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Abstract

Development of a spectrofluorimetric procedure for
the determination of ketoconazole using Ce (1V)
environmental matrix

The method was selective for the determination of
ketoconazole water with good LOD and LOQ, no
treatment samples.

Introducao

Os medicamentos sdo indispensaveis para tratar a
maioria dos problemas de salde, e com o
aparecimento de novas enfermidades, é crescente o
surgimento de diversos farmacos que séo
disponibilizadas no mercado para a terapéutica de
humanos e animais. Atualmente, cerca de 11 milhdes
de substancias quimicas sdo conhecidas, dentre
elas, mais de 4.000 sdo produtos farmacéuticos
utilizados em cerca de 10.000 especialidades
diferentes [1]. A fluorimetria consiste na técnica
utilizada na determinacdo qualitativa ou quantitativa
de substéncias nas quais ocorre o fenbmeno da
fluorescéncia, que, segundo Mendham et. al. (2002),
[2] é resultado da absorgéo de energia radiante e da
posterior emissdo de parte dessa energia. O
cetoconazol, pertencente a classe dos imidazdis,
possui acdo sistémica e topica, podendo ser
incorporado em diversas formas farmacéuticas. O
principal efeito dos imidazéis sobre os fungos é a
inibicAo da esteroll4-a-desmetilase prejudicando a
sintese do ergosterol na membrana, inibindo o
crescimento dos fungos.

Resultados e Discussao

As medidas de fluorescéncia foram realizadas no
espectrofluorimetro (Cary Eclipse, Varian) equipado
com uma lampada de xen6nio, utilizando-se cubeta
de quartzo, com quatro faces polidas e tubo
fotomultiplicador como detector. Na otimizagéo, foi
avaliado o efeito dos parametros quimicos sobre a
intensidade de emissdo da solucdo padréo de
Cetoconazol. No estudo do efeito do solvente e da
concentracdo sobre a intensidade de fluorescéncia,
foram testados HCI, e H2SO4, nas concentragdes de
0,001 mol L-1 até 1 mol L-1. As melhores condi¢des
foram encontradas para a solu¢do de H2SO4 1,0 mol
L* sendo esté fixada para continuidade do trabalho.
Foi obtido o espectro de matriz de excitagdo-emissao
de uma solucéo de Cetoconazoll,9 x 104 e Cério (IV)
7,2 x 10* em H2S041,0 mol L* para verificar os
comprimentos de onda de excitagdo e emisséo do
analito (Figura 1).
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Figura 1 - Matriz de excitagéo e emissdo do Cetoconazol 1,9 x
10 e Cério (V) 7,2 x 10"* em &cido sulfarico 1,0 mol L™
Verificou que a excitacdo ocorre em 250 nm com a
emissdo méxima ao redor de 360 nm. Sob as
condi¢cdes otimizadas, o procedimento apresentou
uma curva analitica com 1= 1,76 x 10°% x Ccrz + 67,53;
onde | é a intensidade de emisséo (u.a.) e Ccrz a
concentracdo de Cetoconazol em mol L1, com um
coeficiente de correlagdo de regressdo linear de
0,9967. O limite de deteccdo e quantificacdo
calculados foram de 1,92 x 107 mol L e 6,41 x 10”7
mol L1, respectivamente. A exatiddo foi avaliada
estudando-se a recuperacdo do Cetoconazol em
matrizes de 4gua potavel, piscicultura e superficie.
As recuperacdes variaram entre 87,25 a 112,5%.

Conclusoes

O procedimento espectrofluorimétrico desenvolvido
mostrou-se seletivo e com boa sensibilidade para a
determinacdo de Cetoconazol, podendo ser
empregado no estudo de matrizes como aguas. Na
realizacdo do procedimento ndo houve a
necessidade de nenhum tipo de tratamento de
amostra, 0 que proporciona maior rapidez e
facilidade ao método, destacando o baixo uso de
solventes orgénicos
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