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SOBRE UM MÉTODO RÁPIDO PARA DETERMINAÇÃO
DE CINZAS TOTAIS EM DROGAS

por

A. MELLO PEREIRA
Do Instituto Adoljo Lutz

INTRODUÇÃO

Na determinação de cinzas totais em drogas, apresenta especial inte-
rêsse, seu método de execução e os resultados que o mesmo pode fornecer.
A operação de incineração é aparentemente simples PERROT(1943-4), mas
os que estão familiarizados com os processos de incineração da droga co-
locada diretamente em cápsula ou cadinho, sabem das dificuldades e prin-
cipalmente do tempo dispendido.

Os métodos de incineração de drogas descritos em algumas farmaco-
péias modernas compreendem, fundamentalmente, duas ou três fases:

A) incineração da droga diretamente em cápsula ou cadinho. Esfriar
em dessecador e pesar;

B) quando não fôr possível obter cinzas livre de carvão, esgotar o re-
síduo com água quente, recolher o resíduo insolúvel num papel de
filtro de cinzas conhecidas; secar e incinerar o resíduo com o papel
de filtro. Transferir o filtrado para a cápsula anterior, evaporar à
secura e incinerar novamente. Esfriar em dessecador e pesar;

C) se o material ainda permanecer com carvão, triturar a massa com
bastão de vidro, juntar 15 em" de álcool, queimar ou evaporar por
aquecimento, incinerar, esfriar em dessecador e, finalmente, pesar.

Consultando compêndios como a Farmacopéia Paulista (1916), as Far-
macopéias Portuguêsas III (1876), IV (1946), as Farmacopéias Francêsas
(1884), (1908), (1949), a Farmacopéia Italiana VI (1952), a Farmacopéia
Belga IV (1947), e as Farmacopéias Americanas VII (1890) e VIII (1900),
verificamos que as mesmas não inscreveram qualquer método de determina-
ção de cinzas totais em drogas.

Apenas em sua IX edição a Farmacopéia Americana inscreveu um mé-
todo para determinação de cinzas totais em drogas (ed. 1906), compreen-
dendo as fases A e B. Com a X edição dessa Farmaeópéia foi acrescentada a
fase C ao mesmo método (ed, 1926), que desde então foi mantido inaltera-
do nas edições seguintes (1936), (1942), (1943) e (1950).

A Farmacopéia Helvética (ed. 1941), inscreve método em que a incine-
ração da droga é feita difetamente em cápsula ou cadinho.

Em linhas gerais, são idênticos ao método da Farmacopéia Americana
XIV (fases A, B e C), os inscritos nas Farmacopéias Brasileira (ed. 1926) e
Japonêsa (ed. 1952).

Entregue para publicação em 10 de Dezembro de 1953.
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As Farmacopéias Britânicas (ed. 1948 e 1953) e a Farmacopéia In-
ternacional (ed. 1951), incluem métodos compreendendo apenas as fases A
e B, do esquema acima.

Vejamos agora, ràpidamente, as sugestões de vários autores, relativas
aos métodos e aparelhos para incineração.

Os métodos usados para incinerar substâncias vegetais foram criticados
por ALBAHARY(1908) e o mesmo propôs que a massa carbonizada fôsse in-
cinerada à baixa temperatura, em corrente de oxigênio. STEWARTe ARTHUR
(1936), demonstraram que a variação de resultados em duplicatas e repeti-
ções de cinzas é menor quando efetuada em corrente de oxigênio a 450°C,
do que quando mantida em mufla a 650°C por 8 e 16 horas. Apesar dessas
observações, e, de, em alguns casos, o carvão ser tão dificilmente combus-
tível que não se consegue uma combustão completa após longo tempo de
aquecimento HAGER (1950), encontramos vários trabalhos: AHLMQUIST
(1922), EVERs (1949), KODRIK(1940), Louw (1934), PATCH(1912) e PETERS
(1909) em que foram empregados processos de incinerar a droga direta-
mente em cápsula ou cadinho de platina, de quartzo ou de porcelana.

