ACIDO NALIDIXICO COMPRESSE

Le compresse di acido nalidixico soddisfano anche ai
requisiti definiti nella monografia Compresse ((0478).

DEFINIZIONE

Le compresse di acido nalidixico contengono Acido
nalidixico in adeguati eccipienti.

Contenuto di acide nalidixico (C;aH;3N»04): non
meno del 95,0 per cento ¢ non piu del 105,0 per cento
della quantita indicata in etichetta.

CARATTERI

Compresse bianche, di aspetto uniforme.

IDENTIFICAZIONE

Ad una quantitd di compresse polverizzate corrispon-
dente a circa 1 g di acido nalidixico, aggiungere 50 ml
di cloreformio R, agitare per 15 min ¢ filtrare. 11 residuo
ottenuto per evaporazione della soluzione ed essiccato
a 105 °C soddisfa ai seguenti saggi.

A, Punto di fusione (2.2 14): circa 230 *C.

SAGGI

Sostanze correlate. Esaminare mediante cromatografia
su strato sottile (2.2.27) usando gel di silice GFasy R
come sostanza di rivestimento.

Soluzione in esame. Agitare una quantita di compresse
polverizzate, corrispondente a 100 mg di acido nalidi-
xico, con 50 ml di eloroformio R per 15 min. Filtrare,
evaporare a secco; disciogliere il residuo in 5 ml di clo-
roformio R.

Soluzione di riferimento. Diluire 1 ml della soluzione in
esame a 200 ml con cloroformio R.

Deporre separatamente sulla lastra 10 pl di ciascuna
soluzione. Eluire per un percorso di 15 cm, usando una
miscela di 70 volumi di ezanole R, 20 volumi di clorofor-
mio R e 10 volumi di ammaniaca diluita RI. Lasciare
asciugare la lastra all’aria ed esaminare alla luce ultra-
violetta a 254 nm. Se sul cromatogramma ottenuto con
la soluzione in esame compaiono altre macchie, oltre
alla principale, nessuna di esse deve essere pil intensa
di quella ottenuta con la soluzione di riferimento.

DETERMINAZIONE QUANTITATIVA

B. | Disciogliere 12 mg circa di residuo in sodio idros-
sido 001 M e diluire con lo stesso solvente a
530 ml. Diluire 2,0 ml di questa soluzione a 50 ml
con sodio idrosside 0,01 M. Esaminare tra 220 nm
¢ 350 nm (2.2.29); la soluzione mostra due massimi
di assorbimento a 258 nm ¢ 334 nm. Il rapporto
tra 'assorbanza misurata a 258 nm ¢ I'assorbanza
misurata a 334 nm é compreso tra 2,2 ¢ 2,4,

Pesare ¢ polverizzare finemente non meno di 20 com-
presse. Ad una quantita di polvere, esattamente pesata
¢ corrispondente a 200 mg di acido nalidixico, aggiun-
gere 150 ml di sodio idrossido 1 M agitare per 3 min e
portare al volume di 200,0 ml con lo stesso solvente.
Agitare, lasciare a ripose per 15 min e filtrare. Diluire
2,0 ml del filtrato a 200,0 ml con acqua R e determinare
l'assorbanza (2.2.25) della soluzione cosi ottenuta al
massimo di assorbimento a 334 nm circa, usando come
bianco sodio idrossido 0,01 M. Calcolare il contenuto di
C2H|aN>O; considerando che il valore dell’assorbanza
specifica ¢ di 494.

CONSERVAZIONE
In confezione ben chiusa, al riparo dalla luce.

Le compresse contengono 500 mg di acido nalidixico.
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La spettrofotometria molecolare UV/VIS- si basa
sul | 0 as s oselétivan eda tparte di molecole, delle
radiazioni con lunghezza d 0 o ncamapresa fra: 100 nm

e 800 nm
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E STATAATTRIBUITAUNA  DOPPIA NATURA
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Isaac Newton (1642 -1727)

Natura corpuscolare, avanz:
da Newton il quale sostene
che la luce fosse costituita
un flusso di corpuscoli


http://it.wikipedia.org/wiki/File:Christiaan_Huygens.jpg

James Clerk Maxwell
(1831 - 1879)

(1879 - 1955)

Maxwell propose una soluzione ondulatoria sostenendo
che /a radiazione elettromagnetica fosse un fenomeno
ondulatorio che non richiedeva alcun supporto materiale
per diffondersi nello spazio e che nel vuoto viaggiava alla
velocita della luce.

