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CAPITULO l

RESUMEN

De la rafz de Ipomoea tyrianthina, (Convolvulaceae),
se prepararon los extractos siguientes: Hex&no, de acetato de

etilo y metandlico.

Del extracto de acetato de etilo se aislaron tres ~
productos: escopoletina (7-hidréxi-6-metoxicumarina), -un hi~

drocarburo no identificado y un glucdsido esteroidal.

El extracto metandlico defecado estd constituido -
por cinco componentes. Por placa preparativa se pueden ha-
cer una separacidn parcial en tres bandas, en las dos bandas
mis polares quedan dos componentes en cada una y sGlo el com-

ponente menos polar se logrd aislar totalmente.




CAPITULO 1t
INTRODUCC I ON

Desde tiempos remotos los vegetales han formado parte de los re-
cursos renévables'que el hombre los emplea para su sobrevivencia utilizéndg
los con-diversos fings. LLe proporcionan alimento, Qestido; materia prima
para‘la"vaienda; medicina y perfdmeria, entre otras.cosas. - - Han sido, 2n-

cierta forma, factorés.decisivos de los fendmenos sociales y econdmicos den

tro de la evolucidn de la human idad.

Los estudios quimicos que se realizan en los vegetales son de --
gran :interés tanto para los bidlogos: como para los qu?micos,vante'la'posiﬁi
lidad de,integrar esta infofmacién con los aspectos bioldgicos en la vida -

~.'de la planta.

La fitoquimica es la que se ocupa del estudio de los diversos --
componentes de los vegetales, Separa y caracteriza sustancias y observa si-
mi litudes o diferencias, pudiendo obtener con esta informacidn un'CSﬁé@T— -
mientdymés éohpletO'de 195 metabotitos Secundarios. Es importante”péfé -
la ' biologia conocer el papel que dicha éustancia desempefia en la fisio!oéia

de la planta, -ademds de con la informacién sistemitica acumulada se pueden

establecer relaciones filogenéticas y patrones: quimiotaxonémicos.

L oa

1) - Antecedentes del trabajo.

_ Dentro del laboratorio de Quimica de 1a Facultad?delcignéias, -




UNAM, se realizan estudios fitoquimicos sistematicos de algunos grupos de-
plantas, este trabajo, en particular se refiere al estudio quimico prelimi

nar de la raiz de lpomoea tyrianthina y forma parte del proyecto ~-Estudio

qumiCOMbiolégico de la familia Convolvulaceae-, cuyo objeto principal es
- 1a obtencitn de metabolitos secundarios, los cualeé, ademds de estar poco
estudiados dentro del grupo, tiene importancia bioldgica, ya que en los es
tudios sistemiticos pueden ser una gran ayudalpara esclarecer, en cierta -

medida, la problemdtica que presenta su clasificacidn,

2) Objetivos-

mA)"Obténer exfracfoslde la rafz &e | pomoea tyrianthina coﬁf'j
. L i o : : ‘
~ Acetato de etilo‘
- Metapol
B) VAislar‘algunas sust&nciasrde estos extractos

€) Caracterizar las sustancias aisladas

. 3) Generalidades

:

En lasjplantas, durante los p}ocesos metabdlicos, se producen sus’
tancias tales como terpenos, alcaloides, acetbgeninas, esteroides, glucdsi-~
dos,»e:c.} que se consideran productos del metabolismo secundario de las —--
- mismas, -Estos productos naturales se encuentran.en pegueiias cantidades,

distribuidas en forma irregulér, vy no se. ha exp!fcado :ié\‘ tbdo‘hl"papel




' que desempenan dentrc de la planta.

En sus principios la quimica de productos naturales intenté sepa-
rar sustancias puras de los vegetales, sefialdndose el inicio de una etapa-
importante con la abtenci6n del primer alcaloide, la morfina, por Sertlr--
ner, en 1806. - Posteriormente se ﬁropuso fa Teorfa Estructural de la Quf-
mica Orgénica, la cual permite visuaiizar como estan orientados los dtomos
en las moléculas, inicidndose asi la bﬂsqueda'de éstructuras y sintesiﬁ.de'
productos naturales. Déspués‘se»empieza a estudiar la biogénesis de las- .
sustancias ya cono§i¢as, princiﬁalmente de alcaloide§ Yy piémentos vegeta—?
les, mientras otros invest}gadores tratan de encontrar la relaci6n entre -
las sustancias aisladas de losrvegetales Yy su clasificacibn-;axonémicavé'-

3.

