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INTRODUCCTION.

El objetivo de éste trabajo es determinar la
cantidad de Asarona contenida en Raiz de Calamus y en
Corteza de Elemuy por el método de Cromatografia en ca
pa fina-Espectrofotometria U. V.

El motivo por el cual se decidi6 hacer el
anidlisis cuantitativo de Asarona es debido a la acci6n
farmacoldégica principal que presenta, ya que éste com-
puesto presenta actividad como hipocolesterolemiante -

(1.

Estudios farmacol6gicos reportan que la Asa-
rona obtenida a partir del extracto hexfinico del Ele
muy produce una reduccién substancial de los niveles -
de colesterol en ratas y perros; recientemente se re-
port6 que el extracto etandlico de ésta planta es efec
tivo para reducir el nivel de colesterol en el suero
humano. En el Sureste de México el Elemuy es muy uti-
lizado en la medicina popular para el tratamiento de
cilculos biliares (2).

El aceite esencial de la raiz de Calamus se
ha utilizado desde el punto de vista médico como un re
lajante y espasmolitico, ademis de poseer propiedades
hipertensivas. También se ha utilizado como un insec-
ticida, y en tiempos mds recientes se utilizaba con mu
cha frecuencia para dar sabor a los 1licores; pero la
FDA prohibié el uso de Calamus (bajo cualquiera de sus
formas raiz, extracto, o aceite) en los alimentos, -



pues éste producto contiene @-Asarona y como resulta
do de un trabajo toxicolbgico se vi6 que ese compuesto
produjo cancer en el intestino de las ratas sometidas
a dicho estudio (4).

Cabe mencionar que el Elemuy no contiene B - Asarona
por lo que no causa cancer como el Calamus (1),

La Asarona se extrajo de la rafz de Calamus
y de la Corteza de Elemuy utilizando los métodos de ex
traccién liquido-liquido, s6lido-1liquido y destila--
cién por arrastre con vapor. Parte de 1la Asarona asi
obtenida se encontraba mezclada con otros compuestos y
se procedif a su identificacién cualitativa y andlisis
cuantitativo por cromatografia en capa fina-espectrofo
tometria U. V=; se eligi6 éste método cromatogrifico,
ya que es un método que permite detectar e identificar
compuestos en mezclas complejas wutilizando cantidades
muy pequeiias.,

Dentro del andlisis cuantitativo, uno de 1los
métodos que en la actualidad se emplea con mis frecuen
cia es la espectrofotometria U.V., que emplea las pro
piedades fisicas y quimicas de las sustancias para su
determinaci6n. Este método analitico fue elegido para
la cuantificacién de Asarona por ser un método sensi-
ble, fdcil de desarrollar, reproducible y principalmen
te porque el tiempo en el que se realiza es corto.

De ésta forma se conjunté la Cromatografia -
en Capa Fina con la Espectrofotometria U.V. para lo-
grar el objetivo de la Tesis; utilizando ademds, 1la -
Cromatografia en Columna y 1la Cromatografia de Gases
para verificar que los resultados obtenidos fueran los
correctos.,



ANTECEDENTES.




ASARONA.

(E} - 1, 2, 4-Trimetoxi-5-(1-propenil) benceno;
trans-2, 4, 5-Trimetoxi-T-propenil benceno;
®<-Asarona; Asarin; Asarum alcanfor; Asarabaca alcan
for.

OCH,
j OCH,
H,CO
H
G =G
] H  CH,

Férmula condensada: C12H1603'
P.M.,: 208.25
% de C = 69.21; % de H = 7,74, $ de 0 = 23,05

Se extrae de la raiz de Asarum europaeum L.,
Aristolochiaceae mediante destilacién por arrastre con
vapor; también se encuentra en el aceite esencial de A.
arifolium L., Aristolochiaceae y Acorus calamus L.

Es un sélido blanco cristalino con punto de fusidén de -
62 - 63°C., punto de ebullicién de 296°C y 'ID=1.5719.
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Es prdcticamcnte insoluble en agua; soluble
en alcohol, éter, 4cido acético glacial, tetracloruro
de carbono, cloroformo, éter de petr6leo (4).

La principal actividad farmacolégica que pre
senta la Asarona es como hipocolesterolemiante, aunque
también sc le han atribuido otras actividades y usos a
los extractos obtenidos de las plantas que la contic--
nen, como se describe en los pirrafos siguientes.



’

Guatteria gaumeri, Annonacea; llamado comun-

mente Yumel o Elemuy. Es una planta que no se ha estu-
diado a fondo, pero sc sabe que crece en el Sureste de
México, particularmente en Mérida, Yucatin; y que en la
corteza de la planta es donde hay mayor cantidad de Asa
rona (1).

Se ha estudiado la fraccién no polar de los
extractos de corteza de Elemuy debido a la propiedad hi
pocolesterolemiante que presenta, encontrando que sus
componentes quimicos son: Asarona (en mayor cantidad),
Asaraldehfdo, y dos propenilbencenos (en menor canti-
dad) identificados como trans-isoelemicina y trans-iso-
miristicina; concluyendo asi, que la B-Asarona no se en
cuentra presente en el Elemuy (1,5).

El elemuy es muy utilizado en la medicina po-
pular en el Sureste de México para el tratamiento de --
cdlculos biliares. Recientemente se reportd que el ex-
tracto etandlico de ésta planta es efectivo para redu--
cir el nivel de colesterol en el suero humano (2).
Otros experimentos farmacolfgicos reportan que la Asaro
na obtenida a partir del extracto hexinico de Elemuy --
produce una reducci6n substancial de los niveles de co-
lesterol en ratas y perros (1).



Acorus calamus L. Araceae; 1llamado comunmen-

te Calamus o "sweet flag". Es una planta silvestre que
crece por lo general a lo largo de los pantanos y en-
las orillas de los estanques de Norte América, Europa y
Asia,

Su aceite esencial es de color amarillo paja,
con olor parecido al alcanfor y sabor muy picante; es -
extraido de la raiz de Calamus mediante destilacibén por
arrastre con vapor (6). '

Estudios rcalizados sobre el aceite esencial
de Calamus, reportan que su composici6én quimica varia -
de acuerdo al lugar de origen de la planta; pero en ge
neral se encontré que su princial componente es 2;4,5 -
trimetoxi-1-propenil benceno, que puede estar en dos
formas isoméricas: cis ( P -Asarona) y trans (Asarona).
La Asarona es un s6lido blanco cristalino y la p-Asaro
na es un liquido amarillo con densidad especifica de -
1.0933. Ambos isbémeros son ficilmente soluble en eta--
nol y disolvente no polares, y prdcticamente insolubles
en agua (7).

La p-Asarona es el componente que se encuen-
tra en mayor cantidad en el Calamus (7), encontridndose
también, aunque en menor cantidad otros hidrocarburos
aromiticos semejantes a 1la Asarona como son: Eugenol,
Metileugenol y Pinenos (6,7,8,9).

