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Artigo Cientifico
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Resumo: O é&cido ascérbico (AA), também conhecido como vitamina C, é provavelmente a
vitamina mais conhecida dentre todas. Devido a sua grande importancia, sua analise quantitativa é
bastante explorada em varias areas da quimica analitica. Um procedimento de titulacdo fotométrica
para a determinacdo de vitamina C em farmacos, baseado na decomposicdo do complexo
[Fe(SCN)]?* pela reducdo com AA foi proposto. O objetivo deste estudo foi acompanhar o
desaparecimento gradual da coloragdo do complexo com a adicdo do AA como titulante, usando a
camera de um celular e o aplicativo PhotoMetrix PRO® como detector. O método foi aplicado a
determinacéo do teor de vitamina C em comprimidos de 500 mg e os resultados foram comparados
com o método iodométrico de referéncia. Os melhores resultados foram obtidos com o parametro G,
do sistema de cores RGB: desvio padrao relativo de 4,4% e recuperacdo em relacdo ao método de
referéncia igual a 95,8%. Além disso, os resultados foram considerados equivalentes a um nivel de
95% de confianca, tanto para variancia quanto para média. A titulacdo fotométrica com o uso de
imagens digitais baseadas em smartphones é de facil montagem e operacdo, além de baixo custo.
Além disso, a exatiddo, a precisdo e a economia de reagentes evidenciaram que o sistema proposto €
vantajoso para determinacdo de vitamina C em comprimidos, com resultados comparaveis a outros
métodos apresentados na literatura cientifica.

Palavras-chave: vitamina C; titulagdo fotométrica, smartphone, PhotoMetrix PRO®.

Abstract: Ascorbic acid (AA), also known as vitamin C, is probably the best-known vitamin of all.
Due to its great importance, its quantitative analysis is widely explored in several areas of analytical
chemistry. A photometric titration procedure for the determination of vitamin C in pharmaceuticals,
based on the decomposition of the [Fe(SCN)]?* complex by reduction with AA, was proposed. The
objective of this study was to monitor the gradual disappearance of the complex’s color with the
addition of AA as a titrant, using a cell phone camera and the PhotoMetrix PRO® application as a
detector. The method was applied to determine the vitamin C content in 500 mg tablets and the
results were compared with the reference iodometric method. The best results were obtained with
the G parameter, of the RGB color system: relative standard deviation of 4.4% and recovery in
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relation to the reference method equal to 95.8%. Furthermore, the results were considered
equivalent to a 95% confidence level, both for variance and mean. Photometric titration using
digital images based on smartphones is easy to assemble and operate, as well as low cost.
Furthermore, the accuracy, precision and economy of reagents showed that the proposed system is
advantageous for determining vitamin C in tablets, with results comparable to other methods
presented in the scientific literature.

Keywords: vitamin C, photometric titration, smartphone, PhotoMetrix PRO®.

INTRODUCAO

O é&cido ascorbico (AA), também conhecido como vitamina C, € provavelmente a vitamina
mais conhecida dentre todas. Mesmo antes de sua descoberta em 1932, médicos reconheciam que
deveria haver uma substancia presente em frutas citricas que prevenia o escorbuto, doenca que
matou até dois milhdes de marinheiros entre 1500 e 1800 (Pathy, 2018).

A vitamina C é uma vitamina hidrossollivel necessaria para o crescimento e reparacdo de
tecidos em todas as partes do corpo, além de ter uma grande importancia nos processos de oxidacdo
e reducdo no organismo humano, participando de diversas reacdes metabdlicas. O AA é
frequentemente usado para a prevengdo e tratamento do resfriado comum, doengas mentais,
infertilidade, cancer e AIDS (Davies, Austin e Partridge, 1991).

Devido a grande importancia do AA para o ser humano, a sua analise quantitativa ganhou
relevancia crescente em varias areas da quimica analitica, com aplicacdes farmacéuticas,
alimenticias e em analises clinicas. S&o diversas as técnicas que possibilitam a quantificacdo da
vitamina C, e, sejam elas classicas ou instrumentais, as propriedades de reducdo do acido ascorbico
sdo, geralmente, o principio dos procedimentos para a sua determinacdo (Hoehne e Marmitt, 2019).
Vérios trabalhos podem ser encontrados na literatura cientifica apresentando propostas para a
determinacédo de vitamina C em diferentes matrizes e em diferentes niveis de concentracdo. Muitas
técnicas analiticas, que vdo de volumetria de oxirreducdo (Lizeiro et al., 2017; Rocha, Lopes e
Bernal, 2020; Melo et al., 2020) a métodos instrumentais como cromatografia (Klimczak e
Gliszczynska-Swigto, 2015), espectrofotometria (Bartlova et al., 2021), espectrometria de massa
(Xing et al., 2021), injecdo de fluxo (Hassan e Faizullah, 2011), fluorescéncia (Dilgin e Nisli, 2005)
e métodos eletroquimicos (Baghizadeh et al., 2014) ja foram utilizadas.

