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Conclusao

Existem poucos métodos espectrofluorimétricos descritos na literatura para a
determinagdo de glicocorticoides sintéticos, sendo que todos envolvem trabalhosos
procedimentos de derivagdo quimica. Com foco na andlise de medicamentos,
propusemos o desenvolvimento de um procedimento para inducdo de fluorescéncia e
desenvolvemos e validamos método espectrofluorimétrico para dois glicocorticoides
sintéticos

A proposta de desenvolver um procedimento de inducdo de fluorescéncia da
prednisolona e da triancinolona acetonido foi alcancada com sucesso, através do
desenvolvimento do método baseado na derivagao fotoquimica com irradiacio UV de
solucdes dos analitos em meio contendo acido sulfurico. Parametros experimentais, tais
como a composicdo do sistema de solventes, concentragdo do acido, tempo de
exposicdo a radiacdo UV e condigdes do reator, foram cuidadosamente avaliados e
otimizados de forma a se obter o melhor desempenho do método, incluindo os
parametros de mérito e simplicidade de procedimento.

Os parametros analiticos de mérito, que foram obtidos com as condig¢des
experimentais definidas para um sinal fluorescente 6timo, se mostraram bastante
satisfatorio para uma metodologia analitica proposta para andlise de prednisolona e
triancinolona acetonido em formulagdes farmacéuticas. Obteve-se boa sensibilidade
(com LD’s de 5 ¢ 6 ng mL" respectivamente para a prednisolona e triancinolona
acetonido). Faixas lineares de trés ordens de magnitude e boa repetitividade de
resultados também foram alcangados.

A metodologia se mostrou eficiente quando aplicada em formulagdes comerciais
nas formas de comprimidos, pomadas e suspensdes injetaveis. A presenca de
substancias concomitantes (polimixina B e benzocaina), utilizadas como principios
ativos associados em algumas formulagdes, foi testada e verificou-se a ndo existéncia de

interferéncias. Recuperagdes na faixa aceitavel (entre 90 e 110 %) foram alcangadas em
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todas as formulagdes analisadas. Interferéncias de matriz, em um dos casos, foi
minimizada pelo uso do método de adi¢ao do analito.

O desempenho alcancado nos leva a crer que o método desenvolvido pode ser
usado, a contento, como substituto do método padrao baseado em HPLC-UV, que sem
davida ¢ mais dispendiosa, visto o alto investimento da aparelhagem e alto custo dos
solventes e colunas cromatograficas.

Como sugestao para trabalhos futuros, destacam-se estudos mais detalhados para
acoplamento do procedimento de derivagao fotoquimica com HPLC visando a detec¢ao
mais sensivel usando fluorescéncia. Visando a andlise de fluidos biologicos, seria
possivel ainda a implantagdo de uma metodologia baseada na medi¢ao da fluorescéncia
total de glicocorticdides em urina na qual, estabelecido o nivel de hidrocortisona natural
no fluido, se pudesse acusar a presenca de glicocorticdides utilizados ilicitamente,
efetuando-se assim uma triagem para selecionar as amostras que posteriormente seriam
analisadas por metodologias cromatograficas mais seletivas. Esta metodologia seria
muito interessante para o controle de dopagem onde ¢ grande o numero de amostras,
sendo necessario a utilizacdo de uma metodologia de triagem e posterior confirmagao

com CG-EM ou HPLC-EM, quando necessario.
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