Ainda para facilitar a combustão foi aconselhado (1950), embeber a
massa carbonizada com um centímetro cúbico de ácido sulfúrico e depois
incinerar cuidadosamente à baixa temperatura. Outro processo empre-
gando substância química que facilita a combustão foi recomendado por
BRIGGS(1939), e consta do emprêgo de uma solução de nitrato de magnésio
em carbitol (éter monoetílico do dietileno glicol). Também a Association
of Official Agricultural Chemists recomenda diferentes métodos para a de-
terminação de cinzas em drogas. O primeiro método (1950), é o da incine-
ração direta da droga em cadinho a 600°C por duas horas. O método se-
guinte (1950a), prevê uma secagem a 100°C, adição de algumas gotas de
óleo de oliva puro e aquecer lentamente sôbre chama. Incinerar em mufla a
525°C até que se obtenha cinzas brancas. O terceiro método (1950a), im-
plica várias operações como esgotar o material carbonizado com água quente
para dissolver os sais solúveis (e, em casos de produto de baixa pureza, adi-
cionar, antes da incineração, algumas gotas de óleo de oliva puro). Filtrar
em papel de cinzas conhecidas, secar e incinerar o resíduo e o papel. Eva-
porar e incinerar, novamente, a 525°C. '

Com relação aos aparelhos ou dispositivos para facilitar a incineração,
FORNET(1927), patenteou um cadinho com tampa provida de um tubo longo
e fino por onde a substância é introduzida, sendo deslocada para o interior
do cadinho à medida que se processa a incineração. Outro dispositivo in-
teressante foi descrito por GUTBIER (1910), que idealizou uma tampa de
cadinho com um septo vertical na face interna, e que quase atingia o fundo
do mesmo, dividindo-o em duas câmaras iguais. Nessa tampa há dois ori-
fícios, um para cada câmara .. A fonte de calor é colecada sob uma das câ-
maras do cadinho, permitindo assim a circulação de uma corrente de ar.

Prevendo pequenos acidentes como tocar o conteúdo da cápsula com a
extremidade da pinça, KONIG (1929), sugeriu cápsulas de porcelana com
pequena aba ou orelha externa, onde se deve fixar a pinça por ocasião de seu
transporte.

Ars (1911), descreveu interessante aparêlho para emprêgo em incinera-
ção lenta e determinação de cinzas em série. Consta de um tubo vertical,
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cilíndrico, provido de três braços na extremidade superior, para suportar o
cadinho ou cápsula; quase na extremidade inferior está montada uma roda,
em posição horizontal, ligada por correia a uma turbina de água, de ar ou
a um motor. O bico incinerador é colocado de lado, em posição oblíqua, de
maneira que sua chama atinja a superfície lateral do cadinho que gira
lentamente. Há possibilidade de se ligar alguns dêstes dispositivos ao mes-
mo motor.

Vemos, pois, que são várias as possibilidades de modificações dos mé-
todos já existentes, requerendo, porém, material ou aparelhagem especial.

Êste trabalho tem por finalidade escolher ou modificar um método para
determinação de cinzas totais em drogas, como uma contribuição da Comis-
são de Padronização Farmacêutica de S. Paulo, para a futura edição da Farm.
Bras. Por esta razão tivemos em vista encontrar um processo barato, de
execução rápida, empregando material comum e que fornecesse resultados
razoáveis para a rotina.

Os métodos que figuram nas Farmacopéias Brasileira (ed. 1926), .Ia-
ponêsa (ed. 1952), e Americana (ed. 1950), comportam as três fases do es-
quema que apresentamos no início desta introdução.

