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PRUEBAS BASICAS
HISTORIA

Pruebas basicas para sustancias farmacéuticas
(OMS, 1986)

Pruebas basicas para formas farmaceuticas
(OMS, 1992, monografias para 150 formas)

Pruebas basicas para medicamentos. Sustancias
farmaceéeuticas, plantas medicinales y formas
farmaceéeuticas (OMS, 1999)

http://apps.who.int/medicinedocs/es/d/Jh1795s/ ,



PRUEBAS BASICAS

- Desarrolladas por OMS para aplicarse paises en
vias de desarrollo

- Condiciones de transporte y almacenamientos no
del todo controladas

- Condiciones climaticas adversas

- Puntos de dispensacion lejanos a laboratorios de
control de calidad

- Factibilidad de adulteracion 3



PRUEBAS BASICAS

PRUEBAS BASICAS
PARA

MEDICAMENTOS Mas de 550 Pruebas para

Sustancias farmacéuticas,
plantas medicinales
y formas farmacéuticas - | FAS

- Productos Formulados

- 4 productos medicinales de origen
vegetal

Organizacién Mundial de la Salud
Ginebra



OBJETIVOS

» Proporcionar _metodos sencillos y facilmente aplicables
para _comprobar la identidad de una _ sustancia
medicamentosa

— cuando la rotulacion o las caracteristicas fisicas del
producto dan lugar a dudas.

— cuando no se dispone de un laboratorio totalmente
equipado.

— “utilizando un numero limitado de reactivos faciles de
obtener”.

= Advertir la presencia de un deterioro importante en el caso
de cilertas sustancias conocidas dque en condiciones
adversas se descomponen con facilidad.
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ARGENTINA
Climas

[ Subtropical sin estacion seca
[ Subtropical con estacion seca
[ Tropical serrano

|:| Templado pampeano humedo
|:| Templado pampeaano semiarido
[ Templado ocednico

[ ] Templado serrano

|:| Arido de sierras v bolsones
B Semiarido

[ Arido patagdnico

B Arido andino-punefio

[ ] Frio himedo

[ Frio polar

En climas tropicales con
temperaturas elevadas y de
alta humedad, las
condiciones de estabilidad
no son las estipuladas.

Pueden ocurrir
degradaciones groseras
gque atenten contra la

seguridad del paciente aun
dentro de l|la fecha de
vencimiento.



En que consisten

» [nspecciodn
-Se aprovechan las caracteristicas organolepticas para la evaluacion inicial,
atributos como el color o cualquier olor caracteristico de la muestra.

" Determinacion de las caracteristicas de fusion

-Se describen con especial detalle pues asientan una base sobre la cual no
solo se puede confirmar la identidad de una sustancia sino también detectar
su posible contaminacion (de cualquier origen).
— Punto de Fusion, Comportamiento de Fusion , Determinacion de la
temperatura eutéctica, Punto Mixto de Fusion y Comportamiento al
Calor.

» Reacciones con desarrollo de Color/Precipitacion

-Técnicas quimicas clasicas como reacciones de color, formacion de
precipitados con reactivos especificos, desprendimiento de gases y su
identificacidn, y comportamiento de la sustancia al calentamiento.

-Puede ser util para detectar productos de degradacion y la presencia de
algunas otras impurezas.



Consideraciones

Para la mayor parte de las sustancias se describen varias
pruebas, pero no es preciso aplicarlas todas a una
determinada muestra. En la mayor parte de los casos
bastara con una prueba relativa a las caracteristicas de
fusion junto con dos reacciones en tubo de ensayo.

No es imprescindible que las pruebas basicas las pongan
en practica farmaceéuticos o gquimicos graduados sino que
pueden quedar a cargo de personas con conocimientos
basicos de quimica analitica, como los que pueden
adquirirse en los cursos para auxiliares de farmacia.

Existen Otras pruebas Simplificadas como:

Tecnicas de Cromatografia en Capa Delgada para el
analisis de sustancias farmaceuticas desarrolladas por
paises como EEUU, Japon, Francia, Alemania

Pruebas de Identificacion y analisis desarrolladas en
Francia, Bélgica para identificacion y valoracion.



