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RESUMO  
 

 Este trabalho tem como objetivo caracterizar as substâncias químicas acetona 

e DMSO para uso como substância química de referência, para análise de solventes 

residuais, na empresa Prati Donaduzzi, segundo a RCD 166. O processo de 

caracterização foi realizado por meio de análises de RMN de 13C e 1H, IV e CG/MS, 

com o intuito de confirmar a estrutura destas substâncias. O teor para cada uma delas 

foi calculado utilizando o resultado das análises de resíduo por evaporação e Karl 

Fischer. Após a avaliação dos resultados obtidos e a comparação com os resultados 

dispostos na literatura, confirmou-se a estrutura da acetona e do dimetilsulfóxido, e 

obteve-se o valor de teor para cada um deles, sendo 99,8% e 99,9% respectivamente, 

indicando a pureza para ambas as substâncias. Desta forma, concluiu-se que a 

acetona e o dimetilsulfóxido analisados estão aptos para serem utilizadas como 

padrões de referência caracterizados na indústria farmacêutica Prati Donaduzzi. 

 

Palavras-chave: Acetona. Dimetilsulfóxido. Padrões de referência. 

  



 

 

 

ABSTRACT 
 

 This paper aims to characterize acetone and DMSO chemicals for use as  

chemical reference for residual solvent analysis at Prati Donaduzzi according to RCD 

166. The characterization process was performed by 13C NMR and 1H, IV and CG/ MS 

analysis, in order to confirm the structure of these substances. The content for each 

was calculated using the result of evaporation residue analysis and Karl Fischer. After 

evaluating the results obtained and comparing them with the results found in the 

literature, the structure of acetone and dimethyl sulfoxide was confirmed, and the 

content value was obtained for each of them, 99.8% and 99.9%. respectively, 

indicating the purity for both substances. Thus, it was concluded that the acetone and 

dimethylsulfoxide analyzed are fit for use as reference standards characterized in the 

pharmaceutical industry Prati Donaduzzi. 

 

Keywords: Acetone. Dimethylsulfoxide. Reference standards.. 

 

 

 

 

 

  

 

  



 

 

 

1 INTRODUÇÃO  
 

 A diretriz de grande parte das indústrias farmacêuticas no Brasil é baseada nas 

normas e resoluções dispostas pela ANVISA. Dentre as diversas resoluções, estão a 

RDC 17, que dispõe sobre as Boas Práticas de Fabricação de Medicamentos1 e a 

RDC 166, que dispõe sobre a validação de métodos analíticos e dá outras 

providências.2  

 Segundo a RDC 166, a caracterização de uma substância química é possível 

por meio de um conjunto de ensaios que garante a autenticidade e a qualidade da 

substância, no que se refere a sua identidade, pureza, teor e potência. É admitido o 

uso de Substância Química de Referência Caracterizada (SQC), na indústria 

farmacêutica, mediante a apresentação de relatório de caracterização conclusivo para 

o lote em estudo, incluindo as razões técnicas para escolha dos ensaios utilizados e 

os dados brutos pertinentes.2 

 O relatório de caracterização, a depender do analito, deve conter os dados 

obtidos a partir de técnicas aplicáveis à caracterização de cada substância química 

como, por exemplo, termogravimetria, ponto de fusão, calorimetria exploratória 

diferencial, espectroscopia no infravermelho, espectrometria de massas, ressonância 

magnética nuclear, análise elementar (carbono/hidrogênio/nitrogênio), difração de raio 

X, rotação óptica, métodos cromatográficos, entre outras2. Diante disso, é possível 

realizar a caracterização de diversas substâncias para utilização como substância 

química caracterizada.  

 Para a empresa Prati-Donaduzzi & Cia Ltda a utilização de substância química 

de referência caracterizada gera uma grande economia, devido ao alto preço dos 

padrões farmacopeicos, como por exemplo os padrões USP (United States 

Pharmacopeia), da Farmacopeia Britânica (BP), entre outros.   

 Visando à economia gerada para a empresa, a caracterização de substâncias 

químicas para uso no setor de controle de qualidade faz-se interessante. Entre as 

técnicas disponíveis para a caracterização de substâncias estão a ressonância 

magnética nuclear, infravermelho, CG/MS, além das análises de resíduo por 

evaporação e Karl Fischer, onde é possível elucidar a estrutura das substâncias e o 

seu teor.  



 

 

 

2 OBJETIVOS 
 

2.1  Objetivo geral 
 

 Caracterizar substâncias químicas para utilização como padrão de referência 

caracterizado na empresa Prati Donaduzzi.  

 

2.2  Objetivo específico 
 

 Caracterizar as substâncias acetona e dimetilsulfóxido utilizando ressonância 

magnética nuclear, infravermelho e CG-MS.  

 Determinar o teor das substâncias por meio da análise de resíduo por 

evaporação e Karl Fischer.  

 Padronizar as substâncias já caracterizadas para utilização no controle de 

qualidade da empresa Prati Donaduzzi.  

