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Introducéao

Neste trabalho pretende-se apresentar um
procedimento que pode ser utilizado para
representacdo e validacdo de modelos de Calibracédo
Multivariada, construidos pelo método de Minimos
Quadrados Parciais (PLS) em uma forma pseudo-
univariada para a determinacdo de Carbamazepina
em medicamento genérico, construido com base em
dados de refletancia difusa na regido do infravermelho
préximo.

Para a transformacdo do modelo PLS para forma
pseudo-univariada foi utilizado o calculo do sinal
analitico liquido (do inglés "Net Analyte Signal"
[NAS]). Esse é definido para uma espécie de
interesse k, como sendo a parte do sinal instrumental
gue é ortogonal as contribuicdes de outros possiveis
constituintes presentes na amostra.

Resultados e Discussao

Na figura 1, abaixo, € mostrada a relacéo linear entre
a massa de Cabamazepina presente no medicamento
e 0 escalar NAS. Através dessa figura foi possivel
calcular um modelo pseudo-univariado e valida-lo
através da tabela de ANOVA.

il | i i | |
mf' 1 " 16 i i 1 14 il
Whacza de Cabamazegina (f

Figura 1 :NAS vs. massa de Carbamazepina

Pela analise da tabela 1, nota-se que a razao entre a
média quadratica de regressao e a média quadratica
dos residuos é maior que o valor para o teste F com
95% de confianca. Logo, a regressdo é considerada
significativa. Em relagdo & previsdo, a regressdo
também é vdélida para determinagdo de
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Carbamazepina. Isso ocorre porque o valor dessa
razdo é maior que dez vezes o resultado do teste F.
Entdo, de acordo com Box e Wetz', a previsdo pode
ser considerada vélida. No que se refere a falta de
ajuste do modelo, foi realizado outro teste F com o
nivel de 95%. Como o valor da razéo entre a média
quadratica devida a falta de ajuste e a média
guadrética devida ao erro puro € menor que o valor
tabelado para o teste F com 95% de confianca, esse
modelo é considerado valido para determinagdo de
Carbamazepina.

Tabela 1. Tabela de andlise de variancia para o
ajuste, pelo método dos minimos quadrados, para as
amostras de Carbamazepina

Fonte de | Soma Numero | Média
Variagao Quadratica |(de G.L Quadratica
Regresséo 468,4224 1 468,4224
Residuos 72,8813 198 0,3681

Falta de| 725,1774 48 15,1079
Ajuste

Erro puro 816,9551 150 16,3391

* G.L(Grau de liberdade)

Conclusobes |

Foi possivel, através do NAS, transformar o modelo
de calibragdo multivariada em modelo pseudo-
univariado. Dessa forma, esse modelo foi validado
através da tabela de ANOVA, a partir do que conclui-
se que o modelo ndo possui falta de ajuste e que a
regressao é significativa. Logo, esse modelo pode ser
considerado eficaz tanto para a calibragdo como para
a previséo do principio ativo.
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