* E1 aceite esencial de 1la raiz de Calamus se
utiliz6 en la India y lejano Este como insecticida, ver
mifugo y en la preparacién de perfumes (6).



, Se ha utilizado desde cl punto de vista médi
co como relajante y espasmolitico, ademis de poseer por
piedades hipertensivas; también se llegé a utilizar en
la preparacién de drogas como carminativo Yy antiirri-
tante de uso tépico (3, 10). En los Qltimos tiempos
se utilizaba con mucha frecuencia péra dar sabor a los
alimentos y licores, debido a las propiedades organolép
ticas que presenta (3,6),

La FDA realiz6 un estudio durante dos ailos --
del comportamiento de ratas, a las cuales se les admi--
nistré en sus alimentos aceite esencial de Calamus per
teneciente a la variedad Jammu. La sustancia en estu--
dio produjo un nimero significativo de tumores malignos .
en la superfitie del intestino delgado de las ratas, lo
cual se le atribuyé a la presencia de P-Asarona. Este
estudio no es vdlido para otras variedades de aceite, -
peroc hasta que no se demuestre que la capacidad carcino
génica del aceite de Calamus Jammu estd ausente en ---
otras variedades, la FDA prohibié el uso de Calamus ba-
jo cualquiera de sus formas (raiz, aceite o extracto) -
en alimentos, medicamentos y cosméticos (3).



LESPECTROSCOPIA DE ABSORCION.

Todos los dtomos y moléculas son capaces de
absorber energia, la cual se puede proporcionar en for
ma de radiacién electromagnética (luz). El1 tipo y can
tidad de radiacién absorbida por una molécula guarda -
relacién con la estructura de la molécula; asimismo,
la cantidad de radiaci6n absorbida estd sujeta el nime
ro de moléculas que interaccionan con la radiaci6n. El
estudio de éstas dependencias se conoce como Espectros
copia de Absorci6én (12,13).

Toda radiaci6n electromagnética es, de modo-
fundamental, similar, con independeucia de su longitud
de onda, pero se han designado distintos nombres a la
radiacién de diferentes mirgenes de frecuencia. EIl in
tervalo completo de radiaciones de denomina '"ESPECTRO
ELECTROMAGNETICO", y se ha caracterizado convencional-
mente como se indica en la tabla 1. (12,14).

LEY DE BEER.

El andlisis espectrosc6pico cuantitativo se basa en la
relaci6én entre la cantidad de luz absorbida y la canti -
dad de sustancia absorbente (12).

El poder de una emisién radiante disminuye -
en relaci6n a la distancia recorrida a través de un me
dio absorbente. También disminuye en relaci6én a la --
concentracién de moléculas absorbentes o de iones en--
contrados en ese medio. Esos dos factores determinan
la proporci6n de la energia total incidente que emer--
ge, en una relacidén conocida como LEY DE BEER; que es



TABLA 1

ESPECTRO ELECTROMAGNETICO.

Regiones del espectro

Longitudes de onda aproximadas
intervalos {cm)#*

Rayos cosmicos
Rayos gamma
Rayos. X
Ultravioleta
Visible
Infrarrojo
Microondas

Frecyencia de
radio

w0 - 1978

1078 - 10-8

108 ~ 108
1075 ~ 404

10 ¢ - 10-2
10“2 - 10

v - 108

% Redondeados los ordenes de magnitud.




la ley fundamental que rige a la espectroscopfa de ab-
sorcién, y se representa de la siguiente forma:

log(%)= A = abc

en donde T, es transmitancia; A, absorbancia; a, absor
tividad; b, longitud de la celda y ¢, concentracién -
(15, 16).

Por lo general 1a representaci6n de la ley -
de Beer (absorbancia en funcién de la concentracién)
es lineal y la recta pasa por el origen. Pero en algu
nas ocasiones se observa curvatura en dicha representa
cidén; entonces se dice que hay una desviacién de. la-
ley de Beer.

Existen desviaciones reales y aparentes de la ley de
Beer; las desviaciones reales de la ley de Beer se pre
sentan s6lo en sistemas en los que la concentracifn de
las especies absorbentes es tan alta que el indice de
refraccién de la radiacién varia.

Las desviaciones aparentes son mis comGnes que las des
viaciones reales; y pueden ser de origen quimico, fisi
co o instrumental (12,17,18).

ESPECTROFOTOMETROS.
Los instrumentos utilizados en la medida de un espec

tro se denomina espectroscopio o espectrfmetro; exis
ten varios tipos de €éstos instrumentos, como son: es-
pectrégrafos, espectrofotémetros, colorimetros, La di
ferecncia entre ellos es bdsicamente la forma de detec



tar o medir la intensidad de luz en cada uno; por ejem
plo el espectrofotbémetro (que fué el instrumento que -
se utilizé en éste trabajo)}, mide la intensidad de la
luz con una célda fotoeléctrica (17).

Todos los espectrofotémetros se componen bé-
sicamente de los siguientes elementos:fuente de luz, -
selector de frecuencia, control de intensidad, porta--
muestra, detector y medidor o registrador.

Los materiales y los detalles de construccién dependen
del margen de longitud de onda que se va a estudiar --
(19, 20).



CROMATOGRATETA

La cromatografia es una técnica de separaci6n
basada en la diferente velocidad con que se mueven los
solutos a traves de un medio estacionario mediante el
flujo de un disolvente llamado eluente (21).

Los mecanismos de separaci6n que intervienen
en la cromatografia son: partici6bn, adsorcibén, intercam
bio i6nico y exclusién molecular (12,21,22).

CROMATOGRAFIA DE GASES.

En la cromatografia de gases la fase mévil es
un gas y la estacionaria puede ser un liquido o un s61i
do.

Cuando la fase estationaria es un liquido, se
le 1lama cromatografia gas-liquido (CGL); y el macanis-
mo de separacifn es por particién (23, 24).

La cromatograffa de gases es una técnica para
separar substancias volidtiles por medic del paso de una
corriente de gas inerte sobre la fase estacionaria, asfi
los componentes a separarse son llevados a través de la
columna por el gas inerte, al que se le llama gas porta
dor. En éstas condicones la muestra se reparte entre -
el gas portador y el disolvente no volidtil, o sea la fa
se estacionaria. El disolvente no volitil selectivamen
te retiene los componentes de la muestra de acuerdo a -
su coeficiente de distribucién hasta que éstos forman -
bandas separadas en el gas portador, las cuales salen -
de la columna en la corriente del gas y se registran co
mo una funcibén de tiempo por el detector; a la inscrip-
cién asi obtenida, se le 1llama cromatograma (25, 26).



En condiciones establecidas en cada proceso
analitico la determimacibn cuantitativa se lleva a ca
bo sobre el cromatograma obtenido, calculando el &reca
bajo la curva de los picos; ya que para aspectos cuan
titativos, el drea bajo la curva del pico es directa-
mente proporcional a la concentracidn de las molécu--
las que estan proporcionando ese pico (27).

