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Introducao |

O extrato etandlico das folhas de Uncaria guianensis
(Rubiaceae) possui significativa atividade
antiinflamatéria e antialérgica’ e contém cerca de
6% do flavondide glicosilado campferitrina
(campferol-3,7-O-(a)-dirramnosideo),** com
comprovadas propriedades antiinflamatéria,
hipoglicemiante, antioxidante e hipotensora,*® além
de outros polifendis minoritarios. Por suas
propriedades e seu potencial como marcador
quimico das espécies Bauhinia forficata® e U.
guianensis,z'3 € importante a disponibilidade de
campferitrina, tanto como substancia de referéncia
em métodos analiticos como para testes
farmacolégicos complementares. Além disso, o0
isolamento dos polifendis minoritarios sem duavida
amplia o conhecimento da constituicdo quimica
dessa espécie medicinal.

O presente trabalho tem por objetivo o
desenvolvimento de um método de isolamento semi-
preparativo por extracdo em fase sélida (EFS) de
campferitrina e dos outros polifenéis minoritarios
presentes no extrato etandlico das folhas de U.
guianensis. O uso da técnica de EFS é bem
difundido para escala analitica® sendo, no entanto
ainda incipiente para uso em escala semi-
preparativa. A avaliacdo da pureza e a recuperacao
dos compostos estudados foram realizadas por
cromatografia em camada delgada (CCD) acoplada
a densitometria.

Resultados e Discussao

A fracdo hidrometandlica, enriquecida em
flavonoides, obtida da particio entre n-
hexano/MeOH:H,0O (9:1) do extrato EtOH das folhas
de U. guianensis foi analisada em CLAE-UV, coluna
Inertsil Prep-ODS (250 x 6 mm, 10 mm), temp.
ambiente, vazdo de 1,4 mL/min de ACN-H,O, em
modos isocraticos: 10, 15-20 e 25% ACN e deteccao
a 265 e 280 nm. A analise dos cromatogramas
gerados mostrou uma forte dependéncia do tempo
de retencdo dos compostos presentes em funcéo da
composicdo volumétrica da fase movel, indo desde
uma condicdo de alta resolugao (em ACN15%), até
uma de co-eluicdo (em ACN20%). Os resultados
obtidos foram entéo utilizados no estudo dos efeitos
das variaveis operacionais em EFS: volume de
eluicdo e composicao de fase moével, visando o
isolamento das substancias-alvo.

O estudo em EFS foi realizado em cartuchos RP18
(Agilent), 500 mg, 3 mL, 45 pm, aplicando-se 1 mL
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de solucdo 3 mg/mL em ACN/H,O (composicdo
variando de acordo com cada experimento), da
fracdo hidrometandlica em estudo. A vazdo das
eluicdes ficou entre 3 e 4,5 mL/min. Primeiramente
avaliou-se a dependéncia de eluicho dos
componentes em funcdo do volume de eluicdo e
composicdo da fase ACN/H,O. Tendo-se entéo
fixado o volume (3 mL) e a faixa Otima de
composicdo de fase (10-20% de ACN), estudou-se a
variacdo da composicdo de fase (em intervalos de
1% de ACN) dentro da faixa encontrada. A
composicdo percentual dos componentes presentes
nos eluatos foi determinada por densitometria das
bandas obtidas em CCD utilizando-se o programa
ImageJ 1.4. Os resultados obtidos levaram ao
desenvolvimento de uma metodologia de isolamento
de campferitrina com elevado grau de pureza
(>99%) e boa recuperacao (60%) e a obtencéo de
fracBes enriquecidas nos polifendis minoritarios. A
metodologia foi entdo realizada com maiores cargas
de amostra (5 e 10 mg) no mesmo de tamanho de
cartucho. A analise densitométrica mostrou que os
resultados foram compativeis até 5 mg de carga.

Estes resultados foram corroborados por CLAE-UV,
em modo gradiente, utilizando-se condicdes
otimizadas a partir dos dados obtidos nos modos
isocréticos.

Conclusoes

Nesse trabalho foi possivel desenvolver o
isolamento  semi-preparativo em EFS de
campferitrina e obter fracdes enriqguecidas em
polifenéis minoritarios presentes nas folhas de U.
guianensis. Os resultados obtidos mostraram que
para quantidades de amostra de até 5 mg/cartucho-
500 mg foi possivel a obtencdo de campferitrina
com elevado grau de pureza segundo CCD-
densitometria e CLAE-UV.
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