Solugdo amostra: diluir 0,200 mL de extrato fluido de laranja-amarga em 25 mL com uma mistura
de metanol e &gua (1:1).

Solucéo referéncia: dissolver quantidade pesada, com exatidao, de naringina em solucdo de metanol
e agua (1:1), de modo a obter solugcdo com concentracdo de 0,250 mg/mL.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucéo referéncia e 10 pL da Solucdo amostra.
Registrar os cromatogramas e medir a &rea sob o pico correspondente a naringina. O tempo de
retencdo médio € de aproximadamente 17,6 minutos. Calcular o teor de naringina, em percentagem,
segundo a expresséo:

G x Ay x25x100
B A, Xm

em que,
TN = teor de naringina % (p/p);

Cr = concentracédo da Solucéo referéncia em g/mL;

A = area sob o pico correspondente & naringina na Solucao referéncia;
Aa = area sob o pico correspondente a naringina na Solu¢do amostra; e
m = massa em gramas da amostra, determinada a partir da densidade.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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

LARANJA-AMARGA, 6leo
Aurantii amari aetheroleum

Oleo volatil obtido, por procedimento mecanico adequado sem aquecimento, a partir do exocarpo de
frutos frescos de Citrus aurantium L. subsp. aurantium, contendo, no minimo, 92% de limoneno
(C1oH16, 136,24).

CARACTERISTICAS

Liquido limpido, amarelo, de cheiro caracteristico de flores de laranjeira amarga.

IDENTIFICACAO
Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1).
Fase estacionaria: silica-gel GFzsa.

Fase movel: acetato de etila e tolueno (15:85).



Solugdo amostra: diluir 4 pL da amostra em etanol e completar o volume para 1 mL com 0 mesmo
solvente.

Solucao referéncia: diluir 0,5 puL de antranilato de metila, 1 uL de linalol, 2 uL de acetato de linalila
e 1 mg de bergapteno em etanol e completar o volume para 10 mL com 0 mesmo solvente.

Revelador: solucgdo de anisaldeido.

Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 uL da Solugéo
amostra e 10 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Remover a cromatoplaca e
deixar secar ao ar por 15 minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em 365 nm. Nebulizar a placa com
0 Revelador, aquecer entre 100 °C e 105 °C durante 10 minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em
365 nm.

Resultados: no esquema abaixo estdo representadas as zonas obtidas com a Solucdo referéncia e a
Solucdo amostra, apos o exame sob a luz ultravioleta em 365 nm e, nebulizacdo com o Revelador, e
exame novamente sob a luz ultravioleta em 365 nm, na ordem. Outras zonas podem ocasionalmente
estar presentes.
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TESTES

Densidade relativa (5.2.29.1). 0,848 a 0,860.
indice de refragdo (5.2.29.4). 1,473 a 1,476.
Poder rotatério (5.2.29.5). +88° a +98°.

Oleos fixos e 6leos volateis resignificados: Colocar uma gota da amostra num fragmento de papel
de filtro. A gota deve evaporar completamente em 24 horas sem deixar mancha translucida ou
gordurosa.

Residuo de evaporacdo. 2,0 % a 5,0%. Evaporar a secura em banho-maria 5,0 g da amostra e secar
em estufa entre 100 °C e 105 °C, durante 4 horas.

Perfil cromatogréafico. Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar
cromatdgrafo provido de detector por ionizacdo de chama, utilizando mistura de hidrogénio e ar
sintético (1:45) como gases auxiliares a chama do detector; coluna capilar de 30 m de comprimento
e 0,25 mm de diametro interno, revestida com polidifenildimetilsiloxano, com espessura de filme de
0,25 pm. Utilizar nitrogénio ultrapuro como gas de arraste (1,0 mL/minuto).

Temperatura:
Tempo (minutos) | Temperatura (°C)
Coluna 0-8 60
8-48 60 — 180
48 — 53 180
Injetor 250
Detector 250

Solucéo amostra: diluir 200 pL do 6leo volatil em 1 mL de hexano.

Solugéo referéncia: diluir 10 uL de a-pineno, 10 uL de B-pineno, 10 pL de mirceno, 800 uL de
limoneno, 10 pL de linalol e 10 pL de acetato de linalila em 1 mL de hexano.

Procedimento: injetar volume de 0,5 pL da Solugdo amostra e da Solugéo referéncia no cromatégrafo
a gas, utilizando divisdo de fluxo de 1:50. Determinar as concentracdes relativas por integracéo
eletrbnica pelo método de normalizag&o.

Examinar o perfil cromatogréafico da Solucdo amostra. Os picos caracteristicos no cromatograma
obtido com a Solu¢do amostra deverdo ter tempos de retencdo similares aqueles obtidos com o
cromatograma da Solucéo referéncia ou a identificacdo confirmada com a cromatografia a gas acoplada
a detector seletivo de massas, operando nas mesmas condi¢cdes que a cromatografia a gas com detector
por ionizacéo de chama.

Adequabilidade do sistema

Ordem de eluigdo: ordem de preparagdo da Solucéo referéncia. Registrar os tempos de retengdo das
substancias.

Resolucdo entre picos: Solucdo referéncia, minimo 1,5 entre os picos referentes ao B-pineno e
mirceno.



No cromatograma obtido com a Solucdo amostra, verificar a presenca dos componentes conforme
segue: a-pineno, 0,5 a 0,6%; B-pineno, 0,3 a 1,0%; mirceno, 1,0 a 3,0%; limoneno, 92,0 a 96,0%;
linalol, 0,1 a 0,6%; acetato de linalila, 0,3 a 1,6%.
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Figura 1 - Cromatograma ilustrativo obtido com 6leo volatil de C. aurantium L. subsp.
aurantium por cromatografia a gas acoplada a detector por ionizacdo de chama. 1- a-pineno, 2- p-
pineno, 3- mirceno, 4- limoneno, 5- linalol, 6- acetato de linalila.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipiente hermeticamente fechado ao abrigo da luz e do calor em temperatura inferior a 25 °C.

LARANJA-AMARGA, tintura
Aurantii amari exocarpium tinctura

A tintura € obtida a partir do exocarpo, correspondente ao flavedo do fruto maduro, isento da maior
parte do mesocarpo, correspondente ao albedo, de Citrus aurantium L. subsp. aurantium contendo,
no minimo, 0,25% de naringina (C27H32014, 580,54).

PREPARACAO

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