Es evidente que los estudios fitoquimicos son de gran interés pa-
ra-la Boténica, Quimica Orgénica, Biogquimica, Medicina, Agronomia y Quimi-:

ca Farmacéutica, entre otras ciencias.

Un ejemplo-de este interés es la crgciénte demahda de‘productos'—'
vegetales que se utilizan en la Industria.Férmacéu;ita para la elaboracidh
~»denme§icamentos y la blsqueda de nuevos principios activos, due trae como-
.consecuencia la exploracién y recolecta de materié] botéhicﬁ. En Méxiéo4
-loa.botanicos han colectado vegetales para la Industria Farmacéuiica, pero;L

poco se ha hecho sobre la bfisqueda de farmacos a escala nacional (8).

Otro.ejemplo es eTienfoque taxonémico que muchos inveStigadores'—




han dado hoy en dia a la constancia con que se encuentran los productos
ngturales en los diferentes grupos vegetales, y han tomado estos resulta
dés para establecer relaciones por la presencia de un nmtabolito secunda
rio en los diferente taxa (género, especie, tribu, etc.), o bien por la

distribucién de metabolitos en la misma planta (3).

.

Caracteristicas de la familia Convolvulaceae.

Las Angispermas comprenden el grupo‘més grande dé plaﬁtés, con
- aproximadamente 300 familias y 200 000’especies,'o¢upando uné gran divg&
sidad.de habitats én todos los continentes. En particular la‘familfa Con
volvulaceae (Dicotileddnea tubu\iflora), se encuentra ampl {amente distri-
'Lufda en -las regiones‘tnopiﬁales; subtropicales'y-tempiadas‘deAambos he-
~misferios, siendo mis abundante en los tropicos de América y Aéig;
Esta‘cbnstftui4a~por plantas herbéceas yqleﬁosas,'coﬁiibs ta-
1los erectos, rastreros y en su-hayorfa volubles,'algunas veces parési;
taé o afilas. Con hojas simples, enteras, lobuladas o partidas. Flores
‘actinomorfas, por lo-general vistosas, hermafrodltas, pentameras, sols-
:tarlas -en las axilas de las ho;as o en |nflorescencsas c:mosas.gComun-
~mente con dos bricteas, y a veces éstas forman Qﬁ‘invélucro, Sépalés S,H
generalmente imbricados, persistentes en el fruto. Corola simpétala, 5-
lobulada, infundibuliforme, acampanada o hipocrateriforme, contorneada,
_rara vez lmbrlcada. Estambres 5, epipétalos en la: base de la corola; al
»ternos a lgl lobulos de ésta; anteras dorsnfiJas, ccmunmente |nt;6rsa$,
biloculares, de dehiscencia rimosa. Dlsco presente; pistilo.l! ovario

. spero .de. 2-3 carpélos, 1-3(-4) lécufos, évulos 2 en cada cavidad, éreg

R e sgr Lo : i e




tos, sobre palcentas axilares; estilo simple, bipartido o dos estilos
separados; estigma capitado o bifido. Fruto capsular, dehiscente o ==~
indehiscente. Semillas tantas como Svulos, lisas y glabras o pubescen
tes.

Familia representada por 50 géneros y 1200 especies, siendo

" .. lpomoea.el género mis grande, con cerca de 40O especies.

Las Convolvulaceae se caracterizan porqué generalmente pre-
sentan sivila o latex blanco, haces vasculares bicolaterales, corola
plegada, 6vulos rectos y sésiles con placentacidn axilar Y co;iledo-
nes plegados (6).

En MExico la familia comprende 22 génmeros, con una gran -
diversidad y amplia distribucion de especies; &stos tienen importan
cia tanto econdmica como botdnica.

Las especies cultivadas, introducidas principalmente como
ornamentales, se han extendido de tal forma que se han naturalizado
(creciendo de manera silvesfre), en terrenos de cultivo formando ---
parte de las malezas arvenses y cémpitiendo ast con las plantas sem

bradas por los nutrientes, luz y espacio.