Quase sempre haverá necessidade de seguir a marcha completa (fases.
A, B e C), o que significa quatro incinerações para cada determinação, tem-
po necessário para resfriamento em dessecador, as operações acessórias de
filtração e evaporação, não se contando ainda as incinerações necessárias
para atingir pêso constante. Ê, pois, evidente que uma determinação de
cinzas totais torna-se muito demorada, podendo tomar um dia ou mais de
trabalho.

Então tivemos nossa atenção voltada para a Farmacopéia Alemã VI
(ed, 1950), que inscreveu um método que emprega areia lavada e calcinada
para a incineração de drogas. MUSZYNSKI(1932), já trabalhara com areia em
calcinação de drogas, mas foi BELLUCCI (1949), quem notou a rapidez de
incineração com areia, recomendando o processo para incinerar materiais
biológicos .

. O efeito do gráu de pulverização da substância a incinerar foi estudado
por MALHOTRA(1930), que usou o tamis 60 com bons resultados para alguns
frutos e legumes. ANSELMINO(1919), fêz o mesmo com relação a diversas
drogas, mas infelizmente não pudemos consultar seu trabalho. Não há dú-
vida que a pulverização da droga facilita sua combustão, e WILBERT (1911),
acha que só fornecem resultados seguros as determinações feitas com dro-
ga pulverizada.

Como o método, por nós estudado, é baseado no inscrito na Farmaco-
péia Alemã VI (1926), fazemos em seguida a sua transcrição:

"Coloque num cadinho de porcelana, até aproximadamente um terço,
areia do mar lavada. Calcine e pese depois de permanecer meia hora em
dessecador.

A areia é lavada por digestão com ácido clorídrico e perfeita lavagem
subseqüente com água; em geral, em seguida, desseca-se e calcina-se.

Com uma quantidade de 0,5 até 2 g da substância que deve ser inci-
nerada forma-se uma camada sôbre a areia; pesa-se exatamente; mistura-
se a substância com a areia por meio de um bastão de vidro ou de uma es-
pâtula de prata, os quais se limpam sôbre o cadinho com auxílio das bar-
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bas de uma pena. Inicia-se a combustão, com '0 cadinho em posição incli-
nada, passando uma chama tão pequena quanto possível, do bordo superior
para o fundo do cadinho, à medida que se aumenta o tamanho da chama.
Na maioria dos casos, procedendo desta maneira a incineração se realiza
ràpidamente sem perturbação alguma, e é reconhecida com facilidade pela
côr da areia. Se a substância se queima com muita dificuldade, deixa-se
esfriar; colocando '0 eadinho em posição inclinada, golpeia-se suavemente e
se faz com que o conteúdo do mesmo deixe descoberto uma parte do fundo;
colocam-se, uma à uma, V-X gôtas de ácido nítrico fumegante; faz-se a areia
voltar à posição horizontal e procede-se ao aquecimento sôbre placa de ami-
anto com uma chama muito pequena, calcinando, em seguida, a fogo di-
reto. Depois, deixa-se esfriar '0 cadinho e mistura-se um pouco de ácido oxá-
lico pulverizado ; torna-se a calcinar por pouco tempo, e pesa-se, depois
de permanecer meia hora no dessecador. O ácido oxâlico [untado tem por
finalidade converter, novamente, em carbonatos, '0S nitratos originados
pela ação do ácido nitríeo.

A areia pode servir sem interrupção para as incinerações".
N o capítulo seguinte descreveremos o método com as modificações por

nós introdusidas, cujas vantagens serão expostas na parte de discussão e
conclusões,

Não nos foi possível consultar vários trabalhos sôbre cinzas ALFEND
(1941), AZ'0R e THURST'0N (1912), CHEVALIER (1931a), CLEVENGERe EWING
(1919), FREY (1907), KONDO e KAWAMURA(1934), KROEBER (1931), LAMPA
(1920), Lsnorrx e Lmnotrx (1919), MAINSBRECQ (1934), MULLER (1936),
NEwcoMB (1915), SCHWALBE (1921), SEEBORG (1947), WINKLER (1932 e
1932a), WISLICENUS (1920), e de outros trabalhos sôbre o mesmo assunto,
publicados em "Journal of the Assocíatíon of Official Agricultural
Chemists", volumes de 1916. Dos resumos publicados no "Chemieal
Abstracts" nada pudemos inferir no que se refere aos métodos empregados
pelos autores citados.

