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Existen numerosos estudios reportados en la lite
raturn.sobre flores completas. Se han estudiado grasas, ce
ras, colorantes Y otros compuestos, pero en todos ellos se

.habla de flores con todas sus partes. El presente estudio

se basa en la separacibn de cada una de las partes de una
flor tropical ampliémente distribuida en México, la §2133;
dra nitida, que por su gram tamafio permite la separacibén -
de céliz, corola, estambres y pistilos, (los estambres se
separaron en sus dos elementos constitutivos: filamentos y
anteras). ‘

El cbjetivo de este trébajo es identificar los -
diferentes compuestos quimicos presentes.en cada una de -

~ las partes de la flor y contribuir as{ a la fisiologia ve-
getal. |

La Solandra nitida pertenece a la subfamilia .-

Déturea de las Solgnacéas (1). Popularmente se le conoce -
con los nombres de: Qopé de COro, en el Diétritb Fedgrai; .
Puebla, Morelos y eﬁ el Estado de Méxi;b; Lipéca-Tgbue; en
iengua chontal, en el Estado de Daxaca; Tecomaxbchitl, en
nfhuatl; Tetona, en el Estado de Veracruz y Bule en el Es-~
tado de Gherrero (2). Esta es una planta leflosa, ttepadg -
'r:, de ramas extendidaé, que sé encuentra entre los 1,600
y los Z,Sod met:ds de altura. . :

La plantaAprésenta,hojas pentimeras, cada una de
cuyas unidades nide de ocho a digﬁiséis centimetros de lar
g0 por tres a once éentiugtros;de‘ah;ho.!tiené forma elip-
tica acuminaaa,vpresenta aﬁbasﬂcatas lisas, con meve ner-

vaduras en cada lado, y.es pccioiadg. Los peciolos miden -



de uno y medio a cinco centimetros de largo, son morados -
¥ presentan una acanaladura longitudinal,

Las flores de la Solandra nitida miden veinti -

trés centimetros de largo por quince a veinte centimetros
de ancho. Son flores terminales, solitarias con c4liz pen-
tangu}ado, de 16bulos agudos y desiguales., La corola, que
tiene forma de copa, esti formada por cinco ﬁétalos solda-
dos entre si, es de color amarillo intenso con nervaduras
de color lila y posee un aroma suave, sumamente atractivo
para los insectos. La flor tiene cinCO'estamﬁres, unidos a
la corola en su base, que miden de siete a diez centime --
tros de largo, tienmen forma sigmoidal; sobresalen del cé -
liz de la flor y presentan el mismo tono amarillo de los -
ﬁéialos. Cada estambre est4 unido a una antera en su por -
ci6n distal, que mide de cinco a die; milimetros de largo,
bilobulada, de colqr café claro. El pistilo es algo mayor
que los estambres, pues mide de dieciocho a veintitrés cen
;imetros.de largo; és de color amarillo en su extremo pro-
~ximél, que cambia a morado en su extremo distal y est§ ter
minado en un estigma verde, capitadd. El fruto mide aproxi
madamenfe‘siete‘centimééros de largo, es ovoide, liso y -
brillante (3). |

| En México se han reportado cuatro especies de -

Solandra: Solandra brevicalix, Solandra guerrerense, Solan

dra guttata y Solandra nitida. siendo esta Gltima preferi-
da como planta de ornato. En algunas localidades se le con

sidera una planta comestible, en otras se enplea el liqui-



do con;enido en los botones para aliviar la conjuntivitis
y finalmente en algunos otros lugares se le emplea en for-
ma de infusién como antitusive (tradicién popular).

Este estudio se inici6 con las grasas de corola
y pistilos, para lo cual se prepararon los correspondien -
tes extractos héxénicos, pero ademis se reporta aqui él -
aislamiento de varios compuestos puros del extracto cloro-
férmico de pistilos y los extractos metanblicos de corola
y estambres.

