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ABACATEIRO, folha
ACONITO, raiz
ALCACHOFRA, folha
ALCACUZ, raiz

ALHO, bulbo

ALOE, exsudato seco
ALTEIA, raiz

AMEIXA, fruto

ANGICO, casca
ANIS-DOCE, fruto
ANIS-ESTRELADO, fruto
ARNICA, flor

AROEIRA, casca

BABOSA, folha
BALSAMO-DE-TOLU
BALSAMO-DO-PERU
BARBATIMAO, casca
BAUNILHA, fruto
BELADONA, folha
BENJOIM

BOLDO, folha
CALENDULA, flor
CAMOMILA, flor
CANELA-DA-CHINA, casca
CANELA-DO-CEILAO, casca
CAPIM-LIMAO, folha
CARDAMOMO, semente
CARQUEIJA, caule alado
CASCARA-SAGRADA, casca
CASTANHA-DA-INDIA, semente
CENTELA, folha

CHAMBA, folha
CHAPEU-DE-COURO, folha
COENTRO, fruto
CRATEGO, folha e flor
CRAVO-DA-INDIA, botao floral
CURCUMA, rizoma
ENDRO, fruto
ESPINHEIRA-SANTA, folha
ESTEVIA, folha
ESTRAMONIO, folha
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EUCALIPTO, folha
FUNCHO-AMARGO, fruto
FUNCHO-DOCE, fruto
GARRA-DO-DIABO, raiz
GENCIANA, rizoma e raiz
GENGIBRE, rizoma
GOIABEIRA, folha
GUACO-CHEIROSO, folha
GUARANA, semente
HAMAMELLIS, folha
HIDRASTE, rizoma e raiz
HORTELA-DO-BRASIL, parte aérea
HORTELA-PIMENTA, folha
JALAPA, raiz

JUCA, casca

JUCA, fruto
LARANJA-AMARGA, exocarpo
MACELA, flor

MALVA, flor
MARACUJA-AZEDO, folha
MARACUJA-DOCE, folha
MEIMENDRO, folha
MELISSA, folha
NOZ-DE-COLA, semente
NOZ-VOMICA, semente
PITANGUEIRA, folha
PLANTAGO, testa
POLIGALA, raiz
QUEBRA-PEDRA, parte aérea
QUEBRA-PEDRA, parte aérea
QUILAIA, casca
QUINA-AMARELA, casca
RATANIA, raiz
RAUVOLFIA, raiz
RUIBARBO, rizoma e raiz
SABUGUEIRO-DO-BRASIL, flor
SABUGUEIRO, flor
SALGUEIRO-BRANCO, casca
SENE, folha

SENE, fruto

UVA-URSI, folha
VALERIANA, rizoma e raiz
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PREPARACOES VEGETAIS — TINTURAS

ACONITO, tintura

ANGICO, tintura
ANIS-ESTRELADO, tintura
AROEIRA, tintura
BALSAMO-DE-TOLU, tintura
BAUNILHA, tintura
BENJOIM, tintura

BOLDO, tintura
CALENDULA, tintura
CAMOMILA, tintura
CANELA-DO-CEILAO, tintura
CASCARA-SAGRADA, tintura
CASTANHA-DA-INDIA, tintura
CURCUMA, tintura
GENCIANA, tintura
GUARANA, tintura
HAMAMELIS, tintura
JABORANDI, tintura
LARANJA-AMARGA, tintura
NOZ-VOMICA, tintura
RATANIA, tintura
VALERIANA, tintura

PMO084-00
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PM091-00
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PREPARACOES VEGETAIS — EXTRATO FLUIDO

ALCACHOFRA, extrato fluido
ALCACUZ, extrato fluido

AMEIXA, extrato fluido

ANGICO, extrato fluido

AROEIRA, extrato fluido

BOLDO, extrato fluido
CALENDULA, extrato fluido
CANELA-DO-CEILAO, extrato fluido
CASCARA-SAGRADA, extrato fluido
CASTANHA-DA-INDIA, extrato fluido
CRATEGO, extrato fluido
GENCIANA, extrato fluido
GUARANA, extrato fluido
HAMAMELIS, extrato fluido
LARANJA-AMARGA, extrato fluido
NOZ-DE-COLA, extrato fluido
NOZ-VOMICA, extrato fluido
RATANIA, extrato fluido
VALERIANA, extrato fluido
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ALECRIM, 6leo
ALGODADO, 6leo refinado
ANIS-DOCE, 6leo
CAMOMILA, 6leo
CANELA-DA-CHINA, 6leo
CANELA-DO-CEILAO, 6leo
CAPIM-LIMAO, 6leo
CERA DE CARNAUBA
COENTRO, 6leo
CRAVO-DA-INDIA, 6leo
EUCALIPTO, 6leo
EUCALIPTO-LIMAO, 6leo
FUNCHO, 6leo
GIRASSOL, 6leo refinado
HORTELA-DO-BRASIL, dleo
HORTELA-PIMENTA, 6leo
LARANJA-AMARGA, 6leo
LARANJA-DOCE, 6leo
LIMAO, 6leo

MANTEIGA DE CACAU
MELALEUCA, 6leo
NOZ-MOSCADA, 6leo
OLIVA, 6leo virgem
PALMA-ROSA, 6leo
TOMILHO, 6leo

OLEOS, GORDURAS E CERAS
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ABACATEIRO, folha
Persea folium

A droga vegetal consiste de folhas secas de Persea americana Mill. (syn. Persea gratissima Gaertn.
f.) contendo, no minimo, 0,4% de flavonoides totais expressos em apigenina (C1sH100s, 270,24) e
0,14% de o6leo volatil.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Folhas simples, elipticas, oblongas ou oval-acuminadas, semi-coriaceas, de margens inteiras, mais ou
menos onduladas; ldmina com 8 a 20 cm de comprimento e 4 a 9 cm de largura; peciolo de até 5 cm
de comprimento e 3 a4 mm de largura na base; quando frescas sdo de coloragéo verde-escura na face
adaxial, pouco brilhantes e quase lisas, e mais clara, foscas e um tanto asperas na face abaxial; folhas
secas de coloracdo castanho-clara. Nervura principal proeminente na face abaxial, com nervuras
secundarias obliquas, também proeminentes, dando origem as nervuras terciarias que se
anastomosam em fina trama.

B. Descrigdo microscopica

A lamina foliar tem simetria dorsiventral e é hipoestomatica, com estbmatos anomociticos. A
epiderme em vista frontal mostra cuticula granulosa, e na face adaxial é formada por células
poligonais com raros tricomas tectores unicelulares, de paredes espessas; a face abaxial é formada
por células retangulares ou arredondadas. Os tricomas tectores sdo frequentes em folhas jovens e
raros em folhas adultas. Em secc¢do transversal, a epiderme é uniestratificada em ambas as faces e
coberta por cuticula espessa. O mesofilo é formado por uma ou duas camadas de células palicadicas,
apresentando muitos idioblastos secretores de mucilagem e de 6leo volatil. O parénquima esponjoso
apresenta cerca de seis camadas de células irregulares, com grandes espacos intercelulares. Pode
ocorrer uma organizagdo diferenciada no mesofilo, junto aos idioblastos secretores, formada por
células parenquimaticas alongadas e achatadas tangencialmente, de paredes espessas. A nervura
principal mostra um feixe vascular colateral desenvolvido, envolto por uma bainha
esclerenquimatica, praticamente continua. Cristais fusiformes de oxalato de calcio ocorrem em
células parenquimaticas préximas as nervuras. Na base da lamina foliar, dois outros feixes colaterais
pequenos ocorrem junto ao bordo, voltados para a face adaxial.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloracdo verde-escura; fragmentos da epiderme adaxial com
células poligonais recobertas por cuticula espessa; fragmentos da epiderme abaxial, contendo células
retangulares e estdmatos anomociticos; tricomas tectores inteiros acompanhados de células
epidérmicas ou isolados; fragmentos de tricomas tectores; fragmentos do mesofilo com idioblastos
secretores; fragmentos de nervura, como descrita, acompanhados de células contendo cristais
fusiformes.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
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Fase movel: acetato de etila, alcool isopropilico, agua e acido formico (300:17:13:0,1).

Solucé@o amostra: preparar tintura 20% (p/v) das folhas pulverizadas com alcool etilico a 65% (v/v)
por maceracdo ou percolacao.

Solucéo referéncia: rutina a 1 mg/mL em alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda 10 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solucdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca,
deixar secar em estufa a temperatura entre 100 °C e 105 °C e, ainda morna, nebulizar com uma solucéo
de difenilborato de aminoetanol a 1% (p/v) em alcool metilico, seguido de uma solucéo de macrogol
400 a 5% (p/v) em alcool metilico. Deixar a placa secar ao ar livre por 30 minutos. Examinar sob a
luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragdo amarela

Zona de coloragdo amarela
Zona de coloragao amarela

Zona de coloragdo amarela
Zona de coloragdo amarela

Zona de coloragio rosa
Zona de coloragao azul

Rutina: zona de fluorescéncia

Zona de coloragao amarela
marron-amarelada

Solugdo referéncia Solugdo amostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 2,0%.

Perda por dessecacao (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%.
Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méximo 5,0%.

Contagem do numero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
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Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacéo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo de 1000 mL contendo 500 mL de agua como liquido de destilagdo. Utilizar planta seca rasurada
e ndo contundida. Proceder imediatamente a determinacédo do 06leo volatil a partir de 100 g da droga
rasurada. Destilar por quatro horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga

(V/p).
Flavonoides totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes descritas a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatidéo, cerca de 0,5 g da droga pulverizada (800 pm) (5.2.11) e colocar
em bal&o de fundo redondo de 100 mL. Acrescentar a droga 1 mL de solucdo aquosa de metenamina
a 0,5% (p/v), 30 mL de solugdo de alcool etilico a 50% (v/v) e 2 mL de acido cloridrico. Aquecer em
manta de aquecimento por 30 minutos, sob refluxo. Filtrar a mistura em algodao para baldo
volumétrico de 100 mL. Retornar o residuo da droga e o algoddo ao bal&o de fundo redondo, adicionar
mais 30 mL de solucdo de alcool etilico a 50% (v/v) e aquecer novamente, sob refluxo, durante 15
minutos. Filtrar em algod&o para 0 mesmo baldo volumétrico de 100 mL. Repetir a operacao, retornar
o residuo da droga e o algodéo para o baldo de fundo redondo, adicionar 30 mL de solu¢éo de alcool
etilico a 50% (v/v), aquecer sob refluxo, por 15 minutos e filtrar para 0 mesmo baldo volumétrico de
100 mL. Apds resfriamento, completar o volume do baldo volumétrico de 100 mL com solucdo de
alcool etilico a 50% (v/v).

Solucéo amostra: adicionar 10 mL da Solucéo estoque em baldo volumétrico de 25 mL com 2 mL de
solucdo de cloreto de aluminio a 5% (p/v) em solucéo de alcool etilico a 50% (v/v) e completar o
volume com solucdo de alcool etilico a 50% (v/v). Apds 30 minutos fazer a leitura.

Solucéo branco: adicionar 10 mL da Solugdo estoque em baldo volumétrico de 25 mL e completar o
volume com solucéo de alcool etilico a 50% (v/v).

Procedimento: medir a absorvancia da Solugdo amostra a 425 nm, utilizando a Solucéo branco para
ajuste do zero. O teor de flavonoides totais, expressos em apigenina, em porcentagem, é calculado
segundo a expressao:

F A X 250
" m x 336,5

em que,

TF = teor de flavonoides totais expressos em apigenina % (p/p);
A = absorvancia medida para a Solu¢do amostra;
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250 = fator de diluicdo;
m = massa em gramas da amostra utilizada considerando a perda por dessecacéo;
336,5 = coeficiente de absorcéo especifica da apigenina.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado protegido da luz e do calor.

Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscopidos em Persea americana Mill.

As escalas correspondemem Aa5 mm;em B, Ce D a20 um; e emE a 50 um.

A — folha em vista frontal: 1amina foliar (If); peciolo (pl). B — detalhe parcial da epiderme voltada para a face abaxial, em
seccdo transversal: parénquima paligadico (pp); epiderme (ep); cuticula (cu); célula contendo mucilagem (cm); tricoma
tector (tt). C — detalhe parcial da epiderme voltada para a face adaxial, em vista frontal. D — detalhe parcial da epiderme
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voltada para a face abaxial, em vista frontal: estdmato (es); tricoma tector (tt). E — detalhe de porcéo da lamina foliar, em
seccdo transversal: cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima palicadico (pp); idioblasto secretor (is); parénquima
esponjoso (pj); estdmato (es); idioblasto com cristais de oxalato de célcio (ico); feixe vascular (fv).

Figura 2 — Aspectos microscopicos do p6 em Persea americana Mill.

As escalas correspondemem A, D, Ee Fa 20 um; B a 30 um; e em C a 100 pum.

A — da epiderme voltada para a face abaxial: estdmato (es); tricoma tector (tt). B e C — fragmentos da lamina foliar, em
vista frontal, com destaque para feixe vascular e idioblastos secretores: feixe vascular (fv); idioblasto secretor (is). D —
fragmento da lamina foliar em seccdo transversal, mostrando idioblasto secretor acompanhado de células com
conformacao diferenciada: idioblasto secretor (is); cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima pali¢adico (pp); parénquima
esponjoso (pj). E — fragmento da epiderme: tricoma tector (tt). F — fragmentos de tricomas tectores.
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ACONITO, raiz
Aconiti radix

A droga vegetal consiste de raizes tuberosas de Aconitum napellus L., contendo, no minimo, 0,5% de
alcaloides totais expressos em aconitina (CssH47NO11, 645,74), calculados em relacdo ao material
dessecado.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Raiz tuberosa, conica, de coloracdo cinza-escura ou amarronzada na superficie, com 3 a 12 cm de
comprimento e 1 a 3 cm de largura na por¢do superior, onde se observam restos da base do caule;
podem ocorrer raizes laterais tuberosas, tambeém conicas, ou suas cicatrizes junto a porgao superior
da raiz principal, ligadas entre si por um pediculo delgado, e numerosas raizes laterais ndo tuberosas,
ou suas cicatrizes, distribuidas ao longo das raizes tuberosas. Internamente, as raizes tuberosas sdo de
coloracéo parda ou castanho-clara.

B. Descrigdo microscopica

Em seccdo transversal, a raiz apresenta quatro ou mais camadas de células alongadas
transversalmente, de paredes suberificadas, relativamente espessas e de coloracdo alaranjada,
correspondentes a periderme, seguidas de células corticais parenquimaticas com alguns gréos de
amido; segue endoderme constituida por células alongadas no sentido transversal, de paredes
suberizadas que mostram coloracdo vermelho-alaranjada quando coradas com Sudan I11; o periciclo
é formado por mais de 20 camadas de células parenquimaticas preenchidas com graos de amido. O
cambio vascular tem formato de estrela e o floema secundério ndo é facilmente distinguivel entre as
células parenquimaticas do periciclo. O xilema secundario forma feixes intercalados por parénquima
amilifero. Os elementos de vaso do xilema secundario sao relativamente estreitos e apresentam placas
de perfuracdo simples e paredes reticuladas ou pontoadas.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: coloracdo castanho-clara; abundancia de grdos de amido
arredondados com a regido central menos densa e, portanto, com coloracdo mais clara, isolados ou
agrupados; fragmentos de suber em vista frontal com células de paredes poligonais e coloracdo
amarronzada; fragmentos de células parenquimaticas com grdos de amido; fragmentos de elementos
de vaso com placas de perfuracéo simples e parede reticulada ou pontoada.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.

Fase movel: tolueno, acetato de etila e dietilamina (35:10:5).

Solugdo amostra: pesar 3 g da droga pulverizada e transferir para baldo de fundo redondo, adicionar
uma mistura de 2 mL de acido cloridrico 2 M e 40 mL de agua. Aquecer a mistura em banho-maria,
sob refluxo, durante 10 minutos. Filtrar e adicionar a solu¢do de hidroxido de amonio 6 M até

obtencdo de pH 9,0. Transferir o filtrado para um funil de separacéo e extrair duas vezes com 20 mL
de éter etilico. Combinar os extratos etéreos e secar em capsula de porcelana, em banho-maria a 50
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°C. Suspender o residuo em 1 mL de alcool metilico e filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum e
proceder a analise cromatografica.

Solucéo referéncia: dissolver uma quantidade exatamente pesada de aconitina em alcool metilico, para
obter a concentracdo de 200 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solugéo
amostra e 20 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucéo de iodeto de potassio e subnitrato de bismuto SR e
apos secagem da placa nebulizar com nitrito de sodio SR. Deixar a placa secar ao ar por 30 minutos
e examinar sob a luz visivel.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragao laranja

Aconitina: zona de

N . Zona de coloragao laranja
coloragio laranja

Zona de coloragao laranja

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 2,0%.

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 11,0%.

Cinzas insoluveis em &cido (5.4.1.5.3). No méximo 0,7%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.

Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
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Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Alcaloides totais expressos em aconitina

Solugdo amostra: pesar 2 g da droga vegetal, transferir para um erlenmeyer e adicionar 1,6 mL de
hidroxido de amonio 40% (v/v) e 20 mL de éter etilico. Deixar em agitador magnético por 30 minutos.
Tampar o frasco com papel aluminio. ApGs o processo de extracao, separar a fase etérea, e adicionar
ao residuo, 0,8 mL de hidroxido de aménio 40% (v/v) e 20 mL de éter etilico. Separar a fase etérea.
Repetir o mesmo procedimento por mais trés vezes. Combinar os extratos etéreos e secar em capsula
de porcelana, em banho-maria a 50 °C. Retomar o residuo em 5 mL de alcool etilico absoluto e
adicionar 30 mL de agua recém-fervida, utilizar em temperatura ambiente.

Solugédo indicadora: pesar, separadamente, 0,1 g de vermelho de metila e 0,1 g de cloreto de
metiltioninio, juntar em um recipiente e adicionar 50 mL de alcool etilico absoluto. Transferir para
baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume com alcool etilico absoluto.

Procedimento: titular com &cido cloridrico 0,01 M até a cor da solucdo mudar de verde-claro para
cinza-azul. Utilizar trés gotas da Solucéo indicadora.

Cada mL de &cido cloridrico 0,01 M equivale a 6,037 mg de alcaloides totais expressos em aconitina.
Calcular o teor de alcaloides totais, em porcentagem, segundo a expresséo:

V x 6,037 x0,1
A =
m

em que,
TA = teor de alcaloides totais expressos em aconitina % (p/p);

V= volume de &cido cloridrico 0,01 M, em mililitros, consumido na titulacéo;
m = massa em gramas da droga utilizada, considerando a perda por dessecacéo.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscdpicos, microscopicos e microscopicos do pé em Aconitum napellus
L.

As escalas correspondem em Aalcm; em B a 100 um; em C-E a 50 um; em F-H a 20 um.

A — raizes adventicias tuberosas (rd) oriundas da base do caule (c) mostrando raizes laterais (rlt) e cicatrizes (ci). B -
representagdo da raiz tuberosa em seccdo transversal: periderme (pe); parénquima cortical (pc); endoderme (end);
parénquima do periciclo (pr); floema primario (fp) e secundéario (fs); cdmbio vascular (ca); xilema secundario (xs) e
parénquima amilifero (pm). C - detalhe da endoderme com paredes espessadas (end) e das células de parénquima com
amido (a) no coértex (pc) e no periciclo (pr). D - fragmento da periderme (siber) com células de formato poligonal em
vista frontal. E - elementos de vaso com placa de perfuracdo simples e paredes reticuladas. F - célula parenquimatica com
gréos de amido. G - elemento de vaso pontoado. H - grdos de amido agrupados e isolados.
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ALCACHOFRA, folha
Cynarae folium

A droga vegetal consiste de folhas secas, inteiras ou fragmentadas de Cynara scolymus L., contendo,
no minimo, 0,7% de &cido clorogénico (C1sH1809, 354,31).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Folhas simples, as jovens sésseis e as adultas com peciolo curto. Folhas totalmente desenvolvidas
com 70 a 120 cm de comprimento e 30 a 55 cm de largura. A lamina é pinatissecta (ou partida), com
margem dentada. A folha é pilosa, sendo o indumento adpresso e pubescente na face adaxial e
adpresso e velutino na face abaxial. A face adaxial € verde e a face abaxial é acinzentada ou
esbranquicada. As nervuras, de maneira geral, sdo proeminentes e sinuosas na face abaxial, em seccéo
transversal, em funcéo do desenvolvimento dos feixes vasculares.

B. Descrigdo microscopica

A folha é anfiestomaética e de simetria dorsiventral. Em seccdo transversal, a epiderme apresenta uma
Unica camada de células, sendo as células da face adaxial maiores do que as da face abaxial. Em
ambas as faces, as células epidérmicas apresentam cuticula e paredes delgadas. As células-guarda
apresentam cristas estomatiferas, e estdo localizadas, geralmente, acima do nivel das demais células
epidérmicas, em especial na regido da nervura principal e na face abaxial das alas. Os tricomas
tectores unisseriados e pluricelulares sdo abundantes, principalmente na face abaxial. Podem
apresentar uma das células colapsadas e geralmente aparecem dobrados ou enrolados. Os tricomas
glandulares ocorrem em ambas as faces da epiderme, porém sdo menos abundantes que os tricomas
tectores. O mesofilo apresenta duas a trés camadas de parénquima pali¢adico e cinco a oito camadas
de parénguima esponjoso, com espacos intercelulares evidentes. Os feixes vasculares sdo colaterais
e envoltos por endoderme. O tecido vascular forma feixes colaterais circundados por tecido
esclerenquimatico. A nervura principal apresenta formato lobado na face abaxial. Na regido dos
I6bulos, logo abaixo da epiderme, ha duas ou mais camadas de células parenquimaticas seguidas de
coléngquima angular. Estes feixes se distribuem ao redor do parénquima medular que, frequentemente
se apresenta fistuloso. Em vista frontal, os estdmatos sdo anomociticos e as paredes das células
epidérmicas comuns sao retas; os tricomas glandulares sdo do tipo capitado e apresentam cabeca
secretora unicelular com pedicelo unicelular ou bicelular.

C. Descricdo microscopica do pd

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S8o caracteristicas: coloragdo cinza-esverdeada; fragmentos da face adaxial e abaxial
da epiderme em vista frontal com ceélulas poligonais de paredes retas e presenca de estdmatos.
Fragmentos de elementos de vaso com paredes anelares e reticuladas. Fragmentos de tricomas
tectores dobrados e enrolados. Tricomas glandulares. Fragmentos grandes de coloracéo esverdeada e
fragmentos de elementos de vaso e de parénguima clorofiliano.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel Fasa.
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Fase moével: acetato de etila, agua, &cido acético e acido formico (100:26:11:11).

Solucdo amostra: pesar 1,0 g da droga vegetal, adicionar 20 mL de alcool etilico a 70% (v/v) e
aquecer, sob refluxo, durante 30 minutos. Filtrar, secar o extrato sob pressao reduzida, até residuo,
em temperatura inferior a 60 °C. Suspender o residuo em 5 mL de alcool etilico a 70% (v/v).

Solucéo referéncia (1): dissolver o acido clorogénico em alcool metilico, para obter a concentragdo de
500 pg/mL.

Solugdo referéncia (2): dissolver a luteolina-7-O-glicosideo em alcool metilico, para obter a
concentragéo de 500 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugéo
amostra, 20 uL da Solucéo referéncia (1) e 20 uL da Solucéo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com difenilborato de
aminoetanol SR, e, em seguida, com solucdo de macrogol 400 (PEG) a 5% (p/v) em élcool etilico.
Aqguecer a placa entre 100 °C e 105 °C durante cinco minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em
365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia (1), a
Solucéo referéncia (2) e a Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de fluorescéncia azul

Luteolina-7-O-glicosideo:
zona de fluorescéncia Zona de fluorescéncia amarela
B amarela - .

Acido clorogénico: zona de

o Zona de fluorescéncia azul
fluorescéncia azul

Zona de fluorescéncia amarela

Solugdoreferéncia (1) Solugdoreferéncia (2) Solugdoamostra

TESTES
Perda por dessecacao (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.
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Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No mé&ximo 20,0%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No méximo 4,0%.

Contagem do numero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Derivados de acido clorogénico

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 330 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 um), mantida a temperatura de 40 °C;
fluxo da Fase movel de 1,5 mL/minuto.

Eluente (A): &gua, acetonitrila e &cido fosférico (92,6:7:0,4).

Eluente (B): acetonitrila e &cido fosforico (99,6:0,4).

(rl-?nr?ﬁgs) Eluente (A) % Eluente (B) % Eluicio
0-17 100 0 isocratica
17-50 100 — 80 0—-20 gradiente linear
50 -51 80— 0 20 — 100 gradiente linear
51 -61 0 100 isocratica
61 — 62 0 — 100 100 —» 0 gradiente linear
62 — 72 100 0 isocratica

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,50 g da droga vegetal pulverizada e transferir para
um baldo de fundo redondo de 100 mL. Adicionar 50 mL de alcool metilico. Aquecer a solucao, sob
refluxo, a 70 °C por 60 minutos. Deixar a amostra esfriar e filtrar a solugdo com algod&o. Transferir
o residuo e o algodao para o baldo de fundo redondo e adicionar 50 mL de alcool metilico. Aquecer
novamente, sob refluxo, a 70 °C por 60 minutos. Filtrar a solucéo, reunir os filtrados e transferir para
um baldo volumétrico de 200 mL. Completar o volume com agua. Filtrar em unidade filtrante de 0,45

pm.

Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 5,0 mg de &cido clorogénico, transferir para baléo
volumétrico de 50 mL e completar o volume com alcool metilico.

Solucéo referéncia: transferir 5,0 mL da Solucéo estoque para baldo volumétrico de 20 mL, adicionar
5 mL de alcool metilico e completar o volume com agua. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.
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Procedimento: injetar, separadamente, 10 ulL. da Solucéo referéncia e 10 puL da Solugdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o pico do &cido clorogénico. Calcular o teor de &cido
clorogénico, em porcentagem, segundo a expressao:

A, Xm,

TA =
A, Xm, x 100

em que:

TA = teor de acido clorogénico % (p/p);
A, = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solucéo amostra;
r = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solucéo referéncia;
m; = massa em gramas do acido clorogénico, considerando a pureza da substancia de referéncia;
Ma = Massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagao.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscopicos em Cynara scolymus L.

As escalas correspondem em A a 10 cm; B a 200 pm; C-D a 100 pm; E a 50pm.

A - aspecto geral da folha em vista frontal. B - representacdo esquematica da lamina foliar em seccdo transversal: feixe
vascular (fv); nervura principal (np). C - detalhe do mesofilo em sec¢do transversal: epiderme (ep); estdmato (es);
parénquima esponjoso (pj); parénquima pali¢adico (pp); tricoma tector (tt). D - detalhe da nervura secundaria: colénquima
angular (co); feixe vascular (fv); parénquima (p). E - detalhe do colénquima angular (co), parénquima cortical (pc) e
epiderme (ep).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos do po6 em Cynara scolymus L.

As escalas correspondem a 50 pm.

A - fragmento da face adaxial da epiderme, em vista frontal. B - fragmento da face abaxial da epiderme, em vista frontal,
estdbmato anomocitico (es). C — tricoma glandular. D — tricoma tector e fragmentos de tricomas tectores. E — fragmentos
de elementos de vaso, com espessamento reticulado e anelado, respectivamente. F — fragmento da regido da nervura de
maior calibre, com destaque para o estdmato (es), com uma crista estomatifera (seta).
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ALCACUZ, raiz
Liquiritiae radix

A droga vegetal consiste de raizes e estoldes secos de Glycyrrhiza glabra L., inteiros ou
fragmentados, contendo, no minimo, 2,5% de &cido glicirrizinico (Ca2Hs2016, 822,94), calculado em
relacdo ao material dessecado.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Fragmentos de raizes e estoldes possuem de 5 a 25 mm de didmetro e comprimentos variados,
alcancando até 20 cm. A casca € de coloracdo castanho-escura, rugosa, marcada por estrias
longitudinais e lenticelas transversais. A fratura da raiz e estolGes é fibrosa.

B. Descrigdo microscopica

Em seccdo transversal, a periderme das raizes e estoldes apresenta varias camadas de suber, com
células retangulares. As células da feloderme sdo maiores que as do stuber e podem conter graos de
amido. Internamente a periderme, o cortex é formado por parénquima amilifero com feixes de fibras
esclerenquimaticas remanescentes do floema priméario e floema secundario inativo, cujas células
foram obliteradas. O floema secundario apresenta-se em fileiras compostas por elementos de tubo
crivado e células companheiras, parénquima do floema e feixes de fibras, intercaladas por parénquima
radial amilifero em uma ou até cinco fileiras. Os gréos de amido sdo arredondados ou ovais. O cambio
vascular é bem visivel e formado por células retangulares. O xilema secundario também se apresenta
em fileiras compostas por células traqueais, parénquima ndo lignificado e feixes de fibras,
intercaladas por parénquima radial continuo com o do floema secundario, porém, com nimero menor
de fileiras. Uma pequena regido medular parenquimatica é encontrada nos estoldes, mas esta ausente
nas raizes. Em secc¢do longitudinal, os feixes de fibras do floema e do xilema estdo envolvidos por
uma camada de idioblastos contendo cristais prismaticos, a qual é circundada por uma bainha de
células parenquimaticas sem graos de amido.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: coloracdo amarelo-acinzentada ou parda; abundancia de gréos de
amido de formato oval a arredondado, isolados ou agrupados e cristais prismaticos geralmente
trapezoidais; fragmentos de células parenquimaticas ou células inteiras contendo grdos de amido;
fragmentos de stber com células poligonais em vista frontal e de coloracdo castanho-alaranjada;
fragmentos de fibras septadas de paredes levemente espessas, isoladas ou em feixes circundados por
idioblastos contendo cristais; fragmentos de elementos de vaso com paredes areoladas.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2s4
Fase movel: alcool butilico, dgua e &cido acético glacial (7:2:1).

Solucé@o amostra: pesar 1,0 g da droga vegetal, adicionar 20 mL de &lcool metilico a 70% (v/v) e levar
ao banho-maria durante 15 minutos. Filtrar, secar o extrato em banho-maria até residuo, em
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temperatura maxima de 60 °C. Suspender o residuo em 5 mL de alcool metilico e proceder a analise
cromatografica.

Solucao referéncia: dissolver uma quantidade pesada, com exatiddo, de acido glicirrizinico em alcool
metilico a 70% (v/v), para obter a concentracéo de 500 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugéo
amostra e 20 puL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com anisaldeido SR, aquecer entre 100 °C e 105 °C durante
cinco minutos. Examinar a placa sob a luz visivel.

Resultado: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucdo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragio
avermelhada

- Zona de coloragdo amarelada

Zona de coloragao amarelada

o Zona de colorag@o violeta
coloragdo violeta

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 2,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méximo 7,0%.

Cinzas insoluveis em &cido (5.4.1.5.3). No méximo 2,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.

Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
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Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Acido glicirrizinico

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 254 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 150 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida a temperatura de 30 °C; fluxo da Fase mével de 1,5
mL/minuto.

Eluente (A): &gua e &cido acético (91,4:8,6).
Eluente (B): acetonitrila.

Adotar sistema de eluicdo isocratico com proporgdo constante de 70% do Eluente (A) e 30% do
Eluente (B).

Diluente: transferir 28,57 mL de hidréxido de aménio a 28% (v/v) para baldo volumétrico de 1000
mL. Completar o volume com &gua destilada e homogeneizar.

Solucdo estoque: pesar, com exatidao, cerca de 0,13 g de glicirrizato de aménio, transferir para baléo
volumétrico de 100 mL e completar o volume com o Diluente.

Solucéo referéncia: transferir 7 mL da Solucéo estoque para baldo volumétrico de 10 mL e completar
o0 volume com o Diluente. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 1 g da droga vegetal pulverizada e transferir para um
erlenmeyer de 150 mL. Adicionar 100 mL do Diluente. Levar a solucdo ao ultrassom por 30 minutos,
agitando o erlenmeyer a cada 10 minutos. Retirar 10 mL da solucdo e centrifugar por 10 minutos. Em
seguida pipetar 1 mL do sobrenadante, transferir para um baldo volumétrico de 5 mL e completar o
volume com o Diluente e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 pL da Solugdo referéncia e 10 uL da Solugdo amostra.

.....

porcentagem, segundo a expressao:

Ay X G, x 100 x 5 x 822,94

TA
A, X m, X 839,97

em que,

.....
.....

.....

Cr = concentragéo da Solucao referéncia em g/mL, considerando a pureza da substéancia de referéncia;
Mma = massa, em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacgéo;
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.....

839,97 = massa molecular do glicirrizinato de amonio.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1—Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Glycyrrhiza glabra L.

As barras correspondem em A a 1 cm; B a 250 um; F a 100 pm; C-E, G a 50 pm; H-J a 20 pm.
A- parte da raiz com detalhe para as estrias longitudinais (etr) e lenticelas (le). B- sec¢do transversal do estoldo: cortex (cx);
cambio vascular (ca); floema secundario (fs); medula (md); suber (s) e xilema secundario (xs). C- detalhe da periderme e
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cortex: feloderme (fd); felogénio (fe); feixe de fibras esclerenquimaticas (fb); parénquima cortical com gréos de amido (pc)
e stber (s). D- detalhe do floema secundario: feixe de fibras do floema (ff) e raio parenquimatico (rp). E- sec¢do longitudinal
mostrando feixe de fibras septadas (fbs), idioblastos com cristais prismaticos (cr) e bainha parenquimatica (p). F- fragmento
da periderme com células de paredes retas e levemente espessadas. G- fragmento do parénquima cortical com gréos de
amido (ga). H- fragmento de elemento de vaso com pontoacfes areoladas. |- grdos de amido (ga) agrupados e isolados e
cristais prismaticos (cr). J- fragmento de fibra septada.
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ALHO, bulbo
Allii sativi bulbus

A droga vegetal consiste de bulbo ou bulbilhos de Allium sativum L., maduros liofilizados ou secos
a temperatura inferior a 65 °C, desprovidos de raizes, caule, folhas normais, folhas protetoras
escamosas e profilos escariosos, contendo, no minimo, 0,45% de alicina (CeH100S3, 162,26).

