Cada mL de &cido cloridrico 0,01 M equivale a 6,037 mg de alcaloides totais expressos em aconitina.
Calcular o teor de alcaloides totais, em porcentagem, segundo a expresséo:

A_VX 6,037 x 0,1
B m

em que,

TA = teor de alcaloides totais expressos em aconitina %;
V = volume de acido cloridrico 0,01 M, em mililitros, consumido na titulacdo; e
m = massa utilizada, em gramas, determinada a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

ALCACHOFRA, folha
Cynarae folium

A droga vegetal consiste de folhas secas, inteiras ou fragmentadas de Cynara scolymus L., contendo,
no minimo, 0,7% de &cido clorogénico (C16H1809, 354,31).

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Folhas simples, as jovens sésseis e as adultas com peciolo curto. Folhas totalmente desenvolvidas
com 70,0 a 120,0 cm de comprimento e 30,0 a 55,0 cm de largura. A ldmina é pinatissecta (ou partida),
com margem dentada. A folha é pilosa, sendo o indumento adpresso e pubescente na face adaxial e
adpresso e velutino na face abaxial. A face adaxial é verde e a face abaxial é acinzentada ou
esbranquicgada. As nervuras, de maneira geral, Sdo proeminentes e sinuosas na face abaxial, em seccéo
transversal, em funcdo do desenvolvimento dos feixes vasculares.

B. Descri¢do microscopica

A folha € anfiestomatica e de simetria dorsiventral. Em seccéo transversal, a epiderme apresenta uma
Unica camada de células, sendo as células da face adaxial maiores do que as da face abaxial. Em
ambas as faces, as células epidérmicas apresentam cuticula e paredes delgadas. As células-guarda
apresentam cristas estomatiferas, e estdo localizadas, geralmente, acima do nivel das demais células
epidérmicas, em especial na regido da nervura principal e na face abaxial das alas. Os tricomas
tectores unisseriados e pluricelulares sdo abundantes, principalmente na face abaxial. Podem
apresentar uma das células colapsadas e geralmente aparecem dobrados ou enrolados. Os tricomas
glandulares ocorrem em ambas as faces da epiderme, porém sdo menos abundantes que os tricomas
tectores. O mesofilo apresenta duas a trés camadas de parénquima pali¢adico e cinco a oito camadas
de parénguima esponjoso, com espacos intercelulares evidentes. Os feixes vasculares séo colaterais
e envoltos por endoderme. O tecido vascular forma feixes colaterais circundados por tecido



esclerenquimatico. A nervura principal apresenta formato lobado na face abaxial. Na regido dos
I6bulos, logo abaixo da epiderme, ha duas ou mais camadas de células parenquimaticas seguidas de
colénquima angular. Estes feixes se distribuem ao redor do parénquima medular que, frequentemente
se apresenta fistuloso. Em vista frontal, os estbmatos sdo anomociticos e as paredes das células
epidérmicas comuns sdo retas; os tricomas glandulares sdo do tipo capitado e apresentam cabeca
secretora unicelular com pedicelo unicelular ou bicelular.

C. Descri¢cdo microscépica do po

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Séo caracteristicos: coloracéo cinza-esverdeada; fragmentos da face adaxial e abaxial da epiderme
em vista frontal com células poligonais de paredes retas e presenca de estdmatos. Fragmentos de
elementos de vaso com paredes anelares e reticuladas. Fragmentos de tricomas tectores dobrados e
enrolados. Tricomas glandulares. Fragmentos grandes de coloracdo esverdeada e fragmentos de
elementos de vaso e de parénquima clorofiliano.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2sa.
Fase movel: acetato de etila, 4gua, acido acético e acido formico (100:26:11:11).

Solugdo amostra: pesar 1,0 g da droga vegetal, adicionar 20 mL de etanol a 70% e aquecer, sob
refluxo, durante 30 minutos. Filtrar, secar o extrato sob pressao reduzida, até residuo, em temperatura
inferior a 60 °C. Suspender o residuo em 5 mL de etanol a 70%.

Solucéo referéncia (1): dissolver o acido clorogénico em metanol, para obter a concentragdo de 500
pg/mL.

Solucao referéncia (2): dissolver a luteolina-7-O-glicosideo em metanol, para obter a concentracédo de
500 pg/mL.

