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1. INTRODUCAO

A validacdo de métodos analiticos é um importante requisito que d& suporte &s atividades de
analise quimica e de garantia da qualidade de produtos das industrias quimicas, farmacéutica, alimenticia, de
cosmeéticos, e outras. As caracteristicas de desempenho dos produtos sdo expressas em termos de parametros
ou variaveis analiticas. (FONSECA et al., 2004).

Vitaminas sdo compostos organicos, necessarios em quantidades minimas para promover 0
crescimento, manter a vida e a capacidade de reproducdo. Tem despertado interesse nos ultimos anos devido
a muitos efeitos benéficos relatados com relagéo a esta vitamina. Tem sido muito empregada na produgéo de
cosméticos e medicamentos e também como aditivo em alimentos (PAIM, KRONKA & REIS, 1998).

Conforme Portaria n°® 40, de 13 de janeiro de 1998, sdo considerados medicamentos a base de
vitamina, quando a concentragdo da vitamina nas preparacdes estiver acima dos 100% da Ingestdo Diaria
Recomendada- IDR. De acordo com a portaria n°® 33, de 13 de janeiro de 1998 o IDR para vitamina C é de
60 mg para adultos, entre 30 e 45mg para criancas e até 90 mg para gestantes e assim, formulagdes com
concentracdo de 1g da vitamina, sdo considerados medicamentos e, esta vitamina é entdo considerada um
farmaco. (BRASIL, 2011).

O objetivo principal é desenvolver uma metodologia analitica simples, de baixo custo, boa
seletividade e sensibilidade utilizando técnicas classicas para determinar e quantificar substancias de
interesse farmacoldgico e fazer a validagcdo do método por comparagdo com técnica presentes na literatura.

Neste trabalho foram usados dois métodos de titulacdo, a titulacdo condutométrica e titulagdo de
oxirreducdo (lodometria) como método comparativo por ser o método oficial de quantificacdo de acido
ascorbico em farmacos.

2. MATERIAIS E METODOS

Todas as pesagens foram feitas utilizando-se uma balanga analitica com preciséo de + 0,1 mg (JA,
3003N). Para as medidas condutométricas foram utilizados uma micro bureta automatica Methrom/Herisau,
modelo E274 e um condutivimetro Micronal, modelo B330, célula de vidro com camisa dupla para controle
de temperatura e célula condutométrica Digimed DMC-010. Também foi utilizado um agitador magnético da
Quimis. Foram utilizados Erlenmeyers, provetas, beckeres, baldo volumétrico, buretas de 25 ml e 50 ml,
suporte universal, pipeta de paster, bastdo de vidro, espatula e vidro de relégio

Todos os reagentes utilizados na execucéo do trabalho foram de grau analitico (PA). Os reagentes
foram: Tiossulfato de sodio, permanganato de potassio, iodeto de potéssio, iodo sélido, solugdo saturada de
amido, acido sulfurico, nitrato de prata, cloreto de sodio, cromato de potassio e acido ascérbico.

Foram avaliadas trés diferentes marcas comerciais de vitamina C adquiridos em farmacias locais da
cidade de Maraba-PA.

2.1 METODOS
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A padronizacdo da solucdo de tiossulfato de sddio (Na,S,03) foi realizada conforme MORITTA
(2003). As solugdes de AgNO; na concentragdo 1,0 x 10 e 1,0 x 10 molL™ foram preparada a partir de
diluicbes adequadas de uma solucdo 1,0 x 10" molL™. A solucéo titulante foi padronizada a partir do padréo
primario NaCl, conforme procedimento proposto na literatura (SKOOG, 2009). O fator de corre¢do (Fc)
encontrado foi 1,1.

Para determinacdo do teor de acido ascérbico, pipetou-se 25 mL da amostra e transferiu-se para um
erlenmeyer de 250 mL. Adicionou-se 5 mL da solucdo de amido.

Foram preparadas as soluces, dissolveu-se 0,629 de nitrato de prata em 25 ml de agua e sendo a
mesma diluida.

Para o primeiro teste foi feito com a concentracdo 1,0 x 10" mol/L-1 com o titulante nitrato de
prata e a mesma concentra¢do de acido ascorbico foi utilizada. O segundo teste com o titulante nitrato de
prata 1,0x 10”mol/-1 e a solugdo de acido ascorbico na mesma concentracdo 4 25°C. No terceiro teste, foi
feita a concentragdo de 1,0x10 molL™ para o titulante e para a solugéo de titulada & 25°C .

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Titulacdo Condutométrica

Na Figura 1 é apresenta a curva condutométrica caracteristica obtida para a determinag&o de
solugdo de 4cido ascorbico (AA) utilizando solucéo de AgNO; 1,0 x 102 molL™ como titulante.

FIGURA 1: Curva condutométrica para a determinacio de AA utilizando solugdo de AgNO; 1,0 x 10 mol
L™ como titulante.
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3.4 Titulacdo de Oxirreducao x Titulagdo Condutométrica

Na Tabelal sdo apresentados os volumes equivalente para trés amostras comerciais de AA
(vitamina C) analisadas pelo método da Farmacopeia e pelo método proposto (Titulagdo condutométrica).

De acordo com a Tabela 1, podemos verificar que os erros relativos, quando comparamos 0s
volumes equivaléncia entre os dois métodos de titulagdo (Er;%), foi menor que 5% o que demostra que
ambos os métodos sdo eficientes na determinacdo e quantificacdo de AA, sendo que todos os volumes
equivalentes experimentais estiveram proximos dos volume tedrico calculado que é de 10 mL. O maior erro
relativo em relacdo ao volume tedrico calculado foi para amostra A pelo método da Titulacdo de
Oxirreducdo.

