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Grupo de

Introducao |

O controle estatistico de processos é uma estratégia
que tem sido cada vez mais utilizada para o
monitoramento on-line de processos industrias, no
qual a principal ferramenta utilizada sao as cartas de
controle multivariadas®. Basicamente, as cartas
multivariadas séo graficos estatisticos que possuem
uma faixa de tolerancia limitada pelas linhas
superior e inferior, calculadas com base no desvio
padrdo das amostras em condicdes de controle.
Este trabalho apresenta a aplicacdo de cartas de
controle multivariadas baseadas no vetor NAS (net
analyte signal)z‘3 utilizando a espectroscopia no
infravermelho préoximo (NIR) na determinacdo da
composicdo simultanea de dois principios ativos
(API), isoniazida e rifampicina, em formulagbes
farmacéuticas produzidas pelo NUPLAM (Nucleo de
Pesquisa em Alimentos e Medicamentos) da UFRN.

Resultados e Discussao |

Inicialmente foram preparadas 22 amostras
sintéticas dentro do controle (DC) através de um
planejamento D-otimizado, utilizando uma variagao
de +5% para cada um dos compostos presentes na
formulagdo. Além destas amostras sintéticas, foram
inseridas amostras dentro e fora do controle (FC)
para ambos os principios ativos obtidos da linha de
producdo, totalizando 106 amostras. Em seguida,
espectros NIR no modo de reflectancia difusa foram
adquiridos para cada uma das amostras utilizando
um espectrofotbmetro NIR portatil (ARCspectro,
Neuchéatel, Switzerland). Os espectros NIR foram
submetidos a diversos pré-tratamentos
quimiométricos, onde 0s mais satisfatérios foram:
OSC (orthogonal signal correction) e suavizacdo
Savistky-Golay. Finalmente, foram desenvolvidas
cartas de controle baseadas no vetor NAS, que é a
porcdo do espectro relacionada especificamente
com o analito. Além das cartas NAS para cada um
dos principios ativos, foram desenvolvidas cartas de
interferentes e dos residuos. A Figura 1a mostra as
cartas de controle NAS, Interferentes e residuos
calculadas para a isoniazida e a Figura 1b, mostra
de forma andloga as cartas para a rifampicina.
Como pode ser visualizado, as presentes cartas
apresentaram uma taxa de acertos elevada, tanto
para as amostras sintéticas como as oriundas da
producédo, conforme planejado. A carta para teor de
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isoniazida apresentou 100% de acerto para
amostras DC e FC da calibracdo e previséo, e a
carta para teor de rifampicina obteve valores
superiores a 90%.
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Figura 1. Carta de controle para isoniazida (a) e
rifampicina (b)

Conclusodes

Este trabalho comprova a aplicabilidade do controle
estatistico de processos, por meio de cartas de
controle multivariadas via NAS, ao monitoramento
simultaneo de dois principios ativos de uma
formulagdo farmacéutica com sucesso.
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