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Introduccién

1. INTRODUCCION

La Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos (FEUM), es la
referencia oficial para el analisis de los medicamentos y sus insumos,
establecida en la Ley General de Salud. Su elaboracién es
responsabilidad de la Secretaria de Salud a través de la Comisién
Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos la cual
estd integrada por representantes del sector salud, de instituciones
académicas y de asociaciones profesionales, ademdas de contar con la
participacion de expertos en las diferentes areas que se contemplan en

el documento.

AUNn cuando estas instancias realizan la revisién continua de la
publicacién, es necesaria la colaboracién de los usuarios para
fortalecerla, la misma FEUM solicita que los profesionales del &rea
informen sobre posibles omisiones, imprecisiones o errores para que Vse

corrijan y se cuente con un mejor documento.

La participacién de la comunidad farmacéutica permitird enriquecer la
publicacién, a través de propuestas que aseguren la obtencién de

resultados analiticos confiables.



Objetivos

2. OBJETIVOS

1.- Realizar la revisién bibliografica de las determinaciones para
grasas y aceites fijos que aparecen en el Capitulo de Métodos
Generales de Andlisis (MGA) publicado en FEUM 72 Edicién.

2.- Analizar la informacion y de ser necesario confrontaria con lo que
se publica en USP 25-NF 20 (2002) y BP 2002.

3.- Proponer modificaciones, correcciones y/o adiciones basadas en
los principios de las Buenas Prdcticas de Laboratorio (BPL).

4.- Presentar las propuestas pertinentes a la Comision Permanente de
la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, para su andlisis, y
de ser aprobadas se incluyan en el suplemento correspondiente y en
la siguiente edicién de la FEUM. '




Genaralidades

3. GENERALIDADES

3.1 Concepto y origen de las Farmacopeas.

La Farmacopea o Codex Medicamentarius es la recopilacion oficial que
incluye parametros de calidad de los farmacos y las distintas
preparaciones farmacéudticas y medicamentos mas usuales, como
identificacién, pureza, wvaloracién, dosis y demas condiciones que
aseguren la uniformidad de sus propiedades.

El término “Farmacopea” se empled, por primera vez en 1573 como
designacion de una norma farmacéutica oficial (Farmacopea Augustana).
Al principio se utilizé dnicamente para diferentes clases de formularios,
hasta que gradualmente adquirié la calidad distintiva de “término oficial”
lo que le confiere valor legal.

Francia fue la primera nacién en utilizar la palabra “Codees” para
designar a la Farmacopea, indicando con esa denominacién el caracter
obligatorio e imperativo de esta clase de obras.

Paulatinamente la posesion de una farmacopea propia se convirtié en un
motivo de ambicién nacional. En la actualidad, alrededor de 35 paises
del mundo cuentan con Farmacopeas propias, siete son americanos:
Argentina, Brasil, Chile, Estados Unidos, México, Paraguay y Venezuela.
Los paises restantes han adoptado, ya sea, la Farmacopea francesa, la
estadounidense o la britdnica, aunque es presumible la aparicion de
otras nuevas,(®
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3.2 Objetivo de iIa Farmacopea

El propésito de las farmacopeas es coadyuvar a mejorar la salud publica
precisando las especificaciones, tolerancias y procedimientos que
aseguren |la catidad de los medicamentos.

Esto se logra mediante el establecimiento de normas reconocidas que
puedan ser utilizadas por profesionales de la salud en diversos lugares:
fabricas o laboratorios de producciéon de medicamentos y materias
primas o productos biolégicos para uso humano; laboratorios de control
quimico, biolégico, farmacéutico o de toxicologia, laboratorios para el
estudio, experimentacion de medicamentos y sus materias primas, o
laboratorios auxiliares de la requlacién sanitaria o que realicen estudios
de pruebas de intercambiabilidad /in vitro o in vivo.®*®

3.3 Difer T Far P

En la actualidad existen varias Farmacopeas actualizadas que pueden
ser consultadas como segunda instancia en México, para los casos en
que la FEUM no provea informacién necesaria para el andlisis como lo
sefiala la Ley General de Salud; entre estas farmacopeas se encuentran:

A. Far A icana

La Farmacopea Americana (United States Pharmacopeia -USP-)
promueve la salud publica al proporcionar informacién autorizada para
el control y andlisis de medicamentos asi como también mediante el
establecimiento y distribucién de los estdndares de calidad oficialmente
reconocidos.
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La periodicidad de publicacion de esta Farmacopea, se ha ido
modificando y a partir de la USP 25-NF 20, edicién publicada en 2002, la
publicacién es anual.

La USP contiene 3,400 monografias para materias primas y productos
terminados, asi como 160 métodos generales de andlisis. También
contiene 16 monografias y 4 métodos generales de andlisis especificos
para suplementos nutricionales.

Ademas de la USP, se publican el Pharmacopeial Forum y el USP
Dictionary.(®

B. Far P Britani

La Farmacopea Britanica es el trabajo de referencia esencial de
estandares legalmente relacionados a la industria farmacéutica del Reino
Unido. Es de interés para aquellos que estén relacionados con el control
de la calidad de los medicamentos. Proporciona informacién para el
analisis de materias primas y formas farmacéuticas.

La Farmacopea Britanica 1999, contiene lo incluido en la Farmacopea
Europea y ademas el contenido especifico de la Farmacopea Britdnica.
Incluye monografias que han sido adoptadas por la Comisién de la
Farmacopea Europea siguiendo otras preparaciones acordes a los
procedimientos de armonizacién entre los cuerpos responsables de ia
Farmacopea Europea, de la Farmacopea Japonesa y de Estados Unidos
de América.*?
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C. Farmacopea Europea

La Farmacopea Europea se crea con el fin de promover {a salud publica
mediante el suministro de los estandares comunes reconocidos para su
uso por profesionales de la salud y otros profesionales involucrados con
la calidad de los medicamentos. Estos estiandares deben ser de calidad
apropiada como base de la seguridad de los medicamentos para los

pacientes.
Su existencia:

- facilita el movimiento libre de medicamentos en Europa
- asegura la calidad de los productos medicinales usados en
Europa, asi como los que Europa exporta. .

Las monografias de la Farmacopea Europea y otros textos estan
disefiados para ser adecuados a las necesidades de las autoridades
regulatorias, asi como también a los involucrados en el control de
calidad y la manufactura de las materias primas y los productos
medicinales.(® .

D. Far opea I r |}

La Farmacopea Internacional contiene los procedimientos de andlisis Y
especificaciones para la determinacién de sustancias farmacéuticas,
excipientes y formas dosificadas, con la intencién de servir como una
fuente de informaciéon y como referencia para cualquiera de los Paises
Miembros de la Organizacién Mundial de la Salud (OMS), que deseen
cumplir con los requerimientos farmacéuticos establecidos.
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Con la intencién de unificar y fortalecer la terminologia y la composiciéon
de los medicamentos se propuso la elaboracién de una farmacopea
internacional.

Después de varios acuerdos una Comisién Interina de la OMS asumid el
control en 1947 del trabajo sobre las farmacopeas emprendidas
previamente por ta Organizacion de |a Salud de la Liga de Naciones.

En 1948 la primera Asamblea de la Salud del Mundo aprobé el
establecimiento del Comité de Expertos responsables de esta actividad
como el Comité de Expertos sobre la Unificacién de Farmacopeas. Este
comité a su vez, formd el Comité de Expertos sobre la Farmacopea
Internacional en 1951, posteriormente nombrada Comité de Expertos
sobre las Especificaciones para las preparaciones farmacéuticas en
1959.

E! trabajo sobre la Farmacopea Internacional se realiza con Ila
colaboracién de los miembros del Panel Consultivo Experto de la OMS de
ia Farmacopea Internacional! de Preparaciones Farmacéuticas asi como
especialistas de la industria y otras instituciones.

La Farmacopea Internacional da prioridad a los medicamentos que se
utilizan extensamente a través del mundo y qQue son importantes para
los programas de Salud de la OMS, y que pueden no aparecer en otras
farmacopeas, por ejemplo, los nuevos farmacos antimalariales.

A partir de 1975 se inicié la revision de la 22. Edicién de la Farmacopea
Internacional. A partir de 1979 se presenta una lista de referencia sobre
los farmacos esenciales.
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La edicién mas reciente de la Farmacopea Internacional es la 32 Edicién,
hay que sefialar que ésta contiene 5 volumenes publicados en diferentes
fechas.

- Volumen 1: Métodos Generales de Analisis. 1979

- Volumen 2: Especificaciones de Calidad. 1981

- Volumen 3: Especificaciones de Calidad. 1988

- Volumen 4: Pruebas, Métodos y Requerimientos Generales.
Especificaciones de calidad para sustancias farmacéuticas,
Excipientes y Formas Dosificadas. 1994.

- Volumen 5: Pruebas y requerimientos Generales para las
Formas Dosificadas. Especificaciones de Calidad para sustancias
farmacéuticas y formas farmacéuticas dosificadas. (1314

E. Far P Jap

La 142 Edicién de ta Farmacopea Japonesa, publicada en 1996 se divide
en dos partes, una para las materias primas (principios activos y
excipientes) y otra para las preparaciones farmacéuticas. Proporciona
informacién sobre las especificaciones que deben reunir los esténdares
japoneses oficiales para el control de calidad de los medicamentos y
productos.

La Farmacopea Japonesa contiene disposiélones y reglas generales para
los productos farmacéuticos, pruebas generales inherentes al proceso y
aparatos, normas para utilizar rayos infrarrojos, asi como una serie de
monografias de faArmacos y sustancias particulares.

Se tiene contemplada la publicacién de la décimo quinta edicién en el
2006.011)
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F. Farmacopea Espafiola

La Real Farmacopea Espaiiola constituye un texto oficial de maxima
importancia para garantizar la fabricacién, control de calidad vy
circulacion de los medicamentos, asi como las especificaciones que han
de satisfacer los medicamentos y sus materias primas y proteger asi la
salud de los consumidores.

En sus inicios en Espafia se trabajé el analisis de los medicamentos
basado en otras farmacopeas teniendo como primera instancia a la
Farmacopea Francesa. Sin embargo la imperiosa necesidad de contar
con una farmacopea propia permitié establecer, a partir de 1997, La
Reat Farmacopea Espafiola primera edicién y en 1998, 1999, y 2001 ia
pPublicacién de los volimenes correspondientes a los Suplementos 1998,
1999, 2000 y 2001 respectivamente.

La Real Farmacopea estda constituida por monografias, tanto las
particulares espafiolas como las contenidas en la Farmacopea Europea.
En estas monografias se contemplan las exigencias minimas obligatorias
en relacién con los métodos de analisis y otros ensayos; las
especificaciones de las sustancias medicinales y excipientes, asi como
normas de preparacién, de esterilizacién, de conservacién y de
acondicionamiento.

El 15 de julio del 2002 el Ministerio de Sanidad y Consumo aprobé la 28
Edicién de la Real Farmacopea Espafiola, que consta de mil seiscientos
cinco monografias de l|la Farmacopea Europea y dos monografias
particulares espafiolas, sustituyendo en su totalidad a la 12 Edicién. La
23 Edicién corresponde a la 43 Edicién de la Farmacopea Europea.?
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G. Farmacopeas Militares y Civiles de Serbia y Yugosiavia

La primera farmacopea nacional militar y civil fue publicada a la mitad
del siglo XIX, al mismo tiempo que se establecieron los primeros
estandares farmacéuticos. Las farmacopeas europeas de ese tiempo
sirvieron como modelo para las farmacopeas de Serbia escritas sobre
todo por tos farmacéuticos y los médicos.

Entre 1863 y 2000 seis farmacopeas de Serbia y cinco de Yugoslavia
fueron publicadas en conjunto.

La quinta edicién de la Farmacopea de Serbia y Yugoslavia se publica en
el afio 2000 y contiene todas las formas de dosificacién, informacién
sobre la composicidén, excipientes, almacenamiento, empaquetado, dosis
y administracién de los medicamentos. Se introducen las pruebas
farmacopéicas requeridas para el contenido de ingredientes activos, asi
como pruebas generales y especiales para las diferentes formas
farmacéuticas. Pruebas disefladas para asegurar una calidad continua y
estandarizada de las formas de dosificacién.(®}

3.4 Periodicidad de Publicacién de las Farmacopeas

La utilidad de cualquier Farmacopea estad determinada por los cambios
periédicos que se incluyan en ella, los cuales deben ser acordes a los
progresos de las ciencias que le sirven de base, con el fin de mantener
la publicacién actualizada. De ahi que sea necesario revisar
continuamente estas publicaciones. Generalmente los comités que
elaboran las diferentes farmacopeas establecen la periodicidad de
publicacidn. Las ediciones mads recientes de las farmacopeas son:

10




Generalidades

Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, 72 Edicién, 2000

United States Pharmacopeia USP 25-NF 20, 2002

British Pharmacopoeia, 2002

Farmacopea Europea 42 Edicién, 1997.

