CAPIM-LIMAOQ, 6leo
Cymbopogonis citrati aetheroleum

Oleo volatil obtido por hidrodestilacio, a partir de folhas frescas de Cymbopogon citratus (DC.) Stapf,
contendo, no minimo, 60% de citral A (trans-citral ou geranial) e citral B (cis-citral ou neral).
CARACTERISTICAS

Liquido amarelo palido, com odor de citronela.

IDENTIFICACAO

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

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

Solugdo amostra: diluir 2 uL da amostra a ser examinada em 1 mL de tolueno.
Solucao referéncia: diluir 2 pL de citral em 1 mL de tolueno.

Revelador: dissolver 1 g de vanilina em 100 mL de metanol. Adicionar 4 mL de acido cloridrico e 5
mL de &cido sulfurico e homogeneizar.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL da Solugéo
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 vanilina sulfdrica SR, aquecer entre 100 °C
e 105 °C durante 5 a 10 minutos.

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

Parte superior da placa

Citral: zona de Zona de fluorescéncia
fluorescéncia azul escura azul escura

Solucdo referéncia Solucéo amostra




TESTES
Densidade relativa (5.2.29.1). 0,875 a 0,930.
indice de refragdo (5.2.29.4). 1,480 a 1,493.

Poder rotatério (5.2.29.5). -3,10° a -1,10°.

Perfil cromatogréafico. Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar
cromatdgrafo provido de detector por ionizacdo de chama; coluna capilar de 30 m de comprimento e
0,25 mm de didmetro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com espessura de filme de
0,25 pm. Utilizar nitrogénio ultrapuro como gas de arraste (1 mL/minuto).

Temperatura:
Tempo (minutos) | Temperatura (°C)
Coluna 0-63,3 60 — 250
Injetor 220
Detector 250

Solugdo amostra: diluir 5 L do 6leo volatil de capim-limdo em 1 mL de n-hexano.
Solucao referéncia: diluir 1 uL de citral em 1 mL de n-hexano.

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solug@o amostra e da Solucéo referéncia no cromatdgrafo
a gas, utilizando divisdo de fluxo de 1:50. Determinar as concentracOes relativas por integracao
eletronica pelo método de normalizacéo.

Examinar o perfil cromatografico da Solu¢cdo amostra. Os picos caracteristicos no cromatograma
obtido com a Solucdo amostra deverdo ter tempos de retengdo similares aqueles obtidos com o
cromatograma da Solucéo referéncia ou a identificacdo confirmada com a cromatografia a gas acoplada
a detector seletivo de massas operando nas mesmas condicfes que a cromatografia a gas com detector
por ionizacéo de chama.

Adequabilidade do sistema
Resolucao entre picos: Solucdo referéncia, minimo 3 entre os picos referentes ao citral B e citral A.
No cromatograma obtido com a Solu¢do amostra verificar a presenca dos componentes conforme

segue: soma das porcentagens dos compostos citral A (trans-citral) e citral B (cis-citral), minimo de
60%.
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Figura 1 - Cromatograma ilustrativo obtido com 6leo volatil de Cymbopogon citratus (DC.) Stapf,
por cromatografia a gas acoplada a detector por ionizagdo de chama.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

CASCARA-SAGRADA, casca
Rhamni purshianae cortex

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

SINONIMIA CIENTIFICA

Rhamnus purshiana DC.

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-parpura escura, com
estreitas costelas longitudinais e lenticelas transversais esparsas, alongadas e espagadas, coberta com



placas acinzentadas ou esbranquicadas de liquens, eventualmente de musgos ou hepéticas. 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 secc¢do transversal do cortex, apresenta externamente, periderme de coloragdo 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 conteddo claro. Adjacente a periderme, ocorrem
externamente poucas camadas de células colenquimaéticas seguidas por uma regido parenquimatica.
O parénquima cortical apresenta células alongadas tangencialmente e cristais de oxalato de calcio na
forma de drusas e cristais prismaticos. Na regido mediana do cortex se encontram grupos de 20 a 50
esclereides (células pétreas), estes 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

O pd atende todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Sdo caracteristicas: coloracdo 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 parenquimética 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 pontoagdes simples a ramificadas e limen bem aparente; fibras
individuais estreitas, com paredes grossas, lignificadas e ndao lamelares, com pontoacdes simples,
Iimen pequeno, frequentemente inconspicuo; grupos de células pétreas rodeadas por idioblastos com
cristais prismaticos de oxalato de célcio; fragmentos de suber com coloracdo 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 didametro; oxalato de calcio em prismas monoclinicos ou drusas de 6 a 20 um de
didmetro, ocasionalmente até 45 um de diametro; fragmentos de parénguima contendo graos de
amido e cristais de oxalato de célcio; fragmentos ocasionais de hepaticas, consistindo de células
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 movel: acetato de etila, metanol e agua (100:17:13).