 

3 JUSTIFICATIVA 
 

 A rotina na indústria farmacêutica demanda do uso de substâncias químicas de 

referência (SQR) em procedimentos analíticos utilizados para todas as formas 

farmacêuticas, seja para quantificação ou caracterização de suas propriedades, com 

o intuito de assegurar a qualidade de matérias primas e do produto acabado, 

principalmente no setor de controle de qualidade. 

 A grande quantidade de substâncias químicas de referência utilizadas em 

análises no setor controle de qualidade gera um alto custo, devido ao valor dos 

padrões farmacopeicos. Dessa forma, a caracterização e padronização de 

substâncias para a obtenção da substância química de referência caracterizada 

(SQC), se torna eficaz para reduzir gastos quando se há uma grande demanda por 

SQR.   

 A Resolução 166 que dispõe sobre a validação de métodos analíticos e dá 

outras providências, entrou em vigor com a seguinte disposição:  



 

 

 

Resolução 166, ANVISA (2017, p. 6) 

Art. 14 - Na validação de métodos analíticos, deverá ser utilizada Substância 

Química de Referência Farmacopeica (SQF) oficializada pela Farmacopeia 

Brasileira, preferencialmente, ou por outros compêndios oficialmente 

conhecidos pela Anvisa.  

§ 1º Será admitido o uso de Substância Química de Referência Caracterizada 

(SQC), mediante a apresentação de relatório de caracterização conclusivo 

para o lote em estudo, incluindo as razões técnicas para escolha dos ensaios 

utilizados e os dados brutos pertinentes.² 

 A elaboração do laudo técnico de acordo com as exigências da Anvisa, onde 

deve-se conter, entre outras informações, as propriedades físico-químicas da 

substância, comprovando a identidade, teor e validade, possibilita o seu uso dentro 

da indústria.2 

 A partir da Resolução 166, é de interesse da empresa Prati Donaduzzi realizar 

a caracterização de uma série de substâncias químicas, que são utilizados na rotina 

do setor do controle de qualidade, visando à economia que a utilização de substâncias 

caracterizadas gera no orçamento da indústria. 

 Sabendo que as substâncias químicas, que serão caracterizadas, possuem 

elevado grau de pureza, conforme estabelecido pelo fabricante, estas poderão ser 

utilizados como padrão mediante sua caracterização. Para elucidar as estruturas de 

cada uma, serão utilizadas análises de RMN 1H e 13C, IR e CG-MS, já o teor de cada 

substância será determinado por meio de análises de resíduo por evaporação e Karl 

Fischer.  

  



 

 

 

4 REFERENCIAL TEÓRICO 
  

4.1 Substância química de referência  
 

 Uma substância química de referência (SQR), é definida, segundo a RDC 166. 

Resolução 166, ANVISA (2017, p. 6) 

 Substância química de referência (SQR): uma substância ou mistura de 

substâncias químicas ou biológicas com alto grau de pureza, cuidadosamente 

caracterizada para assegurar sua identidade, qualidade, teor e potência, 

incluindo-se substância química de referência caracterizada e substância 

química de referência farmacopeica.2 

 

 Para a validação de métodos analíticos, deverá ser utilizada Substância 

Química de Referência Farmacopeica (SQF) oficializada pela Farmacopeia Brasileira, 

preferencialmente, ou por outros compêndios oficialmente reconhecidos pela Anvisa.2 

 O uso de Substância Química de Referência Caracterizada (SQC), poderá ser 

realizado diante da apresentação de relatório de caracterização para o lote em estudo, 

onde contenha os dados brutos e a justificativa para a escolha das técnicas utilizadas. 

O relatório de caracterização, deve conter os dados obtidos a partir de técnicas 

aplicáveis à caracterização de cada substância química.2 

 Uma substância química de referência caracterizada (SQC) compreende uma 

substância ou mistura de substâncias químicas ou biológicas em que a identidade, a 

qualidade, a pureza, o teor e a potência tenham sido assegurados pelo processo de 

caracterização. Uma substância química de referência farmacopeica (SQF) é 

substância ou mistura de substâncias químicas ou biológicas estabelecida e 

distribuída por compêndios oficiais reconhecidos pela Anvisa.2 

 

4.2  Acetona 
 

 Propanona, com fórmula química C3H6O, mais conhecida como acetona, é um 

composto orgânico de estado líquido à temperatura ambiente, com ponto de ebulição 

de 56 ºC, é incolor e tem odor característico. É solúvel em água, inflamável e volátil.3 

 O processo de produção de acetona é realizado principalmente por 

desidrogenação ou peroxidação do álcool isopropanol. 3 



 

 

 

Figura 1 - Estrutura química da Acetona.3 

 

Fonte: Rev. Virtual Quim.  

