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Introdugéo: O PRRP, polirribosil-ribitol fosfato, € um polissacarideo
presente na formulagdo da vacina HIB e o PSA, polissacarideo
meningocdcico A, ¢é utilizado na formulagdo das vacinas
meningocdcicas C, AC e ACW, todas produzidas por Bio-Manguinhos.
Ambos os polissacarideos apresentam o elemento fésforo em sua
estrutura e sua quantificacéo é utilizada para determinar suas purezas
através da relacéo estequiométrica entre a massa de fosforo e a massa
total dos polissacarideos. A técnica utilizada para quantificagdo de
fésforo no laboratoério Fisico-Quimico do Departamento e Qualidade de
Bio-Manguinhos é o método de Chen, método colorimétrico,
desenvolvido e publicado em 1956. Como proposta de metodologia
alternativa, foi desenvolvido um método de determinagéo de fosforo por
espectroscopia de emissdao atbmica por plasma acoplado
indutivamente (ICP-OES). Esta é uma técnica que apresenta como
fonte de energia o plasma, que atinge temperaturas de 10000K, sendo
capaz de excitar a maioria dos elementos quimicos. Ao retornarem
para seu estado fundamental, eles emitem radiagéo eletromagnética,
em uma linha muito especifica, e proporcional a concentragdo do
elemento presente na amostra.

Objetivo: Desenvolver e validar uma metodologia alternativa para a
quantificacdo de fésforo no polissacarideo Meningocécico A (PSA) e
no polirribosil-ribitol fosfato (PRRP) por ICP-OES.

Metodologia: Para a execugédo do método de Chen, as amostras sao
submetidas a um processo de digestdo com uma mistura de &cido
nitrico e acido perclérico concentrados, a temperatura de 250°C, sendo
necessario aproximadamente 7 horas de analise. A etapa inicial do
desenvolvimento do método por ICP-OES consistiu na avaliagdo do
efeito de matriz para a quantificacdo do fésforo nos polissacarideos.
Testaram-se alguns métodos de digestdo da amostra e também os
parametros de andlise no ICP-OES como, por exemplo, fluxo dos
gases e os modos axial ou radial de analise. Ap6és a etapa de
desenvolvimento, foram avaliados os seguintes parametros de
validagédo, baseados na RE n°899 de 2003, da ANVISA: precisdo
(repetitividade e precisdo intermediaria), exatiddo, linearidade,
especificidade e robustez.

Resultados: Todos os parametros de validag&o se encontraram dentro

do exigido pela RE n°899 de 2003, da ANVISA. Foi analisado o material
de referéncia de PRRP e o resultado obtido pelo método de Chen foi
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8,14% e pelo ICP-OES foi 8,29%. Através do desenvolvimento da
metodologia por ICP-OES, a quantificacdo de fésforo passou a ser
realizada em no maximo 30 minutos, garantindo, através da validagédo
realizada, um método altamente rapido, exato e repetitivo.

Concluséo: De acordo com os resultados obtidos, conclui-se que o
método para determinagdo de fésforo por ICP-OES apresenta
confiabilidade, além de proporcionar uma reducdo bastante
significativa no tempo de analise. Além disso, essa nova metodologia
diminui a exposicao e o rejeito de reagentes toxicos, uma vez que foi
eliminado o processo de digestao e adicdo do reativo de coloragéo.
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