Las partes de un cromat6grafo de gases bdsi
camente son las siguientes: 1)dep6sito de gas porta--
dor, 2)medidor de flujo, 3)entrada de la muestra, 4)
columna, 5)horno, 6)detector, 7)registrador., En la fi
gura 1, se muestra un diagrama de los componentes del
cromatégrafo de gases (17, 26, 27).



(& ]

Vilula

~
1

|,- Deposito de gas portador,
2.- Medidor de flujo.

3.- Entrada de muestra.
4,= Columna.

5.« Horno.
6.~ Detector,

7.= Registrador,



PARTE EXPERIMENTAL.,
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MATERIALES.

Los espectros de Ultravioleta (U.V.) para el con-
trol del compucsto fueron determinados en un Espectrofot5--
metro Perkin-Elmer modelo 202, utilizando etanol como discl
vente.

La cuantificacién de Asarona se llev6é a cabo en -
un Espectrofotbémetro U.V, Varian Techtron modelo 634, em---
pleando come disolvente etanol.

Los espectros de Infrarrojo (I.R.) se hicieron en
un Espectrofotdmetro Perkin-Elmer 599 B, en pastilla de bro
muro de potasio.

Los esprectos de RMP se hicieron en un Espectro--
fotdometro Varian EM 390 usando CDCl3 como disolvente y te--
trametilsilano como referencia.

Los puntos de fusidn se determinaron en un apara-
to BUCHI-SMP 20.

Los cromatogramas se obtuvieron en un Cromatégra-
fo de Gases Varian modelo 3700; y las condiciones de traba-
jo se informan en la parte experimental correspondiente.
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SUUSTANCTIAS,

Asarona estédndar,.

Rafz de CALAMUS.

Corteza de ELEMUY.

Behenato de metilo (estédndar interno).

REACTIVOS Y SOLVENTES,

Hexano.
Benceno.
Cloroformo.-
Acetato de etilo.
Etanol.
Agua.
Para Cromatografia en Capa Fina:
" sflica gel GF,., (MERCK).
Para Cromatografia en Columna.
Silica gel 60
tamafio de particula 0.063-0.2 mm.
malla 70-230 (MERCK).
Para Cromatografia de Gases:

Soporte sélido: CHROMOSORB W  A/W
80/100

Varian Aerograph.
Fase liquida: FFAP al 10% en cloroformo.



METODOS .

Los procedimientos empleados para la extraccién de-
Asarona fueron:

- Destilacién por arrastre con vapor,
- Extracci6n s6lido-1liquido.
- Extracci6n liquido-1liquido.

NOTA: El aparato utilizado para la destilacibn por arras-
tre con vapor es una modificacién en macro del apa-
rato Karlsruher, que disefi6 E. STAHL, y que estd --
aceptado por la Farmacopea Europea para la determi-
nacién cuantitativa de aceites esenciales u otros -
compuestos posibles de destilar bajo éste principio.

Los métodos cromatogridficos empleados para la cuan-
tificaci6n 'de Asarona fueron:

- Cromatografia en capa fina.
- Cromatografia en columna.
- Cromatografia de gases.

Las placas cromatograficas fueron de vidrio, de 20-
X 20 cm, cubiertas con una capa de 0.25 mm de silica gel-

GF254.

Para el control del compuesto se usé cromatografia-
en capa fina, los reveladores empleados fueron yodo y luz
ultravioleta (28).

El sistema de disolventes para eluir las placas y -
las columnas en todos los casos fue: Benceno-Acetato de -
etilo [9:1] .
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PROCEDIMIENTOS .

I.- EXTRACCION DE ASARONA.

IA.- EXTRACCION DE ASARONA CONTENIDA EN RAIZ DE
CALAMUS.,

35 g. de raiz de Calamus fueron molidos y extraidos -
durante 72 hrs., mediante destilacién por arrastre con va-
por*, utilizando como disolvente hexano.

De la extraccién se obtuvieron tres fracciones:

1.~ Extracto Hexénico.
2.- Extracto Acuoso.
3.- Residuo Sélido.

1.- Extracto Hexdnico.- Se concentrd obteniendo 14.5

mg. de extracto total, el cual NO contiene Asarona.

2.- Extracto Acuoso.- Se extrajo con acetato de eti--

lo mediante embudos de separacién, y se concentr6 obtenien
do 50 mg. de extracto total; el cual estd formado por una-
mezcla de compuestos entre los cuales, la Asarona estd en-
minima cantidad.

3.- Residuo S6lido.- 4.3 g de raiz de Calamus fueron-

extraidos durante 10 hrs. con acetato de etilo en Soxhlet;
se concentré el producto obteniendo 826.3 mg. de extracto-
total, que contiene Asarona junto con una mezcla de com---
puestos.

* Ver pédgina # 16



Mediante placas cromatogrdficas se vié que la fraccién ob-
tenida del Fxtracto Acuoso y el extracto obtenido del Resji
duo S6lido contenian los mismos compuestos, por lo que se-
reunieron y se les llam6 FRACCION A
NOTA: El procedimiento de la extraccibn de Asarona --
contenida en raiz de Calamus estd resumida en -
el diagrama No. 1 (pdgina 19).
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DIAGRAMA No. 1

CALAMUS

[ﬂolor

Extraccién por a

rrastre con vapor

i

L

Extracto Hexdnlco

Extracto Acuoso

Rcsiduo Sélido

Extraccion

Extraccion

No contiene liquido-t/quido solido-liquido
Asarona en soxhlet con
con AcO-Et AcO-E ¢
Mezxcla de Mezcla de
compuestos con compuestos con
Asarona Alarona

FRACCION A
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I B.- EXTRACCION DE ASARONA CONTENIDA EN CORTEZA DE

ELEMUY.

658.8 g de corteza de Elemuy fueron molidos y -
extraidos mediante destilacifn por arrastre con vapor?*, ---
usando como disolvente hexano.

La destilacién se realizé durante 20 hrs,.al cabo de las --
cuales se cambié el hexano por acetato de etilo, y se¢ con--
tinu6é la destilacién durante 48 hrs. mis.

De la extracci6n se obtuvieron cuatro fraccio--
nes:

1.- Extracto Hexanico.

2.- Extracto AcO-Et.

3.- Extracto Acuoso.

4,- Residuo Sé6lido.

1.~ Extracto Hexfinico.- Después de eliminar el disol-
vente se obtiene un liquido de consistencia oleosa y olor -
caracteristico, del cual cristaliz6 Asarona. El s6lido ob-
tenido se recristalizé con hexano, obteniendo un total de-
852.2 mg de Asarona pura a la que se le tom6 punto de fu---
si6én que fue de 57-58°C, y se le hizo Espectroscopia de --
U.v., I.R. y RMP: en espectroscopia de U.V. presenta tres -
miximos de absorcifn: uno a 225 nm, otro a 262 nm, y el ter
cero a 318 nm. En espectroscopia de I.R. presenta las si--
guientes bandas principales: 2820 cm'] (W) grupo metoxilo;-
1610 cm™* (W) doble enlace unido a un bencenoc; 1590 em™? -
(W) anillo aromdtico (muy sustituido); 1200-1220 (S) enlace
carbdno-oxigeno; 1040-1080 (S) grupo Eter.

