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O propésito deste trabalho é estabelecer para-
metros para o0 controle de qualidade de Fucus

. vesiculosus L. Os resultados das andlises de cnze
amostras da droga para cinzas totais, cinzas in-
soldveis em acido e doseamento de iodo, como
também seu perfil cromatografico, sdo sugeridos
como novos parametros para a droga.

Unitermos: Fucus vesigu.’asus, Fucaceae, controle de qualidade,
parametros, iodo

1. INTRODUGAQ

Fucus vesiculosus L., Fucaceae é uma alga marinha que vive
fixada &s rochas nas costas do Atlantico Norte. Contém mucilagem cons-
tituida por fucoidina e laminarina {ésteres polissacarideos sulfatados},
e algina (4cido pofi-D-manurdnico), caracteristica desse grupo de al-
gas pardas. Acumula o iodo da agua do mar, fixando-o nos talos na
forma de iodeto de sédio ou potassio (Figura 1).'
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Devido a presenca de iodo, geralmente nas concentragdes de
0.003% até 0,5% do peso das algas secas? e de suas mucilagens, essa
alga tem sido empregada na terapéutica natural em tratamentos de
obesidade, hipotireoidismo e doencas reumaticas.’?

O controle de qualidade dessa alga apresenta dificuldades por
nao haver, nos compéndios oficiais, andlises e parAmetros que permi-
tam aprovar ou rejeitar diferentes amostras. A British Herbal
Pharmacopoeia,® é a inica a constar testes aplicados para £, vesicuiosus,
nada mencionando sobre o doseamento do iodo.

O objetivo deste trabalho & sugerir andlises a serem executadas

no controle de qualidade de F. vesiculosus, recomendando respectivos
valores limites. :
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Figura 1
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2. MATERIAIS E METODOS

Foi analisado um total de onze amostras de procedéncias diver-
sas, comercializadas no pais e no exterior (China), estando todas pul-
verizadas, com excegdo da amostra 5, gue se encontrava fragmentada.
As anaiises escolhidas foram: descrigio microscdpica, cinzas totais,
cinzas insollveis em acidos e doseamento do iodo.

2.1. Analise microscopica

Do padrdo de F. vesiculosus foram feitos cortes histologicos de
diversas regides do talo, suas extremidades e vesiculas, diafanizados
“com cloral hidratado e tratados com solugéo de azul de metileno. As
amostras pulverizadas foram também tratadas com os mesmos histo-
reagentes e com glicerina iodada na identificagio de amido. Padrao e
amostras foram observadas em microscopio optico.

2.2, Cinzas totais e insoluveis em acido

As cinzas totais foram determinadas de acordo com a metodologia
para o controle de qualidade de drogas vegetais da Organizagao Mun-
dial de Saude (OMS).?

2.3. Identificagao do iodo

Primeiramente a droga foi incinerada conforme especificado pela
metodologia da OMS.5 Em seguida as cinzas foram tratadas com agua
quente (100ml) e filtradas em papel de filtro. Com o filtrado (Sml) foi
realizado o teste para identificagao do iodeto conforme estabelece a
Farmacopéia Brasileira Ill.

2.4. Doseamento do iodo

Oiodo foi doseado em espectrofotémetro Shimadzu UV-1601. Amos-
tras de F vesiculosus foram primeiramente transformadas em cinzas,® par-
tindo de cerca de 4¢ de alga seca, exatamente pesado. Essas cinzas foram
tratadas com agua destilada quente (100ml), seguida de filtragho em pa-
pel de filtro. Em um tubo de ensaio colocou-se 5mi do filtrado, adicionou-
se solugo de acido sulfirico SR (0,5ml) e de nitrito de potassio SR (0,5m).
A solugéo, que tomou coloragao castanha devido a liberagao de NO,, foi
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adiciopad}o cloroférmio R (10ml) para extragio do iodo. Com a camada
cloroférmica, que adquire tomn réseo, foi feita leitura espectrofotométrica
512nm. Esse mesmo procedimento foi feito para ensaio em branco.