Farmacopea Real Espaiiola 23 Ediciéon 2002.

Farmacopea Japonesa 142 Edicién, 1996

Farmacopea Internacional 32 Edicién (1979-1984)

Farmacopeas Mititares y Civiles de Serbia y Yugoslavia, 53 Edicion,
2000.

3.5 Historia de la Farmacopea Mexicana

En 1821 se edité en México, por primera vez, el “"Formulario Magistral y
Memorial Farmacéutico” de Garcicourt, dedicado al ilustre alcalde
examinador de Farmacia Prof. Vicente Cervantes. El! Profesor Juan
Manuel Noriega, ilustre maestro de la Universidad Nacional Auténoma de
México, considerd esta obra como la primera Farmacopea Mexicana.

El Dr Leopoldo Rio de la Loza, farmacéutico notable, junto con el Dr
Vvargas de la Academia de Farmacia se dedicaron a preparar la
Farmacopea Mexicana que se edité en 1846.

En 1884 se publicé la segunda edicién de la “Nueva Farmacopea
Mexicana”, también bajo el auspicio de la Sociedad de la Academia de
Farmacia, estas ediciones, de uso muy extendido en el pais no fueron
oficiales ni reconocidas como tales.

En 1896 se edita la tercera edicién de la “Farmacopea Mexicana”, siendo
oficial por disposicién del Supremo Gobierno, para el Distrito Federal y

11
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los territorios de Tepic y Baja California. Los estados auténomos
acordaban el uso de ella en forma independiente. La cuarta edicién de la
Farmacopea Mexicana aparece en 1904. Conserva el mismo caracter de
la anterior aunque su uso se generaliza en mas estados.

Por decreto del 28 de noviembre de 1928, el Gral. Plutarco Elias Calles
Presidente Constitucional de los Estados Unidos Mexicanos, de acuerdo
con el articulo 177 del Cédigo Sanitario en vigor, promulgd el
establecimiento de la Primera Farmacopea Nacional, aprobada por el
Departamento de Salubridad Puablica. Su uso fue obligatorio en toda la
Republica. Esta Farmacopea vio la luz en 1930 y con ella se daba el
paso definitivo para lograr la unificacién de la farmacia en toda la
Nacién.

Por decreto del 27 de junio de 1952, el presidente Constitucional de los
Estados Unidos Mexicanos, Licenciado Miguel Aleman Valdés, promulgd
la Segunda Edicién de la Farmacopea Nacional de los Estados Unidos
Mexicanos. Esta fue publicada en 1952 por el Departamento de Control
de Medicamentos de la Secretaria de Salubridad y Asistencia. En esta
segunda edicién fue cambiada la division general de la obra y se
rehicieron casi la totalidad de los capitulos.

Desde el punto de vista cientifico, esta segunda edicién, es de gran
calidad, ya que los métodos recomendados son practicos y se podian
realizar en cualquier laboratorio. La tercera edicién publicada en el aifio
de 1962 y la cuarta publicada en 1974 siguieron presentando nuevas
monografias, dando una nueva apariencia a los textos tratando de
mantener actualizada la informacién necesaria para el ejercicio de la
farmacia. Al entrar en vigor la Ley General de Salud, se hizo necesario
preparar una nueva edicién; se establece la Comisién Permanente de la

12
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Farmacopea (CPFEUM) por acuerdo del C. Secretario de Salubridad y
Asistencia, (hoy de Salud) Dr Guillermo Soberén Acevedo, con fecha 26
de Septiembre de 1984. Esta Comisién funciona como cuerpo colegiado
asesor de la Secretaria y tiene como objetivo participar en la elaboracién
y permanente revisién y actualizacién de la Farmacopea (Fig.1 y Fig.

2).a0

|COMISION PERMANENTE DE LA FEUM |

[conselo pirecTivo |

Direccién General de
Medicamentos y
Tecnologias para

la Salud
Directora Vocal
Ejecutiva [ [ | ejecutivo
Consejo de Instituto Instituto Asoclaciéon
Salubridad Mexicano 1
ey L der Segure Politécnico —4—1 Farmacéutica
Social Nacional Mexicana
Institutos Academia Colegio Nacional
Nacionates BE ISSSTE Nacional de de Quimicos
de Salud Medicina - Farmacéuticos
Bibdlogos
Laboratorio Universidad Academia Produccién
Nacional! Nacional de J uimico
Nacionatde | | | Auténoma de Clenclas Fa?macéutlca
Salud Pdblica Mé Far ¢

Figura 1. Comisién Permanente.
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REPRESENTACION DE LA CPFEUM
(por sectores)

42%e

Figura 2. Representacién de la CPFEUM,

La Quinta Edicién de la Farmacopea se publicé en 1988, y contiene una
recopilacién de métodos analiticos enfocados principalmente al control
de catidad.

En 1990, por primera vez en la Historia de las diversas ediciones de las
Farmacopeas Mexicanas, se elabora el Suplemento No.1 de la quinta
edicién de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos (FEUM), en
el que se integran 16 nuevas monografias y se actualizan 32. El
Segundo Suplemento de |la Quinta Edicién de la Farmacopea se edita en
1992, incluye 84 nuevas monografias asi como la actualizacion de 140.

TESIS CON 14
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La Comisién Permanente de |la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos presenta, en 1994 complementando a las anteriores, la sexta
edicion de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos.

Con l|la publicacién de la Ley Federal de Metrologia y Normalizacién en
1992, cuyo objetivo es regular la normatividad en el pais, a partir de la
sexta edicion de la FEUM se sigue lo establecido en la NOM-001-SSA1-
1993 “que instituye el procedimiento por el cual se revisard, actualizara
y editara la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos” publicada en
el Diario Oficial de la Federacién el 17 de junio de 1994,

En 1994 se publica el Primer Suplemento de la sexta edicién, que
contiene 18 monografias nuevas, la actualizaciéon de los capitulos de
generalidades, envases primarios y de 242 monografias, asi como
modificaciones a 47 monografias, ademas de la inclusién de una lista de
nombres genéricos.

El Segundo Suplemento de la sexta edicién se edité en 1998, contiene
40 monografias nuevas, la actualizacién de los capitulos de
generalidades, agua, envases primarios y de 299 monografias, se
incluye una lista de colorantes autorizados, la legislacién vigente
relacionada con los medicamentos y la actualizacién de la lista de
denominaciones genéricas.

Para dar cumplimiento a lo establecido en las modificaciones a la Ley
General de Salud publicadas en el Diario Oficial de |la Federacién el dia 7
de mayo de 1997, se edita la primera Farmacopea Homeopitica de los
Estados Unidos Mexicanos en 1998.
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La séptima edicién de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos
enriquece el contenido de las ediciones anteriores con capitulos y
monografias nuevas y actualizadas. Esta séptima edicion incorpora como
innovacién dos nuevos capitulos: uno de monografias de perfiles de
disolucién y pruebas bdasicas para la identificacién de principios activos,
y otro, un listado de medicamentos registrados ante la Direccién
General de Medicamentos y Tecnologias para la Salud. Contiene ademas
nuevas y actualizadas monografias de aditivos, envases primarios,
farmacos bioldégicos y preparados farmacéuticos, asi como métodos
generales de andlisis. La edicién incluye también la actualizacién de!
marco legal relacionado con los medicamentos siendo la primera vez
que, por la cantidad de informacién contenida, es presentada en dos
volimenes con la finalidad de facilitar su consulta y hacerla mas
accesible para los usuarios.(*$?

3.6 Norma Oficial Mexicana NOM-~-001-SSA1-93.

Esta norma establece el procedimiento por el cual se revisara,
actualizard y editara la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos
(FEUM), B

Se sefiala que la farmacopea nacional es de observancia obligatoria para
los establecimientos donde se realice alguna_ de las actividades relativas
a la obtencién, elaboracién, fabricacién, preparacién, conservacién,
mezclado, acondicionamiento, envasado, manipulacién, distribucién,
almacenamiento y expendio o suministro al publico de medicamentos,
materias primas para la elaboracién de éstos y colorantes usados en
medicamentos, asi como taboratorios de control quimico, bioldgico,
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farmacéutico o de toxicologia, para el estudio y experimentaciéon de
medicamentos y materias primas.

El procedimiento que instituye esta Norma es de observancia obligatoria
para la Comisién Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos, y tiene como objetive asegurar la participacion de los
sectores publico y privado en la elaboracién y en la permanente revisién
y actualizacion de la Farmacopea y sus suplementos.

El procedimiento que debe de sequir la Comision, es el siguiente:

La revision, actualizacién vy edicién de la Farmacopea serd
responsabilldad de la Secretaria de Salud, la cual se apoyara para tal
efecto en la Comisién Permanente de la Farmacopea de los Estados
Unidos Mexicanos, que tendra las facuitades que le confiere el articulo
7° fraccién VIII del Acuerdo que la crea (Diario Oficial de la Federacién
del 26 de septiembre de 1984) cuya estructura, sistemas vy
procedimientos para su funcionamiento fueron aprobados en octubre de
1988 por el Consejo Directivo de la propia Comisidn.

El proceso de actualizacidn permanente involucra la revisiéon continua
det contenido de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos por
parte de los comités respectivos (Fig.3), que peridédica vy
sistemadticamente revisan monografia por monografia para compararlas
con los avances tecnolégicos y cientificos, en ‘busca de nuevas
especificaciones y mejores técnicas de andlisis. Dicho proceso presenta
dos mecanismos:
a) En caso de que como consecuencia de ia revisién continua no haya
cambios, los comités comunicardn por escrito a la Subdireccién de
Farmacopea e Informacién de Reacciones Adversas de los
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Medicamentos dicha

resolucién,

dejando el

coordinador o su

suplente constancia por escrito para la siguiente revisién.

b) En caso de que como consecuencia de la revision continua surjan

cambios, los comités, por medio de su coordinador, los indicaran,

solicitando a la Subdireccién de Farmacopeas e Informacién de

Reacciones

cambios en una nueva monografia,

Adversas de

los Medicamentos que

integren los

que posteriormente sera

revisada nuevamente hasta que el Comité esté de acuerdo en su

contenido y el coordinador o su suplente la firme como versién
final para una siguiente edicion (1516,

[COMISION PERMANENTE DE LA FEUM |

1
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LVocal Ejecutivo |
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La participacién de los sectores publico y privado serd a través de
solicitudes de inclusién o exclusién de monografias, para lo cual es
necesaria -una comunicacién que deberd dirigirse a ta Comisién
Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, en la
cual se explique, clara y detalladamente, su peticién con la justificacion
técnico-cientifica, actualizada y suficiente, para su andlisis y evaluacién
por parte de los expertos del Comité respectivo.

Para garantizar la participacién completa de los sectores publico y
privado y con la finalidad de reducir las posibilidades de impactos
negativos por omisiones o errores involuntarios en el contenido de la
Farmacopea, durante su proceso de actualizacién podran participar
dichos sectores por medio de tres mecanismos:

a) La informacién técnica contenida en las ediciones, suplementos y
actualizaciones de la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos
serd enviada, antes de su publicacién, a los usuarios, por medio
de un mecanismo denominado “Consulta a la Industria”, y
consiste en enviar la informacién técnica a la industria
farmacéutica y quimico farmacéutica, para que la analice, evalie y
envie sus observaciones o comentarios. '

b) A través del lienado de un formato desprendible, disponible al
final de cada ejemplar de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos, en el que se indicaran:

1) El capitulo al cual se hace la observaciéon
2) La ediciéon o suplemento y pagina

3) La observacion o comentario a realizar
4) Datos del informante
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Este formato debera dirigirse a la Comisién Permanente de la
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos.

c) Mediante comunicacidn dirigida a 1a Comisién Permanente de {a
Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, en la cual se
explique clara y detalladamente la peticién con la justificacién
técnico-cientifica, actualizada, suficiente para el andlisis vy
evaluacién por parte de los expertos del Comité respectivo.

El Consejo Directivo de la Comisién Permanente de la Farmacopea de los
Estados Unidos Mexicanos decidird cudndo se deba editar cada nuevo
suplemento, no rebasando el plazo de 3 afios, asi como el nimero de
suplementos que seran integrados en una nueva edicién, lo que
dependerd exclusivamente de la cantidad de material técnico que se
tenga acumulado.

El mecanismo de participacién para la revisién de la FEUM contemplado
en el inciso b), permite la participacién directa de los usuarios y
representa una oportunidad para incidir en la calidad de la publicacién,
por (o que en todas las propuestas que se presenten deben
considerarse las Buenas Practicas de Laboratorio (BPL).(1%)

3.7 Guia de Procedimientos Adecuados de Laboratorio
Analitico.

En esta guia se establecen los puntos que se deben considerar para

alcanzar el objetivo de todo laboratorio analitico que es el obtener
resultados confiables es decir exactos y precisos.
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Exactos por la identidad entre el valor reat y el resultante del andlisis;
precisos (repetibles) por la coincidencia entre los resultados analiticos
de diferentes analisis de una misma muestra y por la reproducibilidad
que se establece a partir de los resultados analiticos de una misma
muestra efectuada por diferentes laboratorios. Estas caracteristicas
forman parte de la confiabilidad, pero ésta ademas debe estar
respaldada por un Sistema de Garantia de Calidad que permita
reconstruir y documentar el procedimiento analitico seguido.(*

Como recomendaciones generales, se sefialan las siguientes:

3.7.1 Organizacién

Es necesario que la organizacién del laboratorio cubra dos grupos de
requerimientos:

a) Requerimientos Técnicos.
b) Requerimientos Legales.

