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Introducao |

Apesar da introducdo de muitos farmacos novos no
mercado, o &cido acetilsalicilico (AAS) continua
sendo um dos analgésicos antipirético e
antiinflamatério amplamente prescrito’. Devido &
importancia no controle de qualidade de farmacos, o
desenvolvimento de métodos eficientes de analise é
de grande interesse, tanto na producdo, quanto na
fiscalizacdo dessas drogas. Nesse contexto, 0s
métodos eletroanaliticos podem ser uma alternativa
para determinacdo do AAS, apresentando alta
sensibilidade e seletividade, além de simplicidade no
tratamento da amostra e baixo custo de andlise
frente aos demais métodos instrumentais. Dessa
forma, o presente trabalho apresenta a
determinacdo de AAS em sistema de andlise por
injecdo em fluxo (FIA) com deteccdo amperométrica
de mdltiplos pulsos (MPA), que pode proporcionar
alta reprodutibilidade e elevada frequéncia analitica
aliada as vantagens dos métodos eletroquimicos.

Resultados e Discussao |

As investigacbes do comportamento eletroquimico
do AAS foi realizado por voltametria ciclica,
utilizando um eletrodo de diamante dopado com
boro (8000 ppm) como eletrodo de trabalho (4,0
mmz), Ag/AgCl e platina como eletrodos de
referéncia e auxiliar, respectivamente. As melhores
condi¢des foram alcangcadas em meio de H2SOa4 0,1
mol L* sem a necessidade prévia de hidrélise
alcalina do AAS?, cujo voltamograma € apresentado
na Figura 1, sendo observado um pico de oxidacéo
em torno de 2,0 V para o AAS.
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Figura 1: Voltamogramas ciclicos do eletrdlito suporte H,SO4 0,1
mol L (a) e do AAS 5,0 x 10* mol L™ (b). Velocidade de
varredura: 50 mV/s
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As condi¢des do sistema FIA em linha Unica foram
otimizadas em fluxo de 1,51ml/min e a alca de
amostragem de 100uL. O modo de deteccdo MPA
foi utilizado para evitar a passivacdo e/ou
contaminacdo do eletrodo de trabalho que era
observada quando se aplicava a amperometria a
potencial constante em 2,0 V. O desvio padrao
relativo de 30 injecBes foi de 14,47 % a potencial
constante contra 1,48 % no modo MPA. Dessa
forma, dois pulsos de potenciais foram utilizados,
sendo um potencial utilizado para oxidacdo da
aspirina em 2,0V/100ms e outro para limpeza
eletroquimica em 1,0V/100ms. O Fiagrama e a
curva de calibracdo nessas condicdes sé&o
apresentados na Figura 2. Um étimo coeficiente de
correlacao linear foi obtido (R=0.999) e os estudos
de adicdo-recuperacao foram em torno de 100%.
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Figura 2. (A) Fiagrama do AAS obtido por MPA em FIA nas
concentragBes padrdo de 20 (a) 40 (b) 60 (c) 80 (d) e de 100
pmol L (e). Analise da amostra em (f) e amostra mais padréo 20
umol L'l(g).(B) Curva de calibragdo obtida pelo Fiagrama.

Conclusoes |

Os resultados demonstraram a possibilidade da
andlise do AAS em formulagdes farmacéuticas por
meio da MPA em FIA. O método proposto é simples,
rapido (180 injecdes/hora), de baixo custo e com
alta reprodutibilidade. Estudos para validacdo do
presente método estdo sendo realizados juntamente
com a analise simultinea de outros farmacos
associados.
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