Figura 2 - Aspectos microscopicos do p6 em Gentiana lutea L.

A escala corresponde a 50 pm.
Aspecto geral da droga em p6: colénquima (co); células de parénquima (cp); elementos de vaso (ev); gotas lipidicas (gl);
porgdes de periderme (pe); porcdes de suber (su).

GUARANA, semente
Paulliniae semen

A droga vegetal consiste de sementes secas, desprovidas de arilo e tegumento (casquilho) de Paullinia
cupana Kunth, contendo, no minimo, 4% de taninos totais, no minimo, 5% de metilxantinas, e, no
minimo, 3,5% de cafeina (CsH1oN4O2, 194,19).



IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

A semente é globosa, quando Unica no fruto, ou subglobosa a elipsoide e levemente comprimida
lateralmente, quando duas ou trés no fruto, desigualmente convexas nos dois lados, geralmente
apresentando uma curta projecdo apical. Em regra tem 0,6 a 0,8 cm de didmetro e é coberta por um
tegumento, denominado de casquilho, que deve ser descartado. A semente sem o tegumento é
exalbuminada e contém dois grandes cotilédones carnosos, espessos e firmes, desiguais, plano-
convexos, de coloracdo castanho-escura. A cicatriz do arilo mantem-se nos cotilédones e é
enegrecida. O embrido é pouco desenvolvido e possui um curto eixo radiculo-caulinar inferior.

B. Descrigdo microscopica

Os cotilédones apresentam externamente uma epiderme unisseriada, formada por células alongadas
tangencialmente, seguida por um parénquima cotiledonar de células arredondadas ou arredondado-
poliédricas, de 40 a 80 um de didmetro. Contém graos de amido simples e compostos, de formas
variadas, globosos, poligonais, ovalados ou elipticos, de 10 a 25 um de didmetro. O hilo ¢ central e
por vezes ramificado. A maioria dos grdos encontra-se aglutinada e deformada devido ao
aquecimento durante a dessecacao.

C. Descri¢cdo microscépica do po

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Sdo caracteristicos: coloracdo castanho-clara a castanho-avermelhada; porcbes de células do
parénquima cotiledonar, em geral isodiamétricas, amareladas, com ou sem massas de graos de amido
aglutinados; grdos de amido isolados, com hilo central; massas de grdos de amido aglutinados.
Fragmentos do tegumento, quando presentes até o limite permitido, formados por células em palicada
de paredes muito espessas e pouco pontoadas, sinuosas em vista frontal; células pétreas agrupadas ou
isoladas.

D. Descricdo macroscopica das impurezas

O tegumento, se presente como impureza, denominado de casquilho, apresenta testa brilhante, glabra,
castanho-avermelhada ou pardo-negra, com um largo hilo guarnecido de um arilo carnoso,
membranoso e esbranquicado, que cobre a semente até, no maximo, sua por¢do mediana. Na ocasido
da coleta ou dessecacdo, o arilo é retirado, deixando uma cicatriz de coloracdo pardo-creme opaca,
em forma de clpula, que ocupa até 1/3 do eixo longitudinal da semente. Na dessecacdo, o tegumento
torna-se quebradico e separa-se facilmente dos cotilédones.

E. Descricdo microscopica das impurezas

O tegumento, se presente como impureza, apresenta, em seccao transversal, uma epiderme formada
por grandes células, dispostas em palicada, de paredes espessas, com poucas pontoacfes. Estas
apresentam paredes sinuosas, em vista frontal. Abaixo da epiderme encontram-se varias camadas de
um parénquima com células irregularmente espessadas, de aparéncia parda. Ocorrem numerosas
ceélulas pétreas, de paredes nitidamente pontoadas.



Caracterizacao da presenga de taninos

F. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GFasa.

Fase modvel: acetato de etila, tolueno e &cido formico (7:3:0,5).

Solucé@o amostra: pesar 1 g da droga moida e transferir para baldo de fundo redondo. Adicionar 20
mL de agua e aquecer, sob refluxo, durante 15 minutos. Filtrar em algodao e concentrar 4 mL do
filtrado & secura em banho-maria. Suspender o residuo em 1 mL de metanol.

