AROEIRA, casca
Schinus terebinthifolii cortex

A droga vegetal consiste de cascas secas do caule de Schinus terebinthifolia Raddi, contendo, no
minimo, 8% de taninos totais, no minimo, 0,20% de &acido galico (C7HeOs, 170,12), €, no minimo,
0,65% de catequina (C15H140s, 290,27).

IDENTIFICACAO
A. Descrigdo macroscopica

As cascas caulinares secas apresentam-se em fragmentos ligeiramente curvos, rigidos e pouco
quebradicos, de 10,0 a 15,0 cm de comprimento, 2,0 a 2,5 cm de largura e 0,2 a 0,5 cm de espessura.
Externamente a casca apresenta ritidoma rugoso, marcado por fendas irregulares, de coloracéo pardo-
acinzentada e com manchas esbranquicadas, devido a presenca de liquens. Internamente os
fragmentos apresentam coloracdo pardo-avermelhada, de aparéncia resinosa e com estrias
longitudinais.

B. Descrigdo microscopica

Em seccdo transversal, o cortex apresenta suber composto por aproximadamente 15 camadas de
células achatadas radialmente, com lenticelas visiveis, sequido pela periderme de felogénio indistinto
e feloderme, em cujas células parenquimaticas corticais sdo visiveis varias calotas de fibras
esclerenquimaticas e canais secretores. E possivel observar os raios parenquimaticos atravessando
toda a espessura do cortex. Ao redor dos canais secretores ocorrem células contendo grdos de amido.
Em seccdo longitudinal radial é visivel o suber com células achatadas radialmente e as células do
parénguima cortical com formatos irregulares e fibras esclerenquimaticas presentes. Faixas de células
parenquimaticas se alternam com faixas floematicas, estas com fibras abundantes, que dificultam a
visualizacdo das células do floema. Os raios sdo heterocelulares, constituidos por células
parenquimaticas procumbentes, que sdo alongadas no sentido radial, e células eretas, estas localizadas
nas margens superior e inferior do raio. As células das faixas parenquimaticas mostram-se em sua
maioria alongadas longitudinalmente e algumas sdo arredondadas. No floema é possivel observar
céelulas parenquimaticas contendo cristais prismaticos. Em sec¢do longitudinal tangencial os raios sao
bisseriados e os canais secretores sdo ramificados.

C. Descri¢cdo microscépica do po

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para a espécie, menos 0s caracteres macroscopicos.
Sdo caracteristicas: coloracdo castanha; presenca de células pétreas; presenca de fragmentos de suber;
cristais prismaticos e fragmentos de parénquima.

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 1 g da droga moida e colocar em baldo de fundo redondo adicionando 10 mL
de metanol. Aquecer, sob refluxo, durante 10 minutos. Filtrar em algodéo.

Solucéo referéncia (1): pesar cerca de 1 mg de &cido galico e dissolver em 1 mL de metanol.



Solucéo referéncia (2): pesar cerca de 1 mg de catequina e dissolver em 1 mL de metanol.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra e 20 pL da Solucgéo referéncia (1). Em outra cromatoplaca, aplicar, separadamente, em forma
de banda, 20 pL da Solucdo amostra e 20 pL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver os
cromatogramas. Remover as cromatoplacas e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa contendo a Solugdo
referéncia (1) com cloreto férrico a 1% (p/v); e, a placa contendo a Solucéo referéncia (2), com
vanilina a 1% (p/v) em etanol e, em seguida, nebulizar com &cido cloridrico.

Resultados: nos esquemas abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solu¢do amostra, a
Solucdo referéncia (1) e a Solucdo referéncia (2). Outras zonas podem ocasionalmente estar
presentes.

