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Introducéo

A amoxicilina (AMX) é um antibiético de amplo
espectro, que esta na lista dos farmacos essenciais
da OMS. A AMX pode ser determinada em
formulacgbes farmacéuticas por métodos
titulométricos, cromatograficos, espectrofotométricos
e eletroanaliticos. No entanto, a grande maioria
desses métodos ndo € capaz de determinar
diretamente a AMX na presenca de interferentes (ex:
excipientes e outros principios ativos). Os métodos
cromatogréficos, embora sejam reconhecidos por
organismos  reguladores?, podem  apresentar
desvantagens, tais como custo e tempo de andlise
relativamente altos. Por outro lado, métodos
analiticos baseados em espectroscopia no
infravermelho proximo (NIR) s&o rapidos, néo
destrutivos e de aplicagcdo quase universal,
demandando um minimo de pré-tratamento da
amostra. Como a natureza desta regido espectral é
complexa e raramente permite determinacdes
univariadas, a combinacdo de NIR com métodos
quimiométricos de calibragdo multivariada vem se
tornando promissora. Um modo conveniente para
medidas de liquidos no NIR é a transflectancia, obtida
com sondas de reflexao.

O objetivo deste trabalho foi propor um novo
método para a determinagcdo de AMX em uma
formulacdo farmacéutica, usando medidas de
transflectancia no NIR e o0 método quimiométrico de
calibracdo multivariada PLS.

_ ResultadoseDiscusséo

A formulacdo analisada (pé para suspensao oral)
possui, além da AMX (que deve ser dissolvida na
razdo de 50 mg/mL), a seguinte composicdo de
excipientes: carboximetilcelulose sdédica, benzoato
de sdédio, diéxido de silicio coloidal, aroma de cereja,
corante vermelho eritrosina, citrato de sédio anidro e
sacarose refinada. Foram preparadas 39 amostras
por suspensdo em agua, com essa COmposicao e
com o teor de AMX variando entre 80 e 135 % (para o
controle de qualidade, este teor deve estar entre 90 e
120 %). Foi usado um espectrofotdbmetro FOSS NIR
Systems, modelo SmartProbe Analyzer 4500,
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equipado com cabo de fibra 6tica de dois metros e
sonda de transflectancia. Os espectros (Fig. l1la)
foram obtidos na faixa de 1100 a 2500 nm (passo 2
nm), com um caminho 6tico de 2 mm e 32
varreduras. Os dados foram tratados no programa
MATLAB, usando o pacote PLS Toolbox. Vinte e
sete amostras foram usadas para construir o
conjunto de calibracdo e doze para o de validacdo. O
melhor modelo PLS foi obtido na faixa de 1100 a
2300 nm, wusando correcdo de espalhamento
multiplicativo, alisamento Savitsky-Golay, 12 derivada
e dados centrados na média (Fig. 1b). O modelo PLS
foi construido com 11 variaveis latentes e os erros
médios quadraticos de calibracéo e de previsdo foram
0,20 e 1,43 %, respectivamente. O valor de r para a
reta dos valores de referéncia versus valores
estimados pelo modelo foi 0,9935. O método foi
empregado na determinacdo de amostras de trés
lotes de produtos acabados, as quais foram
analisadas pelo método de referéncia (CLAE)', em
triplicatas. Um teste t com 95% de -confianca
demonstrou ndo existirem diferencas significativas
entre os resultados.

@

(b) 4

AErRPRLELLS,

A Do
F
—

Cmrgairmrds dn vl

Figura 1. (a) Espectros NIR de 39 amostras de AMX
e (b) os mesmos espectros apés pré-tratamento.

Conclusodes |

O método proposto para a determinacdo de AMX
em uma formulacdo farmacéutica foi mais simples,
rapido (em torno de 1 min contra 50 min para cada
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amostra) e envolveu menor manipulacdo das
amostras do que o método oficial (CLAE),
apresentando uma exatiddo compativel com a

aplicacéo pretendida (erro médio de previsao < 2%).
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