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Methodology Development for Combined Determination of Vitamins Thiamine (di-
Hydrochloride) and Pyridoxine (Hydrochloride) in Aqueous Solutions and
Pharmaceutical Samples by Potentiometric and Conductometric Titrations

Abstract: Vitamins play important roles in our organism and are often marketed in the form of
medicines. Several studies propose different methods for the determination of these substances in
pharmaceutical samples. However, such papers often make use of expensive and complex methods,
either in time or cost. From this observation, we tried to develop a simultaneous determination of
vitamins with electroanalytical techniques and simple mathematical treatment, in order to make
possible this analysis with a quick and cost-effective method, which is the objective of this study. With
the methodology developed we obtained 99.9 % recovery for the potentiometric titration and 101.2 %
recovery for the conductometric titration. The results were 104.7 mg mL™ for thiamine and 97.0 mg mL™
for pyridoxine, values similar to those described (100 mg mL™) in drug leaflet of the formulation used as
real sample. We can conclude that the proposed method is effective for its intended purpose.

Keywords: Potentiometric titration; conductometric titration; vitamins determination.

Resumo

As vitaminas desempenham papéis importantes em nosso organismo e sdo muitas vezes
comercializadas sob a forma de medicamentos. Diversos estudos propdem diferentes métodos para a
determinacdo dessas substancias em amostras farmacéuticas. No entanto, tais trabalhos geralmente
fazem uso de métodos dispendiosos e complexos, seja em tempo ou custo. A partir desta observacdo, se
procurou o desenvolvimento de uma determinagdo simultdnea de vitaminas com técnicas
eletroanaliticas e tratamento matematico simples, de forma a tornar possivel esta analise com um
método rapido e economicamente vidvel, sendo este o objetivo do presente trabalho. Com a
metodologia desenvolvida obteve-se 99,9 % de recuperagdo para a titulagdo potenciométrica e 101,2 %
de recuperagdo para a titulagdo condutométrica. Os resultados obtidos foram de 104,7 mg mL™ para a
tiamina e 97,0 mg mL" para a piridoxina, valores préximos aos descritos (100 mg mL™) na bula do
medicamento utilizado como amostra real. Com isto pode-se concluir que o método desenvolvido é
eficaz para o objetivo proposto.
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1. Introdugao

As vitaminas desempenham papéis de
extrema importancia no nosso organismo.
Elas sdo responsaveis pela manutencdo das
fungdes metabdlicas atuando principalmente

como coenzimas nos processos bioldgicos.
Apesar dessa relevancia, o0 organismo
humano ndo sintetiza tais substancias, sendo
elas adquiridas principalmente através do
consumo de alimentos que as contenham.!
Em alguns casos mais graves de sua
deficiéncia essas substancias podem ser
adquiridas de forma sintética, administradas
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sob a forma de medicamento ou complexo
vitaminico. Como exemplo destes casos
podem ser citadas as vitaminas B1 - tiamina -
(Figura 1a) e B6 - piridoxina - (Figura 1b) que
sdo essenciais para o metabolismo de
carboidratos, proteinas e lipidios. Para que
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haja comercializacdo destas substancias é
necessario um controle de qualidade
rigoroso, com analises quimicas que possam

garantir os teores anunciados nas
formulagdes.

+
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Figura 1. a) formula estrutural do dicloridrato de tiamina; b) Férmula estrutural do cloridrato
de piridoxina

Para a analise de vitaminas, por exemplo,
o estudo feito por Santos et al.” se utilizou da
preparacdo de eletrodos compdsitos de
parafina e grafite em andlise voltamétrica
para a determinacdo do teor de riboflavina e
piridoxina com resultados efetivos.

No estudo feito por Fonseca et al.’ se fez
uso de eletrodos compdsitos de grafite e
poliuretano em analises voltamétricas a fim
de se realizar a determinacdo de piridoxina.
Ocorre que a determinacdo volumétrica
possui  um gasto muito menor com
equipamentos e treinamento em relagdo a
andlise voltamétrica, apesar dos tempos de
analise serem curtos em ambos os casos.

