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Introducéo

A geracao de reagentes in situ ndo é um processo
usual nas andlises quimicas, apesar do emprego de
ultra-sons de alta poténcia induzir a producao de
espécies quimicas em solucdo, como efeito da
cavitacdo acustica. Assim, a irradiacdo ultra-sdnica
de solucdes de KI promove a geracdo de L no meio
sonicado.” Nesse trabalho foi demonstrada a
potencialidade da geracdo sonoquimica da espécie
titulante e sua aplicacdo em titulagbes redox, aqui
exemplificada pela geracao de |, baseada no periodo
de irradiacdo de solucdes de [ para determinacéo da
concentracdo de vitamina C em formulacdes
farmacéuticas.

Resultados e Discussao

Na exploracdo dessa titulacdo baseada em tempo
de irradiagdo foram adicionadas aliquotas de 3 a 20
KL de solugbes de referéncia de 4cido ascorbico e de
amostras de vitamina C adquiridas em farmacia local
a 5 mL de solucbes de KI (0,1 mol L"). Essas
solugdes foram irradiadas a temperatura ambiente
(28+2 °C) sob poténcia de 40 W e frequéncia de 40
kHz. No procedimento proposto os sinais analiticos
eram medidos (I = 352 nm) em intervalos de 40 s de
sonicagdo. Nas condigbes empregadas, a taxa de
geracéo de |, foi de ca. 5 x 10" mol L''s™.

Na Figura 1 s@o apresentadas aurvas de titulagédo
fotométricas obtidas pela geracdo da espécie titulante
no meio reacional para solucdes de referéncia de
acido ascorbico em diferentes concentra¢cdes no meio
reacional.
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Figura 1. Curvas de titulacdo de solugbes obtidas
com a adicdo de diferentes volumes de 4&cido
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ascoérbico (0,01 mol L) em 5 mL da solucdo
precursora de |, com o tempo de sonicagao.

A validacdo do método proposto foi realizada,
comparando o0s resultados com o método de
referéncia,” sendo observados erros de ca. 10%. Para
titulagbes de uma mesma solugdo de referéncia de
tiossulfato pelo método proposto foram feitas trés
replicatas e o RSD foi de 2%.

As concentragdes finais de acido ascorbico nas
solucdes de referéncia e amostras irradiadas estavam
entre 0,1 e 10 umol L Nesse intervalo pode ser
observada relagéo linear entre a concentracdo do
analito (C) e o tempo de irradiacdo (tys)
correspondente ao ponto final (C = -2,5x10°+ 1,2x10’
xt,s, R = 0,9998), permitindo a execugdo de pseudo-
titulagdes. A partir dessa curva, foram calculadas as
concentragdes das amostras de vitamina C irradiadas
e, os resultados estéo na Tabela 1.

Tabela 1. Concentragbes de acido ascobico em
amostras de vitamina C adquiridas em farmacia local.

Concentragdo (mg.mL™)
Amostras . -
Declarada M etogo (_je Método
referéncia proposto
A 200 187,2 182,2
B 200 182,5 162,2
C 200 162,1 183,0

Conclusoes |

A titulagdo baseada em tempo de sonicacdo para a
geracdo sonoquimica da espécie titulante, mostrou
ser promissora para titulagcdbes redox como
demonstrado na determinagdo de vitamina C em
aliguotas de microvolumes da amostra pelo |, gerado
sonoquimicamente, com erros de 10% e RSD de 2%.
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