Algunas de las especies m3s importantes se citan a conti-

[=1

nuacion:

Convolvulus arvensis, ''correhuela'’, se encuentra en areas

de labranza y es dificil de extirpar ya que su rizoma se extiende y
ramifica demasiado. El estudio de sus semillas tiene valor para los

praogramas de erradicacién de especies. ‘

Convolvulus lunatus, por su localizacidn en &reas desérti



cas de suelos arenosos, tiene gran interés en estudios de germinacidn.

Turbina corymbosa,''ololiuqui' o ''semilla de la virgen" se -

utilizé la semilla en ritos religiosos por los antiguos mexicanos, se
le ha prestado gran atencidn desde el pdnto de vista quimico y farma-

coldgico por¥sus-proﬁ]edades psicotfdpicas.

Ipomoea murucoides, ''casahuate'' , es una especie arbSrea - -

‘que se encuentra ampilamenté,distribuida en el pafs y se utiliza con -

fines mecicinales, pero -cuando el ganado vacuno la come, lé provoca,

por fendmenos de adiccion una desnutricién, a consecuencia de &sto -

-hay-un- facil ataque‘de bacterias con'lé-subsecdente'muerte del ani--

- mat (10).

"1pomoea purpurea,“ gloria de 1a maﬁana“, e lpomoea hederacea,

'«ambas son consnderadas como malezas o malas hlerbas.

| pemoea congesta, 1. fistulosa '"amapola'', l. Eendulata, 13 -

‘tuberosa ‘'tallo rosa". Calonyction acuieatum “flor de- luna” Quamocllt

lgennata "enredadera chrésU quana panlculata “enredadera de noche -

buena', son apreciadas como. ornamentales.

‘lEomoea.Eurga, 'rafz de Jalapa",‘e |pomoea -stans, ”tumba vas,

queros, -se.- utallzan con flnes curatuvos y se venden en los mercados -

Tdeld: pals. La primera apilcacién que. tuvo l. stans . (1885), fue como pur.

g:gante,y sudonffi;a (5),‘posteriormente aparece'reportadaj;qmqvéntiCOn-'

vulsiva (7).




ipomoea batatas, '‘camote'' o “camote dulce', se ha utilizado

como alimento desde la época de los antiguos mexicanos hasta nuestros
‘di7as. Un gran nimero de variedades se cultivan en climas cilidos, de-
bido a la importancia econdmica de la raiz, 1a cual es rica en carbo-

hidratos. Es una de las especies mi3s estudiadas.

ipomoea tyrianthina, comunmente es nombrada “manto', '"manto

de la virgen", ‘''quiebra platos'' o '"escamonea! (9), Peuamoclit™, Mjala

, pé,&e Orizaba'', "jalapa de Tamﬁico ", Yjalapa macho' y “jalapa pesada'

(f); Se'ha ufilizado como pfénta;ornémehtal y'crece de manera silves-
tre como ruderal y arvense. Florece de agosto a septiembre y fructifi
‘cas en noviembre siendo este G1timo mes el optimo para la obtencién -
de gran cantidad de frutos y'sgﬁillas maduras; en enero la parte éereg
Hse‘ha sepado’por completo y los dnico posible de encontrar‘en el Campo-
és la ;afz tuberosa, la cual penetra cerca‘de un metro de profundidad.
en el:suelo. Es una raiz tuberosa muy voluminosa generélmente'y tiene
una ;ubsténcia blanca lechosa de consistencia resinosa (16). Los usos
medicinales atribuidos a esta planta son de cérécter catdrtico o éur—
gaqte, es~decfr; que produce:evacuaciones y. humores, ademds. hay acumy

. lacidn de gases en el estdmago e intestino-(flatulensia) (2).

~ Antecedentes Quimicos.

No se. han reportado estudids‘ghfmicosvscbre‘la raiz de ----

_»}ﬁodoeé tiriahthina, los que existen sobre'esta especie estan enfoca- ©

V&os;élvestudio'de la semilla.




