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UNIVERSITA DI ROMA

“Tu, disperato pilota, frangi ora fra gli scogli la mia
barca gia stanca e squassata per tante tempeste!

A te accanto, mio amore! Oh schietto farmacista!
Efficace e la tua droga. Con questo bacio io muoio.”
W. Shakespeare. Giulietta e Romeo, Atto 5, Scena 3.
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Farmacopea Ufficiale
Definizione

* La ‘Farmacopea Ufficiale’ (FU) ¢ il testo normativo che descrive |
requisiti di qualita delle sostanze ad uso farmaceutico, le
caratteristiche che | medicinali preparati debbono avere ed elenca
la composizione qualitativa ed, a volte, quantitativa, nonche, Iin
qualche caso, il metodo di preparazione di ogni farmaco galenico

che le farmacie del paese sono autorizzate a preparare.
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Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

* |n ltalia, la farmacopea ufficiale & stata istituita dal testo unitario
delle leggi sanitarie nel 1934 e viene redatta da una apposita

commissione di esperti nominata dal ministero della sanita.

* La Farmacopea Ufficiale Italiana € giunta alla sua XlI Edizione
(FU Ed. XIlI) ed é stata pubblicata dall’lstituto Poligrafico e Zecca
dello Stato nel 2008.

* La sua entrata in vigore risale al 31.03.2009.

* Successivamente, € stato rilasciato un aggiornamento riportante

alcune correzioni.

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2)




Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

* || suo contenuto e articolato in 3 sezioni principali:
a) capitoli generali;
b) monografie;

c) tabelle.

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2Z)




Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

* |a sezione ‘Capitoli Generali’ € articolata in:

- prescrizioni generali della Farmacopea Europea e prescrizioni
generali della Farmacopea Ufficiale;

- metodi di analisi: apparecchiature, metodi generali fisici e fisico-
chimici, identificazione, saggi limite, saggi, saggi biologici, dosaggi
biologici, metodi generali di farmacognosia, saggi e procedimenti
tecnologici;

- materiali usati nella fabbricazione di contenitori e contenitori;
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Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

- reattivi;

- argomenti generali.
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Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

* La sezione ‘Monografie’ &€ articolata in:
- monografie;

- forme Farmaceutiche;

- materie prime;

- preparazioni farmaceutiche specifiche;

- preparazioni omeopatiche.

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2)




Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

* | a sezione ‘Tabelle’ & articolata in:
- Tabella 1: masse atomiche relative;

- Tabella 2: sostanze medicinali di cui le farmacie debbono essere

provviste obbligatoriamente;

- Tabella 3: sostanze, le cui monografie sono presenti nella FU, da

tenere in armadio chiuso a chiave;

- Tabella 4: elenco dei prodotti che il farmacista non puo vendere

se non in seguito a presentazione di ricetta medica;
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Farmacopea Ufficiale Italiana
XIl Edizione

- Tabella 5: elenco dei prodotti la cui vendita e subordinata a
presentazione di ricetta medica da rinnovare volta per volta e da

ritirare dal farmacista;
- Tabella 6: apparecchi ed utensili obbligatori in farmacia;

- Tabella 7: elenco delle sostanze, loro sali e preparazioni ad

azione stupefacente o psicotropa;

- Tabella 8: dosi dei medicinali per l'adulto, oltre le quali il

farmacista non puo fare la spedizione, salvo caso di dichiarazione

speciale del medico.
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Farmacopea Europea
Definizione

* Al fine di facilitare la libera circolazione dei prodotti medicinali in
Europa ed assicurare la qualita di quelli importati, la Farmacopea
Europea (PhEur) € una farmacopea che a livello europeo ha lo
scopo di:

- armonizzare i testi delle principali farmacopee ufficiali degli stati

europei;

- individuare norme comuni riconosciute sulla qualita dei

medicamenti.
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Farmacopea Europea
Definizione

* Gli stati europei si sono impegnati ad adottare una farmacopea

comune accanto alla propria farmacopea ufficiale nazionale.

