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Resumo: O sulfato de glucosamina é um farmaco utilizado principalmente como tratamento para
artroses primaria e secundaria, podendo ser também usado como cosmético para pele, unhas, rugas
e cabelo. Neste trabalho foi utilizado o método condutométrico para a determinacdo deste farmaco.
Este método é de facil execugéo, barato e pratico, podendo assim ser empregado por farmécias, bem
como por industrias farmacéuticas para o controle de qualidade de seus produtos.
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No mundo atual tem-se uma necessidade cada vez maior de métodos e
técnicas de determinacdo que visam a simplicidade, qualidade e menores custos no
espaco da industria. Deste modo, percebe-se que os métodos eletroanaliticos para
quantificacdo de farmacos possuem qualidades que a farmacopeia brasileira atual
precisa, pois sdo métodos simples e que visam minimizar os erros causados nas
etapas de preparagédo da amostra.

Neste trabalho foi utilizada a técnica de titulacdo condutométrica, uma técnica
baseada nas medidas de condutancia das solugées i6nicas?.

Toda solucao idnica possui sua propria condutancia elétrica (o reciproco da
resisténcia elétrica). Na titulacdo condutométrica, a medida que o titulante entra em
contato com o analito e reage, sua condutancia muda, sendo, no caso, diminuida.
Até que atinja o ponto final, onde todo o analito reagiu com o titulante, aumentando a
partir deste ponto a condutancia, a partir do ponto de inflexdo do grafico, se
determina o ponto de equivaléncia da titulacdo, e com esse dado é possivel

determinar a concentragdo do analito na amostraZ.
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O equipamento utilizado para a medida condutométrica € o condutivimetro, o
qgual mede a condutancia a partir da diferenca de potencial gerada pelos seus dois
eletrodos, que estdo mergulhados na solugao.

O farmaco estudado foi o sulfato de glucosaminana (Figura 1), ou Bis (2-
ammonio-2-deoxy-D-glucose) sulphate. Ele é utilizado para tratamento de artroses
primarias e secundarias. Ele também estimula e promove a sintese de colageno
enddgeno, e por isso, pode ser usadas também como cosmético, no tratamento de
rugas, pele, cabelo e unhas.

Figura 1: Estrutura quimica do sulfato de glucosamina.
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O objetivo deste trabalho foi determinar sulfato de glucosamina em

formulacdes farmacéuticas utilizando como técnica a titulacdo condutométrica.

Material e Métodos

Foram utilizados para a pesquisa, um condutivimetro, uma bureta de 50 mL,
além de béqueres, agitador magnético e barra de agitacao.

O titulante, Ba(NO3)2, Foi padronizado com K2SOa4, como padréo primario.

Para as titulacbes condutométricas utilizou-se diferentes massas de Sulfato
de glucosamina (SG) diluido em 60 mL de agua destilada.

As titulacdes foram feitas em triplicatas.

Na primeira parte do projeto foi avaliado os limites de concentracdo da
técnica, observando-se o valor médximo e minimo de concentragdo do farmaco que

pode ser determinada utilizando a titulagdo condutométrica.
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A partir desses dados escolheu-se a melhor concentracdo para a
determinacdo do farmaco. Neste trabalho foi analisado o medicamento sulglic que
contém como principio ativo o sulfato de glucosamina.

Para a etapa final foram feitos testes de repetibilidade (varias titulagdes no
mesmo dia) e reprodutibilidade (titulacdes em dias diferentes). Esses testes foram
feitos em quintuplicatas.

Na titulacdo condutométrica descrita neste trabalho, o nitrato de bario, ao
entrar em contato com o sulfato de glucosamina, sofre reagdo formando como
precipitado o sulfato de bario, BaSOa. Isto ocorre pois o ion Ba?* do titulante reage
com o SO4% do farmaco. E uma reac&o idnica de precipitacdo com proporcéo de um
para um.

