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Isolamento quimico e validagao analitica por cromatografia liquida de alta eficiéncia
de quercitrina em Solidago chilensis Meyen (Asteraceae)
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RESUMO: A espécie Solidago chilensis Meyen, Asteraceae é conhecida como erva-lanceta
ou arnica-brasileira, sendo utilizada popularmente como antimicrobiana e para o tratamento
de inflamagdes topicas. No entanto, estudos fitoquimicos e farmacoldgicos para as partes
aéreas sao escassos. Neste trabalho, realizou-se a determinacdo de flavonoides por
espectrofotometria de UV/Vis, prospeccao fitoquimica da fracdo acetato de etila visando o
isolamento do constituinte quimico majoritario e validagao analitica por cromatografia liquida
de alta eficiéncia (CLAE). O teor de flavonoides totais foi de 5,42%, representados como
hiperosideo. O fracionamento quimico utilizando métodos cromatograficos (cromatografia
liquida em coluna gel de silica; CHCI,:EtOH; 8:2 v/v) e espectroscépicos (‘H RMN,C RMN e
ESI-MS) revelou o isolamento de quercetina-3-O-a-L-ramnosideo(quercitrina). A sensibilidade
e a linearidade (r = 0,999) da validagao analitica, utilizando a quercitrina isolada do extrato
hidroalcodlico da planta, revelaram um rendimento de 5,29% do analito em relagdo a droga
vegetal. Preciséo, recuperacao e robustez, além dos valores estabelecidos para os limites
de deteccado (LOD) e de quantificagéo (LOQ), poderéo ser utilizados como parametros de
qualidade para extratos a base de S. chilensis.
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ABSTRACT: Chemical isolation and analytical validation by high-performance liquid
chromatography of quercitrin in Solidago chilensis Meyen (Asteraceae).The species
Solidago chilensis Meyen Asteraceae, known as “erva-lanceta” or “Brazilian arnica”, is popularly
used as an antimicrobial and topical treatment for inflammations. However, phytochemical and
pharmacological studies of its aerial parts are scarce. In this study, flavonoids were determined
by UV/Vis spectrophotometry and phytochemical screening of the ethyl acetate fraction with
the goal of isolating the major chemical constituent and analytically validating it through high
performance liquid chromatography (HPLC). The total flavonoid content was 5.42%, represented
as hyperoside. Chemical fractionation using chromatographic (liquid chromatography in column
of silica gel, CHCI3:EtOH, 8:2 v/v) and spectroscopic methods (1H RMN, 13C RMN, and ESI-MS)
revealed the isolation of quercetin-3-O-a-L-rhamnoside (quercitrin). The sensitivity and linearity
(r = 0.999) using the isolated quercitrin of the hydroalcoholic extract of the plant revealed a
yield of 5.29% of analyte in relation to the plant. Precision, recovery, and robustness, as well
as values set for the limits of detection (LOD) and quantitation (LOQ) can be used as quality
parameters for extracts based on S. chilensis.

Keywords: Solidago chilensis, quercitrin, analytical validation, HPLC.

INTRODUGAO

O género Solidago abrange cerca de 120 de vaérios paises (Assiniet al., 2013). Na América
espécies distribuidas por todo o mundo, sendo do Sul, a espécie nativa mais encontrada é
amplamente utilizadas na medicina tradicional Solidago chilensis Meyen (Asteraceae), conhecida
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popularmente como erva-lanceta, espiga-de-ouro
ou arnica-brasileira. As partes aéreas da planta
séo utilizadas em preparados caseiros, como
antimicrobiana, analgésica, cicatrizante e anti-
inflamatéria de uso topico (Goulart et al., 2007; Assini
et al., 2013),em substituicdo a arnica-verdadeira
(Arnica Montana L.) (Lorenzi & Matos, 2002).