Parte superior da placa

Acido galico: zona de coloracéo azul- Zona de coloracéo azul-acinzentada
acinzentada (4cido gélico)

Zona de coloracéo azul-acinzentada

Solucéo referéncia (1) Solucgéo amostra

Parte superior da placa

Catequina: Zona de coloracéo rdsea- Zona de coloracao résea-avermelhada

avermelhada (catequina)

Zona de coloracao résea-avermelhada

Zona de coloragdo rdsea-avermelhada

Solucéo referéncia (2) Solucéo amostra




TESTES

Perda por dessecacdo (5.2.9). Método gravimétrico. No maximo 11%.

Metais pesados (5.4.5). Cumpre o teste.

Matéria estranha (5.4.1.3). No méaximo 1%.

Cinzas totais (5.4.1.5.1). No méaximo 9%.

Cinzas insolaveis em &cido (5.4.1.5.3). No m&ximo 8%.

Contagem do numero 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 absorcdo no visivel (5.2.14). Preparar as
solucdes como descrito a seguir.

Solugéo estoque: pesar, com exatiddo, cerca de 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um
baldo de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de &gua destilada e
aquecer em banho-maria durante 30 minutos, a temperatura entre 85 °C e 90 °C. Resfriar em agua
corrente e transferir para um baldo volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo
transferindo as aguas de lavagem com todo conteldo da droga vegetal para o baldo volumétrico.
Completar o volume com agua destilada. Deixar decantar e filtrar em papel de filtro o liquido
sobrenadante. Desprezar os primeiros 50 mL do filtrado.

Solucdo amostra para polifendis totais: transferir, volumetricamente, 5 mL da Solucéo estoque para
baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com d&gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotungstico e 10 mL de agua
para baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com solucéo de carbonato de s6dio a 29%
(p/v) e homogeneizar. Determinar a absorvancia em 760 nm (A1) apds 30 minutos, utilizando agua
para ajuste do zero.

Soluc@o amostra para polifendis ndo adsorvidos por pé 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. Transferir, volumetricamente, 5 mL desse filtrado para baldo volumétrico
de 25 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 sodio anidro 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar
a absorvancia em 760 nm (A2) ap6s 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.



Solucédo referéncia: dissolver, em agua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol, transferir
para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotdngstico e 10 mL de &gua 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
(A3) apbs 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

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

62,5 x (A; —Ay) xmy

TT
Az Xxmy

em que,

TT = teor de taninos expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis totais;

A = absorvancia medica para a Solugcdo amostra para polifendis nao adsorvidos por p6 de pele;
Az = absorvancia medida para a Solucao referéncia;

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

m2 = massa em gramas de pirogalol.

Acido galico e catequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo 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 movel de 0,8 mL/minuto.

Fase movel (1): acido trifluoracético a 0,05%.

Fase movel (2): acido trifluoracético a 0,05% em metanol.

Tempo (minutos) | Fase mével (1) (%) | Fase mével (2) (%) | Sistema de eluicgo
0-10 90 — 75 10 — 25 gradiente linear
10-20 75 — 60 25 — 40 gradiente linear
20-25 60 — 25 40 — 75 gradiente linear
25-28 25— 90 75 — 10 gradiente linear
28-30 90 10 gradiente linear

Solugdo amostra: pesar, com exatiddo, cerca de 0,750 g da droga pulverizada e transferir para um
baldo de fundo redondo de 250 mL com boca esmerilhada. Adicionar 150 mL de 4gua. Aquecer em
banho-maria durante 30 minutos, a temperatura de 85 °C a 90 °C. Resfriar em agua corrente e
transferir para um bal&o volumétrico de 250 mL. Lavar o baldo de fundo redondo e transferir as aguas
de lavagem com todo contetdo da droga vegetal para o baldo volumétrico. Completar o volume com
agua. Deixar decantar e filtrar o liquido sobrenadante em papel de filtro. Desprezar os primeiros 50
mL do filtrado. Filtrar em unidade filtrante 0,45 pum.

Solucéo referéncia (1): dissolver quantidade, pesada com exatiddo, de acido galico em agua, para
obter solugéo a 6,48 pg/mL.



