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Resumo

O objetivo do trabalho foi validar a metodologia para determinação de vitamina A em leite fluido por
cromatografia líquida de alta eficiência (CLAE). A metodologia utilizada envolve as etapas de
saponificação a frio, extração líquido-líquido com éter de petróleo, concentração e quantificação por CLAE
com detector de fluorescência, em coluna C18 fase reversa e fase móvel metanol. Os parâmetros de
validação analisados foram: seletividade, linearidade, faixa de trabalho, limites de detecção (LD) e
quantificação (LQ), recuperação e repetitividade. Para o estudo da seletividade foram preparados 6 níveis de
concentração do padrão de all-trans-retinol em metanol, três níveis de concentração do padrão nas matrizes
leite desnatado e leite integral, e a igualdade das inclinações das retas foi confirmada pelo teste t de Student.
A curva padrão foi construída levando-se em consideração a faixa de trabalho de 215 a 5200 ng/mL de
vitamina A. A linearidade foi confirmada pelo R2 de 0,9998 e a comparação das variâncias avaliadas pelo
teste de Cochran confirmou a homocedasticidade. O LD e LQ foram 58 e 191 ng/mL, respectivamente. A
recuperação foi avaliada em três níveis de concentrações com adição de padrão de retinol em amostras de
leite desnatado UHT e leite integral pasteurizado e os valores variaram de 98 a 101% para leite desnatado
UHT e de 94 a 106% para leite integral pasteurizado, confirmando a exatidão do método. A repetitividade
foi avaliada pelo coeficiente de variação (CV) das análises realizadas em triplicata para cada uma das 3
concentrações de vitamina A em leite UHT desnatado e leite pasteurizado e os valores não foram superiores
a 7,3 %. A partir dos resultados obtidos, verificou-se que o método é adequado para a análise de vitamina A
em leites fluidos.