Os principais constituintes quimicos séo
os diterpenoides (Valverde et al., 2012), 6leos
essenciais, saponinas, acetofenona (Silva et al.,
2010), pB-farneseno, a-amirina, ésteres de acidos
carboxilicos (Smolarek et al., 2009), sendo o
flavonoide quercitrina, a substancia quimica
maijoritaria (Torres et al., 1987).

O extrato aquoso das inflorescéncias de
S.chilensis revelaram atividades gastroprotetoras
em camundongos utilizando o modelo de indugéo
com acido acético (Schemeda-Hirschmannet al.,
2002), sem apresentar toxicidade nas concentragbes
de 125 a 2000 mg/kg (Bucciarelli et al.,2010). A
atividade anti-inflamatdria foi descrita por Tamura
et al. (2009) utilizando os métodos de edema de
pata e migragdo de células polimorfonucleares.
Foram observados efeitos antimicrobianos (Morel
et al., 2006), antioxidantes (Apati et al., 2006) e de
citotoxicidade (Martins et al., 2009). Recentemente,
Silva et al. (2010) relataram, em estudo clinico, a
atividade anti-inflamatdria do extrato hidroalcodlico
frente ao lumbago.

No entanto, sabe-se que os extratos
vegetais apresentam uma ampla variabilidade e
complexidade em sua composi¢cado quimica devido
a fatores ambientais e climaticos. Dessa forma, €
fundamental a continuidade de estudos sobre os
paradmetros de qualidade, bem como, a validagao
de métodos analiticos (Hostettmann et al., 2003).
O desenvolvimento e a validagdo de um método
analitico eficiente é parte integrante para o registro
de fitoterapicos e objetiva a garantia de seguranca
e eficacia do produto resultante (Shabir, 2003;
Marques et al., 2012).

Na atualidade tem crescido a necessidade
de demonstrar a qualidade de medigbes quimicas,
através de sua comparabilidade, rastreabilidade
e confiabilidade dos dados analiticos (Brito et al.,
2003; Ribaniet al., 2004); para esta finalidade,
esses necessitam passar pelo processo de
validagao (Alves et al., 2010). No Brasil, a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa), baseada
na International Conference on Harmonisation
of Technical Requirements for Registration of
Pharmaceuticals for Human Use (ICH, 1996),
publicou a Resolugéo n°899/2003, que estabelece
parametros para validagdo de métodos bioanaliticos
aplicaveis a produtos farmacéuticos (Anvisa, 2003).

Técnicas de separagcdo como a
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) e a
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cromatografia liquida de coluna (CLC) podem ser
empregadas para validagao, pela capacidade de
identificacdo de compostos por comparagdo com
padrdes e de purificagdo de substancias separando-
os de componentes de uma mistura, seja ela
bioldgica, seja farmacéutica ou alimenticia (Degani
et al.,, 1998; Ribani et al., 2004). Particularmente,
a CLAE é largamente empregada para extratos
vegetais por possuir vantagens, como curto tempo
de preparo da amostra a ser analisada; dados
qualitativos e quantitativos podem ser obtidos para
amostras de polaridades variadas em uma s6 corrida
de analise, e permite varias formas de deteccao,
podendo aumentar a especificidade e o contetdo
de informagdes por ensaio (Karcher et al., 2005).

Apesar de S. chilensis estar inserida na
Relacédo Nacional de Plantas Medicinais de Interesse
ao Sistema Unico de Satde (SUS) (Brasil, 2009), e
seu extrato ja ter sido avaliado em estudos clinicos
(Silva et al., 2010), ainda nao foram realizados
estudos de validagdo analitica de seu constituinte
quimico majoritario.

Este trabalho visou o isolamento quimico de
quercitrina e o desenvolvimento de uma metodologia
analitica para determinagao e quantificagéao
desta substancia no extrato hidroalcodlico das
partes aéreas de S. chilensis. O método proposto
foi validado de acordo com a resolugédo da
Anvisa e diretrizes da ICH para determinagédo da
especificidade, linearidade, limite de detecgao
e quantificagdo, exatidao, precisédo, robustez e
reprodutibilidade.