Solucéo referéncia (2): dissolver quantidade, pesada com exatid&o, de catequina em agua, para obter
solugédo a 18 pg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solucéo referéncia (1), 20 puL da Solucéo referéncia
(2) e 20 pL da Solucao amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. O tempo
de retencdo do acido galico e catequina na amostra € de aproximadamente 9,9 e 17,7 minutos,
respectivamente. Calcular os teores de &cido gélico e de catequina, em porcentagem, separadamente,
segundo a expressao:

_ G xAg xFD X100

TC
A, Xm

em que,

TC = teor de &cido galico ou de catequina % (p/p);
Cr = concentracédo da Solucéo referéncia (1) ou (2) em g/mL,;
r = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solugéo referéncia (1) ou (2),
respectivamente;
A, = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solug@o amostra;
m = massa em gramas da amostra, considerando a perda por dessecacao;
FD = fator de diluicdo (250).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor.
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Figura 1 — Aspectos macroscdpicos, microscopicos e microscopicos do pé em Schinus terebinthifolia Raddi

As escalas correspondemem Aa4cm; Ba25um,CeJal00 um; D,F, Gela200 um; e EeHa50 um.

A - aspecto geral da casca do caule, em vista frontal e interna, respectivamente. B - detalhe da distribuicao dos tecidos da
casca do caule, em secc¢do transversal: lenticela (le); periderme (pe); célula do parénquima cortical (pc); canal secretor
(cs); floema (fl); idioblasto cristalifero (ic). C - detalhe de secg¢do transversal da casca, mostrando periderme; parénquima



cortical (pc). D - detalhe de seccdo transversal da casca, mostrando floema, faixa de parénquima cortical, raios
parenquimaticos e canal secretor. E - detalhe de seccdo transversal da casca, mostrando um canal secretor na regido
cortical. F - detalhe de seccdo longitudinal da casca, com faixas de parénquima cortical e de floema com fibras abundantes.
G - detalhe de seccdo longitudinal da casca, com faixas parenquimaticas mostrando células alongadas e algumas
arredondadas. H - detalhe de seccdo longitudinal radial da casca mostrando a periderme (pe), canal secretor (cs) e as
células parenquimaticas dos raios (rp). | - detalhe de seccdo longitudinal radial da casca com cristais prismaticos em
células do floema; idioblasto cristalifero (ic). J - célula pétrea (seta).

AROEIRA, extrato fluido
Schinus terebinthifoliae extracta fluida

O extrato fluido é obtido a partir de cascas secas de Schinus terebinthifolius Raddi, contendo, no
minimo, 7% de taninos totais, no minimo, 0,08% de acido galico (C7HsOs, 170,12) e 0,49% de
catequina (C15H140s, 290,27).

PREPARACAO

O extrato fluido € preparado na propor¢do droga:solvente 1:1 (p/v), por percolacdo ou maceracao,
utilizando etanol a 70,0% como liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido limpido, de cor castanho escuro.

IDENTIFICACAO

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

Fase estacionaria: silica-gel F2s4 (0,25 mm).

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

Solucdo amostra: diluir 0,2 mL do extrato fluido para 10 mL em metanol.

Solucdo referéncia (1): pesar cerca de 1 mg de acido galico e dissolver em 1 mL de metanol.
Solucao referéncia (2): pesar cerca de 1 mg de catequina e dissolver em 1 mL de metanol.
Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solugéo
amostra e 20 pL da Solucgéo referéncia (1). Em outra cromatoplaca, aplicar, separadamente, em forma
de banda,20 pL da Solugdo amostra e 20 pL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver os
cromatogramas. Remover as cromatoplacas e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa contendo a Solugdo

referéncia (1) com cloreto férrico a 1% (p/v); e, a placa contendo a Solucéo referéncia(2) com
vanilina a 1% (p/v) em etanol e, em seguida, nebulizar com &acido cloridrico.



Resultados: nos esquemas abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solu¢do amostra, a
Solucdo referéncia (1) e a Solucdo referéncia (2). Outras zonas podem ocasionalmente estar

presentes.