Solucéo referéncia: solugdo a 1 mg/mL de catequina em metanol.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL da Solugéo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com vanilina sulfurica SR, aquecer entre 100 °C e 105 °C durante

3 minutos.

Resultados: no esquema abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solugéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.

Parte superior da placa
Catequina: zona de Zona de coloragdo castanha
coloragdo pardo-castanha (catequina)
Solugdo referéncia Solugdo amostra

Caracterizacdo da presenca de metilxantinas

G. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).

Fase estacionaria: silica-gel GFsa.

Fase movel: acetato de etila, metanol e agua (10:1,4:1).

Solucdo amostra: agitar 1 g da droga em 3 mL de hidroxido de aménio a 25% e 40 mL de diclorometano
durante 15 minutos. Filtrar e levar a secura uma aliquota de 5 mL, em banho-maria. Suspender o residuo

em 1 mL de metanol e proceder a analise cromatografica.

Solucéo referéncia: solu¢do a 1 mg/mL de cafeina em metanol.



Revelador (1): solugdo de acido cloridrico a 25% (v/v) em etanol.
Revelador (2): iodo SR.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 5 a 10 uL da Solugéo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com solucéo de
acido cloridrico a 25% (v/v) em etanol, e, em seguida, com solu¢édo de iodo SR.

Resultados: no esquema abaixo estdo representa a sequéncia de zonas obtidas com a Solucéo
referéncia e a Solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar presentes.

Parte superior da placa

Cafeina: zona de coloragdo Zona de coloragdo pardo-
pardo-castanha castanha (cafeina)
Solucéo referéncia Solugdo amostra

TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9). Método gravimétrico. No maximo 12%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 3%, incluindo o casquilho.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No mé&ximo 2%, incluindo o casquilho.

Contagem do numero total de micro-organismos meséfilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

Residuos de agrotdxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Taninos totais

Nota: proteger as amostras da luz durante a extracéo e a dilui¢do. Utilizar 4gua isenta de didxido
de carbono em todas as operacoes.



Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes como descrito a seguir.

Solucéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,75 g da droga moida, transferir para erlenmeyer e
adicionar 150 mL de agua. Aquecer até fervura e manter em banho-maria a temperatura de 80 °C a
90 °C, durante 30 minutos. Resfriar em agua corrente, transferir, quantitativamente, a mistura para
baldo volumétrico de 250 mL e completar o volume com &gua. Deixar decantar o sedimento e filtrar
em papel de filtro. Desprezar os primeiros 50 mL do filtrado.

Solucdo amostra para polifendis totais: transferir 5 mL da Solucéo estoque para baldo volumétrico
de 25 mL e completar o volume com agua. Misturar 5 mL dessa solu¢cdo com 2 mL do reagente acido
fosfotingstico SR e diluir em baldo volumétrico de 50 mL com carbonato de sédio SR. Determinar a
absorvancia em 691 nm (A1), exatamente 3 minutos apds a adigdo do ultimo reagente, utilizando agua
para ajuste do zero.

Solucé@o amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: adicionar 0,2 g de p6 de pele a 20
mL da Solucéo estoque e agitar mecanicamente durante 60 minutos. Filtrar. Diluir 5 mL do filtrado
em baldo volumétrico de 25 mL com agua. Misturar 5 mL dessa solu¢do com 2 mL do reagente acido
fosfotungstico SR e diluir em baldo volumétrico de 50 mL com carbonato de sddio SR. Determinar a
absorvancia da solugcdo em 691 nm (A>), exatamente 3 minutos apos a adicdo do ultimo reagente,
utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucao referéncia: dissolver 50 mg de pirogalol em agua, transferir para baldo volumétrico de 100
mL e completar o volume com &gua. Diluir 5 mL dessa solu¢do em baldo volumétrico de 100 mL
com agua. Misturar 5 mL dessa solugdo com 2 mL do reagente acido fosfotungstico SR e diluir em
baldo volumétrico de 50 mL com carbonato de sddio SR. Determinar a absorvancia da solu¢do em
691 nm (A3), exatamente 3 minutos apds a adi¢do do Ultimo reagente e dentro de 15 minutos da
dissolugdo do pirogalol, utilizando agua para ajuste do zero.

