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Introducao |

Vérias espécies de Valeriana séo utlizadas na
producdo de fitoterapicos, devido a sua acao
sedativa semelhante aos benzodiazepinicos. Os
principais grupos de principios ativos encontrados
em Valeriana sdo os valepotriatos e o0s
ciclopentano-sesquiterpendides.

O objetivo principal deste trabalho foi a obtencédo de
padrdes analiticos de &cidos valerénicos, devido
aos seus altos custos, a partir do extrato seco de
valeriana. Para isto foi feita a transposicdo de
escala a partir de uma separagdo cromatografica
analitica para a preparativa, com posterior
caracterizacdo dos padrdes por Cromatografia
Liquida de Alta Eficiéncia, Espectrometria de
Massas e Ressonancia Magnética Nuclear.

Resultados e Discussao |

O extrato liofilizado das raizes de Valeriana
officinalis (origem Italia), foi fornecido por uma
empresa farmacéutica que o utiliza como matéria-
prima na formulacgéo de fitoterapicos.

A extracdo dos acidos valerénicos presentes no
extrato seco foi realizada a partir de 30 g de extrato
e 3 extracBes sequenciais com 100 mL de &lcool
etilico. O solvente foi evaporado em evaporador
rotativo a 50 °C e o sélido redissolvido em 10 mL de
solugéo éter de petréleo:acetato de etila (70:30 v/v).
A solucdo contendo os acidos valerénicos foi pré-
purificada em coluna aberta de vidro contendo silica
gel 60 como fase estacionaria e solugdo éter de
petroleo:acetato de etila (70:30 v/v) como fase
movel.

Foi desenvolvida uma metodologia analitica por
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) para
separagdo e identificacdo de acidos valerénicos
presentes no extrato seco. A separacdo foi
realizada no modo eluicdo isocratico, utilizando
como fase mdvel acetonitrila:agua:acido acético
(55:44,9:0,1), uma coluna Nova Pak C-18 Waters
(3,9x150 mm) com particulas esféricas de 4 um e
deteccdo UV-Vis em 225 nm. Foram identificados
no extrato seco o acido hidoxivalerénico e o acido
valerénico, como pode ser observado na figura 1.

O isolamento e purificacdo dos acidos valerénicos
foram realizados com a cromatografia liquida
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preparativa empregando mesma fase movel
utilizada na separacéo analitica e uma coluna de 25
x 250 mm, recheada no laboratério com fase
estacionaria C-18 Merck e particulas irregulares de
12 pym.
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Figura 1. Separacdo cromatografica analitica dos acidos
valerénicos presentes no extrato seco de V. officinalis,
apos limpeza da amostra Condi¢des de separacdo
descritas no texto.

Na separacdo em escala preparativa os dois acidos
foram separados, entretanto, 0 acido
hidroxivalerénico teve seu volume de retencéo
proximo ao volume de exclusédo da coluna. O acido
valerénico, que ficou mais retido na coluna, foi
coletado apdés a separacdo e comparado com
padréo de referéncia reconhecido
internacionalmente. O acido valerénico também foi
caracterizado por CLAE com deteccdo por
varredura de espectros na regido do Ultra-Violeta,
Espectrometria de Massas e Ressonancia
Magnética Nuclear. O teor de pureza obtido foi de
95,05 % para acido valerénico.

Conclusodes

O &cido valerénico obtido ap6s a purificacdo por
cromatografia liquida preparativa pode ser utilizado
como padrdo analitico para quantificacio em
extratos e capsulas. Devido a proximidade do
volume de retencdo do composto hidroxivalerénico
com o volume de exclusdo da coluna, este
composto ficou bastante impuro e nao pode ser
utilizado como padrdo analitico.
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