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GUARANA, extrato fluido

Paulliniae cupanae extracta fluida

O extrato fluido € obtido a partir de sementes secas de Paullinia cupana Kunth, desprovidas de arilo
e tegumento (casquilho), contendo, no minimo, 3,5% de cafeina (CsHioN4O2, 194,19).
PREPARACAO

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

CARACTERISTICAS

Liquido turvo de cor castanho-avermelhada. Diluido em igual volume de agua produz mistura turva.

IDENTIFICACAO

Caracterizacao da presenca de taninos

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

Fase estacionaria: silica-gel GFasa.

Fase movel: acetato de etila, tolueno e acido férmico (7:3:0,5).

Solugdo amostra: diluir o extrato fluido em alcool etilico absoluto na propor¢ao de 1:10 (v/v).
Solucdo referéncia: solugdo a 1 mg/mL de catequina em alcool metilico.

Revelador: dissolver 1 g de vanilina em 100 mL de alcool metilico. Adicionar 4 mL de acido
cloridrico e 5 mL de 4cido sulfurico.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL da Solugdo
amostra e 10 pL da Solugdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com vanilina
sulftrica SR, aquecer a 105 °C durante trés minutos.

Resultados: no esquema a seguir hd as sequéncias de zonas obtidas com a Solugdo referéncia e a
Solu¢do amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa
Catequina: zona de Zona de coloragdo pardo-
coloragdo pardo-castanho castanho
Solucao referéncia Solugdoamostra

Caracterizacao da presenca de metilxantinas

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

Fase movel: acetato de etila, dlcool metilico e dgua (10:1,4:1).

Solugdo amostra: diluir a amostra de extrato fluido de guarana em alcool metilico na propor¢ao 1:10
(V/v).

Solugdo referéncia: solugdo a 100 pg/mL de cafeina em alcool metilico.
Revelador (1): solugao de acido cloridrico a 25% (v/v) em alcool etilico.

Revelador (2): dissolver 1 g de iodo em 100 mL de 4gua, acrescentar 2 g de iodeto de potassio, agitar,
deixar em repouso por algumas horas e filtrar em 13 de vidro.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 5 a 10 uL da Solugdo
amostra e 10 pL da Solugdo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com solugdo de
acido cloridrico a 25% em alcool etilico e, a seguir, com iodo SR.

Resultados: no esquema a seguir hd as sequéncias de zonas obtidas com a Solugdo referéncia e a
Solu¢do amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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Parte superior da placa

Cafeina: zona de Zona de coloragdo castanha _|
coloragdo pardo-castanha

Solucaoreferéncia Solugdo amostra

TESTES
Densidade relativa (5.2.5). 0,9920 a 1,020.

Alcool etilico (5.3.3.8.1). Tratamentos especiais, Liquidos com mais de 30% de dlcool. 55% (v/v) a
65% (p/v).

Alcool metilico e alcool isopropilico (5.4.2.2.1). Cumpre o teste.
Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 18,0% (p/p).
Contagem do nimero 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

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 4,6
mm de didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm),

mantida a temperatura de 22 °C; fluxo da Fase movel de 0,6 mL/minuto. Sistema isocratico.

Fase movel: dgua, alcool metilico e acido trifluoracético (70:30:0,005).
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Solucgdo referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de cafeina em alcool metilico, para obter
solugdo a 130 pg/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 um.

Solugdo amostra: diluir 30 pL. de extrato fluido para 10 mL com uma mistura de alcool metilico e
agua (1:1). Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pm.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solugdo referéncia e 10 pL da Solugcdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. O tempo de retencdo relativo para o pico
da cafeina ¢ de cerca de 8 minutos e 30 segundos. Calcular o teor de cafeina, em porcentagem,
segundo a expressao:

G XAy X 10 X 100

TC
A, Xm

em que,

TC = teor de cafeina % (p/p);

C: = concentragdo da Solucdo referéncia em g/mL, considerando a pureza da substancia de referéncia;
A, = area sob o pico correspondente a cafeina na Solug¢do amostra;

A, = area sob o pico correspondente a cafeina na Solugdo referéncia; e

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

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