Pérea Amador y colaboradores (1980), determinaron perfiles

cromatogréficos de semillas de alguna especies de Convolvulaceae, en

contrando que en lpomoea tyrianthina hay compuestos en la zona de los
kaurenoles y de los alcaloides {manchas correspondientes a la amida -

5cido: 1isérgico, chanoclavina y amida dcido isolisérgico) (14). Ese -

mismo-afio, Rojas Pérez, hace estudios anatdmicos y citoldgicos de la

semilla (16).
Respecto a productos aislados en la raiz, se han reportado
cumarinas en rafces purgante de Convolvulaceae, Solanaceae (17), en =~

Y

muchas Leguminosae, Rubiaceae, Orchidaceae, Rutaceae vy Umbérliferae -

(3.

i

-Dentro del grupo de las cumarinas, nombre en honor a la que

por primera vez se.extrajo de la semilla de Coumarocuna odorata {Legu~

minosae ) (4). Pertenece al grupo de los derivados de 1a benzo- =pi-’

-rona y se incluye ademd3s en este grupo la esculetina, umbeliferona -

v eséopoletina. Son comunes en cuélquier estructura vegetal, desde -
la rafz hasta flor y fruto, y se puede encontrar eh'éstado libre o co
mo heterdsido.

Las cumarinas se caracterizan por tener un blor a ‘heno’' =-

fresco, presentan fluorescencia azul, azul verde o violeta que al ser

-examinadas a la luz ultravioleta, son fotosensibles. A pesar de su --

_abundancia en la naturaleza y de su diversidad estructural {con una o

,variaswcadenas de isopreno-oucon un anillo furanico), su papel fisio-' -

. 169ico se conoce sblo parclalmente, se sabe gue pueden ser-anticuagu-

‘lantes, como el dacoumarol, o |nh|badoras del crecsmlento vegetal El

“niicleo basico de las cumarinas es el de la cumar.ina misma (3).

R T
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Estas se han encontrado:en 150 especies, qué se distri-

buyen en mas de 30 familias diferentes.

- 10 -



CAPITULO Pt

UBICACION  TAXONOMICA

<

1) Clasificacidn.

Divisidn Eﬁbryophyta sfphonogéma
Subdivision Angiospermae

Clase Dicotiledoneae

Orden Tubiflorae

Familia tonvolvulaceae

Género Ipomoea

Especie Ipomoea tyrianthina Lindley

En Edwar, Bot. Reg. 24:97.1838.
" 0' Donell, Anales Inst. Biol. Univ. Nac. México
12: 98. 1941.

SegGn Matuda (10).

2) Sinonimias
Matuda (10) presenta un gran nimero de sinonimias en esta especie,
por esto es dificil establecer su verdadero nombre.

Convolvulus serotina DC., A.P. Catal. Hort. Bot. Monsp. 97.1813.

Ipomoea serotina Rosem. & Schult., Syst. 4:215.1819.

Pharbitis serotina (DC.)Choisy, DC. Prodr. 14:341. 1845.

Quamoclit serotina (DC.) Don, Gen Syst. 4:259.1838.

Convolvulus superbus H.B.K., Nov. Gen.Sp. Pl. 111:103.1818.

- 11 -



Convolvulus sanguineus Willd. ex Roem & Schult., Syst. 1V:302.1819,

Pharbitis tyrianthina (Lindiey) Hook. Cur., Bull. Acad. Roy. Bruxelles

12:271.1845.

Ipomoea superba (H.B.K.)}Don, Gen. Syst. IV:275. 1838; non 1. superba

Ledes (1822); non 1. suEerba Schram (1828)

“1pomoea longipedunculata (Mart. & Gal.) Hemsley, Biol. Centr. Amer.
Bot. t1:389. 1882 ‘ '

o Pharbatls longjpedunculata Mart. s Gal., Bull. Acad. Roy. Bruxelles i
12:271. 18#5

Ipomoea orlzabensns (Pel]eatan) Leden0|s Stend._Nom. ed.2818.1841.

ipomoea batat0|des Benth., Pl. Hartweg.,bs 1840. non. |. batatoides

Chcisy, (1837)

.Convolvulus orlzabenseis Pellatan, Jour. Chemul. Medicale, Pharmacie

et Texncologle 10 1. 1834

ipomoea mestltlannca Chonsy,‘DC Prod. §: 389 18&5

3) Descripcidn especTFica
V'j Planta voluble con ralz tuberosa, tal!o de h!rSdtO a glabro