* Ver pédgina # 16.



En espectrbscopia de RMP usando como rcferencia tetrametil
silano (CH3)4-SiH y como disolvente CDCl3 se obtu?ieron .-
las siguientes bandas: un doblete con sefial centrada a 1.9
ppm que integra para 3 hidr6genos del metilo vinilico (f);
tres singuletes con sefial centrada a 3.83 ppm que integra-
para 9 hidr6genos de los met6xidos (c); una sefial a 6.48 -
ppm que integra para 1 hidr6geno aromitico (b); una sefial-
a 6.92 ppm que integra para 1 hidr6geno aromitico (a); una
seflal centrada a 6.05 ppm que representa un cuadruplete --
por interaccién de [e) con (f) y un doblete por interac --
cién de (e) con (d), que integra para un hidr6geno vinili-
co (e); un doblete con sefial centrada a 6.64 ppm por inte-
racci6n de (d) con (e}, que integra para un hidr6geno vini
lico (d). -

Los espectros antes descritos se compararon con los de Asa
rona reportados en la literatura (29,30); viendo que son -
iguales a ellos. Los espectros obtenidos se reportan en -
las pdginas 24,25 y 26.

2.~ Extracto AcO-Et.-Se destilé el disolvente obte --
niendo un liquido con las mismas caracteristicas del liqui

do antes mencionado, del cual cristalizé Asarona. E1 s6li
do se recristalizé con acetato de etilo, obteniendose 2.40
g de ASARONA pura a la que se le tomé punto de fusién que-
fué de 57-58°C., y se le hizo espectroscopia de U.V., I.R.
y RMP; en donde present6é los mismos ' miximos de absorcién-
y las mismas bandas que en los espectros descritos ante---
riormente para la Asarona obtenida del extracto hexénico.

3.- Extracto Acuoso,-Se sometid a una extraccidén 1i--
quido-liquido con acetato de etilo durante 72 hrs. al cabo




de éste tiempo se cambié el acetato de etilo y se continub
la extracci6ébn en las mismas condiciones por 19 hrs. mis --
dando asi por finalizada la extraccién.

Se reunieron los dos extractos y sc¢ elimindé el disolvente-
obteniendo 928 mg de extracto total, que contiene Asarona-
mezclada con otros compucstos, a dicho extracto se le lla-
mi FRACCION B

4.- Residuo S6lido .- 332.89 g de residuo s6lido se-
extrajeron en Soxhlet con cloroformo durante 50 hrs. Se -
concentrd el extracto obteniendo 3,374 g de extracto total

el cual contiene Asarona con varios compuestos. A dicho -
extracto se le ilamé FRACCION c

NOTA: El1 procedimiento de la extraccién de Asarona --
contenida en corteza de Elemuy estd resumida en ¢l diagra-
ma No. 2 (pdgina 23). '



DIAGRAMA No. 2

ELEMUY

Moler

Extraccion por ar

rastre con vapor

Extracto Extracto ,
Hexanico AcO-Et Extracto Acuoso| [Residuo Solido
Cristales Cristales Extraccion Extraccion
de de liquido~liquido solido-liquido
9 q en soxhlet con
ASARONA ASARONA con AcO Et CHC‘.L3
Mezcla de Mezcla de
compu'estos con| | compuestos con
Asarona Asarona
~FRACCION B FRACCION C
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II.- CUANTIFICACION DE ASARONA.

1.- CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA-ESPECTROFOTOMETRIA U.V.

a) CURVA ESTANDAR.- Se prepararon soluciones de-
1,2,4,8, y 10 Mg/ ml de Asarona esténdar para medir sus-
absorbancias a 260 nm usando etanol como disolvente (31, -
32); se repiti6 § veces la curva esténdar y los resultados
se trataron estadisticamente, obteniendo asf una curva es-
tindar corregida (concentracién de Asarona Vs, Absorban---
cias). ’

Dicha grédfica se us6 para determinar concentra--
ciones de Asarona en soluciones problema. Los célculos vy
resultados se reportan en las pidginas 34, 35y 36.

b) CUANTIFICACION DE ASARONA.- La fraccién A que
contiene Asarona se scpar6 por cromatografia en capa fina,
para separar 50 mg de mezcla se usaron placas de sflica --
gel (GF254 MERCK), utilizando como fase mbvil el sistema -
benceno-acetato de etilo [9:1] y como revelador 1luz U.V.
La aplicibn de la muestra se hizo en forma lineal y la ban
da correspondiente a Asarona se recuper6 y se extrajo con-
cloroformo, después de eliminar el disolvente calentando a
bafio marfia se obtuvo Asarona.

La Asarona asi obtenida se llev6 a un vol(men de
10 ml, de aquil se tom6 una alicuota de 0.5 ml y se llevd a
10 m1; ésta solucibn se us6 para leer su absorbancia a 260
nm y fue de 0.780. Esta lectura se interpol6 en la grafi-
ca de la curva estindar antes descrita obteniendo como re-
sultado 11.3 Mg/ml de Asarona que multiplicada por el fac
tor de dilucién da como resultado 2.26 mg/ml de Asarona --
contenida en los 50 mg de la Fraccibén A analizada,
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El mismo procedimiento se siguié para la separa-
cién y cuantificaci6ébn de Asarona en las Fracciones B y (;
obteniendo como resultados en la Fraccién B una absorban--
cia de 0.564, la cual corresponde a 8.9 Mg/ml de Asarona,-
que al multiplicar por el factor de dilucifn da 1.78 mg/ml
de Asarona contenida en los 50 mg de la Fracci6n B analiza
da,

En la Fraccién C, la Asarona separada por croma-
tografia en capa fina se llev6 a 10 ml, de aqui se tomd --
una alicuota de 0.2 ml y se 1llevé a 10 ml, a ésta solucién
se le determiné su absorbancia a 260 nm y fué de 0.36 que-
corresponde a 5.5 Mg/ml de Asarona, que multiplicada por -
el factor de dilucién da 2.75 mg/ml de Asarona contenida -
en los 50 mg de 1a Fraccién C analizada.

Los resultados se reportan en la pigina 39,



CROMATOGRAFIA EN COLUMNA-ESPECTROFOTOMETRIA U.V.

a) CURVA ESTANDAR.- Se utilizé la misma curva estfindar
que para la cuantificacién de Asarona por Cromatrograffa en
Capa fina-Espectrofotometria U.V.

b) CUANTIFICACION DE ASARONA.- Otro método que se uti-
1i26 para la separacifn de Asarona presente en las Fracci6-
nes A, B, y C fué el método de cromatografia en columna; en
el cual 150 mg de FRACCION A se pasaron a través de una co-
lumna de cromatografia empacada con 15 g de sfilica gel ----
(0.063-0.2 MERCK), usando una mezcla de benceno-acetato dec
etilo [9:1] como eluyente, obteniendo asi Asarona.