O é&cido L-ascorbico € um agente redutor poderoso em solucdo aquosa. A excepcional
facilidade com que essa vitamina é oxidada faz com que ela funcione como um bom antioxidante:
um composto que pode proteger outras espécies quimicas de possiveis oxidacOes, devido ao seu
proprio sacrificio. A primeira etapa de sua oxidacdo é facilmente reversivel e produz o acido
dehidroascorbico, como representado pela Reacdo 1.

OH OH
(0] (0]
0 —o o + -
HO s s Ho +2H™ +2e
HO OH o 0
Acido ascérbico Acido dehidroascérbico

(1)
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A reagdo entre os fons férrico (Fe*), de coloragdo amarela palida, e o tiocianato (SCN),
incolor, forma um complexo de coloracdo vermelho-sangue, de acordo com a Reacdo 2. Os ions
Fe3* presentes no meio sdo complexados com os ions tiocianato (SCN-), formando seis complexos
possiveis, sendo trés anidnicos, Fe(SCN)4", Fe(SCN)s2 e Fe(SCN)s>, um neutro, Fe(SCN)s, e dois
catiénicos, Fe(SCN)?* e Fe(SCN).*. Em concentragdes superiores a 0,10 mol L de ions tiocianato
a espécie Fe(NCS)s> é predominante. No entanto, em concentragdes menores, é predominante a
espécie Fe(SCN)?*. Ja a reacdo do SCN- com ions ferroso (Fe?*) um dnico complexo é formado, o
Fe(SCN)*, e sua conversédo ndo é favoravel (Lourenco et al., 2021).

Fe3+(aq) +SCN@aq &5 [FE(SCN)]Z+(aq) @)
Um procedimento de titulacdo fotométrica para a determinacao de acido ascérbico (AA) em

farmacos, baseado na decomposicdo do complexo [Fe(SCN)]?* pela reducdo com AA (Reacéo 3),
foi proposto.

OH OH
(0] (o] n
O
HO +2F3Y T o +2H* +2Fe2*t
HO OH o] o]
Acido ascérbico Acido dehidroascérbico

(3)

A determinacgdo fotométrica do ponto final de uma titulacdo estd baseada na diferenca das
absortividades molares das varias espécies presentes no meio reacional, e da variacdo de suas
concentragdes, quando uma luz monocromatica atravessa a solucdo. Ou seja, 0 desaparecimento ou
a formacdo de uma espécie que absorve luz no comprimento de onda selecionado provoca
mudancgas nos valores de absorbancia medidos ao longo da titulagdo (Mendham et al., 2002).
Assim, numa titulacdo onde o titulante, o reagente ou o produto da reacdo absorve a radiagéo
luminosa, a curva de absorvancia versus o volume de titulante adicionado consistira, se a reacéo for
completa e a variagdo de volume for pequena, de duas linhas retas que se interceptam no ponto final
da titulacéo (Pereira et al., 2011).

Os complexos formados entre os fons Fe** e o tiocianato apresentam uma forte coloragéo
vermelha caracteristica com méaximo de absor¢do em 460 nm (Quinaia e Ferreira, 2007). Na
titulaco fotométrica de uma solucio padrdo de Fe®*, em presenca de excesso de tiocianato, a cor do
complexo [Fe(SCN)]?* desaparece gradualmente com a aproximagao do ponto final quando utiliza-
se 0 AA como titulante.

Métodos baseados na obtencdo de imagens digitais, principalmente usando smartphones,
tém sido frequentemente desenvolvidos para analise quimica quantitativa. A imagem digital tornou-
se uma alternativa interessante como detector para varias medigdes analiticas devido a possibilidade
de medidas simples, rapidas e de baixo custo (Chanla et al., 2019; Soares, Fernandes e Rocha,
2023).
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Uma imagem digital é composta de pixels e pode ser definida como uma funcgéo
bidimensional da intensidade da luz refletida ou emitida por uma cena, definida como uma
distribuicdo de energia luminosa, na qual parte dessa energia € absorvida, parte é transmitida e parte
é refletida, e estas duas ultimas partes podem ser capturadas por um dispositivo como a cadmera de
um smartphone para fornecer dados de cores RGB (Helfer et al., 2017).