 

Seu uso é empregado em diversos ramos, como em indústrias de plástico, 

papel, na indústria farmacêutica, de limpeza, também como solvente na fabricação de 

tintas e vernizes, na produção de esmaltes e como principal constituinte de produtos 

removedores de esmaltes.3, 4 

 A utilização da acetona na indústria farmacêutica está relacionada a rotas de 

sínteses de princípios ativos e na produção de excipientes, como por exemplo, na 

síntese de omeprazol e paracetamol.5,6
 

  

4.3  Dimetilsulfóxido 
  

 O Dimetilsulfóxido (DMSO) é um composto químico orgânico, incolor e com 

odor característico, tem como fórmula quimica C2H6SO, possui ponto de ebulição de 

189 ºC, e é produzido pela oxidação de dimetilsulfureto ou sulfeto de dimetila.7 

Figura 2 - Estrutura química do Dimetilsulfóxido.7 

 

Fonte: BRAYTON, 1986.  

 

 É utilizado como um veículo para aplicação tópica de fármacos, como IDU e o 

minoxidil, devido a sua capacidade para penetrar as membranas biológicas. Possui 



 

 

 

atividade farmacológica de analgesia local, vasodilatação, dissolução do colágeno, 

além de ação anti-inflamatória e antisséptica.7,8 

 O uso do dimetilsulfóxido na rota de síntese orgânica para diversos insumos 

farmacêuticos faz com que a sua presença como solvente residual deva ser avaliada 

para verificar a pureza de insumos farmacêuticos no controle de qualidade na indústria 

farmacêutica.9,7 

  

4.4  Solventes residuais  
  

 Uma série de solventes orgânicos voláteis são utilizados na síntese química de 

excipientes e fármacos. São utilizados em grande escala e, por vezes, não são 

completamente removidos durante seu processo de fabricação, podendo ser um 

fundamento crítico no momento da sintetização. A análise desses solventes é 

indispensável, uma vez que podem provocar efeitos adversos, e expor o consumidor 

a possíveis intoxicações.10 

 A análise para determinação de solventes residuais, que visa analisar a parcela 

de solventes orgânicos contidos em estipulada formulação, foi estabelecido no Brasil, 

segundo a Resolução RDC  n°  57  em  17  de  novembro  de  2009,  o  qual objetiva  

aperfeiçoar  o  controle  de  qualidade  dos  IFAs  e  normalizar de  forma documentada 

os mesmos no Brasil. 11, 12 

 

4.5  Análises de substâncias 
 

 Ressonância magnética nuclear 
 

 A espectroscopia de RMN é uma técnica analítica pela qual um núcleo absorve 

a radiação eletromagnética de uma frequência específica na presença de um forte 

campo magnético. 13,14 

 O fenômeno de ressonância magnética nuclear ocorre quando núcleos 

alinhados com um campo aplicado são induzidos a absorver energia e ocorre uma 

mudança na orientação do spin em relação ao campo aplicado. Sabendo que a 

absorção de energia é um processo quantizado, e que a energia absorvida deve ser 



 

 

 

igual à diferença de energia entre os dois estados envolvidos, a diferença de energia 

é uma função da intensidade do campo magnético aplicado e quanto mais forte for o 

campo aplicado, maior será a diferença de energia entre os estados de spin. 13,14 

 Qualquer núcleo atômico que possua massa ímpar ou número atômico ímpar, 

ou ambos, tem um momento angular de spin e um momento magnético. Os núcleos 

mais comuns que possuem momento angular spin e, consequentemente podem ser 

úteis à técnica de RMN, são o 1H, 13C, 17O e 19F, 15N, 29Si e 31P. 15 

 Quando um campo magnético é aplicado a um elemento químico, os elétrons 

deste elemento circulam no sentido oposto ao campo, gerando um pequeno campo 

magnético que blinda parcialmente estes núcleos. Isso ocorre com todos os átomos 

de uma molécula, porém o efeito de blindagem ocorre com intensidades distintas, de 

acordo com o ambiente químico em que o elemento se encontra. Essa blindagem 

altera a frequência ou a força do campo magnético local para causar ressonância do 

núcleo blindado dando origem a diferenças no deslocamento químico.16  

 A presença de elementos eletronegativos ou eletropositivos em determinada 

molécula causa diminuição ou aumento nas densidades eletrônicas através de efeito 

indutivo retirador ou doador de elétrons, respectivamente, que funcionam como 

proteção ao campo magnético, resultando na  variação  do  deslocamento químico, 

medido em ppm.17 

 O número de sinais em um espectro de RMN mostra quantos tipos de núcleos 

estão presentes, a localização dos sinais refere-se a forma como este núcleo está 

protegido ou desprotegido, a intensidade de sinais indica o número de átomos do 

mesmo tipo e o desdobramento de sinais evidencia o número de núcleos de átomos 

adjacentes. Desta forma, a técnica de RMN auxilia na elucidação de estruturas, sendo 

a principal técnica para análise de 1H e 13C.14,17 

 A técnica de RMN ainda é pouco utilizada para fins quantitativos na indústria 

farmacêutica brasileira, devido ao alto valor agregado para a análise.18 Alguns 

métodos para análises de fármacos usando-se a RMN de alta resolução já foram 

reconhecidos e oficializados por farmacopeias internacionais. Como exemplo, podem 

ser citadas as monografias do citrato de orfenadrina e do nitrito de amila.19  



 

 

 

 No Brasil, existem estudos de validação de métodos de RMN para aplicação 

na indústria farmacêutica, porém ainda não são aplicados em escala industrial. Santos 

et. al.18 reportaram a quantificação do princípio ativo do medicamento paracetamol, 

em que a aplicação da técnica de RMN mostrou ser bastante promissora, assim como 

as análises qualitativas dos espectros de RMN de 1H das amostras comerciais, as 

quais propiciaram a identificação de excipientes presentes na formulação das 

amostras analisadas.  