CARACTERISTICAS

Os bulbos ou bulbilhos tém odor aliaceo forte.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

O bulbo subgloboso é composto de seis a 20 bulbilhos (dentes-de-alho), de diferentes tamanhos,
envoltos por vérias folhas protetoras escamosas, esbranquigadas ou rosadas, inteiras e membranéceas,
que se destacam facilmente. Os bulbilhos estdo inseridos em um caule discoide e achatado,
prolongado por um escapo, com numerosas raizes adventicias fibrosas, amarelo-esbranquicadas na
face inferior. O bulbilho tem coloracdo esbranquicada, résea ou violacea, é ovoide, comprimido
lateralmente, ligeiramente arqueado, assimétrico, com trés a quatro lados, com a face externa
convexa, as faces laterais planas e a face interna plano-céncava; a porcao inferior mostra a cicatriz de
sua insercdo no caule. Cada bulbilho é envolvido por um préfilo escarioso, que circunda um catéfilo
de reserva (raro dois), carnoso e suculento. O proéfilo escarioso é liso, cartilaginoso, brilhante, e mais
ou menos resistente. O catafilo carnoso corresponde a droga; quando seccionado transversalmente
apresenta uma regido externa esbranquicada mais ampla e uma regido mais interna, estreita,
amarelada a amarelo-esverdeada, correspondente aos primordios foliares.

B. Descricdo microscopica

O catafilo de reserva, em vista frontal, mostra células retangulares ou quadrangulares, de paredes
levemente ondeadas. Em sec¢do transversal, exibe uma cuticula fina e lisa e epiderme externa
uniestratificada, formada por células retangulares a quadrangulares de paredes finas, exceto a
periclinal externa que é mais espessa. O parénquima fundamental € mucilaginoso e constituido por
grandes células incolores, arredondadas, de paredes finas, com nucleos visiveis, muitas delas com
conteudo granuloso. Nesse tecido ocorrem numerosos feixes vasculares colaterais, dispostos
irregularmente, frequentemente anastomosados e apresentando uma ou duas bainhas parenquimaticas
de células com contetido amarelo-claro, quando observadas sem a utilizacdo de corante. Laticiferos
ndo facilmente identificaveis acompanham os feixes vasculares ou ocorrem isoladamente. A
epiderme interna do catafilo também € uniestratificada e consiste de células quadrangulares muito
menores do que as da epiderme externa, com cuticula fina, delimitando a regido dos primordios
foliares. Em vista longitudinal, os elementos de vaso tém espessamento de parede helicoidal ou
anelado. Os laticiferos sdo formados por células elipticas curtas, dispostas em série, com contetdo
granuloso pardo a castanho-escuro, quando submetidos a corante. N&o ocorrem graos de amido.

C. Descricdo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S&o caracteristicas: coloracdo esbranquicada, amarelo-esbranquicada a rosado-
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esbranquicada; porcbes da epiderme do catéfilo de reserva; numerosos fragmentos com grandes
células de parénquima de paredes finas e conteudo granuloso; laticiferos; elementos de vaso
lignificados, com espessamento de parede helicoidal ou anelado; elementos de vaso acompanhados
de células de paredes finas; como impurezas, por¢des da epiderme dos proéfilos escariosos em vista
frontal, porcGes da epiderme dos profilos em seccédo transversal e cristais prismaticos de diferentes
formas.

D. Descrigdo microscopica das impurezas

O profilo escarioso, se presente como impureza, em vista frontal, apresenta células alongadas e de
paredes retas. Em seccéo transversal, na face externa ou abaxial, ocorre uma cuticula fina e lisa,
seguida de epiderme uniestratificada, formada por células esclerificadas, retangulares a
quadrangulares, de paredes muito espessas, com pontoa¢des conspicuas e comumente com cristais
prismaticos de oxalato de calcio de diferentes formas. Abaixo dessa ocorre uma ou duas camadas de
celulas hialinas, achatadas tangencialmente, de paredes espessas e ndo esclerificadas, com grande
quantidade de cristais e um parénquima desprovido de cloroplastidios, formado por células elipticas
no sentido tangencial, intercalado por feixes vasculares pequenos, do tipo colateral. A epiderme
voltada para a face interna ou adaxial tem as mesmas caracteristicas que a da face abaxial.

E. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2sa.
Fase movel: alcool etilico anidro, acido acético glacial, propanol e dgua (4:2:2:2:).

Solucdo amostra: adicionar 5 mL de alcool metilico a 1 g da droga pulverizada (355 um) (5.2.11) e
agitar durante um minuto. Filtrar, recolher 1 mL e proceder a analise cromatografica.

Solucéo referéncia: diluir 2,5 mg de alanina em 5 mL de &gua e completar o volume com alcool
metilico para 10 mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugdo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar por 15 minutos. Nebulizar a placa com ninidrina SR, aquecer entre 100 °C e 105
°C durante 10 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Alanina: zona de coloragdo Zona de coloragao azul-
azul-violacea violacea

Zona de coloragio
avermelhada

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Amido (5.4.1.2). Reacdes histoquimicas. Nao deve haver desenvolvimento de coloracéo azul.
Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Perda por dessecacéo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 7,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 5,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Alicina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 254 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de didmetro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida a temperatura de (22 + 2) °C; fluxo da Fase movel de
0,8 mL/minuto. Sistema isocréatico, o tempo de analise deve ser de 20 minutos.
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Fase mdvel: alcool metilico e &cido férmico anidro a 1% (v/v) (75:25).

Solucéo de padréo interno: transferir, quantitativamente, cerca de 20 mg, pesados com exatid&o, de
p-hidroxibenzoato de butila, para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com mistura de
alcool metilico e gua (50:50) e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucéo estoque: pesar, com exatid&o, cerca de 0,8 g do bulbo do alho liofilizado ou seco em p6 (355
pum) (5.2.11) a temperatura inferior a 65 °C, e adicionar 20,0 mL de agua. Deixar em banho de
ultrassom a 4 °C mantidos por gelo, por cinco minutos. Deixar a solu¢cdo em temperatura ambiente
por 30 minutos. Centrifugar por 30 minutos. Transferir 10 mL do sobrenadante para baldo
volumétrico de 25 mL, completar o volume com mistura de &lcool metilico e &cido formico anidro a
1% (60:40) e homogeneizar, obtendo a Solugdo estoque. Agitar e centrifugar durante cinco minutos.

Solugdo amostra: Transferir 0,5 mL da Solugéo de padrao interno para baldo volumétrico de 10 mL,
completar o volume com a Solugéo estoque e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 1 uL. da Solugdo de padréo interno e 10 pL da Solugéo
amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o0s picos. Calcular o teor de p-
hidroxibenzoato de butila na amostra a partir das respostas obtidas para a Solu¢gdo amostra em relacéo
a Solucdo de padréo interno. Calcular o teor de alicina, em porcentagem, segundo a expressao:

_ Agxm,x 22,75

TA
A, Xmg,

em que,
TA = teor de alicina % (p/p);
A, = area sob o pico correspondente a alicina na Solu¢éo amostra;
r = area sob o pico correspondente ao p-hidroxibenzoato de butila na Solugdo amostra;
Ma = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;
my = massa em gramas de p-hidroxibenzoato de butila em 100 mL de Solug&o de padréo interno.

1 mg de p-hidroxibenzoato de butila corresponde a 8,65 mg de alicina.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Allium sativum L.

As escalas correspondem: em Ae C (2 cm), em B (1,5 cm), em D e E (0,5 cm), em F até N (100 pum).

A - aspecto geral do bulbo composto; raizes adventicias (rd); escapo (esc). B1, B2e Bs — aspecto dos bulbilhos em vista
dorsal, ventral e lateral, respectivamente; cicatriz da inser¢do do bulbilho (ci). C - aspecto da por¢do caulinar do bulbo,
apos a retirada dos bulbilhos; caule discoide (c); escapo (esc). D - sec¢do longitudinal de um bulbilho; catéfilo de reserva
(cr); primoérdio foliar (pr); préfilo escamoso (pro). E - sec¢do transversal de um bulbilho; primérdio foliar (pr). Fie F2 -
detalhes de por¢do da epiderme do préfilo escarioso em vista frontal abaxial e adaxial, respectivamente. G - detalhe da
seccdo transversal do préfilo escarioso; face abaxial (ab); face adaxial (ad); cristais (cr); cuticula (cu); epiderme
esclerificada (ep); parénquima com células de paredes espessadas (ppe). H - detalhe da porcéo externa do catafilo de
reserva em vista frontal; gota lipidica (gl); espessamento de parede (epa). | - detalhe da porcdo externa do catéfilo de
reserva em secgao transversal; cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima de reserva (pre). J. detalhe da porg¢&o interna do
catéfilo em seccéo transversal, como assinalado em E; cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima de reserva (pre). L - feixe
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vascular em seccdo transversal; bainha parenquimatica (bp); floema (f); xilema (x). M - elementos de vaso com
espessamento de parede helicoidal e anelado em vista longitudinal. N - detalhe de células do parénquima de reserva.
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ALOE, exsudato seco
Aloe exudatum siccum

A droga vegetal consiste do suco espesso obtido das folhas de Aloe vera (L.) Burm. f., Aloe ferox
Mill., Aloe africana Mill. e Aloe spicata L. f. ou de seus hibridos interespecificos, ou ainda, da mistura
delas, dessecado por meio de calor, contendo, no minimo, 18% de derivados hidroxiantracénicos,
expressos em barbaloina (C21H2209, 418,39).

CARACTERISTICAS

A droga apresenta odor acre, desagradavel e caracteristico.

IDENTIFICACAO
A. Descri¢do macroscopica

Massas irregulares, de coloracéo castanho-escura, com reflexos esverdeados, de fratura lisa e vitrea.
Seus fragmentos sdo transldcidos nos bordos, muito friaveis, originando um p6é marrom-amarelado.

B. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).

Fase movel: acetato de etila, alcool metilico e agua (100:17:13).

Solugdo amostra: a 0,25 g do pulverizado, adicionar 20 mL de alcool metilico e aquecer até ebulicéo.
Agitar por alguns minutos, decantar a solu¢do e manter a cerca de 4 °C. Essa solu¢do pode ser
utilizada até 24 horas depois.

Solucao referéncia: dissolver 2,5 mg de barbaloina em 1 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar, separadamente, a placa, em forma de banda, 10 uL de cada uma das solug¢des,
recentemente preparadas, descritas a seguir. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca
e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucdo de hidrdxido de potassio a 10% (p/v) em alcool
metilico. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. A seguir, aquecer a placa em estufa a 110 °C

durante cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Barbaloina: zona de

fluorescéncia laranja Zona de fluorescéncia laranja | Zona de coloragao marrom

Zona de coloragao violeta

Zona de fluorescéncia
azul-clara

Zona de fluorescéncia
azul-clara

Solugaoamostra
A. ferox

Solugioreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Solubilidade. Parcialmente soltvel em agua fervente, solivel em alcool etilico quente e praticamente
insoltvel em éter etilico.

Substancias insollveis em alcool. Pesar, com exatiddo, cerca de 1 g da droga vegetal e transferir
para um baldo contendo 50 mL de alcool etilico. Aquecer a mistura e manté-la, moderadamente, em
ebulicdo durante 15 minutos, repondo o alcool etilico evaporado. Deixar esfriar e agitar a mistura, de
vez em quando, durante uma hora. Filtrar em papel de filtro pequeno, dessecado e tarado, e lavar o
residuo com alcool etilico até que os liquidos de lavagem passem incolores. Dessecar esse residuo a
105 °C, até peso constante. O peso encontrado deve ser inferior a 10,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 4,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 4,0%.

DOSEAMENTO
Derivados hidroxiantracénicos

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes descritas a seguir.

Solucgéo estoque: transferir 0,4 g da amostra pulverizada para um erlenmeyer de 250 mL. Umedecer
com 2 mL de alcool metilico, adicionar 5 mL de agua previamente aquecida a cerca de 60 °C e
homogeneizar. Adicionar 75 mL de agua aquecida a cerca de 60 °C e agitar durante 30 minutos.
Esfriar e filtrar para baldo volumétrico. Lavar o erlenmeyer e o filtro com 20 mL de agua. Verter a
agua de lavagem para baldo volumétrico, completar com &gua até 1000 mL e homogeneizar.
Introduzir 10 mL dessa solugcdo num baldo de fundo redondo de 100 mL, contendo 1 mL de solucao
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de cloreto férrico a 60% (p/v) e 6 mL de &cido cloridrico. Aquecer em banho-maria sob refluxo
durante quatro horas, mantendo o nivel de agua acima do liquido do balao e ao abrigo da luz intensa.
Deixar esfriar e transferir a solugdo para funil de separagéo. Lavar sucessivamente o baldo com 4 mL
de 4gua, 4 mL de hidroxido de s6dio M e 4 mL de agua. Reunir os liquidos de lavagem ao conteudo
do funil de separacdo. Agitar trés vezes com 20 mL de éter etilico de cada vez. Reunir as camadas
etéreas e lavar duas vezes com 10 mL de agua de cada vez, rejeitando as aguas de lavagem. Completar
a camada organica até 100 mL com éter etilico e homogeneizar.

Solucdo amostra: evaporar 20 mL da Solugdo estoque até residuo em banho-maria. Suspender o
residuo em 10 mL de acetato de magnésio a 0,5% (p/v) em alcool metilico.

Solucéo branco: alcool metilico.

Procedimento: medir a absorvancia da Solu¢cdo amostra em 512 nm, imediatamente apds o seu
preparo, utilizando a Solugcdo branco para ajuste do zero. Calcular o teor de derivados
hidroxiantracénicos, expressos em barbaloina, segundo a expresséo:

TDHC — A X 19,6
" m x 255

em que,

TDHC = teor de derivados hidroxiantracénicos expressos em barbaloina % (p/p);

A = absorvancia medida para a Solugdo amostra;

255 = coeficiente de absorcdo especifica da barbaloina;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando o teor de agua determinado.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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ALTEIA, raiz
Althaeae radix

A droga vegetal consiste de fragmentos de raizes secas de Althaea officinalis L.

CARACTERISTICAS

Consisténcia mucilaginosa apds hidratacéo.
IDENTIFICACAO

A. Descrigdo macroscopica

A raiz ndo mondada é cilindrica, ligeiramente retorcida e sulcada longitudinalmente, com até 20 cm
de comprimento e até 2 cm de espessura. A superficie externa é pardo-grisacea e apresenta numerosas
cicatrizes das raizes laterais. A fratura é fibrosa na porcdo externa e irregular e granulosa
internamente. Na secc¢do transversal sao visiveis camadas concéntricas do cortex de coloracdo parda
e sua estrutura estratificada, separado por uma faixa cambial bem marcada, sinuosa e de coloragéo
amarelada, seguida pelo cilindro central de coloracao esbranquicada, mostrando xilema com estrutura
radial, especialmente apo6s hidratacdo em agua e com auxilio de lente. A raiz mondada é quase
cilindrica e a face externa tem cicatrizes escuras originadas pelas raizes laterais e apresenta coloracéo
amarelo-esbranquicada. Frequentemente a droga se apresenta fragmentada, sendo bem visiveis
porcdes de fibras dispostas longitudinalmente ou desprendidas dos restos do cértex. As trés regides
descritas podem ser visiveis nos fragmentos.

B. Descrigdo microscopica

A raiz ndo mondada, em vista frontal, apresenta stber com células poliédricas de paredes retilineas.
Em seccdo transversal, sdo bem visiveis as trés regies mencionadas na descricdo macroscopica. O
cortex externamente apresenta sUber pouco desenvolvido, constituido por células tabulares e
irregulares, de paredes delgadas e retilineas, dispostas em fileiras e internamente parénquima cortical
com células geralmente poliédricas e volumosas, de paredes delgadas e retilineas. Neste parénquima
ocorrem agrupamentos irregulares de fibras do floema, dispostos aleatoriamente, com células de
paredes pouco espessadas e cujas células condutoras sdo raramente visiveis. Os raios parenquimaticos
distribuem-se desde o cdrtex interno até o cilindro central e sdo constituidos geralmente por poucas
fileiras de células. O cambio é formado por células pequenas, dispostas em fileiras, a maioria achatada
longitudinalmente. O cilindro central € muito desenvolvido, formado por parénquima xilematico com
células variadas em forma e volume, com paredes retilineas e delgadas. Os elementos condutores
formam agrupamentos irregulares alinhados longitudinalmente e muitas vezes associados a pequenas
celulas parenquimaticas; mais internamente mostram disposicdo anelar. Agrupamentos de fibras ou
fibras isoladas sdo encontrados em todo o cilindro central, ocorrendo também junto ao xilema
primario, quando presente nas raizes com medula sélida, isto é, preenchida por um parénquima
composto por células de grande volume. Gréos de amido simples, de variadas formas, frequentemente
arredondados, ovoides ou reniformes, com hilo geralmente central e ramificado, raramente
excéntrico, ou raramente grdos compostos, muitas vezes mostrando lamela¢do, ocorrem em grande
quantidade em todos os tecidos, exceto no parénquima medular. Cristais de oxalato de célcio, do tipo
drusa, com diferentes tamanhos sdo muito comuns no cértex e no cilindro central. Células contendo
mucilagem, ovaladas ou arredondadas, em regra maiores do que as demais parenquimaticas, com
protoplasto denso e escuro, também ocorrem no cértex e no cilindro central. Raizes mondadas podem
ndo apresentar suber e parénquima cortical externo. Com a adi¢éo de azul de toluidina os elementos
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de vaso adquirem coloracdo azul intenso, as fibras coram de azul-claro e as células contendo
mucilagem, de violeta. Devido a grande quantidade de grdos de amido e de células contendo
mucilagem ha dificuldade na confecgdo de laminas histoldgicas utilizando-se material hidratado,
sendo necessario testar o tempo de hidratacéo.

C. Descri¢cdo microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. A observacdo microscépica do pd torna-se mais clara quando utilizado hidrato de
cloral. Sao caracteristicas: coloracdo branca a branco-amarelada, quando proveniente de raizes
mondadas ou pardo-acinzentada quando proveniente de raizes ndo mondadas; fragmentos de suber
em seccao transversal: com células retangulares e achatadas longitudinalmente, idem com células
quadrangulares, idem contendo idioblastos cristaliferos, idem com células retangulares e achatadas
longitudinalmente, contendo idioblastos cristaliferos e grdos de amido, em vista frontal, contendo
grdos de amido, em seccgdo transversal, com células retangulares e achatadas longitudinalmente,
repletas de grdos de amido; fragmentos de parénquima em vista frontal: contendo células com
mucilagem e muitos grdos de amido, idem mostrando idioblastos cristaliferos e células repletas de
grdos de amido, fragmentos de parénquima em seccdo transversal, contendo grdos de amido, idem
contendo idioblastos cristaliferos, idem com células contendo mucilagem e grande quantidade de
grdos de amido; fragmentos de raio parenquimatico, em sec¢do longitudinal, mostrando células
parenquimaticas e fibras; células parenquimaticas isoladas, repletas de grdos de amido e/ou contendo
cristais; fragmentos de raio parenquimatico, em seccdo transversal, com células contendo gréos de
amido; fragmentos de xilema, em seccdo longitudinal, mostrando elemento de vaso com
espessamento reticulado associado a fibras e a parénguima, idem mostrando elementos de vaso com
espessamento reticulado, fibras e parénquima com grdos de amido, idem mostrando elementos de
vaso com espessamento reticulado e com espessamento pontoado, associados a células
parenquimaticas repletas de grdos de amido, por¢Bes de elemento de vaso com espessamento
helicoidal, em sec¢do longitudinal, elementos de vaso em sec¢do transversal, associados a células
parenquimaticas repletas de grdos de amido, porcdes de elementos de vaso com espessamento
reticulado, em seccdo longitudinal; fragmentos de fibras, em seccdo longitudinal associados a células
parenquimaticas do xilema, fragmentos de feixes de fibras, em sec¢do longitudinal, contendo gréos
de amido, fragmentos de feixe de fibras, em seccdo longitudinal, associados a células do raio
parenquimatico, fragmentos de agrupamentos de fibras, em secc¢do transversal; fibras ou por¢oes
destas, em seccéo longitudinal, isoladas e/ou agrupadas; grdos de amido, em vista frontal, simples ou
compostos, isolados ou agrupados em pequeno numero; agrupamentos formando grumos de gréos de
amido, em vista frontal; mucilagem desprendida das células; células isoladas contendo mucilagem;
cristais de oxalato de célcio do tipo drusa, isolados.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
Fase movel: acetato de etila, metil-etil-cetona, acido formico e agua (50:30:10:10).

Solugdo amostra: pesar 1 g da amostra, adicionar 10 mL de alcool metilico, aquecer em banho-maria
durante 15 minutos. Filtrar.

Solucéo referéncia: dissolver 2,5 mg de rutina e 1 mg de &cido clorogénico em 10 mL de alcool
metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solu¢éo amostra
e 20 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar
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ao ar. Nebulizar a placa com difenilborato de aminoetanol SR (Reagente Natural A) e examinar sob a
luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucé@o referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de fluorescéncia azul

Acido clorogénico: zona de
fluorescéncia verde

Zona de fluorescéncia azul

Rutina: zona de fluorescéncia
alaranjara

Zona de fluorescéncia azul

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo, 2,0% de elementos de cor castanho. No méaximo, 2,0% de
elementos do suber (raiz mondada).

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%. Determinar em 1 g da
amostra pulverizada (710 pm) (5.2.11), em estufa de 100 °C a 105 °C, durante duas horas.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méximo, 6,0% na raiz mondada. No méaximo, 8,0% na raiz nao
mondada.

Indice de intumescéncia (5.4.1.11). No minimo 10, determinado na amostra pulverizada (710 pum)
(5.2.11).

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.
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EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado, protegido da luz e do calor.

Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscopicos em Althaea officinalis L.

As escalas correspondem em A e B a2 cm (régua 1); em C e D a 100 um (régua 2); em E e Fa 1 mm (régua 3);em G a
1 mm (régua 4).
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A - aspectos gerais de raizes ndo mondadas; fibra (fb). B - aspectos gerais de raizes mondadas; fibra (fb); raiz lateral (rzl).
C - vista frontal do suber externo de uma raiz ndo mondada; grdo de amido (ga). D - vista frontal do stber interno de uma
raiz mondada. E - representacdo esquematica de uma raiz ndo mondada, em seccdo transversal; cambio (ca); cilindro
central (cc); cortex (cx); elemento traqueal (el); elementos traqueais com disposicdo anelar (ela); floema (f); fibra (fb);
raio parenquimatico (rp); stber (su); xilema primario (xp); xilema secundario (xs). F - representacdo esquematica de uma
raiz nao mondada, em secgdo transversal; cambio (ca); cilindro central (cc); cortex (cx); elemento traqueal (el); elementos
traqueais com disposicédo anelar (ela); floema (f); fibra (fb); parénquima medular (pm); raio parenquimatico (rp); stber
(su); xilema secundario (xs). G - representagdo esquematica de uma raiz mondada, em secgao transversal; cambio (ca);
cilindro central (cc); cortex (cx); elemento traqueal (el); elementos traqueais com disposicdo anelar (ela); floema (f); fibra
(fb); parénquima medular (pm); raio parenquimatico (rp); restos de stber (rs); xilema secundario (xs).
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Figura 2 — Aspectos da microscopia do p6 em Althaea officinalis L.

A escala corresponde a 100 pm.

A - fragmentos de suber; Al - fragmento de siber, em secc¢do transversal, mostrando células retangulares e achatadas
longitudinalmente; A2 - fragmento de stber, em seccdo transversal, mostrando células quadrangulares; A3 - fragmento
de suber, em secg¢do transversal, contendo idioblastos cristaliferos (ic); A4 - fragmento de siber, em seccdo transversal,
com células retangulares e achatadas longitudinalmente, contendo idioblastos cristaliferos (ic) e grdos de amido (ga); A5
— fragmento de suber, em vista frontal, contendo grdos de amido (ga); A6 - fragmento de stber, em seccao transversal,
com células retangulares e achatadas longitudinalmente, repletas de grdos de amido (ga). B - fragmentos de parénquima;
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B1 - fragmento de parénquima, em vista frontal, contendo células com mucilagem (mu) e muitos grdos de amido (ga);
B2 - fragmento de parénquima, em vista frontal, mostrando idioblastos cristaliferos (ic) e células repletas de gréos de
amido (ga); B3 — fragmento de parénquima, em seccdo transversal, contendo graos de amido (ga); B4 - fragmento de
parénquima, em seccdo transversal, contendo idioblastos cristaliferos (ic); B5 - fragmento de parénquima, em seccéo
transversal, com células de mucilagem (mu) e com muitos grdos de amido (ga); B6 - fragmento de raio parenquimatico
(crp), em seccdo longitudinal, mostrando células parenquimaticas (p) e fibras (fb); B7- células parenquimaticas isoladas,
contendo grdos de amido (ga) e cristais de oxalato de calcio do tipo drusa (cd) ou repletas de grdos de amido; B8 -
fragmento de raio parenquimatico, em secgéo transversal, com células contendo graos de amido (ga). C - fragmentos de
xilema; C1 - fragmento de xilema, em seccdo longitudinal, mostrando elemento de vaso com espessamento reticulado
(ere) associado a fibras (fb) e a parénquima (p) com grdos de amido (ga); C2 - fragmento de xilema, em sec¢do
longitudinal, mostrando elemento de vaso com espessamento reticulado (ere), fibras (fb) e parénquima (p) em seccédo
transversal e com graos de amido (ga); C3 - fragmento de xilema, em sec¢do longitudinal, mostrando elementos de vaso
com espessamento reticulado (ere) e com espessamento pontoado (epo), associados a células parenquimaticas (p) repletas
de grdos de amido (ga); C4 — porcdes de elemento de vaso com espessamento helicoidal, em seccdo longitudinal; C5 -
elementos de vaso em secc¢do transversal, com grédos de amido (ga); C6 - porcdes de elementos de vaso com espessamento
reticulado, em seccdo longitudinal. D - fragmentos de fibras; D1 - fragmento de fibras (fb), em seccdo longitudinal
associados a células parenquimaticas do xilema (px) pontoadas (pto); D2 - fragmento de feixes de fibras, em sec¢édo
longitudinal, contendo gréos de amido (ga); D3 -fragmentos de feixe de fibras (fb), em seccéo longitudinal, associados a
celulas do raio parenquimatico (crp) contendo gréos de amido (ga); D4 — fibras ou porc6es destas, isoladas ou agrupadas,
em seccdo longitudinal; grdo de amido (ga); D5 - fragmento de agrupamento de fibras, em secg¢do transversal. E - gréos
de amido, em vista frontal, simples ou compostos (gac), isolados ou agrupados em pequeno nimero. F - agrupamentos
formando grumos de grdos de amido, em vista frontal. G - mucilagem desprendida das células. H - células isoladas
contendo mucilagem. | - cristais de oxalato de calcio do tipo drusa, isolados.
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Figura 3 — Aspectos microscopicos em Althaea officinalis L.
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A escala corresponde a 100 um.A - detalhe parcial do stber, em secg¢do transversal, de uma raiz ndo mondada; gréo de
amido (ga). B - detalhe parcial de uma raiz mondada, em sec¢éo transversal; B1 detalhe parcial do cértex, cAmbio e porcao
externa do cilindro central; cdmbio (ca); cilindro central (cc); células condutoras do floema (cfl); célula contendo
mucilagem (cm); cértex (cx); espaco intercelular (ei); elemento de vaso (ev); floema (f); fibra (fb); idioblasto cristalifero
(ic); grdo de amido (ga); grdo de amido composto (gac); raio parenquimatico (rp); parénquima (p); xilema secundario
(xs); B2 continuidade do detalhe parcial de B1, mostrando porcéo interna do cilindro central; cilindro central (cc); célula
contendo mucilagem (cm); espaco intercelular (ei); elemento de vaso (ev); fibra (fb); idioblasto cristalifero (ic); gréo de
amido (ga); raio parenquimatico (rp); parénquima (p); xilema primario (xp); xilema secundario (xs).
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AMEIXA, fruto
Prunum fructus

A droga vegetal consiste de frutos secos de Prunus domestica L., contendo, no minimo, 0,70% de
acido clorogénico (C16H1s09, 354,31), calculado em relagdo ao material dessecado.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Fruto do tipo drupa, oblongo a elips6ide, com 3 a 4 cm de comprimento, de coloracdo pardo-
arroxeada, muito enrugado pelo dessecamento. A casca ou exocarpo € brilhante e irregularmente
rugosa, podendo apresentar porcdes lisas, e a polpa ou mesocarpo é adocicada e mole.

B. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.
Fase movel: acetato de etila, 4gua, acido acético e acido formico (100:26:11:11).

Solucéo amostra: pesar 1,0 g da droga vegetal, adicionar 20 mL de alcool etilico a 70% (v/v) e agitar
mecanicamente durante 15 minutos. Filtrar e secar o extrato em rotaevaporador até residuo, em
temperatura méaxima de 60 °C. Suspender o residuo em 5 mL de alcool metilico e proceder a analise
cromatografica.

Solucdo referéncia: dissolver uma quantidade exatamente pesada de acido clorogénico em alcool
metilico, para obter a concentracdo de 500 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solucéo
amostra e 20 puL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucédo de difenilborato de aminoetanol SR, e, em seguida
com solucdo de macrogol 400 (PEG) a 5% (p/v) em élcool etilico. Aquecer a placa entre 100 °C e
105°C durante cinco minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solucdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Acido clorogénico: zona de

" Zona de coloragao azul
coloragao azul

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Perda por dessecacado (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 54,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 0,6%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Acido clorogénico

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 330 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida & temperatura de 40 °C; fluxo da Fase mével de 1,2
mL/minuto.

Eluente (A): &gua e acido fosforico (99,5:0,5).
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Eluente (B): acetonitrila e acido fosforico (99,6:0,4).

Tempo Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicéo
(minutos)
0-1 92 8 isocratica
1-20 92 — 75 8 —>25 gradiente linear
20-33 75 25 isocratica
33-35 75 —0 25 — 100 gradiente linear
35-36 75— 92 100 — 8 gradiente linear
36 —40 92 8 isocratica

Solugdo amostra: pesar, com exatidao, cerca de 1,00 g da droga vegetal e transferir para baldo de
fundo redondo. Adicionar 25 mL de alcool metilico e aquecer sob refluxo por 30 minutos. Apds
resfriamento, filtrar em algodédo para baldo de fundo redondo de 100 mL. Extrair mais duas vezes o
residuo da droga no baldo de fundo redondo e no algoddo com 20 mL de alcool metilico e aquecer,
sob refluxo, por mais 15 minutos. Filtrar, reunir todos os filtrados no balao de fundo redondo e secar
até residuo em rotaevaporador, com a temperatura maxima de 60 °C. Dissolver o residuo em 3 mL
de alcool metilico e levar ao ultrassom por cinco minutos. Transferir a solu¢éo para baldo volumétrico
de 5 mL e completar o volume com &lcool metilico. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucéo estoque: pesar 12,0 mg de acido clorogénico. Transferir para baldo volumétrico de 100,0 mL
e completar o volume com alcool metilico.

Solucdo referéncia: transferir 1,2 mL da Soluc@o estogue para baldo volumétrico de 10 mL e
completar o volume com &lcool metilico. Filtrar em unidade filtrante 0,45 pum diretamente para vial.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL. da Solucéo referéncia e 20 uL da Solu¢do amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. Calcular o teor de &cido clorogénico, em
porcentagem, segundo a expressao:

TA:Aaer
A, Xmg,

em que,

TA = teor de acido clorogénico % (p/p);
A, = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solugéo amostra;
r = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solucéo referéncia;
my = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacéo;
ma = massa em gramas do acido clorogénico, considerando a pureza da substancia de referéncia.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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ANGICO, casca
Anadenantherae cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas do caule de Anadenanthera colubrina (Vell.) Brenan,
contendo, no minimo, 6% de taninos totais e, no minimo, 0,19% de catequina (C1sH140s, 290,27).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

As cascas caulinares secas apresentam-se em fragmentos levemente curvos e muito rigidos, resinosos,
com 6 a 8 cm de comprimento, 0,5 a 2,5 cm de largura e 0,5 a 1,5 cm de espessura. A superficie
externa € rugosa, de coloracdo pardacenta e € geralmente recoberta de placas esbranquicadas a
acinzentadas, com esparsas manchas pretas. A superficie interna € de coloracdo pardo-avermelhada,
apresentando estrias longitudinais devido a presenca de grossas fibras estreitas e opostas entre si.