Para Sustancias Farmaceéuticas

* Prueba ldentidad
* Prueba de Degradacion

Para Formas Farmacéuticas

= Descripcion

» Preparacion de la muestra
* Prueba Identidad

* Prueba de Degradacion

Para Plantas Medicinales

= Composicion
* Prueba Identidad
= Descripcion
= Caracteristicas Macroscopicas

= Reacciones cromaticas
* Prueba de Degradacion



INSTALACIONES RECOMENDADAS

Un primer paso para crear un laboratorio de este tipo
consistiria en establecer las instalaciones adecuadas para
realizar pruebas basicas.

Debe contar con las instalaciones minimas de cualquier
laboratorio.

— Infraestructura
— Mobilliario

— Servicios

— Instrumental

— Reactivos

10



INSTALACIONES RECOMENDADAS

Requisitos generales

*Debe estar bien iluminado, de preferencia con luz natural
Disponer de aire acondicionado o calefaccion en funcion
de las condiciones climaticas

L as puertas deben abrirse hacia afuera y hay que respetar
todas las normas sobre seguridad e incendios

El suelo debe tener un revestimiento continuo,
iIncombustible y facil de lavar

Deben ser |lavables las paredes, los muebles y los marcos
de ventanas y puertas

*Todos los elementos deben ser de color neutro (blanco o
crema muy claro) para facilitar la visualizacion de las
reacciones cromaticas

11



INSTALACIONES RECOMENDADAS

Mobiliario

Mesadas contra la pared v resistente a los acidos, altura gue
permita utilizarlas tanto de pie como sentado, disponer de
cajones y estantes

Las sillas deben ser resistentes y estables

Campana de extraccion

«Armarios v vitrinas faciles de mantener y limpiar, resistente a
los productos quimicos

Los solventes Inflamables y los acidos minerales
concentrados deben gquardarse en envases muy bien
cerrados de dos litros como maximo. Cantidades mayores
deben guardarse en una habitacion aparte que se ajuste a los
reglamentos locales contra incendios

L as soluciones de acidos y amoniaco han de almacenarse
por separado y de preferencia en una campana de humos,
revestida de azulejos y provista de una puerta de cristal con
marco de plastico resistente a acidos 12




INSTALACIONES RECOMENDADAS

Servicios

*Todos los circuitos v las instalaciones de agua y gas deben
ajustarse a las normas locales de seguridad

La iluminacion artificial no debe proyectar sombras y todos los
accesorios eléctricos deben tener una cubierta resistente a los
acidos y solventes

S| no se dispone de gas, pueden utilizarse hornillos eléctricos
equipados con termostatos. La resistencia debe estar
perfectamente aislada. Liquidos inflamables deben calentarse
al bano Maria

Las mesadas deben disponer de toma de agua corriente y
fregadero. Las tomas deben tener tres grifos, uno de ellos
conectado con la bomba de agua. Las canerias de desagle
deben ser resistentes a acidos y solventes.

*El equipo de destilacion y el intercambiador de iones deben
estar ubicados lejos de la zona de trabajo

‘Buena ventilacion 13




REACTIVOS

Los reactivos y el equipo necesarios para las pruebas basicas
se han reducido al minimo, habiendo excluido todo reactivo
gue pueda ser inestable, corrosivo, costoso, dificil de obtener.

Soluciones reactivas Yy soluciones volumétricas que se
mencionan en las pruebas Dbéasicas. Los reactivos se
distinguen por la abreviatura (R), las soluciones reactivas, por
la abreviatura (SR) y las soluciones volumeétricas, por la
abreviatura (SV).

— Reactivos R

— Soluciones Reactivas SR

— Soluciones Volumétricas SV

(CC.: d/L diluyente en general Agua destilada)
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DESARROLLO DE LA
PRUEBAS BASICAS

METODOLOGIAS

15



INSPECCION

» La inspeccion visual debe preceder a cualquier prueba

*En primer lugar se examinan paquetes o envases por S

hubieran sufrido algun dafno
La etigueta deba aportar la siguiente informacion:

Nombre del medicamento
Potencia, actividad o concentracion

Nombre del fabricante
Numero de lote Fecha de caducidad

En caso que se haya envasado de nuevo debe figurar el numero
de control del laboratorio analitico responsable

» Caracteristicas del contenido, apariencia, color, olor,

“sabor”’, otros. ”



INSPECCION

*" 0os productos mal envasados, sin etiqueta, con etiqueta
estropeada o incompleta deben enviarse a un laboratorio deX
Inspeccion perfectamente equipado.

