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Introducao |

A Cromatografia por injecao sequéncial (SIC) [1]
fusiona a analise por injecdo sequéncial (SIA) é
cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC),
possibilitando separacdes cromatograficas rapidas
com custo relativamente reduzido e minima geracao
de efluentes. As caracteristicas de robustez para o
monitoramento de processos e a possibilidade de
implementacao de diversas etapas antes da analise
propriamente, tipicas do SIA, sdo mantidas no SIC.
O quinino ((R)-(6-metoxiquinolin-4-il)((2S,4S,8R)-5-
vinilquinuclidin-2-yl)metanol  trihidrato), alcaléide
originalmente extraido da arvore da quina
(Cinchona), espécie Peruana, tem amplo uso como
antimalarico, entre outros, em cosmética para o
cuidado do cabelo e em alimentos como
saborizante. E recomendado pela FDA (The Food
and Drug Administration of the United States) para o
tratamento da malaria causada pelo Plasmodium
falciparum em casos sem complicacdes. A maioria
de farmacos utiliza associagbes medicamentosas
dificultando a determinacéo por fluorimetria direta. A
separacdo cromatografica €& uma interessante
alternativa, mas pela natureza ibnica do quinino
melhores resultados s&o obtidos empregando
pareamento-ibnico Pl [2], mas as condi¢bes (pH,
temperatura e outros) devem ser rigorosamente
controladas.

Nesse trabalho, desenvolveu-se um procedimento
analitico para a determinacdo de quinino em
farmacos empregando SIC e espectrofotometria.

Resultados e Discussao
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Figura 1. Sistema de Cromatografia por injecéo
sequencial.
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No sistema SIC a bomba de pistdo suporta uma
presséo por volta de 1000 PSI (a vélvula de alivio é
ativada acima de 700 PSI), a coluna monolitica tem
2,5 cm de comprimento e a Bobina coletora de 200
cm. O espectrofotdmetro utilizado € um multicanal
do tipo CCD com fonte de Deutério, comprimento
analitico para o quinino 240 nm. Foram analisados
amostras de um farmaco, um fitoterapico e um
xampu, tipicamente encontrados no Brasil. O
farmaco foi dissolvido em HCI 0,1M, as amostras do
fitoterapico e do xampu em Metanol. Todas as
amostras foram submetidas a tratamento no banho
de ultra-som durante 30 minutos, logo filtradas e
injetadas previa diluicdo para ajuste na faixa
analitica de calibracgéo.

Inicialmente foram otimizados diversos parametros
empregando um padrdo de quinino de 5mg L™
Composicdo da fase movel (50:50 v/iv Metanol:
acido acético 0,1M-heptano sulfonato de sddio
10mM), vazdo da fase mével (35 pL s™), volume de
amostra 400 pL. Em todos os casos a resolugéo foi
maior a 1,5 o tempo de analise 120 s e o volume de
fase mével 4 mL.

A resposta linear foi observada entre 0,25 e 5,0
mg L™ (r=0,9999). O limite de detecco para (3c) € 0
coeficiente de variagdo para 0,25mg L™ (n=7) foram
estimados em 0,05 mg L™ e 4 %, respectivamente.

A concentracdo de quinino no farmaco foi
compativel com o rotulo do produto (99% de
concordancia) j4 para o fitoterapico € a amostra de
xampu a etapa de preparacdo deve ser melhor
investigada, porque aparentemente se apresentam
interferéncias da matriz que modificam a linha base
dificultando a determinacao.

Conclusodes

O procedimento proposto apresentou alta
frequéncia analitica, baixo consumo de solvente
organico e reagente de PI, sendo adequado para
determinar o quinino em farmacos.
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