Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Fracionamento do 6leo essencial de Anemia tomentosa var.
anthriscifolia por Cromatografia Contra-corrente.

Shaft Corréa Pinto! (PG)*, Fernanda das Neves Costa (PG)', Danilo Ribeiro de Oliveira® (PG),
Gilda G. Leitdo' (PQ), Humberto R. Bizzo® (PQ), Suzana G. Leitdo’(PQ).
*shaftcp@yahoo.com.br

Nucleo de Pesquisa de Produtos Naturais — NPPN /CCS /UFRJ
Faculdade de Farmacia—DPNA / CCS / UFRJ; *Embrapa Agroindustria de Alimentos.

Palavras Chave: Anemia tomentosa, Oleo essencial, Cromatografia Contra-Corrente.

Introducéao

A familia Anemiaceae (Pteridéfita) é
constituida por apenas um género com mais de 100
espécies terrestres, distribuidas nas Ameéricas,
Africa, India e ilhas do Oceano indico’. Existem
quatro  variedades de Anemia  tomentosa
reconhecidas, sendo A. tomentosa var. anthriscifolia
a principal®>. A espécie coletada de encosta rochosa
de Bom Jesus do Itabapoana, RJ, teve suas
exsicatas depositadas no Herbario do Instituto Jardim
Boténico do Rio de Janeiro (RB438910).

O oOleo essencial extraido pelo método de
Clevenger foi analisado por CG-EM e CG-DIC. Em
sua composigdo apresentou 0S sesquiterpenos
triquinanicos e como constituintes majoritarios o pré-
silfiperfolano-1-ol (31,2%) e o silfiperfol-6-eno (13,4%).
Este d6leo essencial apresenta composicao
semelhante a do Gleo essencial caracterizado de A.
tomentosa var. anthriscifolia coletada em Vila Velha,
ES®.

A cromatografia contra-corrente (CCC) é um
método cromatografico de separagdo liquido-liquido
sem o0 uso de suportes solidos. O aparelho de CCC
da P. C. Inc. é um equipamento com coluna de
rotacdo planetaria. Colunas deste tipo promove
agitacdo vigorosa do sistema de solventes realizando
cerca de 13 particbes por segundo®’. A rotagdo
utilizada normalmente de  800rpm  promove
separagdes rapidas e eficientes.

Resultados e Discussao

A separagdo por CCC foi realizada no
equipamento da P.C. Inc. Para a escolha do sistema
bifasico de solventes para o fracionamento do 6leo
essencial de A. tomentosa foram feitos testes de
particdo com acetonitrila, hexano e aetato de etila
em diferentes  propor¢cbes para testar o
comportamento dos constituintes do 6leo essencial.
No sistema hexano/acetonitrila (1:1, v/v), as
substéncias se distribuiram de forma uniforme entre
as duas fases. A adicdo do acetato de etila em
pequenas quantidades nado alterou a distribuicdo das
substancias entre as duas fases do sistema bifasico
de solventes. O hexano satura a acetonitrila (1:1?
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0,85:1,15), desta forma a fase rica em acetonitrila
(fase inferior, FI) foi escolhida como fase modvel e a
fase rica em hexano (fase superior, FS), como fase
estacionaria, o modo de eluicdo é do tipo ‘cabeca-
cauda’, neste aparelho. A porcentagem de retencao
da fase estacionaria para o sistema bifasico de
solventes é de 77,5%. Foram realizadas separagdes
isocraticas, nas seguintes condigées: V cuna = 80mL,
@ = 1,6mm, loop de injecdo de 5,0mL; fluxo da
bomba = 2,0mL.min", coletou-se 4,0mL por tubo;
850rpm. A rotacdo foi desligada ap6s coletados
160mL, ou seja, duas vezes o volume da coluna,
equivalente a duas vezes o coeficiente de particdo
K=1, e 80mL com rotacdo desligada. 500mg do 6leo
essencial foram solubilizados em 5,0mL do sistema
bifasico de solventes e injetados na coluna apés o
equilibrio  hidrodindmico das fases. Gerou nove
fracbes (ATO1 a ATO09). O constituinte majoritario, o
pré-silfiperfolano-1-ol, foi concentrado na fracdo AT05
(125mg), tendo sido isolado com 95,6% de pureza
por CG-EM e CG-DIC. Este mesmo sesquiterpeno
compds a fracdo anterior (72,7%), junto com o
cameronano-7-a-ol (27,3%). As fragbes ATO06 (76,9%)
e ATO7 (89,1%) forneceram sesquiterpenos cuja
identificacdo sera feita através de espectroscopia de
RMN 'He *C.

Conclusodes |

A técnica de cromatografia contra-corrente se
mostrou rapida e eficiente no fracionamento do 6éleo
essencial de A. tomentosa var. anthriscifolia. O
sistema bifdsico de solventes hexano/acetonitrila
(1:1, viv) mostrou-se eficaz para a particdo do Oleo
essencial, permitindo o isolamento do sesquiterpeno
Pré-silfiperfolano-1-ol com 95,6% de pureza por CG-
EM e CG-DIC. Outros sistemas bifasicos de
solventes devem ser testados para a purificacdo das
fracbes ATO6 e ATO7.
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