MATERIAIS E METODOS
Material vegetal

As partes aéreas de Solidago chilensis
Meyen foram coletadas (03/2014) na cidade de
Pinhalzinho (SC), Brasil (S 26° 50’ 53”; W 52° 59’
31”). O material vegetal foi identificado por Osmar
dos Santos Ribas, curador do herbario do Museu
Botanico Municipal de Curitiba (PR), onde a exsicata
esta depositada (MBM 356792).

Solventes e reagentes

Os solventes acetonitrila (CH,CN), &cido
acético (AcOH) e metanol (MeOH) utilizados foram
grau HPLC (Sigmae®, USA). A agua foi obtida por
ultrapurificador de agua Milli-Q A10 (Gradiente®) e os
solventes MeOH, acetato de etila (AcOEt), n-hexano,
etanol (EtOH) e cloroférmio (CHCI,) foram de grau
analitico (Tedia®, USA).

Preparagao do extrato hidroalcodlico de
Solidago chilensis (EHS)

O material vegetal foi submetido a secagem

em temperatura ambiente, protegido da luz direta
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e umidade. As partes areas foram ftrituradas em
moinho de facas e selecionadas em tamis de 425
pm (35 Tyler/Mesh). O extrato fluido foi obtido
por percolagédo hidroalcodlica (etanol a 70% v/v)
utilizando material vegetal dessecado de S.chilensis
(50 g), conforme preconizado pela FB 5 (2010). O
extrato hidroalcodlico (EHS) foi concentrado em
rotavapor sob pressao reduzida a uma temperatura
de 40°C, liofilizado e estocado a — 20°C.

Determinagéao de flavonoides totais

A determinacéo de flavonoides totais das
partes aéreas da planta foi realizada por meio de
método farmacopeico (Farmacopeia Brasileira IV,
1988-2005). Brevemente, a droga vegetal (0,400
g; 425 pum) foi submetida extragcéo sob refluxo (50
min) utilizando como solvente acetona (60 mL).
O filtrado foi submetido a partigdo com acetato
de etila (45 mL) e na fase organica foi adicionado
(1 mL) de cloreto de aluminio (2% em metanol;
p/v). Apos 30 min foram realizadas as analises
de espectrofotometria UV/Vis em comprimento
de onda de 425 nm com numero de repeticdes
igual a trés. A porcentagem de flavonoides totais foi
expressa segundo a formula:

Abs62500
TFT = "500.m.(100 —PD) (%: P/P)

Abs = absorvancia;

m = massa da droga (g);

PD = perda por dessecacao (%; p/p)

O resultado é fornecido em porcentual (p/p) de
flavonoides totais calculados como hiperosideo
(C21H20012)'

Isolamento quimico

Uma amostra do extrato EHS (20 g) foi
diluida em béquer com agua (200 mL) e submetida
a agitagdo mecanica (20 min). Posteriormente, a
solugéao foi transferida para o funil de separacéao
e efetuaram-se particdes (n=10) com solventes
de polaridade crescente (n-hexano e AcOEt). Uma
amostra da fragao AcOEt (5,0 g) foi dissolvida em
quantidade suficiente de CHCI, e submetida a
cromatografia liquida em coluna utilizando como
fase estacionaria gel de silica (Mercke, Alemanha)
e eluente CHCI, e EtOH (80:20 v/v) em polaridade
crescente até EtOH 80% (v/v). O fracionamento
rendeu 8 subfragdes (5 mL) que foram reunidas
por semelhangca em cromatografia de camada
delgada (CCD) empregando como fase movel
AcOEt:MeOH:H,0O (100:13,5:10 v/v) e analisadas
em camara de UV/Vis em 366 nm. A subfracao 6 foi
encaminhada para analises espectroscopicas ('H
RMN,=C RMN e EM-ESI).

