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Introdução 

A Ocratoxina A (OTA) é produzida por diversas 

espécies de Aspergillus e Penicillium, classificado 
como potente nefrotóxico e nefrocarcinogênico, 

encontrada em alguns alimentos como café verde, 

torrado e instantâneo.
1,2,3

 Como não há legislação 

no Brasil, segue-se os limites estabelecidos por 

países da União Européia (5 a 20 µg/kg)
4
 que se 

encontram cada vez menores, necessitando de  

metodologias cada vez mais sensíveis. O objetivo 

deste estudo foi validar um método moderno, rápido 

e eficiente para determinação de OTA em café 

verde utilizando cromatografia líquida acoplada a 

espectrometria de massas por eletronebulização 

(CLAE/IEN-EM/EM).  

Resultados e Discussão 

O procedimento de validação foi realizado seguindo 
a documentação orientativa do Inmetro (DOC 
CGCRE-008/2010) e a Diretiva da Comunidade 
Européia (EC 657/2002).

5,6,7 
Os parâmetros 

avaliados foram: faixa de trabalho, seletividade 
(efeito matriz), linearidade, limite de detecção (LD), 
limite de quantificação (LQ) e exatidão (recuperação 
e precisão intermediária). A Tabela 1 apresenta os 
resultados obtidos que se encontram dentro dos 
limites aceitáveis. A faixa de trabalho adotada foi de 
3,0 a 23,0 µg/kg. O método proposto foi considerado 
seletivo pela ausência de picos interferentes no 
tempo de retenção da ocratoxina A nas transições 
monitoradas (404>239; 404>358). A presença de 
efeito de matriz na resposta linear foi confirmada 
(asolução # amatriz, Fcalculado > Ftabelado, tcalculado> ttabelado). 
Desta forma, os experimentos subsequentes foram 
realizados em matriz. O método foi considerado 
linear, homocedástico (teste de Cochran), com 
distribuição aleatória dos resíduos em toda a faixa  

 
de trabalho. O LQ foi 1,2 µg/kg e o LD foi 0,36 
µg/kg.  

Tabela 1. Dados de validação no método proposto. 

Parâmetros Resultados Critérios 
aSolução 160247,75 --- 

aMatriz 69817,90 --- 

Fcalculado 7,7857 Ftabelado=1,9837 

tcalculado 5,0214 ttabelado=2,0422 

r 0,98188 >0,90 

Ccalculado  0,54280 Ctabelado=0,68380 

Recuperação 90,45-108,81% 70-110% 

DPRr 5,39 - 9,94 % <20% 

DPRR 2,20 - 14,34 % <30% 

Conclusões 

O método validado utilizou técnica de elevada 

sensibilidade, permitindo a detecção, confirmação e 

a quantificação de OTA no café verde, podendo 

auxiliar futuramente para a produção de Material de 

Referência Certificado.  
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