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Introducao

A metformina, comercialmente vendida em forma de
cloridrato (MFH), é um farmaco largamente
empregado no tratamento de diabetes, permitindo
um controle intensivo da glicemia com diminuigao
significativa dos riscos de doenga cardiovascular e
da mortalidade relacionada ao Diabetes mellitus.
Varios métodos para a dosagem deste
medicamento sdo descritos em literatura:
titulométricos’, espectrofotométricos,  cromatogra-
ficos®, quimioluminescéncia, reflectancia no infra-
vermelho préximo, eletroforese capilar, etc.

Apesar desta variedade de métodos verifica-se uma
caréncia de procedimentos simples e de baixo
custo. Neste sentido, os métodos gravimétricos, que
fornecem resultados absolutos, podem ser uma
alternativa viavel. Assim, o presente trabalho tem
por objetivo explorar um dos mais importantes
métodos analiticos classicos, a gravimetria, para a
determinacao de metformina, usando procedimento
microgravimétrico.

Parte Experimental

A reacdo usada para a obtengdo de precipitado,
baseia-se na coordenacdo de duas moléculas de
metformina a um cation central®, dando origem a um
complexo que precipita em condigbes de extrema
alcalinidade. Utilizou-se Ni** como cation na reac&o:
2 C4H11N5 + Ni2+ — Ni(C4H10N5)2(S) +2 H+

A reagdo é feita no interior de uma seringa
descartavel de 10 mL, onde se adiciona, na seguinte
ordem: 2,0mL da amostra em solucdo; 1,5mL Ni**
1,0 mol L'1; 3,0 mL NH3; 17 mol L' e 2,0 mL de
NaOH 2,0 mol L". A solugdo de hidréxido &
adicionada gradativamente. Ao fim da reagdo, a
mistura é filtrada em tubo com placa porosa ou em
micro filtros de fibra de vidro. O precipitado é lavado
com cerca de 2,0 mL de NH; 17 mol L.

A ambnia exerce papel de grande importancia na
reagdo, pois complexa o niquel em excesso dando
origem a Ni(NHga)¢>" (soltvel), evitando assim a
precipitagdo do cation como hidréxido, o que
prejudicaria o decorrer das analises.

Resultados e Discussao

Para se avaliar o método desenvolvido, foram
analisados dois medicamentos: “amostra 1”:
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Glicefor 850 mg (Geolab) e “amostra 2”:
Cloridrato  de Metformina 500 mg (Medley). Além
do método desenvolvido, analises por titulagao
potenciométrica (Método Oficial — USP, 2005") e por
HPLC? também foram realizadas (tabelal). Os
resultados foram comparados empregando-se o
Teste tpareado e Teste F* (tabela2).

Tabela 1. Valores de concentracdo em mg MFH por
comprimido, determinados pelos trés métodos.

Gravim.? | Gravim.” Oficial HPLC
841,3 841,7 852,2 870,1
Amostra 1
+1,7 +75 +55 +15,1
+ RSD (%) 0,2 0,9 0,6 1,8
490,2 4929 499,9 511,5
Amostra 2
+2,4 +9,0 +45 +2,9
+ RSD (%) 0,5 1,8 0,9 0,6

a gravimetria, filtragdo em tubo com placa porosa.

® gravimetria, filtragao em filtro de fibra de vidro.

Tabela 2. Testes para 95% de confiabilidade: Teste
pareado e Teste F*.

~

G G’ Oficial | HPLC
teaic  tab | fcalc  tiab | fcaic  tiab
G? 1 01 26|27 28| 29 24
2 04 26| 27 28| 97 24
Gb 1 19,5 19,2 1,7 26| 31 23
2 |141 19,2 1,0 26| 42 23
Oficial 1 10,5 19,0 1,9 192 1,8 24
2 35 19,0 40 19.2 4,1 24
HPLC 11789 193| 41 90| 75 193
2 1,56 193] 96 54| 24 58
Fcalc F!ab Fcalc F!ab Fcalc F!ab

Conclusoes

Os valores de “fp” e de “Fcac’, para o método
proposto, sdo menores do que 0s respectivos
valores tabelados, indicando que a microgravimetria,
um método muito simples, barato e absoluto,
fornece resultados estatisticamente iguais aos

obtidos pelo método oficial.
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