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Introducéao

A bumetanida é um potente diurético. Sé&o
encontrados poucos métodos analiticos para sua
determinacdo como CLAE, cromatografia gasosa’ e
eletroforese capilar’. A Farmacopéia Americana®
recomenda o uso da CLAE para sua determinagéo. O
método desenvolvido no presente trabalho utiliza a
combinacdo de spot test com espectroscopia de
reflectancia difusa apresentando vantagens
relacionadas a rapidez, simplicidade e baixo
consumo de reagentes para analise de bumetanida.

Resultados e Discussao

O método ¢é baseado na reacdo entre p-
dimetiaminocinamaldeido(p-DAC), acido cloridrico e
bumetanida sobre a superficie de um papel de filtro
gerando um produto colorido (? max. = 525nm)
estavel por no minimo 60 minutos. Na Figura 1 esta
representado seu espectro, com o valor maximo de
Ar. Para otimizar as condicbes experimentais a
metodologia de superficie de resposta foi a ferramenta
utilizada a fim de encontrarmos as melhores
condi¢des experimentais.

525 nm
0.3549 /

0.00 T T T T
400 500 600 700 800

I (nm)

Figura 1.
colorido

Espectro de reflectancia do produto

Nenhuma interferéncia foi observada em relacdo aos
excipientes estudados, com porcentagens de
recuperacéo variando de 96 a 104% e coeficientes da
variacdo menor que 3% para trés repeticoes.

A curva analitica foi construida obtendo-se uma
relacéo linear de 1,37x10* a 1,37x10° mol L* com r
= 0,998. Os limites de deteccdo (LOD) e de
quantificacdo (LOQ) foram: 3,98x10° mol L* e
1,33x10* mol L* O método proposto foi aplicado a
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andlise de 5 amostras comerciais contendo o
equivalente a 1 mg de bumetanida por

comprimido/cipsula, com excelentes resultados, de
acordo com a Tabela 1.

Tabela 1. Determinagcdo de bumetanida em formulagdes
farmacéuticas.

Amostra Método Proposto Método
Oficial
Média® F(19,0)° | t(2,78)° Média®

A 0,992+0,008 1,77 2,12 1,00+0,006

B 0,989+0,004 11,11 2,00 1,000,007

C 0,998+0,004 19 0,76 1,00+0,006

D 0,988+0,01 12,13 25 1,01+0,003

E 1,00+0,01 1,98 0,5 1,000,007

*Média de trés determinagées + desvio padrao
® Valores teéricos tabelados para n=3 a 95% de confianga

Conclusoes

O método mostrou-se eficiente, apresentando boa
linearidade, sensibilidade, repetibilidade e de acordo
com os testes estatisticos, boa preciséo e exatiddo.
Os valores encontrados estdo em boa concordancia
com aqueles obtidos pelo método oficial. Portanto, a
espectroscopia de reflectancia difusa combinada com
spot test € uma técnica alternativa que pode ser
empregada em analises de medicamentos contendo
bumetanida.
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