* Ogni nazione puo scegliere se riportare o0 meno, nella propria
farmacopea, le monografie della farmacopea europea in modo

integrale.

* Alcuni paesi dell’lUnione Europea, e tra questi I'ltalia, utilizzano
accanto alla propria farmacopea, la Farmacopea Europea, come

farmacopea nazionale.
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Farmacopea Europea
Definizione

* Nelle etichette dei farmaci la sigla PE accanto al nome delle
sostanze indica che la sostanza utilizzata risponde a tutte le

specifiche di qualita richieste dalla farmacopea europea.

°* La redazione della Farmacopea Europea & affidata alla
"Commissione della Farmacopea Europea", che si occupa di
elaborare i testi, di approvarli e di pubblicarli e revisionarli, mentre

il "Comitato di Salute Pubblica" esercita attivita di controllo.
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Farmacopea Europea
Edizione 8

°* La Farmacopea Europea viene pubblicata ogni 3 anni, con

supplementi ogni 4 mesi, ed esiste in francese e in inglese.

* L'edizione in vigore e l'ottava (1 gennaio 2014), affiancata dal

supplemento 8.1 (1 aprile 2014) e 8.2 (1 luglio 2014).

European
Pharmacopoeia

*
*

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2)




Farmacopea Europea
Edizione 8

* La Farmacopea europea € articolata in 2 volumi.

* || primo volume riporta una parte generale, che comprende una
prefazione, un'introduzione I'elenco dei membri della

commissione e i capitoli generali, e le monografie generali.

° |l secondo volume riporta le monografie specifiche delle
sostanze: prodotti chimici, organici, di sintesi o0 estrattivi,

iInorganici, vegetali, biotecnologici.
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Farmacopea Europea
Edizione 8

* Per ciascun prodotto vengono descritti i caratteri chimico-fisici, |
caratteri chimici, le reazioni di identificazione, i saggi cui ciascun
prodotto deve rispondere, il metodo di determinazione
quantitativa e in qualche caso anche Ile modalita di

conservazione.

* Oltre ai principi attivi, in questa parte sono riportati anche |
composti utilizzati come eccipienti o anche i prodotti utilizzati
come materie prime per i contenitori o prodotti che comunque

entrano a far parte di un medicamento.
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Farmacopea Europea
Edizione 8

* Non e prevista alcuna indicazione relativamente all'attivita
terapeutica o alla tossicita, o ancora al dosaggio, in quanto la

farmacopea corrisponde ad un codice di qualita.
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Monografia a Scelta dello Studente
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ARGENTO NITRATO

Argenti nitras

AgNO; A, 169.9

DEFINIZIONE

L'argento nitrato contiene non meno del 99,0 per cento
e non pit dellequivalente del 1005 per cenlo di

AgNO;,

CARATTERI

Polvere cristalling bianca o cristalli trasparenti, inco-
lori. solubilissimi in acqua. solubili in alcaol.

IDENTIFICAZIONE

A 10 mg danno la reazione caratteristica dei nitrat
(237

B. 10 mg danne la reazione caratteristica dell’argento
@30

SAGGI

Soluzione S, Disciogliere 2.0 p in acgue R e dilvire a
50 ml con lo stessn solvente.

Aspetto della soluzione. La soluzione S ¢ limpida {2.2./)
ed incolore (Metode 1, 2.2.2).

Aciditd o alealinitd. Aggiungere 0,1 ml di verde bromo-
cresolo soluzione R a 2 ml di soluziene S. La soluzione
é blu. Aggiungere 0,1 ml di rese fenolo soluzione R a
2 ml di soluzione S. La soluzione € gialla.

Sali estranei. Aggiungere 7.5 ml di acido ecloridrico
difuite R a 30 m] di soluzione 8, agitare energicamente,
scaldare a ban per 3 min e [illrarve. Evaporare a secco a
b.m. 20 ml del filtrato ed essiccare a 100-105 °C. Il resi-
duo pesa non pit di 2 mg (0,3 per cenla).

