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Introducao |

A fluorescéncia molecular é considerada uma
técnica com alta sensibilidade para a determinagdo
de diversas classes de compostos. Diuréticos sao
compostos fluorescentes particularmente
importantes para determinagdes analiticas por
serem proibidos pelo Comité Olimpico por sua
propriedades. Diversas condi¢cdes experimentais
devem ser consideradas no desenvolvimento de
métodos por fluorescéncia, sendo o pH uma das
mais importantes.

O objetivo do presente trabalho é apresentar os
resultados obtidos para a determinacdo das
constantes de dissociacdo acida (pKa) para os
diuréticos: Amilorida (AML), Triantereno (TRI),
Bumetanida (BUM) e Bendroflumetiazida (BDZ),
utilizando fluorescéncia molecular e o modelo de
andlise de fatores paralelos (PARAFAC).

Para a determinagdo os quatro diuréticos foram
estudados separadamente na concentracdo de 150
g L™ para AML, BUM e BDZ e 13,5 ug L™ para TRI.
Foram, utlizadas solu¢cdes tampdes com pH
variando de 3,0 a 11,0 e adquiridos matrizes de
excitacdo e emissao de fluorescéncia no intervalo de
220 a 400 nm e 230 a 600 nm, para excitacdo e
emissdo, respectivamente. Em seguida, os dados
foram importados no programa Matlab e
decompostos pelo modelo PARAFAC, utilizando o
pacote N-way Toolbox".

Resultados e Discussao |

A andlise dos dados revelou que o numero de
fatores do PARAFAC, estimado pelo parametro
concordia, necessario para modelar cada diurético
foi; 2, 2, 3 e 2, para AML, TRI, BUM e BDZ,
respectivamente, que € consistente com o ndmero
de espécies que deve estar presente pelos dados da
literatura®. Observou-se que para todos os diuréticos
h& uma grande sobreposicdo entre os espectros de
emissao e excitacdo, o0 que impossibilita a
determinacdo univariada convencional. A Figura 1
apresenta os perfis de concentracdo das trés formas
de BUM. Através das intersec¢Bes dos perfis de
concentracao das espécies acida e basica pode-se
estimar seus valores de pKas, A Tabela 1 apresenta

os valores de pKas estimados para os 4 diuréticos
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estudados, onde observa-se uma  Otima
concordancia entre os valores estimados e o0s
reportados na literatura, sendo o maior erro de 0,5
unidade de pH, obtido para BDZ.
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Figura 1. Perfis de concentragéo relativa em fungéo
do pH obtidos para s trés espécies de BUM.

Tabela 1. Resultados para os valores de referéncia
e estimados para os pka dos diuréticos estudados.

Diurético pKa Literatura® | pKa Estimado
Amilorida 8,7 8,9
Triantereno 6,2 6,2
Bumetanida 40 e 10,0 39 e 10,1
Bendroflumetiazida 9,0 8,5

Observou-se que a BDZ nao é estavel em agua,
aparentemente  independente do pH, se
decompondo rapidamente em um subproduto com
espectros de fluorescéncia semelhantes.

Conclusdes |

Os resultados demonstram que Otimas estimativas
dos pKas foram obtidas com o PARAFAC. Os perfis
estimados possibilitam uma escolha precisa do pH
de trabalho para o desenvolvimento de métodos de
determinacéo dos diuréticos estudados.
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