Alguns métodos, estudos e aparelhos para microineineração são en-
contrados na literatura: PATRASSI (1930), SHOELLER (1922), SC'0TT (1933),
UBEU e GO'0DSPEED(1935), e WERNER (1929); com sugestões para '0 con-
trôle de drogas: FIGDOR (1926), e seu emprêgo econômico na indústria;
GESELL e DlTTMAR (1925).

P ARTE EXPERIMENTAL

O método inscrito na Farmacopéia Alemã VI, após as modificações por
nós introduzidas, tomou a redação seguinte:

Pese numa cápsula de porcelana de 7,5 em de diâmetro, cêrca de 10
g de areia lavada. Calcine, em mufla, a 600°C por meia hora. Resfrie, em
dessecador, por meia hora, Tare a cápsula e pese cêrca de 2 g da droga a
ensaiar, em pó n." 20. Misture perfeitamente a droga com a areia por meio
de um bastão de vidro, sêco. Limpe '0 bastão com um pequeno pincel sêco.
Coloque a cápsula em posição inclinada sóbre um triângulo de porcelana.
Inicie a combustão com chama pequena, passando, progressivamente,
do bordo superior externo para o fundo da cápsula, à medida que se fôr
aumentando o tamanho da chama. Proceda assim até completa carboniza-
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ção, inclinando a cápsula, alternadamente, para os vários lados. Em se-
guida calcine,em mufla, à 600°Cpor 30-45minutos. A incineração realiza-se
fàcilmente, a qual se reconhece pela côr da areia. Em caso de combustão
difícil, deixe a cápsula esfriar e desloque, com movimentos adequados ou
por meio de um bastão de vidro, a areia e a parte carbonizada, homogenei-
zando-a no interior da cápsula. Limpe o bastão com um pincel sêco, Cal-
cine novamente até pêso constante. Na falta de mufla pode-se empregar
bico de Bunsen ou outro equivalente".

Efetuamos 90 determinações de cinzas totais, em nove lotes de drogas,
compreendendo dez para cada lote, sendo cinco em mufla e cinco em bico
Teclu, para efeito de comparação.

Nas determinações empregamos o material descrito no método, se-
guindo rigorosamente sua técnica. Tivemos sempre o cuidado de homogeni-
zar a amostra antes de se efetuar cada tomada de ensaio.

A areia por nós empregada foi a areia branca "Baker" de acôrdo com
a exigências da Farmacopéia Americana XIV. O grau de fineza do pó n.v
20 está de acôrdo como estipulado no 3.° suplemento (1951), da Farm. Bras.
As incinerações em mufla, foram efetuadas em mufla elétrica provida de
pirômetro com escala centígrada (± 5°).

Tôdas as determinações foram efetuadas com drogas sêcas ao ar e
os resultados calculados nessa base.

No quadro seguinte encontram-se os resultados obtidos em cada série
de determinações, com as demais indicações.

Resultado (%)
Lote Média de 5 deter- Diferença
n.v Droga* minações A (%) Dife-

Incineração em rença Observações

I I
Mufla

\
Bico I Muna I

M (%)

600° C Teclu Teclu

1 Cacau 3,01 3,02 0,13 0,16 0,01 Sementes guardadas
por 15 anos.

2 Cacau 2,96 3,00 0,08 0,15 0,04 Sementes recentes.
Cruas: >

3 Cacau 2,97 3,06 0,17 0,21 0,09 Sementes recentes.
Torradas.

4 Valeriana 4,77 5,15 0,68 0,59 0,38 Unicamente rizomas.
5 Valeriana 5,47 5,38 0,80 0,81 0,09 Unicamente rizomas.
6 Valeriana 10,91 10,50 0,79 0,92 0,41 Unicamente raízes.
7 Beladona 11,19 11,43 0,83 0,46 0,24 Contendo frutos e

inflorescências.
8 Mulungu 3,61 3,95 0,10 0,20 0,34 Cascas recentes.
9 Maracujá 12,24 12,25 0,50 0,39 0,01 Fôlhas recentes.

