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INTRODUCAO

Na determinagio de cinzag totals em drogas, apresenfa especial inte-
résse, seu método de exeeugdio ¢ og resultados gue o mesmo pode fornecer,
A operagiio de incineragio é aparentemente simples Perror (1943-4), mas
os que est@o familiarizados com os processos de incineragio da droga co-
Iocada diretamente em ecépsula ou cadinho, sabem das dificuldades e prin-
cipalmente do tempo dispendido.

(s métodos de incineracfo de drogas descrifos em algumas farmaco-
péizs modernas compreendem, fundamentalmente, duas ou trés fases:

A) incineracio da droga divetamente em efipsula ou cadinho. Esfriar
em dessecador ¢ pesar ;

B) quande ndo i6r possivel obter cinzas livre de carvdo, esgotar o re-
siduo com agua quente, recolther o residuo insolivel num papel de
filtro de cinzas conhecidas ; secar e incinerar o residuo com o papel
de filtro. Transferir o filirado para a edpsula anterior, evaporar &
gecura e Incinerar novamente. Hsfriar em dessecador e pesar;

) se o material ainds permmanecer com earvio, triturar a massa com
bastdo de vidro, juntar 15 cm?® de alcool, queimar ou evaporar por
aquecimento, incinerar, esfriar em dessecador e, finalmente, pesar.

Consultando compéndios como a Farmacopéia Paulista (1916), as Far-

macopéias Portugudsas II1 (1876), IV (1946}, as Farmacopéias Francésas

(1884), (1908}, (1949), a Farmacopéia Italiana VI (1952), a Farmacopéia

Belga IV (1947), e ag Farmacopéias Americanas VII (1880) ¢ VIII {1900,

verificamos que as mesmas nio inscreveram gualguer método de determina-~

¢fio de cinzasg totais em drogas.

Apenas em sua IX edigio a Tarmacopéia Americana inscreven um mé-
todo para determinacgio de cinzas totals em drogas {ed. 1906), compreen-
dendo as fases A ¢ B. Com a X edi¢io dessa Farmacopéia fol acrescentada a
fase C ao mesmo método (ed. 1926), que desde ent@o fol mantido inaltera-
do nas edicbes seguintes (1936), (1942), (1943) e (1950).

A Farmacopéis Helvétiea {ed. 1941), inscreve método em que a incine-
ragdo da droga é feita diretamente em cipsula ou cadinho.

Em linhas gerais, sfo idénticos ao método da Farmacopéia Americana
X1V (fases A, B e ), os inscritos nas Farmacopéias Brasileira (ed. 1926) ¢
Japonésa (ed. 1952).

Entregue para publicacio em 10 de Dezembro de 1853,
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As TFarmacopéias Britfénicas {ed. 198 s 1953) ¢ & Farmacopéia In-
ternacional (ed. 1951), ineluem métodos compreendendo apenas as fases A
e B, do esquema acima,

Vejamos agora, ripidamente, as sugesttes de varios autores, relativas
a0s métodos e aparelhos para incineragiio.

Os métodos usades para incinerar substdncias vegetais foram criticados
por ArBaAEARY (1908) e o mesmo propds que a massa carbonizads fOsse in-
cinerada 4 baixa temperatura, em corrente de oxigénio. STEWART ¢ ARTHUR
{1936), demonstrarain que a variacio de resultados em duplicatas e repeti-
¢bes de cingas é menor quande efetuada em corrente de oxigdnio a 450°C,
do que guando mantida em mufla a 6500C por 8 e 16 horas. Apesar dessas
observagdes, e, de, em alguns casos, o carviio ser tfo dificihmente combus-
tivel que nio se consegue umsa combustio completa apds longo tempo de
aquecimento Hagur (1950), eneontramos virios trabalhos: Axrmquist
(1922), Evers (1949), Koprix (1940), Lovw (1934), Parce (1912) e Parens
(1909) em que foram empregados processogs de incinerar a droga direta-
mente em cipsula ou cadinho de platina, de quartzo ou de porcelana.

