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RESUMO: No presente trabalho foi desenvolvido um método espectrofotométrico rapido, simples
e seletivo para andlise de acido glicolico, o qual baseia-se na reacdo colorida entre o formaldeido
liberado pelo acido glicolico e o acido cromotropico, quando a reagao ¢ realizada em meio de acido
fosforico concentrado e com aquecimento, utilizando para isso irradiagdo em forno de microondas
doméstico para acelerar a reagdo. O composto corado formado apresenta um maximo de absor¢do a
570 nm, sendo necessarios apenas 30 segundos de irradiagdo em forno de microondas (1100 Watts)

para que a reagdo seja completa. A Lei de Beer é obedecida no intervalo de 0-2208 mg L. O
método proposto foi aplicado na anélise de amostras comerciais de acido glicolico utilizadas em
farmécias de manipulagdo no preparo de medicamentos de combate & acne, fornecendo bons
resultados, com recobrimentos entre 97,0-101,4% e desvio padrao de 0,2-0,4%.
PALAVRAS-CHAVE: Acido glicolico, acido cromotropico, espectrofotometria, irradiagio por
microondas.

Introducio

O 4cido glicdlico (acido a-hidroxiacético ou hidroxietandico) € utilizado em numerosas areas da

tecnologia, tais como na manufatura de adesivos, na limpeza de metais, em polimeros
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biodegradaveis®, em cosméticos (principalmente os de combate a acne), sendo ainda um dos

constituintes do caldo de cana!?. Além disso, a concentracio de 4cido glicolico em fluidos

biologicos ¢ usada como um indice para a diagnose diferencial das sindromes de hiperoxalﬁria16.
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Hiperoxaluria predispde a formagado de calculo renal, onde dois tipos tém sido descritos, sendo que

o aumento da sintese de oxalato ¢ comum a ambos. Na hiperoxaluria tipo I ha um aumento da
excrecao urinaria de acidos oxalico e glicdlico. Na tipo II ha um aumento da excrecao de acido
oxalico e glicérico.

Devido a sua importancia, varios métodos para sua determinacdo vém sendo desenvolvidos
podendo-se citar: volumetria de neutralizagio®, cromatografia idnica e eletroforese capilar!?,

CG/MS®?, HPLC!! ¢ espectrofotometrial®13-108 A espectrofotometria UV-visivel ¢ a técnica
instrumental mais usada nos laboratérios devido a sua simplicidade, baixo custo de equipamento e
aplicacdo a analise de tragos.

A determinagdo de 4cido glicolico pelo método espectrofotométrico descrito na literatura!? utiliza o
b-naftol, H,SO, concentrado e aquecimento em banho-maria por 30 minutos, o que torna o
procedimento moroso. O acido glicdlico produz formaldeido e acido férmico (o qual decompde-se a

CO e H,0) quando aquecido com H,SO, concentrado®. O formaldeido liberado pode ser

determinado pelo método oficial NIOSH’, que utiliza 4cido cromotrdpico em meio de H,SO,

concentrado, com aquecimento em banho-maria (100°C) por uma hora.

As desvantagens na determinacdo de formaldeido pelo método NIOSH do 4cido cromotropico, em
meio de H,SO, concentrado, reside na utilizagdo do H,SO, concentrado, o qual ¢ potencialmente
perigoso e corrosivo, além de envolver o aquecimento em banho-maria (100°C) por uma hora
tornando o procedimento moroso.

No presente trabalho desenvolvemos metodologia para a determinacdo de acido glicdlico,
substituindo o H,SO, concentrado e aquecimento em banho-maria por, respectivamente, H,PO,
concentrado e irradiacdo em forno de microondas por 30 segundos.

O método baseia-se na reagdo entre o formaldeido (liberado pelo acido glicélico) e o acido
cromotropico, quando ha aquecimento em meio de H;PO, concentrado, em forno de microondas

doméstico, a 1100 Watts.