* Pó n.s 20.

A diferença A representa B-C, sendo B o valor máximo por cento e C o valor 00-
nimo também por cento, encontrados em cada série de cinco determinações de um lote;
M representa a diferença das médias.
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DISCUSSÃO E CONCLUSÕES

Embora não se possa subestimar a importância da determinação de
cinzas em drogas (MAINEs, 1914), é necessário lembrar que, ao lado da va-
riação mecânica das poeiras e areias, a proporção dos sais inorgânicos varia
materialmente com as drogas (MEHRING 1924) e PATCH (1912).

Para PERROT a simples calcinação em temperatura tão baixa quanto
possível, deixa um resíduo que não representa, exatamente, o conteúdo
mineral da droga. Realmente, os carbonatos não são mais que o produto
de transformação dos sais orgânicos; os elementos como o enxôfre ou o
f6sforo, que na realidade estavam sob forma orgânica, integrados em molé-
culas protéicas ou como o magnésío na clorofila, são depois mineralizados
(PERROT, 1943-1944).

As fôlhas ~om pêlos glandulares, e ainda sua maior espessura quando jo-
vens, podem, segundo TSCHIRCH (1916), causar forte adesão de poeiras e
areias, acontecendo o mesmo com as raízes pilosas como a valeriana e a
salsaparrilha.

Foi verificado por BRITON (1917), que a variação dos resultados de
cinzas (até 3%), nos casos especiais do estramônio e da mangerona, tem por
causa a grande volatilidade de certos componentes, à temperatura do ver-
melho sombrio.

Um caso de volatilização de sílica foi identificado como a causa de di-
ferenças na determinação de cinzas da Brassica cerunea por LIEBENTHAL
(1951).

Para CHEVALIER(1931), os limites de cinza carecem de base cientí- .
fica, desde que há variação dos conteúdos das drogas de acórdo com o ter-
reno, o clima, a época da colheita e se esta foi efetuada antes ou depois da
floração. WILBERT (1912 e 1914), chama a atenção para as diferenças de
resultados referidos na literatura, e NEwcoMB e HAYNES (1915), demons-
traram o perigo de se excluir, por causa de limites farmacopéicos de cin-
zas, uma droga autêntica e de boa qualidade.

Para o nosso trabalho não interessa ·a questão dos limites, mas fazemos
estas citações para mostrar a variação dos resultados em função de terre-
nos.vclimas, etc.

Naturalmente o limite deve existir, e não só por êle se deve julgar da
.autenticidade ou não de uma droga. Paralelamente ao limite designado,
deve ser indicado um determinado método, LINTON (1913).

Passemos agora a examinar os fatores que podem ser relacionados ao
método de determinação. '

Na simplificação que efetuamos no método da F. Alemã VI, abando-
nando a adição de ácido nítrico e depois do acido oxálico, tivemos em vista
não s6 a simplificação do mesmo, como, também, evitar causas de êrro,
pois LIVERSEEGE(1922), constatou diferenças de quase oito por cento nas
determinações de uma dada amostra de ruibarbo, atribuindo tais disparida-
des ao fato da droga ser muito rica em oxalato de cálcio,formando, durante
a incineração, carbonato de cálcio, ou 6xido de cálcio, ou, ainda, uma mis-
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tura de ambos. De fato, em nossas experiências observamos a necessi-
dade de maior número de calcinações para se obter pêso constante com a
beladona; droga rica em oxalato de cálcio.