Terra e Rossi* fizeram um levantamento
histérico acerca do uso da volumetria como
método de analise em quimica. De um inicio
puramente empirico até estudos
aprofundados feitos por nomes como
Descroizilles, Gay-Lussac e Mohr que levaram
a uma gama de publicages como meio de
desenvolvimento da técnica, a analise
volumétrica sempre esteve intimamente
ligada ao desenvolvimento da quimica como
ciéncia e do crescimento da industria e, de
forma indireta, ao desenvolvimento
econdmico das nagoes.

A determinagdo simultanea de analitos é
aplicada com  frequéncia® para a

quantificacdo de vitaminas do complexo B,
dentre elas a tiamina e a piridoxina,
conforme estudos feitos por Santos et al. © e
Barrales et al.” Em algumas técnicas analiticas
o método de determinagdo simultanea de
dois ou mais analitos dispensa a separacao
dos mesmos, o que se torna uma vantagem
para as amostras de baixa estabilidade e de
matrizes complexas como é o caso das
vitaminas hidrossoluveis, mantendo assim a
integridade das substancias de interesse.

As titulacdes potenciométrica e
condutométrica vém, progressivamente,
conquistando espag¢o na quantificagdo de
analitos diversos devido a sua simplicidade,
baixo custo e possibilidade de dispensar
solventes organicos.*™® A aplicacdo dessas
duas técnicas na determinagao simultanea de
analitos variados em diversos tipos de
amostra a partir de reagbdes simples
utilizando conceitos basicos de quimica® vem
se tornando uma boa alternativa aos
métodos espectrométricos, cromatograficos
e eletroforéticos.™

A titulagdo potenciométrica relaciona a
diferenca de potencial de uma célula
eletroquimica na auséncia de corrente
elétrica em func¢do da atividade de um dado
analito durante uma reagdo,”” enquanto a
condutimetria baseia-se na medida de
condutividade das espécies ibnicas em
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solucdo.” Com base em tais conceitos é
possivel notar que nos dois casos as medidas
ndo sdo seletivas, isto é, uma série de
espécies ibnicas sdo capazes de provocar
altera¢Ges nos sinais medidos em ambos os
métodos de detecgdo. Surge, desta forma, a
possibilidade de utilizacdo das duas técnicas
em concomitancia para a determinagdo das
vitaminas em questdo. Este acoplamento
associado ao artificio matemadatico dos
sistemas de equacdes permite relacionar
resultados nao seletivos de cada técnica
individual a resultados quantitativos para
cada analito na amostra estudada.

A analise simultanea aplicada a vitaminas
do complexo B vem sendo realizada com
freqUiéncia por meio do emprego de métodos
mais complexos e dispendiosos.”>’ A partir
dessa observacao foi proposta a associacao
de técnicas eletroanaliticas simples e nao-
seletivas, economicamente mais viaveis e
rapidas para o mesmo fim. O presente
trabalho visa realizar algumas aplicagdes
combinadas das volumetrias de neutralizacdo
e precipitacdo empregando deteccles
potenciométricas e condutométricas para a
quantificacdo de tiamina e piridoxina em
amostra comercial, adotando a vertente
pouco explorada da determinacgao
volumétrica simultdanea em formulagdes
farmacéuticas.

2. Parte Experimental

2.1. Solugdes

2.1.1. Solugdo-padrdo de tiamina e
piridoxina para titulacdo potenciométrica

Solugdes-padrao de ambos os analitos
(dicloridrato de tiamina e cloridrato de
piridoxina, obtidas da Pharmanostra, Italia)

foram preparadas a 0,01 mol L' pela
solubilizacao direta de quantidades
apropriadas de seus sdlidos em 4gua

destilada momentos antes do uso.
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2.1.2. Solugdo-padrdo de tiamina e
piridoxina para titulagéo condutométrica

Solu¢bes padrdo de ambos os analitos
(dicloridrato de tiamina e cloridrato de
piridoxina, obtidas da Pharmanostra, Itdlia)

foram preparadas a 2,5 mmol L* pela
solubilizacdo  direta de quantidades
apropriadas de seus sélidos em 4dagua

destilada momentos antes do uso.