Alluminie, piombo, rame e hismuto. Disciogliere 1.0 ¢ in
una miscela di 4 ml di armoniaca concentrata Re 6 ml
di aegua R. La soluziene & limpida (2.2.7) ed incalore
{Merodo 11, 2.2.2).

594

DETCRMINAZIONE QUANTITATIVA

Disciogliere 0,300 g in 50 ml di acque R ed aggiungere
2ml di acide mitrico dilwiro R e 2 ml di ferro(-ico}
ammonico solfato soluzione R2. Tilolare con ammonic
tiocianato 0,4 M fino a che il colore vira al giallo-rossa-
slra.

1 ml di ammeonio riocianaro (4,1 M equivale a 16,99 mg di
AgNO;.

CONSERVAZIONE

Caonservare in un recipiente ben chiuso, non metallica,
protetto dalla luce.

Ea

ARGENTO PROTEINATO

Argentum proteicum

DEFINIZIONE

L'argento proteinato ¢ una preparazione argento-pro-
teica che contiene nen meno del 7,3 per cento e non
pitt dell'8.3 per cento di argento (Ag; A, 107.86).

CARATTERI

Polvere di colore marrone. leggermente igroscopica.
sensibile alla luce, con acqua ferma una dispersione
colloidale dando una colorazione marrone cupo. poco
solubile in alcool, praticamente insolubile in clorofor-
mie ¢ in etere.

IDENTIFICAZIONE

A. Calcinare cautamente 1 g della sostanza in esame.
Disciogliere il residuo ottenuto in una miscela di
1 ml di actdo mitrico R e 10 ml di acqua R. Filtrare
ed aggiungere al [lirato 5 ml di acido cloridrico
diluito R. Si ottiene un precipitato bianco caseosa
solubile in ammnonizca R.

ARGENTO NITRATO

Argenti nitras

AgNO; M, 169.9

DEFINIZIONE

L’argento nitrato contiene non meno del 99,0 per cento
e non pin dell’equivalente del 100,5 per cento di

CARATTERI
Polvere cristallina bianca o cristalli trasparenti, inco-
lori, solubilissimi in acqua, solubili in alcool.

IDENTIFICAZIONE

A. 10 mg danno la reazione caratteristica dei nitrati
(2.3.1).

B. 10 mg danno la reazione caratteristica dell’argento
(2.3.1).
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Reazioni di identificazione degli ioni ¢ dei gruppi funzionali

FOSFATI (ORTOFOSFATI)

a) Aggiungerc 3 ml di argento nitralo soluzione RI a
5ml della soluzione prescritta, neulralizzata se
necessario. 81 forma un precipitato gialle la cui
colorazione non & maodifica per ebollizione ¢ che
si discioglie per aggiunta di emmeniaca diliita R.

b1 Mescolare 2 ml di molibdovanadico reattivo R can
1 ml della soluzione prescritta. Si ferma una cola-
razione gialla,

10DURI

a)  Disclogliere una guantila di soslanza in esame
equivalente a circa 4 mg di ione iodure (1) in 2 ml
di acqua R o usare 2 ml della soluzione prescritta.
Acidificare con acido nitrico diluito R ¢ aggiungere
0.4 ml di ergento nitrato soluzione RI. Agitare ¢
lasciare a riposo. 81 forma un precipitato cascoso
giallo pallide. Centrifugare ¢ lavare il precipitato
con tre porzioni. clascuna di 1 ml, di acgua R.
Eflettuars quesla operazione rapidamente, a riparo
dalla luce viva ¢ non considerando il fatlo che o
soluzione sovranatante possa non diventare perfet-
tamente limpida. Sospendere il precipitato in 2 ml
di acgua R ¢ aggiungere 1,5 ml di ammoniaea
dituita R. 11 precipitate non 51 discioglie.

b)  Aggiungere 0,5 ml di acido solforico diluite R,
0.1 ml i potassio dicromata soluzione R, 2 ml di
acqua R 2 ml di cloraformio R a 02 m] di solu-
zione della sostanza in csame contenente circa
5 mg di ione ioduro (1) per millilitro 0 a 0,2 ml
della soluzione prescritta. Agitare per qualche
secondo e lasciare a riposo. La fase cloreformica
si coloru in vialetlo o in rosso-violel Lo,