O sistema de cores RGB (Figura 1) consiste em trés componentes de cores primarias,
vermelho (R), verde (G) e azul (B), e a mistura destas cores em cada pixel é utilizada em diversas
aplicacOes graficas digitais. As cores RGB sdo combinadas em diferentes intensidades com valores
que variam de 0 a 255 (8 bits) por cor. Assim, o humero total de cores possiveis da combinacédo de
cores primarias é igual a 16.777.216, equivalente a 28x28x28 (Byrne et al., 2000). Com essa grande
variacdo de valores, é possivel utilizar medidas baseadas no sistema de cores RGB como resposta a
mudancas em medicOes analiticas (Chanla et al., 2019), como por exemplo para obtencdo de curvas
analiticas e curvas de titulacdo em sistemas que envolvam um cromoforo que absorva radiacdo na
regido do espectro visivel.

TGreenl0,0,l}

o~

o

Blue(0,1,0)

Red(1,0,0)

Figura 1: Espaco de cores RGB (FAN et al., 2021).

Diversos aplicativos para celular ja formam desenvolvidos para capturar a cor dos objetos e
fornecer valores relativos ao sistema de cores RGB. Uma ferramenta movel de analise
colorimétrica, o aplicativo PhotoMetrix PRO®, permite a aquisicdo, 0 processamento e a
apresentacdo dos resultados a partir da decomposi¢cdo de imagens digitais adquiridas usando a
camera principal do um smartphone. Ele permite que os dados da imagem sejam capturados pela
camera do aparelho celular e convertidos em histogramas vermelho, verde e azul (RGB) (Bdck et
al. 2020; Helfer et al., 2017).

Desse modo, o objetivo deste trabalho foi avaliar o uso da camera de um celular associada
ao aplicativo Photometrix PRO® para a determinacdo de vitamina C em medicamentos, atraves de
titulagcBes fotométricas. A titulacdo iodométrica (Método de Balentine) foi utilizada como método
de referéncia (Instituto Adolfo Lutz, 2008).
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MATERIAL E METODOS

Todas as andlises foram realizadas no laboratorio de Analise Instrumental do campus
Nilopolis do Instituto Federal do Rio de Janeiro. Todos os célculos, tabelas, graficos e testes
estatisticos foram feitos usando o Microsoft® Excel® para Microsoft 365 MSO (Versdo 2111 Build
16.0.14701.20206).

As amostras de medicamento (comprimidos contendo 500 mg de vitamina C) foram
adquiridas em farmacias locais. A agua utilizada nos experimentos foi obtida de um ultra
purificador de &gua Millipore. Os demais reagentes foram utilizados sem nenhuma purificacao
adicional e estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1: Lista dos reagentes utilizados nos experimentos.

Reagente Finalidade

Acidi sulfurico P.A. (QHEMIS) Solucdo de acido sulfirico a 20% v/v

lodeto de potassio P.A. (Dinamica) Solucéo de iodeto de potassio a 10% m/v

Amido Solavel P.A. (Synth) Solucéo de amido a 1% m/v

lodato de Potéssio P.A. (Synth) Solucao padrao de iodato de potassio 0,002 mol L™
Solucéo padrao de Fe (111) 1001 mg L™ em HNO; 5% (SpecSol) Solugéo estoque de Fe (I11) (SE)

Tiocianato de potassio P.A. (Synth) Formagao do complexo [Fe(SCN)]**

Acido ascorbico P. A. (Synth) Solucio padrao de vitaminaC1gL™

Preparo de solugdes

Solugéo padrdo de vitamina C 1 g L™: cerca de 0,1 g de acido ascérbico foram dissolvidos
com agua em um béquer. Ap6s a dissolucdo completa, a solucdo foi transferida para um baldo
volumétrico de 100 mL, e avolumado com agua.

Tiocianato de potéssio 0,1 mol L*: cerca de 4,9 g de KSCN foram dissolvidos com agua em
um béquer. Apods a dissolucdo completa, a solucédo foi transferida para um baldo volumétrico de 500
mL, e avolumado com agua.

Solugéo padrdo de iodato de potassio 0,002 mol L™: 5 g de KIO3 foram secos em estufa a
110 °C e resfriados em dessecador até temperatura ambiente. Aproximadamente 3,6 g foram
pesados, transferidos para um baldo volumétrico de 1000 mL, que foi avolumado com agua. Para a
obtencdo da solucéo padréo de K103 0,002 mol/L, 10 mL da solug&o anterior foram diluidos até 100
mL com agua em bal&o volumétrico.

Solucgdo indicadora de amido a 1 % m/v: 1 g de amido P. A. foi transferido para béquer de
250 mL, ao qual foram adicionados cerca de 15 mL de agua para formar uma pasta. Em seguida, foi
acrescentado agua fervente suficiente para completar 100 mL, mantendo em ebuli¢do até resultar
uma solucdo transparente. A solucéo foi resfriada a temperatura ambiente e sempre utilizada recém
preparada.

lodeto de potassio a 20% m/v: 2 g de Kl foram dissolvidos em 10 mL de agua.

