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Introducao

Metabolémica é uma abordagem promissora
para o estudo global dos processos ecofisildgicos,
monitorando através de técnicas analiticas de alto
desempenho o maior nudmero possivel de
metabolitos de um organismo'. A escolha da CG é
baseada na maior capacidade de picos por
cromatograma e maior robustez principalmente no
quesito reprodutibilidade quando comparado com
HPLC?. Dessa forma, o presente trabalho apresenta
um planejamento fatorial para otimizagdodas
condigbes de extragdo de metabolitos primarios das
folhas de cana de agucar.

Resultados e Discussao

Inicialmente as folhas da cana de agucar
adultas (Saccharum officinarum RB 3280) foram
coletadas, secas em estufa (40° C) e trituradas em
moinho de facas. Apds essa preparagdo, pesou-se
200 mg de folha e um planejamento de misturas do
tipo simplex-centréide foi utilizado para estudar o
efeito dos solventes etanol, isopropanol e agua na
eficiéncia da extragao (figura 1)

As extragbes foram conduzidas com um
volume final de solventes de 4 mL, adicionados de
100 pL de solugao de ribitol (padréao interno) 2 mg
mL" em &gua. As extracdes foram realizadas por
maceragao e aquecimento (70°C por 15 min.).

Em seguida, aliquotas de 1 mL foram secas em
Speed Vac, ressolubilizadas e metoximadas por 90
minutos a 30°C com 80 pL de solugao de cloridrato
de metoxiamina 20 mg mL™" em piridina. A seguir as
amostras foram sililadas [30 min. a 37°C com 80 pL
de MSTFA (N-metil-N-[trimetilsil]-trifuoracetamida)] e
1 uL foi injetado no GC-FID (Varian CP3800) na
razao split 1:25. Foi utilizada uma coluna DB-5 (30m
com 0,25mm diam, 0,25um de filme). O injetor foi
aquecido até 230°C. N, foi usado com vazao de 1mL
s, O forno foi aquecido a 70°C por 5min, e aumento
de 5°C min" até 290°C e mantido por 6 min. Todos
os experimentos foram realizados em triplicata.

Analise da superficie de resposta utilizando
namero de picos como variavel dependente definiu
que a melhor condi¢cdo de extracdo dos metabdlitos
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das folhas foi a condicdo 2, que corresponde a
100% de agua como solvente extrator.(Figura 1)

nny

Figura 1. Planejamento simplex-centroide para
analise da influéncia da proporg¢ao dos solventes na
extragao e superficie de resposta

A seguir, para otimizagdo do volume de
solvente, tempo, temperatura e numero de
extragdes efetuou-se um planejamento fatorial 2*
(Tabela 1)

Tabela 1. Niveis alto e baixo para planejamento fatorial 2!

Variavel Nivel alto  Nivel baixo
Volume (mL) 2,0 4,0
N° de extracoes 3 1
Tempo (min) 45 15
Temperatura (°C) 70 30
Conclusoes
Os experimentos quimiométricos realizados

indicaram as seguintes condigbes oOtimas de
extragao para os metabolitos primarios de folhas de
cana de agucar: massa de amostra de 200 mg,
solvente extrator agua (2 mL) com 2 mgmL' de
ribitol, extrair 3 vezes por 15 min. A 30° C. Utilizando
estas condigbes de extragdo foi possivel observar
84 picos nas condigdes cromatograficas utilizadas.
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