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INTRODUGAO
As  tetraciclinas (Fig. 1) sdo agentes
antimicrobianos de amplo espectro de agdo,

empregadas tanto na medicina humana como na
veterindria e disponiveis sob diferentes formulagdes.
A

principalmente por cromatografia

determinagdo das  tetraciclinas ocorre
liquida de alta
eficiéncia (HPLC). Usualmente, as separagdes ocorrem

em colunas de fase reversa, principalmente C;g ou Cq.

Ry, R, Ry Ry Rs
Tetraciclina H-  H- OH- CH3- H-
Clortetraciclina H- H- OH- CH3- Cl-
Oxitetraciclina H-  oH. OH- CH3- H
Doxiciclina H- OH- H- CH3- H-

Figura 1: Estruturas moleculares das tetraciclinas.

OBJETIVO

1id,

D de um método

analitico para a determinagdo de tetraciclina (TTC)

to e

em medicamentos, empregando a HPLC associada a
detector de arranjos de diodos (DAD).
amostras de medicamentos

Andlises em

comerciais & base de TTC.

PARTE EXPERIMENTAL

(Triturar 20 comprimidos |

Pesar massa equivalente a 25 mg
do principio ativo

)

J

50 mL

| Diluir 1/30 v/v

HPLC )

Equipamento Utilizado:

HPLC Waters, bomba bindria, modelo 1525, injetor
7725, detector DAD 2996 (Waters), A:388 nm.
Condigdes Cromatogrdficas:

Fase Estaciondria: coluna XTerra® RP8 (250 x 4,6
mm, 5 pm)

Fase Mével: solugdo de dcido oxdlico 0,010 mol L-!
(pH 4): metanol, com eluigdo isocrdtica (70:30, v/v).

RESULTADOS

As condigdes de separacdo cromatogrdfica entre TTC, OTC (padrdo interno) e
eventuais interferentes da amostra foram avaliadas a partir dos pardmetros de

conformidade do sistema cromatogrdfico.

Um cromatograma caracteristico é apresentado na Fig. 2, e os resultados dos
pardmetros de conformidade do sistema cromatogrdfico sdo apresentados na Tab. 1.

Para a validagdo do método desenvolvido, foram avaliados os seguintes

pardmetros: seletividade, faixa linear de trabalho, linearidade, sensibilidade,

precisdo, exatiddo, detectabilidade e limite de quantificacdo (LOQ) (Tab. 2).

Tabela 1 :Pardmetros de conformidade do sistema

io8 TC [OoTC |Valores
8,4 a Pr izads
Eficiéncia 4610 |4830 |> 2000
2302 Fator de retengdo 8,29 (9,33 |1 <k < 10
Resolugdo 2,26 (2,02 Rs>2
e 4 |Fator de 1,06 (0,98 |1
) 5 60 800 tm  |assimetria
Mitss
Figura 2: Cromatograma caracteristico.
A vdlidagdo do método foi realizada
tendo como base as recomendagdes da  Tabela 2: Pardmetros de validagdo.
ANVISA.
Q\J Pardmetro
< |Faixa Linear 5-25 pg mL-!
(167-833 mg/comprimido)
Andlises dos medicamentos Linearidade (r) 0,9998

Sensibilidade (UA mL pg!) 0,174 + 0,00284

Teor nominal: 500 mg

P<0,05
Amostra 1: 480 mg Precisdo Intra-ensaio (RSD)
Amostra 2: 555 mg Medicamentos 041-199%
Amostra 3: 501 mg l."reiisﬁo Inter-ensaio (RSD) 550 %
Detectabilidade 0:017 pg mL-!

Ps medicamentos analisados estdo dentro
das especificagdes

CONCLUSAO

O método proposto para determinacdo de TTC por cromatografia liquida mostrou-se
adequado para ser utilizado no controle de qualidade de medicamentos contendo este
férmaco.

Todas as amostras analisadas estdo de acordo com as recomendagdes da Farmacopéia
Americana - US Pharmacopeia e as andlises das amostras de formulacdes farmacéuticas
comerciais confirmaram as concentragdes discriminadas para o principio ativo (TTC),

confirmando a qualidade dos produtos.
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