La Asarona vbtenida anteriormente se llev6 a 10 ml, --
de aqui se tom6é una alicuota de 0.1 ml y se llev6 a 10 ml;-
a ésta solucién se le determind su absorbancia a 260 nm la-
cual fué de 0.390 y se interpold en la curva estéindar, ob--
teniendo como resultado 6.0 Mg/ml de Asarona que al ser ---
multiplicada por el factor de dilucibn da 6 mg/ml de Asaro-
na presente en los 150 mg de- Fracci6én A separada por croma-
tografia en columna.

El procedimiento anterior se sigui6 para la separacifn
y cuantificaci6én de Asarona en las Fracciones B y C, obte--
niendo como resultados:

- FRACCION B, una absorbancia de 0.294 que interpolada en -
la curva estandar da 4.4 Mg/ml de Asarona y multiplicada --
por el factor de dilucién da 4.4 mg/ml de Asarona en los --
150 mg. de Fraccién B,



FRACCION C.- Absorbancia igual a 0.450 que correspon-
de a 70.0 Mg/ml de Asarona, que multiplicada por el factor
de diluci6n da 7.0 mg/ml de Asarona contenida en los 150 -
mg de Fracci6n C.

Los resultados estdn resumidos en la tabla de la pédgina --
41.
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2.- CROMATOGRAFIA DE GASES.

El trabajo se inici6 estableciendo las condicié6-
nes adecuadas para obtener los mejores resultados, en un -
cromat6grafo de gases Varian modelo 3700,

Teniendo como base los datos bibliogrdficos ---
(7,8,9,10,11), y después de haber probado varias condicio-
nes de trabajo, se procedié a proponer el método analitico
en las siguientes condiciones:

- Columna: Vidrio
longitud: 5 pies.
didmetro 1/4 de pulgada.

- Soporte: Chromosorb W  A/W
malla 80/100

- Fase estacionaria: FFAP
concentracién: 10% en cloroformo.

- Gas acarreador: Nitrégeno.
flujo: 22 ml/min.

- Temperatura: Isotérmica.
Columna: 220°C
Inyector: 250°C
Detector: 250°C

- - Detector: Jonizacidén de flama.



Para la cuantificacién de Asarona por cromatogra-
fia de gases sc¢ emplearon dos métodos: 7

a) Método de.la Curva Estdndar,

b) Método de Estandarizacién Interna.

a) METODO DE CURVA ESTANDAR.

Para la curva estdndar se hicieron soluciones de-
0.1, 0.2, 0,3, 0.4, 0.5, 0.6, 0.7, 0.8, 0.9, y 1.0 mg/ml --
de Asarona esténdar en cloroformo, se inyect6 en el croma--
tégrafo de gases 1M1 de cada una de ecllas, en las condi---
ciones antes mencionadas.

Para aspectos cuantitativos el drea bajo la cur--
va del pico es directamente proporcional a la concentracién
de las moléculas que estan proporcionando ese pico, por lo-
que se construy6 la curva graficando concentraci6n de Asaro
na Vs. 4rea bajo la curva; y se usari para determinar con--
centracidénes de Asarona en las soluciones problema,

Los resultados se reportan en la pdgina 41,

Para la cuantificacién de Asarona en la FRACCION_

A se prepard una solucién de 1 mg/ml y se hizo el cromato--
grama con 2,5 M1 de €sta solucibén; por el tiempo de reten--
cidn se identificé el pico correspondiente a Asarcona; el va
lor del drea bajo la curva de éste, se interpolé en la cur-
va estdndar determinando asf la concentracibn de Asarona --
contenida en la Fraccién A.

Para la cuantificacién de Asarona en las fraccio-
nes B y C se siguid el mismo procedimiento que en la Frac--
cién A, Los resultados se reportan en la plgina 43,



~ b) METODO DE ESTANDARIZACION INTERNA

Después de haber probado varios compuestos, se
utilizé behenato de metilo como estdndar interno (7).

El procedimiento que se sigui6é es el siguiente: a 100-
mg de la FRACCION A se le afiadieron 10 mg de behenato de --
metilo y se afor6 a 100 ml con cloroformo obteniendo asf, -
una solucién '"problema-patrén'" (7). Se hizo el cromatogra
ma inyectando 2 A1 de la soluci6n en las condiciones de tra
bajo mencionadas. Se determinaron las fdreas bajo la curva-
de cada pico, y se hicieron los cdlculos correspondientes -
para obtener concentracifn de Asarona presente en'la frac--
cién A, en relacifn al estdndar internc (33).

Las FRACCIONES B y C fueron tratadas de igual forma --
para determinar concentracién de Asarona en cada una de e--

llas. Los cdlculos y resultados se reportan en las péginas
48 y 49.



RESULTADOS .
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1.-ESPECTROFOTOMETRIA U. v,

a) CURVA ESTANDAR,

Concentracion Absorbancia
Mg /ml a 260 nm
1.0 0.115
2.0 0.162
4.0 0.248
8.0 0.529
10.0 0.68

Los datos de absorbancias que aqui se reportan, son el
promedio de las 5 determinaciones que se hicieron para cada
una de las concentraciones, estos datos fueron ajustados-
por minimos cuadrados (34,35) como se indica a continuacibn
obteniendo la siguiente ecuacién:

Y = 0,06X + 0.03

n n n
n £ Xivi - (£ Xi) ( £ Yi)
x=1 x=1 x=1

n
n% Xil - ( £ Xi)?

1 x=1

N Mo



donde:
n
n= §; £ XiYi = 12.478;
x=1 )
n n 2 n
£ Yi = 1,735 £ Xi® = 185; £ Xi = 25§
x=1 x=1 x=1

por lo que:

5(12.478) - (25) (1.735)

5 m = 0,06
5(185) - (25)
- Y=mX+Db
donde: ) : _
m= 0.06; X=5; Y = 0.347
Por 1o que:
.0.347 = 0.06 (5§) + b
b = 0.03

Obteniendo asi la ecuacién:
Y =0.06X + 0,03

Con un coeficiente de correlacidén-de 0.995
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b) REPRODUCTIBILILAD DE LA SEPARACION DE ASARONA POR
CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA.

