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Introducéo

IA maior tarefa na CLAE é encontrar a composic&o
6tima do solvente para a fase moével. A selecdo das
proporcdes apropriadas é tediosa e, além disso,
consome tempo e reagente. Neste caso um processo
de otimizacdo torna-se necessério. Sendo assim, o
objetivo deste trabalho foi avaliar por meio de um
planejamento experimental de misturas a composic¢ao
do extrator bem como da fase mdvel, buscando um
maior nimero de picos.

Resultados e Discussao

As amostras de Bauhinia variegata L foram
preparadas pesando-se 5 mg de cada extrato re-
dissolvidos em 3,00 mL nas propor¢des dos solventes
extratores conforme planejamento’ descrito na Figura
1. ApGs 1 hora, cada solucédo foi filtrada em filtro de
papel. Deste filtrado foram tomadas aliquotas de 50
pL e diluidas com 950 pL (1:20) nas fases méveis A (
0,615 agua e 0,385 de metanol); B ( 0,42 4gua e 0,58
de metanol) e C (0,23 4gua e 0,77 de metanol) com
forcas de 1,0; 1,5 e 2,0 e polaridade de 8,24 7,24 e
6,27 respectivamente. Depois de diluidas foram
filtradas mais duas vezes em filtro Milipore Millex com
0,22 um, colocadas em eppendorf e armazenadas em
freezer. A andlise por CLAE foi realizada nas
seguintes condi¢des: Temperatura do forno 50 °C,
volume de injecdo de 20 uL, vazéo da fase mével a 1
mL.min", eluicdo monitorada no comprimento de
onda de 210 nm e tempo de retencdo de 30 min. O
critério usado para otimizar o extrato na fase movel foi
0 que trouxesse 0 maior nimero de informagdes em
seu perfil cromatografico, ou seja, mais nimeros de
picos no cromatograma. Como mostrado na Figura 2,
a fase C foi a que apresentou maiores nameros de
picos. A fim de avaliar o efeito do solvente na fase C
foi ajustado o nimero de picos cromatograficos a um
modelo linear. Como este modelo apresentou falta de
ajuste, um segundo modelo, o quadratico foi ajustado
aos dados. A equacéo polinomial de segunda ordem
para este modelo é:

y= d+ e+
(x044) (+0,44)

a -2,76 e -2,76da + e

(*0,44) (£201)  (£200) (201

O modelo indica a existéncia de quatro termos
significativos (negrito), ou seja, que possuem
coeficientes com valores mais altos em relacdo ao
erro padrao.
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Figura 1. Planejamento experimental do tipo
Centrdide Simplex Axial com 3 componentes para a
escolha do solvente extrator
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Figura 2. NUmero de picos para cada amostra em
seu meio extrator nas fases moveis A, B e C.

A equacdo 1 e a Figura 2 mostram que para obter
uma melhor impressao digital cromatografica a
composicdo do sistema extrator deve conter maior
quantidade de acetona, seguida de diclorometano e
etanol. Existe um efeito sinérgico entre os solventes
etanol e acetona.

Conclusoes |

Aumentando a for¢ga do solvente ou seja diminuindo a
polaridade aumentou-se o nimero de picos, portanto
a melhor fase foi a C (0,23 agua e 0,77 de metanol).
Nesta condigdo cromatografica o modelo prevé 16
picos usando o sistema extrator com 75% de
acetona e 25% etanol ou com uma mistura terndaria
adicionando uma  pequena quantidade de
diclorometano.
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