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Introducéo

No campo dos produtos naturais, 0 HSCCC pode
ser usado para fracionar extratos brutos, assim como
fracbes semi-puras, em quantidades que variam de
miligramas a gramas. Esta técnica é bastante
empregada para separar substancias muito polares,
pois estas sdo adsorvidas em fases estacionarias
como a silica, causado com isso uma perda de
massa ou até muitas vezes a retencéo irreversivel da
amostra.

O objetivo deste trabalho foi o de estudar o extrato
metandlico dos capitulos de Eriocaulon ligulatum
(Eriocaulaceae) por HSCCC, com a finalidade de
desenvolver uma metodologia preparativa rapida para
a separacdo entre flavondides (agliconas e
heterosideos) e as isocumarinas. A obtencéo destas
fragBes visa a producdo de quantidade suficiente de
massa para a realizacao de ensaios biolégicos.

Resultados e discussdes

AplGs a escolha do sistema de solvente Acetato
de etila: n-Propanol: Agua (140:08:80 v/v/v), preparou-
se a mistura em funil de separacdo. Os solventes
foram agitados e deixados em repouso por
aproximadamente 12 horas para que houvesse a
separacdo das fases e também proporcionar a
saturagdo de ambas as fases do sistema. A fase
inferior (aquosa) foi usada como fase estacionaria
enquanto que a fase superior (organica) foi usada
como fase mével. A fase inferior (estacionaria) foi
bombeada para a coluna. Depois da coluna toda
preenchida (325 mL), a fase superior (moével) foi
bombeada com um fluxo de 1 mL / min para a coluna
com o equipamento ligado a uma velocidade de 850
RPM. O volume morto medido foi de 36 mL,
correspondendo a 11.1% do tota de fase
estacionaria. Pesou-se 600 mg do extrato bruto e
dissolveu-se em uma mistura de 1:1 da fase aquosa e
da fase organica, totalizando 8 mL da mistura. A
mistura foi filtrada e injetada no loop com auxilio de
uma seringa. Coletou-se fracdes de 5 mL cada,
obtendo-se 120 fragcbes em aproximadamente 06
horas.

Todas as fracdes foram analisadas por CCD tendo
o sistema CHCl;: MeOH: NPropanol: HO (5:6:1:4
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viviviv) com eluente , e reveladas com uma solucao
de anisaldeido/H,SO,, NP/PEG e luz UV (254nm e
366nm). Visualizou-se que as 10 primeiras fracbes
apresentavam uma mistura de agliconas de
flavondides, pois na placa apareceram manchas com
Rf's e coloracdo semelhantes as da quercetina. As
fracbes 25 a 94 apresentam fosforescéncia na luz
UV, indicando com isso a presenca de uma mistura
de isocumarinas (comparadas aos padrbes). J4 as
fracdes 100 a 156, essas recolhidas com a rotacao
do HSCCC desligado, apresentaram manchas com
RFs proximos ao da quercetina glicosilada e
amareladas quando reveladas com NP/PEG,
caracterizando assim a presenca dos heterosideos
flavonoidicos.

A fig. 1 apresenta o esquema de obtencéo das
fracbes por HSCCC.

Ex-MeOH dos capitulos
de Eriocaulon ligulatum
(600 mg)

HSCCC, 850 RPM, fluxo de 1 mL/min.
Acetato de etila: n-Propanol: Agua
(140:08:80 V/viv).

Fase Aquosa - Estacionaria
Fase Organica - Mével

170 fragbes
CCD
! : '
01a10 25 a94 100 a 156
Fracédo de Fracéo de Fracdo de
Agliconas de Isocumarinas Heterosideos de
Flavonéides Flavondides

Concluséo

A andlise do extrato de Eriocaulon ligulatum por
HSCCC mostrou-se eficiente para a separacdo de
fragbes contendo mistura de flavondides e fracGes de
isocumarinas também em mistura. Esse resultado é
importante, pois a separacdo é feita em um periodo
de tempo curto, favorecendo com isso a obtencédo de
material em quantidade suficiente para realiza¢do de
testes biolégicos que necessitam de fracGes
isocumarinicas e fracbes flavonoidicas do extrato
polar da planta.
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