La importancia de estudips como el -presente radi
ca en sus amplias aplicaciones précticas, como por ejem -
plo, la prédicci6n de la calidad de la fruta (como' las pe-
ras), antes de la cosecha, por medio de la cuantificacibn
de la sacarosa en pistilos veinticuatro horas después de -

la polinizacibn (4).
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Las flores se han estudiado generalmente como un
todo, sin separar los 6rganos que las forman. De este mo -
do, inclusive cuando se ha estudiado la fragancia de las -
orquideas, se ha hecho colectando el aroma de 1a flor com-

pleta (6, 7). Y aun cuando se ha estudiado la flor comple-

ta, como es el caso del Narthecium ossifragum {8, 9), en -
el cual se han encontrade 22-hidroxicolesterol en forma de
glucbsido de sarsapogeninac#metoxi-ﬂ-metilzﬂfbutenélido, -
se desconoce de cual de sus partes proviene cada una y so-
bre todo, si tienen alguna funcibén especifica en el metabo

lismo,

OoH

R 22-Hidro xicolesterol

OH

| Encontrar yAcomparar la'compdsici6n quimica con

miras a elucidar la funciés bioquimica y fisiolbgica de -

las sustancias presentes en cada uno de los 6rganos de la

flor, ha sido uno de los méviles principales para el estu-

dio por partes, iniciado por Frankfurt y Schulze (10) en -
1895.

Uno de los primeros trabajos asi orientados que

encontramos es el de Karrer y Ostwald en 1935 (11). Ellos

.encontraron capsantina y anteraxantina en las anteras de -



Lilum Tigrinum,

Anteroxantina

Unos cuantos afios mis tarde,‘en 1948 Karrer y -

Tapp (12) estudiaron las anteras de Lilum candidum, encon-
trando que son muy ricas en carotenos, cisanteraxantina vy

ademis isohamnetina.

Cisanteraxantina - N0y

Las anteraS‘continuaron‘estudiﬁndose; asj en el
aflo de 1956, G.B. Samordov-Bianky (13) estudian el contenj

do de anteraxantinas y carotenos en las anteras de varieda

des fértiles y estériles de durazno (Persicaévglgaris).rng



ranja (Citrus sinesi) y mandarina (Citrus reticulata) du -

rante los periodos de botonacién y de floracién. Este au -
tor reporta una correlacién entre el aﬁmento en el conteni
do de carotenos durante la maduracién de la antera yla -
fertilidad del polen, expliclndolo por medio de las si --

ghientes tablas:

Duraznos
Contenido de (mg/100g de
material)
Carotenos Xantofilas
Botén Flor Bot6n Flor
Udarnir .,11.} 11.1 4.0 4.6
Elbert 12.2 18.0 2.5 2.2

Chaines-Cleng  10.1 11.0 2.65 3.7

Jidastabsky : 9.75 10.6 2.8 3.2
Citricos
Variedad . Contenido de Carotenos (mg/lOOg de
' mater1al)
Botén Flor
" Naranja
Ganlin 6.55 19.1
Koriolk 9.4 17.85

Washington-Habel 1.32 2.0
Méndariﬁji

Nasty-Micom  3.92 11,8
~emeses 7.0 13.3



5
24-Metil colesterol - 24-Et:l cotosterol
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El estudio de las anteras nos lleva a hablar del
estud1o quim1co del polen, el cual se ha llevado a cabo en
una amplia gama de plantas, con los mis diversos fines. -
Por ejemplo, en 1968 B.A. Knights, quien estudia el polen
e identifica esteroles diferentes a los contenidﬁs'en cual
quier otra parte de la planta (14); como parte de una se -
rie sobre el estudio de las variaciones en la composicién
del polen de las cruciferas, Yy encuentra que los esteroles

més caracteristicos de Brassica napus son el 24-metil-----

colesterol v el ' ZQQExilcplgggggpl;

o

En 1970 Pfahler y Linskens (15) emplean eL anuxx
"sis de aminofcidos y 5c1dos grasos como herranxenta para -
asoc1ar alelos especificos con sus fenotipos, dado que el
polen ofrece la ventaja de estar formado por células ha -
ploides independientes (no hay enmas;aram1ento'por caracte

res dominantes), metabGlicaménte'muy activas y capaces de

'lsintetizar una pared celular. Ellos descubrieron qué mien-

tras la composxcxbn de fcidos grasos se mantiene constan -

'te, la composicibn de aminoicidos varia ampliamente.

En 1972 Tatsuo Mitsuhashi y Sachico Muka (16) pu
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blican un estudio sobre el contenido de 4cidos grasos de -

polen de Pinus tumbergii, como parte de un estudio silvicg

la. Ellos encontraron que la grasa de dicho polen contie -

ne:

NGmero de 4tomos de carbono $
C12:0 0.1
C12:1 . 0
14 0.
€141 oo 9.2
C16 R 27.7
Cler 12
€18 BRI 9.2
Cigaa o 19.0
Ci8:2 34,0
Ci8:3 T ez
€20 B 2.4
€001 L S 12.2

Una vez iniciado el estudio de las anteras y po-
len, Se iniciarpn también las correlaciones y fueron Ka -
rrér, Eugter y Faust (17) quienes en 1950 correlacionaron
la cantiddd de epbxidos presentes en el polen y las ante -
Tas de 17 especies de plantas. |

En afios mis recientes (1978-80) F. Imperato relg
cidna el contenido de flavonoides en polen y eStigmas de -
cuafro especies de cucurhitﬁcgas, tratando de encontrar éll
guna relaciéh entre el tipo @e compuesto presente Y el 55-

xo0 de la planta, de acuerdo con 10 que Barber (18) habsa‘-
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rebortado en 1956, sin encontrar diferencias significati -

' vas entre ambos sexos.

