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Introducao

O Palmitato de ascorbila (PA) é empregado como
antioxidante e surfactante na industria de alimentos
e cosméticos, sendo utilizado principalmente, em
produtos com alto teor de gordura. Lipases tém
sido aplicadas na sintese deste composto com alta
regiosseletividade e em condigbes reacionais
brandas. Em geral, as técnicas utilizadas para
quantificacdo do PA sdo: Cromatografia liquida de
alta eficiéncia (CLAE) acoplada a diferentes
detectores (UV, indice de refragdo, ELSD) e CCD
associada a fotodensitometria®>. O uso da
cromatografia liquida acoplada a espectrometria de
massas/massas (CLAE-EM-EM) tem se mostrado
uma importante ferramenta analitica para
identificacdo e  quantificagdo de  diversas
substéncias, devido a sua alta seletividade e
sensibilidade. Além disso, a combinacdo das
técnicas proporciona informagdo estrutural e a
massa molar do analito. O objetivo do estudo em
questdao € quantificar o palmitato de ascorbila
através da CLAE-EM/EM.

Resultados e Discussao

As analises foram realizadas em sistema de CLAE-
EM/EM, empregando cromatografo liquido de alta
eficiéncia, Agilent 1200 Series, acoplado a
espectrometro de massas triploquadrupolar API
2000, Applied Biosystems/MDS Sciex com fonte de
ionizagao por “electrospray”(IES).

A infusdo do composto no sistema IES/EM/EM

permitiu sua caracterizagdo nos modos EM
(“Q1Scan”) e EM/EM (“Product lon Scan” e
“Precursor lon Scan”), cujas informagdes sao

referentes a ionizagdo do composto e ao padrao de
fragmentagdo estrutural, respectivamente. No
espectro de massas do modo EM (“Q1Scan”), um
pico de m/z 413, correspondente a molécula
desprotonada do PA, [M-H], apresentou alta
deteccao no modo negativo. Apds a otimizagao no
modo “Multiple Reaction Monitoring” (MRM) via
infusdo foram estabelecidas as condicbes de
ionizacdo. Dentre os fragmentos do PA foram
selecionadas para a quantificagdo as duas
transigbes que apresentaram maior intensidade de
sinal (m/z 255,0 e 86,7). Uma vez fixados os
parametros de ionizagao realizou-se a otimizagao da
fonte, “Flow Injection Analysis”(FIA). Os parametros
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foram ajustados nas seguintes condi¢des: voltagem
do capilar (- 3,5kV) e potencial de desolvatagao
(“Declustering Potencial’- DP) -69 V. Nitrogénio foi
utilizado como gas de colisao (“CAD Gas”) e gas de
dessolvatacao (“Curtain Gas”) com pressoes de 4 e
25 psi, respectivamente. Ar sintético ultra puro foi
empregado como gas de nebulizagdo (“GS1”) e
secagem (“GS2”) com pressdoes de 45 psi. A
temperatura de secagem foi de 400°C. Apds
otimizagdo das condicdes cromatograficas, foi
realizada eluicdo em coluna C-18 (Ace 3; 50mm x
2,imm x 3,5um) sob temperatura de 25°C e um
volume de injecdo de 20 pL. A fase movel foi
constituida por: (A) (H.O Mili-Q, 0,1% HCOOH e
10mM de HCOONH,) e (B) (CHsCN e 0,1%
HCOOH). O gradiente de eluigdo utilizado foi: A
(Omin, 30%), (1,5-10min, 0%), (11-14min, 30%) em
um fluxo de 300pL.min’1. Nestas condicoes PA elue
com Tgr= 4,8 min. Para a quantificagdo do PA foi
gerada uma curva de calibragdo com seis niveis de
concentracdo (N; ao Ng) variando entre 12,5-425
pg.mL'1,sendo N; a2 Ng preparados e analisados em
triplicata. A curva apresentou um coeficiente de
correlagao quadrado R=0,9930 com
equacaoY=>5,19e+004X.

Tendo-se obtido um método otimizado para o analito
em estudo, amostras provenientes da sintese por
catalise enzimatica de palmitato de ascorbila foram
posteriormente analisadas e quantificadas.

Conclusoes

Neste trabalho, foi desenvolvida uma metodologia
rapida e sensivel para quantificar PA por CLAE-
EM/EM, possibilitando a sua quantificagédo em
matrizes complexas. Os parametros de validagdo do
método como: curva analitica e linearidade, limite de
detecgao (LOD) e de quantificagao (LDQ), precisao
e exatidao, estdo sendo avaliados.
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