»Defectos mas frecuentes:

En tabletas: exceso de polvo, grietas o melladuras,
coloracion anormal, manchas, presencia de cristales en las
paredes del envase o en las propias tabletas

En capsulas: endurecimiento o reblandecimiento, grietas,
aumento del volumen, manchas o coloracion anormal de la

cubierta.

Producto a granel: Cambio de aspecto (grumos, bloques,
cristales muy  grandes, humedecimiento), colqgy
(oscurecimiento, otro color), olor (S, Acetico, Cl,NH; otros )




DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Determinacidon del punto de fusion

Definicion

El punto de fusibn se determina en capilar. “Funde
aproximadamente a...” =» temperatura a la cual la sustancia se
habra fundido totalmente, indicada por la desaparicion del cuerpo
solido, se situara en £ 4°C del valor fijado.

Procedimiento

Se trituran 50 mg de la sustancia. Se coloca en un desecador de
vacio y se deja secar durante 24 horas. Se pone en un capilar y se
caliente el aparato por debajo de 5 o 10 °C por debajo de la
temperatura de fusion y se ajusta de forma gque la temperatura en
la_ camara ascienda a razon de 1°C por minuto. El tubo capilar se
pone en la camara caliente v se anota la temperatura cuando la
sustancia se hace totalmente transparente.

18



DETERMINACION DE LAS

CARACTERISTICAS DE FUSION

BENZOCAINA

Pruebas de identidad

Descripcion.

Cnistales 1ncoloros o polvo cristalino blanco; inodoro.

Punto de fusion. Aproximadamente 90 °C.

O

//\O

NH,

19



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Definicion

La expresion “comportamiento de fusion” hace referencia al punto
de fusidon de sustancias gue funden con descomposicidon. Se
utiliza para puntos de fusion de mas de 250°C con el fin de
iIndicar que la reproducibilidad del valor puede ser baja

Comentario

Es evidente gue la temperatura de descomposiciOn no se puede
considerar como _una propiedad fisica de una sustancia pues la
cantidad de productos de descomposicion y la temperatura de
descomposicion dependen de la duracion del periodo de
calentamiento y, por lo tanto, tienen escasa reproducibilidad aun
cuando se emplee un procedimiento normalizado 20




DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

CALCICO, FOLINATO

Descripcion. Polvo blanco o blanco cremoso; inodoro.
Nota. Esta sustancia es muy toxica y se debe manejar con cuidado.

Comportamiento de fusion. Se descompone por encima de 280 °C (vira a
marrdon) pero no se funde a menos de 320 °C.

BUPIVACAINA, CLORHIDRATO

Descripcion. Polvo cristalino blanco; inodoro.

Comportamiento de fusion. Aproximadamente 255 °C, con descomposi-
c10n.

21



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Definicidn
La temperatura eutéctica se da como un solo valor y designa

el comienzo de la fusion.

Procedimiento

Se ftrituran _y mezclas partes Iguales de las sustancias
previamente desecadas luego se procede de igual forma que
para la determinacion del punto de fusion

Comentario

Se Introduce como criterio adicional de identidad. Para las
pruebas basicas l|la determinacion se realiza en una
proporcion constante de 1:1. Durante la determinacidn de la
temperatura eutéctica se observa el comienzo de la fusion,
mientras gue en la determinacion del punto de fusion lo que
se observa es el final del proceso 22
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DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

CALCICO, FOLINATO

T'emperatura eutéctica. Con diciandiamida R, aproximadamente 194 °C,
con descomposicion.

BUPIVACAINA, CLORHIDRATO

Temperatura eutéctica. Con fenolftaleina R, aproximadamente 153 °C.

CINC, UNDECILENATO

Temperatura eutéctica. Con acetanilida R, 101 °C.

