teor de glicosideos hidroxiantracénicos sem os cascarosideos (HAC), em porcentagem, segundo a
expressao:

A X 6,95
m

THAC =

em que,

THAC = teor de glicosideos hidroxiantracénicos sem cascarosideo % (p/p)
A = absorvancia medida em 515 nm; e
m = massa em gramas da tintura de cascara sagrada, determinada a partir da densidade.

Cascarosideos

Solucéo amostra: diluir a fase aguosa em um baldo volumétrico de 50 mL com &gua e homogeneizar.
Utilizar 20 mL dessa solucéo.

Procedimento: medir a absorvancia em 440 nm e em 515 nm. Utilizar metanol para ajuste do zero. A
razdo entre os valores de absorvancia em 515 nm e 440 nm, menor que 2,4, invalida o ensaio. Calcular
0 teor de cascarosideos, em porcentagem, segundo a expressao:

A X 6,95
C=—
m

em que,

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

A = absorvancia em 515 nm; e

m = massa em gramas da tintura de cascara sagrada, determinada a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

CASTANHA-DA-INDIA, extrato fluido
Hippocastani extracta fluida

O extrato fluido € obtido das sementes secas de Aesculus hippocastanum L., contendo no minimo
3,0% de glicosideos triterpénicos expressos em escina anidra.

PREPARACAO

O extrato fluido é preparado na propor¢do droga:solvente 1:1 (p/v), por percolagdo ou maceracao,
utilizando etanol a 70,0% (v/v) como liquido extrator.



CARACTERISTICAS

Liquido de coloragdo marrom escuro.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GFzsa.

Fase movel: n-butanol, agua e &cido acético glacial (50:40:10).

Solugdo amostra: secar 0,5 mL do extrato fluido até residuo, em banho-maria, em temperatura
méaxima de 60 °C. Adicionar 5 mL de metanol e filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucéo referéncia: dissolver uma quantidade pesada, com exatid&@o, de escina em metanol, para obter
a concentracao de 5000 pg/mL.

Revelador: anisaldeido SR.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solucéo
amostra e 20 uL da Solucéo 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 por
aproximadamente 5 minutos. Examinar sob a luz visivel.

Resultados: no esquema abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solucgéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.

Parte superior da placa

zona de coloragdo rosa

zona de coloragdo amarela

Escina: zona de coloragdo Escina: zona de coloracéo

roxa roxa
zona de coloragdo rosa

Solucéo referéncia Solugdo amostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 0,9930 a 0,9962.

Etanol (5.3.3.8.1). 63% (v/v) a 65% (v/v).



Metanol e 2-propanol (5.4.2.2.1). No maximo 0,05% (v/v) de metanol e, no maximo, 0,05% (v/v) de
2-propanol.

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 9,0% (p/p).
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.

DOSEAMENTO
Escina

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcéo no visivel (5.2.14). Preparar solucdes
como descrito a seguir.

Solucdo amostra: transferir 10,00 mL do extrato fluido para um baldo de fundo redondo. Evaporar
até residuo em evaporador rotativo com a temperatura ndo superior a 60 °C. Dissolver o residuo com
20 mL de acido cloridrico 0,1 M e transferir para um funil de separacdo. Lavar o baldo de fundo
redondo com duas porcdes de 5 mL de &cido cloridrico 0,1 M e transferir os liquidos para o funil de
separacao. Adicionar 20 mL de n-propanol e 50 mL de cloroférmio ao funil de separacéo, agitar,
vigorosamente, por 2 minutos. Separar a fase organica (fase inferior). Adicionar 50 mL do Solvente
A a fase superior remanescente no funil de separacdo. Agitar, vigorosamente, o funil de separagéo por
mais 2 minutos e separar a fase organica (fase inferior). Reunir as fases organicas em um baldo de
fundo redondo e evaporar até residuo, em evaporador rotativo. Lavar o residuo do baldo com duas
porcdes de éter etilico e filtrar em papel de filtro. Lavar o papel de filtro com 10 mL de éter etilico.
Um residuo insolavel em éter etilico, constituido das saponinas e outros glicosideos, fica retido no
papel de filtro. Apos a eliminacdo de todo o éter etilico por secagem (tanto do baldo quanto do papel
de filtro), adicionar 10 mL de &cido acético glacial ao baldo de fundo redondo, sendo esse vertido
sobre o papel de filtro contendo o residuo de saponinas. Transferir a solucdo para um baldo
volumétrico de 50 mL. Realizar esse procedimento mais duas vezes com 10 mL de acido acético
glacial, completar o volume com 0 mesmo solvente e homogeneizar.

