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Introducao

A familia Apocynaceae caracteriza-se
quimicamente pela ocorréncia freqlente de
estruturas alcaloidicas, sendo que em espécies do
género Aspidosperma ha predominantemente a
ocorréncia de alcaldides inddlicos de consideravel
diversidade estrutural e diversidade de acao
farmacoldgica'.

Tendo em vista a importancia quimica e
bioldgica dos alcaldides inddlicos em espécies de
Aspidosperma, iniciou-se o estudo fitoquimico do
extrato etandlico da casca do caule de um
espécime de Aspidosperma nitidum.

Os alcaldides inddlicos sao normalmente
polares e instaveis, sendo a Cromatografia Liquida
de Alta Eficiéncia (CLAE) um dos métodos mais
utilizados® no isolamento e purificagdo de
compostos desta classe, principalmente a
cromatografia no modo reverso, pois pode-se
utilizar fases moveis aquosas’, aumentando a
interacao entre a matriz e o eluente.

Resultados e Discussao

A fragdo aquosa obtida da particdo do
extrato etandlico da casca do caule (142,05 g) de
Aspidosperma nitidum foi submetida a tratamento
cromatografico em gel de Sephadex LH-20,
rendendo uma fragdo rica em alcal6ides inddlicos
(710,0 mg). Esta fragao foi analisada por CLAE em
sistema de eluicdo gradiente utilizando H,O.TFA
0,1% / CH;CN (80:20-20:80) para definir o perfil
cromatogréfico da fragdo numa ampla faixa de
eluigédo, revelando a concentragdo da totalidade da
amostra entre os tempos de retengdo de 10 a 13
minutos, o que permitiu a avaliagdo de métodos de
eluigdo isocraticos utilizando H,O.TFA 0,1% /
CH;CN inicialmente na proporgao 1:1, em seguida
alterando a proporgdo da fase aquosa, para
aumentar a solubilidade da fracdo alcaloidica. A
eluicdo em H,O.TFA 0,1% / CH3CN (80:20) mostrou
suficiente resolucdo e aumento na seletividade,
tendo sido escolhido para purificagdo dos
constituintes desta fragcdo. Foram obtidas 7 fragdes,
que depois de analisadas por RMN 'H, revelou a
presenca de alcaldides inddlicos em todas elas.

As fragdes 4 (TR = 8 min) e 7 (TR = 18 min)
foram caracterizadas como sendo os alcal6ides
inddlicos acido metil-harmano-3-carboxilico (38,0
mg) e di-hidrocorinanteol (36,6 mg), ja relatados
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anteriormente. A fragéo 6 (TR = 14 min) (48,3 mg)
foi recromatografada por CLAE por eluicdo com
H.O.TFA 0,2%/CH3;CN (80:20), possibilitando o
isolamento do alcaldide indolico des-hidrositsirikina
(1) (11,4 mg). As demais fragdes obtidas estdo em
fase de caracterizacao estrutural.

As estruturas foram determinadas E)or
Ressonancia Magnética Nuclear (RMN 'H e 'C)
utilizando experimentos uni e bidimensionais

(HMBC, HSQC, COSY e NOESY).
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Conclusoes

A metodologia desenvolvida nas andlises
por CLAE, utilizando coluna de octadecilsilano e
sistema de eluicdo com H,O.TFA/CH3;CN mostrou-
se bastante eficiente no isolamento da mistura de
alcaléides inddlicos do extrato etandlico da casca
do caule de Aspidosperma nitidum. O isolamento
desses compostos confirma as informagdes
presentes na literatura a respeito da predominancia
de alcaléides inddlicos em espécies do género
Aspidosperma e contribui para o conhecimento
quimico da espécie em epigrafe.
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