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Introducéao

Entre as varias técnicas de medida do coeficiente
de difusdo em liquidos, a técnica de Ressonancia
Magnética Nuclear DOSY (“Diffusion Ordernated
Spectroscopy”) tem se mostrado uma ferramenta Util
e poderosa para a analise de misturas complexas,
sobretudo por ser um método nao-destrutivo que nao
requer uma separacdo prévia dos componentes
moleculares, sendo capaz de identificalos em
misturas e caracteriza-los simultaneamente quanto
ao tamanho de particulas ou agregados e outras
estruturas presentes™. Além de ser, relativamente,
simples e flexivel, podendo detectar qualquer
substancia que tenha nicleos ativos em RMN*®
sendo chamada de “cromatografia de spin”™? E uma
ferramenta em potencial para a analise de produtos
naturais, principalmente, quando se trata de misturas
de componentes instaveis aos métodos de
purificac&o® ou de dificil separacdo’. Este trabalho
apresenta o uso da técnica DOSY na elucidacédo de
componentes da fracdo acetoetilica, BsfcEt/Ac, do
extrato etandlico das partes aéreas (folhas e caules)
de Bidens sulphurea (Asteraceae), Figura 1.

Resultados e Discusséo |

A parte solivel em MeOH de BsfcEt/Ac foi
submetida a cromatografia em coluna (Figura 1). A
andlise por CCDC mostrou que as fracdes de 69 a 89
eram semelhantes, sendo, portanto, reunidas,
apresentando aspecto de sélido amorfo amarelo apds
eliminacdo de solvente. A andlise por RMN de 'H-
DOSY-2D detectou, em mistura, quatro compostos
com diferentes coeficientes de difus&o (D) (1,25x10°™,
1,91x10%, 2,12x10™" e 2,98x10"° m%s™) e estruturas
caracteristicas de flavondides glicosilados. Realizou-
se, entdo uma andlise por CLAE-UV, com coluna C18
semi-preparativa (Figura 1b). As fragbes obtidas com
tempo de retengdo de 26,3; 26,9; 32,9 e 33,9 minutos
apresentaram maiores massas e foram analisadas
por RMN de 'He °C (1D e 2D) e por espectrometria
de massas, 0 que possibilitou identificar,
respectivamente:
= quercetina-3-O-b-D-galactopiranosideo (1);
= quercetina-3-O-b-D-glicopiranosideo (2);
= guercetina-3-O-b-L-arabinofuranosideo (3); e
= quercetina-3-O-b-D-ramnopiranosideo (4).
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Figura 1. Fracionamento do extrato etandlico da partes
aéreas (folhas e caule de B. sulphurea).

Conclusdes

A técnica 'H-DOSY-2D mostrou-se Util na analise preliminar
de BsfcEt/Ac, sugerindo corretamente e com boa resolugé&o
o tipo do esqueleto molecular dos quatros compostos
majoritarios presentes na fracdo. A combinacéo desta
técnica com CLAE, Espectrometria de Massas e com
outras técnicas de RMN possibilitou a identificacdo dos
quatro flavondides (1, 2, 3 e 4).
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