Solvente A: cloroférmio, acido cloridrico 0,1 M e propanol (50:30:20). Usar fase inferior.

Reagente de cor: dissolver 75 mg de cloreto férrico hexaidratado em 50 mL de &cido acético glacial.
A seguir, acrescentar 40 mL de acido sulfarico sobre a solu¢do. Transferir a solucdo para um baléo
volumétrico de 100 mL, completar o volume com acido sulfurico e homogeneizar. A solucdo deve
ser preparada para uso imediato.

Solugdes para curva de analitica: pesar 25 mg de escina, transferir para baldo volumétrico de 25,0
mL e dissolver com &acido acético glacial, completar o volume com o mesmo solvente e
homogeneizar. Pipetar, separadamente, 1 mL, 2 mL, 3 mL, 4 mL e 5 mL dessa solugéo para cinco
balGes volumétricos de 10 mL, diluir com acido acético glacial para 10 mL e homogeneizar.

Solugé&o branco: acido acético glacial.

Procedimento: transferir 1 mL de cada uma das Solugdes para curva analitica, da Solu¢cdo amostra
e da Solugéo branco, separadamente, para tubos de ensaio, com tampa. Adicionar 4 mL de Reagente
de cor, em cada tubo de ensaio. A seguir, levar os tubos ao banho-maria, a temperatura de 60 °C,
durante 25 minutos, agitando os tubos ocasionalmente. Medir as absorvancias das solu¢es em 540



nm. Apos a leitura, construir a curva analitica de escina em mg/mL e determinar a concentracdo em
mg/mL de escina na Solucdo amostra. Calcular o teor de glicosideos triterpénicos expressos em
escina anidra, em porcentagem, segundo a expressao:

Cx50
E =
m X 3

em que,
TE = teor de glicosideos triterpénicos expressos em escina anidra % (p/p);

C = concentracgdo de escina em mg/mL determinada para a Solugdo amostra a partir da curva
analitica; e

m = massa em gramas do extrato fluido, determinada a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

CASTANHA-DA-INDIA, tintura
Hippocastani tinctura

A tintura é obtida a partir das sementes secas de Aesculus hippocastanum L., contendo, no minimo,
0,3% de glicosideos triterpénicos expressos em escina anidra.

PREPARACAO

A tintura é preparada a 10,0% (p/v), por percolacdo ou maceracao, utilizando etanol a 70,0% como
liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido de coloragdo marrom escuro.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GFzsa.

Fase movel: n-butanol, dgua e &cido acético glacial (50:10:40).

Solucéo referéncia: dissolver uma quantidade exatamente pesada de escina em metanol, para obter a
concentragédo de 5000 pg/mL.



Solucdo amostra: secar 1 mL da tintura até residuo, em banho-maria, em temperatura maxima de 60
°C. Adicionar 5 mL de metanol e filtrar em unidade filtrante de 0,45 micras.

Revelador: anisaldeido SR.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solucéo
amostra e 20 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar com anisaldeido SR, aquecer a placa entre 100 °C e 105 °C por
aproximadamente 5 minutos. Examinar sob a luz visivel.

Resultados: no esquema abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solucgéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.

Parte superior da placa

zona de coloragéo rosa

zona de coloragdo amarela

Escina: zona de coloragdo Escina: zona de coloracéo

roxa roxa
zona de coloragdo rosa

Solucéo referéncia Solugdo amostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 0,9267 a 0,9434.
Etanol (5.3.3.8.1). 60% (v/v) a 63% (v/v).

