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JUCA, fruto
Libidibiae fructus

A droga vegetal consiste de frutos secos de Libidibia ferrea (Mart. ex Tul.) L.P.Queiroz (syn.
Caesalpinia ferrea Mart.), contendo, no minimo, 9,0% de taninos totais e, no minimo, 1,0% de acido
galico (C7HeOs, 170,12).

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

Legumes dessecados, de coloracdo castanha-escura, ligeiramente reniformes a oblongos, achatados,
com extremidades levemente pontiagudas, medindo 6 a 8 cm de comprimento, 2 a 4 cm de largura e
cerca de 1 cm de espessura, contendo de uma a trés sementes achatadas, duras, de coloracéo castanha.

B. Descri¢do microscopica

Em seccdo transversal, o pericarpo do fruto apresenta cuticula espessa sobre uma epiderme
uniestratificada, com células apresentando espessamento na parede periclinal externa, seguida de um
colénquima visivel, mais quatro a cinco camadas de parénquima e cinco a sete camadas de
esclerénquima no terco inferior do fruto, proximo aos feixes vasculares. Cristais prismaticos foram
evidenciados no parénquima. Raros macroesclereides e esclereides ramificados foram observados nas
camadas do esclerénquima. Numerosas camadas de células parenquimaticas separam os feixes
vasculares, onde se observa uma zona floematica seguida de células de xilema. Em seccao
paradérmica, em algumas regides da epiderme sdo visiveis poucos tricomas tectores simples e
unicelulares; as células da epiderme apresentam paredes anticlinais retas e os estbmatos séo do tipo
ciclocitico.

C. Descricéo microscopica do pé

A amostra satisfaz a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres
macroscopicos. Sao caracteristicas: coloragdo castanha; macroesclereides alargados; esclereides
volumosos e ramificados; por¢des de células parenquimaticas contendo cristais prismaticos; fibras
esclerenquimaticas libriformes; elementos de vaso com espessamentos escalariforme e reticulado,
com paredes terminais simples, retas e obliquas, e com prolongamentos curtos e longos.

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 da droga e levar a fervura, sob refluxo, com 10 mL de alcool
etilico durante 15 minutos. Apo6s o resfriamento, filtrar em algodao.

Solucéo referéncia: pesar cerca de 1 mg de &cido galico e dissolver em 1 mL de &lcool 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

Acido galico: zona de Zona de coloragéo azul-
coloragdo azul-acinzentada acinzentada

Zona de coloragdo azul-
acinzentada

Zona de coloragao azul-
acinzentada

Zona de coloragio azul-
acinzentada

Solugdoreferéncia Solugdo amastra

E. Aquecer, sob refluxo, cerca de 3 g da droga vegetal moida em 60 mL de agua, 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 coloracdo 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 presenca de
taninos.

TESTES
Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.
Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1,0%.

Perda por dessecacéo (5.2.9.1). Método gravimétrico. No maximo 14,0%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No maximo 4,0%.
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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¢@o no visivel (5.2.14). Preparar as
solugdes como descrito a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,50 g da droga pulverizada e transferir para um bal&o
de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de agua. Aquecer em banho-
maria a temperatura entre 85 °C e 90 °C durante 30 minutos. Resfriar em agua corrente e transferir
para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo e transferir as dguas de
lavagem com todo o contetdo 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 50 mL do filtrado.

Solugdo amostra para polifendis totais: diluir 5 mL da Solucéo estoque em baldo volumétrico de 25
mL com &gua e homogeneizar. Transferir volumetricamente 2 mL dessa solugdo, 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 adgua 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 sddio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm
(A2) apos 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

Solucao referéncia: dissolver, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol em baldo volumétrico
de 100 mL com &gua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 5 mL dessa solucdo para baldo
volumétrico de 100 mL, completar o volume 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 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;

my = massa em gramas da amostra utilizada, considerando a perda por dessecacao;

my = massa em gramas de pirogalol, considerando a pureza da substancia 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 85— 175 15— 25 gradiente linear
10-125 75 — 60 25 — 40 gradiente linear
12,5-15 60 — 25 40 — 75 gradiente linear
15-17,5 25 — 85 75 — 15 gradiente linear
17,55 -18 85 15 isocrética

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca 0,50 g da droga pulverizada e transferir para um baléo
de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de agua. Aquecer em banho-
maria a temperatura entre 85 °C e 90 °C durante 30 minutos. Resfriar em agua corrente e transferir
para um baldo volumétrico de 250 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 50 mL do filtrado. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 pum.

Solucdes referéncia: dissolver quantidade exatamente pesada de acido galico em agua, para obter
solucdo a 25,0 pg/mL. Filtrar em unidade filtrante de 0,45 um.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 uL da Solucéo referéncia e 20 pL da Solucdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o0s picos. O tempo de retencdo do acido galico na
amostra é de aproximadamente 8 minutos e 30 segundos. Calcular o teor de &cido géalico, em
porcentagem, segundo a expressao:

Aq
TA = ——— x 250 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;

r = area sob o pico correspondente ao acido galico na Solucdo referéncia;



Farmacopeia Brasileira, 62 edicio PMO057-00

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

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

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 do fruto em Libidibia
ferrea (Mart. ex Tul.) L.P.Queiroz

As escalas correspondemem Aalcm;emBeGal00um; C,D, E,FeHa25um; I,J,K, L, MeNa25um.

A — aspecto geral do fruto e da semente, em vista frontal. B - sec¢do transversal do pericarpo do fruto mostrando o
colénquima (seta) abaixo da epiderme (seta). C — tricoma tector. D - seccdo transversal do pericarpo do fruto. E - sec¢éo
transversal do pericarpo do fruto mostrando o esclerénquima (seta). F- células parenquimaticas (seta) e parte de feixe
vascular. G - feixe vascular e parénquima cortical (seta- p: parénquima). H —secc¢éo paradérmica na epiderme do pericarpo
mostrando estémato ciclocitico (seta). I-N — detalhes observados no p6. | — macroesclereide. J — esclereide ramificado.
K — células parenquiméticas contendo cristais prismaticos. L — fibras esclerenquimaticas libriformes. M — elemento de
vaso com espessamento escalariforme. N - elemento de vaso com paredes terminais simples, retas e obliquas, e com
prolongamentos curtos e longos.