El objetivo general que se persigue desde un punto._de vista técnico, es
el de efectuar determinaciones analiticas exactas y precisas (repetibles y
reproducibles), es decir confiables. Desde el punto de vista legatl, el
laboratorio debe estar organizado de manera que en todas sus
actividades pueda cumplir con las disposiciones reglamentarias que
establece la Ley en sus diferentes aspectos sanitarios, fiscales, de pesas
y medidas, laborales, etc.

Dentro de los requerimientos técnicos se deben contemplar las
siguientes secciones:
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- Personal

- Instalaciones

- Reactivos, Materiales, Equipos e Instrumentos

- Investigacién Técnica (Métodos Analiticos empleados en el
Laboratorio)

- Procesamiento de muestras

- Seguridad

- Garantia de calidad

- Sistema de Garantia de Calidad

- Documentos, procedimientos Generales y Archivo.(®

3.7.2 Personal

Se debe contar con un organigrama en el que se definan claramente las
funciones y responsabilidades del personal integrante del laboratorio.

Dentro de los elementos que integran la compleja estructura de las
Practicas Adecuadas para el Laboratorio Analitico (BPL), se ha
considerado en primer término lo relativo al personal que debe laborar
en el laboratorio, ya que por eficiente que sea la organizacién, por
completos que sean los recursos materiales, jamds se obtendran
resultados confiables si no se cuenta con un personal bien seleccionado
que tenga alta capacidad técnica a la par que un incorruptible sentido de
la ética profesional. Se puede afirmar que esto Gltimo es tanto o més
importante que la misma capacidad técnica.(
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3.7.3 Instalaciones

Las instalaciones comprenden las dreas de trabajo y todos los servicios
auxiliares necesarios para el funcionamiento de dichas areas, por lo que
hay que tener en cuenta los siguientes puntos, segun el tipo de trabajo
que se realiza:

- Caracteristicas Arquitecténicas: superficie, ventilacion,
iluminacién y acabados.

- Equipos Auxiliares: Campanas de extraccion (de gases, de flujo
laminar), hornos, estufas y autoclaves.

- Servicios Auxiliares: energia eléctrica, agua, drenaje, gas
combustible, oxigeno, nitrégeno, vacio, aire comprimido, aire
acondicionado, identificacién de lineas de servicio.

- Mobiliario: Mesas, estantes, sillas y tarjeteros.

- Zonas de lavado: Es importante sefialar que cada una de las
areas de trabajo (Anadlisis quimicos, Instrumentales,
Microbiclégicos y Bioldgicos) debera contar con una zona propia
de lavado y almacenamiento del material que utilicen. Dentro
de esta area también debera estar la zona de secado y de
almacenamiento de material limpio. )

- Zonas de Ailmacenamiento: De material, reactivos y de
instrumentos.

- Area de Servicios Administrativos: Seccién de recepcidon y
registro de muestras, seccién de entrega de resultados de
muestras, biblioteca, archivo general técnico, archivo de
documentacion oficial, Seccibn de compras y pago a
proveedores, contabilidad, servicios sanitarios y casilleros,
seccién de mantenimiento y limpieza.®
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3.7.4 Equipo e instrumentos

El laboratorio debe contar con los equipos e instrumentos adecuados a
sus necesidades y recursos, para llevar a cabo los procesos analiticos
cualitativos y cuantitativos.

Se deberd contar con un registro de cada uno de los equipos que
contenga la siguiente informacién general: Nombre y marca del ‘equipo,
descripcién resumida, modelo, serie y fecha de adquisicién, nimero de
inventario, nombre del fabricante o representante, compaiiias que
proporcionan servicio. Se deberan adjuntar también, los manuales que
proporciona el fabricante, instructivos de uso, etc.

Todos los instrumentos se someterdan a una revision peridédica de
calibracién y mantenimiento para verificar su exactitud, sensibilidad y
reproducibilidad.

Los equipos se someteran a un servicio periédico de mantenimiento y si
es necesario de calibracién.(’

3.7.5 Reactivos
Otro aspecto que debe considerarse en las BPL son los reactivos y

estidndares que se utilizan, fa calidad necesaria de los reactivos, segun
el caso, y control de los mismos.
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3.7.5.1 Soluciones Reactivo (SR)

La concentracién de estas soluciones no estad sujeta a determinaciéon
analitica, por 1o que debera contener una etiqueta solo con los datos del
nombre del reactivo, concentracién, fecha de preparacién, preparador y
fecha de caducidad.

3.7.5.2 Soluciones Valoradas (SV)

Son todas aquellas soluciones cuya concentracién estid sujeta a
determinacién analitica, por lo que su etiqueta de identificacién deberd
contener los siguientes datos: Nombre de la solucidn, titulo, fecha de
preparaciéon y titulacién, fecha de la dltima retitulacién, preparador y
analista.

3.7.5.3 Sustancias de Referencia

Dependiendo de su procedencia las sustancias de referencia se pueden
dividir en:

Sustancias de Referencias Primarias

Son aquellas que proporcionan los organismos autorizados
internacionalmente, por ejemplo OMS,
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Sustancias de Refer: ia S darias

Son aquellas que se adquieren de fuentes confiables, como es el caso de
COSUFAR, USP, BP., etc., para efectuar los analisis rutinarios con los
métodos que aparecen en los textos aprobados.

Sustancias de Referencia Internas de Trabajo

Son aquellas obtenidas de materias primas de alta calidad farmacopéica
y cuyos parametros se han comprobado mediante andlisis efectuados
por el propio laboratorio.

Sustancias de Referencia proporcionadas por el Solicitante det
Andlisis ’

Estas sustancias se utilizan sin comprobacién analitica del laboratorio.
Su calidad serd responsabilidad de aquél.

Las Sustancias de Referencia se manejardn de _acuerdo a las
indicaciones consignadas en la Gltima edicién de la FEUM en los textos
oficiales y con las precauciones sefialadas en su etiqueta.

3.7.5.3 Medios de Cultivo

Los medios de cuitivo se aimacenaran aislados de los demas reactivos.
Se verificara su calidad realizando las siguientes pruebas:

Promocién de crecimiento para microorganismos especificos al medio.
Determinacién de sensibilidad.

Determinacion de pH antes y después de esterilizar el medio.
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Cultivos Microblianos (Cepas)

Se debe indicar en la etiqueta de identificacion el origen de la cepa:
SSA, ATCC, etc.

Se deberan almacenar de tal manera que se garanticen sus condiciones
de actividad y pureza.®

3.7.6 Material de Laboratorio

El material de laboratorio comprende el conjunto de matraces, vasos de
precipitado, capsulas, pipetas, buretas, etc., del cual se debe llevar un
control desde que se solicita y se recibe, asi como de su manejo y
utilizacién, ya que esto es de gran ayuda para asegurar y dar confianza
a los resultados de.los andlisis y pruebas que se efectuan en el
laboratorio.

El material volumétrico debe ser clase A y calibrarse cuando sea
necesario.

3.7.7 Métodos Analiticos Empleados en el Laboratorio
3.7.7.1 Bibliografia

El laboratorio debera tener una biblioteca que contenga como minimo:
La Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos, ultima edicién; las
Farmacopeas de los paises mdas adelantados en el campo de
investigacién farmacéutica, como por ejemplo, los Estados Unidos de
Norteamérica, el Reino Unido, Francia, Italia, asi como el Cédigo de
Regulaciones Federales de los Estados Unidos (CFR).
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Este minimo puede ser ampliado con todos aquellos textos que se
consideren utiles como el Codex Francés, AQAC, revistas técnicas,
textos sobre temas analiticos varios como analisis de vitaminas, andlisis
de aminoacidos, etc.

3.7.7.2 Técnicas Analiticas

En general, los analisis practicados en los laboratorios industriales
farmacéuticos pueden dividirse en:

- Analisis de Materias Primas
- Analisis de Productos Intermedios
- Analisis de Productos Terminados

3.7.7.3 Métodos Analiticos

Los métodos analiticos que se llevan a cabo pueden comprender
identificacidon, determinaciéon de impurezas y valoraciéon cuantitativa. Las
caracteristicas fundamentales que deben poseer los métodos analiticos
son especificidad, sensibilidad, exactitud y precision.

Los métodos analiticos pueden dividirse por su origen en:

Métodos Analiticos Farmacopéicos

Métodos Analiticos Oficiales

Métodos Analiticos no Oficiales

Métodos Analiticos Desarrollados Internamente en el Laboratorio
Métodos Analiticos Desarrollados por el Solicitante del Anélisi;.("
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Métodos Farmacopéicos

Son aquellos que aparecen en la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos. Si por alguna razén éstos no pudieran aplicarse, se utilizaran
los métodos consignados en las farmacopeas de otros paises.

Métodos Oficiales
Se consideran métodos oficiales aquellos que aparecen en AOAC, Codex,

etc., y en las diferentes Normas Oficiales Mexicanas (NOM) y Normas
Voluntarias (NMX).

Métodos no Oficiales

Estos métodos son aquellos que aparecen en la literatura técnica,
algunas veces como métodos tentativos o propuestos para su inclusion
en farmacopeas y demas textos oficiales.

Métodos Desarrvollad Int te por el Laboratorio para
Materias Primas, Productos Intermedios (granel) y Productos
Terminados

Cuando no existan métodos analiticos de las categorias mencionadas, o
bien cuando por alguna razén particular éstos no puedan utilizarse, se
desee mejorarlos o se hayan obtenido resultados dudosos al aplicarlos,
el laboratorio podra desarrollar sus propios métodos. En ese caso,
siempre debera ser comprobada estadisticamente la validez del método,

por lo que se refiere a especificidad, sensibilidad, exactitud y
precisién.
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Métodos Analiticos Desarrollados por el Solicitante del An#lisis

En algunos casos, cuando se trata de laboratorios auxiliares a la
regulacién sanitaria, el solicitante del andlisis proporcionard su propio
método analitico, en estos casos, el método se considerard como ya
comprobado, el laboratorio lo aplicard al andlisis de la muestra y se
limitard a reportar los resultados obtenidos con dicho método.

3.7.8 Procesamiento de las muestras

Todo andlisis que se practique deberd estar convenientemente
identificado y registrado en forma permanente, por lo que todas las
muestras que se reciban seguirdn en general, los siguientes pasos:

Recepcién y Registro

Almacenamiento previo al Analisis

Emisién de la Orden de Andlisis

Analisis

Informe Analitico

Almacenamiento de Muestras de Retencién

Se debera contar con una zona especifica de recepciéon de muestras y se
llevardé un registro de éstas con los datos de la fecha de entrada,
solicitante, nombre de la muestra, nimero de lote, descripcién fisica de
la muestra, pruebas solicitadas, método analitico a emplear, origen de
la sustancia de referencia, numero de identificacién de la muestra.

Al terminar el andlisis, el analista que lo efectué redactara un informe en
el que aparezcan todos los datos consignados en la ficha de registro de
la muestra. De ser necesario se almacenard una muestra de
retencion.®

30



Generalidades

3.7.9 Seguridad

La seguridad de operacién en un laboratorio analitico tiene implicaciones
fisicas y psicolégicas en el personal, que permiten incrementar
cuantitativa y cualitativamente su rendimiento en el desempefio de sus
labores. Debido a esto es importante tocalizar fas fuentes potenciales de
riesgo que pueden ser:

Reactivos

El riesgo originado por los reactivos puede deberse al almacenamiento
inadecuado y al manejo de los mismos.

Material de Vidrio

El material de vidrio estrellado o desportillado debera ser desechado ya
que siempre representa un riesgo.

5 PR
R Q

Toda reaccién quimica debe ser vigilada desde su inicio hasta su
término, asi como debe asegurarse la eliminacién adecuada de los
residuos de la misma.(¥
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Fuentes de Energia

Es fundamental considerar los riesgos originados por energia eléctrica,
gas y calor.

En cuanto a la energia eléctrica es necesario vigilar el estado de cables y
conexiones. Deben instalarse conexiones con lineas de tierra. Con
respecto a los gases para calefaccién y oxigeno, es importante vigilar las
posibles fugas, el estado de llaves, conexiones, tuberias y quemadores.
Asimismo, en tanques de gas, de oxigeno y de nitrégeno, deben
asegurarse los tanques e inmovilizarlos antes de quitarles el capuchén.
No deben rodarseles nunca.

