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JUCA, casca
Libidibiae cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas do caule de Libidibia ferrea (Mart.) L.P.Queiroz (syn.
Caesalpinia ferrea Mart.), contendo, no minimo, 8,0% de taninos totais e, no minimo, 0,02% de acido
gélico (C7HeOs, 170,12).

IDENTIFICACAO
A. Descri¢do macroscopica

As cascas caulinares, quando secas, apresentam-se em fragmentos levemente curvos, variaveis em
tamanho, com 9 a 13 cm de comprimento, 1,5 a 4 cm de largura e 0,2 a 0,6 cm de espessura.
Externamente tém coloracao acinzentada, com manchas esbranquigadas, sao enrugadas e muito duras;
internamente a coloragdo € castanho-clara. Cascas com manchas lisas e mais claras podem estar
presentes, pois elas anualmente se renovam.

B. Descri¢do microscopica

Em seccdo transversal, a por¢ao externa da casca apresenta suber com oito a doze camadas de células
tabulares enfileiradas, com paredes delgadas, seguidas por celulas parenquimaticas do cértex. O
parénquima cortical apresenta células parenquimaticas de formato poliédrico, com esclereides
distribuidos em toda a extensdo cortical, formando uma larga faixa. Idioblastos contendo drusas e
cristais prismaticos também sdo visiveis nesse parénquima. O floema apresenta células achatadas
periclinalmente, e as células do corddo parenquimatico do floema contém cristais prismaticos. Em
seccdo longitudinal, na regido do floema, sdo evidenciadas células dos raios parenquimaticos
multisseriados, com margens unisseriadas, fibras, corddes parenquimaticos e esclereides.

C. Descricéo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. S&@o caracteristicas: coloracdo amarronzada; esclereides predominantemente
agrupados e também isolados; fibras esclerenquimaticas; porcdes de células parenquimaticas.

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

Fase estacionaria: silica-gel F2s4, com espessura de 250 pm.

Fase movel: acetato de etila, &cido formico e dgua (90:5:5).

Solucdo amostra: pesar cerca de 1 g de droga e levar a fervura com 5 mL de alcool metilico durante
cinco minutos. Filtrar e proceder a analise cromatografica.

Solucao referéncia: pesar cerca de 1 mg de acido galico e dissolver em 1 mL de alcool metilico.
Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo

amostra e 20 pL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar. Nebulizar a placa com solucdo de cloreto férrico a 1% (p/v).
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Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucéo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.

Parte superior da placa
Zona de coloragdo marron
Acido galico: zona de Zona de coloragdo azul-
coloragéo azul-acinzentada acinzentada
Solugdo referéncia Solugdo amostra

E. Aquecer, sob refluxo, cerca de 3 g da droga vegetal moida com 60 mL de &gua, durante 15 minutos.
Esfriar e filtrar. A 2 mL do extrato adicionar duas gotas de &cido cloridrico SR e gotejar gelatina SR
até precipitacdo. O aparecimento de um precipitado nitido indica reacdo positiva para taninos totais.
F. A 2 mL do extrato obtido no teste B. em ldentificacdo, adicionar 10 mL de agua e duas a quatro
gotas de solucdo de cloreto férrico a 1% (p/v) em alcool etilico. O desenvolvimento de coloragéo
cinza escura indica reacao positiva para taninos totais.

G. A 2 mL do extrato obtido no teste B. em Identificacdo, adicionar 0,5 mL de vanilina a 1% (p/v)
em alcool metilico e 1 mL de &cido cloridrico. O desenvolvimento de colora¢do vermelha indica
reacao positiva para taninos condensados.

H. A 5 mL do extrato obtido no teste B. em Identificacdo, adicionar 10 mL de acido acético 2 M e 5
mL de acetato de chumbo SR. O aparecimento de precipitado esbranquicado, indica a presenca de
taninos.

TESTES

Perda por dessecacédo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 13,0%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 8,0%.
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Contagem do namero 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.

Residuos de agrotoxicos (5.4.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO
Taninos totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absor¢do no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,500 g da droga pulverizada e transferir para baléo
de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de 4gua. Aquecer em banho-
maria a temperatura entre 85 °C e 90 °C durante 30 minutos. Resfriar em &gua corrente e transferir
para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo e transferir as aguas de
lavagem com todo o conteddo de droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume com
agua e homogeneizar. Deixar decantar e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar
0s primeiros 50 mL do filtrado.