Acido sulfurico 20% v/v: 20 mL de H2SO4 concentrado foram dissolvidos até 100 mL com
agua.
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Titulagdo com iodato de potassio

O método tem como principio a oxidacdo da vitamina C pela titulagdo com iodato de
potassio, em meio acido, na presenca de iodeto de potassio e solucdo de amido (Instituto Adolfo
Lutz, 2008). Quando a solucdo é titulada, forma-se o iodo pela reacdo entre o iodato e iodeto
(Reacdo 4), que realiza a oxidacdo do acido ascorbico (Reacdo 5). ApoOs toda vitamina C ser
consumida, o iodo gerado reage com o amido e origina um complexo de coloragdo azul (Hoehne e
Marmitt, 2019).

KIOs3 + 51" + 6H* — 312 + 3H20 + K* 4

CsHsOs + 12 — CsHsOs + 21" + 2H* (5)

As amostras de comprimidos de acido ascorbico foram preparadas em triplicata, sendo
triturados os 20 comprimidos de uma mesma embalagem usados na determinacdo da massa média.
Em seguida, pesou-se a massa referente a um comprimido (500 mg de acido ascorbico) e transferiu-
se quantitativamente para um baldo volumétrico de 500 mL utilizando 4gua como diluente. O baldo
foi avolumado e a solucdo resultante foi denominada solugdo amostra (SA). 1,00 mL de SA foi
transferido para erlenmeyer de 300 mL, adicionou-se 100 mL de agua isenta de didxido de carbono,
25 mL da solucéo de &cido sulfarico 10% (m/v), 1 mL da solucdo de iodeto de potassio 10% (m/v) e
3 mL da solucdo indicadora de amido 1% (m/v). Titulou-se com a solu¢do de iodato de potassio
0,002 mol L* até o aparecimento de uma colorago azul.

Titulacbes fotométricas
Teste preliminar: solucdo padréo de acido ascorbico versus solucédo padréo de ferro

Em um béquer de 50 mL foram adicionados 1 mL da solugdo padrdo de ferro 1001 mg L,
500 pL da solugio de KSCN 0,1 mol L e 25 mL de agua. A solucéo resultante, sob agitago,
adicionou-se um volume medido do titulante (solugdo padréo de &cido ascdrbico 1,013 g L) com o
auxilio de uma micropipeta de 100 a 1000 plL. Apds cada adicdo efetuou-se as leituras de RGB,
usando a camera de um telefone celular, conforme esquema mostrado na Figura 2. A operagéo foi
repetida além do ponto de equivaléncia.

Created in BioRender.com bio

Figura 2. Diagrama do sistema de titulacdo fotométrica.
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Em paralelo, uma curva de titulagdo espectrofotométrica, sob as mesmas condicdes, foi
obtida realizando as medidas de absorvancia em 475 nm com um espectrofotometro Varian Cary 50
Conc. O comprimento de onda utilizado foi escolhido com base no espectro de absor¢éo obtido para
o complexo [Fe(SCN)]?*, apresentado na Figura 3. Como ndo dispinhamos de uma bomba
peristaltica para aspiracao das solu¢des em titulacdo, foram tomadas aliquotas durante o processo de
titulacdo para a verificagdo das absorvancias a cada adi¢do de titulante. As aliquotas eram entdo
retornadas ao frasco de titulacéo para a préxima adicdo de titulante.

0,6

0,44

Abs

0,2-

0,0-|

T T T T
400 500 600 700
Wavelength {nmj

Figura 3. Espectro de absor¢do molecular para o complexo [Fe(SCN)J?*.
Aplicacdo em amostra de medicamento: vitamina C em comprimidos de 500 mg

As mesmas amostras usadas na titulacdo com iodato de potéssio, descritas no item 2.2,
foram utilizadas nesta etapa. Em um béquer de 50 mL foram adicionados 1 mL da solu¢cdo padrao
de ferro 1001 mg L%, 500 pL da solugio de KSCN 0,1 ml L™t e 25 mL de agua. A solugio resultante
foi titulada com a solugdo amostra (SA) do mesmo modo descrito para a solu¢do padrdo de acido
ascorbico.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A sexta edicdo da Farmacopeia Brasileira (Brasil, 2019) descreve dois procedimentos para o
doseamento de acido ascorbico em comprimidos, ambos baseados em volumetria de oxirredug&o:
titulagdo com solugdo de iodo 0,05 mol L na presenca de amido e titulagdo com sulfato cérico
amoniacal 0,1 mol L%, utilizando ferroina como indicador. No entanto, como depende da
determinacdo visual do ponto final da titulacdo, a volumetria classica € mais suscetivel a erros
sistematicos provenientes do analista, além de consumir uma quantidade consideravel de reagentes.