2.1.3. Solugdo titulante de hidrdxido de
sédio (NaOH)

As solucdes de NaOH 0,1 mol L™ e 0,2 mol
L* foram preparadas dissolvendo-se
quantidade apropriada do sélido em &gua
destilada previamente fervida para
eliminacdo de CO,(g) dissolvido. Estas
solugbes foram padronizadas com biftalato
de potassio para correcdo do valor de
concentragdo, usando fenolftaleina como
indicador.

2.1.4. Solugdo titulante de nitrato de prata
(AgNOs)

A solugio de AgNO; 0,05 mol L™ foi
preparada dissolvendo-se quantidade
adequada de nitrato de prata em 4gua
destilada. Em seguida, padronizada com
solu¢do-padrdao de cloreto de sdédio. A
solucdo de AgNO; deve ser previamente
neutralizada com bicarbonato de soédio ou
acido nitrico dependendo do pH que se
encontra. O valor de pH ideal se situa na faixa
de 6,5a10,5.

2.2. Equipamentos

As medidas de condutividade foram
efetuadas utilizando-se um condutivimetro
Digimed® modelo CD-20 e célula
condutométrica  constituida  por  dois
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eletrodos de platina separados por 1 cm de
distancia.

As medidas de pH foram efetuadas com
um pH-metro da Analyser® modelo pH300
acoplado a um eletrodo de vidro combinado
que utiliza um eletrodo de Ag/AgCl, KCl
saturado como eletrodo de referéncia
externo.

2.3. Procedimento

2.3.1. DeterminagGo de tiamina e
piridoxina em solugdo-padrdo por titulagdo
potenciométrica

As medidas de pH foram realizadas
titulando-se aliquotas de 50,00 mL de
solucdo-padrao de tiamina e piridoxina
adicionando incrementos de 0,20 mL de
solug3o padronizada de NaOH 0,2 mol L™

2.3.2. DeterminacGo de tiamina e
piridoxina em solugdo injetdvel de Dexa-
citoneurin” por titulagdo potenciométrica e
condutométrica

2.3.2.1. Método de adigdo e recuperagao

Técnica semelhante a adigdo de padrao,
na qual sdo utilizadas aliquotas que contém
uma parte de amostra e uma parte de
solu¢do-padrdao e cuja concentragdo final
reproduz a concentragdo de amostra pura.
Para esta andlise utilizou-se 50 % de padrdo e
50 % de amostra em quantidade de moles de
analito. Sendo a amostra utilizada uma
ampola de 2 mL de Dexa-Citoneurin®
,contendo 100 mg de tiamina e 100 mg de
piridoxina, portanto com concentragdo de 50
mg mL™" para cada analito. Desta ampola,
coletou-se um volume de 0,30 mL da solucao
injetavel, apresentando 7,3 x 10° mol de
piridoxina e 4,45 x 10° mol de tiamina,
acrescentando 1,50 mL de solugdo-padrao
com a mesma quantidade em ndmero de

Vo

mols dos analitos (7,3 x 10° mol de piridoxina
e 4,45 x 10° mol de tiamina), adicionando
ainda ao sistema 40 mL de agua. Somando-se
estes valores, obtém-se que o volume total
titulado foi de 41,80 mL, com solugdo-padrao
de AgNO; 0,05 mol L* e NaOH 0,1 mol L*
para as titulagbes condutométrica e
potenciométrica, respectivamente.

2.3.2.2. Método da amostra simulada

O método da amostra simulada teve como
objetivo reproduzir as concentracbes da
amostra utilizando solugbes-padrdao de
tiamina e piridoxina em uma solugao Unica
contendo 1,46 x 10™ mol de piridoxina e 8,9 x
10” mol de tiamina, e verificar se a resposta
se aproximava da resposta da amostra. Para
estas, foram utilizadas aliquotas de 45,00 mL
de solugdo de tiamina e piridoxina
preparadas a partir das solucbes-padrao das
mesmas, de modo que a concentracdo final
da aliquota simulasse a concentracdo da
amostra pura. Mais uma vez as solugdes
foram submetidas as técnicas de titulacdo
condutométrica e potenciométrica.

