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Solubilidade. Praticamente insoluvel em &gua, soltvel
em metanol, dioxana e piridina anidra, insolavel em
cloroférmio e éter etilico.

Constantes fisico-quimicas.

Poder rotatorio especifico (5.2.8): +32,0° a +35,5°, em
relagdo a substancia dessecada. Determinar em solugdo a
2% (p/v) em metanol.

IDENTIFICACAO

A. O espectro de absor¢do no infravermelho (5.2.14) da
amostra, previamente dessecada, dispersa em brometo
de potassio, apresenta maximos de absor¢do somente
nos mesmos comprimentos de onda e com as mesmas
intensidades relativas daqueles observados no espectro de
lanatosideo C SQR, preparado de maneira idéntica.

B. A mancha principal do cromatograma da Solugdo (2),
obtida em Substdncias relacionadas, corresponde em
posigdo, cor e intensidade aquela obtida com a Solugdo (3).

C. Dissolver 0,5 mg da amostra em 0,2 mL de etanol a
60% (v/v). Adicionar 0,1 mL de acido 3,5-dinitrobenzoico
a 2% (p/v) em etanol e 0,1 mL de hidroxido de sodio 2 M.
Desenvolve-se coloragdo violeta.

D. Dissolver 5 mg da amostra em 5 mL de 4cido acético
glacial e adicionar 0,05 mL de cloreto férrico SR. Adicionar,
cuidadosamente, sem agitacdo, 2 mL de acido sulfurico.
Deixar em repouso. Um anel castanho ndo-avermelhado se
desenvolve na interface e uma coloragdo verde-amarelada
que muda para azul-esverdeada se difunde a partir do anel.

ENSAIOS DE PUREZA

Aspecto da solugdo. A solugdo a 2% (p/v) em metanol é
limpida (5.2.25) e incolor (5.2.12).

Substancias relacionadas. Proceder conforme descrito em
Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1), utilizando
silica-gel G, como suporte, ¢ mistura de tolueno, etanol,
cloreto de metileno e dgua (60:30:20:1), como fase movel.
Aplicar, separadamente, a placa, 5 uL de cada uma das
solugdes, recentemente preparadas, descritas a seguir.

Solugdo (1): solugdo da amostra a 20 mg/mL em metanol.
Solugdo (2): solugdo da amostra a 2 mg/mL em metanol.

Solugdo (3): solucdo de lanatosideo C SQR a 2 mg/mL em
metanol.

Solugdo (4): solugao de lanatosideo C SQR a 0,3 mg/mL
em metanol.

Solugdo (5): solugao de lanatosideo C SQR a 0,2 mg/mL
em metanol.

Solugdo (6): solugao de lanatosideo C SQR a 0,1 mg/mL
em metanol.

Desenvolver o cromatograma. Remover a placa, deixar
secar ao ar. Nebulizar com 4cido sulfurico a 5% (v/v)

em etanol. No cromatograma obtido com a Solugdo (1),
nenhuma mancha secundaria é mais intensa do que a
mancha principal obtida no cromatograma com a Solug¢do
(4) (1,5%), ndao mais que trés manchas secunddrias
sdo mais intensas do que a mancha principal obtida no
cromatograma com a Solugdo (6) (0,5%); e ndo mais
que uma destas manchas ¢ mais intensa do que a mancha
principal obtida com a Solug¢do (5) (1,0%).

Perda por dessecagdo (5.2.9). Determinar em 0,5 g da
amostra, em estufa a 105 °C, sob pressdo reduzida, sobre
pentoxido de fosforo, até peso constante. No maximo 7,5%.

Cinzas sulfatadas (5.2.10). Determinar em 0,1 g da
amostra. No maximo 0,5%.

DOSEAMENTO

Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de
absor¢do no visivel (5.2.14). Pesar, exatamente, cerca de
50 mg de amostra e dissolver em etanol. Diluir para 50 mL
com o mesmo solvente. Diluir, sucessivamente, em etanol
até concentragdo de 0,005% (p/v). Preparar solugdo padrao
na mesma concentracdo, utilizando o mesmo solvente. A
5 mL de cada solug@o diluida, adicionar 3 mL de picrato
de sodio alcalino SR e deixar em repouso, em banho de
agua, em temperatura entre 19 °C e 21 °C, por 40 minutos,
ao abrigo da luz. Medir as absorvancias das solu¢des em
484 nm, utilizando mistura de 5 mL de etanol ¢ 3 mL de
solug@o de picrato de sodio alcalino SR para ajuste do zero.
Calcular o teor de C,,H, O, na amostra a partir das leituras
obtidas.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipientes de vidro bem fechados, protegidos da luz e
estocados em temperatura inferior a 10 °C.

