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BOLDO, tintura
Boldus tinctura

A tintura é obtida a partir de folhas secas de Peumus boldus Molina, contendo, no minimo, 0,01% de
alcaloides totais expressos em boldina.

PREPARACAO

A tintura é preparada a 10% (p/v), por percola¢do ou maceracao, utilizando alcool etilico a 60% (v/v)
como liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido limpido, castanho-esverdeado escuro.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GF2sa.

Fase movel: tolueno, alcool metilico e dietilamina (80:10:10).

Solugdo amostra: evaporar 25 mL da tintura em banho-maria até a consisténcia de extrato mole.
Extrair, com auxilio de bastdo de vidro, o residuo ainda quente, duas vezes, com 10 mL de acido
cloridrico 2 M em cada vez. Filtrar e alcalinizar o filtrado em pH 9,0 com hidréxido de amonio 6 M.
Extrair o filtrado duas vezes, em funil de separacdo, com 20 mL de éter etilico em cada vez, com
agitacdo moderada para evitar a formacdo de emulsdo. Reunir as fases organicas e evaporar o solvente
em banho-maria. Dissolver o residuo em 0,5 mL de alcool metilico.

Solucao referéncia: dissolver 2 mg de boldina SQR em 5 mL de alcool metilico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solugéo
amostra e 5 uL da Solugdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. Nebulizar a placa com solucéo de
iodobismutato de potassio aquoacético. Deixar secar ao ar durante cinco minutos. Nebulizar a placa
com nitrito de s6dio SR. Examinar sob a luz visivel ap6s 30 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucdo referéncia e a
Solucdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de coloragao marron-
amarelado
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alaranjado ]

Zona de coloragao laranja
Zona de coloragdo laranja

Boldina: zona de

~ Zona de coloragdo castanha
coloragdo castanha

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Alcool etilico (5.3.3.8.1). Método por destilacdo, Tratamentos especiais, Liquidos com mais de 30%
de alcool. 60 + 5% (p/v).

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 2,0%.
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.

DOSEAMENTO

Alcaloides totais

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 304 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 ambiente; fluxo da Fase mével de 1,5 mL/minuto.

Fase movel: mistura da Eluente A e Eluente B (16:84), preparadas como descrito a seguir.

Eluente (A): mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de acetonitrila.

Eluente (B): mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de agua, ajustar o pH para 3,0 utilizando
acido férmico anidro.
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Soluc@o amostra: pipetar uma aliquota de 10 mL da tintura, que equivale a 1 g da droga vegetal,
evaporar, em banho-maria, a 80 °C até a consisténcia de extrato mole. Extrair, com auxilio de bastéo
de vidro, o residuo ainda quente com 50 mL de &cido cloridrico 2 M durante cinco minutos. Filtrar e
repetir 0 procedimento mais uma vez com o residuo obtido. Filtrar. Combinar os filtrados resfriados
em funil de separagdo e agitar com 100 mL de uma mistura de hexano e acetato de etila (1:1).
Descartar a fase orgénica. Ajustar o pH da fase aquosa para 9,0 utilizando hidréxido de aménio 6 M.
Extrair a fase aquosa com porg¢des de 100 mL, 50 mL e 50 mL de cloreto de metileno. Combinar as
fases organicas e evaporar em rotaevaporador até a secura. Transferir o residuo para baldo
volumétrico de 10 mL utilizando Fase mével como diluente. Completar o volume com Fase movel e
homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucéo referéncia: pesar, com exatid&o, cerca de 12 mg de boldina SQR. Dissolver essa quantidade
em bal&o volumétrico de 100 mL utilizando Fase movel como dissolvente. Completar o volume com
Fase mdvel e homogeneizar. Transferir 1 mL da solucdo obtida, utilizando pipeta volumétrica, para
baldo volumétrico de 10 mL. Completar o volume com Fase mével e homogeneizar. Filtrar em
unidade filtrante de 0,45 pm.

Adequabilidade do sistema
Resolugdo entre picos: Solugdo amostra, minimo 1,0 entre os picos referentes a isoboldina e a
boldina.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL. da Solucé@o referéncia e 20 uL da Solu¢do amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos referentes a boldina e aos seis alcaloides
descritos a seguir. Os tempos de retencdo relativos a boldina, cujo tempo de retencéo € de cerca de
seis minutos, sdo, aproximadamente, 0,9 para isoboldina, 1,0 para boldina, 1,8 para N-6xido de
isocoridina, 2,2 para laurotetanina, 2,8 para isocoridina e 3,2 para N-metil laurotetanina. Calcular o
teor de alcaloides totais, expressos em boldina, em porcentagem, segundo a expressao:

(A ) xm,
TA—A—r

em que,

TA = teor de alcaloides totais expressos em boldina % (p/p);

> A = soma das areas sob 0s picos correspondentes aos seis alcaloides identificados no cromatograma
obtido com a Solucéo amostra;

m, = massa em gramas de boldina SQR na Solucéo referéncia, considerando a pureza da substancia
de referéncia;

A = &rea sob o pico correspondente & boldina na Solugéo referéncia.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



