Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: a 10 mL da Solucdo estoque,
adicionar 0,100 g de pd 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
e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotdngstico 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
(A2) apbs 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em agua, 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 da solucdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotdngstico 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
(A3) apds 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

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

T = 62,5% (A; —Ay) Xm,
B Az Xmy

em que,

TT = teor de taninos 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 Solucao referéncia;

my = massa em gramas da amostra utilizada no ensaio; e

mz = massa em gramas de pirogalol.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

HIDRASTE, rizoma e raiz
Hydrastidis rhizoma et radix

A droga vegetal consiste de rizomas e raizes secos e fragmentados de Hydrastis canadensis L.,
contendo, no minimo, 2,5% de hidrastina (C21H21NOs, 383,39) e, no minimo, 3,0% de berberina
(C20H18NO4, 336,36).

IDENTIFICACAO

A. Descricdo macroscopica



O rizoma cresce horizontal ou obliquamente e sustenta numerosas e pequenas ramificagdes, além das
raizes adventicias. O rizoma ¢é cilindrico, tortuoso, muitas vezes dilatado, enrugado
longitudinalmente, com 1 a 6 cm de comprimento e 0,2 a 1,0 cm de diametro; externamente é
castanho-amarelado ou castanho-acinzentado e internamente amarelo-claro no centro a amarelo-
esverdeado proximo a margem. Externamente é marcado por humerosas cicatrizes, mais ou menos
circulares, provenientes da queda dos caules, e outras menores, da queda dos brotos e raizes. As
raizes, originadas nas superficies ventral e lateral, sdo numerosas, filiformes, com 0,1 cm de didmetro
e cerca de 3,5 cm de comprimento, curvadas, retorcidas, frageis, facilmente separaveis e destacaveis,
de coloragdo semelhante a do rizoma.

B. Descrigdo microscopica

O rizoma, em seccdo transversal, mostra suber formado por um ndmero varidvel de camadas. O
parénquima cortical consiste de células, de paredes finas, poligonais a arredondadas, entretanto,
alongadas em seccdo longitudinal, contendo grdos de amido e massas amareladas. As células da
regido externa deste parénquima tém paredes espessas com aparéncia das de um colénquima. O
sistema vascular esta representado por 12 a 20 feixes vasculares colaterais, dispostos em circulo,
separados por largas fileiras de células parenquimaticas de coloracdo alaranjado-amarelada a
amarelo-esverdeada. A por¢do central é ocupada por um amplo parénquima medular. Em secc¢do
longitudinal, o xilema mostra elementos de vaso pequenos, dos tipos helicoidal, pontoado e reticulado
(mais raro). A raiz, em seccdo transversal, mostra uma epiderme uniestratificada, com células de
coloracdo, castanho-amarelada, com paredes externas suberificadas. O parénquima cortical, de
celulas de paredes espessas, contém amido. A endoderme possui células de paredes ligeiramente
lignificadas; nas raizes jovens, em sec¢do tangencial, as células mostram-se alongadas, de paredes
finas e marcadamente sinuosas. Em vista frontal, as células da epiderme sdo mais alongadas e
irregulares do que aquelas do rizoma, e algumas déo origem a pelos absorventes.

C. Descri¢do microscépica do po

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Sdo caracteristicas: coloracdo amarelada a amarelo-esverdeada; abundantes graos de amido esféricos,
isolados ou reunidos em grupos de dois, trés ou quatro componentes; fragmentos de parénquima
contendo grdos de amido; poucos fragmentos do suber castanho-amarelado, composto de células
poligonais em vista frontal, e, em vista transversal, mostrando massas irregulares de substancia
granular castanho-escuro sobre o lado externo do suber; fragmentos de tecido vascular, contendo
elementos de vaso com pontoacBes areoladas, alguns com espessamento helicoidal, infrequentes
fibras do xilema, de 200 a 300 pm de comprimento, de paredes delgadas e poros simples; substancia
granular castanho-alaranjada em grumos. Auséncia de cristais de oxalato de célcio e de esclereides.

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

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

Fase movel: acetato de etila, agua e acido férmico anidro (80:10:10).

Solucéo amostra: extrair 0,5 g da droga pulverizada com 10 mL de 4gua e metanol (20:80). Sonicar
durante 10 minutos e filtrar. Lavar o residuo duas vezes com 2 mL de metanol. Combine as solucdes

e dilua para 20 mL.

