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INTRODUCAO RESULTADOS E DISCUSSAO

=P Otimizacao da Separacao dos Antioxidantes utilizando Cromatografia Liquida de Alta

Os danos oxidativos induzidos nas células e tecidos tém sido relacionados com a etiologia de

varias doencas, incluindo doencas degenerativas tais como cardiopatias, aterosclerose e problemas CrE:g::;C::fo 3 Liquido com modo de Eluic3o Isocratica
pulmonares.A utilizacao de compostos antioxidantes encontrados na dieta ou mesmo sintéticos sao . c
um dos mecanismos de defesa contra os radicais livres. 3" 0.0s0- “ S " 0.08- 1
O presente trabalho visa o estudo dos seguintes compostos fendlicos de acdo antioxidante: 0.050+ ”'“5”'; ‘I
acido galico, acido rosmarinico, acido caféico, acido ferulico e rutina em carqueja (Baccharis trimera). 0.040- 0.040 0.04-
A carqueja foi escolhida por apresentar em sua composicao varios compostos fenolicos 2 0.030- 2 umﬂ-i 3
fisiologicamente ativos, ou seja, apresentam propriedades antiinflamatorias, antianémica, 0.020- 0.0204 W 0.02-
antiasmatica, antibiotica, anti-reumatica, entre outras propriedades. 0010 ,_.,mu_é |
A técnica utilizada para a extracao dos antioxidantes neste trabalho foi a extracao em fase 5000 uﬂmf - . 000+— I t—
sdlida (EFS), a qual é uma das ferramentas mais poderosas e mais empregadas em matrizes "7 200 ago T 200 400 o2 s 40
complexas. A EFS emprega sorventes recheados em cartuchos, nas formas de barril ou seringa, e os Minutes Minutes Mintes
mecanismos de retencdo sdo idénticos aqueles envolvidos em cromatografia liquida em coluna. Figura 2. Cromatogramas da mistura de padroes dos antioxidantes (30 mg/L); a. Condicoes

. , . . . L cromatograficas: fase movel metanol:agua na proporcao 60:40 (v/v) acidificada em acido fosforico
Esse projeto tem carater de continuidade e possui como objetivo a aplicagdo de um novo em pH 3.5, vazao 1 mL/min. Deteccao: arranjo de diodos, 280 nm; b. Condigdes cromatograficas:
sorvente para extragao em fase solida, desenvolvido no LABCROM (Laboratorio de Pesquisas em fase mdvel metanol:dgua na proporcdo 20:80 (v/v) acidificada em &acido fosférico em pH 3.5, vazdo 1

Cromatografia Liquida) na extracao e posterior determinacao de antioxidantes em carqueja. O mL/min. ,Detecgéo: arrapjo de diodos, 280 nm; c. Condigﬁles cromatogra'lficas:~ fase movel
: , : s : - metanol:agua na proporcao 10:90 (v/v) acidificada em acido fosforico em pH 3.5, vazao 1 mL/min.
sorvente consiste no polimero PMOS, poli(metiloctilsiioxano), sorvido nos poros da silica e . . .
) i ) Deteccao: arranjo de diodos, 280 nm.
posteriormente imobilizado atravées de tratamento termico. A tecnica a ser empregada para a

~ . A Cromatoégrafo a Liquido com modo de Eluicdo por Gradiente
quantificagao € a Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE). r gr Iqul uicao por Gradi
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Figura 1: Estruturas Quimicas dos Compostos Fendlicos: a) Acido Rosmarinico, b) o 0-
Acido Cafeico, c) Acido Ferulico, d) Acido Galico e €) Rutina ey R
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METODOLOGIA Figura 3. Cromatogramas da mistura de padrdes dos antioxidantes (30 mg/L). Condictes
cromatograficas: acidificada com acido fosférico em pH 2.75 (A) e metanol (B); a. Programa de
Procedimento para o preparo dos cartuchos Procedimento para obtencio do extrato das gradiente: de 30% a 40% de B em 3 minutos, de 40% a 60% de B em 4 minutos, de 60% a 80% de
de EFS: folhas de carqueja: B em 5 minutos, de 80% a 100% de B em 5 minutos, de 100% a 50% de B em 1 minuto e de 50% a
30% de B em 4 minutos; b. Programa de gradiente: de 30% a 40% em 3 minutos, de 40% a 50%
1) Secagem da silica @ 150° C por 24 horas. 1) Em um bal3o de fundo redondo de 250 mL colo- em 4 minutos, 50% por 5 minutos, de 50% a 100% em 6 minutos, de 100% a 50% em 1 minuto e
cou-se 1g das folhas de cha maceradas junto com de 50% a 30% em 4 minutos.
2) Adicionou-se a silica a uma solugao de polimetil- 150 mL de metanol (solvente extrator). = Extracio a quente dos antioxidantes das folhas de carqueja: o metanol foi escolhido como
octilsiloxano (PMOS) dissolvido em pentano forman- solvente extrator devido principalmente a sua polaridade, semelhante aos antioxidantes; a extracdo é
do um material com 40% (m/m) de PMOS. 2) Acoplou-se ao balao um extrator e a esse um realizada a 70°C pois é uma temperatura alta o suficiente para aumentar a solubilidade dos analitos
condensador. no solvente mas que nao promove a degradagao dos compostos em questao. Foi necessaria a
3) Mistura sob agitagao magnetica por 3 horas. hidrdlise do extrato pelo fato de os antioxidantes estarem complexados em acucares.
3) Agqueceu-se o sistema com o auxilio de manta -
4) Repouso para evaporacao do solvente. de aquecimento por 30 minutos. CONCLUSOES
5) Fase solida colocada em estufa a 40°C por 4) A solugao alcodlica foi entao hidrolisada com 10 = A separagdo dos compostos fendlicos com agdo antioxidante foi otimizada com sucesso empregando-se
1 hora. mL de uma solucao metanol:agua na proporgao o modo de eluicdo por gradiente.
33:66 em pH 2,65. A mistura foi deixada sob S _ . o _
6) Imobilizacio Térmica: aquecimento do sor- agitacio magnética por 30 minutos. =P [oi otimizado um procedimento para extracao dos antioxidantes das folhas da carqueja.
vente em estufa a 120°C por 4 horas em pressao N = Proximas Etapas: avaliacdo da EFS para a limpeza e concentracdo dos antioxidantes no extrato de
atmosferica. 5) Evaporacao do solvente em rotaevaporador. carqueja e a validacdgo do meétodo, determinando-se os seguintes parametros: precisdo, exatidao

(recuperacao), detectabilidade (limites de deteccao e quantificacao), linearidade e seletividade.

7) Confeccao dos cartuchos: 500 mg de sorvente sao 6) Adicionou-se a solucao resultante 10 mL de

Adicionados em uma seringa de polipropileno de 5 ml, metanol para a reconcentracao do extrato.
retido em dois filtros de polietileno. AGRADECIMENTOS
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