Contaminantes de Origen Bilolégico

El material peligroso de origen biolégico debe manejarse en campanas
de flujo laminar vertical. ElI material que se haya utilizado en
microbiologia deberd ser esterilizado antes de pasarlo a la recepcion de
material sucio en |la zona de lavado. Cuando accidentalmente se rompa
en el piso una caja petri o un tubo con material contaminado o
contaminante deberd existir un instructivo que indique o que se tiene
que hacer.

Vacio o Presién

Cuando se requiera vacio o presion, se usardn las precauciones
habituales tanto para aumentar la presién como para disminuiria.

Ademas se recomienda el uso de batas de algoddn, guantes estériles
para manejo de material potencialmente peligroso, anteojos y/o
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mascarillas, bulbos para pipeteado, botas de hule para limpieza de los
locales.

3.7.10 Sistemas de Garantia de Calidad

Para que el laboratorio analitico pueda garantizar la calidad de sus
procedimientos debera seguir las recomendaciones de la Guia de
Practicas Adecuadas para el Laboratorio Analitico, ademas de apoyarse
en una serie de manuales de operacién que permitan cumplir con las
indicaciones consignadas en efla. Estos manuales son:

- El Manual de Politicas de Calidad del Laboratorio

- EI Manual de Procedimientos Estandar de Operacion

- El Manual de Validacion de Procedimientos, Procesos vy
Sistemas

- El Manual de Control de Calidad

- El Manual de Auditorias al Sistema de Garantia de Calidad

3.7.11 Documentos, Procedimientos Generales y Archivo

En todo sistema de Garantia de Calidad es muy importante la
documentacién, ya que tiene varios propésitos:

- Evitar el riesgo de error inherente al manejo de la informacién
mediante comunicaciéon verbal.

- Poder reconstruir la historia de cualquier actividad que se haya
desarrollado desde su origen hasta su terminacién.

- Poder utilizar las experiencias de las operaciones efectuadas
para aplicarlas a nuevas actividades.™
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La redaccién de todos los métodos analiticos, documentos e informes

serdn de forma clara y precisa, usando el vocabulario mas sencillo
posible.

Los documentos se archivardan por grupos que rednan informacion
semejante, en los casos en que la informacién contenida en los
documentos sea variada, puede usarse el indice cruzado que permita
localizar cualquier informacion desde el punto de vista que se requiera.
Los laboratorios adscritos a la industria farmacéutica mantendran en los
archivos los informes de los andlisis practicados en productos
terminados, principios activos y excipientes durante un afio después de
ta fecha de la caducidad y cinco afios después de |a fecha de analisis si
no tuviera fecha de caducidad. Los demas documentos se mantendran
archivados por el tiempo que fijen los requerimientos legales o bien por
el tiempo que los requerimientos técnicos lo pidan.

El laboratorio debera contar con los siguientes documentos de manera
accesible:

a) Licencias y Responsivas Sanitarias.

b) Documentacién necesaria para cumplir con los demas
requerimientos Legales.

c) Manual de Politica de Garantia de Calidad del Laboratorio

d) Manual de Procedimientos de Validacion.

e) Manual de Procedimientos de Control'de Calidad.

f) Manual de Auditorias de Calidad.

g) Registro de Resultados Analiticos.

h) Registro de Métodos Analiticos.

i) Registro de Calibracién de Instrumentos, Equipo y Material.

}) Registro de Soluciones Valoradas y Reactivos.

k) Registro de Sustancias de Referencia.
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4. PARTE EXPERIMENTAL

Al utilizar la FEUM se han encontrado errores, omisiones e imprecisiones
por lo que es necesario revisarla y las observaciones que se encuentren,
presentarlas justificadas como propuestas a la Comision Permanente de
la Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos para que se evalden vy,
de ser aceptadas se incluyan estas aportaciones en la siguiente edicidn.

En este trabajo se revisa Unicamente una parte del Capitulo de Métodos

Generales de Andlisis (MGA), aquelios relacionados con el andlisis de las
grasas y aceites fijos.

Se utiliza la siguiente secuencia general de trabajo:
1°, Revisar lo publicado en la 73, Edicién de la FEUM.
2°. Sefialar las omisiones, imprecisiones y errores evidentes.

3°. Comparar el MGA con el equivalente publicado tanto en USP 25-NF

20 como en BP 2002 y sefialar las diferencias que haya entre las
farmacopeas.

4°, Analizar las diferencias.
5°, Establecer propuestas para:
-corregir errores

-subsanar omisiones

-y/0 sugerir cambios o adiciones.
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La idea inicial fue abordar la revision de los MGA en el orden en el que
aparecen en la FEUM, por lo que se comenzd con el MGA 0001. indice
de Acidez, p. 177, de |a revisién surge, entre otras, una propuesta para
agrupar las determinaciones relacionadas con grasas y aceites fijos.

4.1 MGA 0001. INDICE DE ACIDEZ
1°. Revisién del MGA
22, Se observan las siguientes imprecisiones:

- En el Galtimo parrafo de las recomendaciones especiales se
utiliza la palabra “alcohol” y después en el segundo parrafo del
procedimiento se usa l|a palabra “etanol” para designar al
mismo disolvente.

- No se usa la abreviatura oficial de gramos en la definicién del
fndice de Acidez, asi como en el primer parrafo del
procedimiento en donde se indica la cantidad de  muestra a

disolver y en el pdrrafo de los cdlculos en |la definicién de m.

- No se usa la abreviatura oficial de miligramos en la definicién
del indice de Acidez.

- No se utiliza 1a abreviatura oficial de mililitros en el parrafo de
los calculos en {a definicién del volumen.
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- No se utiliza la abreviatura oficial de Solucién Indicadora (SI)
en el tercer parrafo del procedimiento, cuando se refiere a la
solucién de fenolftaleina.

- No se precisa cuando las soluciones deben ser volumétricas

3°. La comparaciéon con USP y BP permite conocer la forma en que
ambas publicaciones hanejan esta informacién. Resulta interesante
sefialar que en ambas se agrupa esta determinacién junto con otras
(USP <401> y BP. Apéndice X), las cuales tienen en comun que se
utilizan para el andlisis de los aceites fijos y grasas. En FEUM todas
estas determinaciones aparecen por separado con un MGA diferente.

- Tanto BP. como USP manejan en todos los casos las
abreviaturas oficiales.

- Cuando se refieren al disolvente, se utiliza, en todos los casos,
el mismo término.

- Siempre que es necesario se precisa si la solucién es
volumétrica (SV).

- En USP se encuentra un parrafo que no se encuentra en FEUM,
que establece las modificaciones que se tendrian que hacer, si
el volumen del titulante utilizado es menor a 2 mL.

4°. Del andlisis de estas diferencias se encontrd, que es una ventaja
agrupar ya que resulta mds operativo, facilita la consulita y permite

visualizar todas las pruebas que deben realizarse a las grasas y aceites
fijos.
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Ademas de que resulta en el mejor aprovechamiento del espacio, ya que
se sugiere incluir la preparacién de la muestra sélo al inicio del MGA
propuesto y no como actualmente, que se incluye en cada uno de los
siguientes MGA 0001, 0371, 0541, 0791 y 0813.

La informacién que se refiere al tratamiento de la muestra cuando ésta
se conservé con CO; se sugiere que solo se mencione en |las pruebas de
indice de Acidez y de fndice de Saponificacién.

La inclusidon del pdarrafo acerca de las modificaciones que se tendrian que
hacer, si el volumen del titutante requerido es menor a 2 mL permite
garantizar resultados confiables.

5°. Como résultado de la revisién, comparacion y andlisis se presentan a
la Comisién Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos las siguientes propuestas, divididas en 2 grupos.

Propuestas particulares

A. En el MGA 0001 indice de Acidez p. 177, se sugiere utilizar el
término alcohol en lugar de etanol, como lo indica FEUM en la
informacién general.

El uso indistinto de términos para referirse a lo mismo, puede
provocar confusién en el analista o influir en la dindmica del
trabajo. . '

B. Se sugiere adicionar la siguiente informacion:
*Si el volumen de la SV de hidréxido de potasio 0.1 N requerida
para la titulacién es menor a 2 mL, puede utilizarse un titulante
mas diluido o ajustar adecuadamente el tamaiio de la muestra.
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Los resultados pueden ser expresados en términos del volumen
del titulante usado o en términos del volumen equivalente de
hidréxido de potasio 0.1 N”,

Segln se establece en USP 25 en esta determinacién.

C. Se propone agrupar en un solo MGA los siguientes métodos
generales de andlisis ya que todas son determinaciones para
grasas y aceites fijos.

Pagina MGA
177 0001 Indice de Acidez
269 [ 0371 Indice de Ester
286 0491 Indice de Hidroxilo
308 0541 Determinacién de Materia Insaponificable
332 0681 Indice de Peréxido
346 0791 Determinacién de Indice de Saponificacién
349 0813 Temperatura de Solidificacién de Acidos Grasos
418 1001 Indice de Yodo

Incluir la preparacibn de la muestra al inicio del MGA
propuesto. La informacion que se refiere al! tratamiento de la
muestra cuando se conservd con CO; se sugiere que sélo se
mencione en las pruebas de Indice de Acidez y de Indice de
Saponificacién.

Otras determinaciones generales (MGA) relacionadas con el andlisis de
grasas y aceites fijos que aparecen publicadas en FEUM 73 Edicién, son:

TESIS CON :
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MGA 0002. Determinacién de Aceites Extrafios

MGA 0003. Identificacion de Aceites Fijos

MGA 0004. Investigacion de Aceites Fijos en otros Aceites
MGA 0103. Determinacién de Antioxidantes en Grasas

MGA 0499, Prueba Limite de Impurezas Alcalinas en Aceites

Debera analizarse la posible inclusién de éstas en el MGA propuesto, en
un estudio futuro .

Se encontré que las omisiones o imprecisiones en el uso de abreviaturas
oficiales son comunes a varios MGA por lo que se decidié presentar
varias propuestas generales que se apliquen a todos los MGA que lo
requieran. Ya que estas propuestas se refieren a uniformar Ila
informaciéon para que el usuario pueda tener una mayor comprensién de
los métodos.

Propuestas generales

A. Que en todos los casos en los que sea necesario conocer la
concentracion exacta de las soluciones que se utilizan, se
indique SV de la solucién que corresponda.
La abreviatura SV (Solucién Volumétrica) lleva implicita la

obligacién de conocer el titulo exacto, dato que se requiere
para realizar los cdlculos correspondientes.
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B. En todos los casos en los que el volumen es un parametro

fundamental se sugiere poner la indicacién del volumen con
.0 mL lo que significa que debera utilizarse material
volumétrico para su medicién.

La indicacion que se propone apoyara la labor del quimico
analista al evitar que cometa errores.

C. Que en todos los casos se expresen las cantidades y las
unidades de forma semejante.

Se sugiere utilizar el nimero (con decimales, segun el caso) y
la abreviatura oficial de la unidad, esto permitird contar con
informacioén uniforme.

D. Se sugiere usar siempre la abreviatura SI en todos los casos en
donde se establece utilizar solucién indicadora.

Esto dard una mayor claridad a las técnicas y permitird hacer
un uso eficiente del espacio para la exscritura de las
metodologias. Ademas de utilizar la abreviatura que se
establece en MGA 0831 p. 350 Soluciones Indicadoras (SI).

4.2 MGA 0371. fNDICE DE ESTER

1°. Revisién de lo publicado.
2°. Se observan las siguientes imprecisiones:
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- No se usan las abreviaturas oficiales de miligramos y gramo en la
definicién del Indice de Ester.

- No se usa la abreviatura oficial de mililitros en el parrafo de los
cdlculos en la definicién de volumen.

- No se usa la abreviatura oficial de gramos en el parrafo de los
calculos en la definicién del peso de la muestra.

- WNo se precisa cuando las soluciones deben ser volumeétricas.

- Hay un error ortografico en la definiciéon del indice de Ester en la
palabra “estéres”.

3°. Al hacer l|la comparacién se observa que FEUM maneja un
procedimiento para determinar el indice de Ester, mientras que USP y
BP solo mencionan como realizar el cdlculo de éste, ya que en ambas,
se obtiene de la diferencia entre el indice de Acidez y el indice de
Saponificacion.

Ademas se observa que tanto en USP como en BP se respeta el uso de

las abreviaturas oficiales (g, mg, mL) y de las establecidas en cada
publicacién (SV).

4°. AUn cuando FEUM menciona que el indice de Ester es la diferencia
entre el indice de Saponificacién y el indice de Acidez no indica que se
calcule solo por esta diferencia, sino que proporciona una metodologia
particular para determinario.
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Esta metodologia incluye un primer paso que podria considerarse una

variante del indice de Acidez y un segundo paso que es la saponificacién
de los ésteres.

Se sugiere que, tal como se publica en USP y BP, se elimine la técnica y

se calcule el indice de Ester a partir de la diferencia del indice de Acidez
y del indice de Saponificacién.

