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Introducéo

A mistura dos principios ativos: acido acetil
salicilico (AAS), paracetamol e cafeina € uma
combinacado farmacéutica largamente utilizada devido
a seus efeitos analgésicos. Os métodos comuns de
andlise' desses compostos incluem cromatografia
liguida de alta eficiéncia e extracdo seguida por
espectrometria no UV. Esse trabalho propde o uso da
fluorescéncia molecular em fase soélida®, que
dispensa um longo e trabalhoso estagio de
preparacéo da amostra e consumo de reagentes, em
combinacdo com a calibracdo multivariada de
segunda ordem, baseado no U-PLS

Resultados e Discussao

As bandas de emissdo do AAS, paracetamol e
cafeina sé@o intensamente recobertas, razdo pela qual
foi utilizada uma varredura de comprimentos de onda
de excitacdo-emissdo nas amostras de calibracédo
para utilizacdo do U-PLS®. O AAS, o paracetamol e a
cafeina tém bandas de excitacdo e emissdo com
méximos em 320 e 435, 325 e 390, e 380 e 400 nm,
respectivamente.

O modelo foi construido utilizando 25 amostras em 5
niveis de concentragfes, sendo 5 réplicas para cada
nivel. No grupo de validacdo utilizaram-se outras 15
amostras em 5 niveis de concentracdo diferentes dos
usados na calibracdo, sendo 3 réplicas para cada

nivel.
Tabela 1. Resultados para as amostras de validacdo

Nomina( | Predito Erro RSD

mg/g) (mglg) | relativo (%) | (%)

ASA 337 340,8 1,13 0,96
379 386,1 1,89 1,61

400 408,8 2,19 1,84

421 4174 - 0,85 0,41

463 4574 -1,19 0,62

Cafeina 59 60,2 2,16 1,82
73 75,3 3,25 2,76

80 82,9 3,66 3,02

87 85,7 -1,38 0,67

101 99,1 -1,83 0,96

Paracetamol 236 243,3 3,13 157
292 296,8 1,64 0,77

320 308,2 - 3,66 3,25

348 338,4 -2,73 2,46
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Os valores previstos para as amostras de validagéao,
mostrados na Tabela 1, foram obtidos utilizando-se a
média aritmética da previsdo das 3 réplicas em cada
nivel, onde se pode observar os bons resultados
obtidos, com erros relativos abaixo de 5%. Também
se calculou os desvios padréo relativos (RSD),
obtendo-se baixos valores, o que demonstra a boa
reprodutibilidade do método.

A figura 1 mostra os espectros de emissdo dos
componentes da mistura farmacéutica.
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Figura 1 — espectros de emissao

Conclusdes

A utilizacdo do U-PLS em dados de fluorescéncia de
excitacdo-emissdo em fase sélida, aplicada a
formulacéo farmacéutica, proporcionou o}
desenvolvimento de um método analitico eficaz e
reprodutivel. Vantagens como o baixo custo,
simplicidade e rapidez na preparacdo e andlise da
amostra, sem geracdo de residuos, fazem deste
método uma alternativa bastante atrativa, permitindo a
determinagdo simultinea de compostos com intensa
sobreposicao espectral.
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