24



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Procedimiento

Se llenan tres capilares, uno con la sustancia problema, otro
con la sustancia auténtica y el tercero con cantidades iguales
de ambas sustancias. Los tres capilares se calientan
simultaneamente en el aparato de fusion. El punto de fusidn
de la mezcla no ha de diferir en mas de +4°C de los puntos de
fusion de las sustancias aisladas

Comentario

Exige la disponibilidad de sustancias de referencia adecuadas
Esta una prueba basica incluido en las Pruebas basicas

25



Mezcla 1:1 ,
Muestra Muestra:Estandar Estandar

Fusion completa
deferencia < 4°C

26



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Aparato medidor del punto de fusion

Tipos de aparatos

Se puede utilizar cualquier aparato de fusion disponible en
el mercado

Calibracion de los termdmetros

Emplear un termometro certificado o calibrado frente a otro
certificado. También puede comprobarse la exactitud del
termometro midiendo los puntos de fusion de una serie de
sustancias de referencia.

Conviene utilizar termometros que tengan limites estrechos
de temperaturas, como 0-100°C, 110-210°C o 200-300°C,
S| esto no es posible se aplicarda un factor de correccion
segun la formula que se da en la Farmacopea Internacional

27



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Comportamiento con el calor

La expresion se reflere a los
fenOmenos que se observan en la
sustancia (como cambios de color o
desprendimiento de gas) cuando,
Introducida en un tubo de ensayo
ablerto, se calienta a la llama o en un
calentador eléctrico

28



DETERMINACION DE LAS
CARACTERISTICAS DE FUSION

Comportamiento con el calor
BENZOCAINA

Comportamiento con el calor. Con una espatula, coléquense algunos mg en
una llama no luminosa; se inflama dejando un residuo negro parduzco que
desaparece con la combustién prolongada.

ACETAZOLAMIDA X

Descripcion. Polvo cristalino blanco o casi blanco; inodoro.

Comportamiento de fusion. Aproximadamente 255 °C, sin descomposi-
cion.

AMILORIDA, CLORHIDRATO X

Comportamiento de fusion. Aproximadamente 292 °C, con descomposicién
(vira a negro pardusco).

ASCORBICO, ACIDO

Comportamiento con el calor. Caliéntese una pequenia cantidad en un tubo
de ensayo; se funde y adquiere un color marrén. El producto fundido tiene
un olor semejante al caramelo. Expuesto a la llama, se hincha y arde.



Reacciones con desarrollo de Color

. OH Feno e ROJO-Verde-
Complejo-Fe AAS Azul-Violeta
2 X OH Fenol Ea2+
ADRENALINA
Nitrosacion Fenol NaNO 400-500 nm
PARACETAMOL (Y2 HC (%2 alcalino)
Formacion de Indofenol Fenoles p-?l>?%|lqo>;lacegﬁgno
Copulacién Arilaminas ~Oxidantes)
Formacion de iminas p-nitrobenlzdalﬂgdhl’do
(Bases de Schiff) Arilaminas . Oggrﬁéﬂeco' 0
Adicion-eliminacion (44 H* regulado)
: . U NaNQO, (%2 HCI| + 5°C) L -
Diazotacion-Copulacion Arilaminas a/B-nzaftoI (pH 5-7) Rojo-Amatrillo
Formacion de acido
hidroxamico + Compl- Carboxilo NHZQH
Fe3 Fe
Sal de tetrazolio
RedOx con sales de Esteroides (2 alcalino, 35°C, atm

485 nm

tetrazolio a-cetol lateral N,y protegidos de la
luz)
REACCION DE LA Eesteroides
ISONIACIDA 3-ceto ISONIACIDA 400 nm
REACCION DE . sales de cobalto 30
/WIKKER BARBITURICOS + [igando neutro




Reacciones con desarrollo de Color
BENZOCAINA

Color y otras reacciones

1. Disuélvanse 10 mgen 1,0 ml de acido clorhidrico (~ 70 g/1) SR y agréguen-
se 2-3 gotas de nitrito sédico recién preparado (10 g/1) SR y una solucién de
10 mg de 2-naftol R en 2,0 ml de hidroxido sédico (~ 80 g/1) SR; aparece un
color rojo. Gota a gota, agréguese acido clorhidrico (~ 70 g/l) SR; se separa
un precipitado rojo.

2. A 0,05g agréguense 1-2 gotas de acido clorhidnco (~ 70g/l) SR y a
continuacion disuélvase en 1,0 ml de agua. Agréguense 1-2 gotas de 1oduro
potdsico mercurico SR; no se produce turbiedad ni precipitado.

