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Resumo: Vdrias substdncias naturais possuem flavonoides
que tém atividade antioxidante e anti-inflamatdria, entre ou-
tras. Neste trabalho, foram desenvolvidos métodos de determi-
nagdo quantitativa para controle de qualidade em capsulas de
naringenina utilizando CLAE. O método evidenciou especifi-
cidade, linearidade, precisdo e exatiddo.

Palavras-chave: naringenina, flavondides, validagdo.
Introducio

Flavonoides, polifenois encontrados naturalmente em fru-
tas e vegetais, possuem varias atividades farmacologicas. Na-
ringenina é um flavonoide presente em muitas frutas citricas
e apresenta atividade antinflamatoria e antitumoral (RICE-E-
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VANS, 2004). Com a finalidade de identificar e quantificar
flavonoides em varias matrizes; por exemplo, sangue, urina,
sucos de fruta, varios métodos analiticos tém sido desenvolvi-
dos. Alguns desses métodos foram testados para a analise de
naringenina em extratos vegetais e fluidos biologicos (HSIU et
al., 2002; ISHII et al., 1997, RIBEIRO; RIBEIRO, 2007).

Este trabalho teve por objetivos desenvolver e validar mé-
todo de doseamento para controle de qualidade de comprimi-
dos e capsulas de naringenina.
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Figura 1- Estrutura quimica da naringenina.
Material e Métodos

Naringenina (Sigma Aldrich), metanol grau analitico, 4gua
ultrapura, comprimidos e capsulas de naringenina (desenvol-
vidos na UFV).

A especificidade do método for avaliada analisando-se
comprimidos placebo e de naringenina. A linearidade foi rea-
lizada a partir de trés curvas auténticas.

A precisdo foi determinada realizando-se seis determina-
cOes (trés injecOes cada) a 100% da concentracio teste (0,01
mg/mL). Foi considerado como limite maximo um valor de
desvio-padrio relativo (DPR) de 2 % (BRASIL, 2003).
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A exatiddo foi determinada apds avaliagio da precisdo,
linearidade e especificidade. O limite de quantificagdo foi ob-
tido a partir de dilui¢des sucessivas (50,0 a 1,0 pg/mL) (BRA-
SIL, 2003).

O ensaio de robustez foi determinado a partir da varia-
¢io dos seguintes pardmetros: fluxo da fase movel (0,7 — 1,1),
fornecedor de solvente e temperatura do forno (20-30 °C). A
quantificagdo do farmaco foi feita utilizando um sistema de
CLAE Waters 2690 e detector DAD (fixado em 200-400 nm)
(BRASIL, 2003).

As separa¢des foram realizadas em uma coluna analitica
Merck, Lichrospher ® 100, RP-18 (5 um de granulometria, 250
x 4 mm ID). A fase movel consistiu em metanol/agua e eluigéo
gradiente. As analises foram realizadas a 25 °C, fluxo 1 mL/
min e volume de injecdo de 25 pL.

Resultados e Discusséo

O método de quantificagdo da naringenina por CLAE de-
monstrou linearidade, apresentando coeficiente de correlagéo
(¥) igual a 0,9989 e equagdo da reta: Y = SE+07X + 103326
(Figura 2).

O método também se evidenciou preciso com DPR de
0,827%, apresentando boa separacdo entre o analito e os de-
mais componentes das formulagdes. Os sinais cromatograficos
referentes 4 naringenina apresentaram adequada resolugéo,
com tempo de retengio de 6,36 minutos.

A exatiddo foi demonstrada, pois os parimetros preciséo,
linearidade e especificidade foram previamente estabelecidos.
Foi considerada como limite de quantificagio a concentragdo
de 3,0 ug/mL, pois essa foi a mais baixa concentragdo em que
o DPR era inferior a 2,0%. A variacdo dos parimetros néo al-
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terou de forma significativa os valores de 4rea da naringenina,
demonstrando que o método é robusto.
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Figura 2 - Curva de calibracéo para analise da naringenina no
intervalo de 0,004 a 0,32 mg/mL, referente a linearidade do método.

Conclusoes

O método desenvolvido para a determinacdo quantitativa
da naringenina por CLAE foi validado e evidenciou especifici-
dade, linearidade, precisio e exatidao.
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