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VALERIANA, tintura
Valerianae tinctura

A tintura é obtida a partir dos 6rgaos subterraneos (raizes, rizomas e estolGes), secos, de Valeriana
officinalis L., contendo, no minimo, 0,015% (p/p) de acidos sesquiterpénicos totais, expressos em
acido valerénico (CisH2202, 234,34).

PREPARACAO

A tintura é preparada a 20% (p/v), pela maceragdo ou percolacéo, utilizando alcool etilico a 70% (v/v)
como liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido castanho escuro.

IDENTIFICACAO

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

Fase movel: ciclohexano, acetato de etila e acido acético glacial (60:38:2).

Solucdo amostra: medir 1 mL de tintura e secar até residuo em banho-maria, em temperatura nao
superior a 60 °C. Suspender o residuo em 1 mL de alcool metilico e proceder a analise cromatogréafica.

Solucao referéncia (1): dissolver uma quantidade exatamente pesada de acido valerénico em alcool
metilico, para obter a concentracdo de 100 pg/mL.

Solucéo 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 puL da Solugéo
amostra, 15 uL da Solucdo referéncia (1) e 15 uL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver o
cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com anisaldeido SR,
aquecer entre 100 °C a 105 °C por aproximadamente cinco minutos. Examinar sob a luz visivel.

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



Farmacopeia Brasileira, 72 edigdio PM105-01

Parte superior da placa

Acido valerénico: zona de

M Zona de coloragio violeta
coloragao violeta

Zona de coloragao violeta
Acido acetoxivalerénico: zona

de coloragio violeta
= Zona de coloragao violeta —

Zona de coloragéo violeta

Solugdoreferéncia Solugdo amostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 0,9044 a 0,9166.

Alcool etilico (5.3.3.8.1). Tratamentos especiais, Liquidos com mais de 50% de alcool etilico. 62%
(v/v) a 64% (vIv).

Alcool metilico e alcool isopropilico (5.4.2.2.1). Cumpre o teste.
Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 5,0% (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
Acidos sesquiterpénicos

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 220 nm; pré-coluna empacotada com silica
octadecilsilanizada, coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de diametro interno, empacotada
com silica octadecilsilanizada (5 um), mantida a temperatura de 30 °C; fluxo da Fase mével de 1,5
mL/minuto.

Eluente (A): solucéo de &cido fosférico 5 mL/L e acetonitrila (80:20).
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Eluente (B): acetonitrila e solugéo de acido fosforico 5 mL/L (80:20).

(anﬂggs) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluicio
0-5 55 45 isocrética
5-15 55 — 20 45 — 80 gradiente linear
15-25 20 80 isocrética
25 - 28 20 — 55 80 — 45 gradiente linear
28 - 30 55 45 isocrética

Solucé@o amostra: transferir 5,0 mL da tintura para um baldo volumétrico de 10 mL, completar o
volume com alcool metilico e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Solucao referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de acido valerénico em alcool metilico,
para obter uma solucdo a 50 ug/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL. da Solucéo referéncia e 20 uL da Solugdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o0s picos. O pico do &cido acetoxivalerénico é
identificado pelo célculo do tempo de retencdo relativo, utilizando o &cido 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;+A,)x10x100

TAST =
A, Xm

em que,

TAST = teor de acidos sesquiterpénicos % (p/p);

Cr = concentragdo do &cido valerénico na Solucgdo referéncia em g/mL, considerando a pureza da
substancia de referéncia;

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

A1 = &rea sob o pico correspondente ao &cido acetoxivalerénico na Solugéo amostra;

A = area sob o pico correspondente ao acido valerénico na Solu¢do amostra;

m = massa em gramas da tintura utilizada, determinada a partir da densidade;

10 = fator de diluigéo;

100 = fator de conversdo para teor em % (g/ 100 g).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