ROTULAGEM

Observar a legislagdo vigente.

CLASSE TERAPEUTICA

Glicosideo cardiotonico.

LARANJA-AMARGA
Aurantii amari exocarpium

Citrus aurantium L. subsp. aurantium — RUTACEAE

A droga vegetal ¢ constituida por porgdes secas do
exocarpo, correspondente ao flavedo do fruto maduro,
isenta da maior parte do mesocarpo, que ¢ o tecido branco
esponjoso, correspondente ao albedo. Contém, no minimo,
2,0% de 6leo volatil.

SINONIMIA CIENTIFICA

Citrus aurantium L. subsp. amara (L.) Engler
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CARACTERISTICAS

Caracteristicas organolépticas. A droga tem odor forte,
aromatico, caracteristico, € sabor aromatico e muito
amargo.

DESCRICAO MACROSCOPICA

O exocarpo consiste em porg¢des irregulares de até 8,0
cm de comprimento e até¢ 4,0 cm de largura. A superficie
externa, em vista frontal, ¢ amarelada, pardo-amarelada a
castanho-amarelada, grosseiramente ondulada e pontuada
por numerosas glandulas secretoras translucidas. A
superficie interna, em vista frontal, é branco-amarelada a
pardo-esbranquicada, rugosa e esponjosa. Em vista lateral
as glandulas sdo visiveis na forma de cavidades.

DESCRICAO MICROSCOPICA

O flavedo € composto pela epiderme e pelos tecidos
parenquimaticos adjacentes. O albedo ¢ formado pelo
parénquima esponjoso. O flavedo, em vista frontal,
apresenta epiderme com células pequenas, de diferentes
formas, de paredes anticlinais retilineas, contendo gotas
lipidicas. Os estdmatos sdo ciclociticos e situados um pouco
acima das demais células. Glandulas secretoras sdo visiveis
por transparéncia. Em secgdo transversal, a cuticula é
espessa e lisa. A epiderme ¢ formada por células pequenas,
poligonais, com protoplasto denso, contendo cromoplastos
e gotas lipidicas. Subepidermicamente ocorrem quatro a
cinco camadas amarelo-ocre, colenquimatosas, compactas,
formadas por células pequenas, com conteudo denso,
apresentando cromoplastos e gotas lipidicas. Abaixo
destas, ocorrem células parenquimaticas maiores, de
paredes mais delgadas, com espagos intercelulares visiveis,
grande quantidade de gotas lipidicas e de monocristais
prismaticos de oxalato de calcio, de diferentes formas
e tamanhos. Nas primeiras camadas deste parénquima
ocorrem glandulas esquizolisigenas, circulares a ovoides,
com até 1,0 mm de didmetro, em diferentes fases de
desenvolvimento e dispostas irregularmente. O parénquima
localizado lateralmente as glandulas ¢ formado por células
alongadas, compactas, com grande quantidade de gotas
lipidicas e cristais. Pequenos feixes vasculares colaterais
estdo distribuidos neste tecido. Elementos de vaso com
espessamento helicoidal sdo visiveis longitudinalmente. O
parénquima mais interno € frouxo e constituido por células
hialinas de paredes delgadas e de diferentes formas e
tamanhos, contendo monocristais. O parénquima préximo
ao albedo apresenta células de maior volume, de paredes
mais espessas ¢ menor quantidade de cristais. Cristais
de hesperidina sdo comuns em todos os parénquimas.
O albedo ¢ constituido por parénquima esponjoso, com
células braciformes, com amplos espagos intercelulares e
com poucos cristais e gotas lipidicas.

DESCRICAO MICROSCOPICA DO PO

O po atende a todas as exigéncias estabelecidas para
a subespécie, menos os caracteres macroscopicos. Po
de colorag@o pardo-clara. Com a adi¢do de hidrato de

