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RESUMO

A extracdo em fase sélida (SPE) é uma estratégia relevante para purificacdo e pré-concentracdo de
metabolitos bioativos presentes em matrizes vegetais complexas. Este estudo teve como objetivo
estruturar e otimizar uma metodologia de SPE aplicada a extratos de briofitas, empregando
planejamento experimental para avaliar variaveis criticas do processo. Como etapa preliminar de
controle da matriz, foi aplicado delineamento fatorial completo 22 para investigar temperatura e
tempo de secagem, utilizando compostos fenolicos totais como resposta. A curva de Folin-Ciocalteu
apresentou R% > 0,99 e RSD < 5%. A temperatura de 90 °C reduziu o teor de fenélicos, enquanto 40 °C
associada a 24 h preservou melhor a resposta. Em razao da reforma estrutural do laboratério, os
testes completos de SPE foram postergados, sendo priorizadas a fundamentacdo metodoldgica, a
definicdo dos fatores do planejamento e a organizacio dos protocolos para continuidade e validagao
do método.
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INTRODUCAO

As bridfitas constituem fontes promissoras de metabdlitos secundarios, incluindo
flavonoides, terpenoides, acidos fendlicos, bibenzilas e bisbibenzilas, moléculas relacionadas a
adaptacdo das plantas a condi¢gdes ambientais adversas e com potencial antioxidante, antimicrobiano
e farmacoloégico (Asakawa & Ludwiczuk, 2018). Entretanto, a exploracdo desse potencial depende de
procedimentos analiticos capazes de preservar, separar e concentrar os compostos de interesse em
matrizes vegetais de elevada complexidade.

Extratos de briéfitas podem conter proteinas, polissacarideos, pigmentos e outros
interferentes que prejudicam a resposta espectrofotométrica e a separacdo cromatografica. A
extracdo em fase solida (SPE) é particularmente util nesse contexto por permitir limpeza,
fracionamento e pré-concentracdo dos analitos com menor consumo de solventes e maior
seletividade do que procedimentos convencionais de preparo de amostras (Otles & Kartal, 2016;
Mencin et al,, 2021). A eficiéncia da SPE, contudo, depende de fatores como natureza do sorvente, pH
da amostra, forga de eluigdo, composicdo do solvente e volume aplicado.

O projeto original propds avaliar simultaneamente esses fatores por planejamento
experimental, evitando a otimizacdo univariada, que nao identifica adequadamente interacdes entre
variaveis. A aplicacdo de delineamentos fatoriais permite estimar efeitos principais e interacgoes,
reduzir o nimero de experimentos e orientar etapas posteriores de otimiza¢do por superficie de
resposta (Neto et al., 2010). Além disso, o controle das condi¢cdes de pré-tratamento da biomassa é
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necessario para que a otimizacdo da SPE seja realizada sobre uma matriz quimicamente preservada
e reprodutivel.

OBJETIVO

Otimizar as condi¢des da extragdo em fase s6lida (SPE) para compostos polares e apolares de
briofitas, aplicando planejamento experimental para definir os parametros mais eficientes de
purificacdo e estruturar um protocolo reprodutivel, seletivo e compativel com posterior
caracteriza¢do dos metabdlitos bioativos.

METODO

O estudo integra duas etapas complementares. A primeira correspondeu ao controle pré-
analitico da biomassa, avaliando o impacto da secagem sobre compostos fendlicos totais. Foi
empregado delineamento fatorial completo 2%, com temperatura de secagem em 40 e 90 °C e tempo
de 6 e 24 h. O teor de compostos fendlicos totais foi determinado pelo método de Folin-Ciocalteu, com
leitura a 765 nm e expressdo em equivalentes de acido galico. O modelo linear considerado para a
triagem foi Y = Bo + B1X1 + B2Xy + B12X1X2 + € em que Y representa a resposta, X; e X, os fatores
estudados, [ os coeficientes e € 0 erro experimental.

Na segunda etapa, correspondente ao objetivo central do projeto, foi estruturado um
planejamento fatorial completo 2* para a SPE, considerando fase estacionaria (C18 ou silica normal),
solvente de eluicdo (metanol ou acetonitrila), propor¢ido organica na eluicdo (20 ou 80%) e pH da
amostra (3,5 ou 7,0), mantendo-se fixos massa do cartucho, vazio e volume de extrato de 10 mL. O
procedimento foi organizado em condicionamento do sorvente, carregamento da amostra, lavagem
para remocdo de interferentes e eluicdo dos compostos retidos. As respostas planejadas incluem
fendlicos totais, flavonoides, eficiéncia de remoc¢io de interferentes e desempenho posterior em UV-
Vis/HPLC. A andlise estatistica foi prevista por ANOVA e modelagem em R ou Octave.