Materiais e Métodos
+ Equipamentos

As medidas de absorbancia efetuadas foram obtidas com o auxilio de um espectrofotdmetro Hewlett
Packard - HP 8453, utilizando-se cubetas de vidro de 1,00 cm de caminho 6ptico.

Medidas de volume foram efetuadas com micropipetas "Brand" e "Eppendorf" e buretas classe A.
Vidraria de grau A foi empregada nas medidas volumétricas.

Como fonte de energia utilizou-se um forno de microondas doméstico PANASONIC 1100 Watts
modelo Junior Plus Intelligent Chaos.

- Reagentes e Solucoes



Todas as solugdes destinadas a investigacdo espectrofotométrica foram preparadas com agua
desionizada. Vidraria de grau A foi utilizada nas medidas volumétricas.

Foram utilizados os reagentes p.a.:

+ Acido fosférico (H;PO,) concentrado (85%), Mallinckrodt;

+ Acido cromotrépico (C,oHgNa,0¢S,.2H,0, sal dissddico dihidratado), Merck: foi preparada

uma solucao 10%(m/v);
+ Acido glicélico (C,H,0,), Carlo Erba: foi preparada uma solugéo contendo 7360 mg L~

1pela dissolugdo de 0,7605 g de acido em 100,00 mL de agua deionizada. A solucdo foi

padronizada conforme descrito na literatura .

* Perdxido de Hidrogénio (H,0,, 30 volumes) Merck: foram preparados 100,00 mL de uma

solugio de concentragdo final 2,6.102 molL™! ¢ a mesma foi padronizada por

permanganimetrial>.

« Hidroxido de sédio (NaOH) : foi preparada uma solugdo de concentrago 9,68.102 mol L™,

por diluicdo conveniente, e a qual foi padronizada com ftalato acido de potéssiolS.

Procedimento Recomendado
- Conversio do Acido Glicélico a Sal de Sédio

Quando se utilizou acido o glicélico nos experimentos preliminares, constatou-se a falta de
repetibilidade do sistema. Devido a este fato, o 4cido glicolico foi convertido ao respectivo sal de

sodio, seguindo-se o procedimento descrito na literatura!#.
- Construciio da Curva Analitica para o Acido Glicélico

Foram preparados seis béquers com quantidades variaveis de acido glicolico e com quantidades
fixas dos demais reagentes. Primeiro o acido glicélico foi convertido ao sal de sddio, utilizando-se

500m L de hidroxido de sodio 9,68.10'2m01 Lle 10mL, 50mL, 90mL, 110mL e 150mL de solucao

de 4cido glicolico 7360 mg L' em cada um dos béquers e levando-os para aquecimento em banho-
maria a 80°C. No béquer do branco foi adicionado apenas hidroxido de sodio.

Apos a secura, foram adicionados em cada um dos béquers 350mL de agua desionizada, 500mL da
solugdo 10% de 4acido cromotropico, 5,00 mL de 4cido fosforico e 150mL de perdxido de
hidrogénio. Os béquers foram cobertos com vidro de relogio e, individualmente, irradiados em
forno de microondas por 30 segundos (& 1100 W). Apds o seu resfriamento, essas solu¢des foram
submetidas a leitura espectrofotométrica a 570 nm, contra o reagente branco.

Os gréficos da curva analitica foram obtidos representando-se a absorbancia versus a concentragao
de acido glicdlico. Estes graficos sao utilizados para se converter a absorbancia na concentragdo do
acido, para qualquer amostra analisada.

- Anilise de Amostra de Acido Glicolico utilizada em Farmacias de Manipulacio



Para a analise da amostra de 4cido glicolico 70%(m/v), foram tomados 21mL da mesma e diluidos
para um balao volumétrico de 2,00mL, de modo a se ter uma solucao 9,68. 102 mol L'! (7360 mg L~

1, que é a concentragdo proxima aquela que se trabalhou anteriormente.

Foram preparados 4 béquers, sendo um para o branco e os outros para amostras contendo 736 mg L~

' de 4cido glicolico (50mL da solugdo preparada anteriormente), seguindo-se o procedimento
recomendado.

