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Objetivos

Investigar a decomposicéo térmica da
doxiciclina mono-hidratada por técnicas termo-
analiticas e propor um mecanismo de seu
comportamento térmico em N,.

Métodos e Procedimentos

As curvas termogravimétricas (TG)
foram obtidas em nitrogénio, a
50 mL min™, razdo de aquecimento de 10 °C
min™ de 25 a 1000 °C, no médulo SDT Q600
da TA Instruments.

Na obtencdo das curvas DSC a razéo
de aquecimento utilizada foi de 5 °C min, sob
atmosfera dinamica de nitrogénio (50 mL min™),
no médulo Q10 da TA Instruments.

Os gases evolvidos foram analisados
por TG-FTIR utilizado a o médulo SDT-Q600
acoplado ao espectrdmetro Nicolet S10. As
medidas foram feitas sob atmosfera de
nitrogénio com fluxo de 60 mL min™, de 25 a
100(1) °C, com razédo de aquecimento de 10 °C
min™.

Resultados

A curva TG em nitrogénio apresentou
trés perdas de massa. A primeira foi da
tempratura ambiente até 136,5 °C, seguido de
uma segunda perda de massa entre 168,7 a
419,2 °C e a pirdlise de 419,2 até 1000 °C, com
perdas de massa de 4,12, 35,8 e 19,8%,
respectivamente e residuo final de 39,8%. A
curva DTA apresentou dois picos endotérmicos
em 132 °C, relativo a desidratacdo e 174 °C,
referente a fusdo da doxiciclina [1]. Um pico
exotérmico foi observado em 209 °C devido a
sua decomposicéo.

As curvas DSC revelaram dois picos
endotérmicos em 151,1 e 174,6 °C devido a

desitratacdo e fusdo (dwsH = 37.0 J g™,
respectivamente.

A analise dos gases evolvidos indicou
uma evolugdo maxima dos volateis a 205, 315,
435, 475 e 535 °C. Os espectros de FTIR
coletados nessas temperaturas foram
comparados com os espectros de bancos de
dados [2] e revelaram a liberacdo de &cido
isocianico, dimetilamina, agua, dioxido de
carbono, ambnia, metano e mondxido de
carbono. De acordo com trabalhos anteriores,
parte do dioxido de carbono e amobnia é
produto da decomposi¢do do &cido isocianico

(3].
Conclusoes

De acordo com as curvas TG e DSC
junto com os espectros obtidos por TG-FTIR, a
decomposicdo térmica da doxiciclina se inicia
com a saida dos volateis no intervalo de 200 a
435 °C, sendo liberados o &cido isocianico,
dimetilamina, agua, diéxido de carbono e
amonia, esses dois Ultimos provenientes da
decomposicdo do &cido isocianico. Em 475 e
535 °C hé continuacéo da liberagdo de agua e
ambnia e ainda sinais relativos a metano e
mondxido de carbono gasosos.
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