Ainda para facilitar a combustio foi aconselhado (1950), embeber a
magsa carbonizada eom um centfmetro etbico de &cido sulftirico e depois
inginerar euidadosamente 3 baixa temperatura. Quiro processo empre-
gando substancia guimica que facilita a combustdo foi recomendado por
Bricas (1939}, e eonsta do emprégo de uma solugie de nitrato de magnésio
em carbitol {(éter monoetilico do dietileno glicol). Também a Association
of Official Agrieultural Chemists recomenda diferentes métodos para a de-
terminacio de cinzas em drogas. O primeiro método (1950}, é o da incine-
ragio direta da droga em cadinho a 600°C por duas horas. O método se-
guinfe (1950a), prevé uma secagermn a 10000, adigdo de algumas gotas de
oleo de oliva pure e aqueeer lentamente sbbre chama. Incinerar em mufla a
B25°C até que se obienha cingas brancas. O terceiro método (1950a), im-
plica varias operagies como esgotar o material carbonizado com dgua quente
para disselver os sais soldveis {e, em casos de produto de balxa pureza, adi-
cionar, antes da incineracfio, algumas gotas de dleo de oliva puro). Filtrar
em p&pei de cinzas conhecidas, secar e ineinerar o residuo eo papel. HEva-
porar e incinerasr, novamente, a 525°C.

Com relagio aos aparethos ou dispositivos para facilitar a ineineragfio,
Forwer (1927), patenteou um cadinho com tampa provida de um tubo longo
e fino por onde a substdncia é introduzida, sendo deslocada para o interior
do cadinho & medida gue se processa a incineragfo. OQutro disposifivo in-
teressante fol deserito por Gursmer (1910), que idealizou uma tampa de
cadinho com um septo vertical na faee interna, e que quase atingia o fundo
do mesmo, dividindo-¢ em duss cdmaras iguais. Nessa fampsa hi dois ori-
ficios, um para cada clmara, A fonte de calor é colecada sob uma das i~
maras do ecadinho, permitinde assim & circulacfio de uma corrente de ar.

Prevendo pequenos acidentes eomo tocar o conteddo da chpsula com a
extremidade da pinga, Konre (1929), sugerin capsulas de porcelana com
pequena zba ou orelha externa, onde se deve fixar a pinga por ocasifio de seu
transporte.

Awvs (1911), descreveu interessante aparélho para emprégo em incinera-
¢ho lenfa e determinagfo de cinzas em série. Consta de um tubo vertieal,
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gilindrico, provide de trés bragos na extremidade superior, para suportar o
cadinho ou cipsula ; guase na extremidade inferior estd montada uma roda,
em posigio horizontal, Ligada por eorrein s uma turbina de dgua, de ar ou
a um motor. O bico incinerador é colocado de lado, em posigio obliqua, de
maneira que sua chama atinja a superficie lateral do cadinho que gira
lentamente. HAa possibilidade de se ligar alguns déstes dispositivos ao mes-
mo mobor,

Vemos, pois, que s80 vrias as possibilidades de modificagoes dos mé-
todos ja existentes, requerendo, porém, material ou aparelhagem especial.

Este trabalho tem por finalidade escolher on modificar um método para
determinagio de cinzas totais em drogas, como uma eontribuigio da Comis-
sfio de Padronizacio Farmacéutica de S. Paulo, para a futura edigio da Farm.
Bras. Por esta razio fivemos em vista encontrar um processo barato, de
execucdo ripida, empregando material comum e que fornecesse resultados
razofveis para a rotina.

Os métodos que figuram nas Farmacopéias Brasileira {ed. 1926}, Ja-
ponésa (ed. 1952), ¢ Amerieana (ed. 1950), comportam as trés fases do es-
quema que apresentamos no infcio desta introdugdo.

Quase sempre haverf necessidade de seguir a marcha completa (fases .
A, B e (), o que significa quatre incineraces para cada deferminagfo, tem-
po necessario para resfrinmento em dessecador, as operagiies acessdrias de
filtragiio e evaporagio, ndo se contando ainda as incireragles necessirias
para atingir péso constanie. H, pois, evidente gue uma determinagfio de
cinzas totais torna-se muito demorada, podendo tomar um dia ou mais de
trabalho.

Enifo tivemos nossa atengio voltada para a Farmacopéia Alemii VI
(ed. 1950), que inscreven um método gue emprega arein lavada e calcinada
para a incineraciio de drogas. Muszynsgr (1932), ja trabalhara com areia em
caleinagfio de drogas, mas fol Brrrucer (1949), quem notou a rapidez de
incinera¢do com areia, recomendando o processo pars incinerar materiais
bioldgicos,

. O efeito do griu de pulverizagio da substincia a incinerar foi estudado
por Marrorra {1930), que usou o tamis 60 com bons resultados para alguns
frutos ¢ legumes, Awsmimivo (1919}, féz o mesmo com relagio a diversas
drogas, mas infelizmente nio pudemos consultar seu trabalho. Nio hi di-
vida que a pulverizacio da droga facilita sua combustio, ¢ Wrssrr (1911),
acha que 80 fornecem resultados seguros as determinacdes feitas com dro-
ga pulverizada.