3. Disuélvanse 20 mg en 2-3 ml de hidroxido soédico (~ 80 g/1) SR y hiérvase:;

no se percibe ningun olor.
O

HoN
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ACIDO ACETILSALICILICO

Pruebas de identidad

Descripcion. Cristales incoloros o polvo cristalino blanco; inodoro o casi ino-
doro.

Temperatura eutéctica. Con acetanilida R, aproximadamente 85 °C.

Comportamiento con el calor. Caliéntese una pequena cantidad en un tubo
de ensayo; se funde rapidamente. El producto fundido desprende un fuerte
olor a dcido acético. Si se sigue calentando, el color del fundido cambia de
amarillo a marrdn, y finalmente a negro.

Color y otras reacciones
Caliéntense 0,05 g en 2,0 ml de agua durante varios minutos, enfriese y
afiddanse 1-2 gotas de cloruro férrico (25 g/1) SR; aparece un color rojo violado,

que no se modifica al afadir etanol (~ 750 g/l) SR.
Prueba de degradacion

Una degradacién importante se pone generalmente de manifiesto por un
fuerte olor a acido acético al abrir el recipiente de la sustancia problema o
porque ésta no satisface la siguiente prueba:

Disuélvanse 0,10 g en un volumen de etanol (~ 750 g/1) SR suficiente
para obtener 50 ml, y transfiéranse 5 ml a un tubo de comparacién. Para
utilizarlo como referencia, disuélvanse por separado 10 mg de acido salicilico
R en un volumen de etanol (~ 750 g/l) SR suficiente para obtener 100 ml.
Transfiérase 1,0 ml de esta solucién a un segundo tubo de comparacion y
afiddanse 4 ml de etanol (~ 750 g/l) SR. Aniddanse 15 ml de agua a ambos
tubos. Diluyase por separado 1,0 ml de cloruro férrico (25 g/) SR a Smly
transfiéranse a ambos tubos 0,05 ml de esta solucion de reactivo. A continua-
cion se mezcla y se deja reposar durante 1 minuto. El color violeta de la
solucion de la sustancia problema no ha de ser mas intenso que el obtenido
con la solucién de referencia.

32



ACETILSALICILICO, ACIDO (TABLETAS)

Descripcion. En general, cada tableta contiene 100-500 mg de acido acetil-
salicilico.

Preparacion de la muestra

1. Pésese 1 tableta y calculese la cantidad equivalente a 20 mg de acido ace-
tilsalicilico.

2. Tritarense las tabletas necesarias, pésese la cantidad equivalente antes cal-
culada de material pulverizado y utilicese directamente como sustancia
problema.

Pruebas de identidad

Comportamiento con el calor. Caliéntese una pequena cantidad de la
sustancia problema en un tubo de ensayo; el producto fundido desprende un
fuerte olor a acido acético. Si se sigue calentando, su color vira de amarillo
a marron, v luego a negro.

Reacciones cromaticas y de otro tipo

1. Transficrase la mitad de la sustancia problema restante despueés de la prue-
ba de calentamiento a una placa blanca de prueba o a un vidrio de reloj
colocado sobre fondo blanco y afiadase 1 gota de cloruro férrico (25 g/))

SR; no aparece color violeta.

2. Coloquese la mitad de la sustancia problema restante después de la prue-
ba de calentamiento sobre una placa blanca de prueba o un vidrio de relo
colocado sobre fondo blanco y anadase 1 gota de hidroxido potasico/eta-
nol SR. Después de 1 minuto afiadase 1 gota de cloruro ferrico (25 g/1)
SR; aparece un color violeta.
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o) Cl
FUROSEMIDA 0
D_I-\IN §7°
N H,
Pruebas de identidad O o

Descripcion. Polvo cristalino blanco o casi blanco; inodoro.

Temperatura eutéctica. Con diciandiamida R, aproximadamente 174 °C,
con ligera descomposicion.
Color y otras reacciones

1. Disuélvanse 25 mg en 2,5 ml de etanol (~ 750 g/l) SR y agréguense unos
2 ml de 4-dimetilaminobenzaldehido SR, gota a gota; aparece una coloracion

verde transitoria que vira a rojo intenso.

