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Introducéao

Flavondides s&o compostos fendlicos de grande
importancia no reino vegetal, cujas propriedades
antioxidantes sdo bem conhecidas. Devido a
ocorréncia difundida destes compostos entre as
plantas superiores, existe um nimero consideravel de
flavonodides descritos na literatura, de modo que os
estudos fitoquimicos podem eventualmente levar a
estruturas ja conhecidas. Neste sentido, o objetivo
deste trabalho é utilizar o potencial da cromatografia
liguida com detecc¢do por arranjo de diodos, acoplada
a espectrometria de massas tandem (CLAE-DAD-
EM/EM) para delinear um perfil preliminar do extrato
etanolico de Tibouchina candolleana
(Melastomataceae) quanto a flavonas, flavanonas,
flavonais e flavanondis.

Resultados e Discussao

As analises foram realizadas em equipamento
UltrOTOF-q (Bruker, USA), equipado com fonte de
ionizacao por electrospray (ESI). Para as analises por
CLAE-EM, a amostra foi dissolvida em MeCN:H,O 9:1
e cromatografada em coluna de fase reversa ODS
Shimadzu, de dimensdes 4,6 x 250 mm empregando-
se eluicdo por gradiente, conforme mostrado na
Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo da fase mével utilizada nas
andlises por CLAE-EM e CLAE-EM/EM.

Tempo (min) Composicao dafase movel
0,01 MeCN:H,0 5:95
0,01a40 de MeCN:H,0 5:95 a MeCN 100%
40 a 45 MeCN
45 a 50 de MeCN a MeCN:H,0 5:95

Os cromatogramas foram obtidos por detector de
arranjo de diodos (DAD) operando em 254, 280 e 320
nm. Estes comprimentos de onda foram selecionados
em virtude do fato que a absorbéncia de flavondides é
maxima nas regides de 304-350 nm (banda I, anel A)
e de 240-280 nm (banda I, anel B).

Foram selecionados os picos dos cromatogramas
cujos espectros de absorcdo no UV apresentaram
| max Nas regides das bandas A e B. Os ions referentes
aos compostos eluidos em cada um dos picos
selecionados foram ativados por colisdo com N,
empregando-se energias de colisdo de 15 eV.
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Os dados dos espectros de EM/EM assim obtidos
foram comparados com os dados da literatura.™?

Com base nos jons **A e >°B, bem como em outros
processos de fragmentagdo diagndsticos, foram
propostas as estruturas apresentadas na Figura 1.
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Figura 1. Posswels estruturas dos flavonodides de
m/z 301 e de m/z 449.

Estes dados mostram que é possivel determinar a
natureza dos substituintes presentes nos anéis A, B
e C, porém a posicdo relativa destes substituintes
néo pode ser identificada. Este fato demonstra que a
metodologia empregada é adequada apenas para
elucidacéo estrutural parcial de flavondides.

Conclusoes

Os resultados deste estudo demonstram que o
emprego da técnica CLAE-DAD-EM/EM pode ser de
grande utilidade para a identificacdo de flavonéides
pouco substituidos. Entretanto, na maioria dos casos
investigados neste trabalho, os dados fornecidos pela
técnica sdo insuficientes a identificacdo inequivoca
desta classe de metabdlitos.
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