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

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



Parte superior da placa
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TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9). Método gravimétrico. No maximo 12%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 2%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 20%.

Cinzas insolaveis em acido (5.4.1.5.3). No maximo 4%.

Contagem do numero 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.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Derivados de acido clorogénico

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 330 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 um), mantida a temperatura de 40 °C;
fluxo da Fase movel de 1,5 mL/minuto.

Fase movel (1): agua, acetonitrila e acido fosforico (92,6:7:0,4).

Fase movel (2): acetonitrila e acido fosforico (99,6:0,4).



Tempo (minutos) | Fasemével (1)% | Fase mével (2) % | Sistema de eluicdo

0-17 100 0 isocratico
17-50 100 -> 80 0->20 gradiente linear
50 - 51 80->0 20 - 100 gradiente linear
51 -61 0 100 isocratico
61 — 62 0-> 100 100> 0 gradiente linear
62 — 72 100 0 isocratico

Solugdo amostra: pesar, com exatidao, cerca de 0,50 g da droga vegetal moida e transferir para um
baldo de fundo redondo de 100 mL. Adicionar 50,0 mL de metanol. Aquecer a solugao, sob refluxo,
a 70 °C por 60 minutos. Deixar a amostra esfriar e filtrar a solu¢cdo com algoddo. Transferir o residuo
e 0 algodao para o bal&o de fundo redondo e adicionar 50,0 mL de metanol. Aquecer novamente, sob
refluxo, a 70 °C por 60 minutos. Filtrar a solugéo, reunir os filtrados e transferir para um baldo
volumétrico de 200 mL. Completar o volume com &gua. Filtrar em unidade filtrante de 0,45um.

Solucéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 5,0 mg de acido clorogénico, transferir para baldo
volumétrico de 50 mL e completar o volume com metanol.

Solucao referéncia: transferir 5,0 mL da Solucéo estoque para baldo volumétrico de 20 mL, adicionar
5 mL de metanol e completar o volume com &gua. Filtrar em unidade filtrante de 0,45um.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucéo referéncia e 10 puL da Solugdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o pico do &cido clorogénico. Calcular o teor de acido
clorogénico, em porcentagem, segundo a expressao:

Ay Xmy XP

TA =
A, Xxmy X100

em que:

TA = teor de acido clorogénico % (p/p).
A4 = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solu¢do amostra.
r = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solucéo referéncia.
mz = massa em gramas do &cido clorogénico;
my = massa em gramas da amostra, considerando a perda por dessecacgéo;
P= pureza percentual declarada da substancia de referéncia.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



Figura 1 — Aspectos macroscdpicos e microscopicos em Cynara scolymus L.

As escalas correspondem em A a 10 cm; B a 200 pum; C-D a 100 pum; E a 50um.

A - aspecto geral da folha em vista frontal. B - representacdo esquematica da lamina foliar em sec¢do transversal: feixe
vascular (fv); nervura principal (np). C - detalhe do mesofilo em sec¢édo transversal: epiderme (ep); estdmato (es);
parénquima esponjoso (pj); parénquima pali¢adico (pp); tricoma tector (tt). D - detalhe da nervura secundaria: colénquima
angular (co); feixe vascular (fv); parénquima (p). E - detalhe do colénquima angular (co), parénquima cortical (pc) e
epiderme (ep).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos do po6 em Cynara scolymus L.

As escalas correspondem a 50 pm.

A - fragmento da face adaxial da epiderme, em vista frontal. B - fragmento da face abaxial da epiderme, em vista frontal,
estdmato anomocitico (es). C — tricoma glandular. D — tricoma tector e fragmentos de tricomas tectores. E — fragmentos
de elementos de vaso, com espessamento reticulado e anelado, respectivamente. F — fragmento da regido da nervura de
maior calibre, com destaque para o estdmato (es), com uma crista estomatifera (seta).

ALCACHOFRA, extrato fluido
Cynarae extracta fluida

O extrato fluido é obtido a partir de folhas secas de Cynara scolymus L., contendo, no minimo, 0,7%
de acido clorogénico (C16H1809, 354,31).

PREPARACAO

O extrato fluido é preparado na proporc¢éo droga:solvente 1:1 (p/v), por percolagéo, utilizando etanol
a 70% como liquido extrator.