RESULTADOS

Os resultados parciais demonstraram que a etapa de pré-tratamento térmico influencia
diretamente a integridade quimica da biomassa. A curva analitica empregada na determinacio dos
fenolicos apresentou coeficiente de determinacdo superior a 0,99 e repetibilidade adequada, com RSD
inferior a 5%. A temperatura foi o fator mais critico: a condicdo de 90 °C promoveu redugio
consistente da resposta de compostos fenoélicos, enquanto 40 °C apresentou maior compatibilidade
com sua preservacao. O aumento do tempo para 24 h mostrou efeito favoravel quando associado a
temperatura moderada, sugerindo que a remoc¢do de umidade pode beneficiar a extracdo sem impor
degradacdo térmica severa. A interagdo temperatura x tempo nio foi significativa dentro da faixa
estudada.

A Tabela 1 sintetiza os principais resultados e as implicacdes metodoldgicas desta etapa,
incluindo a estruturacao das variaveis criticas que deverao compor o planejamento da SPE.

Tabela 1
Sintese dos resultados parciais e implicagées para a otimizagdo da SPE
Componente avaliado Resultado/defini¢ao parcial Implicagdo metodoldgica
Curva de Folin-Ciocalteu R?>0,99; RSD < 5% ﬁﬁi&?sm adequada para a triagem
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Temperatura de secagem

90 °C reduziu o teor de fendlicos

Evitar aquecimento severo antes
da SPE

Tempo de secagem

24 h foi favoravel a 40 °C

Melhor remo¢do de umidade sem
perda acentuada

Interacdo tempo x temperatura

N3o significativa na faixa estudada

Temperatura predominou na
etapa de triagem

Planejamento da SPE

Fase, solvente, propor¢ao e pH
definidos

Base para o delineamento fatorial
24-

Nota. Resultados parciais do projeto; a SPE completa ainda ndo havia sido executada no perfodo avaliado.
Fonte: Elaboracao dos autores a partir do relatério parcial (2026).

A execucdo integral dos testes de SPE foi temporariamente limitada pela reforma estrutural
do Bloco M, que aumentou a presenca de poeira, vibragao e circulacao de materiais nas proximidades
do laboratério. Considerando a sensibilidade de pesagens, preparo de padroes, cartuchos de SPE e
leituras espectrofotométricas, optou-se por postergar experimentos que poderiam produzir dados
comprometidos. Nesse intervalo, foram priorizadas a revisao bibliografica, a consolidaciao do DoE, a
definicdo dos fatores e niveis, a organizacdo de protocolos e o planejamento estatistico. Essa decisao
preservou a rastreabilidade analitica e evitou desperdicio de reagentes e retrabalho.

A Figura 1 apresenta o fluxo metodologico estabelecido para a continuidade da purificagdo
por SPE. A sequéncia evidencia que o desempenho final depende do controle integrado de
condicionamento, carregamento, lavagem e eluicdo, e ndo apenas da escolha isolada do solvente.

Figura 1
Fluxo metodoldgico estruturado para a purificagdo de compostos bioativos por SPE

Fluxo metodologico proposto para a purificacao por SPE
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Nota. Representacdo esquematica do procedimento planejado; ndo corresponde a dados experimentais de SPE
concluida.
Fonte: Elaboragio dos autores, com base em Otles e Kartal (2016) e Mencin et al. (2021).

CONCLUSAO

O estudo permitiu estabelecer bases experimentais e metodoldgicas para a otimiza¢ao da SPE
aplicada a extratos de bridéfitas. A triagem do pré-tratamento indicou que a temperatura de secagem
constitui variavel critica para preservacdo dos compostos fendlicos, com redugio da resposta em 90
°C e melhor desempenho em condicdes moderadas. Paralelamente, foram definidos os fatores
centrais do planejamento da SPE, incluindo fase estaciondria, solvente, proporgao organica e pH, bem
como o fluxo operacional de condicionamento, carregamento, lavagem e eluicdo. Embora a reforma
do laboratério tenha impedido a execugido integral da etapa de bancada, o periodo foi utilizado para
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consolidar o delineamento experimental e os protocolos analiticos, fornecendo base reprodutivel
para a continuidade, otimizacdo multivariada e futura validacao do método.
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