Ainda que GOEBEL (1931), tenha feito um estudo comparativo e eco-
nômico sôbre a influência do material de que é feito o cadinho ou a cápsula,
na incineração, concluindo que o melhor dêles é a platina, e, depois pela
ordem decrescente, a porcelana "Weta", a sílica e a porcelana comum, não
pudemos deixar de trabalhar com a última e recomendá-Ia também, dadas
as dificuldades de material importado entre nós.

Outra dificuldade para se obter resultados concordantes é a questão de
se conseguir amostra representativa. Já RIPPETONE (1914), e RIPPETONE e
MINOR (1913), procederam a vários ensaios, incluindo, também, a deter-
minação de cinzas, em grande variedade de drogas, para obter o valor re-
lativo das amostras. Nós não tivemos êste problema, pois trabalhamos,
sempre, com quantidade de cêrca de 50 g de droga para cada lote, sendo fá-
cil, portanto, praticar a homogeneização.

O fator decisivopara a escolha do método com areia, foi a enorme eco-
nomia de tempo para a carbonização e para a incineração propriamente
dita. Em média, o material estava bem carbonizado em cinco minutos, e
bem incinerado em 30 minutos, quer quando operado em mufla ou quando
operado em bico de gás. Contudo, achamos prudente dar intervalo de
30-45minutos para a incineração propriamente dita.

O emprêgo da areia branca facilita muito o reconhecimento do fim
da incineração tornando perceptível qualquer partícula de carvão. A mes-
ma areia pode ser empregada até perfazer cinco determinações. Em geral,
após êsse número de incinerações,há quantidade suficiente de carbonato de
cálcio para dar formação de grumos com a areia, e talvez fornecer resulta-
dos falsos. A areia usada deve ser transferida para um frasco e quando hou-
ver quantidade razoável, pode-se efetuar seu tratamento com ácido clorí-
drico, lavagem, etc., deixando-a em boas condições para novo emprêgo.

Como não estavam em condiçõessatisfatórias as drogas que emprega-
mos nas determinações (valeriana constituida unicamente pelas raizes ou
constituida só de rizomas), não vamos comparar nossos resultados com os
dos demais autores.

A finalidade da nossa parte experimental foi verificar a concordância
ou não dos resultados, para provar o método em estudo. Assim, verifica-
mos que os valores médios obtidos em mufla foram sempre ligeiramente in-
feriores aos obtidos por incineração em bico Teclu. Apenas o lote n.° 6 for-
neceu resultado obtido em mufla, superior em 0,4% ao resultado obtido em
bico Teclu. Pode-seatribuir essa variação ao fato de termos empregado,para
incineraçãoem mufla, a parte inferior e final da droga. A variação do resul-
tado médio, em mufla, para o lote n.v 5, foi insignificante.

As diferenças entre o maior e o menor resultado obtido em cada série
de cinco determinações do mesmo lote, foram sempre inferiores a um por
cento, quer nas determinações em mufla como nas efetuadas em bico
Teclu.

Consideramos os resultados obtidos como ótimos, concluindo pelas
vantagens e recomendações seguintes:
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1) A droga misturada com a areia tem sua combustão muito facili-
tada pelos fatores seguintes :

a) distribuição uniforme das partículas da droga a incinerar;

b) distribuição uniforme do calor;

c) facilidade de arejamento das porções médias e inferiores do conteúdo
da cápsula (por afastamento temporário da mufla ou bico de gás) ;

2) O emprêgo da areia branca facilita muito o reconhecimento do fim
da incineração e possibilita a percepção de qualquer partícula de carvão;

3)A areia pode ser usada seguidamente até completar cinco determina-
ções, quando se deve transferi-Ia para um frasco de areia usada. Posterior
tratamento ácido, lavagem e calcinação, deixam-na em condições para novo
emprêgo ;

4) Há enorme redução no tempo de carbonização (ém média cinco mi-
nutos) ;

5) Grande redução no tempo de incineração propriamente dita (em
média 30-45 minutos, tanto em mufla como em bico de gás) ;

6) O método fornece ótimos resultados para a rotina, desde que se faça
perfeita homogeneização da amostra, antes de cada tomada de ensaio.