As titulagBes espectrofotométricas tém diversas vantagens sobre as titulagdes classicas e
determinacges colorimétricas diretas.
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Além de ndo depender da acuidade visual do analista, a presenca de outras substancias que
absorvem no mesmo comprimento de onda ndo provoca, necessariamente, interferéncias, pois
somente a variagdo de absorvancia é significativa (Johansson e Ingman, 1977; Pereira, Beltrame e
Garrido, 2011). Nesse sentido, a utilizacdo da camera do celular como detector para titulacdes
fotométricas inclui ainda as vantagens de tornar o método mais simples e barato, além de ndo
necessitar de uma bomba peristaltica para aspiracdo das soluces.

Como avaliagdo preliminar da técnica empregada optou-se por realizar uma titulagdo com
solugbes padrdo de titulante (4cido ascorbico) e titulado (complexo entre Fe®* e tiocianato). As
curvas de titulagcdo obtidas com as medidas realizadas com o celular, parametros R, G e B, e com 0
espectrofotdmetro estdo apresentadas na Figura 4. Em cada curva, o ponto de encontro entre as duas
retas forneceu o volume final da titulacdo, a partir do qual as concentracfes puderam ser calculadas.
Os resultados obtidos, apresentados na Tabela 2, mostraram que os parametros G e B forneceram
resultados compativeis ao valor esperado (apenas 6 e 5% abaixo, respectivamente) e bem proximos
do obtido com os valores de absorvancia (menos que 5% acima).

200 200
150 0..-' 180 ;
160 .
160 ® 140
140 o 120
] 120 . v 100
: 80 .
® ®
100 60
40 i
o
80 20 H
60 0
0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00
Vaa (ML) Vaa (ML)
200 . 3,500
180 b
3,000 @
160 i
140 ® __ 2,500 .-.
; IS
120 .
oo E 2,000 Y
[=1] -
< 1,500 L
80 : 2 .
60 < 1,000 ®
40 -5 ' e
® 0,500 ®
20 : %
0 : 0,000 :
0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00 0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00
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Figura 4: Curvas da titulagio fotométrica de 1,00 mL da solugdo do complexo Fe[(SCN)]?* 1,792 x
102 mol L com a solugdo padrdo de acido ascorbico 5,752 x 10 mol L.
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Tabela 2: Resultados da titulacdo fotométrica para a determinagdo de vitamina C em solucéo
padrdo de &cido ascorbico.

[AA] g/L ER% @ ER% ®
R 1,091 8 17
G 0,953 -6 2
B 0,964 -5 3
Abs 0,935 -8 referéncia

ER% = (Valor obtido — Valor esperado)/Valor esperado * 100.

(a) Valor esperado = concentragdo nominal da solugdo padréo de &cido ascoérbico (1,013 g LY.
(b) Valor esperado = valor obtido com as medidas de absorvancia.

O sistema de titulacdo fotométrico desenvolvido foi aplicado na determinacdo do teor de
vitamina C em comprimidos de 500 mg. A amostra foi preparada em triplicata e analisada, em
paralelo, pelo método iodométrico de referéncia. As curvas de titulacdo obtidas estdo apresentadas
na Figura 5 e os resultados calculados a partir delas na Tabela 3.

200 B 200 .
180 :
160 b d 150 ¢
140 L F
= 120 K4 2 100 :
< 100 o ° a
80 o* 50 3
»
60 | . )
a0 t 0 1
000 1,00 200 300 400 500 000 1,00 200 300 400 500
Vaa (ML) Vaa (mL)
200 2,500
: 2000 |'g
150 ¢
: _ 1500 |
- : E 9
2 100 : w 1,000 f
“ : s %
50 ® £ 0,500 ..
H 2 .*
® < 0,000
0 : 0,00 1,00 . 2,00 3,00 4,00 5,00
000 1,00 200 300 400 500 -0,500 :
Vs (ML -1,000
as (ML) Vo ()

Figura 5: Curvas da titulagio fotométrica de 1,00 mL da solugdo do complexo Fe[(SCN)]** 1,792 x
102 mol L com a solugdo amostra (SA).
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A exatiddo de um método analitico é avaliada numericamente por meio da tendéncia e um
dos meios normalmente utilizados para determina-la é a compara¢do com um método de referéncia
(INMETRO, 2020). A tendéncia pode ser expressa como recuperacao analitica, definida conforme a
Equacéo 1.

Valor,,,:
Rec% = obtido 100

Va'[orreferéncia Equa(;éo 1

Sendo:
Valorontiso = média dos valores obtidos pelo método testado.
Valoreferancia = média dos valores obtidos pelo método de referéncia.

