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O 4cido ascorbico e seus sais, sodico e célcio, sdo larga-
mente empregados como medidamentos para manuten¢do
dos niveis plasmiticos normais desta vitamina essencial.
H4 evidéncias de sua necessidade no metabolismo da tiro-
sina, na biossintese dos 4cidos félico-folfnico, na forma-
¢do de fibrilas e coldgeno do tecido corretivo e de substin-
cia intracelular dos capilares' *?

Como medicamento é comercializado mundialmente,
sob as formas de p6, comprimido e solugdo. Normalmente,
estd constitufdo de um estabilizante; outras vezes, aparece
aromatizado efou corado, ou ainda efervescente. Estas for-
mulagdes satisfazem e confortam o consumidor, asseguran-
do um maior consumo.

Entretanto, no presente trabalho nossa preocupagdo é
avaliar a quantidade da matéria-prima disponfvel no merca-
do e empregada pelos fabricantes em suas preparagdes. Pa-
ra tal, propomos uma nova metodologia que se distingue pe-
las caracterfsticas:

a. técnica muito simples;

b. tempo da reagiio; 5 minutos;

¢. utiliza material rotineiro de laboratério;

d. reagentes obtidos no comércio nacional, isentando do

incémodo e 6nus da importagdo,
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e. resguarda rigorosamente 0s conceitos de exatiddo,

precisdo, sensibilidade e linearidade.

Trabalho subvencionado pela Universidade Federal do
Rio Grande do Sul.

Esta metodologia permite s indistrias de medicamentos
¢ alimentos determinarem o real teor em vitamina C presen-
te na matéria-prima de grau comercial, adquirida.

Foram confrontados métodos consagrados®** e ou-
tros recentes®'7-8:%  dentre os quais trés foram experi-
mentados. Verificou-se limita¢gGes nos prolongados perfo-
dos de rea¢do, nas extragOes muito elaboradas de produ-
tos finais, aparelhos semi ou automatizados e reagentes in-
compatfveis a0 uso industrial e laboratorial, tais como Fast
Black K, difilina e 2,6—dicloro—4—nitroanilina.

Insatisfeitos com estas restri¢des, propomos uma meto-
dologia que consiste na rea¢io de copulago do sal de dia-
z6nio do 4cido sulfanilico com o 4cido asc6rbico em pH
alcalino. Isto porque estes sais copulam com compostos que
se enolizam facilmente!®, como é o caso do constituinte
analisado.

O produto azéico da copulagdo é medido espectrofoto-
metricamente, ¢ o provivel mecanismo do método é o se-
guinte:

® . ©
:N = N <O S0

reagente diazoico

CARBANIO

Produto de copulacd@o: Composto Azoico

* Trabalho subvencionado pela Universidade Federal do Rio Grande
do Sul.
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TECNICA .

As amostras comerciais sdo dissolvidas em dcido oxAli-
co 0,5% em concentragdes adequadas. S3o usados trés pa-
drdes nas concentragbes 100mg% (P;), 300mg% (P,) e

500mg% (P3).

Branco P, P, P; Amostra
Padrdo 100mg% - 0! 03 0,5mi -
Solu¢do da amostra - - - — 0,3ml
Agua 0,5 04 02 - 0,2ml
Reagente Diazéico 3,0 3,0 3,0 3,0 3,0ml
KOH 5M 0,5 05 05 0,5ml

Banho de dguaa 30 C por 5 minutos.

KOH 5M 1,0 0,5 05 05 0,5ml

Ler contra o branco em 405nm.

CONDICOES DA REACAO
1. pH da reagdo
O pH 2,5 do reagente diazéico ndo satisfaz a
reagdo de copulagdo. Assim, a adi¢gdo de KOH estabelece o
pH 9,7, favorecendo a cinética da reaggo.
2. Branco de reagentes
Quimicamente, o reagente diazéico é um sal de
diaz6nio que em meio alcalino produz densidades 6pticas
entre 0,140 e 0,180 a 405nm. Estes valores determinariam
pequenas leituras aos padrbes e amostras, diminuindo em
muito a sensibilidade do método.

O problema foi contornado mantendo o *branco’ no
pH dcido do reagente diaz6ico durante a incubagdo a 30°C.
A alcalinizagdo ¢ feita somente ao final da reag¢do, conforme
mostra a técnica. Deste modo, obteve-se densidades Opticas
baixas entre 0,040 e 0,075.

Alids, o comprimento de onda escolhido, 405nm, absor-
ve muito pouco o sal de diazonio, absorvendo significativa-
mente o azocomposto produzido.

3. Padrdes
Em todos os experimentos foram empregados
padrOes em trés concentragbes com o intuito de avaliar a
precisdo e a linearidade do método.
A exatiddo foi analisada através de testes de recuperagdo.
4. Amostras
Foram experimentadas cinco amostras de maté-
ria-prima de procedéncia comercial e uso industrial, sob a
forma de solugdo (100mg%) em 4cido ox4lico 0,5%.
5. Cafeina
A func¢fo da cafefna é estabilizar a cor final, mui-
to embora ndo se conhega o modo desta a¢do. Os dlcoois
metilico, etilico e isopropilico tériam atua¢do andloga, mas
exigiriam altas concentragdes'?

CONCLUSOES

Os resultados dos experimentos com solugbes de amos-
tras comerciais, através da metodologia proposta, mostra-
ram concentragdes reais em 4cido ascérbico que oscilaram
entre 78,2 ¢ 88,3%.

Estes dados comprovam a necessidade de submeter a ma-
téria a um prévio controle de qualidade. Desta forma, a
industria faria corre¢des na adi¢do de vitamina C ao produ-
to final elaborado.

MATERIAL
Espectrofotometro Perkin-Elmer Coleman 6/8 —
Junior III com tubos 10 x 75 mm.
Banho de 4gua estabilizado a temperatura de 30°C

REAGENTES

1. Cafeina 1,5%:
cafefna — 1,5%
dgua qsp — 100ml

2. Nitrito de s6dio 5%:
nitrito de s6dio — 5,0g
dgua qsp — 100ml
Guardar no refrigerador.

3. Acido sulfanflico 2%:
icido sulfanflico — 2,0g
4cido cloridrico conc. — 2,2 ml
dgua qsp — 100ml

4. Reagente Diazbico:
icido sulfanilico (3) — 7,0 ml
nitrito de s6dio (2) — 3,5 ml
cafefna (1) — 1,5 ml
Preparar no momento de uso; estédvel durante 2
horas a temperatura ambiente.

5. Hidr6xido de potdssio SM:
hidr6xido de potdssio — 28g
dgua qsp — 100ml

6. Acido ox4lico 0,5%:
dcido oxdlico — 0,5g
dgua qsp — 100ml

7. Padrio Acido Ascérbico 100 mg %:
4dcido asc6rbico p.a. — 100mg
4cido oxilico (6) qsq 100,0 ml.
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