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Introducao |

Casearia sylvestris (Salicaceae) é uma planta
nativa do Brasil, conhecida popularmente como
guacatonga. As folhas foram  estudadas
extensamente por suas propriedades antillcera e
antitumoral e extratos aquosos tem a capacidade de
neutralizac&o de venenos de serpente e de abelhas®
além de atividade anti-plasmodial no tratamento de
malaria®.

Devido a grande importancia pela ocorréncia de
substancias de interesse, no caso as casearinas,
torna-se interessante o desenvolvimento de método
de purificagcdo para obter substancias com alto grau
pureza do extrato de folhas de C. sylvestris. Desta
forma, este trabalho tem como objetivo o
desenvolvimento de método em CLAE preparativo
para a purificagdo de casearinas de C. sylvestris.

Resultados e Discussao |

A fracdo enriquecida em casearinas, obtida do
extrato etandlico pelo método desenvolvido por
Tininis e Santos®, foi submetida cromatografia em
coluna, fornecendo 50 subfracdes. A partir disso as
subfragbes foram analisadas por CCD e reunidas
em 17. A subfracdo 9 (FA 9) foi escolhida para o
desenvolvimento do método cromatografico por
possuir maior massa que as demais e por
apresentar-se constituida praticamente s6 por
casearinas, com predominio da casearina U,
conforme verificado por analise em CLAE-DAD.

A estratégia utilizada para o desenvolvimento do
método em CLAE-C18 preparativo incluiu
inicialmente a otimizacdo da resolucdo, carga e
volume de injecdo em coluna analitica (250 x 4,6
mm, 5 um) e posterior escalamento para coluna
preparativa (250 x 22 mm, 10 pm). Utilizando
eluicdo isocrética, a forca de eluicdo foi estudada
entre k' = 7-20 para o Ultimo pico e para a
composigdo da fase movel foram avaliadas misturas
binarias e ternarias de (H,O), metanol (MeOH) e
acetonitrila (ACN), utilizando planejamento fatorial
ternario. A superficie de resposta obtida (figura 1)
indicou melhor resolucdo para a FM ternaria
H,O/MeOH/ACN 30:50:20 (v/v). Ainda em coluna
analitica, foram definidos o volume méaximo de
injecdo (0,08 mL), carga por
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injecdo (0,56 mg) e vazdo (1,6 mL.min™). Assim,
utilizando fator de escalamento de 21,2, obtivemos
os valores correspondentes para a coluna
preparastiva: volume maximo de inje¢do (1,7 mL),
carga por injecdo (11,9 mg) e vazéo (33 mL.min™).
Os cromatogramas analiticos e preparativos obtidos
(Figura 2) demonstram a adequada transferéncia de
escala (analitica — preparativa).
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Figura 1. Diagrama ternario utilizado na otimizagdo da resolucédo
cromatografica
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Figura 2. CLAE-C18 analitico (acima) e preparativo (abaixo).

Conclusodes

Sendo 0 desenvolvimento de método
cromatografico uma etapa importante para a
purificac@o de metabdlitos secundarios de plantas, o
método desenvolvido tem grande potencial para a
purificac@o de casearinas de C. sylvestris.
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