LATTATI
Digciogliere in 3 ml di aegra R una guantita della
sostanza in esame equivalente a circa 5 mg di acido lat-
tico o usare 5§ ml della soluzione prescritta, Aggiungere
| ml di acqua di bromo R e 0.5 ml di acido fosforico
difuito R. Scaldare a bom. fino a scomparsa della colora-
zione, agitando, di lanlo in tanto, con una bacchetta di
vetro. Aggiungere 4 g di ammonio solfato R e mescolare.
Aggiungere goceia a goccia, senza mescolare, 0,2 ml di
una solwdone (100 @1 di soedio aitroprasiolo R in acido
sofforico diluito R e, sempre senza mescolare, 1 ml di
ammoniaca R. Lasciare a riposo per 30 min. Alla super-
ficie di separazione dei due Hguidi & forma un anello
verde scuro.

MAGNESIO

Disciogliere circa 15 mg della sostanza in esame in 2 ml
di acgua R o usare 2 ml della soluziene prescritta.
Aggiungere 1 ml di ammoniaea diluita R1. Si forma un
precipilato bianco che si discloglie per aggiunta di L ml
di ammonio clorure soluzione R. Aggiungere 1 ml di
sodio fosfate dibasico soluzione R. Si forma un precipi-
tata bianco cristalline.

MERCURIO

a) Deporre su ung lamina di rame ben tersa circa
0.1 ml di wna soludone della sostanza in ciame. Si
forma una macchia grigia scura che diventa bril-
lante per sfregamento. Seccare la lamina di rame ¢
riscaldare in una provetta. La macchia scompare.

b1 Agglungere sodio idrossido sofuzione difuita R alla
seluzione prescritta fino a reaziene fortemente
alcalina (22.4). Si forma un precipitato denso e
giallo (sall mercurici).

NITRATI

Agginngere la sostanza in csame polverizata, in quan-
titd equivalente a civea T mg di nitraro (NOy) o la quan-
tita di sostanza prescritta, ad una miscela di 0,1 ml di
nifrobenzene Re 0.2 ml di acide solforico R Lasciare a
rippsa per 3 min, raffreddare in acqua phiacciata, e
appiungere lentamente, agitando, 3 ml di aegua R e
5 ml di sodio idrosside soluzione concentrata R, Aggiun-
gere 3 ml di acerone R. Agitare e lasciare a riposo. Lo
strato superiore si colora in violetto infenso.

PIOMEO

a)  Disclogliers circa 0,1 g della soslanzy in esame in
1 ml di acido aeetico R o usare | ml della soluzione
prescritta. Aggiungere 2 ml di porassio cromaro
soluzione R. Si forma un precipitato giallo, solubile
in 2 ml di sedio idrossido soluzione concentrata R.

B

Disciogliere 50 mg della sostanza in esame in 1 ml
di acido acetice R o usare 1 ml della soluzione pre-
seritta. Aggiungere 10 ml di acgra R e 0.2 ml di
poiassio iodwro selnzione RS forma un precipitato
glalle. Scaldare all’ebollizione per 1-2 min. 1l preci-
pitate si discioglie. Lasciare raffreddare. 11 precipi-
tate ricompare sorto forma di lamine gialle bril-
lanti,

61

NITRATI

Aggiungere la sostanza in esame polverizzata, in quan-
tita equivalente a circa 1 mg di nitrato (NO3’) 0 la quan-
tita di sostanza prescritta, ad una miscela di 0,1 ml di
nitrobenzene R e 0,2 ml di acido solforico R. Lasciare a
riposo per 5 min, raffreddare in acqua ghiacciata, ¢
aggiungere lentamente, agitando, 5 ml di acqua R e
5 ml di sedio idrossido soluzione concentrata R. Aggiun-
gere 5 ml di acetone R. Agitare e lasciare a riposo. Lo
strato superiore si colora in violetto intenso.