Os valores de recuperacdo obtidos indicaram que o método proposto apresenta exatidao
satisfatoria, principalmente quando utilizado o parametro G, com valor igual a 95,8%. Além disso,
aplicando-se o Teste-F (duas amostras para variancias) e o Teste-t (duas amostras presumindo
variancias equivalentes), encontrou-se que 0s resultados sdo concordantes a um nivel de 95% de
confianca, tanto para variancia quanto para média. Ou seja, como os valores de p obtidos foram
maiores que 0,05 ndo ha evidéncias que os resultados sejam estatisticamente diferentes. Além disso,
os valores de desvio padrao relativo demonstram uma boa precisdo para a titulacdo fotométrica com
valores menores que 5%.

Tabela 3: Resultados das determinacgdes de AA em comprimidos de 500 mg obtidos com as
titulacbes fotométricas e o0 método iodométrico de referéncia.

[AA] Poicaucar (TESEE 1)
mg/comprimido*  DPR% Rec% o =0,05
R 527 +20 3,8 106,3 0,06
G 475+ 21 4,4 95,8 0,17
B 465 + 19 4,1 93,8 0,06
Abs 493 + 10 2,0 99,4 0,74
Balentine 496 £ 7 1,4 referéncia

*Meédia + desvio padrédo, n = 3.
DPR = desvio padrdo relativo; Rec = recuperacdo.

Um ponto interessante a ser destacado é o fato de ser o parametro G (verde) aquele que
forneceu os melhores resultados para acompanhar o desaparecimento da cor vermelha do complexo
formado entre o ferro e o tiocianato. Podemos considerar que isso seria equivalente a realizar uma
medida espectrofotométrica num comprimento de onda préximo ao de méaxima absor¢do do
croméforo. De acordo com Skoog (2006), uma solugdo contendo Fe(SCN)?* é vermelha porque
absorve o verde da radiagdo branca que incide sobre o recipiente e transmite 0 componente
vermelho de forma inalterada. Assim, em uma determinacdo colorimétrica de ferro baseada no seu
complexo com tiocianato, 0 maximo de absor¢do ocorre na regido do espectro eletromagnético
correspondente ao verde. Na Figura 3 podemos observar o espectro de absor¢édo do complexo com o
méaximo de absorbancia na faixa de 450 a 500 nm. Ainda de acordo com Skoog (2006), em geral, a
radiacdo empregada em uma analise colorimétrica deve ser a cor complementar da solucdo do
analito. A Tabela 4 mostra essa relacdo para vérias partes do espectro visivel.
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Tabela 4: Relagéo entre a cor complementar e a cor da luz absorvida.

Regido de Comprimento de Cor da Luz Cor Complementar
Onda Absorvida, nm Absorvida Transmitida
400-435 Violeta Amarela-esverdeada
435-480 Azul Amarela

480-490 Azul-esverdeada Laranja

490-500 Verde-azulada Vermelha

500-560 Verde Purpura

560-580 Amarela-esverdeada Violeta

580-595 Amarela Azul

595-650 Laranja Azul-esverdeada
650-750 Vermelha Verde-azulada

FONTE: SKOOG et al. (2006).

Com o objetivo de fazer uma breve comparacdo com a literatura cientifica, a ferramenta
“Google Académico” foi utilizada para uma busca com os termos “determinagdo de vitamina C (ou
acido ascorbico) em comprimidos™, “vitamina C (ou acido ascorbico) e smartphone”, além dos
termos correlatos em inglés. A Tabela 5 apresenta uma comparacdo das caracteristicas do método
aqui proposto com os métodos apresentados em sete artigos selecionados.

Abbaspour, Khajehzadeh e Noori (2008) desenvolveram um método para a determinacédo de
acido ascdrbico em comprimidos de vitamina C baseado em um desenho simples de paptodos
(optodos feitos com tiras de papel). No sensor proposto, o ferro (I11) era diretamente reduzido a
ferro (I1) pelo &cido ascorbico, que reagia com 2,2’-bipiridina previamente imobilizada no substrato
de papel para formar um complexo vermelho. Em seguida, as tiras eram secas a temperatura
ambiente e uma imagem de cada tira era gravada usando um scanner. As cores das manchas eram
analisadas para valores de vermelho, verde e azul (sistema RGB) com um software especial escrito
em midia Visual Basic 6. O metodo desenvolvido foi aplicado em duas amostras reais e os valores
obtidos com o parametro G estavam em estreita concordancia com os valores expressos nos rotulos
dos medicamentos, com recuperacdo de 99,1 e 102%, respectivamente. Esse trabalho apresenta uma
proposta semelhante a do presente estudo, ou seja, de obter um método simples e de baixo custo,
mas os resultados obtidos ndo foram comparados com um método de referéncia e a precisdo do
método nado foi avaliada. Interessante notar que, assim como no presente trabalho, o parametro G
forneceu os melhores resultados para a medida de um cromoforo vermelho.
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Tabela 5: Comparacdo do método proposto com outros métodos descritos na literatura para
determinacéo do teor de vitamina C em comprimidos.

