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CASCARA SAGRADA

Rhamni purshiani cortex

Rhamnus purshiana DC. - RHAMNACEAE

A droga ¢ conslituida de cascas secas de caule
e ramos, contendo, no minimo, 8% de heterosi-
deos hidroxiantracénicos, dos quais, no minimo,
60% consistem de cascarosideos, calculados como
cascarosideo A. Nio deve ser utilizada antes de
decorrido um ano de sua coleta salvo se for sub-
metida a processo de oxidagdo acelerada, em
estufa a 100-105 °C, durante 1 hora.

NOMES POPULARES

Ciscara, casca-sagrada.

CARACTERES ORGANOLEPTICOS

Odor caracteristico, levemente aromatico e sa-
bor amargo, nauscanle ¢ persistente.

DESCRIGAO MACROSCOPICA

Pegas acanaladas ou quase achatadas, de 1-5
mm de espessura, de comprimento ¢ largura vari-
dveis, as vezes partidas em fragmentos pequenos,
achatados ¢ quasc uniformes. Superficie externa
quase lisa, casca marrom-piirpura escura, com
lenticelas esparsas e eventualmente coberta com
camada branca de liquens, musgos ou hepdticas.
Superficie  interna  amarela a  marrom-
avermelhada, ou quase negra, com estrias longi-
tudinais ¢ corrugagdes transversas, fracas. Fratura
breve € granular na parte externa, algo fibrosa na
parte intcrna.

DESCRIGAO MICROSCOPICA

A casca € constituida de poucas camadas de
células prismaticas, achatadas, com paredes finas,
contendo massas amorfas marrom-amareladas. O
cartex € cstreito, consistindo de poucas camadas
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externas de cflulas colenquiméticas ¢ de regidio
parenquimatica intemna; o cértex e, menos fre-
qiicntemente, o floema, apresentam grupos irregu-
lares de células pétreas. O floema é largo e com-
posto por faixas tangenciais de tecido, alternado
com zonas de parénquima, cada uma contendo
um cotdao ou um grupo menor de até 30 fibras de
floema. As fibras individuais tem de 8 2 15 pm de
largura. Os raios parenquiméticos sio multisseri-
ados. Bainhas parenquimdticas circundam grupos
de células pétreas e fibras de floema com prismas
de oxalato de cdlcio em muitas das células. En-
contram-se numerosas células do parénquima
cortical contendo agrupamentos de cristais de
oxalato de cdlcio de 10 a 25 pm, raramente 45
um, de didmetro, outras contendo granulos de
amido de cerca de 6 pm de didmetro ¢ matéria
corante amarela, mudando para vermelho-escura,
quando tratada com solugdio de hidroxido de sédio
a 0,5% (p/V). Sobre a periderme dos ramos jo-
vens, ocorre epiderme persistente com tricomas
cOnicos, na maior parte unicelulares, de até 200
um de comptrimento.

DESCRICAO MICROSCOPICA DO PO

O p6 possui colotagio marrom-amarclada a
marrom-avermelhada, com odor e sabor caracte-
risticos da droga inteira. Apresenta numerosos
grupos de fibras, cada um circundado por uma
bainha parcnquimadtica com prismas de oxalato de
cdlcio; as fibras individuais sio estreitas, com
paredes grossas e lignificadas, poucas pontuates
¢ hime pequeno, freqiientemente inconspicuo.
Encontram-se grupos densos de células pétreas,
compostos por grande nimero de células, cuja
estrutura € freqiientemente dificil de diferenciar;
as c€lulas individuais sdo pequenas, arredondadas
ou alongadas; as paredes sdo espessas ¢ patcial-
mente atravessadas por numerosas pontuagdes
ramificadas, que se abrem no lime, dando-lhe
aspecto caracteristico, irregularmente estrelado.
Os grupos de células pétreas sio circundados por
bainha de prismas de oxalato de cdicio. O floema
consiste de tubos crivados de paredes finas com
placas crivadas nas cxtremidades e parénquima
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de paredes espessas. As paredes das células pa-
renquimdlicas sdo irregularmente engrossadas e
apresentam  intumescimentos  caracteristicos;
contém também agrupamentos de cristais ou,
ocasionalmente, prismas de oxalato de calcio
preenchidos com conteido marrom-amarelado.
Raios parenquimdticos geralmente ocorrem no
floema em segdo radial ou tangencial, preenchi-
dos com contetido marrom-amarelado, podendo
ocasionalmente apresentar campos primdrios de
pontuagdes conspicuas. O parénquima e o colén-
quima do cértex sio compostos de células com
contetido marrom-amarelado, apresentando, fre-
giientemente, grinulos de amido ¢ agrupamentos
de cristais de oxalato de cdlcio. O parénquima
tem paredes finas e muitas das células do colén-
quima (€ém grandes pontuagoes ovais nas paredes
tangenciais. Os fragmentos da casca sdo compos-
tos de células de paredes finas, poligonais em
vista frontal e preenchidas com denso contetido
marrom-avermelhado. Os prismas e aglomerados
de cristais de oxalato de cdlcio sdo encontrados
tanto dispersos quanto no tecido parenquimatico.
Os granulos de amido pequenos e esféricos estio
presentes na maioria das células parenquimaticas.
Ocorrem fragmentos ocasionais de hepaticas,
consistindo de c¢lulas arredondadas dispostas em
tinica camada, com células irregularmente en-
grossadas e fragmentos de musgos constituidos
por pequenas células alongadas, de paredes estrei-
tas, geralmente em tnica camada ou, ocasional-
mente, em duas ou trés.

