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Introducao |

A imagem quimica com espectroscopia de
infravermelho préximo (NIR-CI) é uma ferramenta
poderosa no fornecimento de grande quantidade de
informacdes sobre amostras de medicamentos.*
Assim, a possibilidade de aumentar o entendimento
sobre a qualidade de produtos e processos esta em
linha com a iniciativa PAT (Process Analytical
Technology), fazendo com que NIR-CI tenha
recebido atencdo do FDA (Food and Drug
Admlnlstratlon) no que diz respeito a aphcagoes
farmacéuticas.” A principal vantagem do NIR é a
possibilidade de se trabalhar com reflectancia difusa
diretamente da superf|C|e do comprimido de forma
ndo destrutiva.® Embora a espectroscopia por
reflectancia NIR seja uma técnica rapida, a NIR-CI
pode se tornar |nV|aveI em funcdo do tempo de
aquisicdo dos dados.* Neste sentido, a otimizacéo
das variaveis analitcas como: nimero de
verreduras, resolucdo espectral e tamanho do pixel,
foram avaliadas visando reducdo do tempo de
obtencdo de imagens. O objetivo deste trabalho é
mostrar a possibilidade de se obter um método
rapido para estudo de perfil de distribuicdo da
carbamazepina.

Resultados e Discussao |

Neste estudo, foram preparados 51 comprimidos
variando a composicdo (entre 0 e 90% m/m) de
cada um dos seguintes compostos: carbamazepina,
celulose microcristalina, croscarmelose sodica,
diéxido de silicio, estereato de magnésio e
polividona. Ap6s a homogeneizacdo da mistura
sélida em vortex (2 min.), as formulagdes foram
prensadas (4 ton. por 10s) para obtencdo dos
comprimidos. As aquisicbes de imagens foram
realizadas com um equipamento Spotlight 400N FT-
NIR Imaging (PerkmEImer) utilizando 2 varreduras
por pixel e 16 cm™ de resolucdo. Dados
tridimensionais (160x160 pixels e 239 ) foram
obtidos diretamente da superficie dos comprimidos,
cobrindo uma area de 8 x 8 mm e tamanho de pixel
igual a 50 ym. Cada comprimido foi analisado em
ambos os lados com o objetivo de melhorar o ajuste
do modelo. O software Matlab 7.5 foi utilizado para o
tratamento de dados. O arranjo cubico foi
desdobrados em matrizes com 25,6 mil pixels por
239 comprimentos de onda (faixa: 7800 - 4000cm’ )
Espectros de reflectancia foram convertidos em
absorbéncia e preprocessados. Os espectros

33% Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

médios de cada imagem foram utilizados para
construgdo do modelo por CLS. O modelo validado
apresentou ajuste acumulado de 99,45% da
varidncia dos dados e RMSEP igual a 1,19% para
carbamazepina. Este modelo foi utlizado na
previsdo das concentracdes por pixel. As imagens
foram reconstruidas baseadas nos perfis de
concentracdo de carbamazepina nas superficies dos
comprimidos. A Figura 1 mostra a imagem quimica
da distribuicdo de carbamazepina na superficie do
comprimido.
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Figura 1. Mapa de concentrac¢do de carbamazepina.
Com este método, é possivel adquirir imagens de
64mm? em apenas 13,6 minutos. O resultado acima
foi confirmado por outro modelo baseado em

Regressdo Linear Multipla (MLR) apresentando
coeficiente de correlagéo 0,985 entre as imagens.

Conclusodes

Neste estudo, foi demonstrado a possibilidade do
desenvolvimento de método rapido e confiavel para
obtencdo dos mapas de distribuicdo de
carbamazepina em comprimidos. Os resultados
sugerem que os modelos de calibragdo devem ser
adquiridos em grandes areas superficiais. Assim,
para que o tempo de aquisicdo seja viavel, o
namero de varreduras, tamanho de pixel e resolucao
espectral deve ser otimizado. Em funcdo do baixo
ndmero de varreduras, torna-se importante a
verificacdo da similaridade entre imagens gerados
por modelos independentes.
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