2.3.2.3. Determinacao das vitaminas em
amostra pura de solugdo injetavel de Dexa-
citoneurin®

Esta etapa do desenvolvimento
metodoldgico teve por objetivo aplicar as
titulagdes potenciométrica e condutométrica
na determinag¢do dos teores das referidas
vitaminas na amostra do medicamento
injetavel Dexa-citoneurin®. Para tanto, foi
retirada uma aliquota de 1,00 mL de amostra
para a realizagdo da titulagao
potenciométrica, feita ~em triplicata.
Adicionou-se ao béquer 40,00 mL de agua
destilada. Esta determinacdo foi feita
adicionando-se inicialmente 7,60 mL de acido
cloridrico (HCl) 0,1 mol L (fc = 1,033) e
titulando-se com solug¢ao de NaOH 0,1 mol L?
(fc = 0,954) em incrementos de 0,20 mL.

Para a titulacdo condutométrica, retirou-
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se uma aliquota de 1,00 mL da amostra, que
foi levada a béquer de 100 mL. Ao béquer
foram adicionados 40,00 mL de agua
destilada. As medi¢cdes de condutividade
foram feitas na escala de 20-200 mS cm™ e
foram corrigidas pelos volumes adicionados
ao longo da titulacdo, que foi realizada em
incrementos de 0,20 mL com solugdo de
AgNO; 0,05 mol L™ (fc = 1,082).

3. Resultados e Discussao

3.1. Estudo das relagdes
estequiométricas das reacdes envolvidas e
desenvolvimento de sistemas de equacao
que permita determinar os teores de
tiamina e piridoxina

Para o presente trabalho foi realizado o
estudo do equilibrio quimico da molécula do
dicloridrato de tiamina com o objetivo de
observar o comportamento da mesma, além
de um estudo comparativo com dados da
literatura. Para tal, foi utilizado o método da
titulacdo potenciométrica de neutralizacao.

Amaral, E. I. et al.

A partir da equagdo de Henderson-
Hasselbalch (Equacdo 1) foi feito um
tratamento matematico com base nas
condigcdes de andlise, de modo que:

pH = pK, + log [Base Conjugada]. [Acido]™

Equagdo 1. Equacdo de Henderson-
Hasselbalch

Dessa forma, quando o volume de
titulante for a metade de seu valor no ponto
de equivaléncia, temos que:

[Base Conjugada] = [Acido]

logo:

pH = pK,

Na andlise da molécula de tiamina, para
um volume de 2,30 mL no ponto de
equivaléncia o pK, correspondente é de 4,96,
bastante proximo do valor de 4,8 encontrado
na literatura.® Este resultado é representado
pela Figura 2.

12 -

pH
@

_ woet®®
10 JUPURes 4

0 2 4

6 8 10

Vnaon / mL

Figura 2. Titulagdo potenciométrica de neutralizacdo da solugdo-padrio de tiamina 0,01 mol L™
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Esta Figura mostra o resultado da
titulagdo potenciométrica de neutralizacdo
de solugdo-padrdo de tiamina 0,01 mol L*
com solu¢do de NaOH 0,2 mol L. Nesta, foi
observada, além da determinacdo do valor de
pKa, a relagdo estequiométrica entre a
substancia de interesse e o titulante. Neste

NH2 CI NH2
®
N
i
o —
N
N ,)\ﬁ_\
OH

= Jc

Vq

estudo, observou-se que o volume de NaOH
utilizado para neutralizar o dicloridrato de
tiamina corresponde, estequiometricamente,
a dois hidrogénios ionizaveis. Diante desses
dados considerou-se a seguinte possibilidade
de comportamento da molécula:

