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Introducéao

Atualmente, podemos encontrar uma variada faixa de
aplicacdes usando a espectroscopia no infravermelho
proximo (Near Infrared Spectroscopy-NIRS) em varios
setores da indulstria. Apesar disso, o potencial da
técnica de NIRS ndo é totalmente explorado pela
indastria farmacéutica. Neste setor, a utilizacdo de
NIRS apresenta uma série de vantagens em relacédo
aos métodos ja estabelecidos, como a cromatografia
liquida de alta eficiéncia (HPLC), no entanto s&o
necessarios procedimentos de validagdo, para o
estabelecimento destas novas metodologias™.

Resultados e Discussao

Foram obtidos espectros de refletancia difusa de 67
amostras sintéticas com misturas binérias de cafeina
(CAF) e acido acetilsalicilico (AAS), compreendendo
a faixa de concentracdo de 75-95 % (m/m) para AAS
e 4 al2 % (m/m) para CAF, utilizando amido como
excipiente sélido.Também foram obtidos os espectros
de formulagcbes farmacéuticas comerciais que
empregam AAS e CAF em sua composicdo. Os
espectros obtidos na faixa de 800nm-2500nm foram
importados para o ambiente MATLAB, onde se
realizou a primeira derivada seguida de correcao de
linha base como forma de pré-processamento dos
dados. As amostras foram separadas em dois
conjuntos: 55 de calibracdo e 12 de validacdo a partir
do algoritmo Kenston.Foram construidos modelos
multivariados  individuais para cada um dos
parametros, através da Regressdo por Quadrados
Minimos Parciais (PLS), utilizados o pacote
PLS_toobox 3.5.
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Figura 1. Gréfico 12derivada dos espectros
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Tabela 1. Erro relativo médio e erro médio quadratico (RMSE)
para modelo de calibragdo multivariada.

AAS CAF
RMSEC* 0,7277 1,0942
RMS cal* 0,6589 13,0304
RMSEP* 1,5094 1,0191
RMS val* 1,5661 14,1864
RMSECV* 1,1380 1,4932
VL*+* 4 4

*Erro medio quadratico de calibragdo, previsdo e validagdo
cruzada respectivamente; ** Erro médio relativo de previsao
calibracéo e validacéo respectivamente; ***variavel latente.

Tabela 2.Valores de referencia, previstos e erros percentuais
relativos dos par@metros de estudo de previséo.

AAS
< Valor de Valor
Farmaco referencia previsto Erro
Cafiaspirina 86,67 83,04 4,19
Fontol 86,67 82,58 471
CAF
< Valor de Valor
Farmaco referencia previsto Erro
Cafiaspirina 8,67 7,71 11,05
Fontol 8,67 9,31 7,40

Para o modelo de CAF, foi utilizada selecdo de
vaiaveis pelo iPLS, e a faixa selecionada foi de
2246nm a 2161nm, onde o modelo para CAF
apresentou menor RMSECV.

Conclusoes

Como mostrado, foi possivel verificar o uso da técnica
de analise por infravermelho préximo como técnica de
controle de qualidade de farmacos.Uma grande
discrepéancia entre os valores de referencia e previsto
para cafeina pode ser explicado pela sua baixa
concentracdo nas amostras.Para confirmacdo dos
valores de referencia sera realizado HPLC das
amostras reais, para futuras comparacdes.
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