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GARRA-DO-DIABO, raiz
Harpagophyti radix

A droga vegetal consiste de raizes secundarias tuberosas dessecadas e fragmentadas ou pulverizadas
de Harpagophytum procumbens DC. ex Meissn., contendo, no minimo, 1,2% de harpagosideo
(C24H30011, 494,49).

IDENTIFICACAO
A. Descri¢do macroscopica

Raizes secundarias tuberosas, em pedacos ou fatias irregulares, em geral circulares, em regra de 2 a
4 cm de didmetro, raramente 6 cm, e 2 a 6 mm de espessura; os fragmentos, quando desidratados,
apresentam coloracdo acastanhada. Os pedacos apresentam casca suberosa fina (0,2 a 0,5 mm),
acinzentado-amarelada a castanho-avermelhada; longitudinalmente séo enrugados. A fratura é lisa e
a superficie € cornea, esbranquicada a cinza.

B. Descri¢do microscopica

A periderme é constituida por até 30 camadas de células de arranjo radial. O suber &€ homogéneo e
formado por cerca de 25 camadas de células retangulares justapostas, com paredes delgadas e a
feloderme é constituida por duas a trés camadas de células retangulares, achatadas e de paredes
delgadas. Lenticelas podem ser ocasionalmente observadas. O parénquima cortical é contituido por
cerca de 35 camadas de células volumosas e de paredes delgadas, com campos de pontoagédo primaria
evidentes e espacos intercelulares diminutos; graos de amido ausentes (nao evidenciados pelo reativo
de lugol); esporadicamente encontram-se células pétreas. O sistema vascular apresenta arranjo radial;
as numerosas séries radiais sdo constituidas por elementos de conducéo e celulas parenquimaticas de
paredes nao lignificadas, provenientes do cambio fascicular, e alternam-se a estreitas séries de células
parenquimaticas com paredes ndo lignificadas, provenientes do cambio interfascicular. O floema
possui séries radiais com elementos de tubo crivado e células parenquimaticas, alternadas a cinco a
sete series de células parenquimaticas volumosas; fibras e células pétreas ausentes. A regido do
cambio apresenta duas a quatro camadas de células retangulares. O xilema secundario também possui
arranjo radial. Os elementos traqueais e as fibras estdo dispostos em séries radiais geralmente
unisseriadas e alternam-se aos raios parenquimaticos multisseriados. Os elementos traqueais
apresentam placas de perfuracdo simples e paredes pontoadas ou escalariformes. Cristais de oxalato
de calcio na forma de pequenas agulhas ou cubos podem ser observados. A medula é reduzida, pouco
diferenciada, constituida por células parenquimaticas.

C. Descricdo microscopica do p6

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloracdo marrom-amarelada; fragmentos de stber consistindo
de células poliédricas sobrepostas, com paredes suberificadas delgadas; fragmentos de parénquima
cortical com células hexagonais de paredes delgadas com pontoagdes conspicuas, em parte com
inclusdes amarelas, na forma de gotinhas, ou marrom-avermelhadas, granulares, e esparsamente
cristais de oxalato de calcio na forma de agulhas ou cubos; fragmentos de elementos traqueais com
paredes com espessamento escalariforme ou pontoado; células parenquimaticas de paredes
lignificadas frequentemente associadas aos elementos de conducdo; raramente sédo observados
esclereides retangulares ou poligonais com paredes com pontoacGes e conteddo marrom-
avermelhado. Gréos de amido ausentes.
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D. FalsificagOes ou adulterantes

Raizes primérias de Harpagophytum procumbens DC. ex Meissn. podem ser identificadas pela
camada mais grossa de suber, pela coloracdo acastanhada e pela auséncia do sabor amargo. Pode ser
confundida com outras plantas africanas com raizes fortemente amargas, como Elephantorrhiza spp.
(Fabaceae, Mimosoideae) e Acanthosicyos naudinianus (Sond.) C.Jeffrey (Cucurbitaceae).

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

Fase estacionaria: silica-gel GF2s4, com espessura de 0,25 mm.

Fase movel: acetato de etila, alcool metilico e agua (77:15:8).

Solugé@o amostra: aquecer durante 10 minutos, 1 g da droga vegetal pulverizada (355 pm) (5.2.11)
com 10 mL de éalcool metilico utilizando banho-maria a temperatura de 60 °C. Filtrar e concentrar o
filtrado para 2 mL, sob vacuo, em temperatura inferior a 40 °C.

