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Introducao

Analgésicos como o0 acido acetilsalicilico (AAS) e o
paracetamol sdo largamente utilizados em produtos
farmacéuticos. Associados a cafeina, suas acfes
sdo0 potencializadas'. Industrias farmacéuticas
buscam constantemente métodos analiticos simples
e rapidos para identificagdo e quantificacdo de
substancias quimicas presentes em  suas
formulagbes. A andlise rotineira de medicamentos
para identificagdo de impurezas e produtos de
degradacdo se faz necesséaria para garantir a
confiabilidade do produtoz. Sendo assim, este
trabalho tem como objetivo otimizar e validar um
método de separacdo de paracetamol, cafeina e
acido acetilsalicilico em medicamentos, através da
utilizacdo de CLAE.

Resultados e Discussao |

Foi utilizado na otimizacdo e validacdo do método
um cromatografo a liqguido com detector de arranjo
de diodos. O uso do DAD permitiu uma analise
simultdnea em uma grande faixa de A, possibilitando
a escolha do 6timo para esta analise (235 nm). A
separacdo da cafeina, do paracetamol e do AAS
utilizou como fase moével metanol e agua ultrapura
com Hs;PO, (pH 2,5) na propor¢do de 55:45 vlv,
respectivamente. A coluna cromatogréfica C18
(4,6mm x 25cm x 5um), foi mantida a temperatura
ambiente com vazao de 1,0 mL/min. Na separacéo,
utilizou-se como padrdo interno a piridoxina
(vitamina B6), para diminui¢cdo de erros nas medidas
e maior confiabilidade do método. O cromatograma
da separacdo otimizada pode ser observado na
Figura 1.

Figura 1. Cromatograma da separacao de:
piridoxima (1), paracetamol (2), cafeina (3) e AAS
(4), sob condicBes apresentadas acima.
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Para validagdo do método foram estudados os
parédmetros de linearidade, repetibilidade, robustez e
recuperacado, seguindo as normas da ANVISA®,

O método mostrou-se linear (com R*>0,99) na
faixa de 10-110 upg.L", com medidas de seis
concentracdes em triplicata. Boa linearidade
também foi verificada com curva de adicdo de
padréo (R2>0,99), realizando-se adicdo de 0-25
ug.L™, seis concentracdes em triplicata em dois
farmacos. A repetibilidade, baseada nos desvios-
padrdo relativo as areas de cada composto,
representada por CV (%) foi 1,45; 1,33 e 0,99 %
para o paracetamol, cafeina e  AAS,
respectivamente. A robustez foi determinada pela
resolucdo dos pares criticos (paracetamol e
cafeina), onde foram variados: pH da fase aquosa
(2,0 ou 3,0), % da fase orgénica (52 ou 58 %) e
temperatura (23,5 ou 26,5 °C), aplicando-se um
fatorial de 2°. As resolucdes ficaram entre 1,27-1,71.

A recuperagéo foi medida adicionando-se 80, 100
e 120% da quantidade dos compostos analisados,
presentes em dois analgésicos obtidos em mercado
local. Os resultados encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1. Recuperacdo (em %) de paracetamol,
cafeina e AAS adicionados a medicamentos A e B.

% Paracetamol Cafeina AAS
Adicionada

80 98,81+4,41 97,83+3,35 95,42+5,34
A 100 96,87+0,73 104,95+4,32  97,48+4,70

120 96,30+1,93 98,36+3,48 91,78+2,71

80 99,92+0,61 105,15+6,43  ndo contém
B 100 98,01+1,34 99,41+3,65 ndo contém

120 96,27+2,97 104,30+4,71 nao contém

Conclusdes

O método apresentado mostrou-se rapido, eficiente,
reprodutivel e com valores de recuperagdo dentro
da faixa aceitavel (95-105%) para farmacos.
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