Calcular o teor de taninos totais, em porcentagem, segundo a expressao:

_ 62,5 X (Al - Az) X mz
- Az; Xmy

TT

em que,

TT = taninos totais % (p/p);

A, = absorvéancia medida para a Solu¢cdo amostra para polifendis totais;

A, = absorvancia medida para a Solu¢cdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por po de pele;
Az = absorvancia medida para a Solucéo referéncia;

m1 = massa em gramas da amostra, considerando a perda por dessecacao; e

my = massa em gramas, de pirogalol.

Metilxantinas

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcéo no ultravioleta (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a seguir.

Solugdo amostra: pesar, com exatidao, cerca de 0,25 g da droga pulverizada (500) (5.2.11). Extrair
com 20 mL de acido sulfurico a 2,5% (v/v), com agitacdo mecanica, durante 15 minutos. Repetir a
extracdo quatro vezes. Filtrar e transferir para baldo volumétrico de 100 mL. Completar o volume



com o acido sulfurico a 2,5% (v/v). Transferir uma aliquota de 1 mL desta solu¢do para baldo
volumétrico de 10 mL e completar o volume com &cido sulfarico a 2,5% (v/v).

Solucéo referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de cafeina em &cido sulfurico a 2,5%
(v/v) para obter solugéo a 500 pg/mL.

Procedimento: determinar a absorvancia da Solugéo amostra e da Solugdo referéncia em 272 nm,
utilizando solucdo de acido sulfdrico a 2,5% (v/v) para ajuste do zero. Calcular o teor de
metilxantinas, em porcentagem, segundo a expressao:

A, X C,
™=—"—"—+-
A, Xxmx10

em que,

TM = teor de metilxantinas % (p/p);

A, = absorvéncia medida para a Solugdo amostra;

A = absorvancia medida para a Solucgéo referéncia,

Cr = concentragdo da Solucéo referéncia em pg/mL; e

m = massa em gramas da amostra, considerando a perda por dessecacéo.

Cafeina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 272 nm; coluna de 150 mm de comprimento e 3,9
mm de didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilfenil (4 um);
fluxo da Fase movel de 0,6 mL/minuto. Sistema isocratico.

Fase movel: &gua, metanol e acido trifluoracético (70:30:0,005).

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,100 g da droga vegetal seca e moida (500) (5.2.11)
em baldo de fundo redondo. Adicionar 15 mL de etanol a 70% (v/v), levar ao banho-maria a
temperatura de 90 °C, sob refluxo, durante 30 minutos. Apos resfriamento, filtrar a solucdo em
algoddo para baldo volumétrico de 25 mL. Extrair novamente o residuo da droga retida no baldo de
fundo redondo e no algoddao com 10 mL de etanol a 70% (v/v), sob refluxo, durante 10 minutos. Apds
resfriamento, filtrar para 0 mesmo baldo volumétrico de 25 mL e completar o volume com etanol a
70% (v/Iv).

Solucédo referéncia: dissolver quantidade pesada, com exatiddo, de cafeina em metanol para obter
solucdo a 130 ug/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucéo referéncia e 10 uL da Solugcdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. O tempo de retencdo médio para o pico da
cafeina é de 8,5 minutos. Calcular o teor de cafeina, em porcentagem, segundo a expresséo:

_ G XAy x25x100
- A, Xm

TC

em que,

TC = teor de cafeina % (p/p);
Cr = concentracédo da Solucéo referéncia em g/mL;



Aa = area sob o pico correspondente a cafeina na Solugdo amostra;
A= area sob o pico correspondente a cafeina na Solucéo referéncia; e
m = massa em gramas da amostra, considerando a perda por dessecacéo.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do p6 em Paullinia cupana
Kunth

As escalas correspondem: em A e B (4 mm), em C até H (100 pum).
A — aspecto geral da semente. B — aspecto geral dos cotilédones. C — seccdo transversal da porcao externa de um

cotilédone; epiderme cotiledonar (epc); célula contendo gréos de amido (ga); parénquima cotiledonar (pct). D — detalhe
dos gréos de amido. E — células epidérmicas dos cotilédones em vista frontal. F — células parenquimaticas dos cotilédones.
G —detalhe da secc¢do transversal do tegumento da semente; células pétreas (cp); epiderme do tegumento (ep); parénquima

(p). H — células epidérmicas do tegumento em vista frontal.