Hojas con pecuo\o largo, lamunas orbiculares de 6-10 cm. de largo,-‘en

-terés en los margenes o rara vez 3- lobuladas, la base- cordada y el éi;x

Vce de agudo a acuminado, hirtelosas o corto pilosas en ambas superfl-;H

cies. Bracteas de'7-8pmm de’iargo;‘lanceoladas, lineales., Infidrescqg
. ﬁias,dh l;5 flores, ﬁédﬁnculos delgados y'més largos que las hojaé. Pé;_
~:d|celos de "1-4 cm de largo. Sepalos desiguales, oblongo lanceolados, a=--
: gudos y ‘rara vez obtusos.‘Corola rosado- purpura de 6-8 cm de 1argo gla-:

bra (19)

i I-‘Q;.ll‘lh”“ a0




CAPITULD 'tV
LOCALIDAD GEOGGRAFICA

1) vDistribucién

La distribucidn en América de esta especie es desde Méxicé a qu
temala. En ﬁéxico en pafticular se encuentra en loébestados de Sinaloé;
NuéVo Leén, Qﬁerétaro, Michoacén, Hidalgo, México, Di;trito Federal, Mofe-
los, Puebla, Veracruz, Oaxaca, Tabasco, Chfapas y Quintana Roo. Y en ==

Guatemala, en el departamento de Quiche (17) (18). . -

2)  Lugar de colecta

La colecta del material se hizo a 13 km. del”poblado de Santa’-—
"Cruz Totoltepec, entre Malinalco y Joquincingo, en el estado de México; --
con vegetacidn correspondiente de Matorral Espinoso; coordenadas aproxim;—
damenté se encuenﬁra en: 18°57' tatitud Norte y 99°27! Longitud;Qe§%§§§i$j;

‘titud de 1 84O msnm.

El tipo de clima de esta regién es (A)c (W,) (w) big. Templa-

iy

,ddvéubhﬁmedb (el mas himedo de los subhiimedos) con lluvias en:verano, por

»fo menos.diez. yveces ‘mayor la cantidad de lluvias en el mes més-hﬁmedé’(ju-

~lio} que'eﬁ~elmmes mis seco (febrero). Semicilido (el mis calido de los

~ templados) . La temperatﬁra media anual se encuentra entre los 18° y -~

: 22; C; Conbel mésémés-fifo-en~eneromy~el mes mas cilido en mayo, ante; del

:solsticiokdc vefano (julio); isotermal, oscilando anuaimente menos de 5° €.
£,

B - SU RO SNPGRS

- 13 -
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La precipitacién media anual es de 1 047.2 mm. El suelo es derivado de

cenizas volcdnicas y de anda.

&
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CAPITULO V

METODOLOGIA

Preparaci6n del material

a) Colecta.del ejemplar
b) Secado del material

¢) Molido del material

Extraccién selectiva con

a) Hexano
b) Acetato de etilo

c) Metanol

€. Separacion de sustanclas

Extracto de acetato de etilo

a) Aislémiento por cromatograffa en columna de gel de-
sfliée 60, Merck, con tamafio de particulas 0.063--
~0,206 mm.
b) Puri;icatién por:
- Cristalizacién
- Cromatograffa en placa preparativa de gel~-
ide sfiice 60, Merck, tamafio de placa 20 -~
por 20 cm y espesor de 2 mm.

Extracto metanélico

" -a) Purificacién del extracto por defecacién

b) Aislamiento de sustancias por cromatograffa en pla-

_15-



ca preparativa de gel de sflice 60, Merck.

D. Caracterizacitn
a) Propiedades fisicas
- Color de la sustancia
‘- Solubilidad en diferentes disolventes
» ~ Punto de fusién
"b) Anéﬁi;ié espectroscopicos
- Infrarrojo
- Resonancia magnética de protones

2} Parte experimental +

A. Preparacién del material

La rafz de“lﬁémoea tyrianthina utilizada para realizar este tra-
bajo fue donada por el Laborétéfio de Citologfa de la Facultad de Cienclas
colécfada en Santa Cruz Totoltépec'en el mes de noviembre de 1980, con ~ -
ejemplar de herbarioﬁdépositadé en la colecci6n del Herbario de la Facul--

tad de CEenciaS~(FCME):

El material se seco al aire, a temperatura ambiente, y se molio-

finamente en un molino de manivela.

