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Introducao

A refletincia é uma técnica espectroscopica
baseada na relagdo entre a radiagao refletida por
uma superficie e a radiagdo que incide inicialmente
sobre ela. Na reflexao difusa, os raios incidentes em
uma dada superficie espalham-se aleatoriamente
em todas as diregoes.

Em medidas de refletancia, a leitura realizada pelo
espectrofotdmetro € um sinal da radiagao refletida,
Tr, a qual €é analoga a transmitancia em
espectrofotometria por transmissdo. A densidade
Optica, dada por Ag = - logTr, é andloga a
absorbancia, uma vez que representa a radiacao
absorvida e/ou espalhada pela superficie', que nao
alcanga o detector.

O objetivo deste trabalho é a determinagao de
cloridrato de metformina (MFH) em preparagdes
farmacéuticas, na forma de comprimidos,
empregando-se a refletancia difusa. O método esta
baseado na formacdo de um complexo2 entre
metformina e niquel, que precipita em pH alcalino,
dando origem a um solido alaranjado, que apresenta
absorbancia maxima em torno de 425nm.

Parte Experimental

A reacao para a formacéo do precipitado € feita pela
adi¢ao de duas solugoes, A e B, na superficie de um
filtro de fibra de vidro: 150 pL da “solugdo B” e a
seguir 80 pL da “solugao A”.

- “Solucdo A”: 3,0 mL de solugao de principio ativo
contendo aproximadamente 0,5 mol L' (apds
remogao dos excipientes das amostras); 2,0 mL de
Ni®* 1,0 mol L"; 3,0 mL de NH; 17 mol L",
completando-se o volume para 10 mL em baldo
volumétrico.

- “Solugdo B”: NaOH 2,0 mol L.

Para manter o espalhamento padronizado e
uniforme das solugdes nos filtros, empregou-se um
suporte para as micropipetas’. Apds completar a
reacdo (cerca de 1 min.) o filtro é seco por 45 min
em estufa & 50 °C.

As medidas foram feitas utilizando-se o
espectofotdbmetro Shimadzu UV-2450 com esfera
integradora de reflectancia ISR-2200. Como branco
empregou-se um filtro com 150 pL da “solugéo B,
seco nas mesmas condigoes.
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A curva analitica, na faixa de concentracdo de
7,5.10% mol L' 22,5.10" mol L' de MFH, é descrita
pela equagéo:
y=a+bx
(r=0,9975;a=0,1060 e b = 0,9888)

Resultados e Discussao

Foram analisados dois medicamentos: “amostra X”,
Glicefor 850 mg (Geolab) e “amostra Y”: Cloridrato
de Metformina 500 mg (Medley). Empregou-se
também o método oficial de analise por titulagao
potenciométrica4 (tabelal) e os resultados foram
comparados estatisticamente empregando-se o
“teste t pareado” e “teste F” (tabela2). 5

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

Refletancia | + RSD % | Titulacdo | * RSD
Amostra X | 845,6 + 19,2 2,27 852,2+5,5 0,65
AmostraY | 491,56+ 144 2,93 4999+45 0,90
Tabela 2. Testes para 95% de confiabilidade.
tcalc ttab Fcalc Ftab
Amostra X 0,50 2,45 12,2 19,3
Amostra Y 0,85 2,45 10,2 19,3

Conclusoes

De acordo com os dados da tabela 2, os valores de
“tac € de “Feqe” s@0 menores do que os respectivos
valores tabelados, indicando que o método proposto
fornece resultados estatisticamente iguais aos
obtidos pelo método oficial.

O método proposto, empregando a refletancia
difusa, permite obter resultados quantitativos de
maneira simples e confiavel.
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