Como o método, por nés estudadoe, é baseado no inserito na Farmaco-
péia Alemi VI (1926), fazemos em seguida a sua transcricio :

“Coloque num cadinho de poreelana, até aproximadamente um tergo,
arein do mar lavada. Calcine e pese depois de permanecer meia hora em
dessecador.

A areia é lavada por digestdo com Acido cloridrico e perfeita lavagem
subsegiiente com Agua ; em geral, em seguida, desseca-se e calcina-se.

Com uma quantidade de 0,5 até 2 g da subsetdneia que deve ser inci-
nerada forma-se uma camada sObre a areia ; pesa-se exatamente ; mistura-
ge & stbstdneia com a areia por meio de um bastdo de vidro ou de umsa es-
patula de prata, os quais se limpam sbbre o cadinho com auxilio das bar-
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bas de uma pena. Inicia-se a combustfo, com o cadinkio em posigdo inchi-
nada, passando uma chama tio pequena quanto possivel, do bordo superior
para o fundo do cadinho, 3 medida que se aumenta o tamanho da chama.
Na maloriz dos casos, procedendo desta maneira a incineracfio se realiza
ripidamente sem perturbacfo alguma, e é reconhecida com facilidade pela
ebr da areia. Se a substincia se queima com muita dificuldade, deixa-se
esfriar ; eolocando o cadinho em posigdo inelinads, golpeia-se suavemente ¢
se faz com que o eonteddo do mesmo deixe descoberto uma parte do fundo ;
colocam-ge, uma & uma, V-X gotas de dcido nitrico fumegante ; faz-se o areia
voltar 4 posigdo horizontal e procede-se ao aquecimento sObre placa de ami-
anto com uma chama muito pequena, calcinando, em seguida, a fogo di-
reto. Depois, deixa-se esfriar o cadinhoe e mistura~se um pouce de &cido oxh-
lico pulverizado ; torns-se a calcinar por pouco tempo, e pesa-se, depois
de permanecer meia hora no dessecador. (O fcido oxalico juntado tem por
finalidade converter, novamente, em carbonatos, os nitratos originades
pela acio do Acido nitrieo.

A areia pode servir sem interrupeio para as incinerages”,

No capitulo seguinte descreveremos o método com as modificagdes por

"nds introduzidas, cujas vantagens serfic expostas na parte de discussio e
conclusdes.

N&o nos foi possivel consultar varios trabathos sbbre cinzas Avrewnp
{1941), Azor e Teursron (1912), Crevarier (1931a), CraveNcer e EwiNg
{1919), Frey (1907), Ko¥po ¢ Kawamura (1934), Kroessr {1931), Lamra
(19207, Lerovx e Leroux {(1919), Mainsereco (1934), Muirer (1936),
Newcoms (1915), SBcowarse (1921), Seepore (1947), Wingrer (1932 ¢
1932a), Wisticrnos (1920), e de outros frabalhos sdbre o mesmo assunte,
publicados em “Journal of fhe Association of Official Agriculiural
Chemists”, volumes de 1916, Dos resumos publieados ne “Chemical
Abstracts” nada pudemos inferir no que se refere aos métodos empregados
pelos autores citados.

Alguns métodos, estudos e aparethos para microincineragio sfo en-
contrados na literatura : Parrasst (1930), SwozLuer (1922), Scorr (1933),
Uren e Goopsrrep {1935), ¢ Werner {1920); com sugestbes para ¢ cou-
trdle de drogas: Figpor (1926), e seu emprégo econdmico na indistria;
GEsELL ¢ DyrTMar (1925).