Solugdo amostra para polifendis totais: diluir 5 mL da Solucéo estoque em baldo volumétrico de 25
mL com &gua. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotingstico e 10 mL de agua para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com
solucgéo de carbonato de sodio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm
(A1) apos 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por po de pele: a 10 mL da Solucdo estoque
adicionar 0,1 g de po de pele e agitar, mecanicamente, em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos.
Filtrar em papel de filtro. Diluir 5 mL do filtrado em baldo volumétrico de 25 mL com agua e
homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotingstico e 10 mL de agua para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com
solucdo de carbonato de sodio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm
(A2) apos 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucao referéncia: dissolver, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol em baldo volumétrico
de 100 mL com agua, completar o volume e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 5 mL dessa
solucdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir
volumetricamente 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotungstico e 10 mL de agua
destilada para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com solucdo de carbonato de sédio
a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm (As) apds 30 minutos, utilizando
agua para ajuste do zero.

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

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

TT =

em que,

TT = teor de taninos totais expressos em pirogalol % (p/p);
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A1 = absorvancia medida para a Solugcdo amostra para polifendis totais;

A = absorvancia medida para a Solugdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por pé de pele;
Az = absorvancia medida para a Solugéo referéncia;

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

my = massa em gramas de pirogalol, considerando a purezada substéncia de referéncia.

Acido galico

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatégrafo provido de detector ultravioleta a 280 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 pum), mantida a temperatura de 24 °C;
fluxo da Fase mdvel de 0,8 mL/minuto.

Eluente (A): &cido trifluoracético a 0,05% (v/v).

Eluente (B): &cido trifluoracético a 0,05% em &lcool metilico (v/v).

(nffnﬂfgs) Eluente (A) (%) Eluente (B) (%) Eluigio
0-10 80 — 77,5 20 — 22,5 gradiente linear
10-20 77,5 — 60 22,5 — 40 gradiente linear
20 - 25 60 — 25 40 — 75 gradiente linear
25-28 25 — 80 75 — 20 gradiente linear
28 - 32 80 20 isocrética

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 4 g da droga pulverizada e transferir para baldo de
fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 60 mL de dgua. Aquecer em banho-
maria a temperatura entre 80 °C e 85 °C durante 30 minutos. Resfriar em &gua corrente e transferir
para um baldo volumétrico de 100 mL. Lavar o baldo de fundo redondo e transferir as aguas de
lavagem com todo contetido da droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume com
agua e homogeneizar. Deixar decantar e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar
os primeiros 20 mL do filtrado. Em seguida, transferir 5,0 mL da solucdo restante para baldo
volumétrico de 10 mL, completar o volume com agua e homogeneizar. Filtrar em unidade filtrante
de 0,45 pum.

Solucéo referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de acido galico em agua, para obter
solucdo a 6,8 pg/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL da Solucéo referéncia e 20 pL da Solucdo amostra.

Registrar os cromatogramas e medir as areas sob os picos. Calcular o teor de &cido galico, em
porcentagem, segundo a expressao:

Aq
TA = ——— x 200 x 100
Xm

em que,

TA = teor de &cido galico % (p/p);
Cr = concentracdo do acido galico na Solugdo referéncia em g/mL, considerando a pureza da
substancia de referéncia;
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A = &rea sob o pico correspondente ao &cido galico na Solucéo referéncia;

A, = &rea sob o pico correspondente ao acido galico na Solugdo amostra;

m = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;
200 = fator de diluig&o.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

Figura 1 — Aspectos macroscopicos, microscopicos e microscopicos do pé em Libidibia ferrea (Mart.)
L.P.Queiroz
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As escalas correspondemem Aalcm; Ba25pum,C,D, Fe Gal00pum; E, H, 1eJa25pum.

A - aspecto geral da casca do caule, em vista frontal e interna, respectivamente. B - detalhe da distribui¢éo dos tecidos da
casca do caule, em seccdo transversal: suber (su); parénquima cortical (pc); esclereide (es); floema (fl); idioblasto
contendo cristal prismatico (ic). C - detalhe da secgéo transversal da casca, mostrando o ritidoma com células tabulares
enfileiradas. D e E — aspecto de esclereides distribuidos por toda a extensdo da regido cortical. F - idioblastos contendo
drusas (dr). G - na regido do floema, em secgdo longitudinal, sdo evidenciadas células dos raios multisseriados, fibras e
cordao parenquimatico. H — detalhe do floema em seccéo longitudinal: floema (fl). 1-J — detalhes observados no pé. | —
fragmentos de fibras e de células parenquimaticas. J — fragmentos de células parenquimaticas.