B. Descri¢do microscopica

Em seccdo transversal da casca ha periderme bem desenvolvida, com 15 a 30 camadas de células
tabulares, enfileiradas radialmente. No cértex, em secc¢do transversal, ha de 10 a 22 camadas ou mais
de células de parénquima cortical achatadas radialmente, alternadas a faixas de fibras
esclerenquimaticas; apés as faixas de parénquima ocorrem faixas de feloderme, caracterizadas por
células achatadas dispostas radialmente em fileiras sobrepostas. Raios e corddes parenquimaticos sao
evidentes. Algumas células parenquiméticas do parénquima cortical contém cristais prismaticos, além
de grdos de amido. Na seccdo longitudinal ha camadas de fibras alternadas aos raios parenquimaticos.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloracdo castanho-clara; por¢es de células do parénquima;
fragmentos de fibras esclerenquimaticas libriformes; células parenquimaticas com cristais
prismaticos e com células pétreas.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.

Fase movel: acetato de etila, acido formico e agua (90:5:5).

Solugdo amostra: pesar 1 g da droga pulverizada e colocar em baldo de fundo redondo adicionando
10 mL de alcool metilico. Aquecer, sob refluxo, durante 10 minutos. Filtrar em algodéo.

Solucéo referéncia: pesar cerca de 1 mg de catequina e dissolver em 1 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solugéo
amostra e 20 pL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a placa e deixar
secar ao ar. Nebulizar a placa com vanilina a 1% (p/v) em alcool etilico e, em seguida, nebulizar com
acido cloridrico.



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM009-00

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Catequina: zona de coloragdo | Zona de coloragio rosea-
B résea-avermelhada avermelhada -

Zona de coloragéo rosea-
avermelhada

Zona de coloragao rosea-
avermelhada

Zona de coloragio rosea-
avermelhada

Solugdoreferéncia Solugaoamostra

TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 10,0%.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 1,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 6,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Contagem do numero total de micro-organismos mesdfilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Taninos totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absor¢do no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um
baldo de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de agua e aquecer em
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banho-maria durante 30 minutos, a temperatura entre 85 °C e 90 °C. Resfriar em agua corrente e
transferir para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo transferindo as
aguas de lavagem com todo conteudo da droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume
com agua destilada. Deixar decantar e filtrar em papel de filtro o liquido sobrenadante. Desprezar 0s
primeiros 50 mL do filtrado.

Solucé@o amostra para polifendis totais: diluir 5 mL da Solugdo estoque em baldo volumétrico de 25
mL com 4&gua. Transferir volumetricamente 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotdngstico e 10 mL de &gua para baldo volumétrico de 25 mL e completar o volume com
solugdo de carbonato de sodio a 29% (p/v). Determinar a absorvancia em 760 nm (A1) ap6s 30
minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: a 10 mL da Solucdo estoque,
adicionar 0,1 g de po de pele e agitar mecanicamente em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos.
Filtrar em papel de filtro. Diluir 5 mL do filtrado em bal&o volumétrico de 25 mL com &gua. Transferir
volumetricamente 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotungstico e 10 mL de agua
para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com solugdo de carbonato de sodio a 29%
(p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm (A2) ap6s 30 minutos, utilizando dgua
para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em agua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol e transferir
para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotlngstico e 10 mL de &gua para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com
solucdo de carbonato de sodio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm
(As3) ap6s 30 minutos, utilizando dgua para ajuste do zero.

Calcular o teor de taninos expressos em pirogalol, em porcentagem, segundo a expressao:

(A; —A,) xXm, X 62,5

TT =
Az Xmy

em que,

TT = teor de taninos totais expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis totais;

A = absorvancia medida para a Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele;
Az = absorvancia medida para a Solucéo referéncia;

my = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;

my = massa em gramas de pirogalol, considerando a pureza da substancia de referéncia.

Catequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 280 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm), mantida a temperatura de 23 °C;
fluxo da Fase movel de 0,8 mL/minuto.

Eluente (A): 4gua e acido fosforico a 85% (v/v) (99:1).
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Eluente (B): &lcool metilico e &cido fosforico a 85% (v/v) (99:1)

(nfien'ﬂi’é)s) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicso
0-15 70 — 50 30 — 50 gradiente linear
15-16 50 — 25 50 — 75 gradiente linear
16 - 17 25— 170 75 — 30 gradiente linear
17-18 70 30 isocratica

Solugdo amostra: pesar 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um baldo de fundo redondo de
250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de agua. Aquecer em banho-maria durante 30
minutos, a temperatura de 85 °C a 90 °C. Resfriar em agua corrente e transferir para um baldo
volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo transferindo as aguas de lavagem com todo
conteudo de droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume com agua. Deixar decantar
e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar os primeiros 50 mL do filtrado.

Solucéo referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de catequina em agua, para obter solugéo
a 4,05 pg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solucéo referéncia e 20 pL da Solucdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. O tempo de retencdo da catequina na
amostra é de aproximadamente 6,1 minutos. Calcular o teor de catequina, em porcentagem, segundo
a expressao:

_ G XAy x 250 x 100

TC
A, Xm

em que,

TC = teor de catequina % (p/p);

Cr = concentragdo da Solucéo referéncia em g/mL, considerando a pureza da substancia de referéncia;
A = area sob o pico correspondente a catequina na Solucéo referéncia;

A, = area sob o pico correspondente a catequina na Solug@o amostra;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;

250 = fator de diluicéo.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Anadenanthera colubrina (Vell.)
Brenan

As escalas correspondemem Aa2cm; B, C,D,E,FeHa 100 um; G, I e Ja 25 um.

A - aspecto geral da casca do caule, em vista frontal e interna, respectivamente. B - detalhe da distribui¢do dos tecidos do
caule, em secc¢do transversal: feloderme (fe), fibras (fb), parénquima cortical (pc), periderme (pe). C - detalhe da secgéo
transversal da casca: periderme (pe). D - detalhe da seccéo transversal da casca: parénquima cortical (pc) e faixas de fibras
(fb). E - detalhe da seccéo transversal da casca: cristal prismatico nas células de parénquima cortical (seta). F - detalhe
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da seccdo longitudinal da casca mostrando um corddo parenquimatico e um raio. G - detalhe da seccdo transversal na
regido dos raios parenquimaticos da casca: graos de amido nas células de parénquima cortical (seta). H - detalhe da sec¢édo
longitudinal da casca: fibras (fb). | e J - detalhes observados no pé. | - fibras libriformes e células parenquimaticas com
cristais prismaticos (seta). J - células pétreas (seta).
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ANIS-DOCE, fruto
Anisi fructus

A droga vegetal consiste de frutos secos de Pimpinella anisum L., contendo, no minimo, 2% de 6leo
volatil, com, no minimo, 87% de trans-anetol.

NOMES POPULARES

Erva-doce.

CARACTERISTICAS

A droga apresenta odor agradavel e anisado.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

O fruto € um diaquénio piriforme, constituido de dois mericarpos comprimidos lateralmente, alargado
na base e estreitado no épice, de 0,3 a 0,7 cm de comprimento e 0,2 a 0,3 cm de largura; de coloragdo
castanho-amarelada ou castanho-esverdeada, sendo o apice coroado por um estilopddio espesso, com
dois estiletes curtos, divergentes e reflexos, e a porcéo basal provida de um pequeno fragmento do
pedicelo, delgado, rigido e um tanto arqueado, que se prolonga entre os mericarpos (aquénios) de
cada fruto, pelo carpéforo (filamento central), filiforme e bifendido. Os mericarpos (aquénios), unidos
pelo apice na extremidade do carpoforo, apresentam uma face comissural plana e uma face dorsal
convexa, essa Ultima recoberta de tricomas simples e curtos, visiveis com lente. Cada mericarpo é
percorrido longitudinalmente por cinco arestas primarias filiformes, retilineas e lisas, trés dorsais e
duas comissurais pouco salientes e de tom mais claro. Em seccédo transversal, os dois mericarpos
mostram-se quase sempre unidos pelas suas faces comissurais, deixando visivel uma linha continua
de canais secretores na porcao dorsal, além de dois canais secretores maiores na face comissural ou
ventral. Em cada aresta dorsal ocorrem feixes vasculares. O endosperma é oleoso e levemente
ondulado na face comissural.

B. Descricdo microscopica

Em seccgdo transversal, cada mericarpo mostra um epicarpo de uma camada de células, onde se
encontram numerosos tricomas tectores curtos, geralmente unicelulares, conicos, com paredes
espessas e cuticula verrucosa. Em vista frontal, observam-se esparsos estdbmatos e uma cuticula
fortemente estriada. O mesocarpo é formado por algumas camadas de parénguima, no qual se
distingue, ao longo da face dorsal, uma série quase continua de canais secretores esquizogenos; na
face comissural ocorrem dois canais secretores amplos. Na face comissural sdo encontrados também
esclereides estreitos, alongados longitudinalmente e com numerosas pontoagdes. Cada aresta contém
um estreito feixe vascular circundado por fibras. O endocarpo é composto de uma camada de células,
alongadas tangencialmente e de paredes finas, aderida a testa; esta é formada por uma camada de
células de paredes internas mais espessas, amarelas ou amarelo-esverdeadas. O endosperma apresenta
celulas poligonais de paredes espessas, contendo goticulas de 6leo, graos de aleurona e microcristais
de oxalato de calcio do tipo drusa. O carpéforo e pedicelo sdo caracterizados pela presenca de vasos
e fibras estreitas.
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C. Descri¢cdo microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S&o caracteristicas: coloragdo castanho-amarelada ou castanho-esverdeada;
fragmentos irregulares do pericarpo, que mostram porg¢des de canais secretores; fragmentos castanhos
contendo canais secretores; tricomas inteiros ou fragmentados, unicelulares, de paredes espessas as
vezes curvados, com pontas atenuadas e cuticula verrucosa; fragmentos do epicarpo com cuticula
estriada e escassos estomatos; fragmentos de tecido vascular com elementos de vaso espiralados ou
anelares; células da testa de paredes finas; fragmentos de endosperma contendo gréos de aleurona e
cristais de oxalato de calcio; esclereides quadrangulares, retangulares ou alongados de paredes
espessadas, pontoadas; corddes de fibras do carpdforo e do pedicelo. O pd ndo contém graos de
amido.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GFzs4 (0,25 mm).

Fase movel: tolueno.

Solugdo amostra: utilizar 0,1 g de frutos secos pulverizados (1 400 um), adicionar 2 mL de cloreto
de metileno. Agitar durante 15 minutos. Filtrar. Concentrar o filtrado a secura, em banho-maria, a
temperatura inferior a 60 °C. Dissolver o residuo em 0,5 mL de tolueno.

Solugéo referéncia: diluir 3 uL de trans-anetol e 40 uL de 6leo de oliva em 1 mL de tolueno.
Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 2 pL e 3 uL da Solucéo
amostra e 1 uL, 2 uL e 3 uL da Solucéo referéncia, com intervalo de 2 cm entre cada aplicacéo.
Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar. Examinar sob a luz
ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com anisaldeido SR e aquecer entre 100 °C a 105 °C,

durante cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solucdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

trans-Anetol: zona de Zona de coloragao
coloragio violeta-claro violeta-claro

Triacilglicerideos: zona de

~ Zona de coloragao rosa-claro
coloragio rosa

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 7,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 12,0%.

Cinzas insoluveis em &cido (5.4.1.5.3). No maximo 2,5%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacéo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo de 250 mL contendo 100 mL de 4gua como liquido de destilagdo. Reduzir o fruto de anis a po
grosseiro. Proceder imediatamente & determinacéo do 6leo volatil, a partir de 20 g da droga em po.
Destilar por quatro horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

Trans-anetol
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Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatografo provido de
detector por ionizacdo de chama, utilizando mistura de nitrogénio, hidrogénio e ar sintético (1:1:10)
como gases auxiliares a chama do detector; coluna capilar de 60 m de comprimento e 0,25 mm de
diametro interno, preenchida com polietilenoglicol, com espessura do filme de 0,25 um. Utilizar hélio
purificado como gas de arraste; fluxo do gas de arraste de 1 mL/minuto.

Temperatura:
Tempo (minutos) \ Temperatura (°C)
Coluna 0-5 60
5-80 60 — 210
80— 100 210
Injetor 200
Detector 220

Solucdo amostra: éleo volatil de anis-doce obtido em xileno, conforme descrito em Determinacao de
6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6), sem diluicdo. Armazenar em recipiente hermeticamente
fechado, sob refrigeracédo e ao abrigo da luz.

Solugéo referéncia: dissolver 60 uL de trans-anetol em 1 mL de hexano. Armazenar em recipiente
hermeticamente fechado, sob refrigeracédo e ao abrigo da luz.

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solugc@o amostra e da Solucéo referéncia no cromatdgrafo
a gas, utilizando divisdo de fluxo de 1:100. Determinar as concentrac@es relativas por integracao
manual ou eletrénica pelo método de normalizacéo.

Examinar o cromatograma da Solucdo amostra. Os picos caracteristicos no cromatograma com a
Solucé@o amostra deverao ter tempos de retencdo similares aqueles obtidos com o cromatograma da
Solucdo referéncia ou a identificacdo confirmada com a cromatografia a gas, acoplada a detector
seletivo de massas, operando nas mesmas condi¢cGes que a cromatografia a gds com detector por
ionizacdo de chama.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscopicos em Pimpinella anisum L.

As escalas correspondem em A a 1 cm (régua 1); em B a 2 cm (régua 2); em C a 500 um (régua 4); em D e E a 100 pm
(régua 3).

A —aspecto do diaquénio (fruto). B — esquema da secgdo transversal do diaquénio segundo assinalado em A. C —esquema
da seccéo transversal em um dos mericarpos: canal esquizogeno (e); oco (0); semente (se). D — detalhe da regido
comissural segundo assinalado em C; oco (0); porcdo da semente (s). E — detalhe de porcéo do fruto e semente segundo
assinalado em C; seccdo do pericarpo do fruto (f); endocarpo (ed); epicarpo (ep); mesocarpo (m); seccdo da porcéo
externa da semente (se); endosperma (en); tegumento (t).
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100 um A

Figura 2 — Aspectos microscépicos do pé em Pimpinella anisum L.

A escala corresponde a 100 um.

A — porcdes irregulares do mesocarpo com canais secretores ramificados e ndo ramificados de coloracdo castanha. B —
porcéao do epicarpo com tricomas inteiros e fragmentados e cuticula estriada. C — 0 mesmo, mostrando cuticula estriada
e estdbmato anomocitico. D — fragmentos de elementos de vaso com espessamento helicoidal. E — células da testa com
paredes delgadas. F — fragmentos do endosperma com células poligonais contendo gotas de 6leo e grdos de aleurona com
1-2 drusas de oxalato de célcio. G — esclereides da face comissural. H — corddes de fibras do carp6foro e do pedicelo.
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ANIS-ESTRELADO, fruto
Anisi stellati fructus

A droga vegetal consiste dos frutos secos de Illicium verum Hook. f., contendo, no minimo, 7,0% de
6leo volatil, com, no minimo, 80% de trans-anetol.

NOMES POPULARES

Badiana, badiana-da-china.

CARACTERISTICAS

O pericarpo da droga possui odor aromatico agradavel e sabor doce e anisado; a semente é inodora e
tem um sabor desagradavel.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

O fruto é mdltiplo, composto de sete ou oito foliculos, algumas vezes até 11, dispostos
horizontalmente em forma de estrela, ao redor de um eixo central denominado columela. Os foliculos
tém de 1 a 2 cm de comprimento, coloragdo castanho-acinzentada e sdo desigualmente desenvolvidos,
lenhosos, careniformes, achatados lateralmente, terminando em apice obtuso e curvo. A face externa,
lateral e inferior de cada foliculo é espessa e rugosa e o bordo superior, chamado de sutura ventral, é
aberto em dois labios delgados e lisos de cada lado da fenda da deiscéncia carpelar, deixando ver sua
face interna lisa e brilhante, de coloracdo castanho-amarelada; as faces laterais externas e rugosas
apresentam, perto da base, uma parte mais lisa, clara e semieliptica, pela qual os carpelos estdo em
contato entre si. Cada foliculo possui uma Unica semente oval, castanho-avermelhada ou castanho-
amarelada, dura e brilhante, truncada na base, onde se distinguem o hilo e a micropila préximos um
do outro. A semente apresenta tegumento fragil e endosperma oleoso, que circunda um pequeno
embrido.

B. Descri¢do microscopica

O epicarpo, em vista frontal, mostra células poligonais, marrons, irregulares, de paredes pouco
espessadas, com estdmatos anomociticos grandes, ndo muito frequentes, e cuticula com estrias
irregulares bem acentuadas. Em seccao transversal, 0 mesocarpo, logo abaixo do epicarpo, apresenta
algumas camadas de parénquima de celulas de paredes castanho-avermelhadas contendo amido, e
alguns idioblastos secretores oleiferos esféricos, de paredes finas. Ocorrem pequenos espacos
intercelulares em todo o0 mesocarpo. Mais internamente, 0 mesocarpo apresenta parénquima de
células de paredes castanho-avermelhadas, ndo lignificadas, mas com numerosos esclereides e
astroesclereides, os quais ocorrem também na columela. Os astroesclereides da columela e do
mesocarpo sdo muito grandes e usualmente solitarios; eles podem ser irregularmente ramificados ou
podem ter projecdes mais curtas e afiladas. Outros esclereides do mesocarpo sdo encontrados em
grupos, mas sdo alongados, com paredes espessadas e pontoadas, sendo denominados de
fibroesclereides. Também no parénquima do mesocarpo ocorrem numerosos idioblastos secretores
oleiferos esféricos. As Ultimas camadas de células do mesocarpo dispdem-se de forma mais compacta,
perpendiculares ao restante do mesocarpo e também em relacdo ao endocarpo. O endocarpo é
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formado por uma camada de células alongadas radialmente, sob forma de paligada, de 60 pm de
comprimento, em média. O tegumento da semente é formado por camadas distintas. O tegumento
externo esté representado por um tecido hialino formado por duas ou tréscamadas de células, seguido
por um estrato de osteoesclereides, com células alongadas radialmente, de paredes espessadas e
pontoadas; seguem-se varias camadas de células de paredes lignificadas, espessadas e pontoadas,
denominadas macroesclereides, sendo as camadas interiores de paredes delgadas; o tegumento
interno é formado por uma camada de células com cristais de oxalato de célcio romboédricos ou
retangulares. Na zona micropilar ocorrem braquiesclereides. O endosperma compde-se de células
poligonais com grdos de aleurona com cristaloides e gotas de 6leo. O embrido é pequeno.

C. Descricdo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: coloracdo castanho-avermelhada; fragmentos formados por
celulas marrons do epicarpo, com cuticula fortemente estriada; fragmentos de células
parenquimaticas do mesocarpo, com idioblastos secretores oleiferos esféricos; esclereides e
astroesclereides volumosos, irregularmente ramificados, oriundos do mesocarpo e da columela;
fibroesclereides alongados, oriundos do mesocarpo, com paredes espessadas e pontoadas; fragmentos
formados por células colunares do endocarpo, com paredes levemente espessadas, lignificadas, com
pigmentos nas paredes terminais; massas amareladas de células pequenas, de paredes bastante
espessadas e pontoadas, provenientes da zona da sutura ventral;, esclereides isolados
(osteoesclereides, macroesclereides e braquiesclereides), oriundos do tegumento da semente;
fragmentos hialinos do tegumento externo da semente; cristais tabulares ou rombdideos de oxalato
de calcio; porc¢des de endosperma com gréaos de aleurona contendo cristaloides.

D. Falsificagdes e adulterantes

Difere de Illicium anisatum L. (syn. Illicium religiosum Sieb. & Zucc.) por essa apresentar foliculos
menores e mais ovalados, sutura ventral mais larga e columela reta, ndo claviforme e
microscopicamente raros astroesclereides, sendo esses ndo ramificados; os esclereides do mesocarpo
séo arredondados, nunca alongados.

E. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
Fase movel: acetato de etila, agua, acido férmico anidro e 4cido acetico glacial (100:26:11:11)

Solucdo amostra: aquecer, sob refluxo, 2 g de foliculos pulverizados (355 pum) (5.2.11), sem
sementes, com 10 mL de alcool metilico, em banho-maria, a 60 °C durante cinco minutos. Deixar
esfriar e filtrar.

Solucéo referéncia: dissolver 1 mg de 4cido cafeico, 1 mg de &cido clorogénico, 2,5 mg de quercitrina,
2,5 mg de rutina e 2,5 mg de hiperosideo, em 10 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 5 pL da Solugdo
amostra, 5 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar
secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. A seguir, nebulizar a placa com difenilborato
de aminoetanol SR (Reagente Natural A) a 1% (p/v) em alcool metilico. Examinar sob a luz
ultravioleta em 365 nm.
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Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem. Cromatograma de amostras de
lllicium anisatum nao apresentam zonas de fluorescéncia marrom-amareladas na mesma regiao ou
abaixo da posi¢do da zona de quercitrina, ndo apresentam fluorescéncia amarela na posi¢ao, ou
abaixo, da zona referente ao acido cafeico e nenhuma zona de fluorescéncia marrom-amarelada
referente a zona do hiperosideo.

Parte superior da placa

Acido cafeico: zona de
fluorescéncia azul-clara

Quercitrina: zona de fluores-
céncia marrom-amarelada

Zona de fluorescéncia
marrom-amarelada

Zona de fluorescéncia
acinzentada

Hiperosideo: zona de fluores- Zona de fluorescéncia
céncia marrom-amarelada marrom-amarelada
Acido clorogénico: zona de Zona de fluorescéncia

fluorescéncia azul-clara azul-clara
Rutina: zona de fluorescéncia Zona de fluorescéncia azul-
marrom-amarelada esverdeada
Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Agua (5.2.20.2). Método azeotrépico. No méaximo 10,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 6,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacéo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
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baldo de 250 mL contendo 100 mL de 4gua como liquido de destilacdo. Reduzir o fruto a p6 grosseiro.
Proceder imediatamente a determinacéo do 6leo volatil, a partir de 20 g da droga pulverizada. Destilar
por duas horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

Trans-anetol

Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatografo provido de
detector por ionizacdo de chama, utilizando mistura de nitrogénio, ar sintético e hidrogénio (1:1:10)
como gases auxiliares a chama do detector; coluna capilar de 30 m de comprimento e 250 pm de
diametro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com espessura do filme de 0,25 pum.
Utilizar hélio a uma pressdo de 80 kPa como gas de arraste; fluxo do gés de arraste de 1,0 mL/minuto.

Temperatura:
Tempo (minutos) \ Temperatura (°C)
Coluna 0-80 60— 300
Injetor 220
Detector 250

Solucdo amostra: mistura de 6leo volatil e éter etilico (2:100).

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solugdo amostra no cromatdgrafo a géas, utilizando divisao
de fluxo de 1:50. Determinar as concentragdes relativas por integragdo manual ou eletronica. O trans-
anetol apresenta tempo de retencdo linear (Indice de Retengéo Relativo) de 1277.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 - Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Illicium verum Hook. f.

As escalas correspondem: em A, B, C (1) alcm; em D (2) a 500 pm; em E, F (3) a 500 pm.

A. aspecto do fruto, em vista frontal/lateral, mostrando oito foliculos e a columela. B. detalhe de um foliculo em vista
dorsal. C. detalhe de um foliculo em vista ventral, mostrando a sutura ventral e uma semente. D. detalhe de trés foliculos
vistos em A. E. sec¢do transversal do pericarpo do fruto na porcdo indicada em D; pericarpo do fruto (pef); endocarpo
(ed); epicarpo (ep); mesocarpo (m); esclereides (es); idioblastos secretores oleiferos esféricos (is.). F. detalhe do

endocarpo na regido comissural.
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Figura 2 - Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em lllicium verum Hook. f.

As escalas correspondem: em A (1) a1 cm; em B (2) a 100 um; em C, D (3) a 500 pm.

A. semente em vista lateral; hilo (hi); micrdpila (mi). B. semente em seccdo longitudinal; embrido (eb); micrdpila (mi).

C. braquiesclereides da zona micropilar, mostrada em B. D. seccdo transversal da semente na porcdo indicada em B;
endosperma (e); tegumento (t).
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Figura 3 - Aspectos microscopicos do pé em lllicium verum Hook. f.

As escalas correspondem em: em A-K (1) a 100 um; em L-N (2) a 500 um.

A. epicarpo com estdbmato anomocitico e cuticula estriada. B. células do parénquima do mesocarpo. C. células da zona
comissural com paredes espessadas. D. célula do endocarpo fora da zona comissural. E. esclereide. F. idioblasto com
gotas de dleo. G. porcdo do mesocarpo com idioblastos oleiferos e esclereides. H. células do endosperma com gl6bulos
lipidicos e grédos de aleurona. . osteoesclereides em seccdo transversal; os mesmos em sec¢do tangencial (1a). J. cristais
prismaticos de oxalato de célcio. K. células da camada cristalifera. L. braquiesclereides da regido comissural. M.
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macroesclereide alargado do mesocarpo, com paredes espessadas e pontoadas. N. esclereides volumosos e ramificados
do pedicelo.
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ARNICA, flor
Arnicae flos

A droga vegetal consiste de inflorescéncias secas, inteiras ou parcialmente fragmentadas de Arnica
montana L., contendo, no minimo, 0,4% (p/p) de sesquiterpenos lacténicos totais expressos em tiglato
de diidrohelenalina (C20H260s, 346,42).

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

As flores estdo agrupadas em inflorescéncias do tipo capitulo heteromorfo, de coloracdo amarelo-
alaranjada. O capitulo é constituido por um pedunculo, um receptaculo, flores radiais liguladas e
flores do disco tubulosas. O capitulo fechado mede cerca de 2 cm de didmetro e quando com as flores
radiais distendidas, mede de 5 a 6 cm de didmetro. O pedunculo, quando presente, mede de 2 a 3 cm
de comprimento. O receptaculo, quando privado das flores, tem um didmetro entre 6 e 10 mm e uma
profundidade de 15 mm e é levemente convexo, alveolado e recoberto de tricomas brancos, curtos e
duros. O receptaculo é envolvido por 18 a 24 bracteas ovalado-lanceoladas. Cada bractea involucral
apresenta apice agudo e bordo inteiro, ciliado, medindo de 8 a 10 mm, mais raramente até 15 mm de
comprimento; as brécteas internas tém coloragdo verde-parda e sdo mais curtas; as bréacteas externas
sdo verdes. As flores liguladas radiais sdo zigomorfas e femininas, em namero de 14 a 20, e medem
de 20 a 30 mm de comprimento. Cada flor ligulada apresenta um célice reduzido, denominado papus,
que é formado por uma série de cerdas esbranquicado-amareladas grossas, rigidas, medindo de 4 a 8
mm de comprimento; o limbo da corola é oblongo, de coloracdo amarelo-alaranjada e apresenta de
sete a 10 nervuras paralelas, culminando em trés I6bulos pequenos e desiguais; 0s estames ndo sao
completamente desenvolvidos e apresentam anteras livres e o0 ovario é infero, estreito, de coloracao
parda, medindo de 4 a 5 mm de comprimento. As flores tubulosas do disco sdo actinomorfas e
perfeitas, em nimero muito maior do que as flores liguladas e medem até 15 mm de comprimento;
cada uma apresenta um calice reduzido, denominado papus, queé formado por uma série de cerdas
esbranquicado-amareladas rigidas, com até 8 mm de comprimento; a corola é curta, de coloracdo
amarelo-alaranjada, mede cerca de 8 mm de comprimento e tem cinco lobos triangulares reflexos; os
estames sdo cinco, férteis e estdo soldados pelas anteras formando um tubo; as tecas sdo elipsoidais
e 0 conetivo prolonga-se huma escama triangular e o ovario € infero, estreito, de coloracdo parda,
medindo de 4 a 8 mm de comprimento e apresenta quatro ou cinco arestas longitudinais visiveis. Os
frutos, quando presentes, sdo aquénios pardos, coroados ou ndo pelo papus.

B. Descri¢do microscopica

As brécteas involucrais e flores apresentam em suas faces abaxiais, ou raramente nas adaxiais,
tricomas tectores e glandulares. Os tricomas tectores sdo unicelulares ou bicelulares, com célula
apical mais longa, aguda, ou ainda pluricelulares, unisseriados, com trés a 10 células, das quais uma
ou algumas células distais sdo mais longas, sendo as células proximais as vezes de paredes espessas.
Os tricomas glandulares apresentam pedicelo pluricelular, uni ou bisseriado, com cabeca glandular
globosa, ovoide ou claviforme, unisseriada ou bisseriada, unicelular ou pluricelular. Bracteas
involucrais e flores apresentam em suas faces abaxiais estbmatos anomociticos. As bracteas
involucrais, em vista frontal, apresentam a face abaxial da epiderme com células de paredes
anticlinais onduladas e a face adaxial com células de paredes anticlinais poligonais a pouco onduladas
e, em secgdo transversal, um paréngquima fundamental frouxo, com feixes vasculares correspondentes
as nervuras de cada bractea. As cerdas do calice, na forma de papus, sdo compostas cada uma por
duas a trés fileiras de células alongadas, agudas na porc¢éo distal, e por um maior namero de fileiras
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de células na por¢do proximal. A corola da flor ligulada, em vista frontal, apresenta epiderme da face
adaxial com células de paredes anticlinais poligonais, papilosas, sendo visiveis estrias epicuticulares
e gotas lipidicas; a epiderme da face abaxial apresenta células de paredes anticlinais alongadas, quase
retas, mas visivelmente onduladas na porc¢do distal. A corola da flor tubulosa, em vista frontal,
apresenta epiderme com células de paredes anticlinais levemente onduladas nas duas faces da por¢ao
distal das pétalas, e mais poligonais na porcdo mediana, as células da regido do tubo tém paredes
anticlinais poligonais; na porcao distal e triangular de cada pétala ocorrem papilas digitiformes; gotas
lipidicas podem estar presentes. As anteras, em secc¢do transversal, mostram um endotécio espessado
nas paredes laterais. Os graos de polen sdo triporados, arredondados, com exina equinada, e medem
cerca de 30 um. O ovario, em vista frontal, apresenta epiderme com células alongadas, com placas
reticuladas de coloracdo escura, pela presenca de fitomelanina. Os ramos estigmaticos do estilete
apresentam em sua porcao distal tricomas unicelulares conicos e pontiagudos e sob o tapete formado
por estes tricomas observam-se papilas arredondadas. O fruto, quando presente, tem as mesmas
caracteristicas epidérmicas do ovario, principalmente os tricomas glandulares e as placas de
fitomelanina evidentes.

C. Descricdo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Examinar ao microscépio utilizando solucdo de hidrato de cloral SR. Séo
caracteristicas: porcdes de epiderme das brécteas involucrais com estdmatos e tricomas como 0s
descritos, mais abundantes na face abaxial; tricomas ou seus fragmentos, conforme descritos;
fragmentos de corolas liguladas, com tricomas conforme descritos; fragmentos da porcdo distal da
corola ligulada cobertos de papilas arredondadas; fragmentos de corolas tubulosas com tricomas
conforme descritos; fragmentos da porgéo distal da corola tubulosa cobertos de papilas digitiformes;
fragmentos de ovario com os dois tipos de tricomas caracteristicos, como descritos e as vezes com
placas de fitomelanina; por¢des do papus ou fragmentos de cerdas do papus conforme descritos; gréos
de polen triporados, arredondados, com exina equinada.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
Fase movel: acetato de etila, metil-etil-cetona, acido férmico anidro e dgua (50:30:10:10).

Solugdo amostra: a 2 g da amostra pulverizada, adicionar 10 mL de alcool metilico e aquecer, em
banho-maria, a 60 °C, sob agita¢do, durante cinco minutos. Resfriar a solugéo e, em seguida, filtrar.

Solucéo referéncia: dissolver 2 mg de acido cafeico, 2 mg de &cido clorogénico e 5 mg de rutina em
alcool metilico e ajustar o volume para 30 mL com alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de bandas de 20 mm, a 1 cm de
distancia, 15 pL da Solugdo amostra e 15 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma.
Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com difenilborato de aminoetanol
SR, a seguir, com solucdo de macrogol 400 a 5% (p/v) em alcool metilico e aquecer entre 100 °C e
105 °C durante cinco minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem. O cromatograma obtido coma
Solucé@o amostra ndo deve apresentar zona de coloragdo amarelo-alaranjada correspondente a rutina
e, abaixo desta, ndo deve ser observada outra zona.
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Parte superior da placa

Acido cafeico: zona de Zona de fluorescéncia azul-
fluorescéncia azul-clara esverdeada

Zona de fluorescéncia castanho-
amarelada a amarelo-alaranjado

Zona de fluorescéncia castanho-
amarelada a amarelo-alaranjado
Zona de fluorescéncia castanho-
amarelada a amarelo-alaranjado
Zona de fluorescéncia castanho-
amarelada a amarelo-alaranjado

| Acido clorogénico: zona de Zona de fluorescéncia |
fluorescéncia azulada azulada
Rutina: zona de fluorescéncia Zona de fluorescéncia
amarelo-alaranjada azul-esverdeada
Solugdoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Perda por dessecacado (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 10,0%.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo, 5,0% de caules com um didmetro superior a 5 mm.
Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 10,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Sesquiterpenos lactonicos totais

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 225 nm; coluna de 0,12 m de comprimento € 4 mm
de diametro interno, empacotada com silica octadecilsilanizada (4 um); fluxo da Fase mével de 1,2
mL/minuto.

Eluente (A): agua.

Eluente (B): alcool metilico.
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Gradiente da Fase movel: adotar o sistema de gradiente descrito na tabela a seguir:

(nIieanFt)c(J)s) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicio
0-3 62 38 isocratica
3-20 62 — 55 38 — 45 gradiente linear
20-30 55 45 isocratica
30-55 55 — 45 45 — 55 gradiente linear
55-57 45 — 0 55 — 100 gradiente linear
57-70 0— 62 100 — 38 gradiente linear
70-90 62 38 isocratica

Solugéo de padréo interno: dissolver, imediatamente antes do uso, 0,01 g de santonina exatamente
pesado em 10 mL de alcool metilico.

