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Técnicas de quantificacdo de faGrmacos em amostras
bioldgicas:
# cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE, HPLC - high
performance liquid chromatography);
# cromatografia gasosa (GC — gas chromatography);
#imunoensaios (radicimunoensaio, enzimaimunoensaio).
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Amesira lbiclogices

Tipos de amostras:
#sangue;
# plasma;
3 SOro;
# urina;
# saliva;
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Amosiras biclogicas

Pontos criticos no processo de encaminhamento das
amostras bioldgicas:

#idenftificagdo (estudo, sujeito, fase, data e hordrio da
coleta);

# temperatura durante o fransporte;

# armazenamento no laboratdrio analitico.

# avaliacdo das condicdes das amostras no recebimento;

3.0
)
Amesiras biclogicas

Pré-tratamento:
# precipitagdo por proteinas;
# extracdo liquido-liquido;
#* extragdo por fase solida.
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Técnicas cromatogrdiicas

#fase movel/fase estaciondria;

# migracdo diferencial/separacdo;
# deteccdo/cromatograma;
#tempo de retencdo/drea de pico;

adrdo interno;
# CLAE/GC.

06/05/2013

4 4
e
CLAB

# fase movel liquida;
# fipos bdsicos:

#cromatografia liquido-liquido ou de particdo;

#cromatografia liquido-solido;
#cromatografia de froca idnica;
#cromatografia de exclusdo.
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CLAE

Detectores:

# absorbdncia no ultravioleta e visivel (UV-VIS);
# arranjo de diodos (DAD);

s fluorescéncia;

# espectrometria de massas (LC/MSMS).
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CLAE

A CLAE permite separacdo e quantificagcdo dos
componentes de uma amostra.
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CLAE = Cromeafiogrames

UV-vis
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CLAE = Cromciiogramas

l
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fluorescéncia

CLAE = Cromeafiogrames

lorazepam m/z=321
transigao: 321>275

bromazepam m/z=318
transigéo: 318>102

LC-MSMS
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Cromeioegrelic geasese

#fase movel gasosa;

# fase estaciondria liquida ou sélida;

# volatilizacdo da amostra;

# amostras voldteis e termorresistentes.
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Imuneoensaios

# FPIA (fluorescence polarization immunoassay);
# alta sensibilidade;

# baixa seletividade;

# fenobarbital, teofilina, digoxina, efc...

# EMIT (enzyme-multiplied immunoassay technique);
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Desenvelvimento de méiedes

Par&metro importantes:
# faixa de linearidade e limite de quantificacdo;
# complexidade do processo de pré-tratamento;
#tempo de andlise;
# disponibilidade de padrdo interno;
# foxicidade dos solventes e demais reagentes.
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Quanffficac@o co Férmace

A quantificacdo do
fdrmaco nas amostras
bioldgicas é feita por meio
de comparacdo com
amostras padrdo (curva
de calibracdo) e
controlada por meio de
amostras de confrole de
qualidade. w e
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Elopa Andlffica - Resumo

preparagdo das amostras: \
precipitagdo de proteinas
extragdo ligiiido-ligiiido
extragdo por fase sélida

andlise > Vahdaga'o
por CLAE/GC/IE

quantificagdo do fdrmaco:
curva de calibragdo
controle de qualidade /
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Velidegdoe

A validacdo deve garantir que o método atenda as
exigéncias das aplicacdes analiticas, assegurando a
confiabilidade dos resultados.
Abrange os seguintes itens:

s especificidade/seletividade;

s#recuperacdo;

#linearidade;

#precisdo;

#exatiddo;

#limites de deteccdo e quantificagdo;

s estabilidade;

#robustez.