PARTE EXPERIMENTAL

O método Inserito na Farmacopéia Aleméa VI, apds as modificagbes por
nés introduzidas, temou a redagio seguinte :

Pese numa cApsula de porcelana de 7,5 cm de difimetro, cérea de 10
g de areia lavada. Caleine, ern mufla, a 860°C por meia hora. Resfrie, em
dessecador, por meia hora. Tare a cipsula e pese eérea de 2 g da droga a
ensalar, em pd n.° 20, Misture perfeitamente a droga com a areia por meio
de wm bastio de vidro, séco. Limpe o bastio com um pequenoc pineel séeo.
Cologue a capsula em posigio inelinada sObre um trifingulo de porcelana.
Tnicie & combustio com chama pequena, passando, progressivamente,
do bordo superior externo pare o fundo da echpsula, & medids que se for
aumentando o tamanho da chama. Proceda assim até completa carboniza-
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¢io, inclirando a cépsula, alternadamente, para os véries lados. Fm se-
guida caleine, em mufla, 3 600°C por 30-45 minutos. A incineragfio realiza-se
facilmente, a qual se reconhece pela ¢br da areia. Em caso do combustdo
diffeil, deixe a chpsula esfriar e desloque, com movimentos adequados ou
por meio de um bastie de vidro, a areia e a parie earbonizada, homogenei-
zando-a no interior da eapsula. Limpe o bastfio com um pincel séeo. Cal-
cine novamente até péso constante. Na falta de mufla pode-se empregar
bico de Bunsen ou outro equivalente’.

Ffetuamos 90 determinacdes de cinzas totais, em nove lotes de drogas,
-compreendendo dez para cada lote, sende cinco em mufla e ¢ineo em bico
Teclu, para efeito de comparagio.

Nas determinagdes empregamos o material descrito no método, se-
guindo rigorosamente sua téenica. Tivemos sempre o cuidade de homogeni-
zar a amostra antes de se efetuar cada tomada de engaio.

A areia por nos empregada fol a areia branca “Baker” de aedrdo com
a exigbneias da Farmaeopéia Americana XIV. O grau de fineza do pd n.°
20 estd de acdrdo com o estipulado no 3.° suplemento (1951), da Farm. Bras.
As incineragbes em mufls, foram efetuadas em mufla elétrica provids de
pirdmetro com escala eentigrada (£ 59).

Todas as determinagdes foram efetuadas com drogas sécas ao ar e
os resultados ealeulados nessa base.

No quadro seguinte encontram-se os resullados obtidos em cada série
de determinagtes, com as demais indicagtes.

Resultado (%)
Tote ’ Média de 5 deter- Diferenca
n.° i Droga* minaghes A (%) Dife-
Incineracio em renga Observages
Mudla Bieo M (%)
8000 C Teclu Mufla | Teclu
1 | Cacsu 3,01 302 0,137 016} 0,01 | Sementes guardadas
por la anos.
2 | Cacau 2,96 3,00 0,08 0,15 0,04 | SBementes recentes,
Cruas: ’
3 | Caesu 2,97 306 0,17 02131 0,091 Sementes recentes.
. Torradas,
4 1 Valeriana 477 5,15 0,68 0,59 0,38 | Unicamente rizomas.
5 | Valeriana 5,47 538 ¢ 080 | 0811 008 Unicamente rizomas.
6 | Valeriana 10,81 10,50 0,79 0,92 0,41 | Unicamente rafzes.
7 Beladona 11,19 11,43 0,83 0,46 0,24 | Contendo frutos e
inflorescéneias,
8 | Mulungu 3,81 3,95 0,10 0,20 0,34 | Caseas recentes.
9 | Maracuis 12,24 12,25 0,50 0,39 0,01 | Fdlhas recentes.

* P6 n.e 20.

A diferenga 4 representa B-C, sendo B o valor mdximo por cento e ¢ o valor mé-
nimo também por cento, encontrados em cada série de cinco determinagbes de um lote;
M representa a diferenga das médias.
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DISCUSSAO E CONCLUSOES

Embora nio se possa subestimar a importdneia da determinacio de
cinzag em dmgas {(Mamms, 1914), ¢ neeessario lembrar que, ao lado da va-
riagfio mecinica das poeiras e areias, a proporgio dos sals inorghnicos varia
materialmente com as drogas {MEH‘RING 1924) e Parcn (1812).

Para Prrror a simples caleinaclio em temperatura tdo baixa quanto
possivel, deixa um resfduc que ndo representa, exatamente, o conteldo
mineral da droga. Realmente, os carbonatos ndo so mais que o produto
de transformagio dos sals orginicos; os elementos eomo o enxdire ou o
fosforo, que na reatidade estavam sob forms orglnica, integrados em molé-
eulas protéicas ou como o magnésio na clorofila, sdo depols mineralizados
(PERROT, 1943-1944)}.

