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VALIDACAO DE METODO ANALITICO POR CLAE-DAD PARA NORBIXINA
E BIXINA EM SEMENTES E CORANTES DE URUCUM

MARTA G. da SILVA'; THIAGO C. CARVALHO: FLAVIA A. LUIZ? FABRICIO W. da
ROCHA®; RAISA N. LEAL% PAULO R. N. CARVALHO.

Os métodos utilizados para as andlises de pigmentos em sementes e corantes de urucum
podem ser divididos em duas classes que se distinguem pela complexidade: os métodos que
analisam os carotenoides totais das sementes de urucum e, portanto, ndo se preocupam com a
separacdo e identificacdo desses pigmentos, e 0s métodos que buscam a separacgéo,
identificacdo e quantificacdo dos carotenoides presente, principalmente a bixina e a norbixina.
Esse trabalho procurou estabelecer e validar um método de analise de bixina e norbixina em
sementes e corantes de urucum por cromatografia liquida de alta eficiéncia, utilizando detector
de arranjo de diodos, e utilizar o método validado para determinar a exatiddo do método de
determinacéo de carotenoides totais em sementes de urucum. O procedimento foi conduzido
em um cromatografo munido de detector de arranjo de diodos. A coluna cromatogréfica
utilizada foi uma RP-18 Lichrospher de 250mm de comprimento por 4mm de didmetro interno e
particulas de 5um. A fase movel foi composta por acetonitrila:metanol: cloroférmio:acido
acético 60:20:10:10, v/viviv, com vazdo de 1,0 mL min™. Nas condicdes descritas, o tempo de
andlise foi reduzido de 20 para 6 minutos, com resolu¢cdo adequada dos analitos. Foi
construido curva analitica com concentragdes entre 0,45 e 6,6 ug mL™" para norbixina e bixina
que apresentou coeficiente de correlacdo de 0,99. Foram encontrados limites de deteccéo e
quantificacdo de 0,03 g 100g™ e 0,09 g 100g™, respectivamente, para bixina em semente de
urucum. A incerteza do método, nas condi¢des do estudo, foi de 3,3% para norbixina e 4,3%
para bixina, utilizando um fator de expanséo (k) igual a 2. A maior fonte de incerteza foi dada
pela linearidade do procedimento analitico. O método para a determinagdo de carotenoides
totais utilizado no estudo tem como principio a extragdo com uma solucéo alcalina de éleo de
mamona e diluicdes em solu¢cdes de KOH até a concentracdo apropriada para a leitura
espectrofotométrica. Os resultados obtidos indicaram uma superestimagéo de 32%, quando
comparado ao resultado de bixina do procedimento cromatografico. Essa superestimacao é
compreensivel, pois esse método determina todos os carotenoides presentes nas amostras
analisadas, que apresentem absorbancia no comprimento de onda utilizado para a leitura

espectrofotométrica.
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