Farmacopeia Brasileira, 72 edicito PM134-00

CRAVO-DA-INDIA, 6leo
Caryophylli flos aetheroleum

Oleo volatil obtido por hidrodestilacéo, a partir de botdes florais secos de Syzygium aromaticum (L.)
Merr. & L.M.Perry, contendo, no minimo, 75,0% de eugenol (C10H1202, 164,20).
CARACTERISTICAS

Liquido amarelo intenso que se torna marrom quando exposto ao ar, com odor de eugenol.

IDENTIFICACAO

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

Fase estacionaria: silica-gel GFasa.

Fase mével: tolueno.

Solugdo amostra: diluir 3 uL da amostra a ser examinada em 300 uL de tolueno.

Solucéo referéncia: dissolver 1,5 pL de eugenol e 2 mg de acetato de eugenila em 200 pL de tolueno.
Procedimento: aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 20 uL da Solugdo
amostra e 15 uL da Solucéo referéncia. Desenvolver o cromatograma. Deixar em repouso por cinco
minutos. Desenvolver novamente o cromatograma. Remover a cromatoplaca e deixar secar ao ar por
15 minutos. Examinar sob a luz ultravioleta em 254 nm. Nebulizar a placa com solucdo de

anisaldeido, aquecer entre 100 °C e 105 °C durante cinco a 10 minutos.

Resultados: no esquema a seguir ha as sequéncias de zonas obtidas com a Solucédo referéncia e a
Solugdo amostra. Outras zonas podem, ocasionalmente, aparecerem.
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TESTES

Parte superior da placa

Eugenol: zona de
L extingdo de fluorescéncia

Acetato de eugenila: zona de
extingao de fluorescéncia

Zona de extingao de
fluorescéncia

Zona de extingio de
fluorescéncia

Solugdo referéncia

Solugdoamaostra

Parte superior da placa

Eugenol: zona de
L coloragdo castanho-violeta

Acetato de eugenila: zona de
coloragio castanho-violeta

Zona de coloragao violeta-
avermelhada

Zona de coloragio castanho-
violeta

Zona de coloragao castanho-
violeta

Solugdo referéncia

Solugdo amostra

Densidade relativa (5.2.5). 1,030 a 1,063.

Indice de refragdo (5.2.29.4). 1,528 a 1,537.
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Rotacdo optica (5.2.8). -2° a 0°.

Solubilidade em alcool etilico. Transferir 1 mL de amostra a ser analisada para uma proveta de 25
mL com rolha esmerilhada e adicionar, com auxilio de uma bureta, frac6es de 0,1 mL de alcool etilico
a 70%, até completa dissolucdo do 6leo. A seguir, continuar a adi¢do de alcool etilico a 70% com
fracdes de 0,5 mL até completar 20 mL, agitando energicamente a cada adi¢do de alcool etilico. A
amostra e soluvel em dois volumes de alcool etilico a 70%.

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.

Perfil cromatogréafico. Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar
cromatografo provido de detector por ionizacdo de chamas; coluna capilar de 30 m de comprimento
e 0,25 mm de didmetro interno, revestida com polietilenoglicol 20 000, com espessura de filme de
0,25 um. Utilizar nitrogénio ultra puro como gas de arraste (1 mL/minuto).

Temperatura:
Tempo (minutos) \ Temperatura (°C)
Coluna 0-8 60
848 60 — 180
48 — 53 180
Injetor 270
Detector 270

Solugdo amostra: dissolver 0,2 g do 6leo volatil em 10 g de hexano.

Solucéo referéncia: dissolver 7 mg de B-cariofileno, 80 mg de eugenol e 4 mg de acetato de eugenila
em 10 g de hexano.

Procedimento: injetar volume de 1 uL da Solugdo amostra e da Solucao referéncia no cromatégrafo
a gas, utilizando divisdo de fluxo de 1:50. Determinar as concentracdes relativas por integracdo
eletrénica pelo método de normalizagéo.

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 por cromatografia a gas acoplada
a detector seletivo de massas, operando nas mesmas condic¢@es que a cromatografia a gas com detector
por ionizacdo de chama.

Adequabilidade do sistema

Resolucdo entre picos: Solucéo referéncia, no minimo 1,5 entre os picos referentes ao eugenol e
acetato de eugenila.

Numero de pratos tedricos: no minimo 30 000, calculados para o pico referente ao f-cariofileno a
110°C.

No cromatograma obtido com a Solu¢do amostra verificar a presenca dos componentes conforme
segue: B-cariofileno, 5,0% a 14,0%; eugenol, 75,0% a 88,0% e acetato de eugenila, 4,0% a 15,0%.
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Figura 1 - Cromatograma ilustrativo obtido com dleo volatil de Syzygium aromaticum (L.) Merr. &
L.M.Perry, por cromatografia a gas acoplada a detector por ionizagdo de chama. 1- B-cariofileno, 2—
eugenol e 3— acetato de eugenila.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

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