Ag f6thas gom pélos glandulares, e ainda sua maior espessura quando jo-
vens, podem, segundo TacHircr (1816), causar forte adesfo de poeiras ¢
areias, acontecendo o mesme com as rafzes pilosas como a valeriana e a
salsaparritha.

Foi verificado por Brrron (1917), que a variagio dos resultados de
cinzas (até 39%), nos casos especiais do estramdénio e da mangerons, tem por
causa a grande volatilidade de certos componentes, 4 temperatura do ver-
melho sombrio.

Um caso de volatilizagiio de silica foi identificado como a causa de di-
ferengas na determinagiio de cinzas da Brassica eerunsg por LIEBENTHAL
(1951).

Pars Cuuvavier (1931), os limites de cinza carecermn de base cienti- .
fies, desde que ha variagio dos contetidos das drogas de actrdo com o fer-
reno, o clima, a época da colheita e se esta fol efetuada antes ou depois da
floragio. Winenrr (1912 e 1914}, chama & atengfo para as diferencas de
resultados referidos na literatura, ¢ Newcoms e Hayxes (1915), demons-
traram o perigo de se excluir, por causa de limites farmacopéicos de ein-
zas, uma droga auténtica e de boa gualidade.

Para o nosso trabalho nfio interessa a questdo dos limites, mas fazemos
estas citagdes para mostrar a variagio dos resultados em fungdo de terve-
nos, -climas, ete.

Naturalmente o limite deve existir, e nfo 86 por éle se deve julgar da
autenticidade ou nfo de uma droga. Paralelamente ac limite degignado,
deve ser indieado um determinado método, LaNroN {1913).

Passemos agors a examinar os fafores que podem ser rel&czonados 20
método de  determinagfio.

Na simplificagio que efetuamos no método da F. Alemi VI, abando-
nando a adigfo de acido nitrico e depois do acido oxélico, tivemos em vista
nio 0 a simplificacdo do mesmo, eomo, também, evitar causas de érro,
pois Liverseree (1922), constatou diferencas de quase oito por cento nas
determinagdes de uma dada amostra de ruibarbo, atribuindo fais disparida-
des ao fato da droga ser muito riea em oxalato de ealeio, formandoe, durante
a ineineragio, carbonato de caleio, ou dxide de caleio, ou, ainda, wma mis-
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tura de ambos. De fato, em nossas experifneiass observamos a neccssi-
dade de mailor ntmero de ealcinagbes para se obter péso eonstante eom a
beladona; droga rica em oxalato de eéleio.

Ainda que Gozszrn (1931}, tenha feito wm estudo comparativo e eco-
nomieo sdbre a influéneia do material de que 4 feito o cadinho ou a eapsula,
na incineragio, concluindo que o melhor déles é a platina, e, depois pela
ordem decrescente, a porcelana “Wetla”, a silica e a porcelana comum, nio
pudemos deixar de trabalhar com a Gltima e recomendi-la também, dadas
as dificuldades de material importado entre nos.

Qutra dificuldade pars se obter resultados concordantes é a questdo de
ge conseguir amostra representativa. J4 RipprTone (1914}, e RirruroNE e
Mmnor (1913), procederam a vérios ensaios, incluindo, também, a deter-
minagio de cinzas, em grande variedade de drogas, para obter o valor re-
lativo das amostras. Nos ndo tivemos éste problema, pois trabalhames,
sempre, com quantidade de céroa de 50 g de droga para cada lote, sendo fa-
cil, portanto, praticar a homogeneizagfo.

O fator deeigivo para s eseolha do método com arein, foi a enorme eco-
nomia de tempo para a carbonizacio e para a incinersgio propriamente
dita. Hm média, o material estava bem carbonizado em cineo minutos, e
bem incinerado em 30 minutos, quer quando operado em mufla ou quando
operado em Dbico de gis. Contudo, achamos prudente dar intervale de
30-45 minutos para a incineragio propriamente dita.

