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Resumo

Limonium brasiliense, comumente conhecida por baicuru ou guaicuru, é
utilizada no tratamento de tensdo pré-menstrual e outros disturbios
menstruais. O objetivo foi avaliar, por eletroforese capilar, extrato dos
rizomas de L. brasiliense para identificacdo de polifendis presentes em uma
fracdo semipurificada. A catequina ndo apresentou resultados satisfatorios
em comparacdao a epicatequina. O método ndo se mostrou robusto nas
condicdes realizadas.

Introducao

Muitos paises, como o Brasil, fazem o uso de medicamentos advindos de
drogas vegetais. Assim sendo, é crescente o rigor na padronizacdo e
controle de qualidade desses produtos. O desenvolvimento de métodos
analiticos eficientes capazes de identificar e quantificar os principais
marcadores quimicos, preferencialmente responsaveis pela atividade
farmacolégica, € necessario para 0 controle de qualidade desses
medicamentos.

O Limonium brasiliense (Boiss.) Kuntze, popular baicuru ou guaicuru, € um
subarbusto perene pertencente a familia Plumbaginaceae. Os rizomas
debaicuru sdo indicados como diurético, no tratamento de reumatismo,
artritismo, Ulceras, na hemorragia intestinal e diarreia crénica (MOURA,
1984; CARDOSO, 1990). Destaca-se que esta droga ja compds o mercado
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farmacéutico industrial em, pelo menos, oito diferentes formulacdes, todos
com indicagdo ao tratamento de disturbios menstruais e tensdo pré-
menstrual (TPM), porém, nenhum desses produtos permaneceu legalmente
no mercado brasileiro por falta de estudos cientificos. Existem estudos em
andamento para a avaliacdo de atividade biolégica das raizes de L.
brasiliense e por isso pressupde-se a necessidade de estudos que possam
garantir um controle de qualidade da matéria-prima vegetal, justificando,
portanto o estudo desse trabalho, para desenvolvimento de metodologia
analitica para a possivel identificacdo e quantificacdo de uma fracéo
semipurificada, obtida dos rizomas de L. brasiliense, utilizando a eletroforese
capilar (EC).

Materiais e métodos

Validagdo de metodologia analitica por Eletroforese Capilar (ITO, 2011;
SEREIA, 2013)

Para a determinagao da linearidade, utilizou-se a amostra de FAE 250 ug
mL™ adicionada de padréo interno. A curva de calibracdo foi obtida a partir
da analise de seis diferentes concentracdes do padrdo em triplicata e em
trés dias diferentes, a serem estabelecidas. A precisdo intra-corrida ou
repetibilidade do método foi verificado por no minimo seis determinacdes do
padrédo interno a 120 ug mL™. O critério para aceitacdo foi coeficiente de
variacdo (CV) menor que 5% (BRASIL, 2003; ICH, 2005). Ja a precisao
inter-corrida  ou intermediaria foi verificada por no minimo seis
determinacdes do padréo interno a 120 ug mL™ em dois dias distintos. O
critério para aceitacdo foi coeficiente de variagcdo (CV) menor que 5%
(BRASIL, 2003; ICH, 2005).

O limite de deteccéo foi determinado pela formula:

3.DPa
IC

em que DPa é o desvio padréo do intercepto com o eixo do y de, no minimo
3 curvas de calibragdo construidas e IC € a inclinagdo da curva de
calibracao (BRASIL, 2003).

O limite de quantificacéo foi determinado pela férmula:
10. DPa
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em gque DPa é o desvio padrao do intercepto com o eixo do y de, no minimo
3 curvas de calibragéo construidas e IC € a inclinacdo da curva de
calibracao (BRASIL, 2003; ICH, 2005).

A exatidao do método foi determinada pela formula:

o concentracdomeédiaexperimental
Exatidao = — .100
concentracdateorica

a partir da andlise de trés concentra¢des de padréo interno (20, 50 e 80 ug
mL™?) em triplicata. A avaliacdo da robustez foi realizada por meio de
pequenas variagcdes das condicoes eletroforéticas estabelecidas.

Resultados e Discussao

Linearidade:

Curva de calibragéo da epicatequina forneceu a seguinte equacao da reta:
y=0,0445x-0,2262, com o seguinte coeficiente de determinacéo: r’= 0,9912.

Curva de calibracdo da catequina forneceu a seguinte equacao da reta:
y=0,090x-1,307, com o seguinte coeficiente de determinacéo: r’= 0,872.

Precisao:
Epicatequina

* Repetibilidade: 3,08%

* Precisdo intermediaria: 3,44%
Catequina

* Repetibilidade: 14,28%

* Precisdo intermediaria: 64,91%
Exatidao:
Epicatequina

* Repetibilidade: 109,25+3,75%.
Catequina

* Repetibilidade:95,79% * 6,72%

LD:

Epicatequina = 3,3 SD/S - 6,6070 pg mL™
Catequina = 7,51 SD/S - 7,51 pg mL™*

LQ:

Epicatequina = 10 SD/S - 20,0212 pg mL™*
Catequina = 22,78 SD/S - 22,78 pg mL™
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Os dados obtidos para a catequina ndo sairam como esperado devido a dois
possiveis motivos: 1) equipamento estar descalibrado e 2) inexperiéncia no
preparo da amostra.

Conclusbes

Para uma publicacao futura, alguns dos experimentos seréo repetidos. Em
outros trabalhos foi comprovado que o método é linear, preciso e exato, mas
ndo robusto e nem estivel devido a necessidade de preparo do tampao
diariamente.
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