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AZATIOPRINA COMPRIMIDOS
Contém, no minimo, 93,0% e, no maximo, 107,0% da quantidade declarada de CoH7N7O-S.
IDENTIFICACAO
A. Proceder conforme descrito em Cromatografia em camada delgada (5.2.17.1), utilizando celulose
microcristalina, como suporte, e mistura de alcool butilico saturado com hidroxido de soédio 6 M,
como fase mével. Aplicar, separadamente, a placa, 5 UL de cada uma das solugdes, recentemente
preparadas, descritas a seguir.
Solucdo (1): pesar e pulverizar os comprimidos. Transferir quantidade de pé equivalente a 0,2 g de
azatioprina para frasco pequeno e adicionar 10 mL de hidréxido de s6dio 6 M. Homogeneizar e
filtrar.
Solucéo (2): preparar solucdo a 20 mg/mL de azatioprina SQR em hidroxido de sodio 6 M.
Desenvolver o cromatograma. Remover a placa, deixar secar ao ar e examinar sob luz ultravioleta
(254 nm). A mancha principal obtida com a Solugdo (1) corresponde em posicdo, cor e intensidade
aquela obtida com a Solugéo (2).

B. Pesar e pulverizar os comprimidos. Utilizar quantidade do p6 equivalente a 20 mg de azatioprina
e prosseguir conforme descrito no teste C. de Identificacdo da monografia de Azatioprina.

CARACTERISTICAS

Determinacao de peso (5.1.1). Cumpre o teste.

Teste de dureza (5.1.3.1). Cumpre o teste.

Teste de friabilidade (5.1.3.2). Cumpre o teste.

Teste de desintegracéo (5.1.4.1). Cumpre o teste.

Uniformidade de doses unitarias (5.1.6.). Cumpre o teste.

TESTE DE DISSOLUCAO (5.1.5)

Meio de dissolucdo: dgua, 900 mL.

Aparelhagem: pas, 50 rpm.

Tempo: 30 minutos.

Procedimento: apds o teste, retirar aliquota do meio de dissolucdo, filtrar e diluir em agua até
concentracdo adequada. Medir as absorvancias das solugdes em 280 nm (5.2.14), utilizando o mesmo
solvente para ajuste do zero. Calcular a quantidade de CoH7N7O-S dissolvida no meio, comparando
as leituras obtidas com solucdo de azatioprina SQR na concentracdo de 0,001% (p/v), preparada no
mesmo solvente.

Tolerancia: no minimo 75% (Q) da quantidade declarada de CoH7N7O2S se dissolvem em 30 minutos.

TESTES DE SEGURANCA BIOLOGICA
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Contagem do namero total de micro-organismos mesofilicos (5.5.3.1.2). Cumpre o teste.
Pesquisa de micro-organismos patogénicos (5.5.3.1.3). Cumpre o teste.

DOSEAMENTO

Empregar um dos métodos descritos a seguir.

A. Proceder conforme descrito em Espectrofotometria de absorcdo no ultravioleta (5.2.14). Pesar e
pulverizar 20 comprimidos. Transferir quantidade de p6 equivalente a 0,15 g de azatioprina, para
baldo volumétrico de 500 mL. Dissolver em 20 mL de dimetilsulfoxido e completar o volume com
acido cloridrico 0,1 M. Filtrar. Diluir, sucessivamente, em &cido cloridrico 0,1 M até concentracéo de
0,00075% (p/v). Preparar a solugdo padrdo na mesma concentracdo, utilizando o mesmo solvente.
Medir as absorvancias das solugdes resultantes em 280 nm, utilizando &cido cloridrico 0,1 M para
ajuste do zero. Calcular a quantidade de CoH7N7O.S nos comprimidos a partir das leituras obtidas.
Alternativamente, realizar os célculos considerando A (1%, 1 cm) = 628, em 280 nm, em &cido
cloridrico 0,1 M.

B. Proceder conforme descrito em Cromatografia a liquido de alta eficiéncia (5.2.17.4). Utilizar
cromatografo provido de detector ultravioleta a 254 nm; coluna de 300 mm de comprimento e 4 mm
de diametro interno, empacotada com silica quimicamente ligada a grupo octadecilsilano (10 pm);
mantida a temperatura ambiente; fluxo da Fase mdvel de 2,0 mL/minuto.

Fase movel: dissolver 1 g de 1-heptanossulfonato de sodio em 700 mL de agua, adicionar 300 mL de
alcool metilico, e homogeneizar. Ajustar o pH da solucédo para 3,5 com &cido cloridrico M.

Solugdo amostra: pesar e pulverizar 20 comprimidos. Transferir quantidade de p6 equivalente a 50
mg de azatioprina para baldo volumétrico de 100 mL. Adicionar 25 mL de alcool metilico e 1 mL de
hidroxido de aménio no baldo, e levar a banho de ultrassom durante dois minutos. Completar o
volume com alcool metilico e homogeneizar. Transferir 10 mL da solucéo para baldo volumétrico de
50 mL, completar o volume com agua e homogeneizar.

Solucdo padréo: pesar, com exatiddo, cerca de 25 mg de azatioprina SQR e transferir para baldo
volumeétrico de 50 mL. Adicionar 15 mL de alcool metilico e 0,5 mL de hidréxido de aménio e deixar
em banho de ultrassom durante dois minutos. Completar o volume com alcool metilico e
homogeneizar. Transferir 10 mL da solucdo para baldo volumétrico de 50 mL, completar com agua
e homogeneizar.

Injetar replicatas de 10 pL da Solucdo padrdo. A eficiéncia da coluna é, no minimo, 800 pratos
teoricos. O fator de cauda €, no maximo, 1,5. O desvio padrdo relativo das areas de replicatas sob os
picos registrados é, no maximo, 2,0%.

Procedimento: injetar, separadamente, 10 uL da Solucédo padréo e da Solugdo amostra, registrar 0s
cromatogramas e medir a area sob os picos. Calcular a quantidade de CoH7N7O2S nos comprimidos
a partir das respostas obtidas com a Solucéo padréo e a Solugdo amostra.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipientes bem fechados, protegidos da luz.

ROTULAGEM
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Observar a legislagdo vigente.