Solugcdo amostra: em baldo de fundo redondo de 250 mL, introduzir 1 g da amostra pulverizada.
Adicionar 50 mL de uma mistura de volumes iguais de alcool metilico e 4gua e aquecer, sob refluxo,
em banho-maria entre 50 °C e 60 °C, durante 30 minutos agitando frequentemente. Deixar esfriar e
em seguida, filtrar utilizando filtro de papel. Transferir o filtro cortado em pedacos grandes e o residuo
para o baldo de fundo redondo, adicionar 50 mL de uma mistura de volumes iguais de alcool metilico
e agua e aquecer, sob refluxo, em banho-maria entre 50 °C e 60 °C, durante 30 minutos, agitando
frequentemente. Repetir a operacdo duas vezes. Reunir os filtrados, adicionar 3 mL da Solugdo de
padrdo interno e evaporar, a pressao reduzida, até a obtencdo de um volume de 18 mL. Lavar o baldo
de fundo redondo com &gua e completar 20 mL com as &guas de lavagem. Transferir a solucdo para
uma coluna cromatografica com cerca de 0,15 m de comprimento e cerca de 30 mm de diametro
interno, contendo 15 g de silica para cromatografia. Deixar em repouso durante 15 minutos e, a seguir,
eluir com 200 mL de uma mistura de volumes iguais de acetato de etila e cloreto de metileno.
Evaporar o eluato a secura, num baldo de fundo redondo de 250 mL. Dissolver o residuo em 10 mL
de alcool metilico, adicionar 10 mL de agua e, em seguida, 7 g de 6xido de aluminio neutro. Agitar
durante dois minutos, centrifugar durante 10 minutos a 6.000 x g e filtrar utilizando filtro de papel.
Evaporar a secura 10 mL do filtrado. Dissolver o residuo em 3 mL de uma mistura de iguais volumes
de alcool metilico e &gua e filtrar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Procedimento: injetar separadamente, 20 uL da Solucdo de padréo interno e 20 uL da Solucéo
amostra. Calcular o teor de sesquiterpenos lacténicos totais, expressos em tiglato de helenalina, em
porcentagem, segundo a expressao:

Ay X C, XV x 1,187

TSLT =
A, Xm, x 10

em que,

TSLT = teor de sesquiterpenos lactdnicos totais expressos em tiglato de helenalina % (p/p);
A, = area total sob os picos correspondentes aos sesquiterpenos lactonicos que aparecem depois do
pico da santonina na Solugdo amostra;
r = area sob o pico correspondente a santonina na Solugdo amostra;
m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;
Cr = concentracao da santonina na Solugdo de padréo interno em mg/mL, considerando a pureza da
substancia de referéncia;
V = volume em mililitros da Solucéo de padré&o interno utilizado na Solugcéo amostra;
1,187 = fator de corregéo entre o tiglato de diidrohelenalina e a santonina.
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EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado, ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Arnica montana L.

A. capitulo floral; flor tubular (flt); flor ligulada (fll); pedtnculo (pd). B. capitulo floral com flores tubulosas retiradas,
para observacao do receptaculo; flor ligulada (fll); receptaculo (rc); pedinculo (pd). C. flor ligulada; ovéario (ov); papus
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(pap); estigma bifido (eg); ligula (I). D. flor tubulosa; ovério (ov); estame com antera soldada (ea); estigma bifido (eg);
corola (co). E. flor tubulosa; ovério (ov); papus (pap); estigma bifido (eg). F. detalhe de uma cerda do papus: gréo de
pélen (gp). G. detalhe de uma cerda do papus; grdo de polen (gp); papus (pap); tricoma tector (tt). H. superficie externa
do ovério; tricoma glandular (tg); tricoma tector (tt). I. fragmento do papus.

tgb

Figura 2 — Aspectos microscopicos do p6 em Arnica montana L.

A — corte transversal da bréctea: epiderme (ep); parénquima (p); feixe vascular (fv); tricoma glandular (tg); base do
tricoma glandular (btg). B e C — detalhes dos tricomas glandular e tector: tricoma glandular (tg); tricoma tector (tt). D —



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM012-00

superficie externa do ovario vista de cima: tricoma glandular com cabeca bicelular (tgbh), com corpo bisseriado. E —
aspectos dos tricomas glandulares. F e G — fragmento da epiderme inferior: tricoma glandular (tg); tricoma glandular com
cabeca bicelular (tgb).
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AROEIRA, casca
Schinus terebinthifolii cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas do caule de Schinus terebinthifolia Raddi, contendo, no
minimo, 8% de taninos totais, no minimo, 0,20% de acido galico (C7HeOs, 170,12), e, no minimo,
0,65% de catequina (C15H140s, 290,27).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

As cascas caulinares secas apresentam-se em fragmentos ligeiramente curvos, rigidos e pouco
quebradicos, de 10 a 15 cm de comprimento, 2 a 2,5 cm de largura e 0,2 a 0,5 cm de espessura.
Externamente a casca apresenta ritidoma rugoso, marcado por fendas irregulares, de coloracdo pardo-
acinzentada e com manchas esbranquicadas, devido a presenca de liquens. Internamente 0s
fragmentos apresentam coloracdo pardo-avermelhada, de aparéncia resinosa e com estrias
longitudinais.

B. Descrigdo microscopica

Em seccdo transversal, o cOrtex apresenta suber composto por aproximadamente 15 camadas de
células achatadas radialmente, com lenticelas visiveis, seguido pela periderme de felogénio indistinto
e feloderme, em cujas células parenquimaticas corticais sdo visiveis varias calotas de fibras
esclerenquimaticas e canais secretores. E possivel observar os raios parenquimaticos atravessando
toda a espessura do cortex. Ao redor dos canais secretores ocorrem células contendo grdos de amido.
Em seccdo longitudinal radial é visivel o suber com células achatadas radialmente e as células do
parénguima cortical com formatos irregulares e fibras esclerenquimaticas presentes. Faixas de células
parenquimaticas se alternam com faixas floematicas, essas com fibras abundantes, que dificultam a
visualizacdo das células do floema. Os raios sdo heterocelulares, constituidos por ceélulas
parenquimaticas procumbentes, que sdo alongadas no sentido radial, e células eretas, essas localizadas
nas margens superior e inferior do raio. As células das faixas parenquimaticas mostram-se em sua
maioria alongadas longitudinalmente e algumas sdo arredondadas. No floema é possivel observar
células parenquimaticas contendo cristais prismaticos. Em sec¢do longitudinal tangencial os raios sdo
bisseriados e os canais secretores sdo ramificados.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloracdo castanha; presenca de células pétreas; presenca de
fragmentos de sUber; cristais prismaticos e fragmentos de parénquima.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.

Fase movel: acetato de etila, acido formico e dgua (90:5:5).

Solugdo amostra: pesar 1 g da droga pulverizada e colocar em baldo de fundo redondo adicionando
10 mL de alcool metilico. Aquecer, sob refluxo, durante 10 minutos. Filtrar em algodé&o.

Solucéo referéncia (1): pesar cerca de 1 mg de &cido galico e dissolver em 1 mL de alcool metilico.
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Solucao referéncia (2): pesar cerca de 1 mg de catequina e dissolver em 1 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 20 pL da Solucgéo referéncia (1). Em outra cromatoplaca, aplicar, separadamente, em forma
de banda, 20 pL da Solucdo amostra e 20 pL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver os
cromatogramas. Remover as cromatoplacas e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa contendo a Solugdo
referéncia (1) com cloreto férrico a 1% (p/v); e, a placa contendo a Solucéo referéncia (2), com
vanilina a 1% (p/v) em alcool etilico e, em seguida, nebulizar com &cido cloridrico.

Resultados: nos esquemas a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solu¢do amostra, a
Solucéo referéncia (1) e a Solucgao referéncia (2). Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Acido galico: zona de Zona de coloragéo azul-
coloracio azul-acinzentada acinzentada

Zona de coloragio azul-
acinzentada

Solugdo referéncia (1) Solugdo amostra
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Parte superior da placa

Catequina: zona de colora¢dao | Zona de coloragéo rosea-
résea-avermelhada avermelhada

B Zona de coloragdo rosea- -
avermelhada

Zona de coloragao rosea-
avermelhada

Solugdo referéncia (2) Solugdoamostra

TESTES

Perda por dessecacédo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 11,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 9,0%.

Cinzas insoluveis em &cido (5.4.1.5.3). No maximo 8,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Taninos totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absor¢do no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatidao, cerca de 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um
baldo de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de &gua destilada e
aquecer em banho-maria durante 30 minutos, a temperatura entre 85 °C e 90 °C. Resfriar em agua
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corrente e transferir para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo
transferindo as aguas de lavagem com todo conteldo da droga vegetal para o baldo volumétrico.
Completar o volume com agua destilada. Deixar decantar e filtrar em papel de filtro o liquido
sobrenadante. Desprezar os primeiros 50 mL do filtrado.

Solugdo amostra para polifendis totais: transferir, volumetricamente, 5 mL da Solucéo estoque para
baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotungstico e 10 mL de agua
para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com solugdo de carbonato de sodio a 29%
(p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm (A1) ap6s 30 minutos, utilizando dgua
para ajuste do zero.

Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: a 10 mL da Solucdo estoque,
adicionar 0,1 g de po de pele e agitar mecanicamente em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos.
Filtrar em papel de filtro. Transferir, volumetricamente, 5 mL desse filtrado para baldo volumétrico
de 25 mL, completar o volume com agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa
solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de agua para baldo volumétrico de 25 mL,
completar o volume com solucdo de carbonato de sodio 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a
absorvancia em 760 nm (A2) ap6s 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em &gua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol, transferir
para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotlngstico e 10 mL de &gua para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com
solucdo de carbonato de sodio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm
(As3) ap6s 30 minutos, utilizando dgua para ajuste do zero.

Calcular o teor de taninos expressos em pirogalol, em porcentagem, segundo a expressao:

(A —A,) Xxm, X 62,5

TT =
Az Xmy

em que,

TT = teor de taninos totais expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis totais;

A> = absorvancia medida para a Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele;
Az = absorvancia medida para a Solucéo referéncia;

m1 = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacgéo;

m2 = massa em gramas de pirogalol, considerando a pureza da substancia de referéncia.

Acido galico e catequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 280 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm), mantida a temperatura de 24 °C;
fluxo da Fase movel de 0,8 mL/minuto.

Eluente (A): acido trifluoracético a 0,05% (v/v).
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Eluente (B): &cido trifluoracético a 0,05% em alcool metilico (v/v).

(;ienrﬂ'i’gs) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicdo
0-10 90 — 75 10 — 25 gradiente linear
10-20 75 — 60 25 — 40 gradiente linear
20-25 60 — 25 40 — 75 gradiente linear
25-28 25— 90 75 — 10 gradiente linear
28-30 90 10 isocratica

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um
baldo de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de 4gua. Aquecer em
banho-maria durante 30 minutos, a temperatura de 85 °C a 90 °C. Resfriar em agua corrente e
transferir para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo e transferir as aguas
de lavagem com todo conteudo da droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume com
agua. Deixar decantar e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar os primeiros 50
mL do filtrado. Filtrar em unidade filtrante 0,45 pm.

Solucao referéncia (1): dissolver quantidade, pesada com exatidao, de acido galico em agua, para
obter solucdo a 6,48 pug/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 um.

Solucao referéncia (2): dissolver quantidade, pesada com exatiddo, de catequina em agua, para obter
solugéo a 18 pug/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 um.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solucéo referéncia (1), 20 puL da Solugéo referéncia
(2) e 20 pL da Solucéo amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. O tempo
de retencdo do acido galico e catequina na amostra é de aproximadamente 9,9 e 17,7 minutos,
respectivamente. Calcular os teores de &cido galico e de catequina, em porcentagem, separadamente,
segundo a expresséo:

_ G x Ay x 250 x 100
- A, Xm

TC

em que,

TC = teor de &cido galico ou de catequina % (p/p);

Cr = concentracgdo da Solucéo referéncia (1) ou (2) em g/mL, considerando a pureza da substancia de
referéncia;

A = area sob o pico correspondente ao &cido galico ou a catequina na Solucéo referéncia (1) ou (2),
respectivamente;

A, = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solugéo amostra;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;

250 = fator de diluigé&o.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscdpicos, microscopicos e microscopicos do pé em Schinus terebinthifolia Raddi

As escalas correspondemem Aa4cm; Ba25um,CeJal00 um; D,F, Gela200 um; e EeHa50 um.

A - aspecto geral da casca do caule, em vista frontal e interna, respectivamente. B - detalhe da distribuicao dos tecidos da
casca do caule, em secc¢do transversal: lenticela (le); periderme (pe); célula do parénquima cortical (pc); canal secretor
(cs); floema (fl); idioblasto cristalifero (ic). C - detalhe de secgdo transversal da casca, mostrando periderme; parénquima
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cortical (pc). D - detalhe de seccdo transversal da casca, mostrando floema, faixa de parénquima cortical, raios
parenquimaticos e canal secretor. E - detalhe de seccdo transversal da casca, mostrando um canal secretor na regido
cortical. F - detalhe de seccdo longitudinal da casca, com faixas de parénquima cortical e de floema com fibras abundantes.
G - detalhe de seccdo longitudinal da casca, com faixas parenquimaticas mostrando células alongadas e algumas
arredondadas. H - detalhe de seccdo longitudinal radial da casca mostrando a periderme (pe), canal secretor (cs) e as
células parenquimaticas dos raios (rp). | - detalhe de seccdo longitudinal radial da casca com cristais prismaticos em
células do floema; idioblasto cristalifero (ic). J - célula pétrea (seta).
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BABQOSA, folha
Aloe vera folium

A droga vegetal consiste do gel incolor, mucilaginoso, obtido das células parenquimaticas de folhas
frescas de Aloe vera (L.) Burm. f. contendo, no minimo, 0,3% de carboidratos totais.

CARACTERISTICAS

A droga apresenta sabor ligeiramente amargo, sendo incolor e inodora.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Folhas suculentas, lanceoladas, agudas, verde-glaucas, com manchas esbranquicadas quando jovens,
medindo de 15 a 60 cm de comprimento e cerca de 7 cm de largura na base na face adaxial e 10 cm
na face abaxial, quando adultas. A face adaxial, vista em sec¢éo transversal, é concava e a face abaxial
convexa. Os bordos foliares sdo dentado-espinhosos, apresentando actleos esbranquicados pequenos,
perpendiculares a lamina.

B. Descri¢do microscopica

A folha, em seccdo transversal, mostra estrutura isobilateral e é anfiestomatica, com estdmatos
numerosos, do tipo tetracitico. Apresenta uma Unica camada epidérmica, recoberta por espessa
cuticula ondulada. A seccao transversal da lamina foliar mostra duas zonas distintas, a mais externa
verde, correspondente ao clorénquima e a mais interna incolor e mucilaginosa, correspondente ao
parénquima aquifero. Abaixo da epiderme pode ocorrer uma primeira camada distinta de células
clorenquimaticas, em palicada, seguida de 10 a 18 camadas de células clorenquimaticas, ricas em
amido, além de idioblastos contendo feixes de réafides de oxalato de célcio. Na zona de contato entre
o clorénquima e o parénquima aquifero ocorrem feixes vasculares do tipo colateral, em linha paralela
a epiderme, alternados com trés a cinco células de clorénquima. A porc¢do superior de cada feixe
encontra-se em contato com o clorénquima e as por¢es mediana e inferior penetram no parénquima
aquifero. Os feixes vasculares sdo envolvidos por uma bainha parenquimatica contendo amido.
Internamente a essa camada e proximo ao floema, encontra-se um agrupamento de trés a cinco células
muito grandes, além de outras menores, poliédricas, um pouco alongadas em direcdo ao eixo da folha,
e de paredes finas, chamadas células aloéticas, repletas de latex amarelo, viscoso, denominado de
liquido aloético ou suco de aloe. No momento em que a folha é seccionada transversalmente ha o
extravasamento do liquido aloético proveniente de cada feixe. O floema é externo e pouco
desenvolvido, e o xilema é formado por dois a quatro elementos traqueais com algumas fibras. O
parénquima aquifero ocupa geralmente 75% da espessura da lamina, sendo formado por células muito
grandes em relacdo as do clorénquima, incolores, de paredes finas, cheias de mucilagem, dispostas
perpendicularmente a epiderme. Idioblastos contendo rafides de oxalato de calcio também ocorrem
nesse parénquima.

C. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).

Fase movel: tolueno e acetato de etila (90:10).
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Solugdo amostra: transferir 2 mL de gel liquido de aloe para baldo volumétrico de 5 mL, completar
o volume com alcool metilico e aquecer em banho-maria a 60 °C sob agitacdo durante 10 minutos.

Solucéo referéncia: dissolver 2 mg de B-sitosterol em 1 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de barra, 20 uL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com anisaldeido SR e aquecer em estufa entre 100 °C e 105 °C,
durante 5 a 10 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

b-Sitosterol: zona de

~ Zona de coloragdo azulada —
coloragao azulada

Solugdo referéncia Solugdoamostra

TESTES

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Carboidratos totais
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Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes descritas a seguir.

Solucéo estoque: transferir 3 mL de gel liquido de aloe para baldo volumétrico de 100 mL, completar
0 volume com agua. Homogeneizar por turbolizacdo durante cinco minutos.

Solugdo amostra: transferir 0,2 mL da Solucéo estoque para tubo de ensaio, completar o volume para
0,5 mL com agua e deixar em banho de gelo. Adicionar 0,5 mL de solucdo de fenol a 5% (p/v) e 2
mL de &cido sulfarico concentrado. Agitar bem e deixar em repouso a temperatura ambiente por 30
minutos.

Solucéo branco: transferir 0,5 mL de 4gua para tubo de ensaio e deixar em banho de gelo. Adicionar
0,5 mL de solucéo de fenol a 5% (p/v) e 2 mL de acido sulfarico concentrado. Agitar bem e deixar
em repouso a temperatura ambiente por 30 minutos.

Solugdes para curva analitica: preparar solugdo de glicose a 0,2 mg/mL. Transferir aliquotas de 25
uL, 50 uL, 100 plL, 150 pl, 200 uL e 250 uL dessa solugdo para tubos de ensaio e completar o
volume para 0,5 mL com agua, obtendo-se as concentra¢cdes 10 pug/mL, 20 pug/mL, 40 pg/mL, 60
ug/mL, 80 ug/mL e 100 pg/mL, e deixar em banho de gelo. Adicionar 0,5 mL de solucéo de fenol a
5% (p/v) e 2 mL de acido sulfurico concentrado. Agitar bem e deixar em repouso a temperatura
ambiente por 30 minutos.

Procedimento: medir a absorvancia da Solugcdo amostra e das Solu¢des para curva analitica em 490
nm, 30 minutos ap6s o seu preparo, utilizando a Solucédo branco para o ajuste do zero. Calcular o teor
de carboidratos totais da amostra a partir da curva analitica obtida com as Solugdes para curva
analitica. O resultado € expresso em porcentagem de carboidratos totais, expressos como glicose, por
100 mL de droga.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 - Aspectos macroscopicos e microscopicos em Aloe vera (L.) Burm. f.

As escalas correspondemem Aa6cm,emBa2cm;em C,DeFal1l00 umeemE 1 mm.

A - aspecto geral da planta sem a inflorescéncia. B - aspecto geral de uma folha. C - vista frontal da epiderme voltada
para a face adaxial; estdmatos (es). D - vista frontal da epiderme voltada para a face abaxial; estdbmatos (es). E - aspecto
geral da folha em seccdo transversal; clorénquima (cl); cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima aquifero (pa); feixe
vascular (fv). F - detalhe da porgao assinalada em E; célula aloética (cal); clorénquima (cl); cuticula (cu); epiderme (ep);
estdmato (es); floema (f); feixe vascular (fv); grdo de amido (ga); parénquima aquifero (pa); rafides (r); xilema (x).
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BALSAMO-DE-TOLU
Balsamum tolutanum

O balsamo-de-tolu consiste de oleorresina obtido do tronco de Myroxylon balsamum (L.) Harms var.
balsamum. Contém, no minimo, 25% e, no méaximo, 50% de acidos livres ou combinados, expressos
em &cido cinamico (CoHgO2, M 148,16).

CARACTERISTICAS

Massa acastanhada a castanho-avermelhada, dura, fridvel e cujos fragmentos finos apresentam cor
amarelo-acastanhada por transparéncia. Odor semelhante ao da baunilha.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).

Fase movel: tolueno e éter de petroleo (95:5).

Solugdo amostra: agitar 0,4 g da amostra fragmentada com 10 mL de cloreto de metileno durante
cinco minutos. Filtrar em papel de filtro pregueado.

Solucdo referéncia: dissolver 50 mg de cinamato de benzila em 1 mL de cloreto de metileno,
adicionar 50 pL de benzoato de benzila, completar o volume para 10 mL com cloreto de metileno e
homogeneizar.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solugdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. A seguir, nebulizar a placa com
vanilina sulfurica SR e aquecer em estufa entre 100 °C e 105 °C, durante cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragéo violeta
Zona de coloragio violeta

Benzoato de benzila: zona de
coloragao azul

Cinamato de benzila: zona
de coloragio azul

Zona de coloragio azul

Zona de coloragio azul

Zona de coloragio azul
Zona de coloragéo violeta
Zona de coloragido amarela

Solugaoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Solubilidade. Praticamente insoltvel em agua e éter de petréleo, muito soltvel em alcool etilico,
soluvel em acetona e cloroférmio.

indice de acidez (5.2.29.7). 100 a 160. Dissolver 1 g da amostra fragmentada em 50 mL de alcool
etilico neutralizado. Adicionar 1 mL de fenolftaleina Sl e titular com hidréxido de potassio etilico 0,5
M SV.

indice de saponificagéo (5.2.29.8). 154 a 220.

Limite de substancias insoltveis em alcool. No méximo, 5,0%. Aquecer a ebulicdo 2 g da amostra
fragmentada com 25 mL de alcool etilico a 90% (v/v). Filtrar em filtro de vidro poroso, previamente
tarado. Lavar o recipiente e o residuo contido no funil com alcool etilico a 90% (v/v) a quente, até a
extracdo completa. Aquecer o funil de vidro e o seu conteido em estufa a 105 °C, durante duas horas.
Resfriar em dessecador e pesar.

Colofonia. Triturar 1 g da amostra com 10 mL de éter de petroleo durante um a dois minutos. Filtrar
para tubo de ensaio e adicionar 10 mL de solucdo de acetato de cobre a 0,5% (p/v) recentemente
preparada. Agitar, energicamente, e deixar separar as fases. A camada etérea ndo deve apresentar
coloracdo verde.

Agua (5.4.1.4). No méaximo 5,0%. Espalhar 2 g da amostra fragmentada na superficie de um
cristalizador plano de 9 cm de didmetro e deixar secar a pressao reduzida, durante quatro horas.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méximo 0,3%.

DOSEAMENTO
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Acidos livres ou combinados expressos em acido cinamico

Aquecer, sob refluxo, em banho-maria, 1,5 g da amostra com 25 mL de hidréxido de potassio 0,5 M
em alcool etilico SV, durante uma hora. Evaporar o alcool etilico e aquecer o residuo com 50 mL de
agua até que a solucédo figue homogénea. Apos o resfriamento a temperatura ambiente, adicionar 80
mL de agua e 50 mL da solucdo de sulfato de magnésio a 30 mg/mL. Misturar e deixar em repouso
durante 10 minutos. Filtrar, em papel de filtro, e lavar o residuo com 20 mL de &gua. Reunir o filtrado
e a 4gua de lavagem, acidificar com &cido cloridrico concentrado e extrair quatro vezes com 40 mL
de éter etilico. Desprezar a fase aquosa. Reunir os extratos organicos e extrair duas vezes com 20 mL,
cada, e trés vezes com 10 mL, cada, de solucéo de bicarbonato de sodio a 5% (p/v). Desprezar a fase
etérea. Reunir os extratos aquosos, acidificar com acido cloridrico concentrado e extrair uma vez com
30 mL, duas vezes com 20 mL, cada, e uma vez com 10 mL de cloreto de metileno. Reunir os extratos
de cloreto de metileno e dessecar com 10 g de sulfato de sddio anidro. Filtrar, em papel de filtro, e
lavar o residuo com 10 mL de cloreto de metileno. Concentrar os extratos reunidos, sob pressao
reduzida, até 10 mL e eliminar o restante do cloreto de metileno, em corrente de ar, na capela.
Dissolver, a quente, o residuo com 10 mL de alcool etilico neutralizado previamente em presenca de
solucdo de vermelho de fenol SI. Apés resfriamento, titular com hidroxido de sodio 0,1 M SV,
utilizando o mesmo indicador. Cada mL de hidroxido de so6dio 0,1 M SV equivale a 14,816 mg de
acido cinamico (CoHsOy).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor, ndo conservar na forma de po.
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BALSAMO-DO-PERU
Balsamum peruvianum

A droga vegetal consiste do balsamo obtido a partir do tronco escarificado a quente de Myroxylon
balsamum (L.) Harms var. pereirae (Royle) Harms, contendo, no minimo, 45,0% e, no maximo,
70,0% de ésteres, principalmente benzoato de benzila e cinamato de benzila.

CARACTERISTICAS

Liquido viscoso, limpido, castanho-escuro a castanho-avermelhado. Quando examinado em camada
fina apresenta cor castanho-amarelada. Possui odor caracteristico, aromatico, que lembra o da
baunilha. N&o se solidifica em exposi¢do ao ar, nem por tempo prolongado ou por aquecimento, e
nédo produz filamentos.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GFzs4 (0,25 mm).

Fase movel: hexano, acetato de etila e acido acético glacial (90:10:0,5).

Solugdo amostra: dissolver 0,5 g da amostra em 10 mL de acetato de etila.

Solucéo referéncia: dissolver 4 mg de timol, 30 mg de cinamato de benzila e 80 pL de benzoato de
benzila em 5 mL de acetato de etila.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solugdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com solugdo recém
preparada de &cido fosfomolibdico a 20% (p/v) em alcool etilico, utilizando 10 mL para uma placa
com dimensdes 20 mm x 20 mm, aquecer entre 100 °C e 105 °C, durante cinco a 10 minutos.
Examinar o cromatograma a luz do dia. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragao azul

Benzoato de benzila: zona
de coloragao azul

- Cinam nzila: zon ~ 7
Cinamato de b? a. zona Zona de coloragao azul
de coloragéo azul

Zona de coloragéo azul

Timol: zona de coloragéo
cinza-violeta

Zona de coloragéo azul

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Solubilidade. Praticamente insolivel em agua, muito sollvel em &lcool etilico, soluvel em
cloroférmio e acido acético, pouco soltuvel em éter etilico e éter de petréleo, imiscivel nos éleos
graxos, exceto em 0leo de ricino.

Densidade relativa (5.2.5). 1,14 a 1,17.

indice de acidez (5.2.29.7). 56 a 84. Dissolver 1 g da amostra em 100 mL de alcool etilico
neutralizado, adicionar 1 mL de fenolftaleina Sl e titular com hidréxido de potéssio 0,5 M em alcool
etilico SV.

indice de saponificago (5.2.29.8). 230 a 255. Determinar no residuo obtido em Doseamento.
Balsamos artificiais. Agitar, vigorosamente, 0,2 g da amostra com 6 mL de éter de petrdleo. A
solucdo de éter de petroleo deverd permanecer transparente e incolor e todas as partes insolveis do

balsamo estardo aderidas nas paredes do tubo de ensaio.

Terebintina. Evaporar 4 mL da solucdo obtida em Balsamos artificiais. O residuo ndo apresenta odor
de terebintina.

Oleos graxos. Agitar 1 g da amostra com 3 mL de uma solugéo de hidrato de cloral a 1000 g/L. A
solucgéo obtida é transparente assim como a solucdo de hidrato de cloral a 1000 g/L.

DOSEAMENTO

Esteres
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Em funil de separacéo, adicionar 2,5 g da amostra, 7,5 mL de solugdo de hidroxido de sddio a 8,5%
(p/v) e 40 mL de éter etilico isento de peroxidos. Agitar, vigorosamente, durante 10 minutos. Separar
a fase etérea e agitar a fase basica por um minuto com trés porcGes de 15 mL de éter etilico isento de
perdxidos. Reunir as fases etéreas, dessecar com 10 g de sulfato de sddio anidro e filtrar. Lavar o
residuo de sulfato de sddio duas vezes com 10 mL de éter etilico isento de perdxidos. Reunir as fases
etéreas e evaporar a secura. Dessecar o residuo (ésteres) entre 100 °C e 105 °C, durante 30 minutos,
resfriar em dessecador e pesar.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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BARBATIMAO, casca
Barbadetimani cortex

A droga vegetal consiste de cascas caulinares secas de Stryphnodendron adstringens (Mart.) Coville
[syn. Stryphnodendron barbatimam (Vell.) Mart.], contendo, no minimo, 8% de taninos totais,
expressos em pirogalol (CeHeO3; 126,11), dos quais, no minimo, 0,2 mg/g equivalem a &cido galico
(C7Hs0s; 170,12) e 0,3 mg/g correspondem a galocatequina (C1sH1407; 306,27), em relagdo a droga
seca. Entende-se por casca do caule todos os tecidos situados externamente ao cambio vascular desse
orgdo.

CARACTERISTICAS

Cascas secas inodoras.

IDENTIFICACAO
A. Descri¢do macroscopica

As cascas caulinares, quando secas, apresentam-se em fragmentos arqueados, com dimensdes e
formatos muito variados. Em sec¢éo transversal apresentam, em média, 6 mm de espessura quando
secas, e 10 mm a 12 mm de espessura quando hidratadas, tendo a regido floematica, mais interna,
coloracdo marrom mais clara, quando comparada a regido do suber, mais externa e de intensa
coloracdo marrom-avermelhada. Nos caules jovens o sUber apresenta-se, em vista frontal, de
coloracdo escura e aspecto granuloso, homogéneo, portando fissuras estreitas e profundas no sentido
transversal. Nas porgdes caulinares mais velhas, apresenta coloragdo marrom-escura ou marrom-
acinzentada, quando da presenca de liquens, sempre com profundas fendas, predominantes no sentido
transversal, ou com cinturas consecutivas, desprendendo-se em placas de dimensdes e formatos
variados, irregulares, deixando depress@es profundas no local. A fratura da casca é do tipo granulosa
em relacdo a regido do suber e fibrosa, estriada longitudinalmente na regido floematica.

B. Descricdo microscopica

A porcdo externa da casca apresenta siber com 20 a 30 estratos de células tabulares enfileirados
radialmente, com paredes delgadas e conteudo marrom, seguidos por muitos estratos de células
parenquimaticas de formato isodiamétrico ou pouco alongado periclinalmente, também com paredes
delgadas. A maioria dessas células possui conteddo marrom-avermelhado, que ndo se descora
facilmente com hipoclorito de s6dio a 30% (p/v) e ndo altera a cor na presenca do cloreto férrico SR.
Nessa por¢do parenquimatica ocorrem células pétreas (maioria) e macroesclereides, posicionados em
diversos planos, em grupos de varios elementos ou isolados, com paredes muito espessadas com
lignina, apresentando lamelagOes evidentes e pontoagdes simples, por vezes ramificadas. Nas porc¢des
mais externas do suber, tanto as células parenquimaticas quanto os esclereides podem ser
visualizados, compactados e deformados pela acdo mecéanica nos tecidos internos. Na regido do
floema ocorrem conjuntos de poucos elementos de fibras gelatinosas, relativamente estreitas, sempre
com idioblastos adjuntos, contendo um grande cristal de oxalato de célcio, prismatico, com variado
numero de lados, inteiro ou superficialmente erodido. Os conjuntos de fibras, quando observados em
seccOes longitudinais, acompanham os raios parenquimaticos do floema, os quais sdo, em geral,
unisseriados, mas tornam-se bi-multisseriados nas por¢Ges mais externas. Os elementos de tubo
crivado apresentam placas crivadas compostas, estando colapsados nas regides mais externas do
floema. Células pétreas isoladas, semelhantes as do suber, e grdos de amido esféricos séo abundantes
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no tecido parenquimético do floema. As células ao redor dos raios parenquimaticos reagem
positivamente a presenca do cloreto férrico SR, adquirindo coloracdo verde-escura. Ainda na regido
floemética podem ser encontradas células volumosas de contetdo hialino, dispostas em conjuntos de
cinco a sete elementos.

C. Descri¢cdo microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: fragmentos do suber com células tabulares; grupos de células
parenquimaticas com conteddo marrom-avermelhado, justapostas com células pétreas ou
macroesclereides, em grupos ou isolados, de paredes fortemente lignificadas, com pontoacGes
simples, por vezes ramificadas; conjuntos de fibras com idioblastos cristaliferos adjuntos,
delimitando fragmentos de raios parenquimaticos do floema; células parenquimaticas com gréos de
amido esféricos.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
Fase movel: acetato de etila, &cido formico e dgua (75:5:5).

Solugdo amostra: extrair, por turbolise, cerca de 10 g da droga vegetal pulverizada, pesada com
exatiddo, em 90 mL de mistura acetona e agua (7:3) durante 15 minutos, com intervalos de cinco
minutos para que a temperatura ndo exceda 40 °C. Filtrar, eliminar a acetona em rotaevaporador sob
pressdo reduzida. Extrair a fase aquosa resultante com trés porc¢des de 20 mL de acetato de etila em
funil de separacdo (125 mL). Deixar em repouso a temperatura de -18 °C durante 15 minutos, para
total separacdo das fases. Reunir e filtrar as fracGes organicas com 5 g de sulfato de sdédio anidro.
Evaporar a fracdo organica em rotaevaporador sob pressdo reduzida até residuo, suspendendo-o em
1 mL de &lcool metilico.