Para demostrar que ¢l métode de separacién de
Asarona por cromatografia en capa fina tiene una buena
reproductibilidad se hizo lo siguientc:

Sc aplicaron lincalmente 2 mg de Asarona estdndar
en una placa cromatogrdfica, se¢ eluy6 con una mezcla de
benceno-acetato de etilo 9:t , y se revelé con luz U
V.; ia banda correspondiente a Asarona se recuper6 de -
la placa y se extrajo son cloroformo, el que se cvapord
posteriormente calentando en bafio marfa. La Asarona --
asi obtenida se llevd a un voldmen de 10 ml del cual se
tomé una alicuota de 0.5 ml y luego se llevé a 10 ml; a
ésta solucién se lc determiné su absorbancia a 260 nm e
interpolindola en la curva estfindar se calculé la con--
centracibn de Asarona en la solucifn; a ésto se le lla-

mé Concentracién de Asarona obtenida ( Mg/ ml),

La concentracién de Asarond obtenida (pug/ml) se multi-
plict por 200 que es el factor de diluci6n, obteniendo-
asi Asarona total recuperada de la placa en mg/ ml,

El procedimiento anterior se hizo 3 veces mis en las --
mismas condiciones obteniendo los siguientes resulta --

dos:

Peso de Asarona Concen, ASARONA
estandar aplica- | Absorbancia |de Asarona | Factor de |total recu-
da en coda placa a 260 nm obtenlda | 4ijycign |Peroda de

m /mi coda placa.

9 Mg mg/ml

2 0.560 8.8 200 1.76

2 0.540 8.5 200 1,76

2 0.504 7.9 200 1.58

2 €.537 8.4 200 1.68
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Los resultados sc¢ trataron estadisticamente ---
(34, 35) como se muestra a continuacién, encontrando que-
la reproductibilidad del método bajo las condiciones en--
que se trabaj6é, tiene un coeficiente de variaci6bn de 4.3%

Coeficiente de variacién = g
X
donde:
S = Desviacioén esténdar.
¥ = Media aritmética.
s =“ ! (£ Xi - X)?
n - 1
donde:
n = 4; Xi = absorbancia a 260 nm;

>
]

0.535 = promedio de absorbancias a 260 nm.

Sustituyendo los datos obtenidos, en las f6rmulas
anteriores se tiene:

S =1“—-—]-—(0.560-0.535)2 + (0.540-0.535)2 + (0.505-0.535)2 +

4-1 (0.537-0.535)2
S = 0.023202
c.v. = 8023202 y 44, C.V. = 4.3 %

0.3535



c) CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA-ESPECTROFOTOMETRIA UV,

Las absorbancias que aqui se reportan correspon-

den a las de las soluciones hechas a partir de la Asarona-
separada por cromatograffa cn capa fina, estas absorban---
cias se interpolaron en la curva estindar obteniendo la --

concentraci6n de Asarona en cada una de ellas; a ésta con-

centracién se le llamé Concentracidn de Asarona obtenida -

M¢/ml.

La Asarona contenida en los 50 mg de la nwuestra-
aplicada (mg/ml) para cade una de las fracciones,

se cal--

culéd multiplicando la concentracién de Asarona ohtenida --
(ug/ml} por el factor de ¢ilucién,

Asarona cop
Peso . Concen. tenida en
FRACCION Absorbancia de Asarong Factor los 50mg
de muestre Q ) de
obtenida ditucié de muestra
mg 260 nm X itucion aplicada
Mg /mi mg/ml
50 0.708 1.3 200 2,26
50 0.564 8.9 200 1.78
c S0 0.360 5.5 500 2.7%

NOTA: El procedimicnto de cromatografia en capa fina-espec

trofotometria U.V., se explicé detalladamente en las

pdginas 27 y 28; aqui s6lo se reportan los resulta--

dos.




d) CROMATOGRAFIA EN COLUMNA- ESPECTROFOTOMETRIA U.V.
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De la Asarona separada por cromatografia en co-

lumna se hicieron soluciones, a las que se les determina-

ron sus absorbancias a 260 nm interpoldndolas en la curva
estindar para determinar la concentracién de Asarona en -
cada upa de ellas; a ésta concentracién se le 11lamé Con--

centracién de Asarona obtenida (yg/ml).

La Asarona contenida en los 150 mg de muestra -
aplicada para cada una de las fracciones, se calculé mul-
tiplicando la concentracién de Asarona obtenida gug/ml) -
por el factor de dilucién,

Asarona con
Peso de . Concen, tenida en
FRACCION | muestra - | "P*°™%™0 | 4o ascrona | Fo6i°" | los 150 mg
' de muestr
mg a 260 nm obtenida ditucidn aplicada a
Mg/mi
mg/ml
A 150 0.390 6.0 1000 6.0
B8 150 0.294 4.4 1000 4.4
c 150 0.450 7.0 1000 7.0

MOTA: El procedimiento de cromatografia en columna-Espec-
trofotometria U.V. se explic6 detalladamente en las
piginas 29 y 30, aquf s6lo se reportan los resulta-

dos.
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METODO DE CURVA ESTANDAR

a) CURVA ESTANDAR:

Concentracion
mg/ml

Area
cm*

-

CWD AU S wiro —

'
- 000000 O0COO O

-

5.88
13.84
24,40
24.92
40.00
27.36
48.40
58.48
61.92
58.64

Estos datos fueron ajustados por minimos cuadrados

obteniendo la ecuacién:

Y = 63X + 1.7

Con un coeficiente de correlacién de 0.955.

Los cdlculos para llegar a la ecuaci6n anterior, son los-
mismos que se indicaron para el ajuste de la curva estén-

dar de Espectrofotometria U.V. (pdgina 32),



Area
m.mt
600 1
500 4
400 4

300 «

200 4

100

CURVA ESTANDAR

Concentracion

mg/ml

Vs

Area

mnt

Y= 63X+ 17

. 2

e

09 10

Conc. mg/ml
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b): CUANTIFICACION DE ASARONA EN LAS FRACCIONES:

Concen. Volumen Th Area | Concen.
FRACCION de muestra | inyectado | de Asarona . | de Asarona
mg/ml M min. cm. mg/ml
1 2.5 6.8 10.20 0.134
B 1 2.5 5.5 7.8 0.096
C 1 2.5 6.1 12.90 0.177

pdginas siguientes.

Esta concentracién de Asarona fué determinada median
te la curva esténdar en funcidn del drea bajo la curva del
pico corrcspondiente a Asarona (27).

Los cromatogramas obtenidos para cada una de las ---
fraccibnes y para la curva estindar, sc reportan en las --




- 4a-

YO v 0 e v

0.1 ag/t
7y 59 min,
Sansib, = & 320"

CURVA_ESTANDAR,

0,2 vg/al
Ty = 6.2 i, o
Sennd, = 4 x 107

s 11 oW g Y oy W T Y

0.1 ag/al
o= 6. .
Senatd, = ¢ 3 107 Y

0.3 ngmt
e €1 ain.

Sevatt 10”10

T

HALsTRITIY

|
i

i

“* 0.6 ng/al

T, ¢ 6.1 atn,
Senatd, = 8 x 107

© Semstd, = 8 x 10710

0.0 ng/m1
L RIS

Ty = 6.1 atn.