Método de validagao
Especificidade e seletividade

A especificidade e a seletividade do
método para determinagédo de quercitrina no EHS
foram realizadas por meio de varreduras entre
os comprimentos de onda de 200 e 800 nm em
espectrofotdmetro UV/Vis (Biochrome, Libra S22)
e por analise em cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE). Para analises em CLAE, uma
amostra de EHS (50 mg) foi dissolvida em 50 mL
de MeOH (1 mg/mL), submetida a ultrassom e
filtrada (Micropore® (0,45 mm) em ultrafiltro Sartorius
Stedium, Bioteche. A solugéo padréo foi produzida
utilizando a quercitrina isolada de S. chilensis (30
mg), dissolvida em MeOH (30 mL) (1 mg/mL) com
posterior filtracdo. As analises foram realizadas
utilizando equipamento Varian® Pro-Star com
injetor manual (alga de 20 pL), gradiente ternario
de bombas, detector UV/Vis e coluna Kromasil®
ODS (5 ym) fase reversa C-18 (25 x 4,5 mm) em
temperatura de 24 + 2°C.Dois sistemas de solventes
foram utilizados para a andlise, H,0: AcOH (40:1
v/v) (solvente A) e CH,CN (solvente B). A analise
foi realizada com vazao de 1 mL/min. O gradiente
utilizado constituiu-se de 86% de A por 15 min, 65%
de A por 30 min e 100% de B por 2 min. A detecgéo
por UV foi efetuada em 360 nm (Apati et al., 2003).

Linearidade

A linearidade para quantificagao de
quercitrina no EHS foi avaliada por meio de curva
analitica utilizando concentragdes crescentes de
quercitrina (12,5; 25, 50, 100, 200 e 400 pg/mL). As
analises cromatograficas em CLAE foram realizadas
em friplicata e os dados para area do pico versus
concentragao da droga foram tratados por analise de
regressao linear por meio do método dos minimos
quadrados.

Precisao e precisdo intermediaria
A precisdo do método foi avaliada levando
em consideracao a repetibilidade e a precisao
intermediaria. Para a repetibilidade foram preparadas
trés concentracdes de quercitrina em (100, 200 e
400 ug/mL) e realizaram-se trés determinagdes para
cada amostra (n = 3). As analises foram realizadas
pelo mesmo operador no mesmo dia. Para avaliagcao
da precisao intermediaria, empregou-se a mesma
metodologia, utilizando outro operador em trés dias
alternados. A precisao e a precisao intermediaria
foram expressas com o coeficiente de variagédo

relativo das concentra¢des de quercitrina.

Recuperagao
A exatidao foi avaliada em termos de
recuperacado através do método de adigcédo de
padréo a amostra. Este método é usado quando é
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dificil ou impossivel preparar um branco da matriz
sem a substéncia de interesse. Foram preparadas
diferentes concentragdes (baixa, média e alta)
de quercitrina em MeOH (25, 50, 100 e 200 ug/
mL). Estas solu¢des (n = 3) foram adicionadas ao
material vegetal e submetidas a extragdo conforme
metodologia de preparo da amostra. A amostra
sem adicdo de padréo (EHS) e cada uma das
amostras fortificadas com o padrao foram analisadas
e a recuperacao foi expressa em termos de
porcentagem da quantidade medida da substéncia
em relagdo a quantidade adicionada na matriz.

Limite de deteccdo (LOD) e limite de
quantificagao (LOQ)

A estimativa do limite de detecgéo (LOD) e
do limite de quantificagao (LOQ) foram calculados
com base na relagdo de sinal/ruido (S/N) de
diluigbes sucessivas do padrao quercitrina, levando
em consideracéo trés e dez vezes a intensidade do
sinal ruido (Barbosa et al., 2014), de acordo com a
expressado S/N x 3 para LOD e S/N x 10 para LOQ.

