Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Comparacgéao entre as medidas de transmitancia e refletancia difusa
para o doseamento de comprimidos dose fixa combinada de AZT+3TC
utilizando a espectroscopia no infravermelho préximo.

Leandro de M. Fran(;al(PG), Severino Grangeiro Jr2'4(PG), Simone da S. Sim(")esz's(PQ), Maria das
Gracas A. Kornl(PQ), M. Fernanda PimenteIZ(PQ), Davi P. de Santana4'3(PQ) simoes.simone@gmail.com

! Universidade Federal da Bahia - Instituto de Quimica - Grupo de Pesquisa em Quimica Analitica
“Laboratério Farmacéutico do Estado de Pernambuco - LAFEPE

% Universidade Federal de Pernambuco — Departamento de Engenharia Quimica

* Universidade Federal de Pernambuco — Departamento de Ciéncias Farmacéuticas

Palavras Chave: AZT+3TC; infravermelho préximo; transmitancia; refletancia

L ntroducio |

A espectroscopia no infravermelho préximo (NIR)
tem sido utlizada para analises qualitativas e
guantitativas na indudstria farmacéutica por suas
caracteristicas inerentes. As andlises de amostras
sélidas, como comprimidos, podem ser feitas por
transmissdo ou por reflexdo da luz irradiada. Neste
trabalho o desempenho desses dois modos de
medida NIR sdo comparados para a determinacao
simultinea dos teores de lamivudina (3TC) e
zidovudina (AZT) em comprimidos.

. Experimental |

As amostras produzidas na industria farmacéutica
tém uma faixa de variacdo estreita, ja que realiza
um controle rigido dos produtos. Para ampliar a
faixa de concentracdo de AZT+3TC nos
comprimidos  produzidos em linha, foram
elaborados em planta piloto 33 comprimidos na
faixa de 85 a 115% de AZT+3TC, isto é, 300mg e
150mg respectivamente. Também foram coletados
comprimidos néo revestidos de 47 lotes distintos e
comprimidos revestidos de 31 lotes distintos. Os
espectros NIR de refletancia e transmitancia foram
registrados em um espectrofotdmetro da marca
BOMEM equipado com acessoérios especificos para
estes dois tipos de medida. A selecao das amostras
de calibracédo e predicao foi feita usando o algoritmo
Kennard-Stone. O teor de AZT+3TC foi
determinado utilizando a regresséo PLS.

Resultados e Discussao |

O espectros brutos de todos os comprimidos
analisados sdo mostrados nas Figuras 1(A) e 1(C).
Dos pré-tratamentos investigados, aquele que
apresentou os melhores resultados foi a suavizacdo
Savitzky-Golay, figuras 1(B) e 1(D). A JUnica
diferenca no pré-tratamento dos conjuntos de dados
foi o tamanho da janela utilizada, isto é, 21 pontos
para os dados de refletdncia e 39 para os dados de
transmitdncia. Os modelos PLS de foram
construidos usando os dois tipos de medidas, nas
duas fases de fabricacdo dos comprimidos, ou seja,
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antes e depois da etapa de revestimento. As
performances dos modelos foram comparadas de
acordo com a o menor erro médio quadratico de
previsdo (RMSEP).

Figura 1: espectros brutos de transmitancia (A) e refletéancia (C)
e suavizados (B e D).

Para os dados de transmitancia foram obtidos
RMSEP’s de 12,5 e 6,2 mg, para o teor de AZT e
3TC em comprimidos nao-revestidos,
respectivamente. E 11,6 e 4,7, respectivamente para
os comprimidos revestidos. Para os modelos
construidos utilizando os espectros de refletancia
foram obtidos RMSEP’s para o teor de 11,4 e 7,4
mg, para o0 AZT e 3TC, respectivamente, para 0s
comprimidos nao-revestidos. Para os comprimidos
revestidos, 11,7 e 7,6 mg respectivamente.

Conclusodes |

Para o doseamento de AZT em comprimidos n&o-
revestidos, os modelos construidos com o0s
espectros de refletdncia obtiveram um melhor
desempenho. Ja para o doseamento de AZT em
comprimidos revestidos e para o doseamento de
3TC nas duas fazes do processo os modelos
utilizando as medidas de transmitancia
apresentaram um menor erro. Contudo, 0s erros
apresentados pelos dois tipos de medidas estdo
dentro das especificacdes farmacopéicas,
mostrando que a espectroscopia NIR é eficiente
para o doseamento simultdneo de AZT+3TC em
comprimidos dose fixa combinada.
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