- As reag6es gue acontecem nesse procedimento estao descritas
abaixo:

Kl + H,S0, -  KSO, +H! :
HI + K.SO, + KNO, — NO,+1,
I, em CHCI, —  Corvioleta

_ A concentragao de iodeto foi calculada a partir da curva padrao
de |pdeto de potassio. A curva padriao da absorbancia do iodeto de
potassio, pela sua concentragéo, foi elaborada pelos resultados obti-
dos em solugdes de iodeto de potassio PA, nas concentragdes de 0,5%
até 0,001%. Procurou-se trabalhar préximo aos valores registraclos na
literatura para o iodeto no £, vesiculosus. As solugbes de iodeto foram
tratadas conforme a Farm. Bras. Il para a identificagao do iodeto.

2.4, Cromatografia em camada delgada

Foi preparada uma extragao metandlica no tubo Ependorff de
cgda amostra e do padraoc de F. vesiculosus. A fase estacionéria usada
foi em placas de silica gel Merck, preparadas com Kieselgel 60 (F,,,),
de 7cm de comprimento e 2cm de largura, transferidas para cUbetg\s
de vidro previamente saturadas com fases méveis de diferentes polari-
dades. Os solventes foram purificados e secos antes de serem utifiza-
dos. Os cromatogramas foram observados sob luz ultravioleta {ondas
longas e curtas), revelados com solugéo de 4cido fosfomolibidico 10%”
e aquecidos posteriormente em estufa a 100°C por 10 minutos.

2.5, Anallse estatistica

Os resultados referentes aos ensaios realizados foram ex-
pressos em valores médios. O teste de hipbtese foi feito com a
aplicagéo do teste t de Student, com significancia de 95% de pro-
babilidade (p = 0,05).#
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3. RESULTADOS

3.1. Analise microscépica de Fucus vesiculpsus L.

Talo: Em corte transversal, observa-se epiderme constituida por
células poligonais com parede espessa e contetdo interno castanho a
marrom escuro. Nas camadas subepidérmicas encontram-se quatro a
cinco estratos de células alongadas, lembrando um pseudoparénquima
paligadico. Essas células possuem paredes espessas e contetdo inter-
no castanho. Na regiao central, observam-se células com contorno ir-
regular, cuja parede € mucilaginosa, € o 0|t0piasma ¢ claro. (Figuras 2
e 3).

Vesicula: A vesicula se assemelha ao talo, apresentando uma
regiao central cheia de ar, ocupada por células com pro;egoes
ramificadas, que formam um emaranhado (Figura 4).

P& A cor do pé varia do marrom ao verde-oliva, tornando-se,
quandao tratado com cloral hidratado, vermelho acastanhado. Apresen-
ta estruturas que se identificam como sendo da epiderme, do
pseudoparénquima (subepiderme) e da regido central, ocorrendo tam-
bém os emaranhados de filamentos do interior da vesicula.

Os testes histoquimicos para mucilagem e para verificagio da
adicao de amido, bem como a observagao da presencga de areia, fun-
gos e acaros estéo expressos na Tabela 1.

Tabela 1. Presenca de de amido, mucilagens, areia, fungos e acaros
em amostras de F vesiculosus L.

Al A2 A3 A4 A5 AB A7 A8 A9 A10 A1

Amido + + - - L
Areia + + + 4+ + + + + + 4+
Acaros - -+ - + - - -
Fungos -+ o+ - + + -+ - -
Mucilagens + + + + + 4+ + 4+ o+ O+
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3.2. Cinzas totais, cinzas insoltiveis em acido e
doseamento de iodo

Os resultados encontrados nas onze amostras analisadas estao
sumarizados na Tabela 2

Tabela 2. Determinacao do teor de cinzas totais, cinzas insollveis em
acido e doseamento de iodo em amostras de Fucus
vesiculosus L.

Amostra Cinzas totais (g%) Cinzas insol. Doseamento
em acido (g%) de iodo (g%)
1 20,0102 2,0749 1,1542
2 39,3619 18,3457 0,7569
3 36,5425 6,9500 0,7492
4 22,0885 2,5220 0,0476
5 22,6416 3,7535 0,2857
6 19,9733 0,5069 0,3896
7 19,8276 2,9414 0,0595
8 21,6680 1,4292 0,2106
9 24,5653 1,4630 0,0607
10 19,1831 0,2944 1,2678
11 35,8625 4,8089 0,2663
Média 25,6133 4,0991 0,5258

3.3. Perfil cromatografico:

A fase mével que apresentou melhor separacao foi tolueno/
acetato de etila/acido formico (50:40:10).

4. DISCUSSAO

As amostras de Fucus vesiculosus L., apos identificacao por ana-
lise microscépica, foram submetidas aos testes descritos acima visan-
do a determinacao de parametros que pudessem auxiliar no controle
de qualidade da droga.