Metanol e 2-propanol (5.4.2.2.1). No maximo 0,05% (v/v) de metanol e, no maximo, 0,05% (v/v) de
2-propanol.

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 3,0% (p/p).
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.

DOSEAMENTO
Escina

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcao no visivel (5.2.14). Preparar solugdes
como descrito a sequir.



Solugdo amostra: transferir 10,00 mL da tintura para um baldo de fundo redondo. Evaporar até
residuo em evaporador rotativo com a temperatura nao superior a 60 °C. Dissolver o residuo em 20
mL de &cido cloridrico 0,1 M e transferir para um funil de separacédo. Lavar o balao de fundo redondo
com duas porgdes de 5 mL de acido cloridrico 0,1 M e transferir os liquidos para o funil de separagéo.
Adicionar 20 mL de n-propanol e 50 mL de cloroférmio ao funil de separacéo, agitar vigorosamente,
por 2 minutos. Separar a fase organica (fase inferior). Adicionar 50 mL do Solvente A a fase superior
remanescente no funil de separacdo. Agitar vigorosamente o funil de separacdo por mais 2 minutos e
separar a fase organica separada (fase inferior). Reunir as fases organicas em um baldo de fundo
redondo e evaporar até residuo, em evaporador rotativo. Lavar o residuo do baldo com duas porg¢des
de éter etilico e filtrar em papel de filtro. Lavar o papel de filtro com 10 mL de éter etilico. Um
residuo, insoluvel em éter etilico, constituido das saponinas e outros glicosideos, fica retido no papel
de filtro. Ap6s a eliminacdo de todo o éter etilico por secagem (tanto do baldo quanto do papel de
filtro), adicionar 10 mL de acido acético glacial ao baldo de fundo redondo, sendo esse vertido sobre
o0 papel de filtro contendo o residuo de saponinas. Transferir a solugdo para um baldo volumétrico de
50 mL. Realizar esse procedimento mais 2 vezes com 10 mL de acido acético glacial, completando o
volume para 50 mL com o mesmo solvente.

Solvente A: cloroférmio, acido cloridrico 0,1 M e propanol (50:30:20). Usar fase inferior.

Reagente de cor: dissolver 75 mg de cloreto férrico hexaidratado, em 50 mL de &cido acético glacial.
A seguir acrescentar 50 mL de &cido sulfurico sobre a solugdo. Transferir a solu¢do para um balao
volumétrico de 100 mL. A solucdo deve ser preparada para uso imediato.

SolucBes para curva analitica: pesar 25 mg de escina, transferir para baldo volumétrico de 25,0 mL
e diluir com &cido acético glacial. Pipetar, separadamente, 1 mL, 2 mL, 3 mL, 4 mL e 5 mL dessa
solucdo para cinco balGes volumétricos de 10 mL e diluir com &cido acético glacial.

Solucéo branco: acido acético glacial.

Procedimento: transferir 1 mL de cada uma das Solu¢des para curva analitica, da Solugdo amostra
e da Solucdo branco, separadamente, para tubos de ensaio, com tampa. Adicionar 4 mL do Reagente
de cor, em cada tubo de ensaio. A seguir, levar os tubos em banho-maria, a temperatura de 60 °C,
durante 25 minutos, agitando os tubos ocasionalmente. Medir as absorvancias das solucdes em 540
nm. Apos a leitura, construir a curva analitica de escina em mg/mL e determinar a concentracdo em
mg/mL de escina na Solucdo amostra. Calcular o teor de glicosideos triterpénicos expressos em
escina anidra, em porcentagem, segundo a expressao:

C x50
E =
mX3

em que,
TE = teor de glicosideos triterpénicos expressos em escina anidra % (p/p);

C = concentracdo de escina em mg/mL determinada para a Solugdo amostra a partir da curva
analitica; e

m = massa em gramas da tintura de castanha da india, determinada a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