O resultado obtido foi comparado com aquele obtido por titulagio acido-base!>*

Resultados e Discussoes

O espectro de absor¢do do produto da reacdo mostra que o melhor comprimento de onda esta
localizado a 570nm (Figura 1).
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Figura 1: Espectro de absor¢do do produto de reagao. Concentragao

final de acido glictlico: 2208 mgL™'Medidas realizadas & 25°C, contra

o reagente branco, apds aguecimento em microondas e respectivo
resfriamento da solugao, como descrito no procedimento recomendado.

Os resultados demonstraram que o uso de irradiacdo de microondas acelera a velocidade da reagdo
utilizada no método, diminuindo-se substancialmente o tempo de andlise (de uma hora com
aquecimento em banho-maria para 30 segundos com irradia¢cdo no microondas).

A substituicdo do 4acido sulftirico concentrado por 4cido fosférico concentrado foi viavel,
diminuindo-se substancialmente os riscos ao operador. A conversdo do acido glicolico em sal de
sodio possibilitou a constru¢do da curva analitica com repetibilidade, o que ndo vinha acontecendo
quando se usou solucdo aquosa do acido, pois 0 mesmo, por tratar-se de um a-hidroxidcido, pode
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polimerizar-se™ em solugdes aquosas segundo a equacao:

Verificou-se obediéncia a Lei de Beer na faixa de 0-2208 mg L~! de 4cido glicolico, apresentando
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um coeficiente de correlacdo muito bom (R = 0,9961). Os resultados das analises obtidos pelo
método proposto e por titulacdo acido-base, sdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados Obtidos na Andlise de Amostras de Acido Glicdlico
pelo Método Proposto e por Titulagio Acido-Base.

Valor Método Titulagéo

Amostra Nominal® Proposto” Rec (%) &cido-base” Rec (%)
% (miv) (% miv) (% milv)
Amostra A 70 67.9+04 7,0 728£02 104,0
Amostra B 70 708+03 1011 73001 104,3
Amaostra G 70 71,0£02 1014 732101 104,6
Amostra D 70 709+04 1013 73202 1046

a) valor nominal fornecido pelo fabricante.
b) média de trés determinagdes.

A grande vantagem do método proposto ¢ sua alta seletividade para o formaldeido liberado pelo
acido glicdlico, o que ndo ocorre com a titulagdo 4cido-base. A solucdo aquosa 70% (m/v) da

amostra pode conter também é4cido formico®, justificando o resultado mais elevado obtido na
titulacao (Tabela 1).

Conclusao

O método espectrofotométrico proposto para a determinagao de acido glicolico apresenta a grande
vantagem de ser rapido, simples e seletivo, onde a utiliza¢do de 4cido altamente corrosivo como o
acido sulfurico e aquecimento em banho-maria a 100°C por tempo prolongado sdo evitados. A
aplicacdo da irradiagdo de microondas acelerou substancialmente a reagcdo entre o formaldeido
(liberado pelo acido glicolico) e o acido cromotropico, em meio de acido fosforico. A metodologia
proposta foi aplicada com sucesso a analise de amostras comerciais de acido glicolico 70% (m/v).
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ABSTRACT: A rapid, simple and selective spectrophotometric for the determination of glycolic
acid is proposed. This method is based on selective reaction between the formaldehyde splitted off
by the glycolic acid, which reacts with chromotropic acid in a phosphoric acid medium, producing

a violet-red compound (1 = 570 nm). The colored compound formation was accelerated by

max
irradiating the reacting mixture with microwave energy for 30 seconds (1100 Watts). Beer's Law is
obeyed in a concentration range of 0-2208 mg L-1. The proposed method was applied in the
analysis of comercial samples of glycolic acid. Recoveries were within 97,0-101,4%, with standard
deviations ranging from 0,2 to 0,4%.
KEYWORDS: Glycolic acid, chromotropic acid, spectrophotometry, irradiation by microwave.
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