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1. INTRODUCAO

Tendo em vista a importancia dos antioxidantes na inddstria farmacéutica e a crescente demanda de
pequenos laboratérios farmacéuticos, procurou-se fazer uma pesquisa e Varios experimentos-testes para
auxiliar e suprir a necessidade de desenvolver novas metodologias que sejam sensiveis, precisas e de facil
utilizagdo para controle de qualidade dos produtos ofertados a populacéo.

Mediante constatar que a maioria das metodologias propostas na literatura para a determinacao
dessas substancia em formulagGes farmacéuticas (método espectrofotométricos e cromatograficos) emprega
reagentes de alta toxicidade e equipamentos de custos elevados, o presente trabalho prop&e uma metodologia
simples e de baixo custo para a determinagdo e quantificacdo de espécies quimicas de interesse farmacéutico
em amostras reais. A metodologia deste trabalho consiste em determinar o teor de acido ascorbico em
amostras farmacéuticas (vitamina C) pelos métodos de titulacdo iodométrica e titulagdo condutométrica.

2. MATERIAIS E METODOS

Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico e as solugdes foram preparadas com &gua
destilada. As soluges titulante para ambos os método foram padronizadas. Os reagentes utilizados no
experimento foram: Tiossulfato de sédio, permanganato de potassio, iodeto de potassio, iodo sélido, solucdo
saturada de amido, acido sulfurico, sulfato de cobre e &cido ascérbico. Vidrarias de uso comum do
laboratdrio foram usadas nas titulagGes. Para as pesagens utilizou-se 0s seguintes equipamentos: uma balanga
analitica com precisdo de + 0,1 mg (JA, 3003N).

Quanto as medidas condutométricas, utilizou-se 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, previamente calibrado de acordo com a
recomendacdo do fabricante. Ademais, utilizou-se um agitador magnético da Quimis para a homogeneizacgao
da solucdo. Utilizamos ainda, para o estudo do tempo de estabilidade, o cronometro (CRONOBIO SW,
2018).

Para otimizar a metodologia proposta (titulacdo condutométrica) foram realizados testes de
concentracdo de titulantes e tempo de estabilidade.

Foram realizadas titulacBes em triplicata com a concentracdo igual 1,0 x10? mol.L™
utilizando como titulante sulfato de cobre, e 20 ml da solucéo de &cido ascorbico 0,01M. Esse valor
foi corrigido em funcdo do volume de titulante adicionado de acordo com a Equacdo 1, sendo:
Leomig- A condutancia corrigida, Lexper. A condutancia experimental, V; o volume inicial e V, 0
volume adicionado.
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I—corrig- =L Exp- X ((Vi+ Va)/ Vi) (1)

Os resultados condutométricos foram comparados com os resultados obtidos pelo método oficial
descrito na farmacopeia (lodometria), onde o teor de &cido ascorbico foi calculado de acordo com a equagéo
2.

% acido ascérbico = (VI,) . (Ml,) . 176,13 . 10 x 100 eg. (2)
1000 . (mcomprimido)

Onde: VI, é o volume de solugdo de iodo gasto, em ml; Ml é a concentragdo molar da solugdo de
10do & (Mcomprimido) € @ Massa do comprimido da amostra.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 sdo apresentados os volumes equivalente para trés amostras comerciais de do acido
ascorbico (vitamina C) analisadas pelo método da Farmacopeia (Titulacdo de oxirreducdo — lodometria) e
pelo método proposto (Titulagdo condutométrica).

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

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

A 9,1+0,2 9,5+0,1 4.4 -9,0 -5,0

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

C 10+0,3 10+0,1 <0,5 <0,5 <0,5

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 relagdo ao Vol. Tedrico (10 mL)

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 determinagdo e quantificacdo de &cido ascorbico, sendo que todos os
volumes equivalentes experimentais estiveram proximos dos volume teérico calculado que é de 10 mL.

O maior erro relativo em relagdo ao volume teérico calculado foi para amostra A pelo método da
Titulagdo de oxirreducdo.

Na Tabela 2 sdo apresentados os valores encontrados para o teor percentual de acido ascérbico para
trés amostras comerciais pelo método da Farmacopeia Brasileira e na Tabela 3 sdo apresentados a
comparagdo entre os valores encontrados para trés amostras comerciais pelos dois métodos usados neste
trabalho, titulacdo de oxirreducgdo 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
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C 90-110 53,0+0,1

* Valores estabelecidos para percentuais de acido ascérbico em farmacos

A partir dos célculos realizados usando a equacdo 1, foi obtido os valores percentuais de acido
ascorbico em cada amostra analisada por titulagdo de oxirreducéo.

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

Tabela 3- Comparagdo entre os métodos

Acido Ascérbico %

Amostra Farmacopeia (T. Redox) Titulagdo Condutométrica
A 65,0+0,2 79,0+0,2
B 54,1+0,1 60,1+0,1
C 53,0+0,1 58,0+0,1

De acordo coma Tabela 3, podemos observar que os teores percentuais de acido ascérbico obtidos
por titulacdo condutométrica nas amostras comerciais foram maiores do que os valores obtidos por titulagdo
de oxirreducdo, provavelmente devido ao fato que ha perdas de &cido ascorbico por oxidacdo enérgica do
mesmo em meio aquoso, como 0 método de titulagdo condutométrica € mais rapido a oxidacdo do acido
ascorbico em acido dehidroascorbico tem menor influéncia no método.

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

4. CONSIDERACOES FINAIS

Quando comparado a titulacdo condutométrico e o método oficial (lodometria) a titulacdo
condutométrica mostra-se com melhor precisdo em relagdo ao valor teérico e ao rétulo dos farmacos devido
menor influencia da oxidacdo energética da vitamina C em meio aquoso.
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