Robustez

Trés solugdes de amostras foram preparadas
e analisadas nas condigbes estabelecidas e por
alteracédo na taxa de fluxo (0,9 e 1,1 mL/min), pH
(1,95 € 2,02) e mudanca no gradiente inicial (12% de
B e 20% de B). A avaliagéo da robustez deu-se por
analise da variagado na concentragao de quercitrina
e/ou tempo de retengao.

Analise estatistica
Os resultados foram representados por
meio da média + desvio padréo (DP) e coeficiente
de variagéo (%).

RESULTADO E DISCUSSAO

Determinagéao de flavonoides
O teor de flavonoides totais obtidos das
partes aéreas de S. chilensisfoide 5,42% + 0,11 (4,55)
(média = DP)(CV) representados como hiperosideo.
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Apati et al. (2003) revelaram um rendimento de
6,16% em flavonoides monoglucosideos obtidos do
extrato hidrometandlico (50% v/v) da parte aérea
da planta, confirmando que S. chilensis possui
grande quantidade destas substancias em extratos
hidroalcodlicos.

Isolamento quimico de quercitrinade EHS

O perfil cromatografico da subfragcdo 6 em

CCD revelou bandas cromatograficas com fator
de retencao (Rf) semelhante ao observado para o
padrao quercitrina (Maciel et al., 2006). As analises
espectroscopicas de ‘H RMN,=C RMN (Tabela 1),
juntamente com dados de EM-ESI sugerem férmula
molecular C, H,0,, (448,3 Da), que, comparados
com dados da literatura (Correia et al., 2008),
permitiram confirmar o isolamento da substancia
quercetina-3-O-o-L-ramnosideo (quercitrina) (Figura

1),

Validagao analitica
Seletividade

A seletividade é definida como a capacidade
do método em determinar o analito na presenga de
outras substancias presente na amostra (Causon,
1997; Thompson et al., 2002). Para os métodos
cromatograficos, a seletividade é avaliada no
sentido de garantir que o pico de resposta do
analito seja proveniente exclusivamente desse, e
nao de outros compostos (interferentes) presentes
na amostra. Para tanto, é conveniente a utilizagao
de testes depureza de pico com auxilio de detector
de arranjo de fotodiodos ou de espectrometria de
massas (Paschoal et al., 2008). Para a escolha
de um método analitico seletivo, inicialmente,
realizaram-se varreduras em espectrometria de UV/
Vis utilizando a solugéo do branco (MeOH), EHS
e quercitrina nos comprimentos de onda de 200 a
750 nm. Foram observadas absorbancias maximas
préximas a 250 e 360 nm (Figura 2), que, conforme
Landin et al. (2013), estdo relacionados com as
substancias flavonoidicas.

Na analise cromatografica de quercitrina

FIGURA 1. Estrutura quimica da quercetina-3-O-a-L-ramnosideo (quercitrina).
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TABELA 1. Deslocamentos quimicos de RMN de 'H (400 MHz; CD,0D) e RMN de =C (100 MHz; CD,OD) para

quercitrina.

Posigbes dos Deslocamentos de RMN de 1H

Deslocamentos de

Deslocamentos de RMN de 13C (6=

hidrogénios (6= ppm) (acoplamentos spin-spin) RMN de 13C (6= ppm) ppm em CDCI3) Correia et al. (2008)

1 - - -

2 - 159,4 158,4
3 - 136,4 136,1
4 - 179,8 179,5
5 - 163,4 163,0
6 6,20 (d; J = 2,1 Hz; 1-H) 100,0 100,0
7 - 166,0 166,3
8 6,37 (d; J = 2,1 Hz; 1-H) 94,9 94,9
9 - 158,7 158,2
10 - 106,0 105,7
1 - 123,1 122,9
2 7,34 (d; J=2,1 Hz; 1-H) 17,1 116,4
3 - 146,5 146,4
4 - 150,0 149,8
5 6,91 (d; J = 8,3 Hz; 1-H) 116,5 116,9
6 7,31 (dd; J=8,3: 2,1 Hz; 1-H) 123,0 122,9
1” 5,35 (d; J = 1,5 Hz; 1-H) 103,7 103,5
27 4,23 (dd; J = 3,4: 1,5 Hz; 1-H) 72,0 71,9
37 4,76 (dd; J = 9,4: 3,4 Hz; 1-H) 72,2 72,1
4 3,35 (dd; J = 9,4: 3,4 Hz; 1-H) 72,2 73,2
5” 3,43 (dq; J = 9,4: 6,1 Hz; 1-H) 73,4 71,9
6” 0,94 (d; J = 6,1 Hz; 3-H) 17,8 17,6