Referéncia Técnica® n DPR% Rec%

Método proposto PT-SDI 3 4.4 95,8®)

Guan et al., 2023 PAD-SDI 3 0,56 - 3,24 96,69 - 104,61
Aguirre et al., 2019 DLLME-SDI 3 1,7 98
Oliveiraetal., 2018 ePAD 3 95-115
Coutinho et al., 2017 ECM-SDI 3 6,1-7,2 93,7-111,20

Wabaidur, Alothman e Khan, 2013 UPLC-MS/MS 5 1,7 99,8
Ensafi et al., 2010 DPV 3 1,3 93,7
Abbaspour, Khajehzadeh e Noori, 2008  Paptode-RGB 3 99,1 - 1020

(a) PT-SDI: photometric titration and smartphone-based digital images; PAD-SDI: paper-based analytical device and
smartphone-based digital images; DLLME-SDI: dispersive liquid—liquid microextraction and smartphone-based digital
images; ePAD: electrochemical paper-based analytical device; ECM-SDI: enzymatic colorimetric method and
smartphone-based digital images; UPLC-MS/MS: ultra performance liquid chromatography-tandem mass
spectrometry; DPV: differential pulse voltammetry; Paptode-RGB: paper optode support for RGB color measurement.
(b) Com relacéo ao método de referéncia. (c) Com relagéo ao valor nominal no medicamento.

Wabaidur, Alothman e Khan (2013) desenvolveram um método sensivel usando
cromatografia liquida de ultra eficiéncia acoplada a espectroscopia de massas sequencial (UPLC-
MS/MS, do termo em inglés “ultra performance liquid chromatography—tandem”) para a
determinacdo simultanea de &cido ascérbico e acido acetilsalicilico em comprimidos efervescentes
de aspirina C. Dentre os sete artigos analisados, esse foi 0 que apresentou 0 método com melhor
desempenho, obtendo recuperacdo de 99,8% num ensaio de fortificacdo e DPR igual a 1,7%. No
entanto, esse método apresenta a desvantagem consideravel de depender de instrumentos caros e
sofisticados.

Dois trabalhos usando voltametria foram selecionados. No primeiro, Ensafi e colaboradores
(2010) desenvolveram um método eletroquimico altamente seletivo para a determinacgéo simultanea
de 4cido ascorbico, dopamina e acido Urico usando um eletrodo de carbono vitreo modificado com a
polimerizagdo eletroquimica de sulfonazo Ill. Os resultados confirmaram alta seletividade e boa
sensibilidade com resultado satisfatério para a determinacdo de vitamina C em comprimidos, com
recuperacgdo de 93,7%. No entanto, devido a complexidade do método, podemos considerar que ele
é mais indicado para amostras onde interferentes ou as trés substancias analisadas estejam
presentes, enquanto o presente método € muito mais simples e acessivel, com valor de recuperacéo
em relacdo ao método de referéncia igual a 95,8%.

Em outro trabalho usando voltametria, um grupo de pesquisadores brasileiros (Oliveira et
al., 2018) descreveu o uso de dispositivos analiticos eletroquimicos em papel (ePADs, do termo em
inglés “electrochemical paper-based analytical devices”) desenhados com lapis de grafite para a
determinacdo de AA em comprimidos. Esse trabalho também tinha como objetivo propor um
método analitico mais simples e de menor custo e apresentou resultados satisfatérios. A exatidao
dos dispositivos propostos foi investigada através de ensaios de fortificacdo em trés niveis de
concentracdo e apresentou valores entre 95 e 115%, 0 que pode ser considerado equivalente ao que
encontramos aqui. No entanto, a precisao do método néo foi avaliada.

12/16


http://dx.doi.org/10.22407/1984-5693.2020.v12.p.55-
http://dx.doi.org/10.22407/1984-5693.2020.v12.p.55-

ISSN 1984-5693

) i/
VO|15, 2023, .m }\\:\, //( Perspectivas da
http://dx.doi.org/10.22407/1984- [ | [e—— =i %= Céncae
5693.2023.v15.p.e20231509 Bl issmerememe ’/,”“\e Tecnologia
L]

Outro grupo de pesquisadores brasileiros (Coutinho et al., 2017) relatou um método simples,
utilizando analise de imagens digitais baseadas em smartphones para quantificacdo de AA com base
no seu efeito interferente na deteccdo colorimétrica enzimatica de glicose (ECM-SDI, do termo em
inglés “enzymatic colorimetric method and smartphone-based digital images”). O método foi
aplicado em trés diferentes marcas de comprimidos de vitamina C com recuperacao entre 93,7 e
111,2% e DPR 6,1 e 7,4%, resultados similares aos que obtivemos com a titulacdo fotométrica.