IDENTIFICAGCAO

A. Umecdecer corte transversal da casca com
hidroxido de aménio 6 M. Desenvolve-se cor
avermclhada.

B. Misturar 0,1 g da droga pulverizada com 10
ml de dgua fervente ¢ agitar durante 5 minutos.
Resfriar, filtrar e diluir o filtrado com 10 ml de
dgua ¢ 10 ml de hidréxido de amonio 6 M. De-
senvolve-se cor alaranjada.

C. Aquecer 0,1 g da droga pulverizada com 50
mi de dgua em banho-maria por 15 minutos.
Resfriar ¢ filtrar. Tomar 10 ml do filtrado, adicio-
nat 20 ml de dcido cloridrico 7 M ¢ aquecer em
banho-maria por 15 minutos. Resfriar, transferir
para funil de separagdo ¢ extrair com 20 ml de
éter etilico. Reservar a fase aquosa. Agitar a fase
orginica com 10 ml de hidréxido de aménio 2 M.
Desenvolve-se cor vermelho-piirpura, correspon-
dente aos O-heterosideos  hidroxiantracénicos.
Adicionar 4 fase aquosa 5 g de cloreto férrico ¢

aquecer em banho-maria por 30 minutos. Resfri-
ar, transferir para funil de separagio ¢ extrair com
15 ml de cloroférmio. Lavar a fase cloroférmica
com 10 ml de dgua e agitar com 5 ml de hidroxi-
do de amdnio 2 M. Desenvolve-se cor avermelha-
da, indicando a presenga de C-heterosideos hi-
droxiantracénicos.

D. Empregar Cromatografia em camada del-
gada (V.2.17.1), utilizando silica-gel GF,sq com
espessura de 250 pm, como suporte, € mistura de
acetato de etila-metanol-dgua (100:17:13), como
fase mo6vel. Aplicar 4 cromatoplaca, separada-
mente, em forma de banda, 20 pl de solugdo
amostra e 10 pl da solugdo de referéncia, prepa-
radas como segue:

Solugdo amostra: aquecer 0,5 g da droga pul-
verizada (180 pm) com 50 ml de etanol por 30
minutos. Filtrar ¢ evaporar até secura em banho-
maria. Retomar em 2 ml de etanol.

Solu¢do de referéncia; dissolver 20 mg de
aloina em 10 ml de dlcool a 70% (V/V).

Desenvolver o cromatograma em percurso de
10 em. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao
ar por 5 minutos. Nebulizar com cerca de 10 ml
de solugiio recente de p-nitrosodimetilanilina em
pitidina a 0,1% (p/V). Nao deve aparecer banda
castanho-azulada correspondente a antronas. Em
seguida, nebulizar com solugdo de hidroxido de
potassio a 5% (p/V) em dlcool a 50% (V/V) ¢
aquecer a 100-105 °C durante 15 minutos.

Observa-se banda de coloragio castanho-
avermelhada de Rf aproximado de 0,5, correspon-
dente & aloina, que pode ser visualizada sob luz
ultravioleta (365 nm) com intensa fluorescéncia
amarelo-amarronzada. O cromatograma apresenta
ainda bandas com fluorescéncia semelhante, de Rf
inferiores a 0,5, correspondentes aos cascarosi-
deos, e outras préximas a frente do solvente, cor-
respondentes as antraquinonas livres. A visuali-
zagdo do cromatograma também poderd ser reali-
zada por nebulizagio com difenilborilamina a 1%
em polietilenoglicol (p/V). Observam-se, sob luz
ultravioleta (365 nm), bandas de¢ coloragéo amare-
lo-tijolo, com Rf proximo a 0,15, correspondente
aos cascarosideos A e B, e banda amarela, com Rf
proximo a 0,5, correspondente & aloina. Bandas
roseo-avermelhadas, préximas a linha de frente
do solvente, correspondem as antraquinonas li-
vres: emodina, aloe-emodina ¢ crisofanol. O cro-
matograma nio deve apresentar bandas com fluo-
rescéncia azul de Rf na faixa de 0,35-0,75, cor-
respondentes a naftalenos ¢ derivados, ou verme-
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lho-alaranjadas, entre a zona da aloina e dos
cascarosideos, indicativas da presenga de
Rhamnus frangula.