 Costa et. al 20 desenvolveram um método utilizando RMN de 1H para 

quantificação de Furosemida em formulações farmacêuticas. Parâmetros como 

seletividade, linearidade, precisão, exatidão, limite de detecção e limite de 

quantificação foram avaliados e apresentaram resultados satisfatórios. Cinco 

formulações farmacêuticas foram analisadas pelo método desenvolvido, e os 

resultados não apresentaram diferenças significativas entre si. Assim, a quantificação 

de furosemida pela técnica de RMN provou ser um método promissor como uma 

alternativa para a avaliação da qualidade dos medicamentos.   

 

 Espectroscopia no infravermelho 
 

 O princípio da espectroscopia no infravermelho é baseado no fato de que 

quando moléculas absorvem radiação no infravermelho, estas são excitadas para 

atingir um estado de maior energia e este processo de absorção pode ser quantizado. 

A radiação nessa faixa de energia engloba frequências vibracionais de estiramento e 

dobramento das ligações na maioria das moléculas com caráter covalentes. Nem 

todas as ligações em uma molécula são capazes de absorver energia no 

infravermelho, mesmo que a frequência da radiação seja exatamente igual à do 

movimento vibracional.14 

 Apenas as ligações que têm um momento de dipolo que muda como uma 

função do tempo são capazes de absorver radiação no infravermelho. Para transferir 

energia, uma ligação deve apresentar um dipolo elétrico que mude na mesma 

frequência da radiação que está sendo introduzida. O dipolo elétrico oscilante da 

ligação pode, então, acoplar-se com o campo eletromagnético da radiação incidente, 

que varia de forma senoidal. Assim, uma ligação simétrica que tenha grupos idênticos 

ou praticamente idênticos em cada ponta não absorverá no infravermelho.14,21 



 

 

 

 Por meio das vibrações características de cada grupo funcional de uma 

molécula, é possível elucidar as respectivas bandas de cada grupo funcional 

pertinentes à estrutura da substância química de interesse.14  

 O uso da técnica de espectrometria no infravermelho dentro da indústria 

farmacêutica é viável quando utilizada para a identificação de princípios ativos e 

excipientes. O teste de identificação por IR é normalmente realizado através da 

comparação do espectro analito com um espectro contido na biblioteca de referência. 

Esta biblioteca é desenvolvida utilizando amostras aprovadas das matérias-primas 

relevantes. Ou então, compara-se o espectro do analito com o espectro do padrão de 

referência preparado sob as mesmas condições.22,23 

 Uma vez que as propriedades químicas, físicas e biofarmacêuticas de 

ingredientes ativos e excipientes podem ser amplamente afetadas pelo seu conteúdo 

de água e pelo tipo de água presente, a avaliação da variabilidade de lote a lote ou o 

efeito de armazenamento no conteúdo de água e na ligação à água são geralmente 

parte integrante do material de quantificação. A espectroscopia no infravermelho é 

uma alternativa eficaz aos métodos tradicionais, como a termogravimetria e a titulação 

de Karl Fischer para o conteúdo de água e para as determinações de ligação da 

água.24 

 A espectroscopia de infravermelho fornece uma análise rápida de uma 

variedade de materiais, dando a possibilidade de obter um grande número de 

parâmetros químicos, físico-químicos e sobre a composição de formulações 

farmacêuticas. Vários parâmetros de comprimidos, como dureza, tamanho de 

partículas, força de compactação, taxa de dissolução e teor de água, podem ser 

analisados quantitativamente por espectroscopia de infravermelho.25  

 

 Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas 
. 

 A separação por cromatografia a gás se baseia na distribuição das substâncias 

da amostra entre uma fase estacionária (sólida ou líquida) e uma fase móvel gasosa. 

A amostra, em sua forma gasosa ou líquida, por meio de um sistema de injeção, é 

introduzida em uma coluna contendo a fase estacionária. Uma corrente de gás passa 

continuamente pela coluna e arrasta a substância volatilizada através da coluna. A 

interação entre as substâncias da amostra e a fase estacionária possibilita que os 



 

 

 

analitos tenham velocidade de migração diferentes, desta forma separando as 

substâncias da amostra. No detector, geram um sinal para o sistema de registro.26 

 A técnica de CG/MS fornece informações estruturais da substância, porque 

valor de m/z (relação massa/carga) e as abundâncias relativas dos fragmentos 

dependem da força das ligações do íon molecular e da estabilidade dos fragmentos. 