La propuesta se fundamenta en que es posible obtener el indice buscado
sin la necesidad de duplicar el trabajo experimental.

AlNn en los casos en los que en alguna de las monografias de grasas o
aceites fijos se requiera solamente del valor de ifndice de Ester y
ninguno de los otros dos (Acidez y Saponificacién), como el método
incluido en el MGA 0371 es una variante de los indices de Acidez y de
Saponificacién, no representaria ningun problema determinario a partir
de éstos y tendria como ventaja una mayor exactitud.

En el MGA 0371 se menciona, nuevamente, la preparacién de ia muestra
por lo que se justifica la propuesta, ya considerada en el indice de
Acidez, de agrupar en un solo MGA las determinaciones comunes a las
grasas y aceites fijos y asi evitar repetir informacién.

Se detectan las omisiones en el uso adecuado de las abreviaturas

oficiales y farmacopéicas equivalentes a las que se sefalaron en el
indice de Acidez.
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Propuestas particulares

A. En el MGA 0371 indice de Ester, en la definicién hay un error
ortografico en Jas palabra “estéres” ya que debe decir
“ésteres”.

B. Se propone que, tal como se publica en USP y en BP se elimine
la técnica y se calcule el Indice de Ester a partir de la diferencia
entre el indice de Acidez y del Indice de Saponificacién. La
propuesta se fundamenta en que es posible obtener el indice
buscado sin necesidad de duplicar el trabajo experimental.

Propuestas generales
Las propuestas para corregir {as imprecisiones que se refieren al manejo
inadecuado de las abreviaturas oficiales y farmacopéicas vya se
presentaron como propuestas generales en el MGA 0001. fndice de
Acidez.
Agrupar en un solo MGA las determinaciones comunes a las grasas y
aceites fijos para evitar repetir informacién, como en el caso de Ia
preparaciéon de la muestra.
4.3 MGA 0491. INDICE DE HIDROXILO

1°. Revisién del MGA

2°. Se observan las siguientes imprecisiones:
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- No se usa la abreviatura oficial de miligramos en el parrafo de la
definicién del valor de hidroxilo.

- En el primer parrafo del procedimiento no se precisa la indicacion
del volumen del blancocon ___.0 mL.

- En el segundo parrafo del procedimiento no se hace la precisién de
que el alcohol butilico que se utiliza para lavar los matraces debe
ser previamente neutratizado con SV soluciédn alcohdlica de
hidréxido de potasio 0.5 N, utilizando S1 de fenolftaleina como
indicador.

- No se precisa cuando las soluciones deben ser volumétricas.

- No se utiliza ta abreviatura correspondiente de mililitros en el
segundo parrafo de! procedimiento.

- En el parrafo de los cdlculos no se usan las abreviaturas oficiales
de gramos y mililitros.

3°. La Comparacién det MGA con el equivalente publicado tanto en usP
como en BP permite sefialar diferencias entre las farmacopeas.

- Tanto USP como BP utilizan las abreviaturas oficiales

- USP bhace la precisiéon en el volumen del blanco con -0 mL.

- Siempre que es necesario se precisa cuando la solucién debe ser
volumeétrica
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- USP hace la indicaciéon de que el alcohol butilico que se utiliza para
el lavado debe ser previamente neutralizado con SV de hidréxido
de potasio alcohdlica 0.5 N, utilizando Sl de fenolftaleina como
indicador.

- En BP adn cuando se utiliza otro alcohoi (etanol) para el lavado, si
se especifica que éste debe estar previamente neutralizado.

- USP describe el procedimiento de una manera mas clara y
especifica.

4°. Del andlisis de las diferencias hay dos puntos criticos por lo que hay
que sefialar su importancia ya que tienen que ver con la exactitud y
precisién de la técnica.

El primero de éstos se refiere a que FEUM, para la preparacién del
blanco indica utilizar 5 mL de piridina-anhidrido acético, la instruccién
debe ser 5.0 mL del reactivo anterior (como lo sefiala para la muestra)
ya que es fundamental la medicién exacta de éste.

El segundo punto se refiere a que en el procedimiento no se establece
que el alcohol butilico que se usa para los lavados debe ser previamente
neutralizado con SV de hidréxido de potasio alcohélica 0.5 N, utilizando
S1 de fenolftaleina como indicador, omliir esta indicacién altera el
resultado de! indice de Hidroxilo. i

5°. Como resultado de la revisién, comparacién y andlisis se presentan a
la Comisidn Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos las siguientes propuestas:
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Propuestas particutares

A. Que se haga la indicacién 5.0 mL en la medicién del volumen del
reactivo piridina-anhidrido acético para la preparacion del blanco
de igual manera que se hace para ta medicién del volumen para la
muestra, ya que las dos deben ser igualmente exactas y precisas.

B. Adicionar en la técnica la informacién sobre que el alcohol butilico
utilizado para los lavados sea previamente neutralizado a la SI
fenolftaleina con SV de hidréxido de potasio alcohdlica. De esta
manera se evitan errores al hacer las titulaciones residuales.

Propuestas generales
Las propuestas para corregir las imprecisiones que se refieren al manejo

inadecuado de las abreviaturas oficlales y farmacopéicas ya se

presentaron como propuestas generales en el MGA 0001. indice de
Acidez.

4.4 MGA 0541 DETERMINACION DE MATERIA
INSAPONIFICABLE

1°. Revision del MGA

2°. Se observan las siguientes imprecisiones

- No se hace la indicacién del peso de la muestra con
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- No se usa la abreviatura oficial de gramos en la férmula del
cdlculo de materia insaponificable.

3°, Comparacién de lo publicado con la USP y BP

- Tanto USP como BP indican el peso de la muestra con .0 g.

- USP tiene un parrafo adicional que sefala:

“Disolver el residuo en 20 mL de alcohol, previamente neutralizado
a la fenolftaleina, adicionar Sl de fenolftaleina, titular con SV de
hidroxido de sodio alcohdlica 0.1 N, hasta la aparicién de color
rosa que persista no menos de 30 segundos. Si el volumen de SV
de hidréxido de sodio alcohdlica 0.1 N consumido para la titulacién
excede de 0.2 mL, la separacién de las capas fue incompleta y el
residuo pesado no puede ser considerado como materia
insaponificable, la prueba debera repetirse”.

- BP utiliza un método diferente al de FEUM, por lo que no se hace
la comparacién.
4°, Analisis

Es importante sefalar que el parrafo que no se encuentra en FEUM es
necesario incluirlo para asegurar la confiabilidad de los resultados.
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Propuestas Particulares
Al finatl de {a determinacidén se sugiere incluir el parrafo siguiente:

“Disolver el residuo en 20 mL de alcohol, previamente neutralizado a la
fenolftaleina, adicionar SI de fenolftaleina, titular con SV de hidréxido de
sodio alcohdlica 0.1 N hasta la aparicién de color rosa que persista no
menos de 30 segundos. Si el volumen de SV de hidréoxido de sodio
alcohdlica 0.1 N consumido para la titulacién excede de 0.2 mi; la
separacién de las capas fue incompleta y el residuo pesado no puede ser
considerado como materia insaponificable, la prueba debers repetirse”.

Segln aparece en USP 25 en la misma determinacion.
La propuesta permite garantizar resuitados confiables.

Propuestas Generales
Las propuestas para corregir las imprecisiones encontradas, que se
refieren al manejo inadecuado de tas abreviaturas oficiales vy

farmacopéicas ya se presentaron como propuestas generales en el MGA
0001. indice de Acidez.

4.5 MGA 0681. iNDICE DE PEROXIDO
1°. Revisién de lo publicado

2°. Se observan las siguientes imprecisiones:
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No se usan las abreviaturas oficiales de gramos, mililitros, en el

parrafo de los calculos.
- No se precisa cuando las soluciones deben ser volumétricas.
- Sé indica agregar 0.5 mL de SI de Almidoén.
3°. Comparacioéon
- Tanto USP como BP utilizan las abreviaturas oficiales.
- USP y BP si precisan cuando la solucién debe ser volumétrica.
- USP asi como BP indican agregar 5 mL de SI de Almidén.
- USP tiene un parrafo adicional que sefiala:

“El volumen del titulante usado en la determinacién del blanco no
debe exceder de 0.1 mL".

- BP tiene un parrafo adicional que seifiala:

“El volumen de SV tiosulfato de sodio 0.01M usado en l|a titulacién
del blanco no debe exceder de 0.1 mL".

4°. Analisis

La FEUM indica agregar 0.5 mL de SI de Almidén y tanto en USP como
en BP se utilizan 5 mL por lo que tal vez la instruccién que aparece en
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FEUM sea un error mecanografico, ya que usualmente de este indicador
se utiliza alrededor de 3 mtL.

Con lo que respecta al parrafo que indica el volumen maximo de
titulante que debe utilizarse para el blanco que aparece tanto en USP
como en BP, se sugiere adicionarlo.

Propuestas Particulares

A. Se sugiere utilizar 5 mL de SI de Almidén como lo indica USP y
BP.

B. Adicionar ei siguiente parrafo:

“El volumen de SV de tiosulfato de sodio 0.01M usado en la
titulacién del blanco no debe exceder de 0.1 mL".

Propuestas Generales
Las propuestas para corregir las imprecisiones encontradas, que se

refieren al manejo inadecuado de las abreviaturas  oficiales vy

farmacopéicas ya se presentaron como propuestas generales en el MGA
0001. indice de Acidez.

4.6 MGA. 0791 DETERMINACION DEL fINDICE DE
SAPONIFICACION '

1°. Revisién de lo publicado

2°. Se observan las siguientes imprecisiones
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- La definicion del indice de Saponificacién esta incorrecta.

- No se usan las abreviaturas oficiales de miligramos, gramos y
mililitros en la definicién del indice de Saponificacién, asi como en
el parrafo de los calculos.

- No se precisa cuando las soluciones deben ser volumétricas.

- En el parrafo del procedimiento no se hace la indicacién det
volumen con ____.0 mL de hidréxido de potasio alcohdlica 0.5 N.

- Se incluye el procedimiento para la preparacién de la muestra que
aparece en otros MGA.

3°. La comparacion del MGA con el equivalente publicado tanto en USP
como en BP permite sefialar estas diferencias entre las farmacopeas.

- Tanto USP y BP manejan la definicidén correcta del indice de
Saponificaciéon.

- USP como BP si utilizan las abreviaturas oficiales.

- USP y BP siempre precisan cuando las soluciones deben ser
volumétrica.

- USP si hace la indicacién del volumen de la solucién alcohdlica de
hidréxido de potasio 0.5N con .0 mL.

- USP y BP no incluyen procedimiento para la preparacién de la
muestra.
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4°. Al analizar las diferencias encontramos que:
La definicién correcta para el indice de Saponificacién debe ser:

“El indice de Saponificacidn es la cantidad en mg de hidréxido de
potasio requeridos para neutralizar los acidos libres y saponificar los
ésteres contenidos en 1.0 g de la sustancia”.

FEUM incluye, nuevamente, en la determinacién del indice de
Saponificacién el procedimiento para la preparaciéon de la muestra, por
lo que se justifica la propuesta ya considerada en e! indice de Acidez, de
agrupar en un solo MGA las determinaciones comunes a las grasas y
aceites fijos y asi evitar repetir informacion.

5°. Como resultado de la revision, comparacién y andlisis se presentan a
la Comisién Permanente de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos las siguientes propuestas:

Propuestas particulares
Modificar la definicion del indice de Saponificacion:
“El indice de saponificacién es ta cantidad en mg de hidréxido de potasio
requeridos para neutralizar los acidos libres y saponificar los ésteres
contenidos en 1.0 g de la sustancia”.

Propuestas generales

A. Agrupar en un solo MGA las determinaciones comunes a las grasas
y aceites fijos para evitar repetir informacion.
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B. Las propuestas para corregir las imprecisiones que se refieren al
manejo inadecuado de las abreviaturas oficiales y farmacopéicas
ya se presentaron como propuestas generales en el MGA 0001.
indice de Acidez.

4.7 MGA 0813. TEMPERATURA DE SOLIDIFICACION EN
ACIDOS GRASOS

1°, Revision de lo publicado
2°, Se observa lo siguiente
Se incluye, nuevamente, el parrafo de la preparacién de la muestra.
3°, Comparacion
- En USP no se encuentra el parrafo del procedimiento para la
preparacion de la muestra, ya que solo aparece al inicio del
<401>.
- En BP no se encuentra publicada esta determinacion.
4°, Al analizar las diferencias, se justifica la propuesta de agrupar en un
solo MGA las determinaciones comunes a las grasas y aceites fijos para
evitar repetir informacién como sucede con el parrafo de la preparacién
de la muestra que se incluye en este MGA.

Propuesta general

Agrupar en un solo MGA las determinaciones comunes a las grasas y
aceites fijos, para evitar repetir informacién.