Solucéo referéncia (1): pesar cerca de 1 mg de epigalocatequina e dissolver em 1 mL de alcool
metilico.

Solucéo referéncia (2): pesar cerca de 1 mg de 4’-O-metilgalocatequina e dissolver em 1 mL de &lcool
metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solucéo
amostra, 3 pL da Solucdo referéncia (1) e 3 puL da Solucédo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar em capela de exaustdo. Examinar sob a luz
ultravioleta em 254 nm. A seguir, nebulizar a placa com cloreto férrico a 1% (p/v) em alcool metilico.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa
4 -O-MetllgalqcatNequma: Zona de extingio de
zona de extingo de fluorescéncia
fluorescéncia
Epigalocatequina: zona de Zona de extingéo de
extingdo de fluorescéncia fluorescéncia
Solugaoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 14,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 2,0%.

Cinzas sulfatadas (5.4.1.5.2). No maximo 3,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Taninos totais

Nota: proteger as amostras da luz durante a extracéo e a diluicdo. Utilizar agua isenta de dioxido
de carbono em todas as operacoes.

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absor¢do no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes descritas a seguir.
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Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,750 g da droga pulverizada (250 pm) (5.2.11) e
transferir para um erlenmeyer de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de agua. Aquecer
em banho-maria durante 30 minutos, a temperatura de 60 °C. Resfriar em &gua corrente e transferir
para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o erlenmeyer e transferir as aguas de lavagem com todo
contetido de droga vegetal para 0 mesmo baldo volumétrico. Completar o volume com &gua e
homogeneizar. Deixar decantar e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar os
primeiros 50 mL do filtrado.

Solucdo amostra para polifendis totais: transferir, volumetricamente, 5 mL do filtrado para baléo
volumétrico de 25 mL, completar o volume com &dgua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente,
2 mL dessa solugdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de agua para baldo volumétrico
de 25 mL, completar o volume com solucdo de carbonato de sodio a 29% (p/v) e homogeneizar.
Determinar a absorvancia em 760 nm (A1), ap6s 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucé@o amostra para polifendis ndo adsorvidos por pé de pele: a 10 mL do filtrado adicionar 0,1 g
de pd de pele SQR e agitar, mecanicamente, em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos. Filtrar
em papel de filtro. Transferir, volumetricamente, 5 mL desse filtrado para baldo volumétrico de 25
mL, completar 0 volume com agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa
solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de agua para baldo volumétrico de 25 mL,
completar o volume com solucéo de carbonato de sddio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a
absorvancia em 760 nm (Az), ap6s 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em agua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol, transferir,
quantitativamente, para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com agua e homogeneizar.
Transferir, volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o
volume com agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solugcdo, 1 mL de
reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de &gua para baldo volumétrico de 25 mL, completar o
volume com solucgéo de carbonato de sédio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia
em 760 nm (As), ap6s 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero. Calcular o teor de taninos,
expressos em pirogalol, em porcentagem, segundo a expressao:

(A1 - Az) X mz X 62,5

TT =
Az X my

em que,

TT = teor de taninos totais expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis totais;

A = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis ndo adsorvidos por po de pele;
Az = absorvancia medida para a Solugao referéncia;

m1 = massa em gramas da amostra utilizada, considerando o teor de 4gua determinado;

m2 = massa em gramas de pirogalol, considerando a pureza da substancia de referéncia.

Acido galico e galocatequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta ajustado em comprimento de onda de 210 nm; pré-
coluna empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano; coluna de 250 mm de
comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo
octadecilsilano (5 pm); fluxo da Fase mével de 0,8 mL/minuto.

Eluente (A): &cido trifluoracético a 0,05% (v/v) em agua.
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Eluente (B): &cido trifluoracético a 0,05% (v/v) em acetonitrila.

Tempo Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicdo
(minutos)

0-10 95 — 80,7 5—19,3 gradiente linear
10-13,5 80,7 — 75 19,3 — 25 gradiente linear
13,5-23 75 — 62 25 — 38 gradiente linear
23-25 62 — 25 38 — 75 gradiente linear
25-28 25 —95 75 —5 gradiente linear
28 - 32 95 5 isocratica

Solugdo amostra: extrair, por turbolise, 10 g da droga vegetal pulverizada (250 um) (5.2.11) em 90
mL da mistura acetona e agua (7:3) durante 15 minutos, com intervalos de cinco minutos para que a
temperatura ndo exceda a 40 °C. Filtrar em algodao e eliminar a acetona em rotaevaporador sob
pressdo reduzida. Extrair a fase aquosa resultante com trés por¢des de 20 mL de acetato de etila em
funil de separacdo (125 mL). Deixar em repouso em temperatura de -18 °C durante 15 minutos, para
total separacdo das fases. Reunir as fases organicas e filtrar em papel de filtro com 5 g de sulfato de
sodio anidro. Evaporar a fracdo organica obtida em rotaevaporador sob pressdo reduzida até residuo.
Suspender o residuo com 5 mL da mistura alcool metilico e agua (2:8). Extrair em cartucho de
extracdo em fase so6lida, empacotado com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (55 mm,
70 A), previamente acondicionado com 10 mL da mistura de alcool metilico e agua (2:8), em baldo
volumétrico de 100 mL. Eluir, em seguida, 10 mL da mistura &lcool metilico e agua (2:8) para o
mesmo baldo e completar o volume (S1) com a mistura alcool metilico e &dgua (2:8). Transferir
volumetricamente 5 mL da S: para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com a mistura
alcool metilico e 4gua (1:1) e homogeneizar (S>). Filtrar a solu¢éo Sz em unidade filtrante 0,45 pm.

Solucao referéncia (1): dissolver quantidade exatamente pesada de galocatequina SQR em mistura
de alcool metilico e &gua (1:1), para obter solucdo a 0,152 mg/mL. Filtrar em unidade filtrante de
0,45 pm.

Solucao referéncia (2): dissolver quantidade exatamente pesada de acido galico SQR em mistura de
alcool metilico e 4gua (1:1), para obter solugdo a 0,200 mg/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45

um.

Solucdes para curva analitica (1): diluir uma aliquota de 600 puL da Solugéo referéncia (1) em baldo
volumétrico de 5 mL, com a mistura alcool metilico e agua (1:1). Proceder a diluicGes para obter
concentragdes de 1,14 mg/ mL, 2,28 mg/mL, 4,56 mg/mL, 9,12 mg/mL e 18,24 mg/mL.

Solucdes para curva analitica (2): diluir uma aliquota de 800 uL da Solugdo referéncia (2) em baldo
volumétrico de 5 mL, com a mistura alcool metilico e dgua (1:1). Proceder a diluigdes para obter
concentragodes de 2 pg/mL, 4 ug/mL, 8 ug/mL, 14 pg/mL e 16 pg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pul. das Solugfes para curva analitica (1), 20 pL das
Solugdes para curva analitica (2) e 20 uL da Solucdo amostra. Registrar os cromatogramas e medir
as areas sob os picos. O tempo de retencdo relativo para &cido galico e galocatequina é cerca de 8,4 e
10,8 minutos, respectivamente. Calcular os teores de acido galico e de galocatequina, em mg/g,
segundo a expressao:
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_ € x 500
"~ mg X 1000

em que,

T = teor de &cido galico ou de galocatequina em mg/g;

C = concentragdo de acido galico ou de galocatequina em pg/mL em Sy, determinada a partir das
equacOes das retas obtidas, considerando a pureza da substancia de referéncia;

500 = fator de diluicdo;

1000 = valor de conversao de pg para mg;

Ma = Massa em gramas da amostra utilizada, considerando o teor de 4gua determinado.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscépicos em Stryphnodendron adstringens (Mart.) Coville

As escalas correspondemem A,BeCalcm;emDa2mmeemE, F, GeHa 100 pm.

A e B — aspecto parcial da superficie externa e interna da casca de ramo mais novo, respectivamente: liquens (li). C —
aspecto parcial da superficie externa de ramo mais velho. D — diagrama da distribuicdo dos tecidos da casca: células
tabulares (ct), célula pétrea (cp); parénquima (pa); suber (su); floema (f). E e F — detalhes parciais da regido do stber, em
secgOes transversais: células tabulares (ct); macroesclereides (me); parénquima (pa); célula pétrea (cp). G e H — detalhes
parciais da regido do floema, em seccdes transversais: fibras do floema (ff); células volumosas (cv); placa crivada (pc);

elemento de tubo crivado obliterado (et).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos e microscépicos do pd em Stryphnodendron adstringens (Mart.) Coville

As escalas correspondemem A, Be D a 100 um; em C e E a 25 pum.

A e B —detalhes parciais de floema, em secc¢des longitudinais tangenciais: raio parenquimatico (ra); célula parenquimatica
(pa); idioblasto cristalifero (ic). C — detalhe parcial do parénquima floematico com gréos de amido: grdos de amido (am);
placa crivada (pc). D — detalhe parcial do floema em sec¢do longitudinal radial: célula volumosa (cv); idioblasto
cristalifero (ic); fibras do floema (ff); raio parenquimatico (ra). E — detalhe dos idioblastos cristaliferos do floema: fibras
do floema (ff); idioblasto cristalifero (ic).
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BAUNILHA, fruto
Vanillae fructus

A droga vegetal consiste de frutos imaturos e secos de Vanilla planifolia Jacks. ex Andrews,
contendo, no minimo, 12,0% de extrato hidroalcodlico seco.

CARACTERISTICAS

A droga apresenta odor agradavel e floral que lembra a vanilina que, no entanto, € bem mais sutil e
encorpado que a substancia isolada.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Os frutos séo capsulas plurispérmicas, derivadas de ovario supero, tricarpelar e unilocular. O formato
do fruto, em seccédo transversal, é variavel em funcdo do modo de armazenamento; o fruto ndo
comprimido possui contorno triangular, em seccdo transversal, é castanho escuro, apresenta estrias
longitudinais, é flexivel e mede de 20 a 25 cm de comprimento e 1 a 1,5 cm de didmetro em sua
regido mediana.

B. Descri¢do microscopica

O pericarpo, de maneira geral, possui exocarpo com uma Unica camada celular, mesocarpo
multicelular e endocarpo com uma Unica camada celular especializada. ldioblastos com rafides
orientadas longitudinalmente ao pericarpo sdo comuns; cristais prismaticos também sdo observados.
O exocarpo possui células alongadas tangencialmente, cujas paredes periclinais externas e internas
sdo espessas, sendo as externas cutinizadas; as células geralmente acumulam compostos fendélicos. O
exocarpo é estomatifero e glabro. O mesocarpo externo apresenta duas a quatro camadas similares a
um colénquima anguloso; o mesocarpo medio possui células volumosas, com grande acumulo de
compostos fendlicos. Nesse tecido ocorrem feixes vasculares colaterais em grupos de dois ou trés,
usualmente mais calibrosos do que os feixes individuais de pequeno calibre e feixes envoltos por uma
bainha esclerenquimatica com duas a cinco camadas celulares de espessura; o esclerénquima é
composto por células volumosas de paredes lignificadas e pouco espessadas; 0 mesocarpo interno
possui células achatadas, contendo compostos fenélicos. O endocarpo é diferenciado em um estrato
densamente piloso; as células possuem paredes delgadas e pécticas, com citoplasma denso e com
aspecto secretor. Em seccdo transversal é possivel distinguir trés regies placentarias, com placenta
profusamente ramificada, onde em suas terminacdes se inserem as sementes. As sementes, de
coloracdo negra ou castanho-escura possuem testa esclerenquimatica; a testa seminal € composta por
uma Unica camada de braquiesclereides. O tegumento interno é comprimido e o endosperma possui
células volumosas com reservas.

C. Descri¢cdo microscopica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: fragmentos na forma de grumos; cristais prismaticos e
esclereides; fragmentos com ceélulas do exocarpo; fibras em grupos de dois ou trés elementos ou
isoladas; elementos de vaso agrupados ou isolados; reforgos de lignina e pontoagOes sdo observados.
As sementes permanecem praticamente intactas.



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM018-00

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).

Fase movel: cloreto de metileno e acetona (95:5).

Solugdo amostra: utilizar o extrato hidroalcoolico obtido em Doseamento.

Solucéo referéncia: dissolver 1 mg de vanilina em 10 mL de alcool etilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solucdo amostra. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e

deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Vanilina: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia azul-violeta azul-violeta
Solugdoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Cinzas sulfatadas (5.4.1.5.2). No maximo 7,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.
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DOSEAMENTO
Substancias extraiveis

Determinar o teor de substancias extraiveis por meio do célculo do rendimento do extrato
hidroalcodlico. Pesar, com exatiddo, cerca de 2 g de baunilha, previamente cortada em pequenos
fragmentos ou triturada a p6 grosso. Transferir o pd para um erlenmeyer, com tampa esmerilhada, e
adicionar 70 mL de alcool etilico diluido (solucdo preparada com 263 mL de alcool etilico em 250
mL de 4gua destilada), tampar bem o recipiente e agitar por duas horas em agitador mecénico, ou
deixar em contato, durante uma noite, e agitar, frequentemente, por mais oito horas. Decantar a
camada liquida e filtrar, recolhendo o filtrado em um bal&o volumétrico de 100 mL. Lavar o frasco e
0 residuo quatro vezes, sucessivamente, com porcdes de 8 mL da solugédo de alcool etilico diluido.
Filtrar os liquidos de lavagem, no mesmo filtro, e juntar ao filtrado obtido anteriormente. Com
quantidade suficiente de alcool etilico diluido, completar o volume para 100 mL, homogeneizar e
evaporar em banho-maria 50 mL, exatamente medidos, em uma capsula de porcelana tarada. Dessecar
o residuo em estufa a 105 °C por quatro horas. Resfriar a capsula em dessecador e pesar. O peso do
residuo representa o extrato hidroalcodlico seco de 1 g da droga.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Vanilla
planifolia Jacks. ex Andrews

As escalas correspondem em: A a 20 mm; em B a5 mm; em C a 100 um; em D a 160 um; em E a 74 um; em F a 9 um;
em G a37 um.

A — representacdo esquematica da capsula, em vista lateral. B — representacdo da histologia do pericarpo e sementes, em
seccdo transversal: endocarpo (ed); endosperma (e); exocarpo (ep); idioblastos cristaliferos com rafides (ic); feixe
vascular (fv); mesocarpo (m); tecido placentério (pl); tegumento da semente (t). C — representacdo esquematica da capsula
em secc¢do transversal: pericarpo (f); semente (se). D — semente em vista lateral. E — fragmento de elementos de vaso do
xilema. F — fragmento de grupo de fibras da bainha vascular. G — cristais de oxalato de célcio.
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BELADONA, folha
Belladonnae folium

A droga vegetal consiste de folhas secas, integras ou rasuradas, de Atropa belladonna L., contendo,
no minimo, 0,25% de atropina (C17H23NO3, 289,37).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

As folhas séo elipticas, oval-lanceoladas a largamente ovaladas, inteiras, de apice acuminado, base
atenuada, simétrica e algo decurrente, e bordo inteiro. Medem 5 a 25 cm de comprimento e 3a 12 cm
de largura, com peciolos de 0,5 a 4 cm de comprimento. A coloracéo € verde a castanho-esverdeado,
sendo mais escura na face adaxial. As folhas secas sdo enrugadas, friaveis e delgadas. As folhas
jovens sdo mais pubescentes que as adultas ao longo das nervuras e do peciolo. A nervacdo é
peninérvea, sendo que as nervuras secundarias partem da nervura principal em um angulo de
aproximadamente 60° e se anastomosam proximo ao bordo. A superficie da ldmina é seca e aspera
ao tato, devido a presenca de células com contetido microcristalino de oxalato de calcio no mesofilo.
Essas células aparecem como minusculos pontos brilhantes quando a superficie € iluminada e escuros
por transparéncia.

B. Descrigdo microscopica

A lamina foliar é anfiestomética e de simetria dorsiventral. A epiderme, em vista frontal, mostra
células de paredes anticlinais ondeadas e com cuticula finamente estriada, em ambas as faces.
Tricomas tectores e glandulares sdo numerosos por toda a lamina. Os tricomas tectores tém de duas
a cinco células, sdo unisseriados e conicos, de paredes lisas e delgadas; os tricomas glandulares
possuem pedicelo pluricelular, composto por duas a quatro células, com célula terminal claviforme,
ou possuem pedicelo pluricelular e cabeca pluricelular, formada por quatro a sete células, de aspecto
ovoide a piriforme. Estbmatos anisociticos sdo mais frequentes na epiderme abaxial. Em secc¢do
transversal, a epiderme é uniestratificada e a cuticula é delgada. O mesofilo é composto por
parénquima palicadico uniestratificado e parénquima esponjoso com grandes idioblastos contendo
cristais prismaticos de oxalato de calcio e areia microcristalina. A nervura principal é proeminente
em ambas as faces e apresenta feixes vasculares bicolaterais em arco aberto, sendo o floema intra-
axilar descontinuo. Colénquima angular ocorre abaixo da epiderme, em ambas as faces.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S&o caracteristicas: coloracédo verde escura; fragmentos de epiderme com células de
paredes anticlinais ondeadas e cuticula com estrias; fragmentos do mesofilo com parénquima
palicadico uniestratificado; fragmentos da epiderme abaxial, mostrando estdmatos anisociticos e
raros tricomas tectores e glandulares; fragmentos do parénquima, contendo idioblastos cristaliferos;
cristais prismaticos isolados como os descritos; tricomas glandulares, como os descritos, isolados,
fragmentados ou com restos de epiderme; tricomas tectores isolados ou seus fragmentos.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
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Fase modvel: tolueno, acetato de etila e dietilamina (7:2:1).

Soluc@o amostra: pesar cerca de 1,5 g da droga vegetal pulverizada e adicionar 15 mL de acido
sulfurico 0,05 M. Agitar a mistura por dois minutos em agitador magnético, filtrar em papel filtro e
transferir para um funil de separacdo de 125 mL. Adicionar 7,5 mL de agua e alcalinizar o extrato
com hidroxido de amoénio até pH 10. Extrair os alcaloides com trés porcdes de 10 mL de cloreto de
metileno. Reunir as fases organicas e secar com sulfato de sodio anidro. Filtrar o extrato de alcaloides
em papel filtro para capsula de porcelana e evaporar o solvente até secura em banho-maria em
temperatura inferior a 40 °C. Solubilizar o residuo em 0,5 mL de alcool metilico.

Solucéo referéncia (1): preparar uma solugdo a 10 mg/mL de atropina em &lcool metilico.

Solucéo referéncia (2): preparar uma solucdo a 4 mg/mL de bromidrato de escopolamina em alcool
metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solugéo
amostra, da Solucédo referéncia (1) e da Solucédo referéncia (2). Desenvolver o cromatograma.
Remover a cromatoplaca, deixar secar ao ar durante 15 minutos. A seguir, secar, em estufa, a
temperatura entre 100 °C e 105 °C durante 15 minutos. Deixar esfriar e nebulizar com solugéo de
iodeto de potassio e subnitrato de bismuto SR até o aparecimento de manchas alaranjadas.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com as Solucao referéncia (1), a
Solugéo referéncia (2), e a Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Escopolamina: zona de

- . Zona de coloragdo laranja
coloragao laranja

Atropina: zona de coloragio )
B laranja Zona de coloragdo laranja ]

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 3,0% de caules da espécie com um diametro superior a 5
mm. Nao deve conter fragmentos de folhas com rafides no mesofilo (Phytolacca americana L.), nem
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apresentar camadas de células com maclas de oxalato de calcio ao longo das nervuras (Ailanthus
altissima Swingle).

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 16,0%.

Cinzas insoluveis em &cido (5.4.1.5.3). No méaximo 4,0%.

Perda por dessecacado (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 10,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Atropina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 210 nm; pré-coluna empacotada com silica

octadecilsilanizada, coluna de 150 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida a temperatura ambiente; fluxo da Fase mével de 0,7

mL/minuto.

Eluente (A): &gua e acido trifluoracético (100:0,01).

Eluente (B): acetonitrila e acido trifluoracético (100:0,08).

Tempo 0 0 -
(minutos) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicéo
0-15 95—0 5—100 gradiente linear
15-20 0 100 isocrética

Entre as corridas é necessario realizar um equilibrio de 10 minutos com a mistura do Eluente (A) e
(2) (95:5). Esse equilibrio deve ser realizado entre as corridas e ndo inserido no gradiente de Fase
movel descrito.

Solugdo amostra: pesar, com exatidao, em erlenmeyer de 50 mL, cerca de 0,25 g da droga vegetal
pulverizada (180 pum) (5.2.11) e adicionar 15 mL de alcool metilico. Tampar o frasco com filme
plastico e levar ao banho de ultrassom por 60 minutos. Filtrar o extrato bruto metandlico em papel de
filtro para baldo de fundo redondo de 50 mL. Lavar o erlenmeyer com duas porcoes de 1 mL de alcool
metilico. Eliminar o solvente em rotaevaporador em temperatura inferior a 40 °C. Transferir o residuo
do baldo para funil de separacéo de 250 mL, utilizando duas aliquotas de 10 mL e uma aliquota de 5
mL de &cido cloridrico a 5% (v/v), com auxilio de ultrassom para facilitar a solubilizagdo do residuo.
Lavar o extrato aquoso acido com trés porc¢des de 20 mL de cloreto de metileno, usando os primeiros
20 mL para lavar o residuo do baldo de fundo redondo de 50 mL. Desprezar as fases organicas das
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lavagens. Alcalinizar o extrato aquoso com hidréxido de aménio a 25% (v/v) até pH 10. Extrair 0s
alcaloides com cinco porcGes de 20 mL de cloreto de metileno. Reunir as fases organicas e secar com
15 g de sulfato de sddio anidro. Apds, filtrar em papel de filtro para uma capsula de porcelana e lavar
o sulfato de sodio do papel de filtro com 2 mL de cloreto de metileno. Evaporar o solvente até secura
em banho-maria em temperatura inferior a 40 °C. Solubilizar o residuo da capsula de porcelana
contendo os alcaloides com alcool metilico e transferir para baldo volumétrico de 5 mL. Completar o
volume com &lcool metilico e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucdo referéncia: dissolver 12,5 mg de atropina em &lcool metilico, transferir para baldo
volumétrico de 25 mL, completar o volume com o mesmo solvente e homogeneizar. Transferir,
usando uma pipeta, 1,25 mL dessa solucao para um baldo volumétrico de 5 mL, completar o volume
com alcool metilico e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucéo referéncia e 10 uL da Solu¢cdo amostra, em
triplicata. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. Os tempos de retencdo para a
atropina é de cerca de sete minutos e quarenta segundos. Calcular o teor de atropina, considerando a
média dos resultados, em percentagem, segundo a expressao:

C, X A,
=— x5 x 100
App X m

TA

em que,

TA = teor de atropina % (p/p);

Cr = concentragdo da Solucéo referéncia de atropina, em g/mL, considerando pureza da substancia
de referéncia;

A, = area sob o pico correspondente a atropina no cromatograma obtido com a Solug@o amostra;

A = area sob pico correspondente a atropina no cromatograma obtido com a Solucéo referéncia;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;

5 = Fator de diluicdo da amostra.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos e microscopicos em Atropa belladonna L.

A escala corresponde em A5 mm; eem B, Ce D a 20 um.

A — Representacdo esquematica da folha: 1amina foliar (If); peciolo (pl). B — detalhe de porcédo da epiderme voltada para
a face adaxial em vista frontal: tricoma glandular (tg); tricoma tector (tt); estdmato (es). C — detalhe da por¢do do mesofilo,
em seccdo transversal: tricoma glandular (tg); cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima palicadico (pp); idioblasto
contendo microcristais de oxalato de célcio (ic); feixe vascular (fv); parénquima esponjoso (pj); epiderme (ep); tricoma
tector (tt); estdbmato (es). D — detalhe de porgéao da epiderme voltada para a face abaxial, em vista frontal: tricoma glandular
(tg); estdbmato (es); tricoma tector (tt).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos do p6 em Atropa belladonna L.

A escala corresponde em A, B e D a 30 um; em C a 100 um; e em E a 20 um.

A e C — fragmentos da epiderme voltada para a face adaxial, em vista frontal, mostrando idioblastos cristaliferos por
transparéncia: idioblasto cristalifero (ic); parénquima palicadico (pp); feixe vascular (fv). B — fragmento da epiderme
voltada para a face abaxial, em vista frontal, mostrando idioblastos cristaliferos por transparéncia: idioblasto cristalifero
(ic); estbmato (es). D — fragmento da I&mina foliar, em seccéo transversal: cuticula (cu); epiderme (ep); parénquima

palicadico (pp); idioblasto cristalifero (ic); parénquima esponjoso (pj). E — tricomas ou suas partes, isolados: tricoma
glandular (tg); tricoma tector (tt).
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BENJOIM
Benzoe sumatranus

O benjoim consiste de uma resina balsdmica, obtida por incisfes no tronco de Styrax benzoin Dryand.
ou Styrax paralleloneuron Perkins, contendo, no minimo, 25% e no méaximo, 50% de acidos totais,
calculados como acido benzoico (C7HsO2, 122,12).

CARACTERISTICAS

Apresenta-se sob a forma de fragmentos arredondados ou ovoides, irregulares, de coloracdo creme-
esbranquicada, que podem estar revestidos de um material resinoso de coloragdo castanho-
acinzentada ou castanho-avermelhada. Os fragmentos séo duros e quebradicos, sendo a superficie de
fratura rugosa e irregular. Odor suave e balsdmico.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).

Fase movel: hexano, éter isopropilico e acido acético glacial (60:40:10).

Solucdo amostra: a 0,2 g da amostra, finamente pulverizada, adicionar 5 mL de alcool etilico e levar
ao banho de ultrassom durante dois minutos. Centrifugar e utilizar a solu¢do sobrenadante.

Solucéo referéncia: dissolver 20 mg de acido benzoico, 10 mg de &cido cindmico, 4 mg de vanilina
e 20 mg de cinamato de metila em 10 mL de alcool etilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Cinamato de metila: zona de
extingdo de fluorescéncia
Acido benzoico: zona de
extingdo de fluorescéncia
Acido cinamico: zona de
extingdo de fluorescéncia

Vanilina: zona de
extingdo de fluorescéncia

Zona de extingio de
fluorescéncia
Zona de extingdo de
fluorescéncia fraca -
Zona de extingdo de
fluorescéncia intensa

Zona de extingdo de
fluorescéncia
Zona de extingdo de
fluorescéncia intensa
Zona de extingdo de

fluorescéncia -

Zona de extingio de
fluorescéncia fraca

Série de zonas de exting¢do
de fluorescéncia

Solucdolteferéncia

Solugcdo@mostra

TESTES

Solubilidade. Praticamente insoltvel em agua, pouco soltvel em alcool etilico, dissulfeto de carbono

e xileno.

Goma Dammar. Proceder conforme descrito em C
Fase estaciondria: 6xido de aluminio G (0,25 mm).
Fase movel: éter etilico e éter de petrdleo (60:40).

Solucdo amostra: aquecer 0,2 g da amostra pulver
Centrifugar.

romatografia em camada delgada (5.2.17.1).

izada com 10 mL de alcool etilico a 90% (v/v).

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 5 uL. da Solugéo
amostra. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar com

anisaldeido SR1 e aquecer em estufa entre 100 °C e

105 °C durante cinco minutos.

Resultados: o cromatograma nao deve apresentar nenhuma mancha nitida com Rf entre 0,4 e 1,0.

Styrax tonkinensis. Proceder conforme descrito no teste E. de ldentificagdo. A Solugdo amostra

apresenta duas manchas de fraca intensidade e néo

apresenta manchas intensas, respectivamente na

mesma posicdo das manchas escuras correspondentes ao acido benzoico e a vanilina no

cromatograma obtido com a Solucéo referéncia.

Colofonia. Transferir 1 g da amostra, adicionar 10 mL de xileno e colocar em ultrassom durante um
minuto. Filtrar. Adicionar ao filtrado 10 mL de acetato de cobre 1% (p/v). Agitar bem e deixar separar
as fases. A camada de xileno ndo deve apresentar coloragéo verde.



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM020-00

Limite de substancias insoltveis em alcool etilico. Pesar 2,0 g da amostra pulverizada e adicionar
25 mL de alcool etilico a 90% (v/v). Aquecer a ebulicdo até dissolucdo quase completa. Filtrar em
filtro de vidro poroso, previamente tarado, lavar trés vezes com 5 mL de alcool etilico a 90% (v/v) a
quente. Aquecer o funil de vidro e seu conteddo em estufa entre 100 °C e 105 °C durante duas horas.
Resfriar em dessecador e pesar. No méximo 25,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 5,0%. Determinar em 2 g da amostra grosseiramente pulverizada, a
pressdo reduzida, durante quatro horas.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 2,0%.

DOSEAMENTO

Em bal&o de boca esmerilhada de 250 mL, introduzir 0,75 g da amostra finamente pulverizada e 15
mL de hidréxido de potassio 0,5 M em alcool etilico SV. Aquecer sob refluxo, em banho-maria,
durante 30 minutos. Deixar esfriar, lavar o condensador com 20 mL de &lcool etilico. Titular o excesso
de hidréxido de potassio com acido cloridrico 0,5 M SV. Determinar o ponto final
potenciometricamente. Realizar ensaio em branco e fazer as corre¢bes necessarias. Cada mL de
hidroxido de potassio 0,5 M em alcool etilico SV equivale a 61,050 mg de acido benzoico (C7HsOy).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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BOLDO, folha
Boldus folium

A droga vegetal consiste de folhas secas de Peumus boldus Molina, contendo, no minimo, 0,1% de
alcaloides totais expressos em boldina (C19H2:NO4 327,37).

NOMES POPULARES

Boldo-do-chile.

CARACTERISTICAS

A droga apresenta odor aromatico caracteristico, canforaceo e levemente acre, que se acentua com o
esmagamento.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Folha simples, inteira, eliptica, eliptico-ovalada, eliptico-obovada ou obovada, de apice obtuso, retuso
ou agudo e base arredondada, obtusa ou cuneada, apice e base simétricos ou assimétricos, margem
ligeiramente revoluta, ldmina coridcea, quebradica, verde-acinzentada a cinzento-prateada,
pontuacdes levemente translicidas, correspondentes a cavidades secretoras, visiveis a olho nu ou com
lente de aumento de seis vezes, de 1,2 a 7 cm de comprimento e 0,6 a 5 cm de largura; lamina pilosa,
com tricomas estrelados visiveis com lente de aumento, comumente caducos na face adaxial, sendo
essa face aspera ao tato devido as proeminéncias da base dos tricomas; venacdo camptddroma-
broguidédroma. Peciolo curto, piloso, medindo de 1 a5 mm de comprimento e de 1 a2 mm de largura,
concavo na face adaxial, com duas pequenas costelas laterais, e convexo na face abaxial, com maior
densidade de tricomas nessa face.

B. Descri¢do microscopica

Lamina foliar de simetria dorsiventral, hipoestomatica, com estbmatos anomociticos. Em vista frontal
apresenta cuticula lisa e epiderme com células poligonais de paredes espessas, ondeadas e com
tricomas estrelados; por transparéncia, sdo visiveis células secretoras. Em seccéo transversal, na face
adaxial, se observa cuticula espessa, epiderme uniestratificada, com células alongadas e de paredes
espessas, seguida de hipoderme, também de paredes espessas, uniestratificada, raramente
biestratificada; segue o parénquima palicaddico uniestratificado ou biestratificado, de células
colunares, com segunda camada mais frouxa, de células menores e maior concentragdo de graos de
amido, seguido de um parénquima esponjoso com varias camadas de células e grandes espacos
intercelulares; feixes colaterais secundérios distribuem-se no mesofilo. Nervura principal, em seccao
transversal, com cuticula mais espessa, principalmente na face abaxial, onde as células epidérmicas
sdo pequenas e a hipoderme geralmente apresenta duas camadas de células em ambas as faces; o
colénquima é angular e mais desenvolvido junto a face abaxial; o sistema vascular € formado por um
unico feixe colateral, envolvido por endoderme e bainha de fibras muito esclerificadas; podem ocorrer
outros dois feixes menores, voltados para a face adaxial, sendo o conjunto envolvido por bainha de
fibras. Em toda a l&mina, na hipoderme, colénquima e parénquimas ocorrem células contendo
compostos fendlicos; no parénquima ha maior concentragdo de graos de amido e séo frequentes as
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células secretoras esféricas, unicelulares, de grande volume e de paredes suberizadas; cristais
prismaticos de oxalato de calcio isolados sdo encontrados na epiderme e bastonetes pequenos, finos
e agrupados nos parénquimas; gotas lipidicas ocorrem em todos os tecidos. O peciolo, em vista
frontal, apresenta cuticula levemente ondulada, epiderme formada por células pequenas,
quadrangulares e de paredes anticlinais espessas, muitas contendo compostos fendlicos, e muitos
tricomas estrelados, iguais aos da lamina; varias células secretoras esféricas, de grande volume e com
paredes suberizadas sdo visiveis por transparéncia. Em seccdo transversal, o peciolo possui duas
costelas laterais, voltadas para a face adaxial; o sistema vascular esta representado por um feixe
colateral aberto e central.

