Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Analise de compostos farmacéuticos basicos por CLAE-FR utilizando

silica nua como fase estacionaria

Endler M. Borges (PG) & Carol H. Collins (PQ) (eborges@igm.unicamp.br)

Instituto de Quimica, Universidade Estadual de Campinas, Campinas, SP, Brasil
Palavras Chave: CLAE, compostos farmacéuticos, silica, Quimica Verde.

Introdugio |

A técnica de CLAE-FR é largamente utilizada na
industria farmacéutica, onde a maioria dos
compostos farmacéuticos sdo bases fortes e nao
volateis. No entanto interagbes secundarias dos
analitos com os silanois residuais presentes nas
fases estacionarias (FE) comumente utilizadas em
CLAE-FR resulta em mas eficiéncias e assimetria
dos picos, comprometendo a qualidade e a
reprodutibilidade das analises.

Recentemente observou-se que a silica nua pode
ser utilizada como fase estacionaria na anadlise de
compostos basicos utilizando fases méveis aquosas
comumente utilizadas em modo reverso de eluigéo
[1-3]. Desta forma, diversas bases hidrofilicas
(nicotina (ni), salbutamol (as), codeina (co),
procainamida (pro) e propanolol (pr)) e hidrofébicas
(amitriptilina (ami), nortriptilina (nor), difenidramina
(D) e clorofenilamina (Ch)) foram avaliadas em
diferentes valores de pH, concentragao de tampéo e
quantidades de modificadores organicos usando-se
silica Kromasil como fase estacionaria.

Resultados e Discussao |

Na Figura 1 a maior retengéo para os compostos teste foi
obtida com fase mével tamponada com tampéao tricina a
pH 8 e TRIS a pH 8,5 e os melhores fatores de assimetria
foram obtidos com tampao fosfato a pH 7.
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A Tabela 1 mostra que a silica Kromasil interage
pouco com os compostos teste a pH 2.7 enquanto a
pH 7.6 a mesma apresenta fatores de assimetria
maiores que a silica do tipo A Hypersils. O aumento
da quantidade de metanol para 65% aumenta a
retengdo das bases hidrofébicas, diminui a retengéo
das bases hidrofilicas e reduz o fator de assimetria.
O aumento da quantidade de metanol para 80%
melhora o fator de assimetria, mas reduz a
retengdo. A grande quantidade de modificador
organico diminui os fendmenos de particdo. Com
95% de etanol a retencdo dos compostos teste
aumenta e o fator de assimetria diminui, permitindo
uma analise eficiente e ecolégica.

Tabela 1. Variagbes dos fatores de retencdo (k) e
assimetria (As) com diversas fases moveis.

|n0r|ni |co |Ch|as|D|me|pr|ami|pro
metanol-tampao fosfato (pH 2.7; 0,02 mol/L), (30:70, v/v)
k 1,5 2,1 L7121 (13 1L7(1,7] 14 1,7 1,7

As | 19| 26| 2331162710921 23] 1.8

metanol-tampao fosfato (pH 7.6; 0,02 mol/L), (30:70, v/v)

k 53123 (143 6,8 (40|73 (7746 97118

As | 20 | 5,7 | 4484|2879 10|50 18] 3.2

metanol-tampdo fosfato (pH 7; 0,01 molLl), (65:35, v/v)

k 6,8 2,8 531965546 75]48] 50 8,4

As | 24 | 29| 20 [29 | 13| 1,5 ] 1515 1.8] 16

metanol-tampdo fosfato (pH 7; 0,02 mol/L), (80:20, v/v)

k 4.4 1,7 33141 (321223735 24 3,8

As | 15| 22| 2021 |19 |22 L7 |16 1,9] 1,5

etanol-tampao fosfato (pH 7; 0,02 mol/L), (95:5, v/v)

k 6,3 33 68|86 |44 |25]30]40]| 2,6 6,3

As | LI| 3,0 | 23|40 16| 14| 1514 14| 28
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Figura 1. Variagoes dos fatores de retengdo (a) e de assimetria
(b) em fungdo do pH. FE: Silica Kromasil; FM: metanol-tampao
(80:20, v/v). Tampdes: pH: 5 citrato; pH 6, 7 e 11: fosfato; pH
8: tricina; pH 8,5: TRIS; pH 9 e 10: borato.
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Conclusoes |

A silica Kromasil pode ser utlizada sem
funcionalizagdo com FM de 95% etanol na analise
de compostos farmacéuticos basicos, obedecendo
aos principios de Quimica Verde.
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