TESTES

Parte superior da placa

Acido galico: zona de colorago
azul-acinzentada

Zona de coloragdo azul-acinzentada
(&cido galico)

Zona de coloragdo azul-acinzentada

Solucéo referéncia (1)

Solucdo amostra

Parte superior da placa

Catequina: zona de coloragdo résea-
avermelhada

Catequina: zona de coloragdo rdsea-
avermelhada

Zona de coloragdo rdsea-
avermelhada

Zona de coloragdo rdsea-
avermelhada

Solucéo referéncia (2)

Solugdo amostra

Densidade relativa (5.2.5). 0,9305 a 1,0160.

Etanol (5.3.3.8.1). 68% (v/v) a 71% (v/v).

Metanol e 2-propanol (5.4.2.2.1). Cumpre o teste.

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 7% (p/p).

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.

Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.




DOSEAMENTO
Taninos totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcéo no visivel (5.2.14). Preparar solucdes
descritas a seguir.

Solucéo estoque: pesar, com exatidao, cerca de 0,75 g do extrato fluido em baldo volumétrico de 250
mL, adicionar agua até completar o volume e homogeneizar. Filtrar em papel de filtro e descartar 0s
primeiros 50 mL.

Solucdo amostra para polifendis totais: transferir, volumetricamente, 5 mL da solucdo estoque para
baldo volumétrico de 25 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 (A1) ap6s 30 minutos, utilizando
agua para ajuste do zero.

Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: a 10 mL da Solucdo estoque,
adicionar 0,1 g de p6 de pele e agitar mecanicamente em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos.
Filtrar em papel de filtro. Transferir, volumetricamente, 5 mL dessa solucéo para baldo volumétrico
de 25 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL desta
solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de dgua para baldo volumétrico de 25 mL,
completar o volume com solucéo de carbonato de sddio a 29% (p/v) e homogeneizar. Determinar a
absorvancia em 760 nm (Az) ap6s 30 minutos, utilizando agua para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em &gua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol, transferir
para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com
agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente
fosfomolibdotlngstico e 10 mL de &dgua 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
(As3) ap6s 30 minutos, utilizando dgua para ajuste do zero.

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

_ 62,5 X (A1 —Ay) Xm,

TT
Az Xmy

em que,

TT = teor de taninos expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis totais;

A = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifenois ndo adsorvidos por pé de pele;
As = absorvancia medida para a Solucéo referéncia;

My = massa em gramas da amostra;

my = massa em gramas de pirogalol.



Acido galico e catequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 280 nm; pré-coluna empacotada com silica
quimicamente ligada a grupo octadecilsilano; coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de
didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm),
mantida a temperatura de 24 °C; fluxo da Fase mével de 0,8 mL/minuto.

Fase movel (1): acido trifluoracético a 0,05%.

Fase movel (2): acido trifluoracético a 0,05% em metanol.

Tempo (minutos) | Fase movel (1) (%) | Fase mével (2) (%) | Sistema de eluicdo
0-10 95 — 80,7 10 —» 25 gradiente linear
10-13,5 80,7 — 75 25 — 40 gradiente linear
13,5-23 75 — 62 40 — 75 gradiente linear
23-25 62 — 25 75 — 10 gradiente linear
25-28 25 —95 75 — 10 gradiente linear
28-32 95 5 isocratico

Solugdo amostra: transferir, com auxilio de uma pipeta, 0,080 mL da tintura para um baldo
volumétrico de 10 mL, completar o volume com agua e homogeneizar.

Solucéo referéncia (1): dissolver quantidade, pesada com exatiddo, de acido galico em agua, para
obter solucdo a 7,2 pg/mL.