RESUMO

No presente trabalho o autor fêz uma revisão dos métodos para deter-
minação de cinzas totais em drogas. São comparados os métodos de várias
farmacopéias, compêndios e outras coatribuições da literatura.

O autor aponta, especialmente, a dificuldade de se obter boa ignição
de drogas em certos casos, os inconvenientes relativos ao número de opera-
ções e o longo tempo gasto em cada determinação. Transcreve o método de
determinação de cinzas totais inscrito na Farmacopéia Alemã VI, o qual
emprega areia lavada e calcinada para facilitar a combustão. Apresenta em
seguida uma simplificação do mesmo método, que pode ser executado tanto
em mufla como em bico de Bunsen ou equivalente. Foi decisivo para a es-
colha do presente método a rapidez de carbonização e da incineração
propriamente dita.

Por êsse método modificado, foram efetuadas 90 determinações de cin-
zas totais, em nove lotes de drogas, compreendendo dez determinações para
cada lote, sendo cinco realizadas em mufla e cinco em bico Teclu. Tôdas as
determinações foram efetuadas em drogas sêcas ao ar e os resultados cal-
culados nessa base.

N o quadro da página estão discriminados os resultados obtidos, junta-
mente aos demais dados.

Após descrever e comentar inúmeros fatores que podem influir sôbre
os resultados das cinzas, o autor afirma que não se devem comparar os pre-
sentes resultados com os encontrados pelos demais autores. Isto porque as
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drogas empregadas não se encontravam em condições satisfatórias (veja
Observações no quadro acima), mas foram utilizadas para verificar a con-
cordância ou não dos resultados fornecidos'pelométodo em experimentação.

Os valores médios obtidos em mufla foram ligeiramente inferiores aos
obtidos por incineração em bico Teclu. Apenas o lote n.v 6 forneceu valor
médio (em mufla) superior em 0,4% ao obtido em bico Teclu. Pode-se atri-
buir essa variação ao fato de empregarmos, para incineração em mufla, a
parte inferior e final da droga. A diferença do lote n.v 5 foi insignificante.

As diferenças entre o maior e o menor resultado obtido em cada série
de cinco determinações na mesma droga, foram sempre inferiores a um por
cento, tanto nas determinações em mufla comonas realizadas em bico Teclu.

O autor considera como ótimos os resultados obtidos, concluindo pelas
vantagens e recomendações seguintes.: .

1) A droga misturada com a areia tem sua combustão muito facili-
tada pelos fatores seguintes.

a) distribuição uniforme das partículas da droga a incinerar;
b) distribuição uniforme do calor;
c) facilidade de arejamento das porçõesmédias e inferiores do conteúdo

da cápsula (por afastamento da mufla ou do bico de gás) ;

2) O emprêgo de areia branca facilita muito o reconhecimento do fim
da incineração e a percepção de qualquer partícula de carvão;

3) Aareia pode serusada, seguidamente,até cincodeterminações,quando
se deve transferi-Ia para um frasco de areia usada. Posterior tratamento
ácido, lavagem com água e calcinação deixam-na em boas condições para
novo emprêgo ;

4) Há enorme redução no tempo de carbonização (dispendendo-se em
média cinco minutos);

5) Grande redução no tempo da incineração propriamente dita (dis-
pendendo-se, em média, 30-45 minutos, tanto em mufla como em bico de
gás) ;

6) O método fornece ótimos resultados para a rotina, desde que se faça
perfeita homogenização da amostra, antes de cada tomada de ensaio.