" Savaib. « 8 10”0




00:401000+11 ON 91iegd 1’50PN ILON FIWINY 03 Y'S'NYINYA

[

1 ]

o

[SET

N

CO-4UH00-1L ON WV J0'S OIIN SILON WIIRILII 0 VS NVINYA

PRACCION A, E
—

Comcontraciéns L mg/ml (solvente: 0!(013). v
Volumen inyectados 2.5 ul. i
Columnas PFPAP 10% -

Presidn: 18 psig.
Vel, de la cartas 1 cm/min y 0,25 cm/min,
Temperatura de la columnai 22000.
Temperatura del detector: 25000.
Temparatura del inyectors 250 C.
Semsibilidad: 1 x 10 10,

NN ©. 26 crmafimina, g

-Sb -



-

00-464000+4L 'ON LV S 0'SOUNIN SZLON VIEH 0% ¥ S NPIHYA

e o i . vl o 4 ' FRACCION B,

1

Conc, lmg/ml en CHCL4
Vol, imyec.: 2.5 aul,
Columna: FPAP 10%
Prentdn: 18 psig.
Vel., carta: 1 cm/min.
T, columna: 220°C.
T. 1nyector:250°c.
T, detector:250°t2.
Sensibil

’ .

-10

idad: 1x10 7,

B

Vslzo.28 s‘\n/;..'ﬁ

——




<At

FEOIBY QII0) OIS e SRV LA

v l ’ PRACCION C .
| L. :
1 LT e | " .7, concentracids: 1 mg/ml (solvente: CHcla)
; I i : Volumen inyectado: 2.5 . h
-1 it ' ! Columna: FPAP 10%
! ! | . Preaidn: 18 psig.
g4 ok i Vel. de la carta: 1 em/min, y 0.25 cm/min,
H : ] ' 1 Temperatura -de la coluanas 22000.
; : ’ . ' Temperaturs del detector: 25000.
A : Temperatura del inyect2I6 2590°C.,
Lo | i Sensibilidad: 1 x 10 .
A ;
I B ; ,
Cobo b ! '
Do ’ ; .
( Do 3 . : -
' Lo ‘, : } !
! . : ) X ' P : :
b i <—ASABONA | | . N 2
[0 R | Tpe6.lmim, | IR Pob
N ! T P B I
i | IR |
. . : i i . ;
; ! I o T ; :
; f o P . i
[ I H
) .
[ :
! H
)
i
.




- 48 -

METODO DI ESTANDARIZACION INTERNA.

Peso del Peso del Volumen ASARONA St. INTERNO %
FRACCION exf:g;tol St. int. }invectado | Tn |Area | Tp |[Ares Asarg
en mgm en r:‘(;o ml ul min cm? | min. | em? na.

100 10 2 7.2 | 6.96 17.3 [ 13.60 5.1

B 100 10 2 6.2 1376 | 17.3 [ 11.97 3.14
c 100 10 2 6.1 {1302 | 17.0 | 15.22 8,55

E1 § de Asarona reportado se calculé de la siguiente
forma: (33)

- Ax
Wx = Ws s
donde:
Ws = Peso en mg del estdindar interno.
Wx = Peso en mg de Asarona contenida en la Fracci6n.
As = Area bajo la curva del estindar interno.
Ax = Area bajo la curva de Asarona.
4 de Asarona = Peso en gramos de Asarona X ]00'.
Peso en gramos de la Fraccién
% de Asarona en la Fraccibn A:
2
- Ax | 6,96 cm” _
Wx = Ws As © 10 mg 3.6 enZ S.11 mg.

% de Asarona =0'085:1§ = X 100 = 5.11

.
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3 de Asarona en la Fraccién B:

Ax 2
Wx = Ws = 10 mg 3.76 cm
A ——t T2 = .
S 11.97 cm 3.14 mg

0.003141

= = 3
% de Asarona t1g -~ 100 = 3.14 ¢

¢ de Asarona en la Fraccién C:

2
Ax 13.02 cm

Wx = Ws == = 10 mg = 8,55 mg
As 15.22 cm?

% de Asarona = 0‘00852 X 100 = 8.55%

Los cromatogramas obtenidos para cada una de las
fraccibnes se reportan en las piginas siguientes.
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DISCUCION DE RESULTADOS.

La destilacifn por arrastre con vapor que se utilizé
para la extraccién de Asarona de raiz de Calamus no di6 --
resultado, lo cual pudo deberse a que la cantidad de rafz-
usada era pequefia en relacién al tamafio del aparato, y de-
bido a su construccifn no permitié que los vapores al con-
densarse entraran en contacto con el hexano, por lo que no
se obtuvo Asarona en el extracto hexinico.

En la destilacifn por arrastre con vapor de Elemuy -
se tom6 en cuenta este problema y se usé una cantidad con-
siderable de corteza de Elemuy, y en &ste caso al final --
de la extraccién si se logré obtener ASARONA pura:

Para tener una base de que los resultados obtenidos-
en el anilisis cuantitativo de Asarona por Cromatograffa -
en capa fina-Espectrofotometria U.V. son reales, se hizo -
la cuantificacién de Asarona por Cromatograffa en columna-
Espectrofotometria U.V. comparidndose los resultados obte--
nidos por dmbos métodos viendo que existe una gran semejan
za entre ellos; aunque en el primer método la cantidad de-
Asarona es ligeramente mayor que la cuantificada por el --
segundo método. Lo anterior puede deberse a varios facto-
res de trabajo como por ejemplo, en el método de columna -
hubo problemas al tratar de disolver la muestra en la mi--
nima cantidad de disolvente para su aplicaci6én, ya que no-
se disolvié totalmente quedando un residuo s6lido en mini-
ma cantidad; lo que no sucedidé en cromatograffa en capa --
fina, ya que para ello se hizo una solucién de muestra en-
un volGmen mayor de disolvente aplicando la alicuota que -
corresponde a la cantidad de muestra deseada.



¢

También pudo haber pérdida de producto al reunir las
fracciones recolectadas de la columna donde se encuentra-
Asarona pura, ya que ésto implica un mayor manejo de ma--
terial y por lo tanto del producto; lo que no pasa en el-
método de cromatografia en capa fina, puesto que todo el-
producto se recupera directamente de la placa y se trans-
fiere a un matraz, para posteriormente hacer una extrac--
cién.

El tiempo en el que se lleva a cabo cada uno de los-
métodos puede ser otro factor, ya que en cromatografia en
columna la Asarona esta por mids tiempo en contacto con la
silica gel pudiendose retener en ella una cierta cantidad
de Asarona, aunque &sta sea minima; en cambio el método -
de cromatografia en capa fina se lleva a cabo en un tiem-
po menor que el anterior, evitando asi que la Asarona ---
esté en contacto con la silica gel por méds tiempo.

Se hizo también el andlisis cuantitativo de Asarona-:
por dos métodos de Cromatografia de Gases, el primero fué
el método de Curva Estdndar, y el segundo el método de --
Estandarizacién interna, ‘

Los resultados obtenidos en el segundo método, con--
cuerdan con los obtenidos en espectrofotometria; sin em--
bargs, les resultados obtenidos por el primer método no -
concuerdan con los obtenidos en espectrofotometria ni con
los obtenidos en el segundo método de cromatografia de --
gases.,

Para lo anterior debe mencionarse que en las condi--
ciones en que se realiz6é éste trabajo no es vilido compa-



rar la Cromatografia de Gases con la Espectrofotometria--
U.V.; pero a pesar de &sto, en los resultados finales al-
calcular el porcentaje de Asarona en planta total existe-
una relacidén muy estrecha. También es posible con los --
datos obtenidos, indicar que la cromatografia de gases --
presenta ventajas para elaborar un método analitico, ya -
que su sensibilidad es mayor que la de U.V. y el tiempo -
de andlisis puede ser més corto., Seria recomendable di--
sefiar y llevar a cabo el método de anédlisis cuantitativo-
instrumental.