2. a) Agréguense unos 5 mg a una solucion de 5 mg de paraformaldehido R
en 1 ml de acido sulfiirico (~ 1760 g/1) SR; se forma una suspension de color

amarillo intenso.
b) Caliéntese la suspension de la prueba 2 a) en bafio de Maria durante

5 minutos; aparece un color marrén rojizo.

R H R R RIIIF|{R

\ \ \ /
N—H+C=O+HC—<—>NCC

/ / -HO T 1\
R H R O R HR O 34




FUROSEMIDA (INYECTABLE)

Descripcion. El inyectable es una solucion estéril que contiene general-
mente 10 mg de furosemida en 1,0 ml de un vehiculo adecuado.

Preparacion de la muestra. Reinase ¢l contenido de varias ampollas para
obtener ¢l equivalente de 40 mg de furosemida, evaporese hasta sequedad en
bano Maria, agréguense al residuo 10 ml de acetona R sin dejar de agitar, v
filtrese. Evaporese hasta sequedad el filtrado en bano Mana v utilicese el resi-
duo como sustancia problema.

Pruebas de identidad

Reacciones cromaticas y de otro tipo

1. Anadanse 25 mg de la sustancia problema 5 ml de etanol (~750 g/1) SR,
calientese en bano Maria durante 2 6 3 minutos y agréguense 3,0 ml de
4-dimetilaminobenzaldehido SR sin agitar; aparece un color verde amari-
llento que vira a rojo en sentido ascendiente desde el fondo del tubo de
ensayo.

2. Disuélvanse 5 mg de paratormaldehido R en aproximadamente 1 ml de aci-
do sulturico (~1760 g/1) SR v agréguense 5 mg de la sustancia problema;
aparece un color amarillo (conservese esta solucion para la prueba 3).

3. Calientese la solucion que quedo de la prueba 2 en bano Maria durante
5 minutos; ¢l color vira a marron rojizo. Anadanse cuidadosamente 10 ml
de agua; el color vira a verde claro.

FUROSEMIDA (TABLETAS)
Descripcion. En general, cada tableta contiene 40 mg de furosemida.

Preparacion de la muestra

1. Pésese 1 tableta y calculense las canudades equivalentes a2 40 mg y 5 mg
de furosemida.

2. Trtarense las tabletas necesarias, pésense las cantidades equivalentes antes
calculadas de material pulverizado y utilicense directamente 40 mg como
sustancia problema 1 v 5 mg como sustancia problema 2.

3. Agitese la sustancia problema 1 con 10 ml de etanol (~750 g/1) SR, fil
trese y utilicese el filtrado como solucion problema.

Pruebas de identidad

Reacciones cromaticas y de otro tipo

1. Anadanse a 5 ml de la solucion problema 2,0 ml de 4-dimetilaminoben-
zaldehido SR; aparece un color rojo intenso.

2. Disuelvanse 5 mg de paraformaldchido R en 1 ml de acido sulfarico
(~1760 g/1) SR y agréguese la sustancia problema 2; aparece un color
amarillo intenso con un tinte parduzco (consérvese esta solucion para la

prueba 3).

3. Calientese en bano Maria durante 5 minutos la solucion obtenida en la
prueba 2; el color vira a marron rojizo.
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IPECACUANA (RAIZ)

Composicion. Se llama raiz de ipecacuana a los rizomas y raices desecados del
arbusto Cephaelis ipecacuanha (Brotero) A. Richard (familia Rubiaceae) o C.

acuminata Karsten, o una mezcla de ambas especies. Sus principales alcaloides son
la emetina y la cefaelina.

Pruebas de identidad

Descripcion: olor suave; sabor amargo, acre vy nauseabundo.

Caracteristicas macroscopicas

C. ipecacuanha. Color entre rojo ladrillo oscuro y pardo muy oscuro. Es una raiz
ligeramente tortuosa, que rara vez mide mds de 15 ¢m de longitud v 6 mm de
didmetro; la raiz presenta una apretada anulacién externa, con una serie de
cordoncillos circulares que la cifien por completo. La fractura es seca en la corteza
y astillada en la madera central; en el corte transversal se aprecia una gruesa corteza
grisicea y una pequefa porcion central de madera densa y untforme. Los rizomas,
unidos a las raices, son cortos, de forma cilindrica y hasta 2 mm de didmetro, con
finas arrugas longitudinales; la médula ocupa alrededor de la sexta parte del
diametro total.