54



Parte experimental

4.8 MGA 1001. iNDICE DE YODO
4.8.1 Método de Yodo-Bromuro

1°. Revisidn de lo publicado

2°, Se observan las siguientes imprecisiones

- No se usan las abreviaturas oficiales de mililitros y gramos en los
calculos.

- No se usa la abreviatura oficial de Solucién Reactivo (SR) donde
corresponde.

- No se hace la indicacién cuando las soluciones deben ser
volumétricas.

- No se hace la indicacién del volumen con .0 mL cuando es
necesario.

- No se hace la precision del momento en que hay que agregar Sl
de almidén ya que dice “...agregando casi al final de la titulacién
1 mL de almidén”. Tampoco se menciona que debe sequirse la

titulacién hasta la desaparicién del color azul.

- Se indica agregar 1 mL de almiddén.
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3°. Comparacion

- En ambas publicaciones se usan las abreviaturas oficiales de
mililitros y gramos en los calculos.

- En todos los casos se especifica el tipo de solucién utilizada.

- Se bhace la indicacién de cuando las soluciones deben ser
volumétricas.

- USP hace la indicacién del volumen con .0 mL cuando es
necesario.

- Se especifica que el almidon se debe agregar cuando el color del
yodo esté palido y continuar la titulacién hasta que el color azul
desaparezca.

- usp tiene una nota qQue dice: “Si se consume Mas de la mitad del
halégeno disponible, repetir la prueba usando menor cantidad de
muestra”. -

- USP indica agregar 3 mL de SI de almidén y BP 5 mL.

4°, Andlisis de las diferencias

- Es importante que se haga la precision de cuando hay que agregar

el almidén, para evitar errores de interpretacién, ademds es

conveniente incluir la indicacién de que se debe continuar la
titulaciéon hasta la desaparicién del color azul.

56



Parte experimental

- E} parrafo que se refiere a que si se consume mas de la mitad del
halégeno disponible, se debe repetir la prueba usando menor
cantidad de muestra, es conveniente incluirlo para todos los
métodos, no solamente en el de Yodo Cloruro y en el de Bromo
Piridina.

- En cuanto a la cantidad de almidén que se debe agregar, se
sugiere que sean cuando menos 3 ML, ya que esto permite

visualizar mejor el punto final y por lo tanto proporciona mayor
confiabilidad en los resultados.

5°. Como resultado de la revision, comparacién y analisis surgen las
siguientes propuestas:

Propuestas particulares

A. Agregar 3 mL de almidén cuando el color del yodo empiece a
palidecer y continuar la titulacién hasta la desapariciéon del color
azul, ya que esto permite visualizar mejor el punto final y por lo
tanto proporciona mayor confiabilidad en los resultados.

B. Agregar el parrafo:

“Si se consume mas de la mitad del halégeno disponible, se debe
repetir la prueba usando menor cantidad de muestra”.
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Propuestas generales
Las propuestas para corregir las imprecisiones que se refieren al manejo
inadecuado de las abreviaturas oficiales y farmacopéicas ya se
presentaron como propuestas generales en el MGA 0001. indice de
Acidez.
4.8.2 Método del Yodo Cloruro
1°. Revisién de lo publicado.

2°, Se observan las siguientes imprecisiones

- No se hace la indicacion del! volumen __.0 mL cuando es
necesario.

- No se usa la abreviatura oficial de Solucién Reactivo (SR) donde
corresponde.

- Hay un error mecanografico en el primer parrafo en la palabra
“titulacién” que aparece como “titilacion”.

- No se hace la indicacién cuando, las soluciones deben ser
volumétricas.

- No se usa la abreviatura oficial de SR en la solucién de yodo
cloruro.
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- No se hace la precisiéon de la cantidad ni del momento en que hay
que agregar la SI de almidén ya que dice “usando casi al final de
la titulacién SI de aimidén como indicador” y no se menciona que
debe seguirse la titulacién hasta la desapariciéon del color azul,

3°. Comparacién

- USP hace la indicacién del volumen ___ .0 mL cuando es
necesario.

- USP Y BP especifican el tipo de solucién utilizada.

- USP Y BP hacen la indicacién de cuando las soluciones deben ser
volumeétricas.

- USP indica agregar 1 a 2 mL de solucién indicadora de almidén y
especifica en que momento se debe afiadir, ademas de que sefiala
que se debe continuar la titulacién hasta que desaparezca el color
azul.

- En BP unicamente se indica agregar mucilago de almidén hacia el

final de la titulacién y continuar hasta la desaparicién de! color
azul.

4°. Del andlisis de las diferencias se seiiala lo siguiente:

- En cuanto a la cantidad de almidén que se debe agregar, se
sugiere que sean cuando menos 3 mL, ya que esto permite
visualizar mejor el punto final y por lo tanto proporciona mayor
confiabilidad en los resuitados.

TSTA TE
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- Es conveniente agregar la indicaciéon de que se debe continuar la
titulacién hasta la desaparicién det color azul.

- Hacer la indicacién de que el aimidén se agregue en el momento
en que empiece a desaparecer el color amarillo del yodo.

5°. Como resultado de la revisién, comparacién y analisis se presentan

las siguientes propuestas:

Propuestas particulares

A. Agregar 3 mL de almidén cuando el color del yodo empiece a
palidecer y continuar la titulacién hasta la desaparicién del color
azul, ya que esto permite visualizar mejor el punto final y por lo
tanto proporciona mayor confiabilidad en los resultados.

B. Corregir la palabra “titilacién” por “titulacién
Propuestas generales

Las propuestas para corregir las imprecisiones que se refieren al

manejo inadecuado de las abreviaturas oficiales y farmacopéicas ya

se presentaron como propuestas generajes en el MGA 0001. indice
de Acidez.
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4.8.3 Método de Bromo-Piridina
1°. Revisién de lo publicado.
2°. Se observan las siguientes imprecisiones

- No se hace la indicacién del volumen .0 mL cuando es
necesario.

- El método estd confuso desde que se usa un nombre diferente
para referirse al método de yodo cloruro, lo llama método de yodo
monocloruro. Ademads se da como referencia continuar I[a
determinacion a partir de “agregar 15 mL ...” pero en el método de
Yodo Cloruro no existe esa indicacién.

- No aparece en el MGA correspondiente la preparacién del reactivo
de Bromo-piridina.

3°. Comparacion

El método no aparece publicado en USP 25 en el <401> ni en la BP
2002 Apéndice X. Sin embargo, aparece publicado en la BP 1993 y 1998
dentro del Apéndice XE en donde el método aparece completo, sin hacer

referencia a continuar, a partir de un punto, como el método de Yodo
Monocloruro.
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40

. Andlisis de las diferencias

- Se sugiere que se revise y se describa el método completo como
lo hace BP.

- Es necesario incluir en el MGA 0831 Soluciones Indicadoras,
Papeles Indicadoras y Soluciones Reactivo la preparacion de la
Solucién Reactivo de Bromo Piridina.

5°. De la revisién, la comparacién y el andlisis surgen las siguientes
propuestas

Propuestas particulares
A. Revisar y describir el método completo de Bromo-Piridina

8. Incluir en el MGA 0831 Soluciones Indicadoras, Papeles
Indicadoras y Soluciones Reactivo la preparacion de la Solucién
Reactivo de Bromo Piridina.

Propuestas generales

Las propuestas para corregir las imprecisiones que se refieren al
manejo inadecuado de las abreviaturas oficiales y farmacopeicas ya
se presentaron como propuestas generales en el MGA 0001. fndice
de Acidez.
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4.8.4 Valor de Yodo de los Glicéridos de Aceite de Higado
de Baca_lao

1°. Revision de lo publicado.
2°. Se observan las siguientes imprecisiones

- Hay una inconsistencia al mencionar el MGA 0541 Determinacién
de Materia Insaponificable como materia no saponificable.

- Aparece como instruccién “evaporar la acetona de la materia no
saponificable”, y en la determinacion de Materia Insaponificable no
se usa este disolvente.

3°. Comparacién

-No se hace la comparacién porque no estd publicado ni en USP 25
<401> ni en BP 2002 Apéndice X.

40, Del analisis puede sefialarse lo siguiente:

- No se debe incluir este método en este MGA, ya que en realidad
no es un método general, es particular, tal vez deberia aparecer
en la monografia del Aceite de Higado de Bacalao.

- Por otro lado, se sugiere corregirlo en lo que se refiere a utilizar

los mismos términos al nombrar el MGA 0541, ya que debe decir
Determinacion de Materia Insaponificable en lugar de Materia no

63




Parte experimental

saponificable, para evitar confusiones. Ademas de revisar la
informacion respecto al disolvente (acetona) mencionado.

5°. Del analisis surgen las siguientes propuestas
Propuesta particular

No incluirlo en el MGA ya que en realidad no es general sino
particular, tal vez deberia aparecer en |la monografia del Aceite de
Higado de Bacalao, pero con las siguientes correcciones:

uUtilizar los mismos términos al nombrar el MGA 0541
Determinaci_én de Materia Insaponificable y no Materia no
saponificable, y asi evitar confusiones. Ademas se debe revisar y
en su caso probar experimentaimente, cual es el disolvente que
debe utilizarse.
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5. CONCLUSIONES

La revision de los Métodos Generales de Analisis MGA relacionados
con grasas y aceites fijos, publicados en la FEUM 73, Edicién
permitié detectar errores, omisiones e imprecisiones importantes.
Informar a la Comisién Permanente de la FEUM de éstos para que,
previa a su evaluacién, se corrijan, contribuird a mejorar fla
publicacién.

Todas las propuestas presentadas se basaron en el uso de las
Buenas Pricticas de Laboratorio que son una guia para obtener
resultados confiables (exactos y precisos). Se debe seiialar, que
es necesario que el personal farmacéutico que se dedica al andlisis
de medicamentos esté capacitado en la seleccién, uso y manejo
adecuado del material.

De la comparacion con USP 25-NF 20 y BP 2002 se obtuvo mayor
informacidn que permite enriquecer la que se presenta en FEUM.

La participacion dc académicos, alumnos y pei’sonal profesional
involucrado en el andlisis de medicamentos, en la revisién y en la
actualizacidn de las publicaciones oficiales del &rea, proporciona
elementos utiles para enriquecerla.
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Anexo 1

) 7. ANEXO I

7.1 Formato de comentarios a (Ia Comisién
Permanente de Ia FEUM

COMENTARIOS

Si desea hacer algin comentario u observacién sobre el contenido
de la Séptima Edicién de la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos y sus suplemento.s, agradeceremos a usted enviarlo a la
comisién permanente de l|la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos, en Mariano Escobedo 366 7° piso, Col. Casa Blanca, Del.
Miguel Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutador: 5203-49-48,
5255-05-88, 5255-05-90, 5255-05-69, 5255-05-65, Extensiones 231 y

232. Fax 5203-43-78. direccién electrénica: cpfeum@mpsnet.com. mx

Senalando:

Capitulo:

Tomo:

Pégina:
Observacién, comentario:

Too.. Tl

FALLA DE ORIGEN

INSTITUCION O COMPANEA:
DIRECCION:

TELEFONO Y/O FAX:
NOMBRE Y FIRMA:
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COMENTARIOS

Si dcsn hucr -lg\in comentario u observacién sobre el i de la Sépti i de la

! -

id: us 8! a usted enviarlo'a la
Comisib! de ia Parme de lnly ' Unidos i en Mariano Escobedo 366
7* piso, Col. Casa Blancs, Del. Migus C.P. 11590, Mé: C 1 5203-49-48,

5255-05-88, 5255-05-90, 5255-05-69 5255-05-65 Extensiones: 231 y232 Fax 5"03—43-78 Dircccion

com.mx

Seaslando:

Capizulo: __XL?I'OMMLB DE ANALISIS
Tomo:

Pagina: 286

Observacion, conentario”:
PROPURSTA
Bn la determinacién Indice de Hidroxilo dice:

"...afladir a cada condensador para lavar las paredes, 15 mL d

o
alcohol butllico b4 e-plear 10 mL més del misso alcohol butilico para
lavar las paredes. ..

Se propone adicionar en la técnica lnfor-nc“bn sobre que el alcohol
butilico utilizado para_ los lavados de! previamente neutrali-
zado a la SI fenolftaleina con 8V de hxdl‘olldo de potasio alcohdlica
Esta precisiétn permitiras evitar errores al hacer las titulacionea

Agradeceromos se nos informse sobre la decismiéon deo la Comisién.

INSTITUCION O COMPANIA__FACULTAD DE QUIMICA. U.N.A.M

DIRECCION
Depto. de
TELEFONO V/O FAX —_56 22 37 17 N
NOMBRE Y YIRMA Q.F.B. X a_L F's)
Pasante Rosario J. VelAzgquex M. oS0 Zévmﬂ/'{

21 de noviembre
Si requicre oc 1.0jes anaaass, favor de incluirles.

