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OBJECTIVO:

O objectivo foi validar um método analitico para quantificar a
furosemida em formas farmacéuticas genéricas e comercial,
usando a espectrofotometria UV.

INTRODUCAO:

A furosemida é um farmaco que actua no aparelho
cardiovascular, estando incluida no grupo dos anti-hipertensores
e sub-grupo dos diuréticos da ansa '. As amostras dos farmacos
usados neste trabalho foram: Cinfa, Ratiopharm, Sandoz e
Winthrop (genéricos) e Lasix® (comercial).

Neste trabalho aplicou-se a cromatografia de camada fina (TLC)
para averiguar se na dissolugdo dos farmacos em metanol,
outras substancias para além da furosemida, eram dissolvidas .
A espectrofotometria UV foi usada como método instrumental
para quantificar a furosemida nos farmacos. A furosemida
absorve na regido ultravioleta do espectro electromagnético (190
a 340 nm), sendo o maximo de absor¢do ao comprimento de
onda 238 nm 2.

METODOLOGIA:

Validagédo do método analitico:

Os pardmetros de validagdo do método analitico estudados
linearidade, limite de detec¢do (LD) e limite de
quantificagédo  (LQ), (repetibilidade e precisdo
intermédia) e exactidao.

* Linearidade: obtida através de 9 calibragbes usando
solugdes de concentragéo a variar entre 0,804 mg/L a 15,1
mg/L.

LD e LQ: estabelecidos a partir dos parametros de
calibragéo (desvio padréo (s) e do declive (m)).

» Repetibilidade: estudada pela analise de 3 Solugdes de
Controlo de Qualidade (SCQ) analisadas 5 vezes no mesmo
dia.

« Precisdo intermédia: avaliada pelo desvio padrao relativo
das 3 SCQ em 6 dias diferentes.

« Exactidao: avaliada pelo erro relativo percentual das 3 SCQ
em 6 dias diferentes.

foram:
precisdo

RESULTADOS:
Analise por TLC:
Nos extractos -

metanolicos das
amostras foi extraido
o principio activo, a
furosemida, ndo
havendo qualquer
evidéncia de
contaminagées por
outras substancias
que fazem parte dos
medicamentos
(excipientes).

Figura 1: Placa de TLC resultante da analise as 5
amostras dos farmacos
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« declives variam entre 0,0627 e 0,0742

« ordenada na origem obteve-se um valor
médio de -0,030+/-0,009.

« coeficientes de correlagdo variam entre
0,9955 e 0,9998, tendo um valor médio de
0,9991, mostrando que a curva de
calibragdo segue uma tendéncia linear.

Limite de Detecgao e Limite de Quantificacédo:

Os resultados demonstram que o LD varia entre 0,24 e 1,21 mg/L e o LQ entre 0,74 e
3,67 mg/L, sendo o valor médio de 0,4 (+/-0,3) e 1,3 (+/-0,9) mg/L, respectivamente. Ha
uma grande amplitude entre LD e LQ, resultante da execucgéo das calibragdes em dias

diferentes.

Precisao:

Tabela 1 - Precisao intermédia

Parametros *| SCQ 1 sCQ2 ‘ scQa3
VE 15 8 2
VM 15,3 8 21
s 0,4 0,4 0,4
sr% 2,6 4,6 18

Tabela 2 - Repetibilidade

Parametros *| SCQ 1 scQ2 scas3
VE 15 8 2
VM 14,6 7,6 1,9
s 0,4 0,3 0,2
sr% 2,9 4,6 13,2

*) VE- Valor esperado (mg/L); VM - Valor medido (mg/L); s- desvio padréo; sr% - desvio padréo relativo

Em regra geral, a preciséo (preciséo intermédia e repetibilidade) foi aceitavel.

Exactidao:

Os resultados foram obtidos através das médias das concentragées. Os erros relativos
percentuais (Er%) foram para a SCQ 1 e SCQ2 de 2% e para a SCQ3 de 5%. A

exactidao foi aceitavel .

Determinacéao de furosemida nos farmacos

Parametros Winthrop ‘ Cinfa ‘ Lasix® Ratiopharm ‘ Sandoz
Concentragao mg/L 12,17 12,99 10,35 10,54 19,21
(+/-s) (+/-0,03) (+/-0,06) (+/-0,08) (+/-0,04 (+/-0,03)
Massa (mg) de
furosemida no 38,91 33,16 41,69 38,37 39,48
comprimido
Er% 2,7 171 4,2 4,1 1,3

Globalmente, a exactiddo nas analises dos farmacos foi aceitavel, pois 0 Er% é < 5%.

CONCLUSAO:

Globalmente os resultados obtidos foram préximos dos esperados. O ligeiro
défice nas formulagées genéricas e o ligeiro aumento da formulagdo comercial

Lasix® pode ser explicado por erros durante a execugdo da técnica. O objectivo
do trabalho foi atingido, pois foi possivel validar o método analitico e quantificar

a furosemida como matéria-prima (padréo) e em formas farmacéuticas.
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