O emprégo da areis Dbrancs facilits muito o reconhecimento do fim
da incineragiio tornando perceptivel qualquer particula de carviio. A mes-
ma areis pode ser empregads sté perfazer cinco determinagtes. Em geral,
apbs dsse ntimero de incineragtes, ha quantidade suficiente de carbonato de
ehlcio para dar formagdo de grumos com a areia, e talvez fornecer resulta-
dos falsos. A areia usads deve ser transferida para um frasco e quando hou-
ver quantidade razofvel, pode-se efetuar seu tratamento com acido clori-
drico, lavagem, efe., deixando-a em boas condigies para novo emprégo.

Como nfo estavam em condigfes satisfatorias as drogas que emprega-
mos nas determinacoes (valeriana constitulda Unicamente pelas rafzes ou
constituida s6 de rizomas), nfo vamos comparar nossos resultados com os
dos demais auteres,

A finalidade da nossa parte experimental fof verificar a concordineia
ot nfo dos resultados, para provar o método em estudo. Assim, verifics-
mos que o8 valores médios obtidos em mufla foram sempre ligeiramente in-
feriores aos cbtidos por incineragiio em bico Teclu. Apenas o lote n.° 6 for-
neceu resultado obtido em mufla, superior em 0,4% ao resultado obtido em
hico Teelu. Pode-se atribuir essa variaggo ao fato de termos empregado, para
incineragio em mufla, a parte inferior e final da droga. A variacéio do resul-
tado médio, em mufla, para o lote ne 5, foi insignificante.

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

Copsideramos os resultados obtidos eomo 6timos, concluindo pelas
vantagens e recomendagbes seguintes :
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1) A droga misturada com a areia tem sua combustfo muito faeili-
tada pelos fatores seguintes:

a) distribuigio uniforme das particulas da droga a incinerar;
by distribuicgo uniforme do ealor; .

¢} facilidade de arejamento das porgbes médias e inferiores do conteddo
da capsula {por afastamento temporirio da mufla ou bico de gas) ;

2} O emprégo da areia branca facilita muito o reconhecimente do fim
da incineragfio ¢ possibilita a percepcdo de qualquer particula de carvio;

3} A arela pode ser usada seguidamente até eompletar eineo determina-
cdes, quando se deve transferi-la pars um frasco de areia usada. Posterior
tratamento cido, lavagem e caleinagfo, deixam-na em condiges para novo
emprégo ;

4) Ha enorme redugio no tempoe de carbonizagio (ém média cineo mi-
nutos} ;

5) Grande redugio no tempo de incineragio propriamente dita (em
média 30-45 minutos, tanto em mufla como em bico de gis) ;

6) O método fornece btimos resultados para a rotina, desde que se fags
perfeita homogeneizagio da smostra, antes de ecada tomads de ensaio.

RESUMO

No pregente trabalho o auntor {8z uma revisio dos métodos para deter-
minacio de cinzas totals em drogas. S&o ecomparados os métodos de varias
farmacopéias, compéndios e outras contribuigtes da literatura.

O autor aponta, especialmente, s dificuldade de se obter boa ignicio
de drogas em certos casos, os inconvenientes relativos ao ndmero de opera-
ges e o longoe tempo gasto em cada determinagdo. Transcreve o métedo de
determinagiio de cinzas tolais insorito na Farmacopéla Alem& VI, o qual
emprega areis lavada e eslcinads para faciiitar 2 eombustio. Apresents em
seguida uma simplificagio do mesmo método, que pode ser executado tanto
em mufla como em bico de Bunsen ou equivalente. Fol decisivo para a es-
colha do presente método a rapidez de earbonizaglio e da incineragio
pripriamente dita.

Por &sse método modificado, foram efetuadas 90 determinagtes de ein~
zas totals, e nove lotes de drogas, compreendendo dez determinagdes para
cada lote, sendo cinco realizadas em mufla e cineo em bico Teclu. Todas ag
determinagtes foram efetuadas em drogas séeas a0 ar e os resultados eal-
culados mnessa base,

No guadre da pagina estfo diseriminados os resultados obtidos, junta-
mente aos demais dados.

Apbs deserever & comentar intimeros fatores que podem influir sdbre
os resulfados das cinzas, o autor afirma que ndo se devem comparar og pre-
gentes resultados com os encontrados pelos demais autores. Isto porque as
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drogas empregadas nfo se encontravam em condicles satisfatérias (veja
Observagbes no quadro acima), mas foram utilizadas para verificar a con-
cordéineia ou ndo dos resuitados fornecidos pelo método em eéxperimentacio.