I suo lavoro venne definito I|la «seconda grande
unificazione della fisica» dopo quella operata da Isaac
Newton

Decenni dopo | Oapparvdtorih e del | 01 po

ondulatoria, la scoperta d el | 0 e fofoaettrica
riapri le ostlita, e Albert Einstein forni una

meravigliosa teoria del | assor ba me

del | 0 emidsllailaoca esulla base della sua
natura corpuscolare, ed introdusse il concetto di
(o particella di luce o granulo di energia)


http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/5/57/James_Clerk_Maxwell.png

La radiazione elettromagnetica e composta da un vettore
elettrico e da un vettore magnetico che oscillano su piani tra loro
perpendicolari, a loro volta perpendicolari alla direzione di
propagazione
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f = n di oscillazioni /s [Hz]
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La | unghezE aladsianza nlaadue massimi successivi

La frequenza n € il numero di oscillazioni al secondo e si esprime in Hertz

! lunghezza d'onda !
*+r—

ampiezza
(potenza)

tempo

una ozcillazions
(la frequenza & il numero di
ozcillazioni al secondo)

| | prodotto della frequenza par la FLtaghezz
v=nAl

Nella teoria corpuscolare la velocita della luce e la velocita con la quale | corpuscoli
attraversano lo spazio vuoto
Nella teoria ondulatoria la velocita della luce € la velocita alla quale si propaga | 6 o n

luminosa



La radiazione

Energia di un
fotone

Velocita di
propagazione

elettromagnetica  va

considerata come costituita da

chiamati fotoni o quanti

= COSTANTE - DI« BLANGK
6.626 & Jg)
1 = FREQUENZA

| = LUNGHEZZA D6, 0N
= FREQUENZA



AD OGNI LUNGHEZZA: .| D;6, ON DEAD. -1 A¢S4S O € I°| A
CONTENUTO ENERGEFIC®».

La lunghezza d & o nediaverse
piu grande e | e minore sara
radiazione elettromagnetica




LO SPETTRO ELETTROMAGNETICO

SPETTRO VISIBILE
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Lo spettro elettromagnetico di una radiazione e la distribuzione In energia
(o in lunghezza d'onda o in frequenza) dell' intensita di quella radiazione
elettromagnetica



La regione dello spettro elettromagnetico che va da 100 nm ad
800 nm viene indicata come regione d e | ULTRAVIOLETTO e del
VISIBILE

Richiede apparecchiature sofisticate
in grado di registrare spettri
sottovuoto in completa assenza di
qualsiasi altra specie chimica oltre a
quella in esame.

Sono gli spettrometri pit comuni, il
campione viene inserito in

UV - lontano o

100-200 nm “UV in Vuoto”

UVo contenitori (cuvette) di quarzo
“Quarzo UV” |poiché le radiazioni coinvolte sono
incapaci di attraversare il vetro
comune.

Il campione pud essere contenuto
anche in cuvette di vetro
trasparente, come rivelatore &
sufficiente 'occhio umano

200-350 nm

350-800 nm VISIBILE




RADIAZIONE MATERIA

LA MATERIA EMETTE
LA MATERA ASSORBE ENERGIA

ENERGIA

La materia subisce modific
molecole di cui e composta




Il contenuto energetico degli atomi
aumenta e gli elettroni passano da un

a livelli energetici superiori (stati ecci

Il passaggiod el | 0 e | datuh livelle

La variazione di energia associata ad




Gli stati
ritorno
emissione di radiazioni

eccitati
allo stato

sono caratteri
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L énergia potenziale totale di una molecola e rappresentata dalla

Somma

La transizione di un elettrone fra due orbitali e chiamata
transizione elettronica ; a questa si aggiungono altri due tipi di
transizioni indotte da radiazioni : le transizioni vibrazionall e le

transizioni rotazionali

La quantita di ciascuna forma di energia posseduta da una molecola
non ha soluzione di continuita, ma € caratterizzata da una serie di
stati o livelli discreti . Le differenze di energia tra | diversi stati

sono del seguente ordine:



L0 ass or bmomreolare onelle regioni d el | & W&l Visibile consiste In
bande di assorbimento formate da linee strettamente ravvicinate .

