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APRESENTAÇÃO

O e-book “Investigação Científica no Campo da Engenharia e da Tecnologia 
de Alimentos” está recheado com 22 artigos científicos com uma vasta temática, 
como desenvolvimento de novos produtos, análise sensorial de alimentos, análises 
microbiológicas, modelagem matemática na secagem de alimentos, validação de métodos, 
entre outros. Os artigos são atuais e trazem assuntos relevantes da área de Engenharia 
e Ciência e Tecnologia de Alimentos, contribuindo para a ampliação do conhecimento dos 
leitores na área.  

Convidamos os leitores para conhecer e se atualizar através da leitura desse e-book. 
Por fim, desejamos a todos uma excelente leitura!

Vanessa Bordin Viera
Natiéli Piovesan

Ana Carolina dos Santos Costa
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RESUMO: Este trabalho visou desenvolver 
e validar uma metodologia analítica para 
quantificação de ácido ascórbico, aplicável ao 
fruto camu-camu (Myrciaria dúbia). Utilizou-se o 
fruto inteiro, este foi submetido ao processo de 
liofilização, para que se obtivesse precisão nos 

resultados a serem encontrados, uma vez que o 
fruto é composto em maior percentual por água. 
A quantificação do ácido em estudo foi realizada 
empregando a técnica de cromatografia líquida 
de alta eficiência (CLAE) acoplada ao detector 
de arranjo de diodos (DAD), com absorção 
na região do UV- Visível. No Brasil, tanto nas 
Universidades quanto nas indústrias, este é 
um detector facilmente encontrado, quando 
comparado aos demais detectores utilizados 
empregando a CLAE. O fruto apresentou 
elevado teor de ácido ascórbico, cerca de 
3,576.10-1 mg mg-1 na amostragem avaliada. O 
fruto apresentou, portanto, elevado teor de ácido 
ascórbico quando comparado a frutos conhecidos 
por este potencial, como, por exemplo, a acerola 
e a laranja. 
PALAVRAS-CHAVE: Metodologia analítica, 
CLAE, ácido ascórbico, camu-camu, processo 
biotecnológico. 

VALIDATION OF ANALYTICAL METHOD 
FOR QUANTIFICATION OF ASCORBIC 

ACID IN CAMU-CAMU (Myrciaria 
dubia) BY HIGH EFFICIENCY LIQUID 

CHROMATOGRAPHY
ABSTRACT: This research developed 
and validated a analytical methodology for 
quantification of ascorbic acid, applicable to the 
camu-camu fruit (Myrciaria dubia). The whole fruit 
was used, it was subjected to the lyophilization 
process, in order to obtain precision in the 
results to be found, since the fruit is composed 
in greater percentage by water. Quantification 
of the acid under study was performed using 
the high performance liquid chromatography 

http://lattes.cnpq.br/3594704719237850
http://lattes.cnpq.br/1508164359774914
http://lattes.cnpq.br/4810329377754284
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(HPLC) technique coupled to the diode array detector (DAD), with absorption in the UV-
Visible. In Brazil, both in the Universities and in the industries, this is a detector easily found, 
when compared to the other detectors used employing CLAE. The fruit had a high content 
of ascorbic acid, about 3,576.10-1 mg mg-1 in the evaluated sample. Therefore, the fruit 
presented a high content of ascorbic acid when compared to fruits known for this potential, 
such as, for example, acerola and orange.
KEYWORDS: Analytical methodology, HPLC, ascorbic acid, camu-camu, biotechnological 
process.

1 | 	INTRODUÇÃO
São atribuídas ao fruto camu-camu diversas propriedades, sendo uma das 

principais, o seu elevado teor de ácido ascórbico, contudo, existe a falta de aplicabilidade 
das metodologias existentes para sua quantificação. Portanto, neste estudo busca-se 
desenvolver e validar uma metodologia para este fim. 

