Comparacao de métodos analiticos na determinacao

de cloreto de sdodio

cation s6dio e o anion cloreto sao
os ions mais importantes do espago
extracelular, e a manuteng¢do do volume
do liquido extracelular depende do balango de sédio.
A concentragdo na solugdo injetavel de cloreto de
sodio é importante para manutengdo da osmolaridade
no organismo, devido ao sédio ser mantido em niveis
estreitos (Na=136a145mEq/L); osvarios mecanismos
envolvidos no seu controle sdo: osmorreceptores,
barorreceptores, mecanismos extra-renais e sistema
justaglomerular. Pode haver alteragdes no equilibrio
de sdédio plasmatico, aumentando ou diminuindo
sua concentragdo, acarretando na hipernatremia ou
hiponatremia. A importancia clinica do cloreto de
sodio a 0,9 %, se faz a medida que este se encontra na
lista dos 15 medicamentos mais vendidos no Brasil,
além de estar no ranking daqueles com maiores erros
de medicagdo ™*¥. O soro fisioldgico (cloreto de
sodio a 0,9 %) possui diversas aplicagdes como em
uso oral, topico e injetavel. E utilizado no tratamento
ou profilaxia de deficiéncias tanto dos ions sédio
como cloreto, na reposi¢do do fluido em desidratacdo
e veiculo isotdnico ou diluente para administragio
parenteral. Seu uso tdépico é feito por irrigagao em
lesdes da pele ou membranas mucosas, redugdo do
edema cdrneo, alivio da congestdo nasal, nebulizagéo
para asma, bem como na higieniza¢ao das lentes de
contato @,
Para a determinacdo do teor de cloreto de
sodio em solugdo injetavel aplica-se a técnica de
titulagdo por precipitagdo, utilizando a solugao
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de nitrato de prata (AgNO,) como titulante e a
eosina (tetrabromofluoresceina) como indicador em
solugao de acido acético (pH < 3), onde se verifica a
mudanga de cor no ponto final mais nitida (rosa) °.

O objetivo deste estudo foi de mudar o método
de determina¢ido de cloreto de sdédio (solugdo
injetavel) por titulagio manual para o automdtico.
A automatizagdo da técnica analitica é importante
devido a sua maior precisdo, rapidez, deteccao do
ponto de equivaléncia (primeira e segunda derivada).
Os dados ficam armazenados no préprio sistema,
eliminando assim os provaveis erros sistematicos
de procedimentos tais como: ajuste inadequado do
menisco, indicador em menor ou maior quantidade
e até mesmo a precisao no ponto de viragem®’.

Para a comparagdo da metodologia utilizou-
se o titulador automatico da Metrohm Pensalab
cujas buretas estavam devidamente calibradas de
acordo com a Rede Brasileira de Calibracao (RBC),
escolheu-se o eletrodo de platina pois este é o mais
frequentemente indicado para as reagbes oOxido
reducao onde o potencial redox mede a posigdo de
equilibrio do par redox. A reagdo, procedeu-se da
mesma maneira que o ensaio oficial exceto por nido
fazer uso do indicador.

O método analitico farmacopeico utilizado
foi o doseamento do teor de cloreto de so6dio por
titulometria. Transferiu-se o equivalente a 90 mg de
cloreto de sédio para um erlenmeyer e adicionou-se
agua para obter um volume de 10 mL. Em seguida,
adicionou-se 10 mL de acido acético glacial e 75 mL
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de metanol. Realizou-se a titulacdo com solucdo de
nitrato de prata 0,1 M e eosina como indicador para
averificacao do ponto final da reagdo que corresponde
ao surgimento da colorag¢ao résea. Em comparagio
a esta técnica, utilizou-se o mesmo método com
substituicao da bureta de vidro pelo titulador
automatico e do indicador pelo eletrodo de platina.
A determinagdo do cloreto de sédio foi realizada 06
(seis) replicatas para ambos os métodos analiticos
para 03 (trés) amostras diferentes (A, B e C). A tabela
1 apresenta os resultados das analises das amostras
A, B e C. Para os dois métodos a repetibilidade foi
realizada em seis replicatas, cujo desvio padrio
relativo se mostrou baixo (Tabela 1). Utilizou-se um
nivel de significancia igual a 0,05 (a = 0,05) nos testes
descritos a seguir.

Considerando a replicata das trés amostras
(n =18), a ANOVA fator duplo com repeticdo revelou

que a interacao entre os fatores ndo foi significativa
(F_ oo = 035/ F_ . = 3,3) assim como também ndo
foi significativa a diferenga entre os métodos (F
=0,42/F_,  =42); porém, as amostras apresentaram
diferenca significativa (F__ . =27,0/F_. = 3,3).
Dessa forma, a compara¢do entre os métodos foi
realizada em cada amostra.

Os testes t pareado (a = 0,05) indicaram que
ndo hd diferenga significativa entre as médias obtidas
pelos dois métodos para as 3 amostras, mas os testes F
mostraram que o método automatico foi mais preciso
para as amostras B e C (Tabela 1).

Conclui-se que os métodos avaliados produzem
resultados (médias) sem diferenca significativa, mas
a titulagdo automatica com uso de eletrodo de platina
mostrou-se uma técnica alternativa mais adequada
para determinagao em solugdes injetaveis de cloreto
de sddio no que tange a precisao.

calculado

Tabela 1. Resultados de analise por titulagio manual e automatica das amostras de solugdo de cloreto de s6dio 0,9 g %

b N Manual Automatico Manual Automatico Manual Automatico
mostra (A) Amostra (A) Amostra (B) Amostra (B) Amostra (C) Amostra (C)
1 0,9305 0,9186 0,8950 0,8962 0,9127 0,9178
2 0,9187 0,9277 0,8950 0,8988 0,9127 0,9185
3 0,9246 0,8950 0,9009 0,8976 0,9127 0,9193
4 0,9246 0,9305 0,9187 0,8978 0,9305 0,9192
0,9127 0,9243 0,8950 0,8996 0,9127 0,9178
6 0,9246 0,9263 0,9068 0,8972 0,9246 0,9206
Média 0,9226 0,9204 0,9019 0,8979 0,9177 0,9189
DP* 0,0061 0,013 0,0095 0,0012 0,0079 0,0011
DPR** 0,66 1,42 1,05 0,13 0,86 0,12
Variancia 0,000038 0,00017 0,000090 0,0000014 0,000062 0,0000011
t calculado 0,34 1,00 - 0,40
t critico 2,57 2,57 2,57
valor - p 0,75 0,36 0,70
F calculado 4,55 62,8 54,3
F critico 7,15 7,15 7,15
valor - p 0,122 0,00033 0,00046

* DP = Desvio padrao, **DPR = Desvio padrio relativo
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