ARGENTO

Disciogliere circa 10 mg della sostanza in esame in
10 ml di acqua R o usare 10 ml della soluzione pre-
scritta. Aggiungere 0,3 ml di acido cloridrico RI. Si
forma un precipitato bianco caseoso solubile in 3 ml di
ammoniaca diluita R1.
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Reattivi

4. REATTIVI

4.1. REATTIVI, SOLUZIONI STANDARD,
SOLUZIONI TAMPONE

1l nome di una sostanza o di una seluzione seguito dalla
lettera R (tutto in corsive), indica che il reattivo & incluso
nefla seguente lista. Le specifiche date per i reattivi non
garantiscono che la loro qualita sia idonea per Fuso nei
JSarmaci.

Nellambito della descrizione di ogni reattive vi é wn
codice di riferimento a sette cifre i corsiva (per esempio,
T002501). Questa mumera, che ronarrd invariato per un
dato reafiive durante le successive revisioni defia fisia,
& usato per scopi Wenlificativi dal Segretariato, e puc
iornare uitle anche agli wiifizzatori defla Farmacopea,
per esempio nella gestione det reattivi. Fa descrizione
puo anche includere un numere CAS {Chemical Abstract
Service Regisiry Number) riconoscibile dal suo formato
ripico, per esempio 002-93-1,

Alcuni reattiv inclusi nelle lista sono tossici e devono
exsere mancggiati i conformiti con le norme di buona
pralica di laboratorio.

I veattivi in soluzione acquosa sono preparati utilizzando
weyun K. Quando la soluziene di un reaitivo € descritta
usando unespressione fipo “acido cloridrico [HCI 10 g/1)",
la soluzione & preparata mediante appropriata difuizione
con acgua R di wna soluzione pit concentrata del reattive
specificato in questa sezione. Le soluzioni dei reaitivi
urilizzate nei saggi lmite per il bario, per il calcio e per i
soffati sono preparaie usando acqua disiitlaia R. Quando
non & indicato il nome del solvente si intende wna sofu-
Zione acquosa.

Freaiiivi ¢ e soluziont dei realiivi devono essere conyer-
vaie in Fecipiondi ben chiusi. Le elichetle devono essere
conformi alla lepistazione nazionale e alle disposizioni
internazionali

4.1.1. REATTIV]
Acetaldeide. C,TLO. (M, 44,1} 1000200, [75-07-0]
Etanale.

Liguido miimmmabile, incolore, linpido, miscibile con
acqua e con alcool.

di: circa 0,788,
o cirea 1,332,

p.e.: cirea 21 °C

Acetilacetone. CsHgOs. (; 100,1). 1000900, [123-34-6].

2 4-Pentandione.

Liguide incolore o leggermente gialle, facihnente
infiammabile, molto solubile in acgua, miscibile con
acetone, con alcool, con etere e con acido acetico
glaciale,

dF: da 145281453

pe: da 138°C a 140°C

Acetilacctone reattivo R1. 1000401

A 100 ml di amimonio acetato soluzione R aggiun-
gere 0.2 ml di acetilucetone R.

Acelileolina clorure. C;H;sCINO,, (M, 181,7). Jo01006.
[60-31-1),

Polvere cristallina, solubilissima in acqua fredda e in
alcool, praticamente insolubile in etere; s1 decompone
inacqua calda e in alcall.

Comservare a — 20 °C,

Acetile cloruro. CoIT;CIO. (4, 78,5). JO0GS0E. [75-36-5].
Liguido inflammabile, incolore, limpido, si decompone
A contatto con acqua ¢ con alcool, miscibile con diclo-
roetanc.

38 cirea 1,10,

Iniervallo di distillazione 72.2.11). Non meno del 95 per
cento distilla tra 49 °Ce 53 "C.

Acetilengenolo. CH 0y (M, 206,2). 1200700, [93-28-7]
2-Metossi-4-(2-propenil enilacetato.

Liquido aleoso giallo, molto solubile in alcool e In
elere, praticamente msolubile in acqua

afd: circa 1,521

pc: da 281 "Ca 282 °C.