2 | 	MATERIAIS E MÉTODOS
Para desenvolvimento e validação da metodologia analítica, empregando a técnica 

de cromatografia líquida de alta eficiência, foram avaliados os seguintes parâmetros: limite 
de detecção, linearidade, seletividade, precisão, exatidão, robustez e estabilidade. O 
sistema cromatográfico seguiu as seguintes especificações: Fase móvel: 90:10; Canal A: 
Ácido Trifluoroacético 0,1 % (em água purificada); Canal B: Ácido Trifluoroacético 0,1 % (em 
metanol); Fluxo: 1,0 mL min-1; Volume de injeção: 10 µL; Coluna cromatográfica: C18 x 150 
mm x 4,6 mm x 5,0 µm – Agilent Eclipse XDB; Temperatura: 30 ºC; Equipamento: HPLC – 
Shimadzu LC 2030C 3D; Tempo de corrida: 5,00 minutos; Tempo de retenção aproximado: 
1,74 minutos; Detector: UV/Vis: 254 nm. Para quantificação de ácido ascórbico, as soluções 
amostras utilizadas, foram preparadas a uma concentração de 100 µg mL-1;

3 | 	RESULTADOS
Sabendo que a validação de uma metodologia analítica deve demonstrar que o 

método analítico em questão, produz resultados confiáveis e é adequado à finalidade a 
que se destina, foi estimado os testes de limite de detecção, linearidade, seletividade, 
precisão, exatidão, robustez e estabilidade. Isto, conforme preconiza o guia Q2 (R1) da 
Conferência Internacional de Harmonização (ICH). Os resultados obtidos demonstraram 
tal confiabilidade, assegurando, portanto, sua validação, uma vez que, o limite de detecção 
de ácido ascórbico apresentou relação sinal/ruído superior a 10 e quantificação superior 
a 3. Os sinais analíticos com tempo de retenção próximos há 2 minutos visualizados 
nos cromatogramas foram oriundos da substância de interesse, demonstrando sua 
especificidade. O coeficiente de correlação foi de 0,9993, para o intervalo de concentração 
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de 60 % a 140 % de ácido ascórbico, demonstrando a linearidade do método. Para análise 
de exatidão e precisão obteve-se valores de recuperação do ácido ascórbico, nos três níveis 
de concentração (baixo, médio e alto), conforme especificação, demonstrando, portanto, 
ser exato e preciso. Observou-se também, que embora ocorram pequenas variações no 
sistema, o método não apresenta variações significativas, logo, é robusto e depois de 
avaliadas as soluções, estas apresentaram estabilidade de 4 horas.

Deste modo, o método se mostrou específico, linear, exato, preciso, robusto e eficaz 
para o proposto. Pode-se quantificar com uma metodologia analítica validada o teor de 
ácido ascórbico, presente no fruto (camu-camu), pela técnica de cromatografia líquida 
de alta eficiência, o qual apresentou uma concentração de 3,576.10-1 mg mg-1 de ácido 
ascórbico. 

Comparado a demais frutos, como a pitaia e a laranja, as quais apresentam 
segundo Santos et al. (2017),  1,18.10-5 mg mg-1 e 4 ,76 .10-5 mg mg-1 de ácido ascórbico 
respectivamente. O camu-camu possui maior concentração de ácido ascórbico (vitamina 
C), do que a popularmente “queridinha” laranja, a qual é conhecida devido ao seu teor de 
vitamina C e potencial antioxidante. Associando-se o teor de ácido ascórbico ao potencial 
antioxidante, é possível afirmar que o camu-camu, apresenta elevado potencial antioxidante.

4 | 	CONCLUSÃO
O método foi específico, linear, exato, preciso e robusto, uma vez que as 

especificações foram atendidas, demonstrando sua eficácia. Podendo ser utilizado e 
testado, caso sejam avaliadas outras matrizes que contenham o fruto camu-camu e deseje-
se quantificar o ácido ascórbico, ou ainda, para a quantificação de ácido ascórbico em 
outros frutos, contribuindo, portanto, com a realização de novos trabalhos. 
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