ENSAIOS DE PUREZA

Determinagio de agua (V.4.2.3). No méximo
12%.

Cinzas totais (V.4.2.4). No maximo 6%.

Cinzas insoliveis em acido (V.4.2.5). No
méximo 2%.

Material estranho (V.4.2.2). No mdximo 1%.

DOSEAMENTO

Juntar, agitando, 1 g da droga pulverizada
(180 pm) e dessecada a 100-105 °C até peso
constante a 100 ml de dgua fervente. Agitar, sob
ebuligéo, durante 5 minutos. Resfriar ¢ completar
o volume para 100 nil com dgua destilada. Agitar
e filtrar, Introduzir 10 m! do filtrado em funil
scparagdo, juntar 2 gotas de acido eloridrico M e
agitar por duas vezes com 20 m| de tetracloreto de
carbono. Reunir as solugdes de tetracloreto de
carbono ¢ lavar com 5 ml de dgua. Rejeitar a fase
orgénica e juntar a dgua de lavagem i fase aquo-
sa. Reunir as fases aquosas ¢ agitar quatro vezcs
com 30 ml de acetato de etila saturado extempo-
raneamente com dgua (agitar, por 3 minutos, 150
ml de acetato de etila com 15 ml de dgua, e, em
seguida, deixar repousar até a separagio completa
das duas fases). Reservar a fase aquosa para o
doseamento dos cascarrosideos e as fases orgéni-
cas reunidas para o doseamento dos outros hete-
rosideos (aloinas).

A. Determinagdo ‘de [liererosideos ndo-
cascarosideos. Juntar as solugbes organicas obti-
das anteriormente em baldo apropriado, destilar o
solvente ¢ evaporar o residuo até quasc secura.
Dissolver em 0,3 a 0,5 ml de metanol, transferir,
com o auxilio de 4gua morna, para baldo volumé-
trico ¢ completar para 50 ml com dgua. Transferir
exatamente 20 ml da solugdo para baldo de fundo
redondo-de 100 ml contendo 2 g de cloreto férrico
¢ 12 ml de dcido cloridrico. Aquecer em banho-
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maria, sob refluxo, durante quatro horas. Deixar
esfriar, transferir a solugdo para funil de separa-
¢ao, lavar sucessivamente o baldo com 3 a 4 ml de
hidroxido de sodio M e 3 a 4 ml de dgua e juntar
os liquidos de lavagem ao contevido do funil de
separagdo. Agitar trés vezes com 30 ml de tetra-
cloreto de carbono. Reunir as fases orginicas,
lavar duas vezes com 10 ml de dgua e rejeitar o

* liquido de lavagem. Completar a fase orginica a

100 ml com tetracloreto de carbono. Tomar 20 ml
€ evaporar, com precaugdo, até a secura em ba-
nho-maria. Dissolver o residuo em 10 ml da solu-
¢io de acetato de magnésio a 0,5 % em metanol
SR. Filtrar, s¢ necessério, em funil de vidro poro-
so. Paralelamente, dissolver 0,1 g de diidroxian-
traguinona em 250 ml de tetracloreto de carbono.
Tomar 5 ml desta solugiio e completar para 100
ml com o mesmo solvente. Evaporar a4 secura 5
ml da solugiio ¢ dissolver o residuo em 10 mi de
solugio de acetato de magnésio a 0,5 % em meta-
nol SR. Medir, imediatamente, a absorvéncia das
duas solugdes em 515 nm e 440 nm, em cubeta
com espessura de 1 cm, utilizando metanol como
branco, Calcular o teor de cascarosideo A, toman-
do 169 como valor de absorvincia especifica,
utilizando a relagio A x 7,4 { m = % de cascarosi-
deo A, em que A = absorvincia a 515 nmem =
massa da amostra em gramas. Medir igualmente a
absorvéncia da solugdo a examinar a 440 nm. Se
a relagéio entre a extingdo medida a 515 nm e a.
medida a 440 nm for inferior a 1,7, desconsiderar
os resultados ¢ repetir a procedimento.

B. Determinagio de cascarosideos. Transferir
a fase aquosa reservada anteriormente para baldo
volumétrico e completar para 50 ml com dgua
destilada. Tomar 20 ml desta solugéo e proceder
como descrito para o doseamento dos outros hete-
rosideos hidroxiantracénicos. Calcular o teor, em
cascarosidio A, tomando 169 como valor de ab-
sorvéncia especifica, utilizando a relagio: A x 7,4
[ m = % de cascarosidco A, em que A = absor-
vancia a 515 nm ¢ m = massa da amostra, em
gramas. ’

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipicntes bem fechados, protegidos da
luz .