A medida que o farmaco vai reagindo e forma-se precipitado, e a condutancia
vai diminuindo, pois diminui a concentracao de SG na solucdo. Deste modo, quando
todos os ions sulfato do analito reagirem e titulante em excesso for adicionado,
haverd um aumento da condutancia, permitindo identificar o ponto de equivaléncia

da titulacdo, e em sequéncia quantificar o farmaco.

Resultados e Discussao ‘

Os resultados obtidos para valores maximos e minimos de concentragdo que
podem ser determinados de sulfato de glucosamina empregando este métodoestao

expressos na tabela a sequir:

Tabela 1. Limites maximo e minimo de concentracdo de sulfato de glucosamina.

Referéncia/ mol L Titulagdo condutométrica / Er/ %
mol L
1,000 x 103 (0,960 + 0,04000) x 103 4
5,000 x 103 (5,100 + 0,00200) x 103
1,000 x 1072 (0,909 + 0,00020) x 1072 9
5,000 x 10 (4,000 + 0,00002) x 10 25

Como é observado na Tabela 1, a concentracdo que obteve o melhor
resultado foi a de 5,000 x 1073, portanto esta foi escolhida para os estudos

posteriores.
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A Figura 2 mostra um gréafico de curva de titulacdo condutométrica para o
Sulfato de Glucosamina. Esta reacao possui estequiometria de 1 mol de sulfato de
glucosamina para 1 mol de nitrato de bario, e a partir desta estequiometria pode-se
calcular a concentracdo do farmaco.

Figura 2: Curva de titulacdo do Sulfato de Glucosamina.
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Foi escolhido dentre os farmacos disponiveis o Sulglic, o qual possui grande
parte da sua composicdo de sulfato de glucosamina, 37.9% (produto que sera
guantificado). Esta etapa utiliza o mesmo procedimento da anterior, porém o analito
agora € o farmaco Sulglic ao invés do padréo.

Ao preparar o farmaco para a titulacdo condutométrica, observou-se que o
condutivimetro ndo estava lendo a condutancia da solucdo. Isto ocorreu pois a
solucéo do analito estava com uma condutancia muito alta, que se estendia do limite
de leitura do aparelho. Essa situacdo se deve ao fato de que o farmaco, Sulglic,
possuir em sua composicdo outros compostos, interferentes, que também
conduziam eletricidade, ocasionando o aumento exacerbado da condutancia.

Um dos meios para resolver este problema foi empregar o método de adicao
de padréo, que consiste em adicionar o padréo (sulfato de glucosamina) na solugéo
contendo a amostra (Sulglic), deste modo é minimizado a acéo dos interferentes na
determinacao do farmaco.

Os resultados obtidos para andlise do farmaco estdo mostrados na tabela a
sequir:

Tabela 2. Resultados da determinacao de sulfato de glucosamina

Referéncia/ mol L Condutacia/ mol L1 Er/ %

5,03 x 1073 (5,10 £ 0.03) x 107 1,4
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ApoOs as analises das formulacdes farmacéuticas, foram realizados os testes

Il Congresso de Ensino, Pesquisa e Exte

de repetibilidade e reprodutibilidade, obtendo-se os seguintes resultados:

Tabela 3. Resultados dos testes de repetibilidade e reprodutibilidade, 5x103 mol L.

Referéncia / mol Condutéacia / mol Er/ %
L1 L1
Repetibilidade 5,00 x 1073 (5,18 + 0,04) x 103 3,6
Reprodutibilidade 5,00 x103 (5,22 £ 0,02) x 103 4.4

A Tabela 3, nos mostra que o método € repetitivo e reprodutivo, apresentando
erros aceitaveis, inferiores a 5 %.

Consideracgdes Finais

A quantificagdo do farmaco sulfato de glucosamina utilizando a titulagédo
condutométrica € eficiente, simples e barata. Observou-se que 0 método
condutomeétrico, € eficiente na determinagédo do sulfato de glucosamina utilizando a
adicdo de padrdo. Portanto, este método pode facilmente ser empregado para

controle de qualidade em laboratérios farmacéutico.
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