Solucéo referéncia: dissolver 1 mg de harpagosideo em 1 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL. da Solucéo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm, apds 30 minutos. Nebulizar com
solucéo de anisaldeido.

Resultados: nos esquemas a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a

Solugdo amostra, apds o exame sob a luz ultravioleta e a nebulizacdo com a solugéo de anisaldeido,
respectivamente. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Zona de fluorescéncia azul-
escuro

Zona de fluorescéncia azul-
claro

Zona de fluorescéncia azul-
escuro

Harpagosideo: zona de Zona de fluorescéncia azul-
fluorescéncia azul-escuro escuro

Zona de fluorescéncia azul-
claro

Solugdoreferéncia Solugdoamodtra
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Parte superior da placa

Zona de coloragio azul-
escuro

Zona de coloragio azul-
claro

Zona de coloragéo verde-
escuro

Harpagosideo: zona de Zona de coloragao marron-
colorag¢do marron-esverdeado esverdeado

Zona de coloragao verde claro

Zona de coloragio verde-
acinzentado

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 12,0%. Utilizar 2 g da droga
pulverizada (355 um) (5.2.11) a 105 °C durante duas horas.

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 maximo 10,0%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No maximo 5,0%.

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.

Amido. Examinar a droga pulverizada (355 pum) (5.2.11) em um microscopio com aumento de 10
vezes. Utilizar 4gua e reativo de Lugol. Ndo deve desenvolver coloracdo azul.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Harpagosideo
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Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 281 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 de 40 °C; fluxo da Fase movel de 1,5 mL/minuto. Sistema isocrético.

Fase mdvel: &gua e alcool metilico (50:50)

Solugéo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,50 g da droga pulverizada (355 pm) (5.2.11),
adicionar 50 mL de alcool metilico e extrair sob agitagdo magnética durante uma hora em erlenmeyer
de 125 mL. Filtrar em papel de filtro, transferir para baldo volumétrico de 100 mL e reservar.
Transferir o residuo e o papel de filtro para baldo de fundo redondo de 125 mL, adicionar 50 mL de
alcool metilico e aquecer, sob refluxo, durante uma hora. Ap6s o resfriamento, filtrar. Lavar o
condensador duas vezes com 5 mL alcool metilico cada e filtrar. Reunir o filtrado e as solucfes de
lavagem. Evaporar até secura, a vacuo, em banho-maria com temperatura ndo superior a 40 °C.
Suspender o residuo em alcool metilico e transferir para o baldo volumétrico de 100 mL reservado.
Completar o volume com alcool metilico e homogeneizar. Diluir uma aliquota de 3,0 mL para 10 mL
com alcool metilico. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Curva analitica: construir uma curva analitica com a substancia de referéncia harpagosideo em alcool
metilico, com, no minimo, cinco concentragdes, na faixa entre 3 e 40 pug/mL. Filtrar em unidade
filtrante de 0,45 pum.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 puLL da Solugcdo amostra ¢ 20 uL. de cada concentrag¢do da
Curva analitica. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. Calcular o teor de
harpagosideo, em porcentagem, segundo a expressao:

€y X 100

TH
mX 3

em que,

TH = teor de harpagosideo % (p/p);

Ca = concentragdo de harpagosideo encontrada na Solugdo amostra em pg/mL por meio da curva de
calibracdo analitica, considerando pureza da substancia de referéncia;

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

3 = 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 Harpagophytum
procumbens DC. ex Meissn.

As escalas correspondem: em B a 500 um, de C a | em 200 um, e em J a 100 pm.

A- aspecto geral da droga; B- esquema do corte transversal da raiz, evidenciando periderme (pe), parénquima cortical
(pc), regido do floema primario e secundario (f), regido do xilema secundario (x). C- periderme (pe) e paréngquima cortical
(pc), em seccdo transversal. D- seccdo transversal da regido do cAmbio (ca), com floema secundério, xilema secundério e
raios parenquimaticos multisseriados, fibras e vasos dispostos em séries radiais. E- sec¢do transversal do xilema
secundario. F-J: detalhes do p6; F- fragmento do stber; G- fragmento de elemento de vaso acompanhado de parénquima
radial; H-J: fragmentos de elementos de vaso com diferentes tipos de espessamento de parede.