4
e

B. Extraccién selectiva

Pel polvo de la ralz (251 g) se‘extrajo por el método de Soxh]etF

€500 m1 ./ 3 veces / 8 hrs.) con tres disolventes de polaridad creciente -~




{hexano, acetato de etilo y metanol). El disolvente se elimind por des-

tilacidn a presidn reducida para obtener los extractos secos y su rendi---

miento se anota en el siguiente cuadro:

 CUADRO  f
EXTRACTO - . . CANTIDAD REND IMIENTO
‘ i (g SRR € ) R
Hexano R T S X 1,75
" Acetato de etilo . ‘_13.46 2 ’ 5.34

" Metanol S 2130 - 8.49

Se determind el nimero de componentes de ‘cada uno de los extrac-
_tos :por cromatografia en placa delgada, poniendo a punto‘él Sisteha‘de-elg -

yentes para cada uno de ellos.

;= Placa del extracto hexinico:

Hexano -~ acetato de etilo 5:5

- Placa del.extracto de acetato de etilo:

Cloroformo - benceno - metanol 5:1:1

)

=~ Placa del extracto de metanol:

‘Butanol - dcldo acético - agua 5:1: 4

Cc. Separacién‘de sustancias

Extracto hexinico.

-

De este extracto no se hizo separacidn 'de componentes.

‘~.@; 3




Extracte de acetato de etilo

La separaci6n de sus componentes se hizo por medio de cromatégqg»

fia en columna de gel de sflice, en proporcio6n de 80 : 1. Se cromatogra

-Fiaron 13 g del extracto, recogiendo fracclones de: 25 ml y se reunieron -

-;Jés que en placa delgada tuvieron Rf similar.

‘La columna se principi6 a eluir con;hexanOHacetato<de;etho Pi2=

¥ se continu6 con gradientes de polaridad creciente para: terminar con.ace-’

_tato de etilo-metancl 9:1, colectsndose 624 fracciones.

De las fracciones 34 é'sp; eluidas: con hexano-acetato: de: etilo -

;iifZ;uSe obtuvo un séridO‘cristalinﬁ, amarillo patide (A), que Ee reérista-‘

~i1126 en acetona. . Rendimiento: 9.4 mg; punto se fusién 2059-206°VC. A-

~este compuesto se le determinaron espectros en:el infrarrojo y de resonan-

:12;7, se obtuvé un polvo blanco, soluble en acetato de etilo y-clorofﬁk&b

-

©115° C.r‘~En placa delgada, eluida con cloroformo-metanol 8:1,?$é§65tby1é4

wque‘no se pudo recristalizar. ’ Rendimfénto 5.85 g; punto-dé.gusién 113

cla magnética de protones.

) i
_ De las fracciones 116 a 347, eluidas con hexano-acetato de etil6:

ron dos manchas,vpor To que se procedi6 a.separlas por cromatograf fa en -

‘~placa preparativa. . Se éplicéron 480 mg en 6 placas de gel de stllce Yy se

"@fcorrieron con el mismo sistema de disolventes que'para la placa de1§ada. -
"tLosV§r6ductos se extrajeron con acetato de etild Y sevellminé el dléoiven-"

te. La‘fraccién'ﬁenos polar (81)>pe56 72 mg y ié més polar (Bé)’l?b‘mg.;'

+
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" A ambas se les determino su espectro de resonancia magnética de protones y

al producto 52 su espectro de infrarrojo;

_Extracto metandllico

Este extracto se purificﬁ por. medlo de la técnica de defecacién;
vparaveliminar macromeléculas, sngulendo este esquema ‘if"j‘ o 'l;ff,
i_,‘l,g>dé'extracto méfandlito 

ST . :
11501ml;dé aguéairl
'25:m1 de metanol -

2 ml: de subacetato de piomo at 152

(formacnén de un precxpltado) L e

|

Filtrar
.+-Residuo s6llde - " sobrenadante

S N : - w

1 ml de NaCOB‘aI 1%

O P ff*'(para»eliminar excesc de plomo).