NH>

@ ®
N7 N=N N N=N
— ol e — UJ <
N N
OH (o}

Figura 3. Representacdo do equilibrio quimico da tiamina

Trabalhou-se entdo com a possibilidade
de existirem dois ions hidrogénio e dois ions
cloreto tituldveis quando considerada apenas
a estrutura molecular da tiamina. Porém,
como se percebe na Figura 2, apenas uma
inflexdo significativa pode ser observada,
considerando-se portanto a possibilidade da
razio Ka,/Ka, ser inferior a 10*. Este valor é
considerado baixo quando exibido em escala
logaritimica, fazendo com que o
aparecimento da segunda inflexdo na curva

de titulacdo seja discreta em relagdo a
primeira ou até mesmo inexistente. Por isso,
somente um hidrogénio ionizavel foi
considerado para essa molécula.

A piridoxina apresenta comportamento
analogo a tiamina. Esta molécula possui dois
valores de pK, tabelados e isto é confirmado
com o aparecimento de uma segunda
inflexdo de forma discreta, como observado
na Figura 4.
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Figura 4. Titulacdo potenciométrica de neutralizacdo de solugdo-padrao de piridoxina 0,01 mol

Lt
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Para o volume no ponto primeiro de
equivaléncia de 2,50 mL o pKa considerado é
de 4,7 e para o volume no segundo ponto de
equivaléncia de 4,90 mL o pKa é 9,23, bem
proximo aos valores tedrico de pK; = 5,2 e
pK, =9,8.°

+
H

CH,0H

Cli

N N N
= N =
| +OH === | -~ |
HO” ¥ “CH,0H HO” ™ “CH,OH 07 NP
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Analogamente a tiamina, o volume de
NaOH utilizado para neutralizar a piridoxina
corresponde estequiometricamente a dois
hidrogénios ionizaveis. Diante desses dados
considerou-se a seguinte possibilidade de
comportamento da molécula, mostrada na
Figura 5.

CH,OH

CH,OH CH,OH

Figura 5. Representacdo do equilibrio quimico da piridoxina

Neste caso existem um ion cloreto e dois
ions hidrogénio tituldveis. Esse
comportamento é evidenciado na Figura 4
(titulagdo potenciométrica de neutralizagdo
da piridoxina), onde duas inflexdes sdo
observadas. Isso se deve ao fato de o valor da
razdo Ka,/ Ka, ser superior a 10", Este valor
em uma fungdo logaritmica é considerado
suficientemente alto para provocar o
aparecimento da segunda inflexdo na curva
de titulagdo. Seguindo com o estudo, as
técnicas de titulacio potenciométrica e
condutométrica foram utilizadas para
determinar a concentracdao de tiamina e
piridoxina simultaneamente em amostra
comercial. A titulacdo realizada em diferentes
etapas através de reagbes simples
possibilitou a deteccdo de variacdo de uma
mesma espécie ibnica para cada técnica. Na
titulagdo potenciométrica uma reagdo de
neutralizagdo mediu a variagdo de
concentracdo de ions H" e na titulagdo

condutométrica uma reacdo de precipitacao
mediu a variacdo da concentragao de ions Cl'.
Essa forma de andlise torna o método
seletivo e a associacdo das duas técnicas de
forma concomitante possibilitou a
determinacdo da concentracdo dos analitos
através de artificios matematicos. Mesmo
havendo diferengas no comportamento das
moléculas em uma solu¢do-padrdo em
comparagdo a uma amostra comercial, que
invariavelmente apresenta outras
substancias em sua formulacdo, é possivel
observar um padrdo que possibilita a andlise.