Tabela 1- Volumes equivalentes para trés amostras comerciais de acido ascorbico.



Ciéncia, Cultura e Educacgdo: Desafios & Universidade Publica
na/da Amazénia

| Seminario de Projetos Integrados

. | Jornada de Extenséo
Umfesspa - 21 a 25 de Setembro de 2015 I Seminério de Iniciacéo Cientifica

| Encontro de Pds-Graduacgao

Amostra Veq.(mL) Veq.(mL) Ern% Ern% Er;%
T. Redox T. Condutométrica

A 9,1+0,2 92+0,1 11 -9,0 -8,0

B 9,5+0,2 9,8+0,1 3,2 -5,0 -2,0

C 1040,3 10,2+0,1 2,0 <05 2,0

Er,% - erro relativo entre os métodos
Er,% - erro relativo T. Redox em rela¢do ao Vol. Tedrico (10 mL)
Er;% - erro relativo T. Condutométrica m relagéo ao Vol. Tedrico (10 mL)

Na Tabela 2 s&o apresentados os valores encontrados para o teor percentual de acido ascorbico para
trés amostras comerciais pelo método da Farmacopeia Brasileira.

A Farmacopeia Brasileira (2010) determina que cada comprimido deva conter, no minimo, 90,0%
e, no maximo, 110,0% da quantidade declarada de AA no rétulo do farmaco. Os comprimidos testados
encontraram-se fora dos limites estabelecidos, obtendo um desvio padrdo menor que 1%.

Na Tabela 3 sdo apresentados a comparacdo entre os valores encontrados para trés amostras
comerciais pelos dois métodos usados neste trabalho, titulacdo de oxirredugdo e titulacdo condutométrica.

Tabela 2 — Teores de acido ascorbico em amostras comerciais.
Acido Ascorbico %

Amostra Farmacopeia* T. Redox
A 90-110 65,0£0,2
B 90-110 54,1+0,1
C 90-110 53,0+0,1

* Valores estabelecidos para percentuais de acido ascérbico em farmacos

Tabela 3- Comparacdo entre os métodos
Acido Ascorbico %

Amostra Farmacopeia (T. Redox) Titulacdo Condutométrica
A 65,0+0,2 68,0+0,1
B 54,1+0,1 65,1+0,1
C 53,0+0,1 67,0+0,1

De acordo coma Tabela 3, podemos observar que os teores percentuais de acido ascorbico, obtidos
por titulagdo condutométrica nas amostras comerciais, foram maiores do que os valores obtidos por titulagdo
de oxirreducdo, provavelmente devido ao fato que ha perdas de AA por oxidagdo enérgica do mesmo em
meio aquoso, como o método de titulacdo condutométrica é mais rapido a oxidacdo do acido ascérbico em
acido dehidroascorbico tem menor influéncia no método.

Mesmo assim os teores percentuais de acido ascorbico em amostras comerciais de farmacos
estiveram abaixo do indicado pela Farmacopeia Brasileira, mesmo utilizando o método oficial preconizado
pela prépria Farmacopeia.

4. CONSIDERACOES FINAIS
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Quando comparado a titulacdo condutométrica e o método oficial (iodometria) a titulacdo
condutométrica mostra-se com melhor precisdo em relagdo ao valor tedrico e ao rétulo do farmaco devido
menor influencia da oxidacdo enérgica da vitamina C. Ambos os métodos demostraram que o teor de
vitamina C nos farmacos estudados estiveram abaixo do valor minimo declarado no rotulo do farmaco.

Na &rea farmacoldgica, com o advento dos medicamentos genéricos e o significativo crescimento
do numero de pequenos laboratorios farmacéuticos € premente a necessidade de desenvolver novas
metodologias que sejam sensiveis, precisas e de facil utilizacdo para o controle de qualidade dos produtos
vendidos a populagdo. Como a maioria das metodologias propostas na literatura para a determinacéo dessas
substancias em formulagdes emprega reagentes de alta toxicidade e/ou equipamentos de alto custo.

Assim, usar um método classico de analise para determinacdo e quantificacdo de espécie de
interesse farmacologico em comparacdo a “métodos mais modernos” serd uma ferramenta util, de baixo
custo e uma forma inteligente de desenvolver pesquisa quimica.

REFERENCIAS.

APS Paim, EAM KRomka, BF Reis — Quimica Nova, 1998 — SciELO Brasil, p. 20

ILSI Brasil. Consumo Alimentar de micronutrientes (alimentos fortificados e suplementos). V.3, Sdo Paulo:
ILSI Brasil, p. 10

International Life Sciences Institute do Brasil, 2011.

JCL FONSECA- eclética 2004, Determinacédo de acido acético em amostra de vinagre adulterada com &cido
cloridrico - um experimento integrado de titulacdo potenciométrica e condutométrica,. SciELO Brasil, Vol.
31, No. 2, 349-352, 2004

SKOOG, D. A. WEST, D. M. HOLLER,F. J. CROUCH, S. R. Fundamentos de Quimica Analitica, 82 ed.
S&o Paulo: Cengage Learning. 2009, p. 300-354.

Tokio Morita Rosely M. V. Assumpcéo 22 Edi¢do Revista Manual de solugdes, reagentes & solventes 2003,
p. 20- 210