Ogni linea nasce dalla transizione di un elettrone dal suo stato
fondamentale ad uno dei molti stati energetici vibrazionali e rotazional

associati ad ogni stato energetico elettronico eccitato .

lvelli di energia elettronica

lvelli di energia vibrazionale

livelli di energia rotazionale

transizione elettronica




Gli elettroni coinvolti nelle transizioni sono:

- elettroni s: elettroni di legame molto vicini al nucleo che
necessitano di elevata energia per passare allo stato eccitato

(legami semplici C- C; UV- lontano)

Richiede apparecchiature sofisticate
in grado di registrare spettri
sottovuoto in completa assenza di
qualsiasi altra specie chimica oltre a
quella in esame.

Sono gli spettrometri piu comuni, il
campione viene inserito in

UV - lontano o

100-200 nm “UV in Vuoto”

UVo contenitori (cuvette) di quarzo
“Quarzo UV” |poiché le radiazioni coinvolte sono
incapaci di attraversare il vetro
comune.

Il campione pud essere contenuto
anche in cuvette di vetro
trasparente, come rivelatore &
sufficiente I'occhio umano

200-350 nm

350-800 nm VISIBILE




Gli elettroni coinvolti nelle transizioni sono:

- elettroni s: elettroni di legame molto vicini al nucleo che
necessitano di elevata energia per passare allo stato eccitato

(legami semplici C- C; UV- lontano)

- elettroni  p: elettroni di legame che richiedono minore energia
rispetto agli elettroni s per passare allo stato eccitato (doppi e

tripli  legami)

- elettroni n: elettroni appartenenti ad un doppietto libero (azoto,

ossigeno, zolfo; UV- vicino)



TRANSIZIONI OSSERVABILI

u- U

T1rPO DI LUNGHEZZA D ONDA DELLA RADIAZIONE
TRANSIZIONE NECESSARIA PER. OTTENERE LA TRANSIZIONE

110 — 135 nm La A necessaria per la transizione

@ tanto maggiore quanto minore &
160 — 255 nm 2= Jue

il dislivello energetico




Le transizioni

compiute dal | 0 e | mo$sbno esses distinte
tipi :

in due

TRANSIZIONI LEGALI o PERMESSE si verificano tra due orbitali

della stessa natura, ma di simmetria diversa (p- p, S - S)

TRANSIZIONI ILLEGALI o INTERDETTE :

orbitali di natura differente (n- p, n- s7)

si verificano tra due

Antibonding o

Antibonding m

Mon-bonding N

Bonding 17

Bonding o




TRANSIZIONI LEGALIo PERMESSE( s - S, p- p

L 0 e n e rrighniegta per far transitare un
elettrone in un orbitale di legame s al

corrispondente  orbitale di non legame €

grande.

Ad esempio, il metano che possiede solo legami

s C-H mostra un massimo di assorbanza a 125

nm. Transizioni di questo tipo sono visibili solo
tramite tecniche di registrazione O0iwu ot 00

Prendendo in considerazione u n 6 o | semplicea
la transizione piu importante (minore energia)
sara quella tra gli orbitai HOMO e LUMO (p-
p).