SUMMARY

In the present paper the author discusses the methods for determining
total ashes of drugs. The methods from various Pharmacopoeias, abridge-
ments and other literary contributions are compared.

The author points out specially the difficulties of incinerating the drugs
in certain cases, the inconveniencesas to the number of operations, and the
long time taken up by every determination.

He relates the method from the German Pharmacopoeia VI, which
uses washed and calcinated sand to facilitate the combustion. He then
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indicates a simplification of this method which can be executed in a muffle,
on a Bunsen burner or similar apparatus. The deciding factor in choosing
the present method was the speed of combustion and true incineration.

By this modifiedmethod, 90 determinations of total ashes were executed
on 9 lots of drugs, 10 determinations on every lot, 5 of these in a muffle and
5 on a Teclu burner. In all the cases the drug was air-dried and the results
were calculated on this basis.

The following table shows the results obtained.

Lot Result (%) Average Difference
n.v Drug* of 5 determinations A (%) Diffe-Incineration in. rence Remarks

I I
Muffle I Teclu IMuffle I M (%)

600° C burner Teclu

1 Cocoa 3.01 3.02 0.13 0.16 0.01 Seeds 15 years old.
2 Cocoa 2.96 3.00 0.08 0.15 0.04 Recent raw seeds.
3 Cocoa 2.97 3.06 0.17 0.21 0.09 [Recent roast seeds.
4 Valerian 4.77 5.15 0.68 0.59 0.38 Rhizomes only.
5 Valérian 5.47 5.38 0.80 0.81 0.09 Rhizomes only.
6 Valerian 10.91 10.50 0.79 0.92 0.41 Roots only.
7 Belladon-

na 11.19 11.43 0.83 0.46 0.24 Contained fruits and
blossoms.

8' Mulungu 3.61 3.95 0.10 0.20 0.34 Rccent raw barks.
9 Passion-

flower 12.24 12.25 0.50 0.39 0.01 Recents raw leaves.

* Powder n.v 20.

The difference A represents B-C, B being the maximum per cent value and C the
minimum, found in every series of 5 determinations from each lot. M represents the dif-
ference of the averages, per cento

Having described and commented on the many factors, whích can
influence the results of total ashes, the author maintains that the cited re-
sults cannot be compared with those found by other authors. This is
due to the fact that the drugs used were not in a satisfactory condition,
(see remarks in the above table), but were employed to ascertain the cons-
tanc:y-of the results, i. e., to prove the value of this experimental method.

The average values obtained in the muffle were slightly inferior to
those obtained by incinerating on a Teclu burner. Only lot n.> 6 gave in
the muffle a mean value, 0.4% higher than on .the Teclu burner. This va-
riation can be attributed to the use in the muffle, of the lowest and final
part of the drug.

The difference between the highest and lowest result in every series of
5 determinations of the same drug was always lower than 1 %, both, for
the muffleand the Teclu burner.



DETERMINAÇÃO DE CINZAS TOTAIS EM DROGAS 165

The author considers that the results obtained, are very good, conclu-
ding by the following advantages and recommendations :

1) The combustion of the drug mixed with sand is greatly facilitated
by the following factors:

a) Uniform distribution of the drug particles to be incinerated;
b) Uniform distribution of heat;
c) Air penetrating easily the central and lower portions (through tem-

porary removal from the muffle or burner) ; ,

2) The use of white sand facilitates greatly the perception of the end-
point of the incineration, and any unburned carbon ;

3) 1'he same sand may be used for up to 5 analyses. A treatment wi-
th aeid, subsequent washing with water and calcination, leave it in a per-
fect state to be used again ;

'4) The carbonization-time is greatly reduced, (average: 5 min.) ;

5) The true incineration-time is greatly redueed, (average : 30-45
min., in a muffle or on a gas burner) ;

6) The method gives very good results, for the routine, but it needs
perfect homogenization of the sample, before weighing out.
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