C. Descricdo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. A observacdo microscopica do po exige utilizacdo de hidrato de cloral SR. Sé&o
caracteristicas: coloracdo amarelo-esverdeada a amarelo-pardacenta; tricomas estrelados integros e
isolados ou parte desses, em vista frontal e/ou em vista lateral; porcdes de epiderme da regido do
mesofilo, com células de paredes espessas e com campos de pontoacdo visiveis, em vista frontal;
porcdes de epiderme com estdmatos, em vista frontal; por¢bes de epiderme com células de paredes
espessas, mostrando a base de tricoma estrelado, em vista frontal, fragmentos de epiderme com
porcdes de nervuras, em vista frontal; porcdes da epiderme do peciolo, com células secretoras visiveis
por transparéncia, em vista frontal; por¢ées do mesofilo com células secretoras, em vista frontal,
porcdes do mesofilo com idioblasto cristalifero e célula com compostos fendlicos, em vista frontal;
agrupamentos de fibras, em seccdo longitudinal; fragmentos do sistema vascular com porg¢des de
fibras, elementos traqueais, parénquima com por¢oes de fibras, em seccdo longitudinal; fragmentos
da lamina com porcdes de epiderme, de hipoderme e de parénquima palicadico, em seccdo
transversal; fragmentos de epiderme e de hipoderme, em secc¢éo transversal; porcdes de parénquima
paligadico com células secretoras e com células contendo cristais em forma de bastonete, em sec¢do
transversal; fragmentos da regido do mesofilo, em seccdo transversal.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GFsa.
Fase movel: tolueno, alcool metilico e dietilamina (80:10:10).

Solucdo amostra: transferir 0,5 g da droga pulverizada para baldo de 50 mL, adicionar uma mistura
de 1 mL de &cido cloridrico 2 M e 20 mL de agua. Homogeneizar. Aquecer em banho de &gua, sob
refluxo, durante 10 minutos. Resfriar e filtrar. Adicionar ao filtrado 2 mL de hidroxido de aménio 6
M. Extrair o filtrado duas vezes em funil de separacdo com 20 mL de éter etilico em cada vez, com
agitacdo moderada para evitar a formacédo de emulséo. Reunir as fases organicas e evaporar o solvente
sob pressao reduzida. Dissolver o residuo em 1 mL de alcool metilico.

Solucéo referéncia: dissolver 2 mg de boldina em 5 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 40 uL. da Solucéo
amostra e 20 uL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. Nebulizar a placa com iodobismutato
de potassio aquo-acético e deixar secar ao ar durante cinco minutos. Nebulizar a placa com nitrito de
sodio SR. Examinar sob a luz visivel apos 30 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragao marron-
amarelado

Zona de coloragio castanha
Zona de coloragao castanha
Zona de coloragio castanha

Boldina: zona de

~ Zona de coloragdo castanha
coloragio castanha

Solucdolteferéncia Solu¢cdo@mostra

TESTES

Agua (5.2.20.2). Método azeotrdpico. No méximo 10,0%.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 3,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 10,0%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No méaximo 6,0%.

Contagem do numero total de micro-organismos mesdfilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Alcaloides totais

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 304 nm; coluna de 250 mm de comprimento e 4,6
mm de didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm),
mantida a temperatura ambiente; fluxo da Fase movel de 1,5 mL/minuto.
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Fase mével: mistura da Eluente A e Eluente B (16:84), preparadas como descrito a seguir.
Eluente (A): mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de acetonitrila.

Eluente (B): mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de &gua, ajustar o pH para 3,0 utilizando
acido férmico anidro.

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 1 g da droga vegetal pulverizada (355 um) (5.2.11)
em erlenmeyer, adicionar 50 mL de &cido cloridrico 2 M e aquecer em banho-maria a 80 °C durante
30 minutos, com agitacao. Filtrar e suspender o residuo com 50 mL de acido cloridrico 2 M e aquecer
em banho-maria a 80 °C por 30 minutos, com agitacéo. Filtrar e repetir mais uma vez a opera¢do com
o residuo obtido. Filtrar. Combinar os filtrados resfriados em funil de separacéo e agitar com 100 mL
de uma mistura de hexano e acetato de etila (1:1). Descartar a fase organica. Ajustar o pH da fase
aquosa para 9,0 com hidroxido de aménio 6 M. Extrair a fase aquosa com uma porcao de 100 mL, e
duas por¢oes de 50 mL de cloreto de metileno. Combinar as fases organicas e evaporar em evaporador
rotatdrio até a secura. Transferir o residuo para baldo volumétrico de 10 mL utilizando a Fase mével
como diluente. Completar o volume com a Fase movel e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante
de 0,45 pm.

Solucdo referéncia: pesar, com exatidao, cerca de 12 mg de boldina SQR. Dissolver a quantidade
pesada em baldo volumétrico de 100 mL utilizando a Fase mével como diluente. Completar o volume
com Fase mével e homogeneizar. Transferir 1 mL da solugéo obtida, utilizando pipeta volumétrica,
para baldo volumétrico de 10 mL. Completar o volume com a Fase mdvel e homogeneizar. Filtrar em
unidade filtrante de 0,45 pum.

Adequabilidade do sistema
Resolugéo entre picos: Solu¢do amostra, minimo de 1,2 entre os picos referentes a isoboldina e a
boldina.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solugdo referéncia e 20 uL da Solugdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o0s picos referentes a boldina e aos seis alcaloides
descritos a seguir. Os tempos de retencao relativos a boldina, cujo tempo de retencédo € de cerca de
seis minutos, sdo, aproximadamente, 0,9 para isoboldina, 1,8 para N-6xido de isocoridina, 2,2 para
laurotetanina, 2,8 para isocoridina e 3,2 para N-metil laurotetanina. Calcular o teor de alcaloides
totais, expressos em boldina, em porcentagem, segundo a expressao:

A)Xm
TA = (2 1) r
A X my, X 100

em que,

TA = teor de alcaloides totais expressos em boldina % (p/p);

M. = Massa em gramas da amostra utilizada, considerando o teor de agua determinado;

my = massa em gramas de boldina utilizada considerando pureza da substancia de referéncia;
2A1=soma das &reas sob os picos correspondentes aos seis alcaloides identificados no cromatograma
obtido com a Solu¢@o amostra;

A = area sob o pico correspondente & boldina na Solugéo referéncia.

Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacao de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo de 1000 mL contendo 500 mL de agua como liquido de destilacdo. Utilizar 0,5 mL de xileno
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no tubo graduado. A droga previamente triturada deve ser turbolizada com 100 mL de agua. Transferir
imediatamente para o baldo e proceder a hidrodestilacdo a partir de 50 g da droga. Destilar durante
quatro horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p). Deve conter, no
minimo, 1,5% e, no maximo, 4,0% de 0leo volatil, considerando o teor de agua determinado.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.

Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em
Peumus boldus Molina
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As escalas correspondemem A (a, b, c,e,feg)al0Omm,em A (d)als5mm,emBeCald mm,emDa5mm;emE,
F, G e Ha 100 um. A — aspecto geral de diferentes formas foliares: base foliar assimétrica (bfa); &pice foliar assimétrico
(afa); apice foliar acuminado (afc); peciolo (pe); 1amina (I); apice foliar retuso (aft); apice foliar arredondado (afr). B —
aspecto geral da face adaxial foliar: pediculo (pe); 1amina (I). C — aspecto geral da face abaxial foliar: bordo (bor). D —
detalhe de porgdo da face abaxial da lamina foliar, em vista frontal, mostrando parte da nervacgéo da regido da nervura
principal até o bordo: bordo (bor); nervura secundéria (ns); proeminéncia formada pela regido basal do tricoma estrelado
(pre); nervura principal (np). E — detalhe de porcéo da epiderme voltada para a face adaxial, na regido do mesofilo, em
vista frontal: campo primario de pontoacdo (cpp); célula fundamental da epiderme (cfe). F — detalhe de porgao da
epiderme voltada para a face abaxial, na regido do mesofilo, em vista frontal: estbmato (es); campo primario de pontoagédo
(cpp); célula fundamental da epiderme (cfe). G — detalhe de por¢édo da epiderme na regido da nervura principal, voltada
para a face adaxial, em vista frontal: campo primério de pontoacdo (cpp); célula fundamental da epiderme (cfe). H —
detalhe de por¢do da epiderme na regido da nervura principal, voltada para a face abaxial, em vista frontal: célula
fundamental da epiderme (cfe); célula secretora (cse); idioblasto cristalifero (ic); campo primério de pontoacéo (cpp);
porcéo basal de célula do tricoma partido (pbt); tricoma estrelado (tes).

Figura 2 — Aspectos microscopicos e microscopicos do p6 em Peumus
boldus Molina

As escalas correspondemem A, C, F, Ge E a 100 um, em B a 400 um; em D e H a 400 um.

A — detalhe de porcdo da lamina foliar em seccdo transversal, junto a face adaxial, mostrando proeminéncia da regido
basal do tricoma estrelado: cloroplastidio (clo); gota lipidica (gl); campo primario de pontoagdo (cpp); cuticula (cu); face
adaxial (ad); hipoderme (h); parénquima palicadico (pp); epiderme (ep). B — detalhe de porgéo de tricoma estrelado em
vista frontal. C — detalhe de tricoma estrelado em vista lateral: tricoma estrelado (tes); célula fundamental da epiderme
(cfe). D — esquema parcial da regido da nervura principal da lamina foliar, em sec¢do transversal, mostrando um Unico
feixe vascular: face adaxial (ad); face abaxial (ab); endoderme (end); colénquima (co); feixe vascular (fv); xilema (x);
cuticula (cu); hipoderme (h); parénquima palicadico (pp); parénquima esponjoso (pe); epiderme (ep); fibras (fb); floema
(f); procambio (prc). E — esquema parcial da regido da nervura principal da lamina foliar, em seccdo transversal,
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mostrando trés feixes vasculares: face adaxial (ad); face abaxial (ab); hipoderme (h); feixe vascular (fv); parénquima
palicadico (pp); parénquima esponjoso (pe); endoderme (end); fibras (fb); colénquima (co); epiderme (ep); cuticula (cu);
floema (f); procadmbio (prc); xilema (x). F — detalhe de por¢do da lamina foliar, na regido do mesofilo, em seccédo
transversal, mostrando feixe vascular secundario: face adaxial (ad); face abaxial (ab); epiderme (ep); cuticula (cu); campo
primério de pontoacdo (cpp); hipoderme (h); parénquima palicadico (pp); fibras (fb); feixe vascular (fv); idioblasto
cristalifero (ic); xilema (x); floema (f); grdo de amido (ga); gota lipidica (gl); espago intercelular (ei); célula com
compostos fendlicos (ccf); parénquima esponjoso (pe); estdbmato (es); colénquima (co); cloroplastidio (clo); célula
secretora (cse). G — detalhe do bordo na regido mediana da I&mina foliar, em seccédo transversal: face adaxial (ad); face
abaxial (ab); parénquima palicadico (pp); agrupamento xilematico (ax); espago intercelular (ei); cloroplastidio (clo);
cuticula (cu); idioblasto cristalifero (ic); célula com compostos fendlicos (ccf); parénquima esponjoso (pe); grao de amido
(ga); gota lipidica (gl); epiderme (ep); fibras (fb); hipoderme (h). H — detalhe de porcéo da regido mediana da lamina
foliar, em secc¢do transversal, na regido da nervura principal: face adaxial (ad); face abaxial (ab); grdo de amido (ga);
espaco intercelular (ei); xilema (x); gota lipidica (gl); cloroplastidio (clo); feixe vascular (fv); idioblasto cristalifero (ic);
floema (f); colénquima (co); fibras (fb); pontoacdo (pto); célula com compostos fendlicos (ccf); célula secretora (cse);
parénquima esponjoso (pe); parénquima palicadico (pp); hipoderme (h); epiderme (ep); cuticula (cu).
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Figura 3 — Aspectos microscopicos e microscopicos do p6 em Peumus boldus Molina

As escalas correspondem em A, B, D e E (E2 até E5) a 100 um, em C a 400 pm e em E (E1) a 400 um.

A — detalhe de porcéo da epiderme do peciolo, em vista frontal: gota lipidica (gl); célula com compostos fendlicos (ccf);
célula secretora (cse); campo primario de pontoagéo (cpp); célula fundamental da epiderme (cfe); tricoma estrelado (tes);
porc¢do basal de células do tricoma estrelado (pbt). B — detalhe de porgéo da epiderme do peciolo, em vista lateral: tricoma
estrelado (tes); célula fundamental da epiderme (cfe); cuticula (cu). C — esquema geral do peciolo, em seccéo transversal:
face adaxial (ad); face abaxial (ab); costela (cst); fibras (fb); colénquima (co); procadmbio (prc); endoderme (end);
epiderme (ep); xilema (x); floema (f): parénquima (p); feixe vascular (fv); tricoma estrelado (tes); hipoderme (h); cuticula
(cu). D — detalhe de porcdo do peciolo, em seccdo transversal, conforme destacado em C: face abaxial (ab); hipoderme
(h); cuticula (cu); epiderme (ep); coléngquima (co); parénquima (p); gota lipidica (gl); célula secretora (cse); campo
primario de pontoacédo (cpp); grdo de amido (ga); endoderme (end); xilema (x); floema (f); fibras do xilema (fx); floema
(F); idioblasto cristalifero (ic); cloroplastidio (clo). E — detalhes do pé: célula fundamental da epiderme (cfe); campo
primario de pontoacdo (cpp); estdmato (es); base do tricoma (bt); célula secretora (cse); célula com compostos fendlicos
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(ccf); idioblasto cristalifero (ic); pontoacdo (pto); fibras (fb); elemento de vaso com espessamento helicoidal (eh);
parénquima (p); face adaxial (ad); face abaxial (ab); cloroplastidio (clo); gota lipidica (gl); cuticula (cu); epiderme (ep);
hipoderme (h); parénquima palicadico (pp); espaco intercelular (ei). E1 — detalhes de tricomas: tricoma estrelado em vista
frontal (a), porcdo de tricoma estrelado em vista lateral (b), célula isolada de tricoma estrelado, em vista lateral (c). E2 —
detalhes da epiderme: porcéo da epiderme na regio do mesofilo, em vista frontal (a), por¢do da epiderme com estdmato,
em vista frontal (b), porcéo da epiderme com células de paredes espessas, mostrando a base de tricoma estrelado, em vista
frontal (c), fragmento da epiderme com porcéo de nervura, em vista frontal (d), por¢do da epiderme do peciolo, em vista
frontal (e). E3 — detalhes do mesofilo, em secgdo transversal: porcdo do mesofilo com célula secretora (a), porcdo do
mesofilo com cristais de oxalato de calcio e com célula contendo compostos fenélicos (b). E4 — detalhes de porgGes do
sistema vascular, em seccdo longitudinal: agrupamento de fibras (a), fragmento do sistema vascular com por¢ées de fibras,
de elementos traqueais e de parénquima (b). E5 — detalhes de tecidos da lamina foliar, em secc¢do transversal: fragmento
da lamina com porcdo de epiderme, de hipoderme e de parénquima palicadico (a), fragmento da epiderme e da hipoderme
(b); porcéo de parénquima palicadico com célula secretora e célula contendo cristais (c), fragmento da regido do mesofilo

(d).
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CALENDULA, flor
Calendulae flos

A droga consiste de flores liguladas completamente abertas, separadas do receptaculo, dessecadas,
inteiras ou fragmentadas, obtidas de capitulos simples ou semiduplicados de Calendula officinalis L.,
acompanhadas de escassas flores tubulosas, bracteas involucrais e raros frutos. Nao deve conter
menos que 0,4% de flavonoides totais, calculados como hiperosideo (C2:H20012, 464,38), em relagdo
ao material dessecado.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Flores liguladas, femininas, de 15 a 30 mm de comprimento e 5 a 7 mm de largura na por¢ao mediana
daligula, amareladas, amarelo-alaranjadas a pardo-alaranjadas, com o tubo curto externamente piloso
e com a ligula tridentada no &pice, apresentando quatro ou cinco nervuras paralelas; flores
ocasionalmente acompanhadas de um estilete filiforme e um estigma bifido; ovario de coloracédo
pardo-amarelada a pardo-alaranjada; frutos, quando presentes, aquénios curvos, naviculares, com o
dorso coberto de espinhos curtos e de coloracdo pardo-esverdeada. Flores tubulosas hermafroditas,
escassas, com corola de aproximadamente 5 mm de comprimento, pentalobuladas, de coloracéo
amarela, vermelho-alaranjada ou vermelho-violacea, tubo externamente piloso na porc¢éo inferior.
Papus ausente.

B. Descrigdo microscopica

Em material diafanizado, em vista frontal, a epiderme da corola ligulada mostra cuticula estriada
sobre células retangulares e alongadas de contorno levemente sinuoso, auséncia de estbmatos na face
superior (adaxial) e presenca de escassos estdbmatos anomociticos na face inferior (abaxial). Na regido
basal da face inferior (abaxial) ocorrem tricomas tectores longos, multicelulares, bisseriados, conicos,
de apice arredondado e tricomas glandulares multicelulares, de pedicelo unisseriado, com trés a cinco
células, ou bisseriado, com trés ou quatro células em cada fileira, ambos com cabeca ovalada,
multicelular, geralmente bisseriada. No parénquima, por transparéncia, sdo visiveis prismas e
pequenos aglomerados de cristais € numerosas gotas de 6leo de coloracdo amarelo-alaranjada a
amarelo-clara. O parénquima da ligula é atravessado longitudinalmente por quatro ou cinco feixes
vasculares, com elementos de vaso apresentando espessamentos anelados e helicoidais. Junto as
células parenquimaticas das corolas tubulosas sdo encontrados cinco feixes vasculares bifurcados
abaixo da zona de soldadura das pétalas. No ovario ocorrem tricomas glandulares iguais aos das
corolas liguladas.

C. Descri¢cdo microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Examinar ao microscopio, utilizando solugdo de hidrato de cloral R. Séo
caracteristicas: coloracdo pardo-amarelada; fragmentos de corolas contendo gotas de 6leo de
coloracdo amarelo-clara, alguns com estdbmatos anomociticos grandes, outros com prismas e drusas
de oxalato de calcio; tricomas glandulares com pedicelo unisseriado ou bisseriado (pluricelulares);
graos de polen esféricos, de 40 a 45 um de didmetro, com exina fortemente equinada e com trés poros
germinativos; ocasionalmente podem ocorrer fragmentos dos estigmas com papilas curtas e bulbosas.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM022-00

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,25 mm).
Fase movel: acetato de etila, &cido formico anidro e agua (80:10:10).

Solugdo amostra: ferver, sob refluxo, 1 g da droga pulverizada com 10 mL de alcool metilico durante
10 minutos e filtrar.

Solucéo referéncia: dissolver 2,5 mg de rutina, 1 mg de &cido cafeico e 1 mg de &cido clorogénico
em alcool metilico, completar o volume para 10 mL utilizando o mesmo solvente e homogeneizar.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca,
deixar secar em estufa a temperatura entre 100 °C e 105 °C e, ainda morna, nebulizar com uma solucéo
de difenilborato de aminoetanol a 1% (p/v) em alcool metilico, seguido de uma solugdo de macrogol
400 a 5% (p/v) em alcool metilico. Deixar a placa secar ao ar livre por 30 minutos. Examinar sob a
luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solucdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Acido cafeico: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia azul azul intenso
~ Acido clorogénico: zona de Zona de fluorescéncia ]
fluorescéncia azul-claro azul claro

Rutina: zona de fluorescéncial  zona de fluorescéncia

marron-amarelada marron-amarelada
Zona de fluorescéncia
azul claro
Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES
Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 3,0%.
Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méximo 10,0%.
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Contagem do numero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Flavonoides totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes descritas a seguir.

Solugédo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,4 g de droga pulverizada (800 um) (5.2.11), e
transferir para baldo de fundo redondo de 100 mL. Acrescentar 1 mL de solucdo aquosa de
metenamina a 0,5% (p/v), 20 mL de acetona e 2 mL de &cido cloridrico. Aquecer em banho-maria,
sob refluxo, durante 30 minutos. Filtrar a mistura em algod&do para um baldo volumétrico de 100 mL,
retornar o residuo da droga e o algoddao ao mesmo baldo de fundo redondo, adicionar 20 mL de
acetona. Colocar em refluxo, por 10 minutos. Apds resfriamento até temperatura ambiente, filtrar a
solucdo para o baldo volumétrico de 100 mL. Repetir a operagdo. Em seguida, completar o volume
do baldo volumétrico com acetona e homogeneizar. Em funil de separacdo, adicionar 20 mL dessa
solucdo e 20 mL de agua e, a seguir, extrair com 15 mL de acetato de etila. Repetir trés vezes a
extracdo, com porcles de 10 mL de acetato de etila cada vez. Reunir as fases de acetato de etila e
lava-las em funil de separagdo, com duas porc¢des de 50 mL de agua. Transferir a fase de acetato de
etila para baldo volumétrico de 50 mL, completar o volume com acetato de etila e homogeneizar.

Solucdo amostra: a 10 mL da Solucéo estoque, adicionar 1 mL de solucdo de cloreto de aluminio a
2% (p/v) em solucdo de &cido acético glacial a 5% (v/v) em alcool metilico. Diluir em baldo
volumétrico de 25 mL com solucdo de &cido acético glacial a 5% (v/v) em alcool metilico e
homogeneizar.

Solucéo branco: transferir 10 mL da Solucéo estoque para baldo volumétrico de 25 mL, completar o
volume com solucdo de &cido acético glacial a 5% (v/v) em alcool metilico e homogeneizar.

Procedimento: medir a absorvancia da Solucdo amostra a 425 nm, em cubeta de 1 cm, apds
exatamente 30 minutos, utilizando Solugéo branco para ajuste do zero. Calcular o teor de flavonoides
totais, em porcentagem, segundo a expressao:

A% 1,25

TFT =
m X 500

em que,

TFT = teor de flavonoides totais expressos em hiperosideo % (p/p);

A = absorvancia medida para a Solugdo amostra;

500 = coeficiente de absorcéo especifica do hiperosideo;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagéo.
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EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.

W
e [
i b
"-(1 sl b o
i

Figura 1 - Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Calendula

officinalis L.

As escalas correspondemem Aalmm;emBeCa05mm;emDaHal00 pymeemlalmm.

A - flor pistilada ligulada. B - flor tubulosa do disco. C - anteras da flor tubulosa, com gréos de pélen. D - tricoma
multicelular bisseriado do tubo da corola da flor ligulada. E - fragmento da ligula. F - detalhe da extremidade do fragmento
da ligula como mostrado em E, com gotas de 6leo no parénquima. G - fragmento de epiderme da ligula com cuticula
estriada. H - fragmento de parénquima da ligula contendo gotas de 6leo. | - aspecto do fruto. J - grdos de pdlen tricolpados.
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CAMOMILA, flor
Matricariae flos

A droga vegetal consiste de capitulos florais secos de Matricaria chamomilla L. [syn. Matricaria
recutita L. e Chamomilla recutita (L.) Rausch.], contendo, no minimo, 0,4% de éleo volatil, e, no
minimo, 0,25% de apigenina-7-O-glucosideo (C21H20010, 432,38).

CARACTERISTICAS

As inflorescéncias possuem odor aromaético e caracteristico.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Capitulos de 10 a 17 mm de diametro, constituidos de uma porcéo central hemisférica ou conica, de
trés a 10 mm de didmetro, internamente oca e externamente coberta de flores tubulosas amarelas, sem
paleas, rodeada por 12 a 17 flores marginais, liguladas e brancas. Capitulos maduros e secos com
flores liguladas visivelmente voltadas para o pedicelo. Invdlucro verde, formado por duas a trés séries
de bracteas oblongo-lanceoladas, glabras ou com tricomas glandulares bisseriados na face abaxial,
imbricadas, com &pices obtusos e margem hialina. Flores marginais pistiladas, dispostas em uma s6
série, com o tubo da corola curto e reto, levemente amarelado, de até 1,5 mm de comprimento,
comprimido na altura da abertura da ligula; ligula bem desenvolvida, tridentada, longo-ovalada ou
oblonga, de sete a 10 mm de comprimento por até dois a trés mm de largura, marcada por quatro
nervuras longitudinais, essas raramente acompanhadas por uma ou duas nervuras paralelas mais
curtas; estilete constituido de dois ramos papilosos. Flores centrais perfeitas, numerosas, de até 2,5
mm de comprimento, com tubo reto e limbo pentalobado; lobos agudos, iguais, alargando-se a partir
de forte constricdo, onde se observa grande densidade de tricomas glandulares; cinco estames,
sinanteros e epipétalos; ovario infero, estilete igual ao das flores liguladas. Fruto aquénio ovdide, com
trés a cinco estrias longitudinais.

B. Descri¢do microscopica

Bréacteas do involucro, quando diafanizadas e em vista frontal, apresentam margem escariosa formada
por células alongadas, de paredes finas e com cuticula levemente estriada; a epiderme tem numerosos
estdmatos anomociticos e no mesofilo, por transparéncia, sdo visiveis elementos de conducédo e
muitas fibras, com numerosas pontoacdes. A epiderme da corola das flores liguladas e tubulosas, em
vista frontal, apresenta cuticula estriada e células com paredes periclinais muito finas e levemente
sinuosas; em seccao transversal, a epiderme das flores liguladas é fortemente papilosa na face abaxial,
assim como na face adaxial dos lobos das flores tubulosas. Ocorrem tricomas glandulares esparsos
na epiderme da corola ligulada, particularmente numerosos na debil constricdo que corresponde a
abertura da ligula e também na face abaxial e margem das corolas tubulosas, onde sdo abundantes.
Em secc¢éo transversal, no mesofilo das corolas de ambas as flores ocorrem pequenos agrupamentos
de cristais de oxalato de calcio. As células do apice dos estiletes, nos estigmas, sao nitidamente
papilosas. Os filetes dos estames sdo cilindricos e a epiderme é composta de células pequenas de
paredes levemente espessadas; nas paredes das anteras encontram-se agrupamentos de cristais de
oxalato de calcio e, no seu interior, grdos de polen esféricos com trés poros germinativos e exina
espinhosa. Na base do ovario dos dois tipos de flores ocorre um anel formado por trés camadas de
esclereides de paredes espessadas e pontoadas; a epiderme do ovario € formada por celulas alongadas
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com paredes sinuosas, apresentando fileiras longitudinais de tricomas glandulares com cabeca
bisseriada de duas a quatro células, alternadas com células oblongas a fusiformes, contendo
mucilagens; numerosos agrupamentos de cristais de oxalato de calcio ocorrem nas paredes internas
do ovario. Os aquénios apresentam celulas produtoras de mucilagem e tricomas glandulares na
superficie; a base do aquénio é formada por um anel de esclereides isodiamétricos, com paredes
grossas e lumen pequeno.

C. Descri¢cdo microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S8o caracteristicas: coloracdo amarelada; fragmentos de bracteas do involucro com
margem escariosa e cuticula estriada; estbmatos anomociticos e elementos de conducdo e fibras com
numerosas pontoacdes; fragmentos de epiderme das corolas com cuticula estriada; fragmentos de
epiderme das corolas com papilas; fragmentos de estilete e estigmas com papilas na extremidade
desses; fragmentos de ovérios ou de aquénios com restos do anel formado pelas camadas de
esclereides de paredes espessadas e pontoadas; fragmentos de paredes de ovarios ou de aquénios com
agrupamentos de cristais de oxalato de célcio; tricomas glandulares bisseriados, com um pé de duas
células e com cabeca formada por duas a quatro células por série, com cuticula bem expandida,
formando vesicula onde se deposita o 6leo volatil; graos de pélen maduros com cerca de 30 um;
grupos de gréos de polen imaturos com exina indistinta.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2sa.
Fase movel: tolueno e acetato de etila (97:3).

Solucdo amostra: diluir 50 pL de 6leo volatil obtido na Determinacgdo de 6leo volatil em 1 mL de
xileno.

Solucéo referéncia: diluir 2 pL de camazuleno, 5 pL de levomenol e 10 mg de acetato de bornila em
5 mL de tolueno.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solu¢éo amostra
e 10 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar
ao ar. Nebulizar a placa com solucéo de vanilina sulfdrica SR, aquecer entre 100 °C e 105 °C durante
um minuto.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugdo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Camazuleno: zona de Zona de coloragdo vermelho-
coloragao vermelho-rosada rosada
Acetato de bornila: zona de Zona de coloragao azul-
coloragao azul-violacea violacea

Zona de coloragéo violacea

Levomenol: zona de
coloragao violacea

Zona de colorag¢io violacea

Zona de coloragao azul

Zona de coloragdo amarelo-
esverdeada

Solugdo referéncia Solugdo amostra

TESTES

Perda por dessecacédo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 5,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 10,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Material fragmentado. Passar 20 g de droga vegetal integra por tamis (710) (5.2.11). No maximo
25,0%.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos volateis
Proceder conforme descrito em Determinacdo de Oleos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6).

Adicionar 30 g de droga recentemente pulverizada em um baldo de fundo redondo de 1000 mL
contendo 500 mL de 4gua como liquido de destilagdo e 0,5 mL de xileno no tubo graduado. Destilar



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM023-00

a uma velocidade de 3 a 4 mL por minuto durante quatro horas. Apos o final da destilacdo, desligar
a dgua do condensador, porem continuar destilando até que todo conteudo azul aderido as paredes do
condensador se junte ao 6leo recolhido no tubo graduado. Reiniciar o fluxo de &gua e destilar durante
mais 10 minutos. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

Apigenina-7-O-glucosideo

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatdgrafo provido de detector ultravioleta a 340 nm, pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4 mm de diametro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 um); fluxo da Fase mdvel de 0,6
mL/minuto.

Eluente (A): &gua e &cido formico (99,5:0,5).

Eluente (B): alcool metilico e acido férmico (100:0,08).

(nrfant)gs) Eluente (A) % Eluente (B) % Eluicéo
0-3 75—50 25—50 gradiente linear
3-20 50 50 isocratica
20 - 23 50—0 50—100 gradiente linear
23-30 0 100 isocratica
30-31 0—75 100—25 gradiente linear
31-40 75 25 isocratica

Diluente: Eluente (A) e Eluente (B) (75:25)

Solucéo amostra: reduzir 4 g da droga a p6 (500) (5.2.11). Introduzir 0,2 g da droga pulverizada em
um bal&o de fundo redondo de 50 mL e adicionar 20 mL de alcool etilico a 96%. Aquecer, sob refluxo,
em banho-maria durante 15 minutos. Resfriar e filtrar em algoddo. Lavar o algoddo com 2 mL de
alcool etilico a 96% (v/v). Adicionar ao filtrado 1 mL de solucdo de hidréxido de sodio a 8,5% (p/v)
recentemente preparada e aquecer sob refluxo em banho-maria por 1 hora. Resfriar. Diluir até 25 mL
com alcool etilico a 96% (v/v). A 5 mL dessa solucéo adicionar 0,05 g de acido citrico. Agitar durante
cinco minutos. Diluir 500 pL do filtrado obtido & 1 mL com o Diluente. Filtrar em unidade filtrante
0,45 pm.

Solucao referéncia: dissolver 1,0 mg de apigenina-7-O-glucosideo em 10 mL de alcool metilico.
Diluir 250 pL dessa solucdo até 2 mL com o Diluente. Filtrar em unidade filtrante 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucéo referéncia e 10 pL da Solucdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. Calcular o teor, em porcentagem, de
apigenina-7-O-glucosideo total, segundo a expressao:

_ Ay xm, x 0,625

TA
A, Xm,

em que,

TA = teor de apigenina-7-O-glucosideo % (p/p);
A, = area sob o pico correspondente a apigenina-7-O-glucosideo na Solu¢do amostra;
r = area sob o pico correspondente a apigenina-7-O-glucosideo na Solucdo referéncia;
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Ma = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagéo;
mr = massa em gramas de apigenina-7-O-glucosideo, considerando a pureza da substancia de

referéncia.

Adequabilidade do sistema: preparar uma solugcdo contendo 50 pg/mL de rutina em alcool metilico.
Misturar 250 pL da solucdo de rutina a 250 pL da Solugédo referéncia de apigenina-7-O-glucosideo
descrita nessa monografia. Completar o volume a 1 mL. O cromatograma obtido deve apresentar
resolucdo minima de dois minutos entre os picos da apigenina-7-O-glucosideo e rutina.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.

SOlj um

100 um

Figura 1—Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Matricaria
chamomilla L.
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As escalas correspondemem Aalcm,emBeGalmm,emCaF, H-lalmm,emJ-Ka 100 um,em L a Q a 500 pm.
A — aspecto da seccdo longitudinal do capitulo. B - corola ligulada em vista lateral. C - fragmento de corola ligulada
mostrando o estilete dividido em dois ramos papilosos. D - flor com corola tubulosa em vista lateral. E - flor tubulosa em
vista lateral, seccionada longitudinalmente, mostrando os estames sinanteros. F - flor tubulosa em vista lateral, seccionada
longitudinalmente, mostrando os estames epipétalos. G - fragmento de porgdo apical de corola mostrando o estilete
dividido. H - corola tubulosa isolada. | - fruto isolado. J - anel de esclereides de paredes espessadas e pontoadas da base
do ovario, em vista lateral. K - anel de esclereides de paredes espessadas e pontoadas da base do ovario, em vista frontal.
L - fragmento de bractea do involucro com elementos de condugdo e muitas fibras. M - fragmento de corola com papilas
evidentes. N - tricoma glandular em vista lateral. O - fragmento de epiderme da corola com tricomas glandulares, em
vista frontal. P - fragmento da epiderme da bractea do involucro com estbmatos anomociticos. Q - grao de polen isolado.
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CANELA-DA-CHINA, casca
Cinnamomi cassiae cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas de Cinnamomum cassia (L.) J.Presl (syn. Cinnamomum
aromaticum Nees), contendo, no minimo, 1,0% de 6leo volatil, constituido por 70,0% a 90,0% de
trans-cinamaldeido.

