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Introducao

O extrato etandlico das folhas de Uncaria guianensis
(Rubiaceae) possui uma S|gn|f|cat|va atividade
antiinflamatéria e antialérgica’ e contém cerca de
6% do flavondide glicosilado campferitrina
(campferol-3,7-O-(a)-dirramnosideo),>* com
comprovadas propriedades antiinflamatoéria,
hipoglicemiante, antioxidante e hipotensora,“’5 além
de outros flavondides minoritarios. Por suas
proprledades e seu potencial como marcador
quimico das espécies Bauhinia forficata® e U.
guianensis,” a disponibilidade desse flavondide
para uso tanto como substancia de referéncia em
métodos analiticos como para testes farmacoldgicos
complementares é de grande importancia.
Substancias naturais com valor comercial cujas
sinteses sdo economicamente invidaveis ou ndo
disponiveis tém sido obtidas por isolamento em
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE) em
larga escala. A transposicdo direta da escala
analitica para semi-preparativa requer otimizagdes
da vazdo, da quantidade injetada ou do
comprimento da coluna, néo prevendo a eficiéncia
de separagdo, quando entdo se recorre ao
empirismo. Tais limitagdes, porém, nao sao
encontradas na transposi¢cdo usando modelos, que
sdo vantajosos pela aplicagdo de poucos
experimentos para a determinacdo dos parametros
cromatogréaficos®.

O presente trabalho tem por objetivo a aplicagdo da
transposi¢cdo de escala por modelos de momentos
estatisticos no isolamento cromatografico semi-
preparativo de campferitrina e outros flavondides
presentes no extrato etandlico das folhas de U.
guianensis.

Resultados e Discussao

Uma fracdo enriquecida em flavondides obtida na
particdo entre n-hexano/metanol:agua (9:1) do
extrato etandlico das folhas de U. guianensis foi
analisada em triplicata em fase LiChrospher RP18 (5
pum, 250 x 4,6 mm) a temperatura ambiente com
vazao de 1,4 mL/min de acetonitrila (ACN)-agua,
primeiramente em condi¢des ja descritas® e apos
em condigbes isocraticas: 10, 15, 16, 17, 18, 19, 20
e 25% ACN. A deteccéo foi acompanhada a 265 e
280 nm. Analisou-se nas mesmas condigcdes,
campferitrina isolada anteriormente.?

Com a andlise dos cromatogramas gerados nas
condigbes isocraticas pode-se perceber uma forte
dependéncia do tempo de retengcdo dos compostos
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em fungdo da composigao volumétrica da fase
mével, mostrando que em uma pequena variagao
(15 para 20% ACN) passa-se de uma elevada
resolugdo para uma condigdo de co-eluigao. Tal
dependéncia levou ao desenvolvimento de um
gradiente por etapas (12 min a 10% ACN e mais 18
min a 18%) para a separagao semi-preparativa com
tempo de corrida < 30 min e com melhor resolugao
(Figura 1). Os parametros cromatograficos dos
compostos presentes foram determinados: tempo
de retengdo, largura a meia altura, fator de
capacidade e altura reduzida de prato teorico.
Separagbes semi-preparativas foram simuladas
pelos modelos de momento estatistico para
diferentes volumes de inje¢do, como mostrado no
cromatograma para 1,5 mL de injecdo (Figura 2).
Pode-se observar o tempo de corrida relativamente
curto e a boa separacgdo entre os sinais de menor
retengéo Os resultados mostraram ainda que com
uma injecao de até 3 mL de uma solugdo de
concentragéo igual a 1 g.L", é possivel a separacgdo
de campferitrina (1).
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Conclusoes \

A partir dos pardmetros estimados da condicdo
otimizada em gradiente por etapas foi possivel
planejar o isolamento da campferitrina e de
componentes minoritérios da fragao enriquecida em
flavondides de U. guianensis. O perfil cromatogréafico
em escala semi-preparativa foi estimado usando os
modelos de momentos estatisticos, permitindo o
planejamento da separagdo para diferentes
sobrecargas de volume de injegcdo, permitindo
estimar o volume sem sobreposigao de sinais.
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