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Introducao

A piperina € um marcador alcaldide extraido das .

sementes de pimenta da espécie Piper nigrum. E
utilizada na medicina tradicional e como inseticida
devido a variedade de proprledades farmacoldgicas,
como antiinflamatéria e antlfunglca Recentemente,
formulagbes com este fitoconstituinte, associado a
diversos farmacos, tem sido patenteadas por sua
capacidade de potencializar a biodisponibilidade dos
mesmos, e na composicdo de armas quimicas nao-
letais, devido a suas caracteristicas que conferem
irritacdo aos olhos e mucosas.

Neste contexto, este trabalho teve como objetivo o
desenvolvimento de método analitico para a
determinac@o do extrato de Piper nigrum através da
determinacéo do teor do marcador piperina (PIP), por
cromatografia a liquido de ultra eficiéncia (UPLC) com
detector por arranjo de fotodiodo (PDA) e de
fluorescéncia (FLD) em linha.

Resultados e Discussao

Neste trabalho, a determinacdo do marcador
piperina, em amostra de extrato, foi realizada pelo
método de adicdo de padrdo. Aproximadamente 25,0
mg do extrato foi diluido em 5,0 mL de metanol. Ap6s
a filtracdo, em membrana PTFE 0,22 ym, 20,0 uL do
extrato dI|UId0 foi fortificado com (5,0; 10,0; 15,0; 20,0
e 25,0 mg L ) de uma solugdo padrdo de piperina
(1000 mg L™ e avolumado para 1,0 mL com metanol.
A amostra foi analisada por UPLC-PDA-FLD, em
triplicata real (n=9), nas condi¢des descritas na Tabela
1, com os perfis cromatograficos apresentados na
figura 1.

Tabela 1. Condi¢cdes cromatogréficas utilizadas para a
determinacéo do teor de PIP por UPLC-PDA-FLD.

Fase movel MeOH:H,0 (65:35% v:v)

Acquity UPLC BEH Cyg

Coluna (50 x 2,1 mm; 1,7 um)

Injecdo, Vazao,

1,0 uL; 0,2 mL min; 50 T
Temperatura
Comprimento de onda 343 +1nm
PDA e FLD Texcitaggo: 339 NM € [lemissdo: 450 NM

Os perfis cromatograficos apresentam picos bem
resolvidos, com tempos de retengcdo da PIP de 1,81
min para o PDA e de 1,93 min para o FLR. Os
resultados mostraram que o metodo apresentou
linearidade na faixa de 5,04 a 31,3 mg L™, r’=0,9966 e
0,9943 e resolucado de 3,68 e 2,62 para o PDA e FLR,
respectivamente. Na Figura 2, estdo representadas as
curvas de adicdo do padréo de PIP sobre a amostra de
extrato.
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Figura 1: Perfis cromatograficos para a analise de piperina nos
detectores PDA (a) e FLR (b).
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Figura 2: Curvas de adicdo de padrédo de PIP sobre o extrato de
Piper nigrum analisado por (a) UPLC-PDA e (b) UPLC-FLD.

A comparacgédo entre os coeficientes angulares das
curvas de adicdo de padrdo, obtidas por diferentes
detectores, demonstrou que o FLD apresenta
sensibilidade 2,6 vezes maior do que o PDA na
quantificacdo de PIP.

Na Tabela 2 estdo descritos os resultados obtidos
na determinacdo do extrato de Piper nigrum, que néo
apresentaram diferenca significativa.

Tabela 2. Comparacao entre os resultados obtidos na
determinacéo da PIP por UPLC-PDA-FLD (n=9).

C .
(mg K™ ! 2 8 $* | Feact
PDA 19987,9 | 19317,6 | 18584,1 | 493010
1,39
FLD 21539,0 | 20755,6 | 20370,3 | 354697

* Fealc< Frap- N80 hé diferenca significativa para a determinacéo de
PIP por quaisquer detector (Fiap= 3,44; nivel de significancia 5%)

Conclusoes

O método desenvolvido neste estudo mostrou ser
simples, sensivel, rapido e adequado a determinacgéo
de piperina no extrato de Piper nigrum, apesar da
complexidade da matriz. Os detectores utilizados no
método  desenvolvido  apresentaram  respostas
equivalentes, quando submetidos a mesma faixa de
trabalho, possibilitando a aplicacdo do método no

monitoramento da piperina em diferentes formulagées.
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