CARACTERISTICAS

Possui odor aromatico caracteristico menos acentuado que o da canela-do-ceil&o.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Fragmentos de casca com 3 a 7 cm de comprimento, 1 a 2 cm de largura e 1 a 2 mm de espessura. A
superficie externa, correspondente aos restos do sUber, possui coloracdo parda, castanha ou
acinzentada, com manchas ou estrias e lenticelas; a textura é rugosa e ndo aspera. A superficie interna,
correspondente a regido do floema, possui coloragdo castanho-clara a castanha e textura lisa e
homogénea.

B. Descri¢do microscopica

O ritidoma é formado por duas a trés camadas em escamacdo, com células de paredes suberizadas,
sendo as periclinais externas espessas. Lenticelas sdo comuns. O felogénio é formado por células
alongadas tangencialmente, contendo compostos fendlicos. Internamente ao felogénio predomina
tecido parenquimatico, onde ocorrem células pétreas isoladas ou agrupadas e idioblastos
mucilaginosos. Idioblastos oleiferos e grande quantidade de células contendo grdos de amido simples
predominantemente, ou compostos, sao observados. Na regido cortical ocorrem idioblastos fendlicos.
Na regido mais interna do parénquima cortical, proximo ao floema, ocorre uma faixa continua e
irregular de células pétreas que compreendem duas a dez camadas. O floema apresenta parénquima
seriado e fibras libriformes esparsas ou isoladas. Os raios parenquimaticos sdo formados por duas
células de largura, raro trés, e cinco a 18 células de altura, onde é usual ocorrer idioblastos fendélicos
com grande concentracdo de cristais aciculares de oxalato de célcio similares a réafides, além de
cristais prismaticos. Sdo observados idioblastos oleiferos e mucilaginosos.

C. Descricdo microscopica do pd

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S8o caracteristicas: coloracdo castanha; grdos de amido isolados e/ou agrupados,
simples ou compostos; fragmentos de tecido parenquimético contendo grdos de amido e gotas
lipidicas; grande quantidade de cristais dissociados, aciculares e/ou prismaticos de apice truncado;
celulas pétreas isoladas e/ou agrupadas, dissociadas ou no interior de fragmentos de tecido
parenquimatico; raros esclereides colunares, isolados; fibras de 600 um de comprimento, em média,
e 35 um de largura, em média, com paredes espessas, lumen estreito, isoladas ou associadas a
fragmentos de parénquima.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
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Fase estacionaria: silica-gel G (0,250 mm).
Fase mdvel: cloreto de metileno.

Solucé@o amostra: utilizar cerca de 3 g do po e agitar durante 15 minutos com 15 mL de cloreto de
metileno. Filtrar e evaporar até quase secura em banho-maria. Dissolver o residuo com 0,4 mL de
tolueno.

Solucéo referéncia: diluir 10 uLL de eugenol e 50 uL de aldeido trans-cindmico, em 10 mL de tolueno.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL. da Solucéo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar durante cinco minutos. Visualizar sob luz ultravioleta as zonas de extingéo de
fluorescéncia a 254 nm. Nebulizar a placa com vanilina sulfirica SR e colocar em estufa entre 100
°C e 105 °C, durante cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragdo azul
Zona de coloragdo azul

Eugenol: zona de coloragao Zona de coloragéo
- acastanhada acastanhada —
Aldeido trans-cinamico: zona Zona de coloragéo
de coloragio acinzentado acinzentada

Zona de coloragio azul

Zona de colorag¢io azul

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Cinzas sulfatadas (5.4.1.5.2). No maximo 5,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.
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Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacéo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo de 1000 mL contendo 500 mL de agua como liquido de destilacdo e 0,5 mL de xileno no tubo
graduado. Utilizar 50 g da droga pulverizada e destilar a velocidade de 3 mL a 4 mL por minuto,
durante quatro horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

trans-Cinamaldeido

Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatografo provido de
detector por ionizacdo de chama, utilizando mistura de nitrogénio, ar sintético e hidrogénio (1:1:10)
como gases auxiliares a chama do detector; coluna cromatografica capilar de 30 m de comprimento
e 0,25 mm de didmetro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com espessura do filme de
0,25 pm. Utilizar hélio purificado a 80 kPa de pressdo como gas de arraste (1 mL/minuto).

Temperatura:
Tempo (minutos) | Temperatura (°C)
Coluna 0-80 60 — 300
Injetor 220
Detector 250

Solugdo amostra: diluir o 6leo volatil em éter etilico (2:100).

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solu¢c@o amostra no cromatografo a gés, utilizando divisao
de fluxo de 1:50. O trans-cinamaldeido e o cis-cinamaldeido apresentam tempos de retencéo linear
(indice de Retencdo Relativo) de 1270 e 1219, respectivamente. Determinar as concentraces
relativas por integracdo manual ou eletrénica pelo método de normalizacao.

Calcular o indice de Retencdo Relativo (IRR), segundo a expressio:

100 X (try — try)

IRR=100Xxn +
(trz+1 - trz)

em que,

IRR = indice de Retencéo Relativo;

n = nimero de atomos de carbono do alcano de menor peso molecular;
trx = tempo de reten¢do do composto “x” (intermediario a tr; € trz+1);
tr; = tempo de retengdo do alcano com “n” carbonos;

trz+1 = tempo de retencdo do alcano com “n +1” carbonos.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé
em Cinnamomum cassia (L.) J.Presl

As escalas correspondemem Aa5mm;em B a40 pm; em Ca 10 pm; em D a 20 um; em E a 17,5 pm; em F a 3,8 um;
emGa245um;emHela375um.

A — aspecto geral de porgdo da casca. B — aspecto histolégico de porcdo externa da casca através de seccdo transversal:
células pétreas (cp); raio parenquimatico (rp); fibra (fb); elemento de tubo crivado (etc). C — detalhe de um idioblasto
contendo cristais aciculares de oxalato de calcio: cristal (cr); espaco intercelular (ei). D — detalhe parcial de porgdo do
floema, em seccéo longitudinal: fibra (fb); parénquima (par). E, F, G e H — detalhes do pé. E — grdos de amido. F —
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cristais truncado e acicular. G — células pétreas. H — células de parénquima com grdos de amido. | — células
parenquimaticas com incluséo lipidica.
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CANELA-DO-CEILAQ, casca
Cinnamomi zeylanici cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas de Cinnamomum verum J.Presl (syn. Cinnamomum
zeylanicum Blume), isentas da periderme e do parénquima cortical externo, provenientes do caule
principal e de ramificacGes desse, contendo, no minimo, 1,2% de 6leo volatil contendo, no minimo,
60% de trans-cinamaldeido.

CARACTERISTICAS

A droga apresenta aroma caracteristico de aldeido cinamico.

IDENTIFICACAO
A. Descri¢do macroscopica

Porcdes de cascas apresentam-se enroladas para dentro nas duas margens, formando tubos, com em
média 30 cm de comprimento e 0,2 a 0,4 mm de espessura. Externamente a superficie é lisa ou com
estrias longitudinais levemente mais escuras, podendo ou néo ser paralelas e com ondulagdes que
podem ser regulares. A coloracdo externa é castanho-pardacenta, enquanto a interna € castanho-
escura a quase vinacea.

B. Descrigdo microscopica

A porcao de casca é restrita ao floema e tecidos adjacentes. A regido externa, em seccao transversal,
possui células pétreas que ocorrem em grupos numerosos em faixas descontinuas no parénguima. Nas
células parenquimaticas ocorrem, simultaneamente, cristais de oxalato de célcio, prismaticos,
aciculares pequenos, de apices agudos ou truncados, romboédricos, além de idioblastos oleiferos e
fendlicos. Idioblastos mucilaginosos e oleiferos ocorrem junto ao floema. Os raios parenquimaticos
do floema possuem uma a duas células de largura e seis a 14 células de altura e apresentam cristais
aciculares em grande quantidade. Grdos de amido simples ocorrem em todos os tecidos.
Longitudinalmente, sdo observadas fibras libriformes, esparsas e usualmente isoladas. Esclereides
colunares ramificados podem ser observados.

C. Descricdo microscopica do pd

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: coloracdo castanha; abundantes graos de amido, isolados e/ou
agrupados; celulas parenquimaticas isodiamétricas, contendo abundantes graos de amido, assim como
gotas lipidicas; grande quantidade de cristais de oxalato de calcio de forma prismatica, romboédrica
e/ou acicular, de dpices truncados ou agudos; numerosas fibras de 600 um de comprimento, em média,
e 35 um de largura, em média, com paredes espessadas, limen estreito, isoladas ou associadas a
fragmentos de parénquima; esclereides colunares ramificados e abundantes células pétreas, isoladas
e/ou agrupadas, dissociadas ou no interior de fragmentos de tecido parenquimatico.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel G (0,250 mm).
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Fase movel: cloreto de metileno.

Solucé@o amostra: utilizar cerca de 3 g do po e agitar durante 15 minutos com 15 mL de cloreto de
metileno. Filtrar e evaporar até quase secura em banho-maria. Dissolver o residuo com 0,4 mL de
tolueno.

Solucgéo referéncia: dissolver 10 puL de eugenol ¢ 50 uL de aldeido trans-cindmico, em 10 mL de
tolueno.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL da Solucéo
amostra e 10 uL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar durante cinco minutos. Visualizar sob luz ultravioleta as zonas de extingdo de
fluorescéncia a 254 nm e zona de florescéncia a 365 nm. Nebulizar a placa com vanilina sulfurica SR
e colocar em estufa entre 100 °C e 105 °C, durante cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragdo azul
Zona de colorag¢io azul

Eugenol: zona de coloragio Zona de coloragéo
- acastanhada acastanhada -
Aldeido trans-cinimico: zona Zona de coloragio
de coloragio acinzentado acinzentada

Zona de coloragdo azul

Zona de coloragdo azul

Solugdoreferéncia Solugdoamostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 5,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.
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Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos Volateis

Proceder conforme descrito em Determinacao de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
um baldo de 1000 mL, contendo 500 mL de dgua como liquido de destilagdo. Reduzir a amostra a po
grosseiro e proceder, imediatamente, a determinacdo do 6leo volatil a partir de 50 g da droga em p6
(710 pm). Destilar durante quatro horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga

(v/p).

trans-Cinamaldeido

Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatografo a gas provido
de detector por ionizagdo de chama, utilizando mistura de nitrogénio, ar sintético e hidrogénio
(1:1:10) como gases auxiliares a chama do detector; coluna cromatografica capilar de 30 m de
comprimento e 0,25 mm de didmetro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com
espessura do filme de 0,25 pum. Utilizar hélio a 80 kPa de pressdo como gas de arraste (1,0
mL/minuto).

Temperatura:
Tempo (minutos) \ Temperatura (°C)
Coluna 0-80 60— 300
Injetor 220
Detector 250

Solucdo amostra: diluir o 6leo volatil em éter etilico (2:100).

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solugdo amostra no cromatografo a gas, utilizando divisao
de fluxo de 1:50. O aldeido cindmico apresenta tempo de retencéo linear relativo de 1266 (Z) e 1214
(E). Determinar as concentracdes relativas por integracdo manual ou eletronica pelo método de
normalizacdo. Calcular o indice de retencéo relativo (IRR), segundo a expressao:

100 X (try — try)
(trz+1 - trz)

IRR=100Xn +

em que,

IRR = indice de Retencio Relativo;

n = nimero de atomos de carbono do alcano de menor peso molecular;
trx = tempo de retencdo do composto “x” (intermediario a tr; € trz+1);
tr; = tempo de retencao do alcano com “n” carbonos;

trz+1 = tempo de reten¢ao do alcano com “n +1” carbonos.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 - Aspectos macroscopicos, microscépicos e microscopicos do pé em Cinnamomum
verum J.Pres|

As escalas correspondemem Aal5mm;emBa 80 um;em CeDa 10 ym;em Ea 12,5 um;em Fe | a37,5 um; em G
a 17,5 um; em H a 125,0 pm.

A — aspecto geral de porgdo da casca; B — aspecto histologico da casca através de sec¢do transversal: células pétreas;
elemento de tubo crivado (etc); fibra (fb); raio parenquimatico (rp); C — idioblasto contendo cristais prismaticos de oxalato
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de calcio: cristal (cr); D — idioblasto contendo cristais tipo rafi de oxalato de calcio: cristal (cr); E — H — detalhes do pé;
E - grdos de amido; F — esclereide colunar ramificado; G — cristal acicular; H — células pétreas; I — células
parenquimaticas com incluséo lipidica.
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CAPIM-LIMAO, folha
Cymbopogonis folium

A droga vegetal consiste de folhas dessecadas de Cymbopogon citratus (DC.) Stapf contendo, no
minimo, 0,5% de 6leo volatil.

NOMES POPULARES

Capim-cidrd, capim-santo.

CARACTERISTICAS

As folhas secas apresentam odor caracteristico de citral.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Folhas constituidas por bainha convoluta e ldmina. Bainha alargada em direcdo a base, de 4 a 26 cm
de comprimento, com 0,6 a 6,5 cm de largura na regido basal, 1,0 a 3,5 cm na regido medianae 0,9 a
2,1 cm na regido apical. Ligula com 0,2 cm de altura, curta e truncada, membranosa, com tricomas
simples na base da face adaxial da ld&mina. Lamina de 60 a 85 cm de comprimento, 0,8 a 1,1 cm de
largura na regido basal e 1,4 a 1,8 cm na regido mediana, verde-grisdcea quando seca, linear-
lanceolada, acuminada no apice, plana na porcéo expandida e canaliculada e estreitada na porcéo
basal, aspera devido aos tricomas curtos e silicosos; margem inteira, com tricomas rigidos e cortantes
em maior quantidade do que no restante da lamina; nervuras paralelas, a mediana mais desenvolvida
e pronunciada na face abaxial.

B. Descri¢do microscopica

A bainha foliar, em vista frontal, apresenta na face adaxial epiderme com células de paredes retilineas,
enquanto que na face abaxial as paredes sdo bastante sinuosas. Escassos tricomas unicelulares
silicosos e estbmatos, também dispostos em fileiras, ocorrem na regido entre as nervuras, em ambas
as faces. Em seccdo transversal, o parénquima fundamental é formado por células volumosas que
preenchem quase toda a seccao, acompanhados de células secretoras. Junto a face abaxial ocorre um
clorénquima. Os feixes vasculares sdo do tipo colateral e agrupamentos de fibras subepidérmicos
ocorrem voltados para ambas as faces. A lamina foliar, em vista frontal, mostra epiderme de células
dispostas em fileiras e composta por células fundamentais ricas em gotas lipidicas e células
especializadas: estbmatos tetraciticos, células buliformes (estas exclusivas da face adaxial), células
suberosas e tricomas silicosos unicelulares e curtos. A lamina foliar, em secgéo transversal apresenta
mesofilo homogéneo e epiderme uniestratificada. Na face adaxial as células fundamentais na regido
dos feixes vasculares maiores sdo muito menores do que as buliformes. Os feixes vasculares sdo do
tipo colateral e de diferentes tamanhos e possuem bainha especializada do tipo kranz; nos feixes mais
desenvolvidos ocorre uma bainha mestomatica. Corddes de fibras ocorrem em ambas as faces,
opostos aos feixes vasculares, sendo que, na face adaxial, acompanham somente os feixes vasculares
mais desenvolvidos. As células do clorénquima distribuem-se radialmente em torno dos feixes.
Células secretoras ocorrem na regiao limitrofe entre o clorénquima e o parénquima fundamental.
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C. Reacg0es histoquimicas

As células secretoras da bainha e da lamina sdo visualizadas em reac¢do com lugol, na qual o contetdo
celular mostra-se denso, de coloracdo castanha ou vermelho denso, em material fresco ou seco. Na
reacdo com vanilina sulfurica, o contetdo das células secretoras mostra-se marrom e denso, podendo
estar colapsado e concentrado junto a parede celular. Para a reacdo com vanilina sulfdrica os cortes
devem ser imersos no alcool etilico, passados para a vanilina e flambados, submersos nessa, por dois
minutos. A lamina, para observacao, deve ser montada em alcool etilico e os cortes ndo devem ser
passados em &gua.

D. Descri¢do microscopica do pd

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloracdo verde-clara a verde-grisacea; porcdes da epiderme,
segundo a descricdo microscopica da folha; grande quantidade de fragmentos das nervuras, com
tricomas silicosos; por¢des do mesofilo foliar, por¢des do bordo com tricomas silicosos.

E. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,250 mm).

Fase movel: tolueno e acetato de etila (93:7).

Solucdo amostra (1): agitar cerca de 0,5 g da droga pulverizada com 10 mL de cloreto de metileno,
em recipiente fechado, durante 10 minutos. Filtrar. Concentrar o filtrado até secura, em banho-maria,

a temperatura ndo superior a 60 °C. Suspender o residuo em 10 mL de tolueno.

Solucdo amostra (2): diluir 2 pL do éleo volatil, obtido em Doseamento para Oleos voléateis, em 1
mL de tolueno.

Solucéo referéncia: diluir 2 puL de citral em 1 mL de tolueno.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL. da Solucéo
amostra (1), 10 uL da Solugdo amostra (2) e 10 pL da Solugdo referéncia. Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 365
nm. Nebulizar a placa com vanilina sulfdrica SR e deixar em estufa entre 100 °C e 105 °C, durante
cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragio azul clara

Citral: zona de coloragio

Zon loraca zul r
azul escura ona de coloragao azul escura

Zona de coloragio azul clara

Solugaoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 11,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 9,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacéo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo volumétrico de 1000 mL contendo 500 mL de 4gua como liquido de destilacdo e 0,5 mL de
xileno no tubo graduado. Utilizar planta seca rasurada. Proceder imediatamente a determinacéo do
6leo volatil, a partir de 50 g da droga rasurada. Destilar durante quatro horas. Medir o volume e
expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

Citral A e citral B
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Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatografo provido de
detector por ionizacdo de chama, utilizando mistura de nitrogénio, ar sintético e hidrogénio (1:1:10)
como gases auxiliares a chama do detector; coluna capilar de 30 m de comprimento e 0,25 mm de
didmetro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com espessura do filme de 0,25 um.
Utilizar hélio a uma pressao de 80 kPa como gas de arraste; fluxo do gas de arraste de 1 mL/minuto.

Temperatura:
Tempo (minutos) | Temperatura (°C)
Coluna 0-80 60 — 300
Injetor 220
Detector 250

Solucéo amostra: diluir o 6leo volatil, obtido em Doseamento para Oleos voléateis, na razdo de 2:100
em éter etilico.

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solu¢@o amostra no cromatografo a gés, utilizando diviséo
de fluxo de 1:50. O citral A (trans-citral) apresenta tempo de retencéo linear (indice de Retencéo
Relativo) de 1263 e o citral B (cis-citral) de 1233. Determinar as concentracdes relativas por
integracdo manual ou eletrénica pelo método de normalizacéo.

Calcular o indice de Retencio Relativa, segundo a expressao:

100 X (try — try)

IRR=100Xn +
(trz+1 - trz)

em que,

IRR = Indice de Retencéo Relativa;

n = nimero de atomos de carbono do alcano de menor peso molecular;
trx = tempo de reten¢do do composto “x” (intermediario a a tr; € trz+1);
tr; = tempo de retengdo do alcano com “n” carbonos;

trz+1 = tempo de retencdo do alcano com “n +1” carbonos.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 - Aspectos macroscopicos e microscopicos em Cymbopogon citratus (DC.) Stapf

As escalas correspondemem AeBa3cm;emCa0,5cm; emD até G a 100 pum.
A - aspecto geral da Idmina foliar. B - aspecto geral da bainha foliar. C - detalhe da porgéo entre bainha e 1amina foliar,

mostrando ligula e tricomas; bainha foliar (bf); ligula (1); Iamina foliar (If); tricomas tectores (tt). D - detalhe da epiderme
da face adaxial da lamina foliar; estdmato (es); célula buliforme (cb); célula fundamental da epiderme (cfe); tricoma
silicoso (ts). E - detalhe da epiderme da face abaxial da lamina foliar; célula epidérmica suberosa (ces); célula fundamental
da epiderme (cfe); estdmato (es); tricoma silicoso (ts). F - detalhe da epiderme da face adaxial da bainha foliar; células
fundamentais da epiderme sobre uma nervura (cen); célula fundamental da epiderme (cfe); estdmato (es). G - detalhe da
epiderme da face abaxial da bainha foliar; célula epidérmica esclerificada (cee); célula fundamental da epiderme (cfe);

estdmato (es).
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Figura 2 - Aspectos microscopicos e microscopicos do p6 em Cymbopogon citratus (DC.) Stapf

As escalas correspondem em A a 100 um; em B a 20 um; em C a 1 mm; em D até J a 100 pm.

A - detalhe da seccdo transversal da lamina foliar; bainha kranz (bk); bainha mestomatica (bm); célula buliforme (cb);
célula fundamental da epiderme (cfe); clorénquima (cl); célula secretora (cse); estdbmato (es); floema (f); fibras (fb); feixe
vascular (fv); parénquima fundamental (pf); tricoma silicoso (ts); xilema (x). B - detalhe da I&mina foliar contendo um
estdmato; célula fundamental da epiderme (cfe); célula-guarda (cg); clorénquima (cl); célula subsidiaria (csh); camara
subestomatica (csu). C - aspecto geral da secgdo transversal de parte da bainha foliar; clorénquima (cl); floema (f); fibras
(fb); feixe vascular (fv); parénquima fundamental (pf); xilema (x). D - detalhe de um elemento de vaso com espessamento
reticulado. E-J - detalhes de fragmentos observados no pé. E - bordo foliar com tricoma silicoso. F - epiderme com
células sobre a nervura mostrando tricoma silicoso. G - células epidérmicas. H — células da epiderme sobre a nervura. | -
células epidérmicas. J - detalhe de por¢do de epiderme; célula suberosa (ces); célula fundamental da epiderme (cfe).
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CARDAMOMO, semente
Cardamomi semen

A droga vegetal consiste de sementes de Elettaria cardamomum (L.) Maton, comercializadas ainda
dentro dos frutos. As sementes devem ser utilizadas imediatamente ap6s a quebra dos frutos. Contém,
no minimo, 5,0% de dleo volatil.

CARACTERISTICAS

As sementes, quando trituradas, tém forte odor

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica do fruto

Fruto capsula trilocular deiscente, com 10 a 25 mm de comprimento e 5 a 10 mm de largura, de
coloragdo amarelo-clara, amarelo-esverdeada a amarelo-acinzentada, ovoide ou oblonga em vista
lateral, trigona ou arredondada em seccéo transversal, com porc¢éo apical estreitado-tubulosa em cerca
de 1 a2 mm, com ou sem cicatriz dos 6érgdos florais visivel e com cicatriz ou restos de pedicelo na
porcdo basal. Pericarpo delgado, coriaceo. Epicarpo, em vista frontal, com numerosas estrias
longitudinais salientes. Em seccdo transversal, cdpsula trilocular, cada I6culo com duas a sete
sementes de placentacdo axial, aderidas entre si, formando trés fileiras duplas, separadas pelas
paredes carpelares delgadas, membranosas e palidas. As sementes sdo comercializadas dentro do
fruto, o qual é coletado imaturo e amadurecido artificialmente, ao sol ou em estufas.

B. Descricdo macroscopica da semente

Sementes de placentacdo parietal, anatropas, duras, ovoides, triangulares ou subcilindricas,
irregularmente angulosas e enrugadas transversalmente, com uma das faces convexa e a outra
escavada, com 2 a 4 mm de comprimento e 2 a 3 mm de largura, pretas, cinzento-pardas ou
avermelhadas, recobertas por um arilo delgado, ténue e incolor a esbranquicado. Geralmente as
sementes estdo aglutinadas em massas, correspondentes as fileiras limitadas pelos carpelos. Com
auxilio de lente, em sec¢do transversal, em cada semente sdo visiveis arilo, tegumento, perisperma,
endosperma e embrido.

C. Descricdo microscopica da semente

Em vista frontal, o arilo apresenta células retangulares estreitas, alongadas longitudinalmente e
irregularmente fusiformes, de paredes delgadas, dispostas em fileiras, com gotas lipidicas. A
epiderme possui células alongadas tangencialmente, fusiformes, de paredes anticlinais espessas e
pontoadas, dispostas em angulo obliquo em relacdo ao arilo, com gotas lipidicas. Por transparéncia,
0 parénguima de reserva é visivel, formado por células parenquimaticas volumosas, de diferentes
formas, de paredes delgadas e onduladas, ricas em gotas lipidicas. Em seccédo transversal, o arilo
apresenta células achatadas, de paredes finas. A epiderme é formada por células quadrangulares, de
paredes espessas e apresenta algumas gotas lipidicas. A hipoderme possui células geralmente
retangulares, achatadas tangencialmente, de paredes delgadas, geralmente irregulares quanto ao
numero de células. O parénquima de reserva possui algumas camadas de células volumosas, de
diferentes formas, poligonais a retangulares, de paredes delgadas, contendo gotas lipidicas. Pode
ocorrer internamente ao parénquima de reserva uma camada regular ou ndo, de células
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parenquimaticas de menor volume. Segue uma ou mais camadas de células esclerenquimaticas
colunares, com as paredes periclinais interna e anticlinais muito espessadas e alaranjadas, com Iimen
em forma de cuia e com ou sem cristais de silica. O perisperma € esbranquicado e apresenta as
primeiras camadas de células parenquimaticas achatadas tangencialmente, de paredes delgadas,
repletas de gréos de amido, seguidas por muitas camadas de células de forma irregular, colunares ou
poligonais, volumosas, com paredes delgadas e as anticlinais onduladas, contendo grande quantidade
de grdos de amido, gotas lipidicas e cristais de oxalato de célcio. O endosperma possui células
parenquimaticas alongadas, de variadas formas, de paredes delgadas, distribuidas em vérias camadas
paralelas, envolvendo completamente o embrido e apresentando gotas lipidicas e grdos de aleurona.
O embrido é ovoide e de coloracdo escura e suas células sdo arredondadas a ovoides, de paredes
delgadas, apresentando graos de aleurona e gotas lipidicas.

D. Descri¢do microscopica do pé da semente

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos, nao devendo conter elementos do pericarpo. Sdo caracteristicas, com a adi¢do de
hidrato de cloral SR: coloragéo cinzento-pardacenta; fragmentos do arilo, em vista frontal; fragmentos
da epiderme, em vista frontal; fragmentos do arilo com células de parénguima de reserva, visualizadas
por transparéncia, em vista frontal; fragmentos do arilo, da epiderme e do parénquima de reserva,
visualizados por transparéncia, em vista frontal; fragmentos da epiderme e do parénquima de reserva,
visualizado por transparéncia, em vista frontal; fragmentos da epiderme, em seccdo transversal;
fragmentos da hipoderme, em vista frontal; fragmentos do parénquima de reserva, em vista frontal;
fragmentos do parénquima de reserva, em secgao transversal; fragmentos de esclerénquima em vista
frontal; fragmentos da camada esclerenquimatica, em seccdo transversal; fragmentos da camada
esclerenquimatica e do perisperma em secc¢do transversal; fragmentos do perisperma, em vista frontal
ou em seccdo transversal; fragmentos do endosperma, em seccao transversal; células parenquimaticas
isoladas; fibras isoladas em vista longitudinal; grdos de amido isolados e/ou agrupados; cristais de
oxalato de calcio isolados.

E. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,250 mm).

Fase movel: tolueno e acetato de etila (93:7).

Solugdo amostra: a 0,1 g da droga pulverizada, adicionar 2 mL de cloreto de metileno. Agitar por 15
minutos, filtrar e concentrar até secura em banho-maria a, aproximadamente, 60 °C. Suspender em 2

mL de tolueno.

Solucéo referéncia: dissolver 10 pg de acetato de terpenila, 10 pg de 1,8-cineol e 10 uL de linalol em
1 mL de tolueno.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Solucédo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa, em seguida, com solucéo de vanilina sulfdrica SR e deixar em
estufa entre 100 °C e 105 °C durante, aproximadamente, cinco minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragéo violacea

Zona de coloragio violacea

Acetato de terpenila: zona

~ Zona de coloragao azul
de coloragio azul ¢

Cineol: zona de coloragio

Zona de coloragio azul
azul

| Linalol: zona de coloragao

Zona de coloragdo azul -
azul

Zona de coloragio violacea
Zona de coloragao azul
Zona de coloragio verde

Solugdoreferéncia Solugao amostra

TESTES

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 4,0%.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinacao de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
baldo de 500 mL contendo 200 mL de agua como liquido de destilagdo. Adicionar 0,5 mL de xileno
no tubo graduado. Utilizar a semente imediatamente apds ser removida do fruto, sem triturar.
Proceder imediatamente & determinacgdo do 6leo volatil, a partir de 20 g da droga. Destilar durante
cinco horas. Medir o volume e expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos do fruto e da semente e microscopicos da
semente em Elettaria cardamomum (L.) Maton

As escalas correspondem em A a 1cm (régua 1); em B a 0,5 cm (régua 2); em C a 0,5 cm (régua 3); em D, E e H a 100
um (régua 4); em F e G a 100 um (régua 5).

A —aspecto geral do fruto, em vista lateral: pedicelo (ped). B — representacdo esquematica do fruto, em sec¢do transversal:
carpelo (cap); embrido (em); endosperma (end); I6culo (Io); parénquima (p); perisperma (per); semente (se). C — aspecto
geral de sementes, em vista lateral: arilo (ar). D — detalhe de por¢do do arilo, em vista frontal: gota lipidica (gl). E -
detalhe de porcdo da epiderme, em vista frontal: gota lipidica (gl); pontoacdo (pto). F — representacdo esquematica da
semente em seccdo longitudinal: arilo (ar); embrido (em); endosperma (end); esclerénquima (esc); parénquima (p);
perisperma (per). G — representacdo esquematica da semente em sec¢do transversal: arilo (ar); embrido (em); endosperma
(end); epiderme (ep); esclerénquima (esc); parénquima (p); perisperma (per). H — detalhe parcial de por¢do da semente,
em seccdo transversal: camada amilifera (cam); cristal de oxalato de calcio (cox); cristal de silica (csi); epiderme (ep);
esclerénquima (esc); idioblasto cristalifero (ic); grdos de amido (ga); gota lipidica (gl); hipoderme (h); limen (lu);
parénquima (p); perisperma (per).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos do p6 da semente em Elettaria cardamomum (L.) Maton

As escalas correspondem em A até P a 100 um (régua 1); em Q a 100 um (régua 2).

A — fragmento da epiderme e do parénquima de reserva, observado por transparéncia, em vista frontal: epiderme (ep);
gota lipidica (gl); parénquima (p); pontoacéo (pto). B — fragmento do arilo, da epiderme e do parénquima, em vista frontal:
arilo (ar); epiderme (ep); gota lipidica (gl); parénquima (p); pontoa¢édo (pto). C — fragmento do endosperma, em sec¢ao
transversal: gota lipidica (gl). D — fragmento do esclerénquima, em vista frontal: pontoagéo (pto). E — fragmento do arilo,
em vista frontal: gota lipidica (gl). F — fragmento da epiderme, em vista frontal: gota lipidica (gl); pontoacéo (pto). G —
fragmento do parénquima, em vista frontal. H — fragmento da camada esclerenquimatica e do perisperma, em sec¢éo
transversal: camada amilifera (cam); esclerénquima (esc); lumen (lu); perisperma (per). | — fragmento da camada
esclerenquimatica, em seccdo transversal: 1men (lu). J — fragmento da camada esclerenquimatica com restos do
perisperma, em seccdo transversal: esclerénquima (esc); lumen (lu); perisperma (per). L — fragmento do parénquima, em
sec¢do transversal: gota lipidica (gl). M — fragmento da hipoderme, em vista frontal: gota lipidica (gl). N — cristais de
oxalato de célcio isolados. O — graos de amido isolados e/ou agrupados. P — células parenquimaticas e idioblastos
cristaliferos isolados: cristal de oxalato de calcio (cox); gota lipidica (gl); idioblasto cristalifero (ic). Q — fibra isolada, em
vista longitudinal.
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CARQUEJA, caule alado
Baccharis trimerae herbae

A droga vegetal consiste de caules alados, dessecados e fragmentados de Baccharis trimera (Less.)
DC., contendo, no minimo, 1,7% de &cidos cafeicos totais, expressos como acido clorogénico
(C16H1809, 354,31).

NOMES POPULARES

Carqueja-amarga.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

Ramos cilindricos, trialados, de até 1 m de comprimento, afilos ou com raras folhas sésseis e
reduzidas nos nos. Alas verdes, membranosas, com 0,5 a 1,5 cm de largura; alas dos ramos floriferos
mais estreitas do que as demais. Planta dioica, portanto, quando presentes ramos floridos, esses devem
ser somente pistilados ou somente estaminados. Inflorescéncias, quando presentes, do tipo capitulo,
branco-amareladas, numerosas, sésseis, dispostas ao longo dos ramos superiores, formando espigas
interrompidas, com receptaculo plano, ndo paleaceo; flores com papus presente, piloso e branco.

