ANALISE DE DULOXETINA EM CAPSULAS POR
CROMATOGRAFIA LiQUIDA E ELETROFORESE CAPILAR:
UMA COMPARACAO QUALI E QUANTITATIVA
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= INTRODUCAO

No controle de qualidade farmacéutico, é cada vez mais
importante demonstrar a confiabilidade dos ensaios
analiticos. E possivel avaliar a adequabilidade de uma
analise através da avaliagdo estatistica dos valores
obtidos, assim como da comparagdo com diferentes
metodologias.

A eletroforese e de cromatografia liquida sdo dois dos
principais métodos instrumentais de separagdo de
compostos utiizados na area farmacéutica. Na
cromatografia a liquido de alta eficiéncia (CLAE)
compostos de uma mistura séo separados devido a suas
diferentes interagdes com a fase estacionaria da coluna
cromatografica (usualmente grupamentos de silica e
carbono). Na cromatografia capilar eletrocinética micelar
(MEKC) separa compostos polares e apolares ocorre pela
diferenca de carga e de massa das moléculas.

Tabela 1. Para de validagao dos métodos analiticos por CLAE e
MEKC para analise de DLX.

Parametros CLAE MEKC
Faixa de concentragéo (pg/mL) 4-14 50 - 550
Coeficiente de Correlagéo (r) 0,9998 0,9999

Especificidade (interferéncias
investigadas)

Placebo e Degradacdes acida, basica,
oxidativa, fotolitica e térmica.

Precisdo Intradia (%) 101,41 -99,77 100,83 — 99,46
Exatiddo (média %) 100,19 100,54
LD e LQ (ug/ml) 0,5e1,45

= RESULTADOS €
A intercambi os métodos analiticos foi
analisada atrav teste t de Student (Tab. 2),
avaliando o grau de proximidade entre os resultados
obtidos pelos dois métodos.
eletroforética

S
pro condigdes analiticas. Para

visualizag@o destas variaveis na analise de DLX (Tab. 3),
foram avaliados os resultados de um dia de experimento
com 15 amostras analisadas.

Tabela 2. Teste t de Student para comparagéo dos métedes™

em CLAE e MEKC para anélise de DLX.

CLAE MEKC
DLX (%) 99,82 100,445y
DPR 1,48 1,28
Numero de amostras 18 18
t calculado® ® 0.123

+Graus de liverdade: 34
“taritico: 2,032

Tabela 3. Varidveis metodolégicas entre CLAE e MEKC visualizadas
durante um ensaio de linearidade para analise de DLX.

Parametros CLAE MEKC
Volume de residuo/dia (mL) 400 70
Solvente organico (%) 40 -
Tempo de anélise (min) 8,0 9,5

Tempo de condicionamento do

sistema (min) L &

Padronizag&o Interna sim

Figura 2. Ci (A) e El g (B) da
DLX quando exposta & degradacéo acida por 30 min.

= CONCLUSAO

Este estudo fez uma comparagdo entre as técnicas de
MEKC e CLAE. Ambas demonstraram ser lineares,
especificas, robustas, precisas e exatas para a
determinacéo quantitativa de DLX.

Conforme avaliado neste estudo, os métodos validados
séo intercambiaveis para a analise de DLX.

Para a escolha da metodologia de analise adequada
devem ser avaliadas as necessidades e limitagdes do
laboratério, seja industrial ou académico.
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