*Fiitrar‘

1

© i ¥l R ) T PEERECE e
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¢

Residuo s6lido Sobrenadante

,
- Ajustar pH a neutro

9

" Eliminar el metanol
(en rotavapor)

Y
Eliminar el agua
{(1iofilizando)

El liofilizado proveniente de la defecacidén (990 mg) mostrd 5 ~-
manchas en placa delgada, eluidas en butandl - &cido acético - agua 5:1:4,

dos de ellas, las mis polares, en mayor proporcidn y con Rfs muy préximos.

La separacidn de estas sustancias se intentd por medio de croma-

tografia en placa preparativa del gel de silice.

- 20 -



CAPITULO Vi
RESULTADOS Y DISCUSION

La extraccién selectiva de la raiz se efectud con tres disolven-
tes de diferente polaridad en el orden siguiente: hexano, no polar, aceta-
to de etilo, medianamente polar, y metanol, polar. El! rendimiento de es-
tos extractos se encuentra en el cua&ro I y su complejidad se determind me
diante placa delgada (fig. t) para establecer criterios de trabajo de sepa

racion.

Extracto hex&nico. En el extracto hex&nico se encuentran normaimente ce-

ras y fitoesteroles y delamos su estudio para trabajos posteriores.

Extracto de acetato de etilo. Para separar los componentes del extracto~

de acetato de etilo se efectué una cromatograffa en columna de sflice y se

aislarén dos productos, A y B,

El producto A, cristalino, amarillo psdlido, tuvo un punto de fu-
si6n de 205°-206° C y su andlisis espectrosc6pico arroj6é los siguientes re

sul tados:

INFRARROJO
3340 cm ! - - OH
1710 . Zc=0
1610 =

- 21 -



1290 . ) -0 -

1140 CH_~~ 0 =~

RESONANCIA MAGNETICA DE PROTONES

39 eem CH;0 -

6.14 y 7.8 _ 2 #Y vinflicos -
;f6.8'y 7.1 R ;" :2:H+v - argméf}cOsv‘
" 9.63 o o-w -

El ‘aspecto de los cristales y su punto -de fusién hicieron supo--
nerfdésde el principio que el producto podria ser escopoletina, cumarina -
‘~due ya ha sido encontrada en otras dos raices de Convolvulaceae (1pomoea -

stans (11) e lpomoea murucoides (12).

Para comprobar esta suposicién se compariron con los dé~la esco-
poletina comercial, resultando idénticﬁs. Una prueba ﬁés de identidad --
fue  la determinacion del punto de fusién mixtc, que no se abatjé, y el co-
rrimiento en pléca‘deigada contra muestras comercial, teniendb ambas sus--

tancias y su mezcla el mismo Rf.

En esta forma quedd plenamente identificado el productofkigémo.f

.escopoletina (7-hidroxi-6-metoxicumarina):

OH: : -0 0

- OCH




El producto B fue un polvo blanco, de punto de fusidén 113°-115°-
C, que da reaccion positiva de Molisch (prueba de gluc6sidos) y en placa -
delgada mostré no ser homogénea, puesto que did dds manchas (fig. 2). La
separacibn de estos dos compuestos se hizo por cromatografia en placa pre~

parativa.

£l producto menos polar (B]) fue un aceite ambar, cuyo espectro-
de resonancia magﬁética de protones nos indica que se trata de un hidrocar
buro, ya que no tiene mé; sefiales que la de protones de metilo (0.82 y - -
0.90 ppm.) y de metilenos (centrada en 1.30 ppm.), siendo la proporcién de

éstos ultimos mucho mayor que la de los metilos.’

El producto m&s polar (Bz) fue un aceite ligeramente amarillo --
que da reacci6n positiva de ‘Molisch. En el espectro de resonancia magné-

tica de protones se observa las siguientes sefiales:

0.92 ppm. (doble) CH3 -
1.25 - CH2 -
1.73 _ ' CH3\_
=
) . ) ; )
2.4 H vecino a carbonilo
3.5 c@— OH
3.90 y 4.28 - H's (@- ¢ - oH
; : ‘ 9 -
4.85 SRR -c-o0-
. . 1
. ‘ N - .
5.45 . , H vinflicos
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El espectro en el infrarrojo muestra las bandas siguiente:

INFRARROJO
3425  cm! - OH
2960 (h) CH, -
2920 - - CH -
2860 (h) o =tHy -
;850 o oHy - |
1725 S =c=0
1710 (h) ' ‘ >t =0
1630 o ==
i250. - . ‘ = Cm0 - de alcohol
ko . -0~
“1054 S . 2 Cm0 - de cné - OH
900 . >=<
725 Seg

De estos-espectros se deduce que puede. tratarse de un glucésido-

esteroidal con un desoxiaziicar.