Quando acoplado a um cromatógrafo, estes combinam as vantagens da 

cromatografia, alta seletividade e eficiência de separação, com as vantagens do 

espectrômetro de massas, obtenção de informações, estruturas, formações de 

radicais, impurezas, massa molar e aumento da seletividade.26,27 

 A espectrometria de massas está fortemente presente na indústria 

farmacêutica, desde a pesquisa de novos fármacos e formulações até o controle da 

qualidade. No Brasil, um segmento que vemganhando cada vez mais importância 

econômica, inclusive trazendo divisas com a prestação de serviços na área de química 

analítica. 28 

 Gulyaev et. al realizaram a derivatização de seis substâncias farmacêuticas, 

sendo o catopril, metoclopramida, sotalol, hidroclorotiazida, ácido nalidíxico e 

estavudina utilizando cinco tipos de reagentes de derivatização de diferentes. Após a 

derivatização, a detecção foi realizada por GC/MS dos produtos resultantes. O número 

de átomos de hidrogênio lábeis nas moléculas iniciais substituídas pelos fragmentos 

estruturais da derivatização reagentes foi determinado.29 

 Hu et al. desenvolveram um método sensível e confiável para a determinação 

de resíduos farmacêuticos ácidos em amostras de água por GC/MS, utilizando 

derivatização da metilação e técnicas de diluição isotópica. TMSDM, foi usado como 

reagente de derivatização, acoplando a técnica de diluição de isótopos, pela primeira 

vez, para melhorar a precisão e exatidão do método analítico para determinar os 

resíduos farmacêuticos na água. As MDLs para os cinco compostos orgânicos ácidos: 

ibuprofeno, genfibrozil, naproxeno, cetoprofeno e diclofenaco foram de 0,7 a 1,1 ng/L, 

com recuperações variando de 93 a 110%. Alternativas ao método HPLC-MS/MS, os 

protocolos desenvolvidos de GC/MS fornecem uma opção adicional para a análise de 

resíduos farmacêuticos acídicos em água, com melhor eficiência de separação na 

redução de interferências da matriz de amostra complicada, para determinação de 

resíduos de ibuprofeno.30 

   



 

 

 

 Resíduo por evaporação  
 

 O resíduo de evaporação está relacionado às substancias residuais que 

sobram após a total evaporação da substância de interesse. É fundamental sua 

determinação para verificar se o solvente atende as especificações farmacopeicas 

para sua utilização como SQC.31 Uma elevada porcentagem de resíduos compromete 

o teor, que é calculado de acordo com a Equação 1, segundo metodologia interna 

utilizada na Prati Donaduzzi, em que leva em conta a pureza cromatográfica e o teor 

de água da amostra. 

 O resíduo não é seco a peso constante no teste, porque o aquecimento 

continuado pode volatilizar lentamente algumas das impurezas de alto ponto de 

ebulição.31 

 

Equação 1 - Cálculo para a pureza do analito. 
 

ê  (%) = − (%   ) − ( % )                               (Equação 1) 
 

 

  Karl Fischer 
  

 A análise de Karl Fischer é necessária para determinar o teor de água presente 

em cada substância O método consiste na titulação de uma amostra diluída, 

geralmente, em metanol, com o reagente Karl Fischer, composto de uma solução 

contendo iodo, dióxido de enxofre e uma amina. Com a presença de água, tanto o 

iodo como o dióxido de enxofre são consumidos rapidamente, e a sua medição pode 

ser realizada e relacionada com o teor de água na amostra analisada. O ponto final 

da titulação pode ser detectado visualmente pela mudança de cor provocada pelo 

iodo, ou então, quando realizada com tituladores automáticos que monitorizam a 

titulação e geram o valor da quantidade de água presente na amostra.32 

 A quantidade de água presente em determinada amostra é determinada em um 

processo de duas etapas, de acordo com as equações químicas 2 e 3.32 

 

H2O + I2 + SO2 + 3C5H5N → 2C5H5N•HI + C5H5N•SO3    (Equação 2) 

 



 

 

 

C5H5N•SO3 + ROH → C5H5NH•OSO2OR      (Equação 3) 



 

 

 

5 METODOLOGIA 
 

5.1  Reagentes e materiais utilizados 
 

 Os solventes utilizados possuem grau analítico, sendo a acetona 99,8% (Merk) 

e DMSO 99,9% (Merk). O KBr, grau espectroscópico (Sigma-Aldrich) foi utilizado para 

as análises de Infravermelho.  

 Os reagentes utilizados para as análises de RMN e cromatografia gasosa, não 

foram informados pela empresa terceirizada que executou as análises.  

 

5.2  Ressonância magnética nuclear (RMN) 
 

 As análises de RMN foram realizadas pela empresa Exacta Consultoria em 

análise, Rio Grande do Sul. 

