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Introducéao

O IPLS (do inglés Interval Partial Least Squares) é
uma técnica de regressdo multivariada com sele¢éo
de variaveis utilizada em Quimiometria. Quando
aplicada em conjuntos de dados espectrais visa
selecionar as melhores regides (sinais) de uma
matriz de dados de forma que esta esteja mais
correlacionada com a propriedade de interesse.!
Neste trabalho sdo comparadas as melhores regifes
espectrais selecionadas pelo IPLS visando a
guantificacdo da Carbamazepina em medicamentos
utilizando os espectros de reflectdncia difusa no
infravermelho com transformada de Fourier (DRIFTS).
O principio ativo carbamazepina foi escolhido para ser
analisado por tratar-se de um medicamento que é
usado para tratamento de epilepsia, neuralgia
trigeminal e na sindrome de abstinéncia de alcool.

Resultados e Discussao

Foram utilizadas 16 amostras sintéticas contendo o
principio ativo na faixa 54,07-84,10% em excipente
(polividona-PVPK-30, celulose microcristalina, diéxido
de silicio e estereato de magnésio). Os espectros de
reflectancia foram obtidos num espectrémetro Bomen
MB100 em quadruplicata na regido de 387-5209 cm™.
Na construcdo dos modelos de calibracéo foi utilizado
0 IPLS-ToolBox 3.5, sendo empregadas 11 amostras
para a calibracdo e 5 para a previsdo. Também foi
utilizada um lote de amostra comercial do
medicamento Tegradard nas mesmas condicfes
experimentais, cuja concentracdo foi previamente
determinada pelo método padrdo. Utilizando-se o
IPLS foram estudados os modelos a partir da divisao
do espectro em 10 intervalos e 20 intervalos. Os
melhores resultados considerando a selecdo do IPLS
através do erro quadratico médio de validacao
cruzada (RMSECV), assim como o resultado para
toda a regido, sdo apresentados na tabela 1. A partir
dos resultados do IPLS foram selecionados 3
modelos pela divisdo em 10 intervalos (1°, 2° e 6°) e 3
modelos pela divisdo em 20 intervalos (3° e 11°)
sendo o Ultimo a combinacdo de dois intervalos (3° e
119), conforme apresentado na tabela.
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Observa-se que apesar de todos o0s modelos
desenvolvidos com o0s intervalos apresentarem
menores valores de RMSECYV, os valores de previséo
nem sempre foram satisfatérios. Dentre os modelos
apresentados somente 3 deles resultaram em
menores valores de RMSEP. Apesar dos modelos
que continham a regido 2800-3040 cm™ terem
resultado em RMSEP menores, ndo houve ganho na
determinacdo do teor do principio ativo presente
medicamento comercial (ET%). Os melhores
resultados para a previsdo do principio ativo no
Tegradard foram dos modelos que empregaram a
regido 871-1111 cm™, independente dos espectros
terem sido divididos em 10 ou 20 intervalos. N&o houve
melhora na combinacdo das regides referentes aos
intervalos (3° e 11°).

Tabela 1. Resultados para os melhores modelos do
IPLS empregando os espectros DRIFTS.

Regido(cm™) | VL? | RMSECV | RMSEP R | ET®)"
387-5209 4 4,05 2,11 0,912 | 22,73
387-870 4 3,64 3,10 0,928 | 44,36
871-1352 5 3,00 5,09 0,953 | 5,23
2800-3281 4 2,01 1,95 0,979 | 28,48
871-1111 5 2,86 3,00 0,958 | 6,41
2800-3040 2 1,80 1,63 0,983 | 28,36
2;3;;3:6 5 2,54 2,00 0,966 | 28,79

2 VL=namero de variaveis latentes )
ET= erro percentual da determinacdo da carbamazepina no
medicamento comercial.

Conclusoes

O presente trabalho demonstra a importancia na
selecdo de variaveis para a obtencdo de modelos de
calibracdo PLS empregando dados DRIFTS. O IPLS
permitiu a construcdo de modelos com reducdo de
mais de 75% do erro percentual na determinagéo do
principio ativo no medicamento comercial.
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