Lacetifengenolo urilizzaro in gas cromarografia soddista
al seguenle saggio aggivmiive:

Determinazione quantitativa. Esaminare mediante gas
cromatografia (2.2.2§) come preseritio nella momogra-

fia Garafano essenza (1091) usando la sostanza in
esame come soluzione in esame.

Larea del picco principale non & inferiore al 98,0 per
cento dell’area totale dei picehi.

243

Ammoniaca diluita R1. 7004702.

Contiene non meno di 100 g/1 e non piu di 104 g/l
di NH; (M, 17,03).

Diluire 41 g di ammoniaca concentrata R a 100 ml
con acqua R

Ammoniaca diluita R2. /004703.

Contiene non meno di 33 g/1 e non pm di 35 g/1 di
NH; (M, 17,03).

Diluire 14 g di ammoniaca concentrata R a 100 ml
con acqua R.
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Identificazione Farmacopea Ufficiale XIl Edizione
Cationi ed anioni
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Identificazione Farmacopea Ufficiale Xll Edizione
Cationi

* Alluminio: Al,(SO,);18H,0

Disciogliere circa 15 mg di sostanza in esame in 2 ml di acqua R o
usare 2 ml della prescritta soluzione. Aggiungere circa 0,5 ml di
acido cloridrico diluito R. Aggiungere goccia a goccia sodio
idrossido soluzione diluita R. Si forma un precipitato bianco
gelatinoso che si discioglie in eccesso di sodio idrossido soluzione
diluita R. Aggiungere gradualmente ammonio cloruro soluzione R.

Si riforma un precipitato bianco gelatinoso.
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Identificazione Farmacopea Ufficiale Xll Edizione
Cationi

* Ammonio e basi volatili: NH,Cl

Disciogliere circa 20 mg della sostanza in esame in 2 ml di acqua
R o usare 2 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 2 ml di sodio
idrossido soluzione diluita R. Riscaldando Ila soluzione si

sviluppano vapori identificabili dalla reazione alcalina.
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Identificazione Farmacopea Ufficiale Xll Edizione
Cationi

* Antimonio: SbCl,

Disciogliere circa 10 mg della sostanza in esame in 1-2 ml di una
soluzione di potassio e sodio tartrato R; a questa soluzione
aggiungere, goccia a goccia, sodio solfuro soluzione R: si forma un
precipitato rosso-arancio solubile in sodio idrossido soluzione

diluita R.
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* Argento: AQCH;COO

Disciogliere circa 10 mg della sostanza in esame in 10 ml di acqua
R o usare 10 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 0,3 ml di
acido cloridrico R1. Si forma un precipitato bianco caseoso solubile

in 3 ml di ammoniaca diluita R1.

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2)




Identificazione Farmacopea Ufficiale Xll Edizione
Cationi

* Arsenico: As,0,

Riscaldare a b.m. 5 ml della soluzione prescritta (1-2 punte di
spatola in 1-2 ml di sodio idrossido soluzione diluita R) con un
eguale volume di ipofosforoso reattivo R. Si forma un precipitato

bruno.
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* Bismuto: Bi(NO3);5H,0

Aggiungere 10 ml di acido cloridrico diluito R a 0,5 g di sostanza in
esame o usare 10 ml della soluzione prescritta. Scaldare
all'ebollizione per 1 min, raffreddare e, se necessario, filtrare.
Aggiungere 20 ml di acqua R a 1 ml della soluzione ottenuta. Si
forma un precipitato bianco o giallino che, per aggiunta di 0,05-0,1

ml di sodio solfuro soluzione R, diventa bruno.
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* Calcio: CaCl,

Disciogliere circa 20 mg di sostanza in esame o la quantita
prescritta in 5 ml di acido acetico R. Aggiungere 0,5 ml di potassio
ferrocianuro soluzione R. La soluzione resta limpida. Aggiungere
circa 50 mg di ammonio cloruro R. Si forma un precipitato bianco,

cristallino.
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* Ferro: FeSO,-7H,0