Nota: Em parénteses, d: dupleto; dd: duplo dupleto; dqg: duplo quarteto e constante de acoplamento, J em Hz.

isolada de S. chilensis, observa-se uma banda com
tempo de retengéo de 9,82 min. O cromatograma
de EHS revela semelhangca com a quercitrina,
evidenciando que esta substancia é o constituinte
majoritario da planta, conforme Torres et al. (1987)
(Figura 3). A Farmacopeia Americana (USP,
1990) ressalta que a seletividade de um método
analitico esta relacionada com sua habilidade de
medir, de forma acurada, um analito na presenca
de interferéncias as quais se espera que estejam
presentes na matriz da amostra. Com a realizagao
de curva analitica, obteve-se a equacgao da reta
(y = 4,661x - 26,98) e o coeficiente de correlagao
linear (0,999), sendo possivel a determinagéo da
concentragdo de quercitrina (5,29%) nas partes
aéreas do vegetal. Resultados muito préoximos
aos apontados neste trabalho foram obtidos
recentemente por Roman Junior et al. (2015),
que descreveram o rendimento de 6,5% deste

constituinte quimico no extrato hidroalcodlico
(70%) das partes aéreas da planta produzido por
percolagdo. Na quantificagao desta substancia
emSolidago canadensis L. (Asteraceae), Apati
et al. (2003) relataram um rendimento de 3,39 e
5,75% de quercitrina na tintura (etanol 70%) e
extracdo por Soxhlet, respectivamente, confirmando
que os solventes alcodlicos ou hidroalcodlicos
extraem maior quantidade deste flavonoide quando
comparados a preparagdes aquosas.

Linearidade

A linearidade é a resposta obtida em
fungdo da concentracdo do analito, a qual deve
ser estudada em um intervalo de concentragao
apropriado (Langas, 2004). Este parametro
de validagcao permite avaliar a aceitagao do
resultado do sistema cromatografico com diferentes
concentragdes da substancia estudada (Ribani et al.,
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FIGURA 2. Especificidade e seletividadede quercitrina (A) e extrato hidroalcoodlico de Solidago chilensis (EHS)
(B) por meio de analise em espectofotdmetro de UV/Vis (200 a 750 nm).

2004). A linearidade para quercitrina foi realizada
utilizando cinco niveis de concentragédo (n = 3),
apresentando tempos de retencdo em 9,82 min.
Obteve-se a equagao daretacomy =4,661x - 26,98
e coeficiente de correlacao linear 0,999 (Figura 4).
Um coeficiente de correlagdo maior que 0,999 é
considerado como evidéncia de um ajuste ideal dos
dados para a linha de regressdo. A Anvisa (2003)
recomenda um coeficiente de correlagdo maior ou
igual a 0,99 e o Inmetro (2003) considera um valor
de r superior a 0,90 como sendo o usualmente
requerido.

Precisao e precisao intermediaria

A concordancia entre diversos resultados
analiticos proporcionados por uma mesma amostra
é definida como precisdo (Lancas, 2004; Miranda
et al., 2015). Neste trabalho,esta expressao
foi realizada por meio da repetibilidade das
analises em diferentes dias, utilizando diferentes
operadores,representadas pelos coeficientes de
variagdo. Os valores obtidos (Tabela 2) apresentam
um coeficiente de variagdo de acordo com o
recomendado pela resolugdo 899/2003 (Anvisa,
2003), que indica como limite um coeficiente de
variagao de até 5%.