A determinacao de cinzas totais € um teste importante na avalia-
¢ao dos componentes inorganicos intrinsecos e de origem externa como
exemplo: areia, pedra, gesso, terra etc., provenientes de drogas
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Figura 4 -
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falsificadas ocu preparadas incorretamente. A determinagéo de cinzas
insoliveis em acido mostra a presenca de silica, especialmente areia e
terra silicosa e é de grande importancia para ¢ Fucus, visto ser uma
alga marinha e carregar areia, caso niao seja hem preparada.

Os dados encontrados para as cinzas totais nas onze amostras
analisadas apresentaram uma média de 25,619%, com valores entre
19,18 e 39,369%. Apos aplicagdo do teste ¢ sugere-se que o valor ma-
ximo para cinzas, conforme dados da populagdo estudada, deva ser
no maximo 29,8g9%. Aplicando esse valor, trés amostras seriam rejei-
tas, ou seja, 27,27% das amostras analisadas. Para os dados encontra-
dos de cinzas insollveis em &cido, o valor médio foi de 4,1g% (min.:
0,29; max.: 18,34). O teste t sugere um valor maximo de 6,9g%, onde
apenas uma amostra seria rejeitada. No entanto, se ndo considerar-
mos nos célculos estatisticos a amostra 2, cujo valor & bastante acima
da media, o valor passa a ser de no maximo 3,869%. Nesse caso, no-
vamente as mesmas amostras rejeitadas para cinzas totais seriam re-
jeitadas para cinzas insoliveis em &cido. Também, na segunda situacao,
os resultados estdo de acordo com o limite de até 4g% determinado
pela British Herbal Pharmacopoeia.* _

No doseamento do iodo, concentragbes de iodeto na camada
cloroférmica maiores que 0,006g% sdo visiveis a olho nuy, determinan-
do assim a sensibilidade do método farmacopéico. Como a leitura
espectrofotométrica obtida é em relagéo a cinzas, é importante consi-
derar a quantidade da droga a ser pesada e a quantidade de cinzas
produzida para o célculo da concentragéo do iodo na aiga seca.

Os valores encontrados para o doseamento de iodo nas amos-
tras de F. vesiculosus L. foram entre 0,047 a 1,27g%, com uma média
de 0,53g%. Aplicando-se o teste t para céiculo de hipétese, o valor
limite seria de no minimo 0,3g% de iodo. Nesse caso, cerca de 50%
das amostras seriam rejeitadas. No entanto, valores de iodo registrados
na literatura, entre 0,003 e 0,6g%, revelam um intervalo muito grande
para se definir a qualidade de uma amostra. Sendo assim, levando em
consideragao o valor minimo obtido pela analise estatistica e os resul-
tados obtidos, sugere-se um limite de no minimo 0,29% de iodo em
Fucus vesiculosus L., para considerar uma amostra satisfatéria.

" 5.CONCLUSAO

Em funcéo das amostras estudadas terem sido previamente
identificadas e preparadas para as andlises, 0% resultados obtidos per-
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mitem sugerir parametros de valores minimos e maximos para andlises
de controle de qualidade da droga Fucus vesiculosus L. Esse valores
estao sumarizados na Tabela 3.

Tabela 3. Valores sugeridos para o controle da qualidade de F
vesiculosus L. ‘

Analise Min. /Méx. Média Valordo  Valorsugerido

(g%) (g%) testet(g%) {g%)
Cinzas totais 19,18/39,36 25,61 Max. 29,8 Max. 30
Cinzas insol. 4cido  0,29/6,95 0,50 Max. 3,86 Max.
Doseamento lodo 0,05/1,27 0,53 Min.0,3 - Min.0,2

Esses valores, se aplicados em amostras vendidas no comércio,
dever&o indicar um novo perfil de qualidade para a droga. Um progra-
ma para elaboragdo de monografias de drogas vegetais ou e elabora-
¢éo de uma Farmacopéia Brasileira de Drogas Vegetais deve ser
incentivado.

6. ABSTRACTS

The aim of this work was to establish parameters for the quality
control of Fucus vesiculosus L. The results from the analyses of eleven
samples of the drug for total ash, ash insoluble in acid and evaluation of
iodine content, as well as its profile in thin layer chromatography, are
suggested as new parameters for the drug.
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