In sistemi semplici essa avviene a 170- 200 nm
per cui € rilevabile tramite tecniche di
registrazione 0iwviuot o0

Malgrado ci0 e stato osservato che le transizioni legali vengono seguite da un numero elevato di
molecole dando sullo spettro una banda di assorbimento di intensita alta (valore di assorbanza
elevato)



TRANSIZIONI ILLEGALI o INTERDETTE (n - p)

Esempio del gruppo carbonilico

*

La transizione interdetta n- p e dovuta
al | 06 ec c dituaozdegb elettroni dei doppiett

di nonlegame del | 0 o xlseipgseanaol | 6 or b
di antilegame del gruppo carbonilico p°. Questa )
transizione @& interdetta in quanto | dor bn ¢ a I
| 6 or b idit antlegame p° giacciono su piani
perpendicolari fra loro; quando una radiazione
colpisce una molecola si assiste ad una torsione
di legame che permette una parziale
sovrapposizione dei due orbitali .

Nel gruppo carbonilico e possibile anche Ia
transizione permessa (p - p).




TRANSIZIONI ILLEGALI o INTERDETTE (n -

Queste transizioni sono date da composti saturi contenenti atomi con
coppie di elettroni non condivisi (O, N, S) e generalmente richiedono meno

energia rispetto alla transizione s-s°



Transizione interdetta: 0 O WO500

Transizione permessa: 1000 OWO100000

WL Coefficiente di estinzione molare = Assorbanza specifica

Transizioni  permesse:. assorbanza
elevata

Transizioni interdette : assorbanza
bassa

Acido ferulico



DOPPI LEGAMI CONIUGATI IN UNA MOLECOLA: ¢ =

s Nt bh N

delocalizzazione elettrc

diminuzione energetica

Tale delocalizzazione puo essere
puo risultare limitata a raggrupp
loro nella molecola da un insie

che fungono da isolante e che qu

CROMNOIFORI

Raggruppamento chimico insaturc

situato nella regione delle lung
1000 nm



Gruppi etilenici, acetilenici, carbonilici, carbossilici, azoici, nitrici, nitrosi
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ANALISI QUALITATIVA

LUCE POLICROMATICA

SORGENTE |  cRoMATORE

COMPARTO




Le singole radiazioni monocromatiche del raggio policromatico si
fanno passare, una alla volta, attraverso l|a sostanza in esame, la
quale assorbira in modo diverso le diverse radiazioni

COMPARTO
CELLE

CROMATORE




LOANALI S| QU A L CI'TPERMEYIA DI ¢

- determinare il pKa dei
- determinare la loro so
- determinare la velocit

da una formulazione (tes

- monitoraggio della cin

farmaco



ANALISI QUANTITATIVA «

LUCE MONOCROMATICA |

L'assorbimento dipe

nde dalla cConCentraZione: =



I 1 A"I

RADIAZIONE SOLUZIONE 1 B

e

| o = RAGGIO DI LUCE INCIDENTE

| = RAGGIO DI LUCE TRASMESSO

; Frazione di luce -
T Y TRASMITTANZA rasmessa, rispetto. -

a quella incidente

Questo valore esprime quale frazione della luce incidente ha attraversaio.
il campione senza essere assorbita e puo assumere valori compresi tra 0 e
1.

Tale rapporto e tanto piu piccolo quanto maggiore e stato |0 as s or.



-RCEN NUALES

Ay

%T =0 Il raggio e stato cc

%T =100 Il raggio non ha s

Vi € stato alcun ass




RBANZA

A=-LogT =Log

L 0 e ntdelta” radiazione a
assorbanza (A) ed e pari

trasmittanza
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A = ASSORBANZA DEL CAMPIONE; =

W= COEFFICIENTE - DI' ESTINZIONE MOLARE; SPECIFICO PER. = -
OGNI SOSTANZA

d = CAMMINO OTTICO (cm)
¢ = CONCENTRAZIONE (mol/L)

L 6dass or A a&npzoporzionale

assorbente, sia allo spessore
elevata sara la concentrazione
fondamentale a quello eccitato,



Il coefficiente di estinzione
del composto in esame quand
valore dipende:
dalla lunghezza d 6 o nd
dalla natura del solvente
dal pH

dalla specie chimica che

mentre e invece indipenden




LA LEGGE DI LAMBERT 9
SOLUZIO

Se la concentrazione del campione
bassa, esiste proporzionalita fra A e C