Flavonoide

1‘ IsohémnetinafS-O-fruét6sido

2 Kﬁapherol-Q#O-robinobiésido

3 Rutina

4 Flavonoides menores:

5, 6,7 S-O-monoglucésidos de flavonol

Especie . Polen " Estigma

Cucurbita pepo 1. : ‘ 2, 4
C. maxima 1, 2,5, 6 1, 2, 3
C. moschata 1, 2, 3 2
C. fiscifolia 1, 4,5 1, 2

En 1980 F. Imperato (19) reporta sus estudios fi

toquimicos en otras 5 especies de la misma familia.

Flavonoide
Glucbsidos de Kaempherol
1 3 rufinésido
2. o » monoglucésido
3 . 3 diglicbsido
Glucbsidos ‘de Orcetina
'4‘ , ruﬁna 
Gluc&sidos de; | - Flavonol
H 6 , S-monéglucqsido‘

7 3-diglicé-ido
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Especie Polen Estigma
Lagenaria vulgaris 1, 6 ‘ 2, 4
_ Cucunmis citrulus 1 2
Scehium dule 1, 7 7
Ecballium elaterih 1, 7 1, 7
Bryonia doyca 1, 4 3,5

y 7

Otro tipo de esiudios que se han.llevadb a cabo
sobre partes de flores son los efectuados en los‘pétalos -
de la rosa de Bulgaria, por B Stoianova-Ivanova y K. Mlaae
nova (20) quienes siguen los cambios que presenta la com-
' p051c16n de las ceras desde el bot6n hasta la flor, Estas
autoras reportan que conforme madura la flor, las propor -
ﬂcionés‘de‘lds écidos oléico,‘linoléico y linolénico, va --
' rién, aumentando el primero y disminuyendo los:dos d1ei -
mos, »

* Taﬁbién se han encontrado sapogehinas triterpe -

hoidés; en pétalos de Fatsia japonica (21).

En 1975 encontramos el prxmer reporte (10) sobre

e1 estudio de 1la Solandra nitxda en el que se resefia la -

1nvest1gac1§n de sacarosa en las d1ferentes partes de la -
flor, encontrindose que no existe en c4liz ni en pistilos,
hugllaé en corola, cantidades apreciables en los filamen -
tos de los estambres y 0.4% enllas anteras.

' Las anteras continuaron estudidndose, y as§ en -
1976 (26) se reporta la presencxa de un hxdrocarburo, no -

mnexcosano. Y de dos alcoholos en el extracto hexﬂnxco .-
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(21), v 4cido dehihroacético en el extracto metan6lico. La
composicibén de la grasa de las anteras sin polen se estu -
dié en 1975 (22) y en 1979 se amplié el estudio (23), obte

niéndose los siguientes resultados:

Acidos Grasos No. de C v $
1975. 1979
No identificado - - 0.37
Léurico iz - 0.10
Miristico 14 0.8796 0.50
No identificado - 1.2091 0.55
Palmitico 16 39.9440 22.64
‘Palmitoléico 16:1 2,0727 - 0.82
Margérico: . 17 1.3562 0.55
Esteéirico 18 22,4541 14.89
01ico o 18:1 4.9258 2.58
‘Linoléico 18:2  5.6876 23.23
Araquidico 20 - 7.4223 3,57
Linolénico 18:3 1.0028. 19,38
Behénico 22 7.5263 5.74
N-tricosanoico 23 1.1875 0.32
No identificado - - 0.60

Lignocérico 24 3.6920 4.16
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Esterol , o '
No identificado o o 1.28
Colestano . ' R 1.04
No identificado o : H 2.10
Coprostanol, A'*Colesten-‘!&-ol, 2.5

Lf'-onlestadien-.i@-ol.

Colesterol ' - 0.14
Brasicasterol, (21-8)Demosterol,

‘ A"?Colestadien-:i §-01, Coleste-

Tol lgfgolesten-SB-ol.