Disciogliere una quantita di sostanza in esame equivalente a circa
10 mg di ione ferro (Fe?*) in 1 ml di acqua R o usare 1 ml della
soluzione prescritta. Aggiungere 1 ml di potassio ferricianuro
soluzione R (potassio esacianoferrato(lll)). Si forma un precipitato

blu, insolubile in acido cloridrico diluito R.
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* Magnesio: Mg(NO,),-6H,0

Disciogliere circa 15 mg della sostanza in esame in 2 ml di acqua
R o usare 2 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 1 ml di
ammoniaca diluita R1. Si forma un precipitato bianco che si
discioglie per aggiunta di 1 ml di ammonio cloruro soluzione R.
Aggiungere 1 ml di sodio fosfato dibasico soluzione R. Si forma un

precipitato bianco cristallino.
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* Mercurio: HgCl,

Aggiungere sodio idrossido soluzione diluita R alla soluzione
prescritta fino a reazione fortemente alcalina. Si forma un

precipitato denso e giallo (sali mercurici).
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* Piombo: Pb(NO;),

Disciogliere circa 0,1 g della sostanza in esame in 1 ml di acido
acetico R o usare 1 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 2 ml
di potassio cromato soluzione R. Si forma un precipitato giallo,

solubile in 2 ml di sodio idrossido soluzione concentrata R.
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* Potassio: KBr

Disciogliere 0,1 g della sostanza in esame in 2 ml di acqua R o
usare 2 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 1 ml di sodio
carbonato soluzione R e riscaldare. Non si forma alcun precipitato.
Aggiungere 0,05 ml di sodio solfuro soluzione R alla soluzione
calda. Non si forma alcun precipitato. Raffreddare in acqua
ghiacciata, aggiungere 2 ml di una soluzione di acido tartarico R e

lasciare a riposo. Si forma un precipitato bianco cristallino.
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* Sodio: NaCH;COO-3H,0

Disciogliere 0,1 g di sostanza in esame in 2 ml di acqua R o usare
2 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 2 ml di una soluzione di
potassio carbonato R e scaldare all’'ebollizione. Non si forma alcun
precipitato. Aggiungere 4 ml di potassio piroantimoniato soluzione
R e scaldare all’'ebollizione. Lasciar raffreddare in acqua ghiacciata
e sfregare, se necessario, le pareti della provetta con una

bacchetta di vetro. Si forma un precipitato bianco e pesante.
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* Zinco: ZnSO,-7H,0

Disciogliere circa 0,1 g della sostanza in esame in 5 ml di acqua R
o usare 5 ml della soluzione prescritta. Aggiungere 0,2 ml di sodio
idrossido soluzione concentrata R. Si forma un precipitato bianco
che si discioglie per aggiunta di 2 ml di sodio idrossido soluzione
concentrata R. Aggiungere 10 ml di ammonio cloruro soluzione R.
La soluzione resta limpida. Aggiungere 0,1 ml di sodio solfuro

soluzione R. Si forma un precipitato bianco fioccoso.
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* Acetati: NaCH;COO-3H,0

Scaldare la sostanza in esame con una eguale quantita di acido
ossalico R. Si sviluppano vapori aventi reazione acida, con l'odore

caratteristico di acido acetico.
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* Bromuri: KBr

Disciogliere in 2 ml di acqua R una quantita di sostanza in esame
equivalente a circa 3 mg di ione bromuro (Br-), o usare 2 ml della
soluzione prescritta. Acidificare con acido nitrico diluito R e
aggiungere 0,4 ml di argento nitrato soluzione R1. Agitare e
lasciare a riposo. Si forma un precipitato caseoso giallo pallido.
Centrifugare e lavare il precipitato con 3 porzioni ciascuna di 1 ml

di acqua R.
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Effettuare questa operazione rapidamente, al riparo dalla luce viva
e non considerando il fatto che la soluzione sovranatante possa
essere non perfettamente chiara. Sospendere il precipitato ottenuto
in 2 ml di acqua R e aggiungere 1,5 ml di ammoniaca R. |l

precipitato si discioglie con difficolta.
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* Carbonati e bicarbonati: Na,CO,; e NaHCO,

