Temperatura:

Tempo (minutos) \ Temperatura (°C)
Coluna 0-65 50 — 180
Injetor 230
Detector 230

Solugdo amostra: dissolver 0,02 g da amostra em pentano e completar o volume para 10 mL com o
mesmo solvente.

Solucéo referéncia: dissolver 10 uL de linalol e 5 mg de borneol em pentano e completar o volume
para 10 mL com o mesmo solvente.

Procedimento: injetar volume de 1,0 uLL da Solu¢@o amostra e da Solucéo referéncia no cromatografo
a gas, utilizando divisdo de fluxo de 1:30.

Adequabilidade do sistema

Resolugéo entre picos: Solucéo referéncia, minimo 5,5 entre os picos referentes ao (R)-linalol (1°
pico) e (S)-linalol (2° pico) e, no minimo, 2,9 entre os picos do (S)-linalol e borneol (3° pico).

Limite: no maximo 14% de (R)-linalol. Calcular o teor de (R)-linalol, em porcentagem, segundo a
expressao:

Ap
Ags + Ag

TRL = x 100

em que,

TRL = teor de (R)-linalol %;
Ag = area sob o pico correspondente ao (S)-linalol; e
A= érea sob o pico correspondente ao (R)-linalol.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

CRATEGO, extrato fluido
Crataegi extracta fluida

O extrato fluido € obtido a partir de ramos floridos secos de Crataegus monogyna Jacq., Crataegus
rhipidophylla Gand. (syn. C. oxyacantha L., nom. rej.) Crataegus laevigata (Poir.) DC., Crataegus
pentagyna Waldst. & Kit. ex Willd., Crataegus nigra Waldst. & Kit. e Crataegus azarolus L., ou de
hibridos entre elas, contendo, no minimo, 0,8% de flavonoides totais, expressos como hiperosideo
(C21H20012, 464,38).



PREPARACAO

O extrato fluido € preparado na proporg¢do droga:solvente 1:1 (p/v), por percolagcdo ou maceragéo,
utilizando etanol a 70,0% como liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido de coloracdo verde escuro, com odor caracteristico.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2s4 (0,25 mm).

Fase movel: acetato de etila, &gua, acido acético e acido férmico (100:26:11:11).

Solucdo amostra: secar 1,0 mL do extrato fluido até residuo, em banho-maria, em temperatura nao
superior a 60°C. Suspender o residuo em 2 mL de metanol, filtrar em unidade filtrante de 0,45 um.

Solucéo referéncia (1): dissolver uma quantidade pesada, com exatiddo, de &cido clorogénico em
metanol, para obter a concentracdo de 100 pg/mL.

Solucao referéncia (2): dissolver uma quantidade pesada, com exatiddo, de hiperosideo em metanol,
para obter a concentragéo de 250 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solucéo
amostra, 20 uL da Solucdo referéncia (1) e 20 uL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa difenilborato de
aminoetanol SR, e a seguir com solugé@o de macrogol 400 (PEG) a 5% (p/v) em etanol. Aquecer entre
100 °C e 105 °C por aproximadamente 5 minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm.

Resultados: no esquema abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solu¢édo amostra, Solucéo
referéncia (1) e Solucao referéncia (2). Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.



Parte superior da placa

Hiperosideo: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia laranja laranja

Acido clorogénico: zona de | Zona de fluorescéncia azul
fluorescéncia azul

Zona de fluorescéncia verde
Rutina: zona de
fluorescéncia laranja

Solucgdolteferéncia Solucdomostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 1,0092 a 1,0771.
Etanol (5.3.3.8.1). Método I1. 61 % (v/v) a 64 % (v/v).

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

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 8,50 % (p/p).
Contagem do nimero 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.

DOSEAMENTO
Flavonoides totais

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

Solucgéo reagente: acido borico a 2,5% (p/v) e acido oxalico a 2% (p/v) em acido férmico anidro.
Solubilizar, com aquecimento e agitacdo, em capela de exaustao.

Solucéo estoque: em um baldo volumétrico 100 mL, adicionar 0,5 mL de extrato fluido de cratego e
completar o volume com etanol a 60%.



Solugdo amostra: transferir 5 mL da Solucéo estoque para um baldo de fundo redondo de 50 mL e
secar em evaporador rotativo, em temperatura ndo superior a 60 °C. Solubilizar o residuo em 8 mL
de uma mistura de metanol e acido acético (10:100) e transferir para um baldo volumétrico de 25 mL.
Lavar o baldo de fundo redondo com 3 mL da mistura de metanol e &cido acético (10:100) e adicionar
ao baldo volumétrico de 25 mL. Acrescentar 10 mL da Solucéo reagente. Levar ao banho de gelo por
10 minutos, ndo permitindo o congelamento da solu¢do. Completar o volume com &cido acético
glacial. Colocar o baldo imediatamente em banho de gelo e retirar 10 minutos antes da leitura no
espectrofotdmetro.

Solugéo branco: transferir 5 mL da Solucéo estoque para um baldo de fundo redondo de 50 mL e
secar em evaporador rotativo, em temperatura ndo superior a 60 °C. Solubilizar o residuo em 8 mL
da mistura de metanol e acido acético (10:100) e transferir para um baldo volumétrico de 25 mL.
Lavar o baldo de fundo redondo com 3 mL da mistura de metanol e acido acético (10:100) e adicionar
ao baldo volumétrico de 25 mL. Acrescentar 10 mL de &cido formico anidro. Levar ao banho de gelo
por 10 minutos, ndo permitindo o congelamento da solu¢do. Completar o volume com acido acético
glacial. Colocar o baldo imediatamente em banho de gelo e retirar 10 minutos antes da leitura no
espectrofotdmetro.

Procedimento: medir a absorvancia da Solucdo amostra em 410 nm, apds exatamente 30 minutos,
utilizando a Solucéo branco, para ajuste do zero. Calcular o teor de flavonoides totais expresso em
hiperosideo, em porcentagem, segundo a expressao:

A X 1,235
TFT = ———

em que,
TFT = teor de flavonoides totais expresso em hiperosideo % (p/p);

A = Absorvancia medida para a Solucdo amostra; e

m = massa em gramas do extrato fluido de cratego, determinado a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

CRAVO-DA-INDIA, botao floral
Caryophylli flos

A droga vegetal consiste de botbes florais secos de Syzygium aromaticum (L.) Merr. & L.M.Perry,
contendo, no minimo, 15% de 6leo volatil.

CARACTERISTICAS

Os botdes florais possuem odor forte, aromatico e caracteristico; os botfes exsudam 06leo ao serem
pressionados.



