Farmacopeia Brasileira, 72 edicio PMO083-01

VALERIANA, rizoma e raiz
Valerianae rhizoma et radix

A droga vegetal consiste dos 6rgdos subterraneos (raizes, rizomas e estoldes), secos, inteiros ou
fragmentados, de Valeriana officinalis L., contendo, no minimo, 0,3% de 6leos essenciais €, no
minimo, 0,17% de acidos sesquiterpénicos totais, expressos em acido valerénico (C1sH220,, 234,34).

IDENTIFICACAO
A. Descricdo macroscopica

A droga vegetal é composta por rizomas e muitas raizes fasciculadas e estoles subterraneos que
emergem do rizoma. O rizoma é castanho-acinzentado a castanho-amarelado, ereto, c6nico, podendo
alcancar 5 cm de comprimento e 3 cm em didmetro; geralmente apresenta uma cicatriz, identificandoo
local de insercao do caule e das folhas basais. As raizes tém aspecto estriado e a mesma coloracdodo
rizoma, com didmetro de 1 a 3 mm e comprimento que pode ultrapassar 10 cm; as raizes laterais sdo
delgadas, filiformes e frageis. Os estolGes sdo mais claros que o rizoma e apresentam 0s n6s separados
por entrenos estriados, com cerca de 2 a 5 cm de comprimento.

B. Descri¢do microscopica

Em seccdo transversal, a raiz adventicia apresenta células epidérmicas com paredes periclinais externas
espessadas e cutinizadas, algumas com resquicio de pelos absorventes. A exoderme é formada por uma
ou duas camadas de células maiores, poligonais a quadrangulares, com paredes suberizadas, podendo
apresentar goticulas de 6leo. O cortex € formado por parénquima contendo grdos de amido.
Ocasionalmente apresenta uma camada mais externa com células colenquimatosas econteudo resinoso.
A endoderme consiste de uma Unica camada de células parenquimaticas com espessamento de suberina
nas paredes anticlinais. O periciclo apresenta uma ou mais camadas de células parenquimaticas,
geralmente desprovidas de grdos de amido. Os feixes vasculares formam um cilindro interrompido,
intercalados por células parenquimaticas, que circundam uma medula preenchida por parénquima
amilifero. Os estoldes apresentam a mesma caracterizagdo das raizes, porém, a epiderme e a exoderme
podem ser substituidas por uma periderme com poucas camadas desuber e a medula pode apresentar
células pétreas com paredes espessadas e pontoac¢des simples. O rizoma mostra contorno irregular e
uma organizacdo tecidual mais complexa devido a distribuicdo dos feixes vasculares em direcdo as
raizes e estoldes. A epiderme e a exoderme sdo parcialmente substituidas por periderme pouco
desenvolvida. O parénquima cortical é rico em amido e goticulas de substancia resinosa e apresenta
celulas pétreas. A endoderme ¢é nitida e contém goticulas de 6leo essencial. O parénquima medular
contém amido e apresenta espacos intercelulares de varios tamanhos separados por septos transversais;
células pétreas também estéo presentes.

C. Descricdo microscopica do pd

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sdo caracteristicas: coloracdo castanho-clara; abundéancia de grdos de amido
arredondados ou romboides isolados, medindo de 5 a 15 um de didmetro, com hilo em fenda ou
estrelado, quando agregados formam grupos de dois a seis componentes, alcancando 20 um em
diametro; fragmentos de suber com células poligonais e conteldo alaranjado; fragmentos de
parénquima com grdos de amido; fragmentos de tecido vascular com elementos de vaso anelar,
helicoidal ou reticulado, curtos ou alongados, com placa de perfuracdo simples e parénquima vascular
associado, raros elementos de vaso pontoados.

D. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
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Fase estacionaria: silica-gel Fosa.
Fase movel: ciclohexano, acetato de etila e acido acético glacial (60:38:2).

Solugcdo amostra: pesar, com exatidao, cerca de 1 g da droga vegetal e adicionar 10 mL de alcool
metilico. Levar ao ultrassom durante 10 minutos. Filtrar. Secar o extrato em banho-maria até residuo,
em temperatura ndo superior a 60 °C. Suspender o residuo em 1 mL de alcool metilico e proceder a
andlise cromatogréfica.

Solucdo referéncia (1): dissolver uma quantidade exatamente pesada de acido valerénico em &lcool
metilico, para obter a concentracdo de 100 pug/mL

Solucdo referéncia (2): dissolver uma quantidade exatamente pesada de &cido acetoxivalerénico em
alcool metilico, para obter a concentracao de 100 pg/mL.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 15 uL da Solucéo
referéncia (1), 15 pL da Solucdo referéncia (2) e 15 pL da Solugdo amostra. Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com anisaldeido SR,
aquecer entre 100 °C e 105 °C durante cinco minutos. Examinar a placa sob a luz visivel.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia (1), a
Solucéo referéncia (2) e a Solugcdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa

Acido valerénico: zona de

N Zona de coloragao violeta
coloragio violeta

Acido acetoxivalerénico: zona de

e Zona de coloragéo violeta
- colorag@o violeta

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES

Perda por dessecacao (5.2.9.1). Método gravimetrico. No maximo 12,0%.