Como Gltimo punto de apoyo para confirmar que los da
tos obtenidos por el método de Cromatografia en Capa Fina
-Espectrofotometria U.V. son reales, se recurri6 a la 1li-
teratura (1); en la cual se reporta que en 1250 g de Ele-
muy el 0.42% corresponde a Asarona; y los datos obtenidos
en ésta Tesis por el método mencionado, indican que en --

658.8 g de corteza de Elemuy el 0.55% corresponde a Asa--
rona.

El porcentaje de Asarona en raiz de Calamus no se --
encuentra reportado en la literatura.
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CONCLUSIONES.,

De la destilacién por arrastre con vapo» no sc¢ ohtuvo
Asarona de la raiz de Calamus; sin embargo sc¢ obtu---
vieron 3,2552 g de Asarona de la corteza de Elemuy.

La destilacién por arrastre con vapor no fue suficicen
te para extracr toda la Asarona contenida cn corteza-
de Elemuy, por lo que se recurrid a la extraccibn 17-
quido-liquido y s6lido-liquido; también se recurrié -
a dicho método para extraer Asarona de raiz de Cala--
mus.

En la Fraccidén C hay mayor cantidad dc Asarona, si---
guiéndole la Fraccib6n A, y por Gltimo la Fracci6én B.

De acuerdo a los resultados obtenidos en Cromatogra--
fia en capa fina-Espectrofotometria U.V., el rendi---
miento de Asarona en 35 g de raiz de Calamus c¢s de --
%.86%; y el rendimiento de Asarona en 658.8 g de cor-
teza de Elemuy es de 0,55%.

El rendimiento de Asarona seg@in los métodos analiti--
cos empleados es:

ELEMUY CALAMUS
C. en capa fina: 0.55% 0.86%
C. en columna: 0.54% 0.76%
C. de gases: 0.68% 2.57%
(curva esténdar)
C. de gases: 0.58% 0.98%

(St. interno)



6.- En la raiz de Calamus hay mids Asarona que en-la corte
za de Elemuy.

7.- Con los resultados obtenidos se puede concluir que el
método de Cromatografia en capa fina-Espectrofotome--
tria U.V. es un método analitico adecuado y confiable
para la cuantificacién de ASARONA,



.10,
11.
12,

14,

15.

16.

BIBLIOGRATTIA,

Enriquez R., A. Chidves. and F. Jauregui; Phytoche--
mistry 1980; 19; 2024-2025

Sdnchez, R. and V., Ruiz; (1975) La Homeopatia en --
México; Vol., 32.

21 CFR 3.65 (a) (b) (c); F.R. Doc 68-5556; May 1, -
1968.

Merck Index 9a ed. Merck § Co.

Ross, M. and Dandiya; (1960) Naturc 185, 466.
Guenter E. and Dalthausen; The essential oils Vols.
I y VI; D. Van Nostrand Co., INC., New York 1949,
Dyer, Martin, Buscemi; Journal of the AOAC 1976; 59
(3); 675-677.

Shulgin Alexander; J. Chromatography, 30 (1976); -
54-61.

Baxter, Fan and Kandel; Canadian Journal of Chemis-
try; 60, 154 (1962).

Damon L.; Journal of the AOAC, 1973; 50 (5).
Shulgin, Nature 197 (1963) 379.

Connors K.; Curso de Andlisis Farmacéutico; Ed. Re-
verté, S.A. 2da. ed. 1980.

Skoog, A; Fundamento de Quimica Analitica; Vol. II;
Ed. Reverté, S.A.

Watty, B.; Quimica Analitica; Ed. Alhambra; lera. -
ed, 1982,

Morcillo, R.; Espectroscopia; Ed. Alhambra, S.A, --
lera, ed. 1972.

Pecsok, R.; Métodos moderhos de Andlisis Quimicos -
Ed. Limusa, México; lera ed. 1973.



17.-

19.-

20, -

21.,~

22.-

23.-

24, -

25.~

26. -

27.-

28.-

30.-

32.-

Willard H., L. Merritt, J. Dean; Métodos Instrumen-
tales de Analisis; Compafifa Editorial Continental,-
S.A. México; lera ed. 1978.

Charlot; Curso de Quimica Analitica General; Vol. -
1I; Ed. Toray-Masson, S.A.; lera ed., 1975; Espaifia.
Strobel, M,; Instrumentacidén Quimica; Ed. Limusa --
Wiley, S.A.; México, 1968.

Galen, W.; Instrumental Methods of Chemical Analy -
sis; Ed. McGraw Hill Company U.S.A. 1960,

Bobbit, J. and Schwarting A.; Introductién to Chro-
matography, N.Y., Reinhold Publising 1968.

Zweig G. and Sherma J.; Handbook of Chromatography;
Vols. I y II; CRC Press, Cleveland, 1972.

Kirkland; J.; Modern Practice of Liquid Chromatogra
phy; Wiley-Interscience, N.Y. 1971,

Storch de Gracia; Fundamentos de la Cromatografia -
de Gases; Ed. Alhambra; 2da. ed. 1975.

Dabyio, M.W.; Cromatografia de Gases Vol. I y II; -
Ed, Alhambra; lera ed. 1971,

Littlewood, A.; Gas Chromatography; Ed. Academic --
Press N.Y. and London; 2da. ed. 1970.

Mc Nair H., BoNelli; Basic Gas Chromatography; Va--
rian Aerograph; 4th. printing-January 1968.

Stahl, E.; Thin-Layer Chromatography; 2da. ed. N.Y.
Springer-Verlag N.Y., INC., 1969.

Sdnchez Viesca F. (19%68) Ciencia 26, 113-120.
Shulgin, A. (1965) Can J. Chem.; 43, 34 37.

Rao, C.N.; Ultra-Violet and Visible Spectroscopy; -
Ed. Butter Worths; 3era ed.

Silverstein, R.M.; Espectrometric Identificatién of
Organic Compound; Ed. John Wiley & Sons, INC. 1974.



- 00 -

Supelco, Inc., 19745 8 (6).

Dixon, W.; Introduccidén al Anflisis Estadistico; Ed.
MacGraw-Hill; 2da. ed. 1979,

Hubert, M.; Estadistica Social; Ed. Fondo de Cultura
Econémica; 1lera ed. 1981,



	Portada
	Contenido
	Introducción
	Antecedentes
	Parte Experimental
	Resultados
	Discusión de Resultados
	Conclusiones
	Bibliografía 