cloral s@o caracteristicos: fragmentos de epiderme do
flavedo com células conforme descritas, em vista frontal;
fragmentos de epiderme do flavedo com estdmatos, em
vista frontal; fragmentos do flavedo, em sec¢@o transversal,
apresentando epiderme e parénquima colenquimatoso;
fragmentos de parénquima colenquimatoso, em sec¢ao
transversal; fragmentos do parénquima do flavedo, com
células contendo gotas lipidicas, em sec¢do transversal;
fragmentos do parénquima do flavedo, em secgdo
transversal, contendo gotas lipidicas, monocristais de
oxalato de calcio e cristais de hesperidina; fragmentos
do parénquima do flavedo, em seccdo transversal, com
porcdes de feixes vasculares, observados em vista
longitudinal; fragmentos do parénquima do flavedo, em
sec¢do transversal, contendo gotas lipidicas e cristais
de hesperidina; fragmentos do flavedo com porgdes de
glandulas secretoras, em secc¢do transversal; fragmentos
do parénquima do flavedo, em seccdo transversal, com
porgdo de feixe vascular, observado em vista longitudinal;
fragmentos de parénquima com cristais de hesperidina;
idioblastos cristaliferos do flavedo, com monocristais
de oxalato de calcio, em secgdo transversal; cristais de
oxalato de célcio isolados; cristais de hesperidina isolados,
em forma de agulha, somente observados com adi¢do de
lugol; porgdes de elementos traqueais com espessamento
helicoidal, em vista longitudinal; fragmentos do albedo, em
pequena quantidade, em secgdo transversal ou longitudinal.

IDENTIFICACAO

Proceder conforme descrito em Cromatografia em
camada delgada (5.2.17.1), utilizando silica-gel GF,,,,
com espessura de 250 pm, como suporte, ¢ mistura de
agua, acido foérmico e acetato de etila (10:15:75), como
fase movel. Aplicar, separadamente, a placa, em forma
de banda, 20 pL da Solugdo (1) e 10 uL da Solugdo (2),
preparadas recentemente, como descrito a seguir.

Solugdo (1): adicionara 1 gdadrogamoida (710 um), 10 mL
de metanol. Aquecer em banho-maria a, aproximadamente,
60 °C, por 10 minutos, agitando frequentemente. Esfriar e
filtrar.

Solugdo (2): dissolver 1 pg de naringina e 10,0 ug de acido
cafeico em 1 mL de metanol.

Desenvolver o cromatograma. Remover a placa,
deixar secar ao ar. Em seguida, nebulizar a placa com
difenilborato de aminoetanol SR (Reagente Natural A)
a 1% (p/v) em metanol e observar sob luz ultravioleta
(365 nm). A mancha amarelo fluorescente obtida na parte
mediana do cromatograma com a Solugdo (1), com Rf de
aproximadamente 0,6, corresponde em posi¢ao e coloragdo
aquela obtida com a Solugdo (2), referente a naringina. A
mancha azul fluorescente claro obtida na parte superior
proxima do fronte do cromatograma com a Solugdo (1),
com Rf de aproximadamente 0,9, corresponde em posicdo
e coloragdo aquela obtida com a Solugdo (2), referente ao
acido cafeico. Entre as manchas referentes a naringina e
ao acido cafeico, sdo obtidas duas manchas fluorescentes
claras com a Solucdo (1), sendo a mais proxima a
naringina correspondente a hesperidina. Outras manchas
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sdo observadas na metade inferior do cromatograma: de
coloragdo amarelo fluorescente (Rf de aproximadamente
0,58), vermelho fluorescente (Rf de aproximadamente
0,5), e outras mais abaixo de coloragdo azul e laranja
fluorescente.

ENSAIOS DE PUREZA

Agua (5.2.20.2). Determinar em 20,0 g da amostra
pulverizada (355 pm). No minimo 10%.

Cinzas totais (5.4.2.4). No maximo 7,0%.

DOSEAMENTO
Oleos volateis

Proceder conforme descrito em Determinagdo de oleos
volateis em drogas vegetais (5.4.2.7). Utilizar baldo
de 500 mL contendo 200 mL de agua como liquido de
destilagdo. Adicionar 0,5 mL de xileno pela abertura lateral
k. Utilizar planta seca reduzida a pé (710 pm). Proceder
imediatamente a determinago do dleo volatil, a partir de
15 g da droga em po. Destilar por 90 minutos.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente bem fechado, ao abrigo da luz, calor e
umidade.

alb

Figura 1 — Aspectos macroscépicos e microscépicos em Citrus aurantium L. subsp. aurantium

Complemento da legenda da Figura 1. As escalas correspondem em A a 1 cm (régua 1); em B a 0,5 cm (régua 2); em C a 100 pm (régua 3);em D a

100 pm (régua 4).