A Figura 6 mostra as reacgbes de
neutralizagdo que ocorrem na titulagdo
potenciométrica de cada substancia, onde
tanto a tiamina quanto a piridoxina
apresentam a relacdo estequiométrica de 1:1
com o NaOH, concluindo assim que somente
o primeiro hidrogénio ionizavel é significativo
em sistemas mais complexos.
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Figura 6. a) Equacdo da reacdo de neutralizacdo do dicloridrato de tiamina; b) Equacdo da
reacdo de neutralizacdo do cloridrato de piridoxina

prata é 1:1, diferentemente da reacdo
ocorrida entre o nitrato de prata e a tiamina,
onde a relacdo estequiométrica é de um mol
de dicloridrato de tiamina para dois moles de

Na Figura 7 pode-se observar a
representacio do comportamento das
reacbes de precipitacdo que ocorrem na
titulacdo condutométrica. Para esse sistema,

observa-se que a relagdo estequiométrica  AgNOs;.™
entre o cloridrato de piridoxina e o nitrato de
a)
NH, © NH,
@/\ ®
NI N N Ng + 2 AgNO; =2 NI N N\g + 2NO,~ + 2 AgCl '
/kN/ Hﬁ }N/ )§<ﬁ
H H
OH OH
L e
b)
H H
N
| b + AgNO; =—> | R + NO;” + AgCI'
HO” ™ “CH,0H HO” ¥ “CH,0H
CH,OH CH,OH
ci

Figura 7. a) Equacdo da reacdo global de precipitacdo do dicloridrato de tiamina; b) Equagdo da
reacgao de precipitacdo do cloridrato de piridoxina

determinacdao da tiamina e piridoxina por
dois métodos diferentes: adicdo e
recuperacao e a amostra simulada.

A conclusdo da relacdo estequiométrica
em cada reagdo possibilita a formacdo de
sistemas matematicos como suporte na
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Titulagdo potenciométrica

Titulagdao condutométrica
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+
Nga + Npir = Ny

2Ny, + Npir = Ne

Equacdo 2. Sistema de equacgdes obtido para determinagao dos teores de tiamina e piridoxina

3.2. Resultados obtidos pelos métodos de
adicdo e recuperacao e de amostra simulada

A titulacgdo potenciométrica para o
método de adicdo e recuperacdo foi feita
com solugio de NaOH 0,1 mol L' e

apresentou resultados compativeis aos
previstos no procedimento de adicdo de
padrdo. Tal resultado foi comparado aos
obtidos pelo procedimento da amostra
simulada, obtendo os dados mostrados na
Figura 8.

315

¢ Adicdo e recuperagdo
10 -

9 - M Amostra simulada

pH
~l
=4

3 4 5

Vnaon / mlL

Figura 8. Titulagdo potenciométrica para o método de adi¢ao e recuperagao e para o método
da amostra simulada

A titulagdo condutométrica também
apresentou resultados semelhantes ao
esperado quando comparado o método de
adicdo e recuperagdo ao método da amostra
simulada (Figura 9).

Apods tratamento matematico, com base
nos pontos finais de cada titulagdo e
avaliacdo dos equilibrios quimicos
envolvidos, foi possivel obter os resultados
na Tabela 1.
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Figura 9. Titulacdo condutométrica para o método de adicdo e recuperacao e para o método
da amostra simulada

Tabela 1. Valores de recuperagao encontrados para os analitos nas diferentes condicGes

Adicdo e recuperacao

Titulagao Amostra simulada
(50:50)
Potenciométrica 0 0
(determinacdo de H" total) 100,9% 108,8 %
Condutométrica 881 % 97.2%

(determinagdo de Cl total)

3.3. Resultados obtidos para amostra

pura de solugdo injetdvel de Dexa-
citoneurin®
Para o caso da determinagdo das

vitaminas na amostra pura, deve se observar
que este procedimento foi realizado em
época diferente das etapas anteriores do
desenvolvimento do método, de modo que a
formulacdo do referido medicamento foi
modificada pelo fabricante ao longo dos
anos.

