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Introducao |

Reagentes sélidos sdao empregados em sistemas
de analises em fluxo para facilitar o uso de espécies
quimicas pouco soluveis, evitar o armazenamento
de solucdes instaveis e reduzir o consumo de
reagente. Sao geralmente empacotados em mini-
colunas e, podem provocar caminhos preferenciais,
alta pressao hidrodindmica, efeitos de contracdo /
expansao e inacessibilidade a sitios ativos."

Visando minimizar estas desvantagens, o reagente
sélido pode ser impregnado na parede interna do
reator tubular.” A estratégia de imobilizacdo requer
altas temperaturas (ca. 350 C), e pode resultar em
incorporacdes heterogéneas das particulas.

O sistema proposto para a determinacdo de acido
ascorbico (AA) em formulacdes farmacéuticas
baseia-se na reacdo entre formaldoxima e ions
Mn?*, liberados do reator revestido com MnO,(s), 0s
quais sao proporcionais a concentracéo do analito.

Resultados e Discussao |

Utilizando sistema MCFA (Fig. 1), otimizaram-se
0s principais parametros envolvidos, tais como
volumes de amostra, reagente e solugdo-tampao;
comprimentos de bobina e reator com reagente
sélido; concentragbes do reagente, solugao-tampao
e fluxo transportador; pH do ambiente reacional.

Figura 1. Diagrama de fluxos do sistema MCFA. S
amostra; C = 0,01 mol Lt HNOs; R = 0,25 mol L°
formaldoxima; T = 1,0 mol L Na,COs; (pH 10,5); W
descarte; MnO, = reator com reagente solido; X, y
confluéncias; B = bobina reacional; V; = valvula 3-vias
(linha tracejada = caminho alternativo); D = detector (455
nm); setas preenchidas = atuacéo da bomba peristéltica;
setas vazias = reciclagem.

i

O reator MnO, foi obtido inserindo-se solucéo
acida de KMnO, em tubo de polietileno, e
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aquecendo-se este (3h, 80 °C), formando-se assim,
uma pelicula de MnO,(s) no interior do tubo.’

Sistema MPFA analogo foi empregado para
verificar diferencas advindas da utilizacdo de fluxo
pulsado de bombas solendide, ao invés de fluxo
constante (Tab. 1). Os dispositivos foram acionados
via software escrito em LabVIEW®.

Tabela 1. Figuras de mérito. 20,0 - 100,0 mg L™ AA

MCFA MPFA
equacdo  A=-0,166+0,0114C A=-0,196+0,0117 C
(n=5) (r = 0,9989) (r = 0,9985)
LOD
(Mg LL 3.3 0) 0,60 0,33
cv
9%: 1 = 20) 5,62 2,50

Consumiram-se 2,8 mg de formaldoxima por
determinacéo, numa frequéncia analitica de 60 h™.
Analisando-se formula¢gdes farmacéuticas (Tab. 2),
comprovou-se a exatidao analitica:
tealculado = 0,143 < tigpelado = 2,306 (95% confianca).

Tabela 2. Analises de formulagbes farmacéuticas.
Dados obtidos em triplicata e expressos em mg AA.

amostra rotulado farmacopéia proposto
1 2000 2279 £11 2419 £ 41
2 2000 2333+ 54 2399 +13
3 2000 2287 £ 22 2242 + 26
4 1000 1159 +11 1169 £48
5 500 561+1 560 £ 14
6 500 550+ 9 512 +3
7 45 39+1 41+£0,5
8 200 255+1 186 +0,2
9 200 218+3 180+1

Conclusdes |

O sistema proposto é aplicavel a determinacéo em
larga escala de AA em produtos farmacéuticos.
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