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Introducéao

A azitromicina (AZT) é um antibiético da classe dos
macrolideos amplamente usado no Brasil.
Atualmente a determinagcdo da AZT em amostras
bioldgicas e farmacéuticas é efetuada empregando-se
a cromatografia a liquido com deteccdo por
espectrometria de massas ou com deteccdo
eletroguimica. Neste trabalho, objetivou-se acoplar
um sistema de analise por injecdo em fluxo (FIA) ao
método espectrofotométrico desenvolvido baseado na
reacdo entre a AZT e a hidroxiantraquinona alizarina
(ALZ). O emprego de um sistema FIA para este fim,
de um modo geral, permitiu aumentar a velocidade
analitica, melhorar a precisdo do método e diminuir o
custo operacional da determinacdo de AZT em
relacdo ao método manual.

Resultados e Discussao

O trabalho experimental foi realizado utilizando-se um
espectrofotbmetro Femto 600S para medicdo na
regido do visivel, equipado com uma cubeta de quartzo
para medi¢cdo em fluxo Hellma com volume interno de
80 pL e 10 mm de caminho 6ético. Uma bomba
peristaltica Gilson Minipuls 3 foi empregada para a
propulsédo das solugdes. Tubos de PTFE com 0,8 mm
de didmetro interno foram empregados para
construcdo do sistema FIA bem como juncbes e
unides em PEEK.

A metodologia adotada consistiu da otimizacdo
univariada das variaveis quimicas (concentracdo do
reagente, pH) e fisicas (volume de amostra injetado,
vazao da solucao carregadora e volume da bobina de
reacado) relativas ao sistema FIA.

Ao contrario dos dados da literatura, que relatam a
ocorréncia de uma reacdo de transferéncia de carga
entre a AZT e a ALZ, & resultados obtidos neste
estudo indicaram que uma reacdo do acido-base deve
ocorrer entre a AZT e a ALZ, uma vez que quando o
pH do meio foi controlado por qualquer sistema
tampéo nao foi observado o aparecimento de sinal
analitico. Adicionalmente, foi verificada uma mudanca
no pH do meio reacional de acordo com adicdo de
AZT. Assim, optou-se por trabalhar em meio com pH
nao ajustado. O comprimento de onda de méaxima
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absorcao da espécie de interesse foi 525 nm. Para
verificagdo das varidveis quimicas e fisicas foi utilizada
uma solucdo de AZT na concentracdo de 25 mg/L. O
melhor sinal analitico foi obtido com concentragdo de
ALZ igual a 250 mg/L.
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Figura 1 Diagrama de fluxo do sistema utilizado. Onde, C =
solugdo carregadora, A = amostra, R1 = solugcdo reagente
(alizarina), B = bobina de reacédo, DET = espectrofotdmetro, P =
bomba peristaltica e W = descarte.

O estudo das variaveis fisicas mostrou que maior
sensibilidade analitica pode ser obtida quando o
volume de amostra injetado, o volume da bobina de
reacao e a vazao da solucdo carregadora sdo 250 ni,
500 ni e 4,0 mL/minuto, respectivamente.

Nas condi¢des otimizadas, o sistema apresentou uma
faixa linear dindmica de 10 a 40 mg/L de AZT, uma
freqUéncia de amostragem de 48 inje¢cdes por hora e
um limite de deteccéo d 4,72 mg/L.

O método foi aplicado na determinacdo de AZT em

dois medicamentos comerciais, sendo observadas
diferencas relativas de 0,95 a 1,38 % em relacdo ao

valor declarado na bula. Ensaios de recuperagédo
foram efetuados obtendo-se valores entre 108 e114

%.

Conclusdes

O acoplamento do sistema por injecdo em fluxo
aumenta significativamente a precisdo e a velocidade
do método desenvolvido, podendo ser implementados
na rotina de controle de qualidade para forma pura e
formulacdes farmacéuticas contendo azitromicina.
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