Introdurre in una provetta 01 g della sostanza in esame e
sospenderla in 2 ml di acqua R o usare 2 ml della soluzione
prescritta. Aggiungere 3 ml di acido acetico diluito R. Chiudere
immediatamente la provetta con un tappo attraversato da un tubo
di vetro piegato due volte ad angolo retto. La soluzione o
sospensione diventa effervescente e sviluppa un gas inodore ed
incolore. Scaldare leggermente e far gorgogliare il gas in 5 ml di

bario idrossido soluzione R.
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Si forma un precipitato bianco che si discioglie in un eccesso di

acido cloridrico R1.
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* Cloruri: NH,CI

Disciogliere in 2 ml di acqua R una quantita di sostanza in esame
equivalente a circa 2 mg di ione cloruro (Cl-) o usare 2 ml della
soluzione prescritta. Acidificare con acido nitrico diluito R e
aggiungere 0,4 ml di argento nitrato soluzione R1. Agitare e
lasciare a riposo. Si forma un precipitato bianco caseoso.
Centrifugare e lavare il precipitato con tre porzioni, ciascuna di 1

ml, di acqua R.
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Effettuare questa operazione rapidamente, a riparo dalla luce viva
e non considerando il fatto che la soluzione sovranatante possa
non diventare perfettamente limpida. Sospendere il precipitato in 2
ml di acqua R e aggiungere 1,5 ml di ammoniaca R. || precipitato si
discioglie facilmente con la possibile eccezione di poche particelle

grandi che si disciolgono lentamente.
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* Fosfati: Ca;(PO,),

Aggiungere 5 ml di argento nitrato soluzione R1 a 5 ml della
soluzione prescritta, neutralizzata se necessario. Si forma un
precipitato giallo la cui colorazione non si modifica per ebollizione e

che si discioglie per aggiunta di ammoniaca R.

Dott. Giuseppe La Regina, Corso di Analisi Chimico-Farmaceutica e Tossicologica | (M-2)




Identificazione Farmacopea Ufficiale Xll Edizione
Anioni

* |oduri: KI

Disciogliere una quantita di sostanza in esame equivalente a circa
4 mg di ione ioduro (I') in 2 ml di acqua R o usare 2 ml della
soluzione prescritta. Acidificare con acido nitrico diluito R e
aggiungere 0,4 ml di argento nitrato soluzione R1. Agitare e
lasciare a riposo. Si forma un precipitato caseoso giallo pallido.
Centrifugare e lavare il precipitato con tre porzioni, ciascuna di 1

ml, di acqua R.
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Effettuare questa operazione rapidamente, a riparo dalla luce viva
e non considerando il fatto che la soluzione sovranatante possa
non diventare perfettamente limpida. Sospendere il precipitato in 2
ml di acqua R e aggiungere 1,5 ml di ammoniaca R. |l precipitato

non si discioglie.
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* Nitrati: Mg(NO,),-6H,0

Aggiungere la sostanza in esame polverizzata, in quantita
equivalente a circa 1 mg di nitrato (NO3) o la quantita di sostanza
prescritta, ad una miscela di 0,1 ml di nitrobenzene R e 0,2 ml di
acido solforico R. Lasciare a riposo per 5 min, raffreddare in acqua
ghiacciata, e aggiungere lentamente, agitando, 5 ml diacqua Re 5
ml di sodio idrossido soluzione concentrata R. Aggiungere 5 ml di
acetone R. Agitare e lasciare a riposo. Lo strato superiore si colora

in violetto intenso.
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* Solfati: Al,(SO,);-6H,0

Disciogliere circa 45 mg della sostanza in esame in 5 ml di acqua
R o usare 5 ml della soluzione prescritfa. Aggiungere 1ml di acido
cloridrico diluito R e 1 ml di bario cloruro soluzione R1. Si forma un

precipitato bianco.
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