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Introducao

Piper ottonoides Yancker (Piperaceae) é um arbusto
ereto de ocorréncia na Amazbnia brasileira e
conhecido como jodo-brandim. Sua raiz é usada

popularmente como anestésico local. Estudos
quimicos preliminares levaram a detecgao de
piperamidas em suas folhas e raizes', mas as

tentativas de isolamento dessas substancias por
técnicas cromatograficas classicas em fase normal
nao lograram éxito levando a utilizacdo de CLAE em
fase reversa (FR) semi-preparativa. Novas tentativas
de isolamento por esta técnica, que empregavam
diretamente condi¢des disponiveis na literatura ou
modificagbes empiricas das mesmas, ndao foram
bem sucedidas, dando inicio a um estudo mais
aprofundado sobre a dependéncia dos J)arametros
de eficiéncia e de retengdo em CLAE-FR".

A transposigao direta da escala analitica para semi-
preparativa ndo prevé a eficiéncia de separagao nas
novas condi¢des operacionais. Porém, tal limitagéao
nao é encontrada na transposi¢ao usando modelos,
que € vantajosa pela aplicagdo de poucos
experimentos para a determinac@o dos parametros
cromatograficos.’

O presente trabalho propde a aplicacdo da
transposicao de escala por modelos de momentos
estatisticos para o isolamento por CLAE em escala
semi-preparativa das piperamidas detectadas nas
folhas e raizes de P. ottonoides.

Resultados e Discussao

Para estimativa dos parametros, uma fragao
enriquecida em piperamidas, obtida a partir do
extrato metandlico das folhas de P. ottonoides, foi
injetada em coluna Inertsil Prep-ODS (250 x 6 mm,
10 um) usando como fase movel, a mistura ACN-
H.O em cinco diferentes composi¢des volumétricas
de 50-78% ACN na temperatura de 30°C. A
deteccao foi acompanhada por UV a 260 e 340 nm.

A partir dos valores de tempo de retencdo e de
largura do pico, os parametros adimensionais
relativos a retencdo (fator de capacidade - k) e a
eficiéncia de separagdo (altura reduzida do prato
tedrico - h) foram estimados para cada piperamida.
Os parametros de retengéao foram ajustados em
diferentes modelos de dependéncia® com a %ACN.
A andlise da variancia revelou o melhor ajuste com
uma equagao cubica empirica, a exemplo para a
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substéancia 1 (Fig. 1B). O parametro de eficiéncia,
nas condigbes ensaiadas, variou linearmente com a
viscosidade da fase moével. Diversas separagoes
cromatograficas da fragdo enriquecida em
piperamidas foram simuladas em diferentes
condigbes: composi¢cao de fase moével (de 40 a
62%), volume injetado (5 pl a 6 mL) e vazéo (1,5 a
2,0 mL/min). Um exemplo é mostrado na Fig. 1A.

Figura 1. (A) Cromato@grama simulado em planilha
desenvolwda em Excel” da fracdo enriquecida em
piperamidas; (B) Equagéo cubica para a substancia 1.
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A simulagao em 40% v/v ACN apresenta um tempo
de corrida relativamente curto e boa separagao
entre os picos. Em condi¢cdes de sobrecarga pode-
se injetar um volume de até 4,0 mL do extrato. A
escolha desta condi¢do permitira um isolamento das
piperamidas com um nimero menor de etapas.

Conclusoes

A partir dos pardametros estimados e dos
cromatogramas simulados foi possivel selecionar as
condigbes 6timas de separagdo, em situagoes de
sobrecarga, das piperamidas de Piper ottonoides.
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