A — representagdo esquematica da superficie externa da droga, em vista frontal. B — representa¢do esquematica da droga, em secgdo transversal: albedo
(alb); flavedo (fla); glandula secretora (gla). C — detalhe de uma porgéo da epiderme do flavedo, em vista frontal: célula fundamental da epiderme (cfe);
estomato (es); gota lipidica (gl). D — detalhe de porgdo da droga, em secgéo transversal: albedo (alb); cristal de hesperidina (ch); cristal de oxalato de
calcio (cox); cuticula (cu); elemento de vaso com espessamento helicoidal (eh); espaco intercelular (ei); epiderme (ep); epitélio secretor (eps); estomato
(es); floema (f); flavedo (fla); feixe vascular (fv); gota lipidica (gl); glandula secretora (gla); idioblasto cristalifero (ic); parénquima (p); parénquima

colenquimatoso (pco); parénquima esponjoso (pj); xilema (x).
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Figura 2 — Aspectos microscopicos do p6 em Citrus aurantium L. subsp. aurantium

Complemento da legenda da Figura 2. As escalas correspondem em A até G, | at¢ O e R até T a 100 um (régua 1); em H e P a 100 pm (régua 2); em
Q a 100 um (régua 3).

A — fragmento do flavedo com epiderme, parénquimas e restos de epitélio secretor, em secgdo transversal: cristal de hesperidina (ch); cuticula (cu);
epiderme (ep); epitélio secretor (eps); gota lipidica (gl); glandula secretora (gla); idioblasto cristalifero (ic); parénquima (p); parénquima colenquimatoso
(pco). B — fragmento de parénquima do flavedo, em secg¢do transversal: cristal de hesperidina (ch); cristal de oxalato de calcio (cox); gota lipidica (gl);
idioblasto cristalifero (ic). C — porgdo de elementos traqueais com espessamento helicoidal, em vista longitudinal.D — cristais de oxalato de calcio
isolados. E — fragmento do flavedo, em sec¢@o transversal: cristal de hesperidina (ch); cristal de oxalato de calcio (cox); cuticula (cu); epiderme (ep);
gota lipidica (gl); idioblasto cristalifero (ic); parénquima (p); parénquima colenquimatoso (pco). F — fragmento de parénquima do flavedo, em sec¢do
transversal, com por¢do de feixe vascular, observado em vista longitudinal: elemento de vaso com espessamento helicoidal (eh); fibra (fb); gota
lipidica (gl); parénquima (p). G — cristal de hesperidina, somente observado com adigéo de lugol. H — fragmento de parénquima do flavedo, em sec¢do
transversal: espago intercelular (ei); gota lipidica (gl). | — fragmento de parénquima do flavedo em sec¢@o transversal, contendo gotas lipidicas: gota
lipidica (gl); nticleo (nu). J — fragmento da epiderme, em vista frontal: gota lipidica (gl). L — fragmento do albedo, em vista frontal: cristal de hesperidina
(ch); espago intercelular (ei); parénquima esponjoso (pj). M — fragmento de parénquima do flavedo, em sec¢do transversal: cristal de hesperidina (ch);
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cristal de oxalato de calcio (cox); gota lipidica (gl); idioblasto cristalifero (ic). N — fragmento de parénquima do flavedo, em secgdo transversal: cristal de
oxalato de calcio (cox); gota lipidica (gl); idioblasto cristalifero (ic). O — fragmento do flavedo e do albedo, em secgdo transversal: albedo (alb); espago
intercelular (ei); flavedo (fla); gota lipidica (gl); parénquima (p); parénquima esponjoso (pj). P — fragmento de epiderme do flavedo com estomato, em
vista frontal: estomato(es). Q — fragmento do parénquima colenquimatoso, em secgdo transversal. R — fragmento do albedo, em secgéo transversal:
espago intercelular (ei); gota lipidica (gl); parénquima esponjoso (pj). S — idioblastos cristaliferos do flavedo, em secgéo transversal: cristal de oxalato
de calcio (cox). T — fragmento do flavedo, com células parenquimaticas de paredes espessadas, em sec¢ao transversal.

LAURILSULFATO DE SODIO
Natrii laurilsulfas

O
A%
H3C /\/\/\/\/\/\O/ \\ONa

C,H,.NaO,S; 288,38
laurilsulfato de sodio; 05178

Sal de sédio do éster monododecilico do acido sulftrico

(1:1)
[151-21-3]

O laurilsulfato de sodio ¢ uma mistura de alquilsulfatos de
sodio constituida principalmente pelo sal de sodio do éster
monododecilico do acido sulftirico (1:1) - laurilsulfato de
sodio. Contém, no minimo, 85,0 % de alquilsulfatos de
sodio, expressos em C,,H,.NaO,S, em relagdo a substancia
dessecada. O teor total de cloreto de sddio e de sulfato de
sédio €, no maximo, 8,0%.

DESCRICAO

Caracteristicas fisicas. P6 ou cristal, branco ou
ligeiramente amarelado. Leve odor caracteristico.

Solubilidade. Facilmente solavel em 4gua formando
solucdo ou mistura opalescente, pouco soluvel em etanol.

