Analise de timol em cera de abelha
por micro—-extraccao em fase solida (SPME)
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A aplicacao continua de acaricidas lipofilicos sintéticos no tratamento das abelhas conduz a uma acumulacao, podendo
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provocar o aparecimento de resisténcias e a perda do seu efeito acaricida.lll Esta razao levou a pesquisa de outros
compostos alternativos nao toxicos e nao persistentes, com efeito sobre o acaro das abelhas, Varroa Jacobsoni. Entre estes

compostos encontra-se o timol, que demonstrou maior efeito acaricida, utilizando-se no tratamento das abelhas

Introducao

directamente ou como componente de diversas formulacoes.!?]

O objectivo deste trabalho € o desenvolvimento de uma metodologia de analise do espaco-de-cabeca por SPME, para a
analise de timol em ceras contaminadas. Como a sensibilidade e reprodutibilidade da técnica de SPME sao bastante
dependentes de parametros experimentaisi3!, procedeu-se, numa primeira fase, a optimizacido da metodologia,
determinando-se a quantidade de amostra, temperatura do banho termostatizado e periodo de absorcao mais adequados.
Finalmente, aplicou-se a metodologia escolhida para avaliar a quantidade de timol presente em ceras contaminadas, de
modo a verificar a eficiencia do processo de aplicacao de timol, bem como a influencia de diferentes meétodos de
. armazenamento na quantidade de timol presente nas ceras.

< Periodo de absorcao (20 min., 30 min., 40 min.)
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fe) . = Analise do espaco-de-cabeca por SPME
2 @’Ad!c!onar cera 50,5 9, 1 ,0 9, 1a5 g) = Selar o frasco = Fibra de po'iacri'ato (85 Mm)

O < Adicionar padrao interno (benzofenona) = Derreter a cera +Temperatura do banho (40°C, 50°C, 60°C)
[®) <~ Adicionar timol (curva calibracao) = Deixar solidificar
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& Quantidade de cera
o . . < Analise cromatografica (GC-FID)
Condicoes experimentais = Temperatura do banho termostatizado = Coluna capilar DB-WAX (30 m, 0,32 mm, 0,5 um)
.. . ) . = Temperatura do injector: 250 °C
~ a optimizar: = Periodo de absorgao =Temperatura do detector: 250°C :
- - § . - *i -
(gl.“ .J)‘,I- AP ‘, .. —_— . ((‘

d

Optimizacao das Condicoes Experlmelorgotoa_us 02% 171% 3054 <O aumento da quantidade de

p
@)
[®)
C__B ‘ 40.0000 - 3,3 % 3,5 % 288 : 12,5 % . | w » o
3 | 30.0000 - 14,2% 400 - I 18’5% 27,3 % 6000 - Cera Ut'hzada redUZ a SG”S'b'l'dade
O 20.0000 - 00 T 0% da técnica
Y 10.0000 - igg ] 2000 - ‘
_ 0 0 T T
hlee 056 1006 L5 - 0 o 05q 1.00 g 154 <©Com 1,0 g de cera obteve-se uma
Quantidade de Amostra Quantidade de Amostra Quantidade de Amostra

melhor reprodutibilidade, expressa
17,1 %

40 - 3,3 % °00 17,2 % e | 14{ % pela obtencao de um coeficiente
30 1 8,3% 75% 600 - 0 , _ o
0 100 9,3% 181’5 s o | oF de variacao de 3,3%.
10 - 200 - : 2000 - | ‘ -
0 - 0 J—l—J—L—ﬁ 0 | | =0 acréescimo de temperatura

40°C 50°C 60°C 40°C 50°C 60°C 40°C 50°C 60°C

Temperatura de Analise Temperatura de Analise Temperatura de Analise il 4 2
melhora a sensibilidade da técnica.
o o A (o) : w
20 75% 11,4% S50 o . z,I4 % 15000 . 41,3 » < A temperatura de 60°C permite
- ool IR T o0 1% 20 uma maior sensibilidade da
400 - 5000 - , .

> 200 - | tecnica, sem comprometer a
0 - 0 0 . .

20 , 30 ) 40 20 , 30 ) 40 20 , 30 ) 40 reprodutibilidade .

Periodo de Absorcao Periodo de Absorcao Periodo de Absorcao ;

Il Area_Sinal_Timol/Area_Sinal_Benzofenona I Area_Sinal_Benzofenona Area_Sinal_Timol =0 aumento do perlodo de
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= A sensibilidade e reprodutibilidade da técnica de SPME é afectada pelas condigcdes experimentais escolhidas.
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= Para o nivel de contaminacao avaliado, as condicoes experimentais mais adequadas ocorrem com a utilizacao de 1,0 g .4
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de cera, mantendo-se a fibra em contacto com o espaco-de-cabeca durante 40 minutos a uma temperatura de 60 °C.
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= Nestas condicoes experimentais foi possivel obter uma boa correlacao linear (r¢=0,990) no intervalo de concentracoes
3,75-15 mg de timol/g de cera.

= A quantidade de timol encontrada nas ceras é significativamente inferior a colocada durante o processo de fabrico das
laminas, sugerindo que os processos de conservacao nao sao os mais adequados.

= E evidente uma menor quantidade de timol quando a lamina de cera € colocada na estufa.
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