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Introdução 
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• Medicina popular: Atividade antioxidante / 
anti-inflamatória e tratamento de males 

gástricos, renais e hepatobiliares2

• Presente na Relação Nacional de Plantas de 
Interesse do SUS (Renisus)

Potencial terapêutico

• Flavonoides

• Ácidos fenólicos

• Sesquiterpenos

Metabólitos secundários³

Uso de CLAE com solventes tóxicos deve ser 
substituído por métodos de análise 

ambientalmente amigáveis e seguros

Metodologias de análise em 
CLAE

Cinarina (marcador)

Figura 1: Folhas e flores de

Cynara scolymus L.¹

ALCACHOFRA

¹MARTIN-BAUER GROUP. Arznei-Artischocke F. Extr. Facts. F.G. & Co.KG, Andernach,Alemanha,2015.

²TESKE M., TRENTINI A. M. Herbarium: comp. de fitot.. Ed. Herbarium Lab.Bot., Curitiba, Paraná. 1995.

3NOLDIN,V.F.,et al.Comp. Quím.e ativ. biol. C. scolymus L. no Brasil. Quím. Nova, São Paulo. 2003.



Objetivo
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Determinar por quimiometria os fatores 

cromatográficos que 

influenciam na separação dos metabólitos 

secundários de C.scolymus,

aplicando planejamento fatorial fracionário 



Material e método
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Folhas de C. 

scolymus moídas

Armazenamento para eventuais 

análises comparativas

II) Filtração

Torta (resíduo)

Filtrado

EHA seco em

frasco identificado

Ativação 

com EtOH

100%

Equilíbrio 

com 

EtOH/H2O 

(7:3,v/v)

EFS – Eluição

com 6 mL de 

EtOH/H2O 

(7:3,v/v)

20 mg solubilizados em 

1 mL de EtOH/ H2O 

(7:3,v/v)

Uso do microfiltro 

PTFE (0,45 μm)

16 análises por 

CLAE-DAD (20 μL)

Coluna de fase reversa 

XBridge® (Waters, 150 x 

4,6 mm, 5 μm) e pré-

coluna (4 x 3 mm, 5 μm)  

Triagem de 

variáveis(fatores)

Resposta n° de 

picos e 

GCFR(Green 

Chromatographic

Fingerprinting

Response)

Cálculo de 

contrastes (Software 

Octave®)

Fatores
Níveis

-1 +1

X1. % inicial de EtOH 5 20

X2. % final de EtOH 25 50

X3. Temperatura de 

análise (°C)

35 80

X4. % de ácido acético 

em H2O

0 0,5

X5. Vazão (mL min-1) 0,6 1,0

I) Maceração com 

EtOH/H2O(7:3,v/v) por 

144h

Uso de rotaevaporador e banho 

maria (secagem)

1

2

3

4

5



Resultados da avaliação das respostas 
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4FUNARI, C.S. et al., J. Sep. Sci. 2014, 37, 37–44 .

GERADOR

JÁ PERMITE A VISUALIZAÇÃO DOS 15 PRINCIPAIS EFEITOS DO GRÁFICO (PRINCIPAIS E 

DE SEGUNDA ORDEM)



Gráficos normais de resposta
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N° de picos GCFR

Pontos ausentes na regressão linear são contrastes significativos

( X1,X3 e X4 para n° picos e X1,X4 e X12 para GCFR)

Gráficos vindos de cálculos de desvio padrão, variância e testes T de Student
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X1

Contrastes significativos
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X2 X3 X4

% inicial de 

EtOH

Influência 

em sua força 

de eluição

% final de 

EtOH

Influência na 

separação de 

picos(X12)

Temperatura

Influencia na 

eluição de 

metabólitos 

secundários

% de ácido 

acético na 

água

Suprime 

ionização de 

analitos

“ácidos”



Conclusão
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Variáveis importantes

Otimização (Planejamento 
Doehlert e modelo matemático 
empírico avaliado por ANOVA)

HPLC-EAT

Método de análise racional e 
“verde” (método “ótimo”)
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