Recuperagao
Os resultados obtidos a partir da analise
de exatiddo expressam a aceitagdo entre o valor
encontrado e o valor estipulado como nominal ou
referéncia (Langas, 2004). Os dados revelaram
que o método empregado foi capaz de recuperar a
quercitrina entre 93 a 108%, apresentando um erro
relativo menor que 15%. Este resultado esta abaixo
dos limites maximos aceitaveis, que séo de até 20%
(Ribani et al., 2004).

LOD e LOQ

O LOD corresponde a menor quantidade
que pode ser detectada de um analito em uma
amostra, porém, ndo quantificada com valor
exato. LOQ é definido como a menor quantidade
quantificada com exatiddo de uma substancia. As
analises revelaram LOD de 1,68 ug/mL e LOQ de 5
pg/mL para quercitrina.

Robustez
A robustez de um meétodo mede a
sensibilidade que este apresenta frente a pequenas
variagdes. Diz-se que um método é robusto quando
ele nao é afetado por uma modificagdo leve e
deliberada em seus parametros (Inmetro, 2003),
guando esse esta sendo executado (Paschoal
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FIGURA 3. Cromatografia liquida de alta eficiéncia de quercitrina (A) (Rf: 9,82 min) e do extrato hidroalcodlico
de Solidago chilensis Meyen (Asteraceae) (B). CromatégrafoVarian®, coluna Kromasil® ODS (5 um) fase reversa
C-18 (25 x 4,5 mm) em temperatura de 24 + 2°C. Solventes utilizados: MeOH:H,PO, (0,1% v/v) modo isocratico
por 10 min com vazao de 1 mL/min e deteccdo em 300 nm (n = 3). H,0: AcOH (40:1 v/v) (solvente A) e CH,CN
(solvente B). A analise foi realizada com vazao de 1 mL/min. O gradiente utilizado constituiu-se de 86% de A
por 15 min, 65% de A por 30 min e 100% de B por 2 min. A detecgao por UV foi efetuada em 360 nm.
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FIGURA 4. Linearidade de quercitrina realizada por meio de curva analitica em cromatografia liquida de alta
eficiéncia (CLAE) (12,5 a 400 ug/mL; n = 3).

Rev. Bras. PI. Med., Campinas, v.18, n.1, supl. |, p.288-296, 2016.



295

TABELA 2. Coeficientes de variagado (%) para diferentes concentra¢des de quercitrina nas avaliagdes de preciséo

e precisao intermediaria (n = 3).

Teste de validagao

Concentragao de quercitrina (ug/mL)

Coeficiente de variagao (%)

100 3,93
Precisao 200 2,83
400 2,59
100 2,60
Precisao intermediaria 200 4,91
400 4,80

et al., 2008). As analises de robustez em CLAE
(pH, gradiente da fase movel e taxa de fluxo)
ndo apresentaram variagdes significativas na
concentracdo de quercitrina. O teste apresentou
variagao significativa no tempo de retencao do
analito, quando modificado o gradiente da fase
movel, em que proporcionou um coeficiente de
variagao de 33%.

CONCLUSAO

As partes aéreas da espécie Solidago
chilensis apresentam um elevado teor de
flavonoides, dentre estes, se destaca a quercitrina
como substancia majoritaria, sendo este flavonoide
isolado por meio de métodos cromatograficos e
espectroscopicos. O método de validagao analitica
para quercitrina presente no extrato hidroalcodlico
de S. chilensis apresentou seletividade, linearidade,
precisao, recuperacgao e robustez, além de valores
estabelecidos de LOD e LOQ conforme preconizados
pela Anvisa e ICH. Os resultados obtidos contribuem
para a analise fitoquimica, bem como, para
paradmetros de qualidade de extratos a base de S.
chilensis.
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