Solucéo referéncia: solucdo recentemente preparada de 5 mg de cloridrato de hidrastina e 5 mg
cloridrato de berberina em 20 mL de metanol.



Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 15 pL a 20 pL da
Solugdo amostra e 3 uL a 5 puL da Solucdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a
cromatoplaca e deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. A seguir, nebulizar
com iodeto de potassio e subnitrato de bismuto SR e examina-la novamente.

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

Parte superior da placa

Berberina: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia amarela amarela
Hidrastina: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia azul escuro azul escuro

Zona de fluorescéncia
azul-clara

Zona de fluorescéncia
azul escuro

Solucdolteferéncia Solugdol@mostra

TESTES

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 2%.

Agua (5.4.1.4). No maximo 10%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 8%.

Contagem do numero total de micro-organismos meséfilos (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

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 235 nm; pré-coluna empacotada com silica
quimicamente ligada a grupo octadecilsilano e coluna de 75 mm de comprimento e 4,6 mm de
diametro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (3,5 um); fluxo
da Fase movel de 0,30 mL/minuto.

Fase mével: fosfato monobéasico de potéssio 0,05 M e acetonitrila (73:27).

Solucéo amostra: a um baldo de fundo redondo de 100 mL contendo cerca de 1,0 g da amostra
pulverizada pesada, com exatiddo, adicionar 50 mL de solucdo de amonia a 1% (v/v) em etanol.
Aquecer até ebulicdo, sob refluxo, durante 30 minutos. Deixar esfriar a temperatura ambiente e filtrar
em algodé&o hidrdfilo, recolhendo o filtrado em um erlenmeyer. Juntar o algod&o hidrdéfilo ao residuo
contido no baldo de fundo redondo e repetir a extragdo por duas vezes com 30 mL da solugéo de
amonia a 1% (v/v) em etanol, aquecendo, sob refluxo, durante 10 minutos. Filtrar em algod&o para o
mesmo erlenmeyer utilizado anteriormente. Filtrar em papel de filtro, reunir os filtrados em um bal&o
de fundo redondo de 250 mL, lavar o baldo e o papel de filtro com 20 mL de solucdo de aménia a 1%
(v/v) em etanol. Evaporar o filtrado até secura, sob pressdo reduzida, em banho-maria a 55 °C.
Dissolver o residuo em 50 mL da Fase movel. Diluir 1 mL da solucdo obtida para 50 mL, utilizando
a Fase movel. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum e injetar no cromatografo.

Solucéo referéncia (1): dissolver 10 mg de cloridrato de hidrastina e 10 mg de cloreto de berberina
em metanol, completar o volume para 25 mL com o mesmo solvente e homogeneizar.

Solucao referéncia (2): diluir 1 mL da Solucéo referéncia (1) para 25 mL utilizando metanol como
solvente e homogeneizar.

SolucBes para curva analitica: transferir 2,0 mL da Solucéo referéncia (1) para baldo volumétrico de
25 mL, completar o volume com Fase mdvel e homogeneizar. Diluir aliquotas de 1 mL, 2 mL, 3 mL,
5 mL e 7 mL com Fase movel para 10 mL, obtendo solugdes com concentragdes de 3,2 ug/mL, 6,4
pug/mL, 9,6 pg/mL, 16,0 pg/mL e 22,4 pg/mL para cloridrato de hidrastina e cloreto de berberina.
Filtrar as solugdes em unidade filtrante de 0,45 pm e injetar no cromatografo.

Adequabilidade do sistema

Resolucdo entre picos: Solucéo referéncia (2), injetar 10 pul. A hidrastina tem tempo de retengdo
menor que a berberina. A resolucdo entre os picos correspondentes a hidrastina e a berberina é de, no
minimo, 1,5.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 pL da Solucéo referéncia (1), 10 pL da Solucéo referéncia
(2) e 10 puL da Solucdo amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos
correspondentes a hidrastina e a berberina. O tempo de retencdo relativo é cerca de 8,2 minutos para
a hidrastina e 10,8 minutos para a berberina. Calcular o teor de hidrastina e berberina na amostra a
partir da equacdo da reta obtida com as curvas analiticas do cloridrato de hidrastina e cloreto de
berberina. O resultado é expresso pela media das determinacOes de hidrastina e berberina,
separadamente, em porcentagem % (p/p) da droga, considerando a determinagdo de agua.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



e

Sl o3 g AT Gy S

Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Hydrastis canadensis L.