IDENTIFICACAO

A. Dissolver 0,1 g da amostra em 10 mL de agua e agitar.
Forma-se espuma abundante.

B. Misturar 0,1 mL da solu¢do obtida no teste A. de
Identificagdo com 0,1 mL de cloreto de metiltioninio a
0,1% (p/v) e 2 mL de acido sulfarico diluido. Acrescentar
2 mL de cloreto de metileno e agitar. Desenvolve-se
coloragdo azul intensa na camada do cloreto de metileno.

C. Misturar cerca de 10 mg da amostra com 10 mL de
etanol. Aquecer até ebulicdo em banho-maria, agitando
frequentemente. Filtrar imediatamente e evaporar o etanol.
Dissolver o residuo em 8 mL de agua, acrescentar 3 mL
de acido cloridrico SR, evaporar a solugdo até metade do
seu volume e deixar esfriar. Separar por filtragao os alcoois
graxos solidificados. Ao filtrado acrescentar 1 mL de
cloreto de bario a 6,1% (p/v). Forma-se precipitado branco
cristalino.

D. Uma solu¢do da amostra a 10% (p/v) responde as
reagdes do ion sédio (5.3.1.1).

E. Uma solucdo da amostra a 10% (p/v) acidificada com
acido cloridrico e fervida brandamente durante 20 minutos
responde as reagdes do ion sulfato (5.3.1.1).

ENSAIOS DE PUREZA

Alcalinidade. Pesar exatamente, cerca de 1 g da amostra e
dissolver em 100 mL de agua isenta de dioxido de carbono.
Adicionar 0,1 mL de vermelho de fenol SI e titular com
acido cloridrico 0,1 M. Devem ser gastos, no maximo, 0,6
mL de acido cloridrico 0,1 M.

Alcoois ndo esterificados. Pesar, exatamente, cerca de 10
g da amostra e dissolver em 100 mL de dgua, acrescentar
100 mL de etanol e extrair a solugdo trés vezes com 50 mL
de alcool n-amilico, de cada vez. Se necessario, adicionar
cloreto de sodio para facilitar a separagdo das duas fases.
Reunir as fases organicas e lavar trés vezes com 50 mL de
agua, de cada vez. Eliminar a agua da solugdo organica
com sulfato de sédio anidro, filtrar e evaporar em banho de
agua até eliminar todo o solvente. Aquecer o residuo a 105
°C durante 15 min e arrefecer. A massa do residuo deve ser
de, no maximo, 4%.

Alcoois totais. Pesar, exatamente, cerca de 5g da amostra
para um frasco de Kjeldahl de 800 mL. Adicionar 150 mL
de agua, 50 mL de acido cloridrico e algumas pérolas de
ebuli¢do. Acoplar o frasco de Kjeldahl em um condensador
de refluxo. Aquecer cuidadosamente para evitar formacao
excessiva de espuma e ferver por 4 horas. Arrefecer, lavar o
condensador com éter etilico, coletando o éter etilico para o
frasco, e transferir o contetido para um funil de separag@o.
Lavar o frasco duas vezes com éter etilico e adicionar as
lavagens ao funil de separagdo. Extrair a solugdo com
duas por¢des de 75 mL de éter etilico. Em um béquer
previamente pesado, reunir os extratos combinados de éter,
evaporar em banho-maria e secar o residuo a 105 °C por 30
minutos. Resfriar e pesar. O residuo representa o total de
alcoois. A massa do residuo deve ser de, no minimo, 59,0%
da massa de amostra utilizada.

Cloreto de sodio. Pesar exatamente, cerca de 0,5 g da
amostra e dissolver em 50 mL de 4dgua. Adicionar acido
nitrico diluido (1:20), gota a gota, até a solugdo apresentar-
se neutra ao papel tornassol. Adicionar 2 mL de cromato de
potassio SR e titular com nitrato de prata 0,1 M SV. Cada
mL de nitrato de prata 0,1 M SV equivale a 5,844 mg de
cloreto de sodio.

Sulfato de sodio. Pesar, exatamente, cerca de 1 g de
amostra e transferir para um béquer de 250 mL. Adicionar
35 mL de é4gua, aquecer para dissolver. Acrescentar a
solucdo aquecida 2 mL de acido nitrico M, misturar e
adicionar 50 mL de etanol. Aquecer a solucdo até a fervura.
Adicionar lentamente, sob agitagdo, 10 mL de solugdo de
nitrato de chumbo a 3,31% (p/v). Cobrir o béquer com
vidro de relégio, ferver brandamente por 5 minutos e