Solucao referéncia (2): dissolver quantidade, pesada com exatiddo, de catequina em agua, para obter
solucéo a 40 pg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solugédo referéncia (1) 20 pL da Solugéo referéncia
(2) e 20 pL da Solucéo amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob o0s picos. O tempo
de retencdo do acido galico e catequina na amostra é de aproximadamente 12 e 21 minutos,
respectivamente. Calcular os teores de &cido galico e de catequina, em porcentagem, separadamente,
segundo a expresséo:

C, XA,
TC= ——— X FD x 100
A, Xm

em que,

TC = teor de &cido gélico ou de catequina % (p/p);

Cr = concentracdo da Solucéo referéncia (1) ou (2) em g/mL;

A = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solucéo referéncia (1) ou (2),
respectivamente;

A, = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solugéo amostra;

m = massa em gramas da amostra;

FD = fator de diluigéo (10).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



AROEIRA, tintura
Schinus terebinthifoliae tinctura

A tintura € obtida a partir de cascas secas de Schinus terebinthifolius Raddi, contendo, no minimo,
1% de taninos totais e, no minimo, 0,01% de &cido galico (C7HeOs, 170,12) e 0,05% de catequina
(C15H140s, 290,27).

PREPARACAO

A tintura é preparada a 10,0% (p/v), por maceracédo ou percolagéo utilizando etanol 70% (v/v) como
liquido extrator.

CARACTERISTICAS

Liquido limpido, de cor castanho amarelado ou castanho-avermelhado.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1),

Fase estacionaria: silica-gel F2s4 (0,25 mm)

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

Solucdo amostra: diluir 0,2 mL da tintura para 10 mL de metanol.

Solucao referéncia (1): pesar cerca de 1 mg de &cido galico e dissolver em 1 mL de metanol.
Solucdo referéncia (2): pesar cerca de 1 mg de catequina e dissolver em 1 mL de metanol.
Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 pL da Solucéo
amostra, 20 pL da Solugéo referéncia (1). Em outra cromatoplaca, aplicar, separadamente, em forma
de banda, 20 pL da Solucdo amostra e 20 pL da Solucdo referéncia (2). Desenvolver os
cromatogramas. Remover as cromatoplacas e deixar secar ao ar. Nebulizar a placa contendo Solugéo
referéncia (1) com cloreto férrico a 1% (p/v); e a placa contendo Solucéo referéncia (2) com vanilina
a 1% (p/v) em etanol e, em seguida, nebulizar com &cido cloridrico.

Resultados: nos esquemas abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solu¢cdo amostra, a

Solucdo referéncia (1) e a Solucdo referéncia (2). Outras zonas podem ocasionalmente estar
presentes.



Parte superior da placa

Zona de coloragdo marrom
Acido galico: zona de coloracdo azul- | Zona de coloragao azul-acinzentada
acinzentada (acido galico)
Solucéo referéncia (1) Solucéo amostra

Parte superior da placa

Catequina: zona de coloracdo résea- | Zona de coloracgao rosea-avermelhada
avermelhada (catequina)

Zona de coloragdo rdsea-avermelhada

Zona de coloragdo rdsea-avermelhada

Solucéo referéncia (2) Solucéo amostra

TESTES

Densidade relativa (5.2.29.1). 0,9098 a 0,9147.

Etanol (5.3.3.8.1). 66% (v/v) a 70% (v/v).

Metanol e 2-propanol (5.4.2.2.1). Cumpre 0 teste.

Residuo seco (5.4.2.2.2). No minimo 2% (p/p).

Contagem do namero total de micro-organismos mesofilos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.

Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.



DOSEAMENTO
Taninos totais

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcéo no visivel (5.2.14). Preparar solucdes
descritas a seguir.

Solucdo estoque: pesar, com exatidao, cerca de 3 g de tintura de aroeira, transferir para um baldo
volumétrico de 250 mL e completar o volume com &gua. Filtrar a solucdo em papel de filtro e
descartar os primeiros 50 mL do filtrado.

Solucdo amostra para polifendis totais: transferir, volumetricamente, 5 mL da solucdo estoque para
baldo volumétrico de 25 mL, completar o volume com &gua e homogeneizar. Transferir,
volumetricamente, 2 mL desta solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotdngstico e 10 mL de agua
destilada 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 (A1) ap6s 30 minutos, utilizando
agua para ajuste do zero.

