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Résumé 

La validation est une étape cruciale lors du développement d’une méthode analytique. Son 

importance et sa nécessité sont décrites dans plusieurs textes réglementaires. L’un des critères 

de la validation est l’étude de la robustesse. Cette étude permet de révéler quels paramètres 

influents sur les résultats de la méthode étudiée. Par conséquent, elle détermine le degré de 

précision et les précautions que l’analyste doit prendre en compte lors de l’analyse. 

 

Cette étude a permis le développement et la validation d’une méthode de dosage 

spectrophotométrique de l’acide acétylsalicylique dans le produit fini ACEPRAL comprimé 

dosé 500 mg. L’approche du profil d’exactitude décrite dans les guidelines de la SFSTP (2003-

2006) a permis de valider la méthode. Les résultats obtenus ont dévoilé que la méthode de 

dosage est valide en termes de spécificité, linéarité, justesse, fidélité et d’exactitude. 

L’estimation de la robustesse a été exécutée en se basant sur la méthodologie des plans 

d’expériences. Grace au plan de criblage factoriel complet (23) employé, les résultats obtenus 

ont montré que les facteurs qui influencent l’absorbance des solutions sont la concentration de 

NaOH, le volume de la solution de FeCl3 et le temps de l’hydrolyse avec des pourcentages de 

contribution respectifs de 72,11%, 11,26% et 1,20%. Cette expertise permet de conclure que la 

concentration de NaOH et le volume de la solution de FeCl3 doivent être mesurés avec la plus 

grande précision. La méthode peut être considérée comme robuste à la variation du temps 

d’hydrolyse à un risque de 1,20% dans l’intervalle 5 à 15 min. 

La stratégie des plans d’expériences est économique en essais et généreuse en renseignements. 

Effectivement, cette méthodologie a permis d’établir un modèle mathématique valide, de 

discerner les facteurs influents sur la réponse et révéler leurs interactions ainsi que le 

pourcentage de contribution de chacun, et d’estimer la robustesse de la méthode dans les limites 

du domaine étudié. 

Mots clés : Robustesse, validation, plan d’expérience, criblage, aspirine, spectrophotomètre. 

 

 

 



 

 

Abstract 

Validation is a crucial step in the development of an analytical method. Its importance and 

necessity are described in several regulatory texts. One of the criteria of the validation is the 

study of the robustness. This study reveals which parameters influence the results of the studied 

method. Consequently, it determines the degree of precision and the precautions that the analyst 

must take into account during the analysis. 

 

This study allowed the development and validation of a spectrophotometric dosage of 

acetylsalicylic acid in the finished product ACEPRAL 500 mg tablets. The accuracy profile 

approach described in the SFSTP guidelines (2003-2006) was used to validate this method. The 

results obtained revealed that the analyze method is valid in terms of specificity, linearity, 

trueness, precision and accuracy. 

The robustness estimation was performed based on the design of experiments methodology. 

Thanks to the complete factorial screening design (23) employed, the results obtained showed 

that the factors that influence the absorbance of the solution are the concentration of NaOH, the 

volume of the FeCl3 solution and the time of hydrolysis with respective contribution 

percentages of 72.11%, 11.26% and 1.20%. From this expertise, it can be concluded that the 

concentration of NaOH and the volume of the FeCl3 solution should be measured with the 

utmost precision. The method can be considered robust to the variation of hydrolysis time at a 

risk of 1.20% in the interval of 5 to 15 min. 

The design of experiments strategy is cost-effective in testing and generous in information. 

Indeed, this methodology allowed to establish a valid mathematical model, to detect the factors 

influencing the response and reveal their interactions as well as the percentage of their 

contribution, and to estimate the robustness of the method within the limits of the studied 

domain. 

 

Key words: Robustness, validation, experimental design, screening, aspirin, 

spectrophotometer. 

 