 Segundo a empresa que realizou as análises, utilizou-se um espectrômetro 

AVANCE III (Bruker), com frequência mínima de 300 MHz para análise de 1H e 75,4 

MHz para análise de 13C.  Dissolveu-se uma alíquota de 10 L do analito no solvente, 

utilizando na leitura da amostra (CDCl3 – 99,8%D) e utilizou-se uma pequena 

quantidade de TMS (Trimetilsilano) como referência. Injetou-se as amostras no 

espectrômetro e os deslocamentos foram fornecidos em ppm em relação ao TMS (0,0 

ppm). 

 

5.3  Espectroscopia de infravermelho (FTIR) 
 

 Realizou-se as análises de FTIR, na Prati Donaduzzi, utilizando-se um espectro 

de infravermelho Perkin Elmer 400. Utilizou-se pó de KBr com cada um dos solventes 

a serem analisados e para o branco de cada um deles, fez-se a leitura do pó de KBr. 

Colocou-se o pó de KBr sobre a placa de leitura para realizar a análise.  

 Realizou-se a varredura das amostras em espectrômetro de infravermelho 

médio de 4000 a 650 cm-1. Configurou-se o equipamento para 16 scans e resolução 

de 2.0.  

 



 

 

 

5.4 Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas 
 

 As análises de cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas 

foram realizadas pela empresa Exacta Consultoria em Análise, Rio Grande do Sul. 

 As análises foram realizadas em um equipamento Shimatzu 2020, 

espectrômetro de massa tipo quadrupolo com fonte de ionização de elétrons, 

acoplado à um cromatógrafo gasoso da marca Agilent, equipado com GC solution 

software e um RTX-5ms Capillary Column. Os parâmetros utilizados para as análises 

estão descritos na Tabela 1 e a programação utilizada no forno cromatográfico para 

espectrometria de massas está apresentada na Tabela 2.  

 
Tabela 1 - Parâmetros utilizados no sistema cromatográfico. 

Sistema Cromatográfico 

Gás de arraste Hélio 

Coluna G16 

Volume de injeção 1,0 µL 

Injetor 250ºC modo Split 

Razão de Split 1:10 

Fluxo 1,0 mL.min-1 

Detector Aquisição central modo scan 

Delay Solvente 3,0 min 

Fonte de Impacto de elétrons 230 ºC 

Energia de Ionização 70 eV 

Temperatura do quadrupólo 150 ºC 

Intervalo de aquisição de massas 50,0 – 550,0 Da. 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

Tabela 2 - Programação do forno cromatográfico para espectrometria de massas. 
Rampa 

(ºC/min) 

Temperatura 

(ºC) 
Permanência (mim) 

Total 

(mim) 

- 80 0 0 

10 200 12 12 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  



 

 

 

5.5  Resíduo por evaporação  
 

 Pesou-se um cadinho para cada substância química que se pretendia 

determinar a quantidade de resíduo após evaporação. Levaram-se os cadinhos 

previamente pesados à estufa, a 105ºC, onde permaneceram por 30 minutos, em 

seguida foram levados ao dessecador por 1 hora à temperatura na faixa de 22ºC, e 

pesados na sequência. Com os cadinhos já pesados, utilizou-se 127 mL de acetona 

e 70 mL de dimetilsulfóxido, e levou-se para banho em 80ºC, o cadinho contendo o 

DMSO foi levado à chapa de aquecimento, em torno de 190º C, até completa 

evaporação. Em seguida levou-se à estufa, a 105ºC por 30 minutos. Assim que 

retirados da estufa, levou-se novamente ao dessecador por 1 hora à temperatura 

ambiente até resfriarem completamente e pesou-se em seguida, para assim, 

determinar-se a porcentagem de resíduo por evaporação de cada substância.  

 

5.6  Karl Fischer 
 

 Realizaram-se as análises em um equipamento KF Titrino plus 870. Para a 

determinação da quantidade de água em cada substância, utilizou-se 25 mL de 

acetona e 10 mL de dimetilsulfóxido, seguindo a metodologia vigente na Prati 

Donaduzzi. Os resultados são expressos em porcentagem pelo equipamento.  

  



 

 

 

6  RESULTADOS 
 

6.1  Acetona 
 

 Ressonância magnética nuclear 1H  
 

 A Figura 3 apresenta o espectro de RMN de hidrogênio obtido para a acetona 

a 300 MHz. Os deslocamentos químicos (δ) são fornecidos em ppm em relação ao 

tetrametilsilano (TMS, utilizado como padrão interno). 

Figura 3 -  Espectro de RMN 1H para a acetona. 

 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

 O espectro de RMN 1 H obtido para a acetona apresenta um singleto em 2,15 

ppm que corresponde aos hidrogênios 1 e 3 provenientes dos grupos metila. Como 

não há prótons adjacentes, obtém-se um único pico no espectro. O valor obtido na 

literatura para o deslocamento químico da acetona a 90 MHz é de 2,16 ppm, logo, os 

dados obtidos do RMN 1 H para a acetona corroboram com a literatura.30  



 

 

 

 

 Ressonância magnética nuclear 13 C  
 

   A Figura 4 apresenta a atribuição dos sinais no espectro de RMN 13C a 75,4 

MHz. Os deslocamentos são fornecidos em ppm em relação ao TMS (0,0 ppm). 

