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Introduccién : Espectroscopia UV-visible es una herramienta atil en la determinacién
de los farmacos porque es simple, rapida y de bajo costo. Ademas, la mayoria de los
farmacos tiene una absorcion en esta region debido a la presencia de dobles enlaces
en las moléculas. Sin embargo, la metodologia no tiene selectividad, cuando se utiliza
para la cuantificacion de farmacos que tienen la misma absorcion en la regién del
espectro. Para la determinacion de las mezclas de farmacos por espectrometria en el
ultravioleta es necesario asociarlo con métodos de calibracion multivariada, que
permite la separacidon matematica de las sefales superpuestas y el desarrollo de
modelos de calibraciobn que pueden predecir la cantidad de la droga sin una
separacion fisica de los analitos. Los métodos de calibracion multivariada como PLS
(partial least squares), son populares en el analisis cuantitativo, ya que han sido
utilizados con diversos tipos de andlisis como los espectroscopicos e cromatograficos.
Estos métodos producen modelos basados en la informacién disponible por una
relacién entre la sefal analitica y la propiedad de interés (la concentracion, en la
mayoria de los casos). Una de las caracteristicas mas interesantes de este tipo de
analisis es el nimero de variables que se pueden medir en una sola muestra, y
también la ventaja de determinacién simultanea, la velocidad, un menor costo y la
necesidad de una menor manipulacion de la muestra. La enrofloxacina es un
antibiético que pertenece a la clase de las fluoroquinolonas, siendo utilizado con éxito
en la practica veterinaria en el tratamiento de infecciones respiratorias y
gastrointestinales en los animales grandes y pequefios. Su metabolito principal es la
ciprofloxacina, producida después de desacetilacion del anillo piperazina. En la

literatura no fueron encontrados articulos relacionados con la determinacién



simultdnea de estos compuestos por espectroscopia ultravioleta y calibracion
multivariada.

Objetivo : Desarrollar un método analitico para la determinacién simultanea de
enrofloxacina (ENRO) y su principal metabolito ciprofloxacina (CIPRO) en la
espectrometria de rayos ultravioleta (UV) en combinacién con métodos de calibracion
multivariada.

Experimental : Los datos espectrales fueron registrados en espectrometro UV-VIS
1800 (Shimadzu), en el intervalo 200-500 nm. Los modelos de calibracién y prevision
consistian en 38 muestras sintéticas de ENRO y CIPRO, considerando las bandas de
concentracion de 0,25 a 9,75 yg mL™* para ENRO y 0,25 a 9,75 yg mL™ a CIPRO. Dos
soluciones iniciales con 1 mg mL™* ENRO y 1 mg CIPRO mg ml* fueron diluidas en
una mezcla de agua: acetonitrilo (1:2, v/v) y se sometié a sonicacion por 10 minutos.
Para las diluciones posteriores se utilizé el mismo solvente. El mismo procedimiento se
adopt6 en la presencia del agente complejante, p-nitrofenol (25 pyg mL™Y). Para el
desarrollo de modelos de regresion PLS se utilizé el software Unscrambler 6.11
(CAMO® S.A.). Después de derivacion, los modelos fueron obtenidos con toda la
informacién del espectro. Dos modelos fueron generados por ENRO (con y sin p-
nitrofenol) y dos para el CIPRO (con y sin p-nitrofenol). La precision fue determinada
por la raiz cuadrada del error cuadratico de prediccion - RMSEP vy linealidad de los
datos, mediante la determinacion del coeficiente de correlacién - R?.

Resultados : Todos los modelos fueron construidos con 4 variables latentes, con el
tratamiento de la "validacion cruzada". RMSEP de los modelos desarrollados para
ENRO con y sin p-nitrofenol fueron 0,44 ug mL™y 1,12 ug mL™?, respectivamente. Para
CIPRO se obtuvo RMSEP de 0,44 ug mL™ en presencia de p-nitrofenol y 1,18 yg mL™
en ausencia de agente complejante. Los coeficientes de correlacién obtenidos para los
modelos de ENRO fueron de 0,99 y 0,98. Para CIPRO, los coeficientes de correlacion
obtenidos fueron 0,98 y 0,97.

Conclusién : De este estudio fue concluido que el espectro ultravioleta en combinacion
con métodos de calibracion multivariada es una herramienta util en la determinacion
de ENRO y CIPRO. EI modelo construido con la presencia de p-nitrofenol fue el mas
adecuado para la determinacion del farmaco debido al menor error de prevision
obtenida. Asi, esa metodologia puede ser usada para la medicion de los farmacos en
muestras bioldgicas o en el medio ambiente, sin la necesidad de una etapa de

separacion previa (preparacion de la muestra) o el uso de métodos cromatograficos.
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