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BOLDO, extrato fluido
Boldus extracta fluida

O extrato fluido é obtido a partir de folhas secas de Peumus boldus Molina, contendo, no minimo,
0,10% de alcaloides totais expressos em boldina (C19H2:NO4, 327,38).

PREPARACAO
O extrato fluido é preparado na propor¢do droga:solvente 1:1 (p/v), por maceragdo ou percolacgéo,
utilizando alcool etilico a 70% (v/v) como liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido verde escuro.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel F2sa.

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

Solugdo amostra: transferir 25 mL do extrato e secar até residuo em banho-maria, em temperatura
ndo superior a 60 °C. Suspender o residuo com duas porc¢des de 10 mL de acido cloridrico 2 M. Filtrar
a solucdo em algodao e alcalinizar com hidréxido de amonio 6 M até pH 9. Transferir a solucéo para
um funil de separacdo. Extrair duas vezes com 20 mL de éter etilico. Reunir a fase organica e filtrar
em papel de filtro. Secar a fase organica até residuo, em banho-maria, em temperatura ndo superior a
60 °C. Suspender o residuo em 1 mL de alcool metilico e proceder a analise cromatogréafica.

Solucéo referéncia: dissolver uma quantidade pesada, com exatiddo, de boldina em alcool metilico,
para obter a concentracdo de 400 pg/mL.

Revelador: iodobismutato de potassio aquo-acético.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 puL das Solucéo
amostra e 20 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob luz ultravioleta em 365 nm. Nebulizar a placa com iodobismutato
de potassio aquo-acético. Deixar secar a placa ao ar por cinco minutos. Nebulizar a placa com nitrito
de sodio SR. Apds 30 minutos examinar sob a luz visivel.

Resultados: nos esquemas a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solucé@o amostra, apds exame sob a luz ultravioleta em 365 nm e sob a luz visivel, na ordem. Outras
zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Zona de fluorescéncia azul

Zona de fluorescéncia azul

Boldina: zona de

e Zona de fluorescéncia azul
fluorescéncia azul

Zona de fluorescéncia azul

Solugaoreferéncia Solugao amostra

Parte superior da placa

Zona de coloragéo verde

Zona de coloragdo marron

Boldina: zona de

~ Zona de coloragao marron
colorag¢@o marron

Zona de coloragdo marron

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 1,0459 a 1,0592.

Alcool etilico (5.3.3.8.1). 39,2% (v/v) a 40,4% (v/v). Proceder conforme descrito em tratamentos
especiais, liquidos com menos de 50% de alcool.



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PM111-00

Alcool metilico e alcool isopropilico (5.4.2.2.1). Cumpre o teste.
Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 35,0% (p/v).
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
cromatégrafo provido de detector ultravioleta a 304 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de didmetro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida a temperatura ambiente; fluxo da Fase movel de 1,5
mL/minuto.

Fase movel: mistura da Solugéo A e Solucgéo B (16:84).
Solucéo A: mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de acetonitrila.

Solucéo B: mistura de 0,2 mL de dietilamina e 99,8 mL de &gua, ajustar o pH para 3,0 com acido
férmico anidro.

Solugdo amostra: homogeneizar o extrato fluido e transferir, volumetricamente, 1 mL para um béquer
de 250 mL. Lavar a pipeta com 3 mL de acido cloridrico 5,5 M, transferindo para o béquer. Adicionar
50 mL de &cido cloridrico 5,5 M. Homogeneizar e verificar o pH que deve estar entre 2 e 3. Transferir,
quantitativamente, a solucdo para um funil de separacédo de 250 mL e lavar o béquer com 10 mL de
acido cloridrico 5,5 M. Extrair com 100 mL de uma mistura de hexano e acetato de etila (1:1). Agitar
vigorosamente. Apos a separacdo das fases, descartar a fase organica. Transferir a fase aquosa para
um béquer e adicionar hidroxido de aménio 6 M, aproximadamente 150 mL, até obter o pH 9,0.
Transferir a amostra para outro funil de separacdo de 250 mL e extrair quatro vezes com 50 mL de
cloreto de metileno. Reunir as fases organicas e adicionar 40 g de sulfato de sodio anidro. Agitar com
bastdo de vidro. Filtrar em papel de filtro para baldo de fundo redondo de 250 mL. Lavar o béquer
com trés porcbes de 10 mL de cloreto de metileno. Filtrar e reunir as solugdes organicas. Evaporar a
solucdo até residuo, em rotaevaporador, com temperatura nao superior a 50 °C. Dissolver o residuo
em 5 mL de Fase movel. Levar ao ultrassom por cinco minutos. Transferir a solucdo
quantitativamente para baldo volumétrico de 10 mL, completar o volume com a Fase movel e
homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Solucdo referéncia: pesar, com exatiddo, cerca de 12 mg de boldina e transferir para um baldo
volumeétrico de 100 mL. Adicionar 50 mL de Fase modvel, levar ao ultrassom durante dois minutos,
completar o volume com a Fase moével e homogeneizar. Transferir 1 mL da solucdo obtida para baldo
volumétrico de 10 mL, completar o volume com Fase movel e homogeneizar. Filtrar em unidade
filtrante de 0,45 pm.

Adequabilidade do sistema
Resolugdo entre picos: Solu¢do amostra, minimo 1,0 entre os picos referentes a isoboldina e a
boldina.
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Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL. da Solucé@o referéncia e 20 puL da Solu¢do amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos referentes a boldina e aos seis alcaloides
descritos a seguir. Os tempos de retencdo relativos a boldina sdo, aproximadamente, 0,9 para
isoboldina, 1,0 para boldina, 1,8 para N-0xido 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 expresséo:

_ ZAlxmr
A, xmg X 100

TA

em que,

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

A1 =soma das areas sob 0s picos correspondentes aos seis alcaloides identificados no cromatograma
obtido com a Solugéo amostra;

m,= massa em gramas do extrato fluido, determinada a partir da densidade;

m; = massa em gramas de boldina na Solucé@o referéncia, considerando a pureza da substancia de
referéncia;

A = area sob o pico correspondente a boldina na Solugéo referéncia.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



