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Introducao |

O controle de metais pesados em farmacos
triciclicos €& importante, pois muitas destas
substancias sdo empregadas em tratamentos de
uso continuo. O ensaio de pureza, sendo um dos
parametros de controle de qualidade de farmacos,
visa determinar metais pesados. Entretanto, a
metodologia preconizada pelas farmacopéias
emprega ensaios semiquantitativos e nao-seletivos
de precipitacdo de sulfetos metalicos. Além disso,
outra dificuldade na determinacdo de metais
pesados nestes farmacos é a decomposi¢cao da
amostra por via Umida, mesmo empregando altas
temperaturas e pressdes. Desta forma, cabe
ressaltar, que os procedimentos recomendados por
algumas farmacopéias (Farmacopéia Brasileira,
Americana e Européia), tanto para o preparo da
amostra quanto para a determinagdo de metais
pesados (As, Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb, Pd, Rh, Ru e
V) em farmacos triciclicos devem ser aprimorados.
Assim  sendo, ¢é necessario desenvolver
metodologias adequadas para a determinac¢do de
metais pesados em farmacos ftriciclicos que
fornegam resultados rapidos, precisos e confiaveis.
Para o desenvolvimento de novas metodologias de
determinacdo de metais pesados em farmacos
triciclicos propde-se, neste trabalho, a utilizagcdo da
vaporizagao eletrotérmica acoplada a
espectrometria de emissdao Optica com plasma
indutivamente acoplado (ETV-ICP OES). O uso da
ETV dispensa a decomposi¢ao prévia da amostra,
bem como, possibilita determinar  baixas
concentragdes dos analitos, pois ha uma melhora
consideravel no limite de deteccdo (LOD) da
técnica. Outra caracteristica estd relacionada a
capacidade multielementar, desejavel para analise
de rotina.

Resultados e Discussao |

Farmacos ftriciclicos (Cloridratos de Amitriptilina,
Diltiazen, Loratadina, Metoclorpramida e Ranitidina)
foram escolhidos para investigar a viabilidade da
técnica de ETV-ICP OES para a determinagao de
metais pesados. Os parametros operacionais do
ETV-ICP OES (modelo ETV 4000C, Spectral
Systems,) como poténcia do plasma (1500 W), gas
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carreador (Ar, Ar1: 380 mL min™ + Ar2: 140 mL min’
"), gas de reagdo (Freon 12/CCl,F5, 3,00 mL min™) e
programa de temperatura do  vaporizador
eletrotérmico (pirdlise: 300 e 600 °C e vaporizagao:
1000 e 2000 °C, para elementos volateis e menos
volateis, respectivamente) foram  otimizados
utilizando padrdes aquosos e amostra. Os efeitos da
massa de amostra de 2,5 a 10 pg, do modificador
quimico/carreador (Pd) e do gas freon CClF,
(modificador/carreador halogenado) também foram
avaliados. A metodologia desenvolvida foi aplicada
para a andlise de amostras de farmacos triciclicos,
sendo que as determinagdes foram feitas através de
calibragdo convencional com padrdes aquosos na
faixa de 30 a 300 ng e por adicdo de padrao. Para
comparagado de resultados, as amostras foram
analisadas por ICP-MS, sendo as amostras
previamente decompostas por combustéo iniciada
por microondas. Foram detectados somente Cr, Cu,
Mn e Ni. Recuperagao dos analitos na faixa de 97 a
103% e resultados concordantes com a técnica de
ICP-MS foram obtidos. A precisdo do método,
expressa com desvio padrao relativo (n = 5), foi
melhor do que 10% e LOD na faixa de 3 ng para Mn
e 150 ng para As.

Conclusoes |

A vaporizagdo eletrotérmica é uma técnica
adequada para a introdugao de amostras sélidas no
ICP OES, principalmente para amostras de dificil
decomposi¢cdo, como é o caso dos farmacos
triciclicos. Comparada a metodologia preconizada
pelas farmacopéias, a ETV-ICP OES foi satisfatéria
para a determinagdo de metais pesados em
farmacos triciclicos. Além dos baixos LODs, a
técnica utilizada tem como vantagem a capacidade
multielementar de analise, a andlise direta da
amostra sélida, ndo sendo necessario o0 uso de
grandes quantidades de reagentes, como no caso
dos métodos descritos nas farmacopéias. Os riscos
de perda dos analitos e a redugédo da possibilidade
de contaminacao também sao minimizados.
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