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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COMENTARIOS

Si desea haccr algun comentario u observacién sobre €l ! de Ia i ici d_e ta
¥ de los Unidos i y sus supl gy & usted enviario™a la
Comisién F de la F de los Unidos en Masriano Escobedo 366

7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11390, México D.F., Conmutador: 3203-49-33.
5255~?5.-Sl. 5255-05:90. £255-03-69, 5255-05-65, Extensiones: 231y 232. Fax 5203-43-78. Dircccién

com.mx

P

Sefnalando:

Capiwvlo: _METODOS GRENERALKS.
Tomo DE ANALISIS

Pigina: 418 ¥y 419

418 ¥ 41
Observacion, co nentario®.

PROPURSTA

En la determinaciom "Indice de Yodo"
por el mbétodo -
Bromuro, se sugiere agrogar el siguiente paArrafo: ae vodo

*Si me consume mén de la mitad

repetir 1a prueba del haldgeno disponible, se debe

menor cantidad de muestra®™.

Esta indicacion
Se obtengs. proporciona mayor confiabilidad al resultado gue

Agradeceremos se nos informe sobre la decision de la Comision.

INSTITUCION O COMPANIA_FACULTAR DR QU

DIRECCION U-NAN
TELEFONO YO FAX 58 =2 37 17

Q.rF.B.

NOMBRE Y ¥IRMA Isaura L.

21 de novieoabre del 2003

¥ Si requicre de § 0)as anexas, (avor de incluifias.

SIS CON
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COMENTARIOS

Si desea hacer algin comentario u observacion sobre ¢ ido de Ia Sépti icién de la
f de los Unidos i Yy sus ® usted ala
Comisio: de la de los Unidos 366

F P en
7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutados: 5203-49-48,
$25%5.05-88, 5255-05-90, $255-05-69, $255-05-65, Extensiones: 231y 232. Fax 5203-43-78. Dircccién

om.mx

Seitatando:

Capitulo: wx ANALISIS
Tomo:

Pagi 346

Observacion, coinentario :

PROPUESTA

En 1la determinacion del Indice de Saponificacién, la definicién
del mismo es incorrecta.

Se propone modificar la definicién del Ind d PpONn :
de la siguiente manera: - ice de Sa 1ficacion:

"El Indice de Saponificaci6tn es la cantidad en mg de hidroxido d
hidroxido de potasio requeridos para neutralizar los éci o

aos
libres y saponificar los ésteres contenidos en 1.0 g de la sus-
tancia®.

Agradeceremos se nos informe sobre la decisiéon de l1a cn-l-!bn.-

INSTITUCION O COMPANIA___FACULTAR DR _QUIMICA, UM A,

DIRECCION Sotano Bdificic B

—_ Depto. da Contrxol Ansalitice—
TELEFONO Y/O FAX 56 22 37 17
NOMBRE Y FIRMA Q.F.B. X z pa)

Pasante Rosario J. Veol&zquex M. /- A0 —mﬂ”
23 de nov

«—z3_de nc
Si requicre de 1.ojes aneass, favor de incluirlss.
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COMENTARIOS

Si desea hacer algun conenuno u observacién sobre et i de Ia i dicid de la
F de los Unido: Yy sus a usted § s 1a
Comisiél de Ia F de los Unidos i en Mariano Escobedo 366

7° piso, Col. Cnsa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11590, México D.F.. Conmutador: 5203-49-4%,
5255-05-38 5255-05-90 5255-05-69, 5255-05-65, Extensiones: 231 y 232. Fax 5203-43-78. Dircccion

com.mx

Scaalando:

Capi-ulo: METODOS GENERALES DE ANALISIS
Tomo: X

Pagina: 286

Observacién, co nentario®:

PROPUESTA

Bn 1a deter-inac:?n Indice de Hidroxilo se indica:
"...preparar un anco con 5 mL d T -

coapirepara e reactivo de piridina-anhidrido
Se propone que sc haga la indicacién 5.0 mL en la medicion d -
men del reactivo piridina-anhidrido acético para la prcmae:énv‘,l“

del blanco tal como se hace en la medicion del volumen para
muestra.

rPrecisas.

1la
vya que las dos medicioneoes deben ser igualmente exactas y

Esto proporcionara& mayor claridad a la técnica y a ard 1
del quimico analista al evitar que cometa errorel.poy a labor

Agradeceremos se nos informe sobre la decisién de la Comision

INSTITUCION O kOMPAV'A_cul.IAn_nx_munmA._u_nM
DIRECCION tano Bgificio B
_Mwm

TELEFONO /0 FAX 56 22 37 17

. be 1
Pasante Rosario J. Velazquex M. -0 MAM”
21 de novieab:

=8 novi
St requicre Ov 1 jes ancans, favor d¢ incluriss.

NOMBRE Y ¥IRMA

F2L
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COMENTARIOS

Si desea haccr slgin comentario v observacion sobre el i de la i Edici d_e 1a
F pea de los Unidos ¥y sus s usted iario“s la
Comisién P de la F, de los Unidos en Mari 366

7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Miguc! Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutador: 5203-49.48,
5255-05-88, 5255-05-90, 5255-05-69, 5255-05-65, Extensiones: 231 y 232. Fax 5203-43-78. Dircccion

com.mx

SeAalando:
Capitulo: __METODOS CENERALES DE ANALISIS
Tomo: 1
Pégina:

Observacion, comentario®:

PROPURSTA

La FEUM 7a. Edicion no tiene el indice particular del capitulo de
Métodos Gonerales de Analisis por lo que se sugiere gue me incluya

en la sigujiente edici6tn., vya que es muy Gtil para la consulta de
informacion.

Agradeceremos se nos informe sobre la decisién de la Comisién

INSTITUCION O COMPARIA__ FACULTAD DR QUIMICA, UNAM.
DIRECCION no cio B

bDepto. de Control Analitico

TELEFONO Y/O FAX 686 22 37 17
NOMBRE Y FIRMA Q.F.B. Isasura L. Carrera G.
F 1o 3. Vel n. 7% Va “

27 de junio deo]l
Si rcquitte de hojas aneass. favor d¢ incluirlas.

5



COMENTARIOS

Si desea hacer algun comentario u observacién sobre el ido de la i ion de 1a
de los Unidos i Y sus sup! agr = usied ala
C P de la F de los Unidos i 366

en
7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutsdor: 520?-49-'48‘
5255.05-88, 5255-05-90, $255-05-69, 5253-05-65, Extensiones: 231 y 232. Fax 5203-43-78. Dircccion

p com.mx

Senalando: )
Capitlo: _METODOS GENERALES DE ANALISIS
Tom 1
Pagina:

Obscrvacion, comnentario®:
PROPUESTA

Se mugiere usar siempre la abreviatura SI en todos los casos
en donde se establece utilizar socluci6étn indicadora.
Por ejemplo: En el MGA O001. DETERMINACION DEL INDICE DE ACIDRZ p.-177

Cuando me mefiala:

®...Agregar 1 mL de solucién indicadora de fenolf-
talefina y...

Se deberia sefialar "...Adregar 1 mL de SI de fenolftaleina y...".

Esto dars una mayor claridad a las técnicas, y permitira hacer un
uso eficiente del espacio para la escritura de las metodologias.
Ademés de utilizar la abreviatura que se establece en MOA 0831

P. 350 Soluciones Indicadoras (SI).

Agradeceremos se nos inforwe sobre 1la decisién de la Comisiéon

INSTITUCION O COMPARNIA__FACULTAD DE QUIMKCA. UNAM.
DIRECCION

D, Ae_ Y ] Anslitico
TELEFONO V/O FAX 5622 A7 17
NOMBRE Y FIRMA or.n. I Ko £

o y
E 10 J. Vel B Fresnew Hramez
27 de junio del 2003
"Si requicre de 110j83 Aneas, favor de incluiries.




COMENTARIOS

Si desea haccr algiin comentario u observacién lohn el Y de la § d_e ia
de los dos Unidos Yy sus g a usted enviarlo™s 1o
Comisié: de ia F de los dos Unidos i en i 5203493‘:
7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Migu C.P. 11590, Méxi d .
525p5-0'5-88. 5255-05-90, 5255-05-69, 5255—05—65 Extensiones: 231 y 232 le 5203-43-78. Dircccion
com.mx
Sciialando;
Capituto: TODOS
om: 1 y IX

Pagina:

Observacién, comentatio”:

PROPUESTA

Hoja 1 de 2

Que en todos los casos se expresen las cantidades y las unidades de

forma semsjante:

Por ejemplo:
En ol MGA 0491. INDICE DE HIDROXILO p. 286 dice:

El valor de hidroxilo es "...el oqulvalanl:o al contenido de
.hidroxilo en 1.0 g de sustancia...

En el MGA 0371. DERTERMINACION DEL INDICE DE ESTER p. 269 dice:

Bl Indice o Valor do Eater os ces ios pars ificar
los émteres de 1 gramo do suestra.

En o1l MGA 0001. DETERMINACION DEIL INDICE DE ACIDEZ p. 177 dice:
El Indice de Acidex es"...necesarios para neutralizar los &ci-
dos grasos libres de un gramo de la suestra.

Justificaci6tn en hoja 2

INSTITUGION O COMPANIA__FPACULTAD DE QUIMICA. UMAM
DIRECCION

_Sétano Rdfficjo B
—Depto. de Control Analitico

TELEFONO Y/O FAX 56 22 37 17

NOMBRE Y FIRMA Q-F.B. Isaura L. Carrera GM‘“//

Pasante Rosario J. Velazques M. %ﬂa %uvue /’l

St requicre de Ij-ojn Pty e Ty

5



COMENTARIOS

Si desea hacer alglin comentario u observacién sobre el ido de la Sépti Edici
F: de los Unidos y sus d a usted enviarlo”a lo
isid de Ia F de los Unﬁdot i en Marisno Escobedo 366
7' piso, Ccl Casa Blanca, Del. Migue! Hida) C.P. 11590, M i dor: 5203-49-48,

5255-05 -88, 5255-05-90, 5255-05-69. 5255—05—65 Extensiones; 23] y232 le 5203—43-7B Dircccién

Seialando:
Capinulo: TODOS
Tomo: Y
Pigina:

Observacion, conentario®: Hoja 2 de 2

Se emplea de manera indistinta 1.0 g. 1 gramo y un gramo.

Se sugiere utilizar el namero (corn decimales. segGn
Yy la abreviatura oficial de 1s unidad,
con informacion uniforme.

el caso)
esto permitirs contar

Agradeceremos se nos informe sobre la decismiéon deo la Comisiodn

INSTITUCION O COMPANIA__FACULTAD DE QUIMICA, UNAM.

PIRECCION pto. de co'.;t;"o Analitico
TELEFONO V/O FAX 56 22 37 17 /
NOMBRE Y FIRMA QO-F.B. Isaura L. Carrera Q. "
18 de junio _del 20:)3 o 3. vel " 2‘"“1/.‘*0 ”.

Si requicre dc hojas anexss, favor de incluirlas,

TESIS CON
{mm DE ORIGEN
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COMENTARIOS

Si desea hlccr algin comemario u observacidn sobre e} de Ia i icié -‘i‘ ia
Far de | Unidos ¥ sus s usted i ala
Comisid de 1a F de los dos Unidos 3 en Mariano Escobedo 366
7° piso, Co Casa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11590, i 203-49-48,

5255—05-88 $255-05-90, $255-05-69, 5255-05-65, Extensiones: 231 y232. F:x 5203—43-7!. Direccién

com.mx

Scialando:
Tl TODOS

Tomo: 1y 11

Pagina:

Observacidn, comentatio®:
PROPURSTA
En todos los casos en los que el volumen

se sugiere poner la indicacién del volt—n con __ .0 mL,
fica que debera utilizarse ial vol ftco.

Por ejemplo: En o1 MGA 0791. INDICR DE SAPONIPICACION p. 346

Cuando se indica: “...agrogar 25 ml deo la solucién alcohdlica
de hidroxido de pou-io 0.5 N..."

Se deoberia sefialar: ".._.agregar 25.0 sl de la soluciétn alcohd-
lica de hidréxido de potasio 0.5 N.

La indicaci6n que se propone apoyara la labor del quimico analista

al evitar que cometa orrores.

Agradeceremos se nos inforwe sobre la decisién de la Comisiébn

INSTITUCION O COMPAN{A__ FACULTAD DE QUIMICA, UNAM:

un par&setro fundamental
lo que signi-

DIRECCION Sétanc Ed
pto. de Control Analitico
TELEFONO /O FAX 56 27 37 17
NOMBRE Y FIRMA °- F.B. Isaura L. Carrera G.
© J. Vel 2 “4

18 de junioc del 2003

¥Si requicre de bojes anexas, favor de incluirlas.