 

Figura 4 -  Espectro de 13C RMN para a acetona. 
 

 Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 O espectro de RMN 13C obtido para a acetona apresenta um singleto com 

deslocamento químico de 206,93 ppm que corresponde ao carbono carbonílico e um 

singleto em 30,88 ppm, atribuído aos carbonos metílicos 1 e 3. Os valores reportados 

na literatura a 25 MHz são de 206,55 ppm para o carbono da carboníla e de 30,81 

ppm para os carbonos das metilas.33 O tripleto em 77,00 refere-se ao clorofórmio 

deuterado (CDCl3). 

 



 

 

 

 Espectroscopia de infravermelho (FTIR) 
 

 O resultado da análise de FTIR está apresentado na Figura 5, e as informações 

relacionadas a atribuições e grupos funcionais estão dispostos na Tabela 3.  

Figura 5 - Espectro de IV para a acetona. 

 

Fonte: Prati Donaduzzi. 

 O espectro de infravermelho para a acetona apresenta as respectivas bandas 

de estiramento e deformação na região de 4000 a 650 cm-1.  

 Em 3004,99 cm-1 observa-se uma banda de estiramento axial da ligação C-H 

das metilas e a banda intensa em 1711,13 cm-1 refere-se ao estiramento da carbonila. 

As deformações da ligação C-H podem ser observadas nas regiões de 1420,39 e 

1358,89 cm-1, e o estiramento das ligações C-C-C em 1220,19 cm-1.34 

 A Tabela 3 apresenta os dados obtidos com base no espectro de IV e os 

comprimentos de onda reportados na literatura para a acetona.  

 

 

 



 

 

 

Tabela 3 - Resultado da análise de infravermelho para a acetona. 
Comprimento de onda 

(cm-1) 
Atribuição 

Comprimento de onda 

(cm-1) da literatura34 

3005 Estiramento axial C-H 3005 

1711 Estiramento C=O 1716 

1420 
Deformação C-H3 fora do 

plano 
1422 

1359 
Deformação C-H3 dentro 

do plano 
1363 

1220 
Estiramento C-C-C fora 

do plano 
1222 

 

 Os resultados obtidos no espetro de IV para a acetona correspondem aos 

descritos na literatura na região de 4000 a 650 cm-1.34 

  

 Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas 
 

 O espectro de CG-MS obtido para a acetona está apresentado na Figura 6. 

Observa-se um sinal com m/z 58,1, o qual é referente ao íon molecular e um sinal 

intenso com m/z de 43,1, referente a perda de uma metila.  

 



 

 

 

Figura 6 - Espectro de CG-MS. 

 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

As possíveis estruturas de fragmentação e a comparação com a literatura estão 

representadas na Tabela 4.  

Tabela 4 - Padrão de fragmentação da acetona. 

Massa/carga (m/z) 
Intensidade 

relativa (eV) 

Padrão de 

fragmentação 

parcial 

Massa/carga 

literatura35 

58,1 99,9 

 

58,0 

43,1 26,1 

 

43,0 

 

 A fragmentação da molécula de acetona leva a formação de cátions acila pela 

clivagem do grupo alquila da carbonila, com m/z de 43,1. O pico com com m/z de 58,1 



 

 

 

corresponde à perda do radical metila do íon molecular.35 Os valores obtidos e os 

padrões de fragmentação estão de acordo com os presentes na literatura.35 

 

 Resíduo por evaporação e Karl Fisher 
 

Na Tabela 5 estão dispostos os valores obtidos de resíduos após evaporação 

e o teor de água, os quais foram utilizados para o cálculo do teor do padrão através 

da equação II. Dessa forma, determinou-se o teor de para a acetona, tendo como 

resultado o valor de 99,9%.  

 

Tabela 5 - Teor de água e resíduo por evaporação 
 Teor de 

água (%) 

Teor de resíduo 

 (%) 
Teor (%) 

Acetona 0,05 0,0005 99,9 

 

 O valor obtido para a determinação de teor é maior que o declarado pelo 

fabricante, então se considera o valor descrito pelo fabricante, que é de 99,8%.  

 

6.2  Dimetilsulfóxido 
 

 Ressonância magnética nuclear 1H  
 

 A Figura 7 apresenta a estrutura e o espectro de RMN de hidrogênio obtido 

para o dimetilsulfóxido a 300 MHz. Os deslocamentos químicos foram reportados em 

ppm em relação ao TMS (0,0 ppm). 

  



 

 

 

Figura 7 - Espectro de RMN 1H para o dimetilsulfóxido. 