C. acuminata. Su aspecto general es muy parecido al de la raiz de C. ipecacuanhba,
pero difiere en los siguientes puntos: mide con frecuencia hasta 9 mm de didmetro;
su superficie exterior es de color pardo grisiceo o pardo rojizo, con cordoncillos
transversales mds separados entre si (1-3 mm). Estos cordoncillos miden entre 0,5
y 1 mm de ancho y apenas rodean la mitad de la circunferencia, ocultindose sus
extremos entre el resto de la superficie.

Reacciones cromalticas y de otro tipo

1. Redizcase la raiz a polvo grueso, mézclense 0,05 g con unos 2 ml de dcido
clorhidrico (~420 g/1) SR v una gota de peréxido de hidrégeno (~330 g/) SR,
y caliéntese la mezcla; aparece un color anaranjado (rubremetina).

2. Reduzcase la raiz a polvo grueso, mézclense unos 0,2 g con unas dos gotas de
amoniaco (~260 g/1) SR vy 2 ml de diclorometano R, agitese y filtrese. Evaporese
hasta sequedad aproximadamente 1 ml del filtrado (el resto se reserva para la
tercera prueba), disuélvase el residuo en unos 0,2 ml de agua, y agréguense tres

gotas de yodobismutato potdsico/dcido acético SR; se forma un precipitado
anaranjado.

3. Agréguense 0,5 ml de etanol (-750 g/1) SR al filtrado sobrante de la segunda
prueba, v transfiérase 2 un tubo de ensayo pequefio (100 x 10 mm).
Introdizcase verticalmente en el tubo de ensayo una tira de papel de filtro (100
x 6 mm), v déjese que la disolucién ascienda 70 mm. Séquese al aire la tira de

papel, expongase a vapores de yodo durante 30 segundos y obsérvese después
con luz ultravioleta a 365 nm; aparece una fluorescencia azulada.

Prueba de degradacion

Cualquier cambio de color de la sustancia problema suele ser indicativo de
degradacién importante.
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SEN (FRUTO)

Composicion. El llamado sen de Alejandria o sen espanol es el fruto maduro
desecado de Cassia senna L. (C. acutifolia Delile); el llamado sen de la India es el
fruto maduro desecado de C. angustifolia Vahl.

Pruebas de identidad

Descripcion: olor, ligero; gusto, primero mucilaginoso y dulce, después
ligeramente amargo.

Caracleristicas macroscopicas

Vainas muy finas y planas, de forma oblonga o arrifionada y color entre verde
amarillento y pardo amarillento, con una zona central castano oscuro.

Fruto del sen de Alejandria. De color entre verde claro y verde grisaceo; las vainas,
que miden de 35 a 60 mm de longitud v de 20 a 25 mm de ancho, presentan un
saliente puntiagudo en un extremo, contienen 6 & 7 semillas obovadas de color
verde o castaiio claro, con crestas longitudinales muy marcadas en la testa o
cubierta externa del tegumento.

Fruto del sen de la India. De color entre castafio y negro grisaceo; las vainas, que
miden de 40 a 50 mm de longitud y de 14 a 18 mm de ancho, presentan un saliente
puntiagudo en un extremo, contienen hasta 10 semillas obovadas de color verde

o castano claro, con crestas transversales poco marcadas en la testa o cubierta
externa del tegumento.

Heacciones crométicas y de otro tipo

Antes de efectuar las pruebas, redizcanse los frutos de sen a polvo fino.

1. Mézclense unos 0,2 g del fruto pulverizado con 5 ml de acido clorhidrico (~250
/1) SR, y caliéntese la mezcla durante 2 minutos. Enfriese vy filtrese, agitese el
filtrado con 5 ml de tolueno R, y evaporese hasta sequedad 1 ml del extracto
amarillento de tolueno. Disuélvase el residuo en 0,5 ml de amoniaco (~100
g/1)SR, y caliéntese la disolucién; aparece un color entre rosado y violetarojizo.