Qg valores médios obtidos em mufla foram ligeiramente inferiores aos
obtidos por incineragio em hico Teclu. Apenas o lote n.® 6 forneeeu valor
médio {em mufla) superior em 0,49 so obtide em bico Teclu. Pode-se atri-
buir essa variacic ao fato de empregarmos, para incineracio em mufla, a
parte inferior e final da droga. A diferenga do lote n.° 5 fol insignificante.

As diferengas enfre o malor ¢ o menor resultado obtido em cada séric
de cinco deferminacdes na mesmsa droga, foram sempre inferiores a um por
“eento, tanto nas determinactes em mufla como nas realizadas em bico Techs.

O autor considera como 6timos os resultados obtides, concluinde pelas
vantagens e recomendages seguintes. :

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

a) distribuiggo uniforme dag particulas da droga a incinerar;

b) distribuigiio uniforme do ealor ;

¢) facilidade de arejamento das porgoes médias e inferiores do eontetido
da chpsula (por afagtamento da mufla ou do bico de gés) ;

2) O emprégo de arein branca facilita muito o reconhecimento do fim
da incineragio e a percepgio de qualquer particula de carvio

3) A areis pode ser usada, seguidamente, até cineo determinagdes, quando
se deve transferi-la para um fragsco de areia usada. Posterior tratamento
scido, lavagem com Agua e caleinacio deixam-na em boas condigdes para
novo emprége ;

4) H4 enorme redugio no tempo de carbonizagho (dispendendo-se em
média cineo minutos) ;

5) Grande redugao no tempo da incineragiio prdpriamente difa (dis-
pendendo-se, em média, 30-45 minutos, tanto em mufla como em bico de
gAs) '

6) O método fornece étimos resultados para a rotina, desde que se faga
perfeita, homogenizaciio da amostra, antes de cada tomada de ensalo.

SUMMARY

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

The author points out specially the difficulties of incinerating the drugs
in certain eases, the inconveniences as to the number of operations, and the
long time taken up by every defermination.

He relates the method from the German Pharmacoposia VI, which
uses washed and ealcinated 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 bwrner or similar apparatus. The deciding factor in choosing
the present method was the speed of combustion and true incineration,

By this modified method, 90 determinations of total ashes were executed
on 9 lots of drugs, 10 determinations on every lot, 5 of these in a muoffle and
5 on a Teeclu burner, In all the eases the drug was air-dried and the results
were calculated on this basis.

The following table shows the results obtained.

. Result (7)) Average .
L‘f’ « of B dei;ermina.@isfs Difference .,
m. Drug Incineration in A (%) Diffe-
. ' i rence Remarks -
G
Mutfle Teclu M (%)
GO0 C burner Mufﬁe Teclu
1 | Cocoa 3.01 3.02 0.13 016 0.01 | Seeds 15 vears old.
2 i Cocoa 2.96 3.00 0.08 .15 0.04 | Recent raw seeds, -
3 | Cocoa ST 306 0.1T| 021} 0009 [{Recent roast seads.
4 1 Valerian 4.77 5.15 0.68 0.59 0.38 | Rhizomes only.
5 | Valerian 5.47 5.38 (.80 0.81 0.09 | Rbizomes only.
6 | Valerian 10.01 . 10,50 0.79 3.92 0.41 | Roois oniy.
7 | Belladon-
na 11.19 11.43 0.83 0.46 (.24 | Contained fruits and
‘ biogsoms.
g | Mulungu 3.61 3.95 0.1 0.20 0.34 | Recent raw barks.
9 | Passion- ] :
flower 12.24 12.25 0.50 (.39 0.01 { Recenis raw leaves.

* Powder n.o 20,

The difference 4 represents B-C, B being the maximam per cent value and C the
minimum, found in every series of 5 determinations from each lot. 3f represents the dil-
ferenee of the averages, per cent.

Having described and commented on the many factors, which can
influence the resulis of total ashes, the author maintains that the cited re-
sults eannot 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-
tancy of the results, i. e., to prove the value of this experimental method.

The average values obtained in the muffle were slightly inferior fo
those obtained hy incinerating on a Techi burner. Only lot n.e 6 gave in
the muffle a mean value, 0.49, 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 95, both, for
the muffle and the Teel: burner.
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The author considers that the results obtained, are very good, eonely-
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;

¢) Alr 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, snd any unburned carbon ;

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

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

5y The true incineration-time is greatly reduced, (average: 30-45
min., in a muifle 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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