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PRE-VALIDAGAO DE METODO ANALITICO PARA PSORALENO
E BERGAPTENO EM AMOSTRAS DE MICRODIALISE, POR

HPLC-PDA

Pre-validation of HPLC-PDA method for psoralen and bergapten
samples from microdialysis

RESUMO

Introdugio e objetivos: Os psoralenos sao notaveis fotossensibilizantes quimicos!. E necessario um
método analitico sensivel para quantificar o psoraleno e o bergapteno em amostras de
microdidlise obtidas para estudos farmacocinéticos. Este trabalho avaliou os critérios de pré-
validacdo analitica para o método cromatogrifico desenvolvido. Metodologia: Amostras
analizadas em HPLC-PDA Thermo Accela 600, em 245 nm, coluna ACE C18 (4,0x150 mm, 5 pm),
acetonitrila:dcido acético 0,8% (32:68, v/v) e vazdo de 1,0 mL/min. A seletividade foi verificada
mediante deteccdo seletiva dos componentes da solucdo de Ringer nos tempos de retengao dos
analitos. Avaliou-se a linearidade em faixa dindmica (7 pontos, duplicatas diarias); a precisio e
exatidio através dos controles de qualidade (0,1; 2,5 e 4,5 png/mL), triplicatas diarias. O limite de
quantificacdo foi analisado em quintuplicatas de amostras didrias. Resultados e discussoes:
Durante os dois dias de andlise o método apresentou scletividade e linearidade na faixa de
concentragdo avaliada (0,015-5,000 e 0,035-5,000 pg/ml, respectivamente; r> 0,99); Limite de
quantificacio de 0,015 e 0,035 ng/mL (DPR: 2,88 e 2,71%). Precisio de 1,22-4,89% para psoraleno e
0,76-4,27% para bergapteno. Exatidio de 97,27-98,65% e 9566-98,72%, respectivamente.
Conclusao: O método apresentou seletividade, linearidade, precisdo e exatiddo, potencial
adequacdo farmacocinéticos apds subsequente validacdo. Agradecimentos: CNPq, FAPEG,
CAPES e FUNAPE.
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ABSTRACT

Introduction and Objectives: Psoralens are remarkable photosensitizing chemicals!. A
sensitivite analytical method is required in order to quantify psoralen and bergapten in
microdialysis samples obtained from pharmacokinetics studies. Therefore, the aim of this
work was assess pre-validation method criteria. Methodology: Sample analysis was carried
out using an HPLC-PDA Thermo Accela 600, 245 nm, ACE C18 column (4.0mmx150 mm,
dum), acetonitrile:acetic acid 0,8% (32:68, v/v) and flow rate was 1.0 mL/min. Selectivity was
run against blank Ringer's solution and psoralens retention time. Evaluated the a linearity in
dynamic range (7 points, duplicates daily), the interday precision and accuracy for analysis of
quality controls (0,1; 2,5 and 4,5 pg/mL), triplicates daily. The limit of quantification was
evaluated in quadruplicates daily. Results: During the two days of analysis, method
showed selectivity and linearity over the evaluated concentration range (0.015-5.00 and 0.035-
5.00 ng/mL for psoralen and bergapten, respectively; r>0.99); Limit of quantification: 0.015
and 0.035 pg/mL; Precision ranged between 1,22-4,89% for psoraleno e 0,76-4,27% for
bergapteno, and exatidio 97,27-98,65% and 95,66-98,72% respectively. Conclusions: The
method showed selectivity, linearity, precision and accuracy, having the potential
appropriateness and usefulness in pharmacokinetic studies after further validation.
Acknowledgments: CNPq, FAPEG, CAPES, FUNAPE e BioPK.
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