2. Sin agitar, esparzanse 10 mg del fruto pulverizado sobre la superficie de
aproximadamente 1 ml de acido sulfirico (~1760 g/1) SR; al cabo de 5 minutos

aparece un color parduzco (la aparicién de otros colores, como el rojo, indica
la presencia de otras especies: C. auriculata L., C. goratensis Fres.).

Prueba de degradacion

Cualquier cambio de color de la sustancia problema suele ser indicativo de
degradacién importante.




SEN (HOJAS)

Composicion. Hojas desecadas de Cassia senna L. (C. acutifolia Delile; sen de
Alejandria o sen espanol), C. angustifolia Vahl (sen de la India) o ambas especies.

Pruebas de identidad

Descripcién: olor, ligero; gusto, primero mucilaginoso y dulce, después
ligeramente amargo.

Caracteristicas macroscopicas

Hojas del sen de Alejandria. Hojitas finas v fragiles de color verde grisiceo y forma
lanceolada, con un pequeno mucrén en su extremo, de 20 a 40 mm de longitud v
de 5 a 15 mm de anchura; su anchura mdxima se alcanza en un punto situado
ligeramente por debajo del centro; su limbo es ligeramente ondulante; ambas
superficies se hallan cubiertas de tricomas cortos v finos; hojas pinatinervias, con
un nervio central ligeramente prominente y nervios laterales que salen de él con
un dngulo aproximado de 60 © ¥ se anastomosan para formar una cresta paralela

:E.I. IDEII'E'.E‘.

Hojas del sen de la India. Hojitas de color verde amarillento, alargadas v
lanceoladas, de 25 a 50 mm de longitud v de 7 a 20 mm de anchura en el centro;
su lidmina es plana; ambas superficies son suaves, con muy pocos tricomas, v
presentan lineas impresas oblicuas o transversales.

Reacciones cromaticas y de otro tipo

Antes de efectuar las pruebas, redtizcanse las hojas de sen a polvo fino que pueda
atravesar un tamiz del n® 45 (0,045 mm).

1. Agréguense 10 ml de etanol (~375 g/l) SR a 0,5 g de las hojas pulverizadas,
caliéntese al bafio de Maria durante 5 minutos y filtrese todavia caliente.
Agréguese al filtrado aproximadamente 1 ml de dcido clorhidrico (~420 g/l)
SR, caliéntese al bafio de Maria durante 10 minutos y enfriese. Mézclese con
5 ml de acetaro de etilo R, agitese v déjese reposar. Sepirese la capa de acetato
de etilo, agréguense 2 ml de bicarbonato sédico (40 g/1) SR, y agitese; en la capa
acuosa aparece un color amarillo rojizo. Extrdigase la capa de acetato de etilo,
agréguesc una gota de peroxido de hidrégeno (~330 g/1) SR v caliéntese al bafio
de Maria; el color de la diselucion vira a rojo.

2. Caliéntense 0,10 g de las hojas pulverizadas con 10 ml de agua al bafio de Maria
durante 30 minutos, y filtrese. Agréguese al filtrado una gota de acido
clorhidrico (~420 g/l) SR, agitese con dos cantidades (de 5 ml cada una) de
diclorometano R, v deséchese la capa de diclorometano. Agréguese carbonato
sédico (50 g/l) SR para ajustar el pH de la capa acuosa, con ayuda del papel
indicador, entre 7 v 8. Agréguense 10 ml de una disolucién de 4 ml de cloruro
férrico (25 g.-"rl} SR en 6 ml de agua, mézclese v caliéntese al bano de Maria
durante 20 minutos. Agréguese aprﬂmmadam{:ntc 1 ml de dcido clorhidrico
(~420 g/1) SR, ¥ sigase calentando durante 20 minutos mas, agitando el frasco
con frecuencia. Filtrese, extrdigase el filtrado con 10 ml de diclorometano R,
evaporese hasta sequedad el extracto de diclorometano sobre un bano de Maria,
v disuélvase el residuo en 2 ml de hidréxido potdsico (~55 g/l) SR; aparece un
color rojo anaranjado.

3. Sin agitar, esparzanse 10 mg de las hojas pulverizadas sobre la superficie de
aproximadamente 1 ml de dcido sulftrico (~1760 g/l) SR; al cabo de 5 minutos
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