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Introducéo

A combinacéo ‘on line’ da cromatografia liquida com a
espectrometria de massas (LC-MS) é uma poderosa
ferramenta para a identificacdo de substancias de
interesse em matrizes complexas, como p.ex. no
estudo de produtos naturais em extratos vegetais’. O
desenvolvimento de novos sistemas comerciais do
tipo tempo de v6o — aceleracéo ortogonal (OA-TOF),
que possibilitam a determinacdo da massa exata e
célculo da composicdo elementar dos fragmentos,
oferece novas possibilidades para a identificacdo
estrutural de substéncias desconhecidas em
amostras reais.

Dando continuidade ao estudo sistematico de
flavonéides em Saccharum officinarum (cana de
acucar)*® e espécies de Passiflora (maracujd)®, neste
trabalho sédo apresentados resultados obtidos usando
LC-MS com ionizacao eletrospray e determinacéo de
massa exata
(LC-OA-TOF/ESI/MS).

Resultados e Discussao

Utilizou-se um sistema HPLC Alliance 2795°
(Waters) com coluna SymmetryShield RP18 (250 mm
X 4,6 mm x 5 nm) e &cido férmico 0,2% / acetonitrila
como fase movel, no modo gradiente - acoplado a um
espectrometro de massas LCT® (Waters) equipado
com interface eletrospray (ES) e OA-TOF (tempo de
vbo, aceleragdo ortogonal), no modo positivo e com
3kV de tensdo no capilar. As temperaturas da fonte e
de dessolvatacdo foram 120°C e 250°C,
respectivamente. A vazao do gas de dessolvatagao foi
de 711 L/h e do gas nebulizador (nitrogénio) foi de 4
L/h. O espectro foi monitorado no intervalo de 100 a
1000 Da.

Foi possivel obter informagfes sobre o ion molecular
e respectivas agliconas. Os dados de massa exata
obtidos para fragmentos importantes, bem como as
diferengas na abundancia relativa destes fragmentos,
permitram a diferenciacdo inequivoca dentre
flavondides isoméricos: schaftosideo/isochaftosideo
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em  Saccharum  officinarum  (Figura 1) e

vitexina/isovitexina e  orientina/isoorientina  nos

extratos de Passiflora spp. (Figura 2)
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Figura 1. Cromatograma representativo de extrato de
Saccharum officinarum. 1. shaftosideo; 2:
isoshaftosideo.
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Figura 2. Cromatograma representativo de extrato de
Passiflora caerulea. 3, isoorientina; 4, orientina; 5,
vitexina; 6, isovitexina.
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Conclusdes

A técnica LC-OA-TOF/ESI/MS demonstrou ser uma
ferramenta util para a diferenciacdo inequivoca de
pares de isbmeros de flavondides glicosilados,
possibilitando a andlise ‘on-line’ dos extratos de
Passiflora e de Saccharum officinarum.
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