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Introducao |

Desreplicacdo € o processo analitico de deteccao

de compostos conhecidos, através do uso de
técnicas cromatograficas e espectroscopicas, de
maneira a se evitar o re-isolamento e a elucidacéo
de substancias que ndo sejam inéditas."
O presente trabalho tem como objetivo detectar
metabdlitos secundarios de alta polaridade a partir
dos extratos de seis espécies de Chrysobalanaceae
através de cromatografia liquida de alta eficiéncia
(HPLC) acoplada a detector de arranjo de diodos
(DAD) e espectrometro de massas de alta resolucao
com ionizagdo por electrospray, analisador do tipo
quadrupolo e tempo-de-vbo em sequéncia (ESI-
QToF-MS/MS).

Resultados e Discussao |

Extratos EtOH:H,O (7:3, v/v), depositados na
nossa extratoteca, foram submetidos ao processo
de remocédo de interferentes apolares por extracao
de fase sdélida (SPE) utilizando cartuchos de Cig.
Cerca de 20,0 mg de cada extrato foram dissolvidos
em 1,0 mL da mistura MeOH/H,0 (8:2, v/v), eluidos
com 50 mL de MeOH/H,O (82, viv) e
posteriormente secos em ar comprimido.

Aliquotas de 20,0 pL das amostras, na
concentracdo de 15,0 mg mL™, foram injetadas no
sistema cromatografico utilizando-se fase moével
MeOH /HAc (0,1%, v/v) e H,O/HAc (0,1%, v/v) na
vazdo de 3,0 mL.min™, em coluna monolitica Onyx®
Cis, (100 X 4.6 mm) e pré-coluna: Onyx® C.g, em
método de gradiente exploratério: 5-100%B, O-
30min; 100%B, 30-35min.

A andlise por HPLC-DAD-ESI-QToF-MS/MS foi
realizada através da deteccédo continua (on-flow) das
relacdes massa/carga (m/z) de alta resolucéo e pela
técnica de colisdo induzida MS/MS para
fragmentacé@o dos ions moleculares. O detector UV-
DAD foi configurado entre 200-800 nm.

A desreplicacéo resultou na deteccédo in situ de 18
flavonoides-O-glicosilados, previamente descritos
para Chrysobalanaceae (Fig. 1)
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1 O -hex OH OH OH
2 O -deoxihex OH OH OH
3 O-pen OH OH OH
4 O-hex OH OCH; OH
5  O-deoxihex OH OCH; OH
6  O-deoxihex-deoxihex OH OCH; OH
7 O -hex OH OH H
8 O-pen OH OH H
9 O -deoxihex OH OH H
10 O-pen-pen OH OH H
11 OH OH OH H
12 O-hex OH OCH; H
13 O-pen-pen OH OCH; H
14 O-hex H H H
15 O-pen H H H
16 O-deoxihex H H H
17 O-pen-pen H H H
18 O-cum-hex H H H

Figura 1. Flavonoides-O-glicosilados detectados
por HPLC-DAD-MS/MS.

Conclusodes

A metodologia de desreplicacédo utilizando HPLC-
DAD-MS/MS permitiu a rapida deteccdo de 18
flavonoides-O-glicosilados  j&  relatados em
Chrysobalanaceae e justificados por propostas
mecanisticas de fragmentacdo -caracteristicas a
flavonoides como a eliminagéo de H,O, CO e CHs, e

clivagens no anel C como Retro-Diels-Alder (RDA).?
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