Matéria estranha (5.4.1.3). No maximo 5,0% de base de caule e no maximo 2,0% de outras matérias.
Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 12,0%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No maximo 5,0%.
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Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Residuos de agrotéxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

Aflatoxinas (5.4.4). Cumpre o teste

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

Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinagdo de 6leos volateis em drogas vegetais (5.4.1.6). Utilizar
balédo de fundo redondo de 1000 mL contendo 500 mL de agua como liquido de destilacdo. Pesar, com
exatiddo, cerca de 50,0 g da droga vegetal pulverizada, imediatamente apds moagem. Proceder
imediatamente a determinacdo do Oleo volatil. Destilar durante quatro horas. Medir o volume e
expressar o rendimento por 100 g de droga (v/p).

Acidos sesquiterpénicos

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatégrafo provido de detector ultravioleta a 215 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 de 30 °C; fluxo da Fase movel de 1,5
mL/minuto.

Eluente (A): &cido fosforico 5 mL/L e acetonitrila (80:20)

Eluente (B): acetonitrila e &cido fosforico 5 mL/L (80:20)

(nfienﬁ’gs) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicdo
0-5 55 45 isocratica
5-15 55 —-20 45 — 80 gradiente linear
15-25 20 80 isocratica
25-28 20 — 55 80 — 45 gradiente linear
28 - 30 55 45 isocratica

Solugdo amostra: pesar, com exatidao, cerca de 1,00 g da droga vegetal pulverizada (500 um) (5.2.11)e
transferir para baldo de fundo redondo. Adicionar 20 mL de alcool metilico e aquecer em banho- maria
a temperatura de 70 °C, sob refluxo, durante 30 minutos. Apds resfriamento, filtrar em algod&opara
baldo de fundo redondo de 100 mL. Extrair novamente o residuo da droga e o algodao com 20 mL de
alcool metilico e aquecer, sob refluxo, por mais 10 minutos. Filtrar, reunir todos os filtrados no baldo
de fundo redondo de 100 mL e secar até residuo em rotaevaporador, com temperatura ndo superior a
60 °C. Dissolver o residuo em 5 mL de alcool metilico e levar ao ultrassom durante cincominutos.
Transferir a solugdo para baldo volumétrico de 10 mL, completar o volume com &lcool metilico e
homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Solucéo referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de acido valerénico em alcool metilico,
para obter uma solugéo a 100 ug/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.
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Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL. da Solucdo referéncia e 20 uL da Solucdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as &reas sob os picos. O pico do &cido acetoxivalerénico é
identificado pelo célculo do tempo de retencdo relativo, utilizando o acido valerénico como referéncia.
O tempo de retencdo relativo do acido acetoxivalerénico é de aproximadamente 0,6. Calcular o teor de
acidos sesquiterpénicos, em porcentagem, segundo a expressao:

C, X (A; + Ay) X 10 X 100

TAST =
A Xm

em que,

TAST = teor de acidos sesquiterpénicos % (p/p);
Cr = concentragdo do &cido valerénico na Solugdo referéncia em g/mL, considerando a pureza da
substancia de referéncia;
r = &rea sob o0 pico correspondente ao &cido valerénico na Solucgao referéncia;
A1 = area sob o pico correspondente ao acido acetoxivalerénico na Solu¢ao amostra;
A, = area sob o pico correspondente ao acido valerénico na Solu¢do amostra;
m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecagéo;
10 = fator de diluicéo;
100 = fator de conversdo para teor em % (g/100 g).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



Farmacopeia Brasileira, 72 edicéo

. , rd
rip_ =

177 7 41\,\;\ \ “' ‘\j
N2 7Y \'L €%

",

& 2
pg,el
p b

L)

Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Valeriana officinalis L.

As escalas correspondemem Aalcm;emBa200 umeem CalL a50 pum.
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A - aspecto geral do rizoma (rip) e das raizes adventicias (rd); destaque para a cicatriz (ci) na regido de insercéo do
caule.B - sec¢do transversal de por¢do do rizoma mostrando a epiderme (ep); regido cortical (cx) com exoderme (ex),
colénquima (co), parénquima amilifero (pam), endoderme (end); floema (f); xilema (x); parénquima medular (pm). C
- detalhe de porgdo externa do cortex; epiderme (ep); pelo absorvente (pel); exoderme (ex); parénquima amilifero
(pam). D - detalhe da regido interna da raiz mostrando o parénquima amilifero (pam); as células alongadas e o
espessamento daparede anticlinal da endoderme (end); periciclo (pr); floema primario (fp); xilema primario (xp);
cambio vascular (ca). Ea L - detalhes observados no pd. E - fragmentos de elementos de vaso com espessamento
reticulado (ere) com parénquima do xilema associado (px). F - fragmento de elemento de vaso com espessamento anelar.
G - fragmento de elemento de vaso com espessamento pontoado. H - células pétreas. | - células do stber com contetido

alaranjado. J - parénquima comgraos de amido (ga). L - grdos de amido arredondados ou romboides isolados ou
agregados.