 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

 O espectro de RMN 1H apresenta um singleto com deslocamento químico de 

2,6 ppm que correspondente aos hidrogênios dos grupos metila ligados ao grupo 

sulfóxido. O valor obtido na literatura para o deslocamento químico do dimetilsulfóxido  

é de 2,62 ppm, sendo assim,  os valores obtidos do RMN 1 H  estão de acordo com os 

grupos funcionais padrão da estrutura molecular do dimetilsulfóxido.33  

 

 Ressonância magnética nuclear 13 C  
 

  A Figura 8 apresenta a atribuição dos sinais no espectro de RMN 13C a 

75,4MHz, e os valores de deslocamento químico em ppm para o dimetilsulfóxido, 

reportados em relação TMS.  



 

 

 

Figura 8 -  Espectro de RMN 13C para o dimetilsulfóxido. 

 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

 O espectro de RMN 13C obtido para o dimetilsulfóxido apresenta um singleto 

com deslocamento químico de 40,82 ppm atribuído aos carbonos dos grupos metilas 

e de 76,91 referente ao CDCl3. O valor reportado na literatura é de 40,76 ppm para os 

carbonos metílicos e o tripleto em 77,00 refere-se ao TMS33. Os valores de 

deslocamento químico obtidos no RMN 13C estão de acordo com os valores presentes 

na literatura. 

 

 Espectroscopia de infravermelho (FTIR) 
 

 O resultado da análise de FTIR para o dimetilsulfóxido está apresentado na 

Figura 9.  



 

 

 

Figura 9 - Espectro de IV para o dimetilsulfóxido. 

 

Fonte: Prati Donaduzzi.  

 

 O espectro de infravermelho para o dimetilsulfóxido na região de 4000 a 650 

cm-1 apresenta uma banda intensa na região de 1041,2 cm-1 referente à ligação S=O, 

e duas bandas pouco intensas, uma delas na região de 695,8 cm-1, que corresponde 

ao estiramento da ligação C-S, e em 2994,5 e 2900 cm-1, atribuídas as ligações das 

metilas ligadas ao grupo sulfóxido.   

 A Tabela 6 apresenta os valores de comprimento de onda obtidos no espectro 

de IR e os valores descritos na literatura para cada atribuição.  

 
Tabela 6 - Resultado da análise de IR para o dimetilsulfóxido. 

Comprimento de onda 

(cm-1) 
Atribuição 

Comprimento de onda 

(cm-1) da literatura34 

696 Ligação C-S 730-690 

1041 Ligação S=O 1060-1040 

2995 CH3- ligado ao grupo S=O 2900 

 

 Os resultados obtidos no espetro de IV do dimetilsulfóxido correspondem aos 

valores descritos para as faixas de comprimento de onda da literatura na região de 

4000 a 650 cm-1,31 evidenciando a presença dos grupos funcionais da molécula.  



 

 

 

 

 Cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas 
 

 A partir da Figura 10 é possível observar no espectro do dimetilsulfóxido picos 

m/z 63,1 referente ao pico base e 78,1 correspondente ao íon molecular. 

Figura 10 - Espectro de CG-MS para o dimetilsulfóxido. 

 

Fonte: Exacta consultoria em análises.  

 

As possíveis estruturas de fragmentação e a comparação com a literatura estão 

representadas na Tabela 7.  

  

Tabela 7 - Padrão de fragmentação para o Dimetilsulfóxido. 

Massa/carga 

(m/z) 

Intensidade 

relativa (eV) 

Padrão de 

fragmentação príncipal 

Massa na 

literatura 35 

78,1 74,0 

 

76,54 



 

 

 

 

63,1 99,9 
 

- 

 

 A fragmentação da molécula dimetilsulfóxido apresenta um pico de m/z de 78,1 

e um pico intenso com m/z de 63,1, referente a perda de uma metila. Os valores 

obtidos e os padrões de fragmentação estão de acordo com os presentes na 

literatura.33 

 

6.2.5 Resíduo por evaporação e Karl Fisher 
 

A Tabela 8 apresenta os valores obtidos de resíduos após evaporação e o teor 

de água para o dimetilsulsóxido, os quais foram utilizados para o cálculo do teor do 

padrão através da equação II. Determinou-se o teor de para o dimetilsulsóxido, tendo 

como resultado o valor de 99,9%.  

 

Tabela 8 - Teor de água e resíduo por evaporação. 
 Teor de 

água (%) 

Teor de resíduo 

 (%) 
Teor (%) 

Dimetilsulsóxido 0,04 0,002 99,9 

 

O resultado obtido está de acordo com o apresentado pelo fabricante, que é de 

99,9%.   

  

  



 

 

 

7 CONCLUSÃO 
 

 De acordo com os resultados obtidos com as análises efetuadas para a acetona 

e dimetilsulfóxido, pode-se concluir que o teor da acetona é de 99,8% e que o 

dimetilsulfóxido possui teor de 99,9%. Desta forma, ambas as substâncias estão aptas 

para serem utilizadas como padrões de referência na indústria farmacêutica Prati 

Donaduzzi, pois os valores de teor estão condizentes com os descritos pelo fabricante, 

comprovando que possuem a pureza necessária para serem utilizados em análises 

de solventes residuais.  
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