Aguirre e colaboradores (2019) aplicaram um instrumento de deteccdo espectrométrica
portétil integrado a um smartphone, desenvolvido pelo mesmo grupo de pesquisa (Long et al.,
2017), em uma metodologia para quantificacdo de AA. Eles utilizaram a reacdo de oxirreducao
entre o0 &cido ascorbico e o azul de metileno, seguida por uma microextracdo liquido-liquido
dispersiva (DLLME, do termo em inglés “dispersive liquid—liquid microextraction™) para extrair o
azul de metileno da fase aquosa para meio organico. Como medicdes direto da fase organica nao
eram compativeis com os cartuchos de acrilico usados no analisador, uma retroextracdo era
necessaria para transferir o azul de metileno de volta para 0 meio aquoso. Apés a retro extragdo o
sobrenadante aquoso era analisado pelo sistema espectrométrico baseado em smartphone. Ensaios
de fortificagdo com comprimidos de vitamina C resultaram em recuperagdo de 98% e um DPR de
1,7% foi obtido. O objetivo dos autores era desenvolver um método “pronto para o uso”, tanto para
preparacdo quanto para medicdo de amostras e que utilizasse pequenos volumes de reagentes e
amostras. No entanto, embora tal objetivo tenha sido atingido e o desempenho do método tenha sido
muito bom, tal método sé pode ser considerado simples se vocé ja tem o aparato desenvolvido em
maos.

Por Gltimo, Guan e colaboradores (2023) realizaram um estudo no qual uma plataforma de
deteccdo foi proposta para determinacdo quantitativa de acido ascorbico usando ensaio
colorimétrico com imagens digitais baseadas em smartphone. Foi construido um chip microfluidico
em papel, com base em nanoparticulas de ouro, simulando um método colorimétrico enzimatico
para a deteccdo de &cido ascorbico. A estratégia foi considerada simples e demonstrou potencial
para o desenvolvimento de Kits de deteccdo de acido ascorbico. O método foi aplicado em
comprimidos efervescentes de vitamina C com valores de recuperacdo entre 96,69 e 104,61%
obtidos através de ensaios de fortificacdo. No entanto, podemos apontar como desvantagem 0 uso
de reagentes caros como o cloreto de ouro (Ill) e, assim como no trabalho de Aguirre e
colaboradores (2019), o método sé pode ser considerado simples se vocé ja tem o aparato
desenvolvido.

Atraveés dessa breve comparacdo entre diferentes métodos para determinagéo de vitamina C
foi possivel observar que hd uma tendéncia pela busca de ferramentas analiticas mais simples e de
menor custo, com uso de menores quantidades de reagentes, materiais alternativos e dispositivos
domeésticos. Dos oito trabalhos analisados, incluindo este, apenas dois ndo seguiam essa tendéncia.

Diante do exposto, podemos considerar que o presente trabalho apresentou um método
simples e acessivel, podendo ser executado em qualquer laboratorio apenas com um telefone celular
e uma placa de agitacdo, com resultados comparaveis aos apresentados na literatura. Além disso,
podemos destacar que o método proposto, para cada determinacgéo, utilizou apenas 1 mL de solucédo
padréo de ferro e 500 pL da solugdo de KSCN, pequenos volumes de reagentes quando comparados
a titulacdo classica e aos métodos espectrofotométricos. As proximas etapas do trabalho incluem
tentar diminuir ainda mais os volumes de reagentes e amostra utilizados, determinar outros
parametros analiticos de mérito como limites de deteccdo e quantificacdo, além de aplicar em
diferentes amostras.
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CONCLUSAO

A titulacdo fotométrica com o uso de imagens digitais baseadas em smartphones mostrou-se
uma alternativa vidvel e promissora para determinacgéo de vitamina C em comprimidos. O método
proposto utiliza pequenos volumes de reagentes, possibilita maior rapidez nas analises e elimina
erros sistematicos que podem ocorrer durante a determinagdo do AA pelas técnicas de volumetria
classica. Além disso, quando comparada com as titulacbes espectrofotométricas, inclui ainda as
vantagens de tornar o método mais simples e barato, além de ndo necessitar de uma bomba
peristaltica para aspiracdo das solucbes. Para a determinacdo do teor de vitamina C em
comprimidos de 500 mg, o procedimento de titulacdo fotométrica proposto, baseado na
decomposicdo do complexo [Fe(SCN)]?* pela reducdo com AA, apresentou resultados equivalentes
aos do método iodométrico de referéncia, a um nivel de 95% de confianca, e comparaveis aos
apresentados na literatura. Além disso, a abordagem aqui proposta pode contribuir para o
desenvolvimento e consolidacdo de um novo campo para analise quimica, que inclui determinacdes
quantitativas de um amplo espectro de analitos através de imagens digitais baseadas em
smartphones.
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