Solugdo amostra: pesar 0,5 g da droga vegetal e adicionar 5 mL de etanol a 70%. Aquecer em banho-

maria durante 15 minutos. Filtrar a amostra. Evaporar em banho-maria até secura, com temperatura
méaxima de 60 °C. Suspender o residuo em 2 mL de metanol



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

Solucéo referéncia (2): dissolver uma quantidade exatamente pesada de emodina em metanol, para
obter a concentragdo de 1 mg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugéo
amostra, 20 uL da Solucédo 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
potéssio a 5% (p/v) em etanol. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. Aquecer a cromatoplaca
entre 100 °C e 105 °C durante 5 minutos. Examinar sob a luz visivel.

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

Parte superior da placa

Emodina: zona de coloragdo Zona de coloragio
vermelha vermelha

Aloina: zona de coloragdo Zona de coloragdo
amarela amarela

Zonas de coloragdes
amarelas

Solugdes referéncia Solugdo amostra

TESTES

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 1%.

Perda por dessecacdo (5.4.2.2.3). Método gravimétrico. No maximo 10%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 7%.

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.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.



DOSEAMENTO

Solucéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca del,0 g de droga vegetal, adicionar 100 mL de &gua
fervente e deixar em contato durante 5 minutos. Transferir a mistura para um baldo volumétrico de
100 mL. Completar o volume com &gua destilada. Filtrar a amostra, descartando os primeiros 20 mL.
Transferir 10 mL do filtrado para um funil de separacéo e adicionar 0,1 mL de &cido cloridrico 1 M.
Extrair com 20 mL de uma mistura de hexano e éter etilico (3:1). Repetir a extracao 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 4gua, misturados durante 3 minutos). Repetir a extracao 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 os cascarosideos.

Glicosideos hidroxiantracénicos sem os cascarosideos

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

Solucdo amostra: transferir a fase organica para uma capsula de porcelana. Evaporar em banho-maria
até residuo. Dissolver o residuo em 0,3 a 0,5 mL de metanol e transferir para um baldo volumétrico
de 50 mL. Lavar a capsula com agua quente e transferir os residuos para o baldo volumétrico de 50
mL. Diluir com &gua. Em seguida, transferir 20 mL da solucéo para um baldo de fundo redondo de
100 mL, adicionar 2 g de cloreto férrico hexaidratado e 12 mL de acido cloridrico. Aquecer a mistura
sob refluxo durante 4 horas. Apés o resfriamento transferir a solu¢do para um funil de separagéo.
Lavar o baldo com 3 a4 mL de hidroxido de sodio 1 M, em seguida, com 3 a 4 mL de agua. Transferir
a agua de lavagem para o funil de separagdo. Extrair com 30 mL de uma mistura de hexano e éter
etilico (3:1). Repetir a extracdo trés vezes. Transferir a fase organica para outro funil de separacéo e
lava-la, duas vezes, utilizando 10 mL de 4gua em cada lavagem. Descartar a fase aquosa. Apos esse
procedimento diluir 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 metanol.

Procedimento: medir a absorvancia em 440 nm e em 515 nm. Utilizar metanol para ajuste do zero. A
razdo entre os valores de absorvéancia 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 expresséo:

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 amostra, considerando a perda por dessecacgéo.

Cascarosideos

Solucéo amostra: diluir a fase aquosa para um baldo volumétrico de 50 mL com &gua. 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 em 440 nm, menor que 2,4, invalida o ensaio.
Calcular o teor de cascarosideos, em porcentagem, segundo a expressao:

_AX 6,95
B m

TC

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

A = absorvancia medida em 515 nm; e

m = massa em gramas da amostra, 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 macroscopicos 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 pm; em E e F a 50 pum.

A — aspecto geral da casca em vista frontal. B - representagcdo esquematica da casca em sec¢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 seccdo 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); suber (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 secundério circundado por parénquima
contendo cristais prismaticos (cr) em seccéo 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 seccdo 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



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.

CASCARA-SAGRADA, extrato fluido
Rhamni purshianae extracta fluida

O extrato fluido é obtido a partir de cascas secas de Frangula purshiana (DC.) A. Gray, contendo, no
minimo, 8,0% de glicosideos hidroxiantracénicos, dos quais, no minimo, 60% sdo cascarosideos,
expressos como cascarosideo A (C27Hz2014, 580,54).