Extracto metanblico. El extracto metan6lico se sometid a una primera pu-

rificacién por defecacién. El producto defecado no mostré gran diferen--

cia con el extracto crudo, como lo indica la placa de la fig. 3a.

- El aceite que se obtuvo de la defecaci6n se cromatografi6.-en pla



ca prepararativa para tratar de separar sus componentes, a pesar de que ha
bfa dos grupos de manchas con RF muy proximos. De las placas se separa--
ron tres bandas A, By C (fig. 3b) y una vez extraidos los productos, se -~
vié que la Banda A estaba constituida por un sélo producto [5], en cambio-
la Banda B tenfa dos productos [3,4] y 1a Banda C también dos productos --
[1,2] (fig. 3a). Se dejd este material para que posteriormente sea some~
tido a algnn_método de separaci6n, probablemente cromatogria liquido-1fqui

do de alta presién."
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Rafz (251 g)

... |, Hexano

Ex:é&étgf(u;hd'g) itz

Acetato de etilo o

BRI : L ‘Excracébj(i3.ho g) : B , : Rfz
e S - SR S _ B 'l Metahol

i Cromatograffa (13 g) ‘ iy : ¥
R en columna . Extracto (21.3 g) Rafz. -
EEEEE s T — STV ENR RN , v A
‘Producto A (9.4 mg) ¢ Producto B (5.85.g) o Lo . Defecacion
p. £, 205°-206°C .- P.f. 113°-115° ¢ Gl e T (1 g)
R ESCOPOLETINA - - T Polvo blanco ‘ : : . :
i ; T s , S Aceite café (990 mg)
M ‘ Cromatografia . T ' ,
placa preparativa : o Cromatografa
(480 mg) ' Placa preparativa
,. 1 - '
N ‘ DK A g ¥ 2 I
* Producto. B, (72.mg) Producto B, (170 mg) Banda A Banda B ‘Banda C
< “Acelte ambar o Acelte amaFillo p&lido v ‘
. “H1DROCARBURO . e GLUCOS1DO ESTEROIDAL .1 producto 2 productos' 2 productos
L ' i SRR T : : [5] : {3,4] RN § I3 B




FIGURA I.
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CROMATOGRAFIA EN PLACA DELGADA DE CADA UNO DE LOS EXTRACTOS

OBTENIDOS.

®

R

E xtracto Hexdnico

~ Extracto “de ‘Acetato de .Etilo

.. Extracto Metandlico
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FIGURA - 2.

" CROMATDGRAF1A EN PLACA DEL DELGADA DEL PRGDUCTO 8.

Y

x

FIGURA 3. -

ELUYENTE: ‘CLOROFORMO;METANOL 8;1

‘CROMATOGRAFIA DEL' DEFECADO.DEL - EXTRACTO METANOL ICO.

-2
8
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NN

a) Placa delgada, contra el extracto metandlico crudo.

b) Placa preparativa.
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ESPECTRO DE'RESONANCIA MAGNETICA DE PROTONES DEL PRODUCTO B,
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CAPITULO VI
CONCLUS 1ONES

1.- De los extractos de la raiz de lpomoea tyrianthina el metandlico fue

el que se obtuvo en mayor porcentaje (8.49 %), seguido por el de ace

tato de etilo (5.34 %) y finalmente por el hexinico (1.75 %).

2.- En la placa delgada se observan tres componentes principales en el -
extracto hexdnico. cuantro en el extracto de acetato de etilo y sels

en el extracto metandlico.

3.~ Del estracto de acetato de etilo se aislo:
- Escopoletina (7-hidréxi-6-metoxicumarina)
- Hidrocarburo no identificado

~ Glucosido esteroidal

L.~ E1 extracto metandlico defecado estd constituido por cinco productos,

cuatro de ellos no separables por cromatografia en piaca preparativa.
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