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Preparacion de muestra

0,25 g muestra homogeneizada

Transferir muestra a un tubo de 50 mL

Anadir 25 mL 50% H,0/50% MeOH
Dispersar
i

20000 rpm

Centrifugar

— Inyectar HPLC-UV/DAD

Filtrar Transferir 1 mL a vial

== -
100 pL PI (2-nitroanilina)

- Inyectar UHPLC-TOF



Instrumentacion HPLC-UV/DAD

HPLC

Fase movil A: H,0

Fase mévil B:ACN

Columna: C18,10 cm x 4,6 mm 2,7 ym
Flujo de la columna: 1 mL min-
Temperatura: 35°C

Inyeccion de muestra: 5 pl

Detector UV/DAD
Tiempo A B
6 20 80 A,: 250 nm
= = = A;: 310 nm
30 100 0

34 100 0



Instrumentacion UHPLC-TOF

HPLC

Fase movil A: Metanol

Fase movil B: H,O/Ac. Férmico 0,05%
Columna: C18,10cm x 2,1 mm 1,8 pm
Flujo de la columna: 0,40 mL min-
Temperatura columna: 40°C
Inyeccion de muestra: 5 pl

Tiempo A B
0 95 5

0.35 95 5
10 50 100
14 0 100

Detector MS: Bruker
' Maxis Impact ll,
Resolucion: 40000

Adquisicion de datos:
bbCID (m/z 60-1000)

Fuente

lonizacion: Electrospray positivo, 5500 V
Temperatura: 225 °C



Resultados HPLC-UV/DAD
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Resultados HPLC-UV/DAD
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Resultados HPLC-UV/DAD

Crocin (suma)

Recta de Calibrado 1 (18-04-16)

y = 1.460,256x + 49,553
R?=1,000 .

Criterios de linealidad
r2 > 0,995

RSD < 10%




Resultados HPLC-UV/DAD

Tendencias Safranal, Kaempherol, Suma Crocin y Total

s Muestras totales: 139

[Suma Crocin] y [Total] (mg/g)

[Safranal] y [Kaempherol] (mg/g)

Compuesto
Safranal 1.87 43.5
Crocin 174 26.7
Kaempherol 0.55 25.5
| - - |

Muestras

® Safranal (mg/g)
® Kaempherol (mg/g)

—(O— Total (en muestra) (mg/g)
@® Suma Crocin (mg/g)




Resultados HPLC/UV-DAD

SCOres
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RESLILTZ, ¥-expl 37% 17% 9% Y-expl 32% 8% 7%




Resultados HPLC/QTof
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Deteccidon de 368 compuestos diferentes

mpd 281, MolFeature, 2.4 min

Intens. +MS, MolFeature, 2.2-2 6min
x104-

0.8

0.6
0.4+
0.21

P
100 200 300 400 500 600 700 800 200

Meas.m/z # lon Formula m/z err[ppm] mSigma #Sigma Score rdb e Conf N-Rule
401.1038 1 C24H1706 401.1020 45 194 1 100.00 165 even ok