As escalas correspondem em A a 100 mm, em B a F a 100 pm.

A — aspecto geral do rizoma. B — esquema da secg¢do transversal do rizoma: floema primario (fp), regido do floema
secundario (fs), parénquima cortical (pc), periderme (pe), parénquima medular (pm), xilema primario (xp), xilema
secundario (xs). C — detalhe de periderme (pe) e parénquima cortical (pc) em seccdo transversal, 0s numerosos graos de
amido (ga) estdo representados apenas nas células a esquerda. D — detalhe de sec¢do transversal das seguintes regifes, de
cima para baixo: xilema secundéario (xs) apresentando raios parenquimaticos multisseriados, fibras e elementos de vaso
dispostos em séries radiais; xilema primario (xp) com fibras, meta e protoxilema envolto por parénquima medular; os
abundantes graos de amido presentes no parénquima medular e nos raios parenquimaticos ndo foram representados. E —
detalhe de seccéo transversal do parénquima medular (pm) apresentando numerosos grdos de amido (ga) na maioria das




células. F — aspecto geral do pd do rizoma, com fragmentos do stber (acima, a esquerda), de vasos (acima, a direita), de
fibras (abaixo, a direita), de gréos de amido, isolados ou agregados.

HORTELA-PIMENTA, folha
Menthae piperitae folium

A droga vegetal consiste de folhas secas, inteiras, quebradas, cortadas ou pulverizadas de Mentha x
piperita L. ou de suas variedades, contendo, no minimo, 1,2% de 6leo volatil em folhas inteiras e, no
minimo, 0,9% de dleo volatil em folhas rasuradas, em relacdo ao material dessecado.

CARACTERISTICAS

A droga tem odor forte, aromético, penetrante, semelhante ao mentol.

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

A lamina foliar € ovalado-oblonga a oblongo-lanceolada, medindo 1,5 a 9,0 cm de comprimento e
1,0 a 5,0 cm de largura, com apice agudo, base irregularmente arredondada e assimétrica, margem
irregularmente serreada, com coloragédo verde-clara a verde-escura, face adaxial quase lisa e abaxial
pubescente. O peciolo mede de 0,4 a 1,5 cm de comprimento e é pubescente.

B. Descri¢do microscopica

Lamina foliar de simetria dorsiventral, hipoanfiestomatica, com estdbmatos diaciticos. Em vista
frontal, a cuticula é lisa e as células da epiderme tém paredes anticlinais de contorno ondulado na
regido entre as nervuras e retilineas sobre as nervuras. Os tricomas sdo tectores ou glandulares:
tricoma tector pluricelular, unisseriado, com duas a quatorze células, com cuticula espessa e
marcadamente estriada, sendo a célula basal de maior comprimento e a apical de apice obtuso,
podendo apresentar uma coroa de células basais; tricoma tector pluricelular, com duas a seis células,
bisseriado na base, igualmente com cuticula espessa e estriada; tricoma glandular com pedicelo
unicelular a tricelular, curto e com cabeca unicelular, eliptica ou arredondada, com cuticula delgada;
tricoma glandular peltado, encontrado em depressdes da epiderme, com pedicelo curto, formado por
uma ou duas células na por¢do basal e cabeca pluricelular com oito células de disposicao radial,
geralmente com cuticula dilatada e de coloracdo parda. Em seccao transversal, as epidermes adaxial
e abaxial constam de apenas uma camada de células, ricas em gotas de 6leo; o parénquima palicadico
é formado por uma camada de células e o parénquima esponjoso é formado por 3-4 camadas, gotas
de oleo séo abundantes em todos os tecidos. A nervura principal, em seccéo transversal, apresenta
sistema vascular formado por um feixe colateral.

C. Descricdo microscopica do pé

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Examinar ao microscépio, utilizando solucdo de hidrato de cloral R. S&o caracteristicas: coloragéo
verde-claro a verde-oliva; fragmentos da epiderme, fragmentos de mesofilo e fragmentos de nervuras
com as caracteristicas e elementos mencionados em Descrigdo microscopica.