B. Descrigdo microscopica

O caule apresenta trés alas divergentes, com costelas pronunciadas entre cada ala. O eixo caulinar,
em seccao transversal, apresenta epiderme uniestratificada, coberta por cuticula estriada. Ocorrem
poucos estbmatos e tricomas glandulares, bisseriados formados por duas células basais e a cabeca
com duas séries de quatro células cada uma. O clorénquima é formado por trés ou quatro camadas de
células interrompidas na regido do colénquima. Os canais secretores, de epitélio formado de trés a 14
células e acompanhados de colénquima angular, situam-se externamente a endoderme. Internamente
ao clorénquima ha uma camada continua de endoderme com estrias de Caspary. O sistema vascular
é colateral. Os cordbes de fibras do floema sdo formados por até sete camadas de células.
Internamente ao xilema ocorre uma faixa de fibras quase continua localizada junto ao parénquima
medular. A medula € formada por células esféricas ou elipticas, contendo cristais de oxalato de célcio,
prismaticos e piramidais, dispostos principalmente na zona perimedular. Em seccéo transversal, as
alas exibem estrutura isobilateral. A epiderme é uniestratificada e coberta por cuticula estriada.
Ocorrem estdmatos anomociticos e anisociticos, distribuidos em ambas as superficies. Os tricomas
tectores e glandulares ocorrem predominantemente na regido dos bordos das alas e na juncao dessas
com o eixo caulinar. Os tricomas tectores ocorrem raramente e sdo multicelulares e unisseriados com
cerca de seis células que se alargam em direcdo ao apice e com célula apical afilada, em forma de T.
Os tricomas glandulares sdo similares aos do eixo caulinar. Feixes vasculares colaterais estdo
dispostos linearmente no parénguima esponjoso, acompanhados de poucas fibras e rodeados por uma
bainha parenquimatica. Cada feixe esta acompanhado por um ou dois canais secretores com epitélio
de quatro a 14 células. O colénquima esta restrito a apenas uma camada subepidérmica junto a nervura
do bordo da ala; abaixo dele ocorre um grupo de fibras de paredes fortemente espessadas, que envolve
um a trés canais secretores de diferentes tamanhos.

C. Descricdo microscopica do pé
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A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: fragmentos de epiderme com cuticula estriada e estdmatos
anomociticos e anisociticos, além dos tricomas descritos; por¢des de parénquima medular com
cristais de oxalato de célcio; porcGes de fibras acompanhadas de canais secretores; fragmentos de
colénquima angular. Podem ocorrer, dependendo do grau de fragmentacdo, porgdes de ramos
trialados com e sem capitulos.

D. Falsificagdes e adulterantes

Baccharis trimera é comumente adulterada com outras espécies de carquejas, a exemplo de Baccharis
articulata (Lam.) Pers. e Baccharis crispa Spreng. Em Baccharis articulata ocorrem duas alas
caulinares e um tricoma glandular multicelular e unisseriado, formado por cinco celulas, sendo a
celula apical globosa, enquanto Baccharis crispa apresenta trés alas caulinares e tricoma tector
multicelular, unisseriado, formado por duas células basais, sendo a célula apical alongada e afilada.

E. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,250 mm).
Fase movel: tolueno e acetato de etila (70:30).

Solucdo amostra: agitar 2 g da amostra com 10 mL de cloreto de metileno durante 10 minutos. Filtrar
e desprezar a solucéo de cloreto de metileno. Extrair o residuo com 10 mL de alcool metilico sob
agitacdo magnética em temperatura de 40 °C. Filtrar e concentrar até residuo em rotaevaporador (40
°C). Suspender o residuo em 2 mL de alcool metilico.

Solucéo referéncia: dissolver 1 mg de quercetina e 1 mg de 3-O-metilquercetina em 1 mL de alcool
metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solucéo
amostra e 10 pL da Soluco referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. A seguir, nebulizar a placa com
difenilborato de aminoetanol a 1% (p/v) em alcool metilico. Examinar sob a luz do dia.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Quercetina: zona de
fluorescéncia laranja
3-O-Metil-quercetina: zona de
fluorescéncia laranja

Zona de fluorescéncia laranja

Zona de fluorescéncia laranja

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Agua (5.4.1.4). No méximo 12,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 8,0%.

Contagem do numero total de micro-organismos mesdfilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Acidos cafeicos totais

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 325 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 75 mm de comprimento e 4,6 mm de didmetro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (4 um), mantida a temperatura ambiente;
fluxo da Fase movel de 0,6 mL/minuto.

Eluente (A): 4gua, acetonitrila e acido trifluoracético (95:5:0,05).
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Eluente (B): acetonitrila.

(nT“en”[‘J‘fgs) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicdo
0-30 100 — 57 0—43 gradiente linear
30-35 57 —0 43 — 100 gradiente linear
35-36 0 — 100 100 — 0 gradiente linear
36 — 42 100 0 isocratica

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,5 g da droga seca e pulverizada (250 um) (5.2.11)
em béquer de 50 mL. Adicionar 10 mL de mistura de alcool etilico e agua (50:50) e levar ao banho-
maria (40 °C) durante 10 minutos. Esfriar o extrato a temperatura ambiente. Filtrar o extrato em
algoddo para baldo volumétrico de 25 mL. Extrair novamente o residuo da droga retida no algodéao
com 10 mL de mistura de alcool etilico e agua (50:50), levar ao banho-maria (40 °C), durante 10
minutos. Esfriar e filtrar para 0 mesmo balao volumétrico de 25 mL. Completar o volume com mistura
de &lcool etilico e agua (50:50) e homogeneizar. Diluir 0,12 mL da solucédo resultante em 1 mL de
mistura de &gua, acetonitrila e cido trifluoracético (95:5:0,05). Filtrar em unidade filtrante de 0,45

pm.
Solucao estoque: dissolver 5,6 mg de acido clorogénico em 5 mL de alcool metilico.

Solugdes para curva analitica: diluir com mistura de agua e acetonitrila (95:5) uma aliquota de 0,2
mL da Solugdo estoque para 0,4 mL, de modo a obter solugdo a 0,56 mg/mL. Realizar diluigcdes
sucessivas da solucdo anterior, em mistura de agua e acetonitrila (95:5), de modo a obter
concentragdes de 0,28 mg/mL, 0,14 mg/mL, 0,07 mg/mL, 0,035 mg/mL, 0,017 mg/mL e 0,0085
mg/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 pL das Solucdes para curva analitica e 10 pL da Solucéo
amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. Os tempos de retencdo relativos
aproximados em relacdo ao acido clorogénico sdo 1,69 para o acido 3,4-dicafeoilquinico; 1,76 para o
acido 3,5-dicafeoilquinico e 1,84 para o &cido 4,5-dicafeoilquinico. Calcular o teor de acido
clorogénico na amostra, em porcentagem (p/p), considerando o teor de agua determinado, a partir da
equacao da reta obtida com as Solu¢des para curva analitica.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 - Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Baccharis trimera (Less.) DC.

As escalas correspondem: em A a 500 um;em B, C,DeEal00 um;emF, GeHa50 um;emla5cm;emJeKa3
mm.

A. esquema representativo do caule com trés alas, em sec¢do transversal. B. detalhe da margem da ala; endoderme (e);
canal secretor (sd). C. detalhe de uma porcdo do caule em seccdo transversal, indicado em A; endoderme (e); canal
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secretor (sd). D. detalhe da epiderme da ala com estdmatos anomociticos e anisociticos. E. por¢do de parénquima medular
com cristais. F. fragmento de epiderme da ala em vista frontal, com cuticula estriada. G. cristais de oxalato de célcio
prismaticos e piramidais. H. tricoma glandular. I. fragmento de caule alado. J. capitulo com flores pistiladas. K. capitulo
com flores estaminadas.
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CASCARA-SAGRADA, casca
Rhamni purshianae cortex

A droga vegetal € constituida de cascas secas de caules e ramos de Frangula purshiana (DC.) A.Gray
(syn. Rhamnus purshiana DC.), contendo, no minimo, 8,0% de glicosideos hidroxiantracénicos, dos
quais, no minimo, 60,0% sao cascarosideos, expressos como cascarosideo A (C27H32014, 580,54).

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Pecas achatadas ou transversalmente acanaladas, ocasionalmente em rolos de comprimento variavel,
de 1-5 mm de espessura, de comprimento e largura variaveis, as vezes partidas em fragmentos
pequenos, achatados e quase uniformes. Superficie externa quase lisa, marrom-purpura escura, com
estreitas costelas longitudinais e lenticelas transversais esparsas, alongadas e espacadas, coberta com
placas acinzentadas ou esbranquicadas de liquens, eventualmente de musgos ou hepaticas. Superficie
interna amarela a marrom-avermelhada, com estrias longitudinais. Fratura breve e granular na parte
externa, algo fibrosa na parte interna.

B. Descrigdo microscopica

A seccdo transversal do cortex, apresenta externamente, periderme de coloracdo pardo-amarelada a
pardo-avermelhada, constituida por 10 ou mais camadas de suber com células pequenas, retangulares,
de paredes levemente espessas. O felogénio e a feloderme, quando presentes, formam poucas
camadas de células com paredes finas e contetdo claro. Adjacente a periderme, ocorrem
externamente poucas camadas de células colenquimaticas seguidas por uma regido parenquimatica.
O parénquima cortical apresenta células alongadas tangencialmente e cristais de oxalato de célcio na
forma de drusas e cristais prismaticos. Na regido mediana do cértex se encontram grupos de 20 a 50
esclereides (células pétreas), esses tangencialmente alongados, rodeados por uma bainha
parenquimatica com prismas monoclinicos ou drusas de oxalato de célcio; raios floeméticos de 1 a 4
células de largura e 15 a 25 (até mais de 30) células no comprimento, com frequéncia dispostos em
forma diagonal ou curvada e que convergem na regido do floema externo; fibras floematicas em feixes
pequenos, rodeadas por uma bainha parenquimatica com prismas monoclinicos de oxalato de calcio,
estdo situadas entre os raios do floema. O parénquima, com paredes de coloracdo parda, contém graos
de amido e cristais de oxalato de célcio.

C. descricdo microscopica do po

A amostra satisfaz todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. So caracteristicas: coloragdo marrom-amarelada a marrom-avermelhada; numerosos
grupos de fibras em vista longitudinal, de 0,95 a 1,1 mm de comprimento e 16 a 24 um de largura,
cada um circundado por uma bainha parenquimatica com cristais prismaticos de oxalato de calcio;
grupos densos de células pétreas, cujas células individuais sdo pequenas, arredondadas ou alongadas
ou estreladas, de paredes espessas com pontoacdes simples a ramificadas e limen bem aparente;
fibras individuais estreitas, com paredes grossas, lignificadas e ndo lamelares, com pontoacOes
simples, limen pequeno, frequentemente inconspicuo; grupos de células pétreas rodeadas por
idioblastos com cristais prismaticos de oxalato de célcio; fragmentos de suber com coloragdo entre
pardo-avermelhado e amarelo; fragmentos de parénquima e células de raios do floema que se colorem
de pardo-avermelhado a alaranjado ao agregar uma solucéo alcalina forte; grdos de amido esferoidais,
de até 8 um de didmetro; oxalato de calcio em prismas monoclinicos ou drusas de 6 a 20 pum de
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didmetro, ocasionalmente até 45 um de diametro; fragmentos de parénquima contendo graos de
amido e cristais de oxalato de calcio; fragmentos ocasionais de hepaticas, consistindo de celulas
arredondadas dispostas em Unica camada, com células irregularmente engrossadas e fragmentos de
musgos constituidos por pequenas células alongadas, de paredes estreitas, geralmente em Unica
camada ou, ocasionalmente, em duas ou trés.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.
Fase moével: acetato de etila, alcool metilico e 4gua (100:17:13).

Solucé@o amostra: pesar 0,5 g da droga vegetal e adicionar 5 mL de &lcool etilico a 70% (v/v). Aquecer
em banho-maria durante 15 minutos. Filtrar a amostra. Evaporar em banho-maria até secura, com
temperatura maxima de 60 °C. Suspender o residuo em 2 mL de &lcool metilico

Solucéo referéncia (1): dissolver uma quantidade exatamente pesada de aloina em alcool metilico, para
obter a concentracao de 1 mg/mL.

Solucao referéncia (2): dissolver uma guantidade exatamente pesada de emodina em alcool metilico,
para obter a concentragdo de 1 mg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solucéo
amostra, 20 uL da Solucéo referéncia (1) e 20 uL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a placa e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucdo de hidroxido de
potassio a 5% (p/v) em alcool etilico. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. Aquecer a
cromatoplaca entre 100 °C e 105 °C durante cinco minutos. Examinar sob a luz visivel.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia (1),
Solucao referéncia (2) e a Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Emodina: zona de coloragio Zona de coloragio
avermelhada avermelhada

Aloina: zona de coloragdo

Zona de coloragdo amarelada
amarelada

Zonas de coloragdo amarela

Solugdoreferéncia Solugdoamostra




Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM029-00

TESTES

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1,0%.

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 10,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No mé&ximo 7,0%.

Contagem do numero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Solucdo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 1,0 g de droga vegetal, adicionar 100 mL de agua
fervente e deixar em contato durante cinco minutos. Transferir a mistura para um baldo volumétrico
de 100 mL. Completar o volume com agua destilada e homogeneizar. Filtrar a amostra, descartando
0s primeiros 20 mL. Transferir 10 mL do filtrado para um funil de separacgdo e adicionar 0,1 mL de
acido cloridrico M. Extrair com 20 mL de uma mistura de hexano e éter etilico (3:1). Repetir a
extracdo duas vezes. Apos separar as fases, reservar a fase aquosa. Lavar a fase organica com 5 mL
de agua. Descartar a fase organica e reunir a fase aquosa com as aguas de lavagem. Extrair a fase
aquosa com 30 mL de acetato de etila saturado com agua, preparado no momento da analise (150 mL
de acetato de etila e 15 mL de agua, misturados durante trés minutos). Repetir a extracdo quatro vezes.
Reunir as fragdes organicas obtidas com o acetato de etila. Utilizar a fase aquosa para o doseamento
de cascarosideos e a fase organica para o doseamento de glicosideos hidroxiantracénicos sem 0s
cascarosideos.

Glicosideos hidroxiantracénicos sem os cascarosideos

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absor¢do no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a sequir.

Solucdo amostra: transferir a fase orgénica da Solucdo estoque para uma cépsula de porcelana.
Evaporar em banho-maria até residuo. Dissolver o residuo em 0,3 a 0,5 mL de alcool metilico e
transferir para um baldo volumétrico de 50 mL. Lavar a capsula com agua quente e transferir 0s
residuos para o baldo volumétrico de 50 mL. Completar o volume com &gua e homogeneizar. Em
seguida, transferir 20 mL da solucdo para um baldo de fundo redondo de 100 mL, adicionar 2 g de
cloreto férrico hexaidratado e 12 mL de &cido cloridrico. Aquecer a mistura sob refluxo durante quatro
horas. Apos o resfriamento transferir a solugdo para um funil de separacdo. Lavar o baldo com 3 a 4
mL de hidroxido de sodio M, em seguida, com 3 a 4 mL de 4gua. Transferir a agua de lavagem para
o funil de separacdo. Extrair com 30 mL de uma mistura de hexano e éter etilico (3:1). Repetir a
extracdo trés vezes. Transferir a fase orgénica para outro funil de separacdo e lava-la, duas vezes,
utilizando 10 mL de agua em cada lavagem. Descartar a fase aquosa. Apds esse procedimento diluir
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a fase orgénica para 100 mL com a mistura de hexano e éter etilico (3:1). Em seguida, transferir 20
mL e evaporar até residuo em banho-maria. Dissolver o residuo com 10 mL de uma solucdo de acetato
de magnésio 5 g/L em alcool metilico.

Procedimento: medir a absorvancia em 440 nm e em 515 nm. Utilizar &lcool metilico para ajuste do
zero. A razdo entre os valores de absorvancia em 515 nm e em 440 nm, menor que 2,4, invalida o
ensaio. Calcular o teor de glicosideos hidroxiantracénicos sem cascarosideos (HAC), em
porcentagem, segundo a expressao:

A X 6,95
THAC = ——

em que,

THAC = teor de glicosideos hidroxiantracénicos sem cascarosideo % (p/p);
A = absorvancia medida em 515 nm para a Solucéo amostra;
m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagéo.

Cascarosideos

Solucédo amostra: diluir a fase aquosa num baldo volumétrico de 50 mL com agua. Utilizar 20 mL
dessa solucéo.

Solucéo branco: alcool metilico.

Procedimento: medir a absorvancia em 440 nm e em 515 nm, utilizando a Solu¢&o branco para ajuste
do zero. A razéo entre os valores de absorvancia em 515 nm e em 440 nm, menor que 2,4, invalida o
ensaio. Calcular o teor de cascarosideos, em porcentagem, segundo a expressao:

A X 6,95
C=—2"""
m

em que,
TC = teor de cascarosideos % (p/p);

A = absorvancia medida em 515 nm para a Solucdo amostra;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagéo.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscdpicos e microscopicos em Frangula purshiana (DC.) A.Gray

As escalas correspondem em Aa 1 cm; em B a 200 um; em C a 50 um; em D a 100 ym; em E e F a 50 pm.

A — aspecto geral da casca em vista frontal. B - representacdo esquematica da casca em secg¢do transversal: colénquima
(co); cortex (cx); esclereides (células pétreas) (ec); fibras do floema (ff); floema secundario (fs); periderme (pe); raio
parenquimatico do floema (rp). C - detalhe da seccgdo transversal da parte mais externa da casca: colénquima (co);
parénquima cortical (pc); periderme (pe); idioblastos com drusas (ic). D — detalhe de toda a seccédo transversal da casca:
esclereides (células pétreas) (cp); floema (f); fibras do floema (ff); parénquima (p); raios do floema (rf); stber (s). E -
detalhe do feixe de esclereides (ec) na regido cortical da casca circundado por parénquima contendo cristais prismaticos
(cr) em seccdo transversal. F - detalhe do feixe de fibras (ff) na regido do floema secundario circundado por parénquima
contendo cristais prismaticos (cr) em secg¢do transversal.
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Figura 2 — Aspectos microscopicos e microscopicos do pd em Frangula
purshiana (DC.) A.Gray

As escalas correspondem a 50 um.

A - fragmento do stber em vista frontal. B - fragmento da seccdo longitudinal radial do floema secundario: elemento de
tubo crivado (et); parénquima axial (pa) contendo cristais de oxalato de calcio do tipo drusa (dr) e parénquima radial (pr).
C - fragmento da secgdo longitudinal tangencial do floema secundario mostrando parénquima radial (pr) e parénquima
axial (pa) contendo drusa (dr). D - fragmento do parénquima cortical com grdos de amido (ga). E - fragmento do
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parénquima do floema com abaulamento nas paredes celulares. F — fragmento de parénquima. G — fragmento com
esclereides (células pétreas). H — esclereides agrupados. | — drusas. J — esclereides (células pétreas) isolados (ec). K —
grdos de amido isolados. L — bainha parenquimatica cristalifera isolada. M — fibras do floema com bainhas cristaliferas.
N — fragmento de fibra do floema com bainha cristalifera. O — fragmento de musgo. P — fragmento de hepaética.
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CASTANHA-DA-INDIA, semente
Hippocastani semen

A droga vegetal consiste de sementes maduras e secas de Aesculus hippocastanum L., contendo, no
minimo, 3,0% de glicosideos triterpénicos, calculados como escina anidra.

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

As sementes sdo duras, irregularmente ovoides ou subesféricas, de 2,5 a 4,0 cm de diametro,
achatadas em ambos os pélos ou somente no do hilo, ou ainda achatadas de forma irregular pela
dessecacdo. A semente fraturada apresenta um tegumento com 1,0 a 2,0 mm de espessura, liso,
coridceo, quebradico, de coloragdo castanho-avermelhada ou castanho-clara, geralmente lustroso,
raro opaco e com grande mancha clara correspondente ao hilo em um dos pdélos. O embrido possui
uma pequena radicula e dois grandes cotilédones corneos e amilaceos, de coloragdo castanho-clara
externamente e quase branca na fratura.

B. Descri¢do microscopica

O tegumento da semente apresenta externamente uma cuticula espessa e lisa e uma epiderme
uniestratificada de coloracéo castanho-amarelada, com celulas de paredes espessas, poligonais em
vista frontal e colunares e compactas, orientadas radialmente, formando uma palicada, em seccéo
transversal. Abaixo se observam até quatro zonas distintas: a primeira, mais externa, ¢ formada por
algumas camadas de células colenquimaticas de coloracdo amarelo-acastanhada; a segunda € formada
por dez ou mais camadas de células esclerenquimaticas, achatadas tangencialmente e de coloragdo
castanho-amarelada; a terceira € formada por quatro a dez camadas de células parenquimaticas,
incolores, de forma mais poliédrica e de paredes mais delgadas do que as das regifes anteriores,
apresentando espacos intercelulares; a quarta regido, que pode estar ausente, é formada por algumas
camadas de células achatadas tangencialmente e de paredes espessadas. Delicados feixes vasculares
ocorrem nesse parénquima; os elementos de vaso sdo estreitos e tém espessamento de parede
helicoidal. Os graos de amido séo simples, esféricos, ovalados ou piriformes, medindo de 2 um a 80
pum de didmetro. Os graos menores tém hilo geralmente em forma de ponto; 0s outros, maiores e mais
numerosos, apresentam hilo em forma de cruz, ramificado ou estrelado. Ocorrem poucos gréos
compostos de duas a quatro unidades.

C. Descri¢do microscépica do po

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: fragmentos da testa irregulares, amarelo-dourados, com células
de contornos irregulares, fortemente interligadas, cujos limites ndo sdo reconheciveis, com
prolongamentos da parede celular parecendo tubiformes, de lume estreito, semelhante ao de fibras
em secc¢do transversal; fragmentos da testa mostrando células de paredes espessadas; fragmentos da
epiderme da testa, em vista frontal, com paredes periclinais uniformemente espessadas, e, quando em
seccdo transversal, com paredes radiais e periclinal externa fortemente espessadas, lembrando uma
palicada estreita, com celulas castanho-avermelhadas; fragmentos de parénquima de reserva, com
células achatadas a elipticas, contendo graos de amido e gotas lipidicas; fragmentos de paréngquima
de reserva com porcOes de feixes vasculares; abundantes graos de amido, isolados ou agrupados, de
diferentes tamanhos e formas, conforme descrito. Quando submetido ao hidrato de cloral frio, 0 amido
incha imediatamente. Nos fragmentos de tecidos cotiledonares, submetidos a longo cozimento, o
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amido ndo perde o carater pegajoso caracteristico. Nesses tecidos, gotas lipidicas incolores sao
observadas tanto no interior das células quanto espalhadas ao redor dos fragmentos.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,250 mm).
Fase movel: camada superior da mistura de alcool butilico, agua e acido acético glacial (50:40:10).

Solugdo amostra: aquecer 1 g da droga pulverizada com 10 mL de alcool etilico a 70% (v/v), sob
refluxo, por 15 minutos. Esfriar e filtrar.

Solucéo referéncia: dissolver 10 mg de escina em 1 mL de &lcool etilico a 70% (v/v).

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL. da Solucéo
amostra e 10 uL da Solugéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com anisaldeido SR
e aquecer em estufa entre 100 °C e 105 °C durante cinco a 10 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragao rosa

Zona de coloragdo amarela

Escina: zona de Zona de coloragio
coloragao violeta-azulada violeta-azulada

Zona de coloragéo cinza-
acastanhada

Zona de coloragéo castanha

Solugdoreferéncia Solugao amostra

TESTES
Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.
Agua (5.4.1.4). No maximo 10,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 4,0%.
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Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Escina

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcéo no visivel (5.2.14). Preparar solucdes
como descrito a seguir.

Solucdo estoque: transferir 1 g de droga pulverizada para baldo de 250 mL, e adicionar 100 mL de
alcool metilico a 65% (v/v). Pesar o conjunto, com exatiddo, e aquecé-lo, sob refluxo, em banho-
maria por 30 minutos. Esfriar, completar até o peso inicial com alcool metilico a 65% (v/v). Filtrar.
Evaporar 30 mL do filtrado até secura em baldo de 100 mL, sob presséo reduzida. Dissolver o residuo
em 20 mL de &cido cloridrico 0,1 M, transferir para funil de separacdo de 250 mL e lavar o baldo com
duas porcBes de 5 mL de &cido cloridrico 0,1 M. Reunir as fases acidas. Extrair com mistura de 20
mL de alcool n-propilico e 50 mL de cloroférmio, agitar, energicamente, durante dois minutos.
Separar a fase orgéanica inferior. Adicionar a fase remanescente no funil, 30 mL de &cido cloridrico
0,1 M, e extrair com mistura de 20 mL de alcool n-propilico e 50 mL de cloroférmio. Agitar,
energicamente, durante dois minutos. Separar a fase inferior e reuni-la a fase inferior da extracdo
anterior. Evaporar as solucdes reunidas, sob pressao reduzida, até secura. Lavar o residuo com quatro
porcBes de 10 mL de éter etilico isento de perdxidos. Filtrar a fase etérea. Lavar o filtro com 10 mL
de éter etilico isento de perdxidos. Descartar o filtrado. Eliminar o éter etilico remanescente no filtro
e no baldo. Lavar o filtro e o baldo contendo o residuo, com &cido acético glacial transferindo para
baldo volumétrico de 50 mL. Completar o volume com acido acético glacial e homogeneizar.

Solugdo amostra: transferir 2 mL da Solucéo estoque para tubo de ensaio e adicionar 4 mL de cloreto
férrico acido SR. Homogeneizar.

Solucéo branco: transferir 2 mL de acido acético glacial para tubo de ensaio e adicionar 4 mL de
cloreto férrico acido SR. Homogeneizar.

Procedimento: aquecer os tubos de ensaio, em banho-maria, a 60 °C durante 25 minutos. Resfriar a
temperatura ambiente e medir a absorvancia em 540 nm utilizando a Solugéo branco para ajuste do
zero. Calcular teor de escina, em porcentagem, segundo a expressao:

E_A><8,333
T mx60

em que,

TE = teor de escina % (p/p);
A = absorvancia medida para a Solu¢do amostra;
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m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando o teor de 4gua determinado;
60 = coeficiente de absorcédo especifica.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.

Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Aesculus
hippocastanum L.

As escalas correspondemem Ae B a0,5cm,em Ca300 um,emDaGal100 umeemHa50 um.
A. representagdes esquematicas da semente, em vista abaxial € em vista adaxial, mostrando a regido do hilo; hilo (h). B.
representagdo esquematica da semente, em seccéo transversal. C. detalhes da semente, em seccéo transversal, conforme
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mostrado em B; colénquima (co); esclerénquima (el); epiderme (ep); parénquima fundamental (pf); parénquima interno
da testa, com paredes celulares espessadas (pit); parénquima de reserva do cotilédone (pr). D. detalhe da epiderme do
tegumento da semente em vista frontal. E. detalhe da epiderme da testa, em seccdo transversal. F. células
esclerenquimaticas, em seccéo transversal. G. células do parénquima de reserva cotiledonar; grao de amido (ga); gota
lipidica (gl). H. gréos de amido.
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CENTELA, folha
Centellae folium

A droga vegetal consiste de folhas secas de Centella asiatica (L.) Urb., contendo, no minimo, 2,0%
de asiaticosideo, em relacdo ao material dessecado (CagH78019, 959,12).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

As laminas foliares sdo membrandaceas, raramente papiraceas, verde-acinzentadas na face adaxial e
verde-pélidas na face abaxial, glabras a tomentosas em ambas as faces, cobertas de tricomas hialinos
de até 2 mm, pluricelulares, unisseriados, formados por duas a cinco células. A célula inferior é
oriunda de uma sé célula basal. Lamina ovalada a orbicular-reniforme, palminérvea, com cinco a
nove nervuras, base cordada a truncada, apice arredondado, obtuso a truncado, margem levemente
sinuada a crenado-dentada, medindo 1,5 a 7 cm de comprimento e 1 a 6 cm de largura. A venacgdo é
pouco densa, actinédroma. As nervuras de primeira ordem sao, longitudinalmente, retilineas. As
nervuras de segunda ordem apresentam angulo de divergéncia moderada. As ramificagOes das
nervuras secundarias e terciarias terminam no epitema dos hidatodios. As aréolas sdo pentagonais ou
poligonais, com vénula simples, curvada ou ramificada s6 uma vez e disposta ao acaso. Peciolo de
até 15 cm de comprimento, alargado na porcao basal e canaliculado na face adaxial, viloso-tomentoso,
castanho-esverdeado a castanho-avermelhado.

B. Descrigdo microscopica

Em vista frontal, as epidermes mostram células poligonais de paredes retas a curvas, estdbmatos
projetados, paraciticos, raros anisociticos, cuticula estriada, tricomas simples, unisseriados,
retorcidos, formados por duas a cinco células, geralmente trés, escassos na face adaxial. Hidatddios
ocorrem na margem foliar. Em seccdo transversal, as epidermes mostram células retangulares
achatadas, alternadas com células quadrangulares papilosas; a projecdo dos estbmatos € mais evidente
e a cuticula é fina. O mesofilo é dorsiventral, com uma a trés camadas de parénquima palicadico
frouxo e parénquima esponjoso ocupando mais da metade do mesofilo, formado por células oblongas
no sentido horizontal; nesses parénquimas ocorrem drusas de oxalato de calcio. Na nervura mediana,
observam-se, cerca de dois canais secretores, dispostos na regido do parénquima fundamental, um
voltado para a face adaxial e outro para a abaxial, proximos ao sistema vascular; o colénquima é
lacunar e formado por uma a trés camadas mais evidentes na face adaxial. O sistema vascular é
colateral, em arco aberto. O peciolo é fistuloso e, em secc¢do transversal, mostra contorno circular,
com duas arestas opostas na face adaxial, separadas por uma pequena regido levemente concava. A
epiderme é formada por células quadrangulares, algo papilosas, com estdmatos paraciticos e tricomas
simples, iguais aos da lamina foliar; a cuticula é fina e estriada. O colénquima é angular, continuo,
seguido de um clorénquima, contendo sete feixes vasculares colaterais, dispostos em circulo,
separados por largas faixas de parénquima fundamental. O floema pode apresentar células amiliferas,
sendo sempre acompanhado de uma calota de fibras. Canais secretores ocorrem internamente ao
colénquima, outros aproximadamente equidistantes dos feixes vasculares e da epiderme, dois opostos
entre si, em um mesmo feixe vascular. No parénguima fundamental encontram-se drusas de oxalato
de célcio.

C. Descri¢cdo microscépica do po
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A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: fragmentos de epiderme com tricomas unisseriados ou porcdes
deles; fragmentos de parénquima com drusas de oxalato de célcio; drusas de oxalato de célcio
isoladas; fragmentos de epiderme com cuticula estriada; fragmentos de epiderme com estdmatos
paraciticos e cuticula estriada; raros fragmentos de células epidérmicas com estdmatos anisociticos;
fragmentos com aréolas e mais raro com hidatddios; fragmentos de 1amina, em secc¢éo transversal,
mostrando estdbmatos projetados; fragmentos de parénquima frouxo; fragmentos com canal secretor;
fragmentos de parénquima do peciolo com por¢oes de colénquima.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2s4 (0,250 mm).
Fase movel: cloroférmio, acido acético glacial, alcool metilico e agua (60:32:12:8).

Solugdo amostra: ferver 3 g da amostra (355 pum) em 30 mL de mistura de alcool etilico e agua (1:1).
Filtrar e concentrar até secura. Retomar em 0,5 mL de alcool metilico.

Solucéo referéncia: dissolver 1 mg de asiaticosideo em 1 mL de &lcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL. da Solucéo
amostra e 5 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
secar em capela por cinco minutos. Nebulizar com anisaldeido SR e aquecer em estufa entre 100 °C
a 105 °C durante 10 minutos. A seguir, Nebulizar novamente com anisaldeido SR e aquecer em estufa
entre 100 °C a 105 °C por 10 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de coloragio violeta

Asiaticosideo: zona de

- Zona de coloragio acastanhada
coloragéo acastanhada

Solugdoreferéncia Solugdoamostra
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TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 2,0%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 12,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No mé&ximo 11,0%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No méximo 2,0%.

Iindice de espuma (5.4.1.8). Determinar em 1 g da droga pulverizada, transferir para tubo de ensaio
e ferver por dois minutos. Utilizar 100 mL de agua destilada. No maximo 100.

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.
Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Asiaticosideo

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 200 nm; coluna de 250 mm de comprimento e 4,6
mm de didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (3 pum
a 10 pm), mantida a temperatura ambiente; fluxo da Fase mével de 0,5 mL/minuto.

Eluente (A): acetonitrila.

Eluente (B): acido fosforico a 0,5% (v/v).

Gradiente da Fase movel: adotar o sistema de gradiente descrito na tabela a seguir:

Tempo
(minutos)
0-40 25 — 50 75 — 50 gradiente linear

Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicéo

Solugdo amostra: extrair 5,0 g da droga seca em p6 com 150 mL de alcool metilico em aparelho de
Soxhlet durante quatro horas. Evaporar o solvente em banho-maria até cerca de 50 mL. Filtrar em
funil de vidro sinterizado (G4). Transferir o filtrado para bal&do volumétrico de 100 mL, completar o
volume com alcool metilico e homogeneizar.

Solucéo referéncia (1): dissolver 30 mg de asiaticosideo em 5 mL de &lcool metilico. Filtrar em
unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucéo referéncia (2): diluir a Solucéo referéncia (1) em alcool metilico de modo a obter solucéo a
80% (v/v). Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.
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Solucéo referéncia (3): diluir a Solucéo referéncia (1) em alcool metilico de modo a obter solucédo a
60% (v/v). Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucao referéncia (4): diluir a Solucéo referéncia (1) em alcool metilico de modo a obter solucéo a
40% (v/v). Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Solucéo referéncia (5): diluir a Solucéo referéncia (1) em alcool metilico de modo a obter solucédo a
20% (v/v). Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solu¢do amostra e 10 puL da Solucéo refer