Solucdo amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele: a 10 mL da Solucdo estoque,
adicionar 0,1 g de p6 de pele e agitar mecanicamente em erlenmeyer de 125 mL durante 60 minutos.
Filtrar em papel de filtro. Transferir volumetricamente 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de
25 mL, completar o volume com agua e homogeneizar. Transferir, volumetricamente, 2 mL dessa
solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdottngstico e 10 mL de &gua destilada 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) ap6s 30 minutos, utilizando &gua para ajuste do zero.

Solucéo referéncia: dissolver, em agua, imediatamente antes do uso, 50 mg de pirogalol, transferir,
quantitativamente, para baldo volumétrico de 100 mL, completar o volume com dgua e homogeneizar.
Transferir, volumetricamente, 5 mL dessa solugdo para baldo volumétrico de 100 mL, completar o
volume com agua e homogeneizar para obter a solucdo estoque do padrdo. Transferir,
volumetricamente, 2 mL dessa solucdo, 1 mL de reagente fosfomolibdotingstico e 10 mL de &gua
destilada para baldo volumétrico de 25 mL e completar o volume com solucdo de carbonato de sodio
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:

_ 62,5 X (A1 - Az) X m2
B Az Xmy

TT

em que,

TT = teor de taninos expressos em pirogalol % (p/p);

A1 = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifenais totais;

A = absorvancia medida para a Solu¢do amostra para polifendis ndo adsorvidos por p6 de pele;
Az = absorvancia medida para a Solucao referéncia;

m1 = massa em gramas da amostra;

my = massa em gramas de pirogalol;



Acido gélico e Catequina

Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 280 nm; pré-coluna empacotada com silica
quimicamente ligada a grupo octadecilsilano; coluna de 250 mm de comprimento e 4,6 mm de
didmetro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (5 pm),
mantida a temperatura ambiente de 24 °C; fluxo da Fase mével de 0,8 mL/minuto.

Fase movel (1): acido trifluoracético a 0,05%.

Fase movel (2): acido trifluoracético a 0,05% em metanol.

Tempo (minutos) | Fase mével (1) (%) | Fase mével (2) (%) | Sistema de eluicdo
0-10 90 — 75 10 — 25 gradiente linear
10-20 75 — 60 25 — 40 gradiente linear
20-25 60 — 25 40 — 75 gradiente linear
25-28 25— 90 75 — 10 gradiente linear
28-30 90 10 gradiente linear

Solucdo amostra: transferir, com auxilio de uma pipeta, 0,500 mL da tintura para um baldo
volumétrico de 10 mL, completar o volume com agua e homogeneizar.

Solucao referéncia (1): dissolver quantidade, pesada com exatidao, de acido galico em agua, para
obter solugéo a 6,4 pg/mL.

Solucéo referéncia (2): dissolver quantidade, pesada com exatiddo, de catequina em &gua, para obter
solucdo a 26 pg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 20 pL da Solucao referéncia (1), 20 uL da Solucéo referéncia
(2) e 20 pL da Soluc@o amostra. Registrar os cromatogramas e medir as areas sob 0s picos. O tempo
de retencdo do acido galico e catequina na amostra é de aproximadamente 12,0 e 21,0 minutos,
respectivamente. Calcular os teores de &cido galico e de catequina, em porcentagem, separadamente,
segundo a expressao:

C, XA,
TC= —— X FD x 100
A, Xm

em que,

TC = teor de &cido galico ou de catequina % (p/p);
r = concentracgdo da Solugéo referéncia (1) ou (2) em g/mL,;
A = area sob o pico correspondente ao acido gélico ou a catequina na Solucéo referéncia (1) ou (2),
respectivamente;
A, = area sob o pico correspondente ao acido galico ou a catequina na Solugdo amostra;
m = massa em gramas da amostra;
FD = fator de diluigéo (10).

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



