Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Goiania — 2016

Desenvolvimento e validagcdo de método para determinar etanol em
xaropes utilizando cromatografia gasosa multidimensional.

Lilian Ribeiro Batista'(PG), Nelson Roberto Antoniosi Filho'(PQ)*- nelson@quimica.ufg.br

1Ca\mpus Universitario - 74690900 - Goiania, GO - Brasil - Caixa-postal: 131. Universidade Federal de Goias, Instituto
de Quimica, Laboratério de Métodos de Extragcdo e Separacdo (LAMES).

Palavras-chave: Etanol, headspace, espectrometria de massas, xarope, cromatografia multidimensional, controle de

qualidade.
Abstract

Development and validation of method to determine
ethanol in medicated syrups using multidimensional
gas chromatography. This work reports a validated
method for the quantification of ethanol in
commercial syrups and could be considered for the
quality control of liquid drug preparations.

Introducao

O etanol é frequentemente utilizado como um co-
solvente em medicamentos, sua administragédo pode
causar hipoglicemia e efeitos sobre o sistema
nervoso central, incluindo descoordenacgéo muscular
e alteragdes comportamentais’. Além disso, a
exposicdo pré-natal ao etanol ainda pode ter
influéncia sobre o desenvolvimento da crianga,
incluindo hiperatividade, déficits de atencdo e de
memoéria, problemas de aprendizagem e de
desenvolvimento social e emocional®. A técnica de
cromatografia gasosa multidimensional basea-se no
uso de duas ou mais colunas capazes de aumentar
a capacidade de picos comparada as técnicas
classicas de separagdes unidimensionais (Figura I).
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Figura |: Configuragdo de um sistema MDGC.
Fonte: Adaptado de Shimadzu (http://www.shimadzu.com/an/gc/multidimge/multidimmdgc.html

Com o objetivo de assegurar a confiabilidade dos
resultados obtidos, a validagdo do método analitico
empregado, seguindo a resolucao ANVISA®, foi feita
como garantia da qualidade das medicdes.

Resultados e Discussao

Utilizando um sistema de cromatografia a gas
multidimensional com o acoplamento de um
amostrador headspace foi possivel efetuar analises
sem qualquer limpeza ou processo de derivatizacao.
A deteccédo do etanol em menos de 3 (trés) minutos
(GC/FID) e 6 (seis) minutos (GC/MS) de andlise
possibilitou com que o tempo total, juntamente com
a eluicdo do mesmo na segunda dimens&o, fosse
de 10 minutos totais sem comprometer o poder de
separacdo em 2D. Os parametros de validacio

analitica comprovaram a precisdo e exatiddo das
analises quantitativas, com baixos limites de
guantificacdo (0,06% v/v) e deteccdo (0,03% v/v),
ampla faixa de linearidade, robustez adequada, e
valores de recuperacdo que variaram de 96,71% a
101,38%, o que possibilitou a andlise dos xaropes
comerciais nos niveis de concentracdo maxima
estabelecidos pela ANVISA (0,5% criancas e 2%
adultos). As concentragfes de etanol nos xaropes
analisados ficaram entre 0,06% e 8,83% (Tabela I).

Tabela I: Porcentagem de etanol encontrado em formas
farmacéuticas comerciais.

Forma Farmacéutica Porcentagem de Etanol (v/v)
Antak — Lote | 8,34
Antak — Lote Il 8,83

Antux 4,33
Brondelix 0,07
Calciovital 0,94

Cloridrato de Ranitidina 2,43
EMS-Expector 0,61
Label 0,30
Melagrido 0,23
Prelone 0,28
Redoxon 0,06
Tilugen 0,53

Conclusoes

O processo realizado em sistemas automatizados
permite analisar até 96 amostras/dia, garantindo
gue o método proposto é rapido e pode ser aplicado
em analises laboratoriais de rotina. A espectrometria
de massas como segundo detector proporcionou
vantagens na identificacdo dos componentes do
xarope. A alta concentracdo de etanol evidenciada
em alguns xaropes comerciais demonstra a
necessidade de incrementar o controle de qualidade
das empresas produtoras, bem como a fiscalizacdo
por parte da ANVISA. Portanto, o método
desenvolvido por HS-MDGC-MS consiste em uma
nova alternativa para controle de qualidade de
formulagGes farmacéuticas liquidas.
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