Na primeira etapa deste desenvolvimento
(adicdo/recuperacdo e amostra simulada), o
medicamento apresentava 100 mg de cada
uma das vitaminas de interesse em 2 mL de
volume total na ampola, como se pode

observar ao verificar as bulas referentes aos
anos de 2011" e 2013." J4 na bula mais
atual, do ano de 2014, observa-se que as
guantidades de cada vitamina foram
mantidas, mas para um volume total de 1
mL." Ou seja, as concentragdes das vitaminas
foram dobradas no medicamento. Outra
observacdo importante a ser feita é que,
como acima mencionado, a partir de 2013, o
fabricante passou a utilizar o hidréxido de
sédio como um dos excipientes do
medicamento, substancia que ndo era
presente em 2011. Esta mudanca faz com
gue parte das vitaminas esteja em sua forma
desprotonada na apresentac¢do farmacéutica.
A partir deste dado foi observada a
necessidade de uma estratégia para a
determinacdo dos teores das vitaminas no
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medicamento. Foi feita entdo a adicdo de
uma quantidade conhecida de 4cido
cloridrico padronizado em nimero de moles
proximo ao esperado para as vitaminas.
Assim  esperava-se que a titulacdo
potenciométrica apresentasse duas inflexdes;
uma referente a neutralizacdo dos ions H*
provenientes do HCl em excesso e uma
segunda referente aos fons H* oriundos das
vitaminas em suas formas protonadas, com
volumes gastos de titulante préoximos entre
si. Esta adicdo inicial de HCI foi feita para que

Amaral, E. I. et al.

as vitaminas  desprotonadas  fossem
convertidas novamente a seu estado
protonado, de forma que todos ions H* a elas
associados se tornassem titulaveis e fosse
possivel correlacionar este dado com o teor
de tiamina e piridoxina no medicamento, de
acordo com a equacdo 2.

Com este procedimento, descrito
detalhadamente no item 2.3.2.3 do presente
artigo, foram obtidos os resultados a seguir,
conforme mostrado nas Figuras 10 e 11 e
Tabela 2.

9,00 -
8,00
7,00 -
£6,00 -
5,00 -
4,00 -

3,00 -

2,00 4

.0
¢
¢
‘0
g

0,00 5,00

10,00

15,00 20,00

V paon / mL

Figura 10. Titulac3o potenciométrica para a determinacdo de H' total na amostra pura de
Dexa-citoneurin®
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Figura 11. Titulagdo condutométrica para a determinac¢do de ClI total na amostra pura de
Dexa-citoneurin®
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Vo

Tabela 2. Valores de recuperagao encontrados para a amostra real pura

Titulagao

Amostra pura

Potenciométrica (determinacdo de H" total)

Condutométrica (determinacdo de Cl total)

99,9 %
101,2 %

A partir dos pontos finais obtidos em cada
uma das titulagées (7,90 e 16,10 mL na
titulagdo potenciométrica e 20,20 mL na
titulagdo condutométrica), se chegou aos
valores experimentais de n," e n¢ (0,7823 e
1,0928 mmols, respectivamente).
Comparando estes valores com os esperados
(0,7829 e 1,0784 mmols), chegou-se aos
valores de recuperacdo expressos na Tabela
2. Aplicando ainda tais valores ao sistema de
equacles (Equacdo 2), pode-se obter os
teores de cada vitamina separadamente, que
foram de 104,7 mg mL* de tiamina (4,7 % de
diferenca em relaggo a bula do
medicamento’’) e 97,0 mg mL™" de piridoxina
(3,0 % de diferenga em relagdo a bula do
medicamento’).

As diferencas entre os métodos de adicdo
e recuperacdo e amostra simulada foram
considerados aceitaveis, de modo que se
pode afirmar que ndo houve interferéncia de
matriz, isto é, ndo houve diferenga
significativa entres os métodos de analise.
Logo, foi possivel a determinagao dos
analitos em amostra farmacéutica comercial
pura através do método desenvolvido.

4. Conclusao

Com base nos valores obtidos em cada
etapa do desenvolvimento do presente
método de andlise pode-se concluir que a
aplicagdo das volumetrias de neutralizacdo e
precipitacdo com detec¢les potenciométrica
e condutométrica para determinagdo
simultanea das vitaminas tiamina e piridoxina
em formulagdes farmacéuticas é
completamente vidvel para o fim a que se
propde. Nota-se também pelo presente
trabalho que se trata de um procedimento
relativamente rdpido, de baixo custo e que

com bons
sem efeito

apresenta resultados efetivos,
valores de recuperacdo e
consideravel de matriz.
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