EUCALIPTO OLEO VOLATIL
Eucalypti aetheroleum

Oleo volatil de folhas ou ramos terminais frescos de Eucalyptus globulus Labill..e outras espécies
de Eucalyptus ricos en 1,8-cineol (C;oH50,154,25).

PREPARACAO

Oleo volatil obtido por arraste de vapor d’agua y/o retificacio.

CARACTERISTICAS

Liquido incolor a amarelo palido, com odor aromatico caracteristico de 1,8-cineol.

IDENTIFICACAO

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

Fase estaciondria: cromatoplaca de silica-gel GFs4

Fase mével: mistura de acetato de etila e tolueno (1:9, v/v).

Solugéo amostra: dissolver 0,01 g da amostra a ser examinada em 1 mL de tolueno.

Solugéo referéncia: dissolver 3 puL de 1,8-cineol e 1,2 uLL de a-terpineol em 300 uL de tolueno.

Revelador: Misturar, na ordem, 0,5 mL de anisaldeido, 10 mL de 4cido acético glacial, 85 mL de
metanol e 5 mL de acido sulfurico.

Procedimento: Aplicar na cromatoplaca, separadamente, em forma de banda, 10 pL da Solucéo
Amostra e 10 uL da Solugdo Referéncia. Desenvolver o cromatograma por 10 cm. Remover a
cromatoplaca e deixar secar ao ar por 15 minutos. Nebulizar a placa com solucdo de anisaldeido e
aquecer entre 100-105 °C durante 5-10 minutos.

Resultados: O esquema abaixo apresenta a sequéncia de zonas presentes no cromatograma obtido
com a solucdo de referéncia e a solugdo amostra. Outras zonas podem ocasionalmente estar
presentes.



Parte superior da placa
1,8-cineol: zona Zona marrom-avermelhada
marrom-avermelhada (1,8-cineol)
o-terpineol: zona Zona marrom-avermelhada (a-
marrom-avermelhada terpineol)
Solugéo referéncia Solugéo amostra

B. Proceder conforme descrito em Cromatografia a gas (5.2.17.5). Utilizar cromatégrafo provido
de detector de ionizacdo de chamas; coluna capilar de 30 m de comprimento e 0,25 mm de
diametro interno, preenchida com polietilenoglicol, com espessura de filme de 0,25 pm. A
temperatura do injetor devera ser ajustada para 220 °C, a temperatura do detector para 250 °C e a
temperatura da coluna programada para iniciar em 60 °C durante 5 minutos, com incremento de
60 °C a 200 °C a 5 °C por minuto, durante 28 minutos e manter a 200 °C durante 5 minutos
(total: 38 min). Usar nitrogénio purificado como gés de arraste (1 mL/minuto).

Solugéo amostra: dissolver 4 uLL do 6leo volatil de eucalipto em 200 uLL de n-hexano.

Solucéo referéncia: dissolver. 0,5 mg de canfora,0,5 mg de sabineno, 1 uL de a-pineno, 0,5 uL de
B-pineno, 1 puL de limoneno, 0,5 uL de a-felandreno e 5 ulL de 1,8-cineol em 1 mL de n-hexano.
Armazenar sob refrigeracdo, em frasco hermeticamente fechado e ao abrigo da luz.

Procedimento: injetar volume de 1 pL da Solugdo amostra e da Solucéo referéncia no cromatografo
a géas, utilizando divisao de fluxo de 1:50 e a concentragdo relativa obtida
por integracao eletronica pelo método de normalizagao.

Examinar o perfil cromatografico da Solugdo amostra. Os picos caracteristicos no cromatograma
obtido com a Solu¢cdo amostra deverao ter tempos de retengdo similares aqueles obtidos com o
cromatograma da Solucdo referéncia ou a identificagdo confirmada com a cromatografia agas
acoplada a detector seletivo de massas, operando nas mesmas condi¢des que a cromatografia a gas
com detector por ionizagdao de chama.

Adequabilidade do sistema

Resolucgéo entre picos: solugdo referéncia. Minimo 1,5 entre os picos referentes ao limoneno e 1,8-
cineol.

Utilizando os tempos de retencdo determinados a partir do cromatograma obtido com a solugdo
referéncia, localizar os compostos no cromatograma obtido com a solugdo amostra. Desconsiderar o

pico do n-hexano.

Verificar o teor no cromatograma obtido com a Solu¢do amostra, dos seguintes compostos:



Tabla 1. Composicion de aceite voltil de Eucaliptus

compuesto %
a-pineno 0,05-10,0
B-pineno 0,05-1,5
Sabineno <0,3

a-felandreno 0,05-1,5
limoneno 0,05-15,0
1,8 cineol >70
Canféra <0,1

TESTES

Determinacdo da densidade relativa. A 20 °C, no minimo, 0,906 ¢, no maximo, 0,927.
Determinacao do indice de refracéo . A 20 °C, no minimo, 1,458 e, no maximo, 1,470.
Determinacdo do poder rotatorio . No minimo, 0° e, no maximo, +10°.

Solubilidade em etanol. Dissolver em proveta com rolha de 25 mL, 1 mL de amostra a ser
analisada e adicionar com bureta, fracdes de 0,1 mL de etanol (80 por cento v/v), até completa
dissolucdo do 6leo. Apos, continuar a adi¢ao de etanol em fragdes de 0,5 mL até completar 20 mL,
agitando energicamente a cada adicdo de etanol. A amostra ¢ soluvel em 5 volumes de etanol (80
por cento v/v).

Aldeidos. Num tubo de vidro de rolha esmerilada com 25 mm de didmetro e 150 mm de
comprimento contendo 10 mL da amostra, juntar 5 mL de tolueno R e 4 mL de solu¢do alcodlica de
hidroxilamina R. Agitar energicamente e titular imediatamente com hidréxido de potassio 0,5 M em
etanol (60 por cento v/v), até a viragem de vermelho para amarelo. Continuar a titulacdo, sem
deixar de agitar, até coloracdo amarela nitida do indicador. Agitar durante 2 minutos e deixe em
repouso. O ponto final ¢ obtido quando a coloracdo persiste na camada inferior. A titulacdo termina
em cerca de 15 minutos. Repetir a titulacdo sobre uma segunda tomada de ensaio de 10 mL da
amostra e utilizar como solucdo de referéncia para o ponto de viragem o liquido obtido na primeira
titulacdo adicionado de 0,5 mL de hidroxido de potéssio 0,5 M em etanol 60 % (v/v). A quantidade
de hidroxido de potassio 0,5 M gasta na segunda titulagcdo ndo ¢ superior a 2,0 ml.

Determinacgéo de metais pesados (5.3.2.3). Cumpre o teste.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipientes hermeticamente fechados, ao abrigo da luz, do calor e da umidade.
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Cromatogra
ma referente a Solucéo referéncia contendo a-pineno, B-pineno, a-felandreno limoneno, 1,8-cineol,
sabineno e canfora.
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Cromatograma ilustrativo obtido com 6leo volatil retificado de Eucalyptus sp. por cromatografia a
gas acoplada a detector de ionizagdo de chamas.1 - a-pineno, 2 - a-felandreno, 3 - limoneno, 4 -
1,8-cineol.