BN

TESIS CON
\mu DE_ORIGEN

B



COMENTARIOS

Si desea hacer algin comentario U obssrvacién sobre el ido de Js Séptil icié n de 1s
F de los Unidos ¥ sus wup agr -'uuod rio‘a ia
Comisién P de la F de los Unidos i 366

en
7° piso, Col. Casa Blanca, Del. Miguel Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutsdor: 5203-49-48,
5255-05-88, 5255-05-90, $255-05-69, 5255-05-65, Extensiones: 231 y 232. Fax 5203-43-78. Dircccion

com.mx

Schalando: )
METODOS GRNERALERS DR AMALISIS

Observacion, comentario®: Hoja 1 de 2

PROPUESTA

Se propone agrupar en un solo MGA los siguientes generales de
anélisis ya que son 4 } 3 1 para aceites fijos y
grasas.

p- 177 MGA 0001 Indice de Acidesx

Pp. 269 MGA 0371 Indice de Ester

P. 286 MGA 0491 Indice de Hidroxilo

p- 308 MGA 0541 ; | 16n de ia I ficable

pP. 332 MGA 0681 Indice de Peréxido

p. 346 MGA 0791 Determinacién de Indice de Saponificacion

P- 349 MGA 0813 Temperatura de Solidificacién de Acidos Grasos
P- 418 ™MGA 1001 Indice de Yodo

De hecho., tanto USP 25 como BP 2000,

los agrupan. USP en <401>
y BP en Apéndice X. g

Justificacién de la propuesta en la hoja 2

INSTITUCION O COMPANIA

DIRECCION o 7T 7 TS O T I—

— Dopto. da Contral Analitico.-

TELEFONO Y/O FAX 5% 22'737 17

Pasante Rosaric J. VelAzquez M. W 4

Si requicte de hojas ansins, favor 2 ingluiries.

NOMBRE Y FIRMA

TESIS C7°X
FALLA DE ORIGEN
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COMENTARIOS

Si desea haccr nlgén comcnuno u observacion lobn el i de la S¢ de ta
F e los nidos ¥ sus a usted enviarlo®a la
C id de I- de los Unidos en Mariano Escobedo 366
7" piso, Col Casa Blancs, Del. Miguel RHidal, C.P. 11590, Méxi : 5203-49-48,
SZSP;-OS 88, $255-05-90, 5255-05- 69. 5255-05—65 F.xlcnl-on:‘a. 231 y 232 le 5203—43-7! Dirceccion
Scalando:

C-phulu METODOS gmm DE ANALISIS
Tomo:

Pégina: MB_IAS______

Obscrvacion, comentsrio”:  Hoja 2 de 2

La ventaja de agrupar mbétod 'ales de Anlisis es la

operatividad para 1a consulta y el dourrollo préctico. Ademéis
de que resulta en ol mejor apr del io, ya que
se incluiria la prop.raclen d. 1a musstra al inicio del MGA
pPropuessato, no coso actualsente,., que se incluye en cada uno de los
MGA 0001, 0371, 0541%. 0791 7 08313,

La informacién que se refiere al tratamiento de la suestra cuando
sSe conservd con

CO2 se sugieres gque molo se mencione en las prue-
bas de Indice de Acidez y de Indice de Saponificacioéon-

Agradeceremos se nos informe sacbre la decisiétn de la Comision.

INSTITUCION O COMPANIA__PACULTAN DE _QUIMICA, UNAN—

DIRECCION
—_Depto. ds Control Analitico
TELEFONO Y/O FAX 55 22 37 17
NOMBRE Y FIRMA Q. F.B. T L
F 10 J. Vel
S de junio de}l 2003

Si requicre de hojss anexas, favor de incluicias.

TESIS CN
FALLA DE CRIGEN

24



COMENTARIOS

Si desea hacer algin comentario u observacion sobre el ido de In i icién de la
:‘ e los Unidos Yy sus a usted envmrlo » la
isién P de la F de los dos Unidos Mexi: en Marisno 366

7' piso, Col. Casa Blanca, Del. Migucl Hidalgo, C.P. 11590, México D.F., Conmutador: 5203-39-48.
5255—05-88 5255-05-90 5255-05-69, 5255-05-65, Extensiones: 231 y 232. Fax 5203-43-78. Dircccion

com,mx

Sedalando:

Capiula: ppgi
Tomo:

Pagina:

Observacion, conentario™:

PROPUESTA

Que en todos los casos en los gque sea neceosari conocer la con-
centracion exacta de laa soluciones que se u:lllzan, se indique
SV deo la soluciétn que corresponda.

Por ejemplo: En el MGA 1001. INDICE DR YODO p. 418

(gunng:‘:o indica. ®...titular con solucién 0.1 M de tiosulfato
e =B - e
ge‘d'e‘berla sefialar: “...titular con SV de tiosulfato de sodio

La abreviatura SV (Soluciotn Volumétrica) lleva implicita la
obligacién de conocer el titulo exacto, dato que se requiere
para realizar los calculos correspondientes.

Agradeceremos se nos informe sobre la decisién de la Comisiéon

INSTITUCION O COMPANIA__FACULTAD DE_OUIMICA — UMAN. —

DIRECCION _Sotano Bdificio B
Depto.
TELEFONO Y/O FAX S6 22 37 17

NOMBRE Y FIRMA Q.F.B. Isaura L. Carrera ag%’ 7
,[‘:;ﬁgﬂ.

Pasante Rosario J. Velazquex H.%a
4 de junio del 2003 ’

Si requicre de Liojes sncxas, favor de incluirlss.

®0
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Anexo I1

8. ANEXO 1IX
8.1 Informacién General sobre Grasas y Aceltes fijos

Los aceites fijos y las grasas son mezclas de ésteres, de los llamados
acidos grasos (acidos alifaticos de alto peso molecular, en particular
acido palmitico, estearico y oleico) con glicerina.

Las variables que intervienen en las propiedades de los aceites o grasas
resultantes son:

- Longitud de la cadena de los acidos grasos

- Grado de saturacién de la cadena

- Proporcidon relativa de los diferentes dcidos presentes en los
glicéridos.

La diferencia en consistencia entre las grasas y los aceites fijos esta
causada por las proporciones relativas de ésteres de glicerilo liquidos o
s6lidos. %7

La cadena de hidrocarburos de un acido graso puede ser saturado o
puede contener dobles enlaces. El acido mas ampliamente distribuido en
la naturaleza es el dcido oleico, que contiene un doble enlace.

Un acido graso saturado forma cadenas en zigzag, que se compactan en

una red y producen fuerzas de Van der Waals grandes, por lo que las
grasas saturadas son sdélidas a temperatura ambiente.
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Anexo 11

Los aceites son liquidos debido a la presencia de algunos dobles enlaces
en la cadena, las moléculas no pueden formar una red compacta sino
que tienden a enrollarse.(®

Los &cidos grasos libres se encuentran en pequefia proporcion en los
aceites obtenidos por presiéon, ddndole al producto una caracteristica de
acidez. Uno de los mayores problemas que presentan los aceites es su
conservaciéon, ya que son susceptibles de sufrir enranciamiento. Este es
un proceso degradativo que consiste en varios tipos diferentes de
reacciones como son:

- Hidrdlisis de triglicéridos
- Oxidaciéon a nivel de dobles enlaces
- Oxidacién de acidos grasos

Estas degradaciones tienen como consecuencia el aumento de acidez y
la formacidn de productos intermedios, sobre todo peréxidos, aldehidos
Y cetonas de olor desagradable.

Algunos aceites contienen naturalmente sustancias que retrasan o
inhiben el proceso oxidativo, como son tocoferoles, lecitinas, gosipol
(aceite de algodén) y sesamol (aceite sésamo). También algunos
compuestos organicos ejercen accién similar como hidroquinona,
palmitato de ascorbilo, &cido nordihidroguayarético, ésteres alquilicos
del acido gdlico, butilhidroxitolueno y butilhidroxianisol.(®

La complejidad de mezclas de las grasas y aceites hace bastante incierta

la tarea analitica de identificacién de los distintos &cidos grasos y de las
alteraciones y adulteraciones que pueden sufrir.
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Anexo 11

Son necesarios una serie de datos obtenidos a través de
determinaciones fisicas y quimicas realizadas sobre las grasas y aceites
para obtener la identidad y condiciones de estabilidad de los mismos. De
las caracteristicas quimicas se obtienen los ltamados “indices” los cuales
presentan valores limite, segun el tipo de grasa o aceite de que se trate.

Las farmacopeas de distintos paises incluyen los caracteres
organolépticos y determinaciones fisicoquimicas que deben cumplir fos
aceites de uso farmacéutico y que son:

1. Endices fisicos: densidad, peso especifico, solubilidad, indice de
refracciéon, punto de fusién, punto de congelacién, desviacién
polarimétrica, viscosidad.

2. fndices quimicos: indice de saponificacién, indice de yodo,
acidez libre, indice de hidroxilo, determinacién de materia
insaponificable, indice de peréxido y prueba de rancidez,

3. Reacciones de identificacién para islados: aceites de
algoddén, mani, sésamo.

Los indices junto con el color, olor sabor, y ensayos especiales de
identificacion de una sustancia dada y de los adulterantes mas comunes,
constituyen la base . para determinar la calidad y pureza de esa

sustancia. (%)
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Anexo 11

8.1.1 fndice de Acidez

La presencia de dacidos libres en los aceites, grasas y ceras se debe
principalmente a la hidrélisis de los ésteres que componen esas
sustancias causada por tratamientos quimicos, acciones bacterianas o
de la accién catalitica de la luz y el calor. Las sustancias grasas recién
preparadas deben estar exentas o contienen poca cantidad de acidos
libres.

En los casos de las grasas y aceites, las normas establecen unos limites
maximos Yy minimos o solo minimos para las sustancias balsamicas o
resinosas; en el caso de ser rebasados se inferird que las sustancias se
han hidrolizado durante su preparacion, purificacion o durante su
almacenamiento; por lo que se puede concluir que es de calidad inferior
o que ha sido aduiterado.(®?

8.1.2 Indice de Saponificacién

La determinacion del indice de saponificacion es un medio para
averiguar la presencia de glicéridos de los acidos que contienen entre 16
y 18 4atomos de carbono, puesto que el valor de ese indice es
inversamente proporcional al promedio de los pesos moleculares de los
acidos presente en la muestra. El indice de saponificacién también pone
de manifiesto las adulteraciones de la muestra, por adicién de materia
insaponificable, tal como el aceite mineral.(®
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Anexo 11

8.1.3 fndice de Ester

El indice de éster tiene importancia especial en ei analisis de la cera de
abeja para descubrir la presencia de adulterantes tales como la parafina.
€l examen comparativo de los indices de éster y acidez puede ayudar
para conocer la presencia de adulterantes, como la colofonia y el acido
estedrico en la cera.(®

8.1.4 Mataria Insaponificable

Después de la saponificacién de los aceites y grasas queda un pequefio
residuo; en las grasas Yy aceites vegetales, este residuo esta formado
principalmente por fitosterol; en las grasas y aceites de origen animal,
por colesterol. A veces el residuo puede estar constituido por sustancias
insaponificables que se han afiadido a la sustancia por analizar con
propodsito de adulterarla.

La determinacion de la cantidad de materia insaponificable de algunos
aceites, como son el aceite de linaza y el aceite de higado de bacalao,
puede indicar 1a calidad y pureza de ios mismos.(®

8.1.5 fndice de Yodo
Esta determinaciéon es importante porque sirve para caracterizacién y
también sirve para indicar la clase a que pertenece la grasa o aceite

problema. Las clases de grasas y aceites son las siguientes:

- Los aceite secantes, como el aceite de linaza y los aceites de
pescado, como el aceite de higado de bacalao, tienen indices de

86



Anexo II

yodo mayores de 120, debido a que contienen una gran
proporcion de acidos grasos no saturados.

- Los aceites no secantes como el aceite de oliva y el de almendras
tienen un indice de yodo relativamente bajo, menor de 100.

- Los aceites semisecantes, como el de semilla de algodén y de
sésamo, tienen indices de yodo comprendidos entre 10 y 120.

- Las grasas animales tienen indices de yodo, en general menores
de 90.

Ademas por el examen comparativo de los indices de yodo vy
saponificacién de una grasa o aceite se puede averiguar la adulteracion
de esa sustancia y frecuentemente la naturaleza del adulterante.

8.1.5 indice de Hidroxilo

Este indice nos da indicacloneé sobre la identidad y pureza de las
sustancias grasas que contienen grupos hidroxilos alcohdlicos.

El indice de hidroxilo es inversamente proporcional al peso molecutlar,
por consiguiente, un indice normalmente bajo indicara una adulteracién
con alcoholes de mayor peso molecular o bien con sustancias grasas no
alcohdlicas (parafina, aceite mineral).(®®
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Anexo 11

8.1.6 Indice de Acetilo

El indice de acetilo de los acidos grasos corresponde estrechamente al
indice e hidroxilo de los alcoholes grasos y los dos indices tienen igual
significaciéon respecto a la identidad y pureza de las sustancias. El indice

de acetilo se determina por acetilacién de los 4acidos grasos
hidroxilicos.t®
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