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Introducao |

A extracdo em fase solida (EFS) € uma técnica de
preparo de amostras muito utilizada. Suas etapas
consistem em geral da ativacdo e condicionamento
do sorvente, introdu¢do da amostra, limpeza do
cartucho, eluicdo e coleta do analito. Na eluicdo os
compostos adsorvidos s&o removidos por um
solvente’.

Neste trabalho foi realizada a otimizacdo do eluente
em um procedimento de extracdo em fase usando
um planejamento de misturas na avaliagdo da
melhor propor¢do acetonitrila, metanol e agua que
permita uma boa recuperagcdo de compostos
fendlicos em amostras de cachaca para cartuchos
com diferentes recheios poliméricos. Para isso
aplicou-se um planejamento simplex centroide a
etapa de eluicho com posterior medida
espectrofotométrica aplicando a metodologia de
Folin Ciocalteau®

Resultados e Discussao |

Foram preparadas solu¢gfes de cachaca com adigéo
de um mix de compostos fendlicos (acidos galico,
elagico, caftarico, sinapico, siringico, p-cumarico,
vanilico, ferdlico, catequina, epicatequina,
seringaldeido, resveratrol, coniferaldeido, miricetina
e quercetina) com concentragbes e volumes finais
de 0,1 ppm e 10,0 mL respectivamente.

Essas solugbes forma submetidas a um
procedimento de extracdo em fase sdlida utilizando
cartuchos de com recheios poliméricos espuma de
poliuretano, XAD 2, XAD 7 desenvolvidos neste
experimento e aos cartuchos comerciais strata X e
C18. Um planejamento simplex centroide
apresentado na tabela 1 foi aplicado para avaliar o
melhor solvente de eluicéo.

Os célculos das concentragfes foram realizados
utilizando a equacédo ABS= 0,0306Conc + 0,0123)
obtida por uma curva com pontos nas seguintes
concentracdes 0,1; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 1,5 e 2,0
mgL'l. A recuperacdo foi obtida pela raz8o das
concentracdes obtidas e esperadas.

E possivel perceber através dos graficos de
contorno apresentados na figura 1 que a mistura de
solventes ACN:MeOH 50:50 (v/v) proporcionaram
um melhor recuperacéo dos analitos para todos os
cartuchos. Os melhores resultados foram obtidos
com os cartuchos com recheios de EPU e XAD 2
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com 103,1 e
respectivamente.
Tabela 1. Planejamento de misturas centroide-
simplex para estudo da composicdo do eluente na
andlise dos compostos fendlicos.

819 % de recuperacao

Proporc¢ao (%)

componentes % de Recuperacéo
originais
CH3OH H,O CHsCN Sx C18 EPU XAD2 XAD7
1 0 0 349 410 66,3 60,9 62,6
0 1 0 12,0 7,9 32,3 32,3 49,3
0 0 1 18,4 45,1 96,2 65,4 61,2
1/2 1/2 0 33,3 32,7 323 32,3 32,7
1/2 0 1/2 53,3 57,6 103,1 81,9 72,7
0 1/2 1/2 524 12,0 32,3 32,3 35,0
1/3 1/3 1/3 12,0 32,3 32,3 33,7

35,6

b)

d)

Figura 1: Gréficos de contorno — Planejamento
simplex centroide aplicado a metodologia do Folin
Ciocalteau a) XAD 2; b) XAD 7; c) EPU; d) C18; e)
Stracta X

o e) MEGH

Conclusodes

A utilizacdo de um planejamento de misturas na
otimizagdo do eluente na EFS de composto
fendlicos mostrou-se um método rapido e eficiente
na determinacdo das quantidades 6timas dos
solventes utilizados
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