SINONIMIA CIENTIFICA

Rhamnus purshiana DC.

PREPARACAO

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

CARACTERISTICAS

Liquido de coloracdo marrom escuro.

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, metanol e agua(100:17:13).

Solugcdo 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 pum.

Solucéo referéncia (1): dissolver uma quantidade pesada, com exatiddo, de aloina em metanol, para
obter a concentragdo de 1000 pg/mL.

Solucéo referéncia (2): dissolver uma quantidade pesada, com exatidao, de emodina em metanol, para
obter a concentragdo de 1000 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solugéo
amostra, 20 uL da Solucédo referéncia (1) e 20 uL da Solucédo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a placa e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucdo de hidroxido de



potassio a 5% em etanol. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. 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 Solucéo referéncia (1),
Solucéo referéncia (2) e a Solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.

Parte superior da placa

Emodina: zona de coloracao Zona de coloragéo
vermelha vermelha

Aloina: zona de coloragao Zona de coloragéo
amarela amarela

Zonas de coloragdes
amarelas

SolugBes referéncia Solugdo amostra

TESTES

Densidade relativa (5.2.5). 0,9198 a 0,9231.

Etanol (5.3.3.8.1). Método I1. 57% (v/v) a 62% (v/v).

Metanol e 2-propanol (5.4.2.2.1). Cumpre 0 teste.

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

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.

DOSEAMENTO

Solucdo estoque: transferir, volumetricamente, 1 mL de extrato fluido para um baldo volumétrico de
100 mL, completar o volume com agua e homogeneizar. Filtrar a amostra, descartando os primeiros
20 mL. Transferir 10 mL do filtrado para um funil de separacao e adicionar 0,1 mL de acido cloridrico
M. Extrair com duas quantidades de 20 mL cada, de uma mistura de hexano e éter (3:1). Apés separar
as fases, reservar a fase aquosa. Lavar a fase organica com 5 mL de agua. Descartar a fase organica
e reunir as fases aquosas com as aguas de lavagem. Extrair a fase aquosa com quatro quantidades, de
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 3 min). Combinar as fracfes acetato de etila. Utilizar a
fase aquosa para o doseamento de cascarosideos e a fase organica para o doseamento de glicosideos
hidroxiantracénicos sem os cascarosideos.



Glicosideos hidroxiantracénicos sem os cascarosideos

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

Solugdo amostra: transferir a fase organica para uma capsula de porcelana. Evaporar o solvente em
banho-maria até residuo. Dissolver o residuo em 0,3 a 0,5 mL de metanol e transferir para um baldo
volumétrico de 50 mL. Lavar a capsula com agua quente e transferir os residuos para o baldo
volumétrico de 50 mL. Completar o volume com agua e homogeneizar. Em seguida, transferir 20 mL
da solucdo para um bal&o de fundo redondo de 100 mL, adicionar 2 g de cloreto férrico hexaidratado
e 12 mL de acido cloridrico. Aquecer a mistura sob refluxo durante 4 horas. Apds o resfriamento
transferir a solugdo para um funil de separacdo. Lavar o baldo com 3 a 4 mL de hidroxido de sédio
M, em seguida, com 3 a4 mL de &gua. Transferir a &gua de lavagem para o funil de separacéo. Extrair
com trés quantidades, cada uma com 30 mL, de uma mistura de hexano e éter (3:1). Transferir a fase
organica para outro funil de separacdo e lava-la duas vezes, utilizando 10 mL de agua em cada
lavagem. Descartar a fase aquosa. Apos esse procedimento diluir a fase organica para 100 mL com a
mistura de hexano e éter (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 5g/L em metanol.

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 em 440 nm, menor que 2,4, invalida o ensaio.
Calcular o teor de glicosideos hidroxiantracénicos sem os cascarosideos (HAC), em porcentagem,
segundo a expresséo:

A X 6,95
THAC = ——

em que,

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

Cascarosideos

Solucdo amostra: diluir a fase aquosa, com agua, num baldo volumétrico de 50 mL, completar o
volume e homogeneizar. Utilizar 20 mL dessa solugéo.

Procedimento: medir a absorbancia em 440 nm e em 515 nm. Utilizar metanol 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 cascarosideos, em porcentagem, segundo a expressao:

A X 6,95
c=——"—
m

em que,

TC = teor de cascarosideos % (p/p);
A = absorvancia medida em 515 nm; e
m = massa em gramas do extrato fluido de cascara sagrada, determinada a partir da densidade.



