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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 &cido clorogénico (C16H1809, 354,31).

PREPARACAO

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

CARACTERISTICAS

Liquido de coloracao verde escuro.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GFzs4 (0,25 mm).

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

Solucdo amostra: secar 1 mL do extrato fluido até residuo, em banho-maria, em temperatura nao
superior a de 60°C. Suspender o residuo em 5 mL de alcool metilico e filtrar em unidade filtrante de
0,45 pm.

Solucdo referéncia (1): dissolver o acido clorogénico em alcool metilico, para obter a concentracdo de
500 pg/mL.

Solucdo referéncia (2): dissolver a luteolina-7-O-glicosideo em &lcool metilico, para obter a
concentracdo de 500 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugéo
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 com difenilborato de
aminoetanol SR, e, a seguir com solucdo de macrogol 400 a 5% (p/v) em alcool etilico. Aquecer a
placa entre 100 °C e 105 °C por aproximadamente cinco minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em
365 nm.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solugéo referéncia (1),
Solucéo referéncia (2) e a Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa
Zona de fluorescéncia azul
Luteolina-7-O-glicosideo: Zona de fluorescéncia
zona de fluorescéncia amarelada
amarelada
Acido clorogénico: zona de Zona de fluorescéncia azul
fluorencéncia azul
B ) Zona de fluorescéncia |
amarelada
Solugdoreferéncia (1) Solugdo referéncia (2) Solugao amaostra

TESTES

Densidade relativa (5.2.5). 1,2052 a 1,2316.

Alcool etilico (5.3.3.8.1). Método 1. 56% (v/v) a 60% (V/v).

Alcool metilico e alcool isopropilico (5.4.2.2.1). Cumpre o teste.

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 16,0% (p/p).

Contagem do numero total de micro-organismos mesoéfilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.

Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

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.

Eluente (A): mistura de 4gua, acetonitrila e acido fosforico (92,6:7:0,4).

Eluente (B): mistura de acetonitrila e acido fosforico (99,6:0,4).
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(anmggs) Eluente (A) % Eluente (B) % Eluicéo
0-17 100 0 Isocratica
17-50 100 — 80 0—20 gradiente linear
50 - 51 80— 0 20 — 100 gradiente linear
51 -61 0 100 Isocréatica
61 — 62 0— 100 100 -0 gradiente linear
62 — 72 100 0 Isocratica

Solugdo amostra: homogeneizar a amostra em banho de ultrassom por 10 minutos, pipetar 0,5 mL do
extrato fluido e transferir quantitativamente para baldo volumétrico de 200 mL. Adicionar 100 mL de
alcool metilico e levar novamente ao ultrassom por 10 minutos. Completar o volume com agua e
homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

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 alcool metilico.

Solucao referéncia: transferir 5,0 mL da Solucao estoque para baldo volumétrico de 20 mL, adicionar
5 mL de alcool metilico e completar o volume com agua. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL. da Solucéo referéncia e 10 puL da Solu¢do amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos do acido clorogénico, do acido cafeico e
da cinarina. Os tempos de retencédo relativos sdo cerca de 1,0 para o &cido clorogénico, 1,21 para
acido cafeico, 4,14 para cinarina, identificados na Solucdo amostra. Calcular o teor de &cido
clorogénico, em porcentagem, segundo a expressao:

_ Ay xm, x FD,
A, xm, x FD,

TA x 100

em que,

TA = teor de acido clorogénico % (p/p);

A, = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solugéo amostra;

A = area sob o pico correspondente ao acido clorogénico na Solucéo referéncia;

m; = massa em gramas do acido clorogénico, considerando a pureza da substancia de referéncia;
ma = massa em gramas do extrato fluido utilizado, determinada a partir da densidade;

100 = fator de conversao para teor em % (g/ 100 g);

FD. = fator de dilui¢do da Solu¢éo amostra (200); e

FD: = fator de diluicdo da Solucéo referéncia (200).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