 A*Ergosten-30-ol Compostanol  14.58
.J24 Metilencolesterol, Z& -Ergos |
tadien-3f-o0l.

/'Brgostérol-249..

B-Sitosterol S 38.25
Fucosterol o o 33.27
. lf“f’istigmasta-sﬂ-'ol' ! ' ‘ _

" No identificado i ’_ ‘ . 4.47

No identificado ' . C 1.85

Lavcorolé_de la flor ha sido estudiada también.
A partir del extracto hexénico se han aislado dos compues-

tos‘monotei’bénicos y un diterpénico.



monoterpenico M 16

N

Diterpenico A - /]k

Monoterpeno E

También de corola, pero ahora en el extracto me-

"tanblicose han aislado 3-acetil-4-metoxi-5-alil 6-me
til-$,4-dihidropirona (1) 5-alil. | 6-metilpirona-2 (2)

y 3-acetil-4-metoxi-5-alil - 6-metilpirona-2 (3} (24).

' - Dado que 1a Copa de Oro .pertenece'a la familia -
de las Solankceas, en 1981 (25) se hizo'la investigacién -

de alcaloides en la planta, encontréindose Solamente en --



raiz. Los alcaloides encontrados

lamina.

Alcaloide
Atropina

Escopolamina

17
fueron Atropina y Escopo-

t
0.0016
0.0020
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1). Los métodos cromatogréficos empleados para la
seﬁaraci6n y/o purificacibén de los compuestos fueron:
a) Cromatografia en capa fina (CCF), efectuada en placaé -
de gel de silice 60ﬁ 254 de Merck.

b) Cromatografia preparativa en capa fina (CCP), efectuada
| en placas de gel de silice tipo 60F 254 de Merck.
c)Cromatografia en columna, empleando gel de silice tipo -
60 Merck ( 0.063 - 0.2 mm ), en proporcién de 100:1 con la
muestra. .

d) Cromatografia en columna, empleando Xiesselgur Merck, -
en proporcibén de 50:1 con la mnestra.'
2) Los reveladores usados fueron: Luz ultraviole
ta, Acido sulf@irico 5N, Acetato de plomo en agua al 25 s,
3) E1 método espectroscébpico uSado fue el in
frarrojo (fR). Los espectros de infrarrojo se corrieron en
la Divisibn de Estudios de Posgrado de 1a Facultad de Qui-
mica en un esﬁectrofotémetro Perkin-Elmer 337 de doble haz,
en peiicula y en pastilla de bromuro de potasio. Otros mé-
todos espectroscdpicos que se mencionan son:
EM- Espectrometria de masas
CGL-EM - Cromatografia de gas-liquido - Espectrometria de
masas.
H-RMN - Resonancia hagnética nuclear de protones
| CIS-RMN - Resdnaﬁciq magnética nuclear de carbono 13.
4) Para el anflisis de grasas se utiliz6 cromato:
grafia gas-liquido. Los cromatogramas se hicieron en el 1la
boratorio de Cromatografia de Gases, Departamento de Quimi

ca Analitica de la Divisi6bn de E-tudios de Posgi-do, Facul
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tad de Quimica, UNAM. El aparato empleado fue un cromato -
grafo de gases Varian mod. 1400, con integrador computari-
zado Spectra Physics Sp. 4 100.

5) Los puntos de fusibn (pf) se determiharon en
un aparato Fisher-Johns y no han sido corregidos.
Claves Empleadas

1) Inicial de la parte de la flor correspondien-

te.

2) Letra que la distingue en caso de haber dos

partes con la misma inicial.

3) Iniciales del nombre sistemitico de la plan

ta.

4) Inicial del disolvente empleado para la obten
cibén del extracto. J A |

5) NGmero del extraéto'(romano).

6)'Nﬁmefo'de la columna a partir de la cual se -
sepgré'la sustancia (érébigo).

7) Nﬁﬁéro de la fraccibn a partir de la cual se - o
obtuvo la sustancia (romano).

8) Denominacibn particular del compuesto (arbi -
traria);

9) Si el compuesto no fue’ obtenidb'a partir de -
una cromatografia4én columna, tras el nﬁmerd
del extracto aparece Qu denominacién particu-
lar.

Alo largo de 1a temporada de floracién 1980-81,
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se colectaron flores de Copa de Oro en la ciudad de Cuay -
tla, Estado de Morclos.

Las flores aun frescas se cortaron longitudinal-
mente para separar las diferentes nartes: corola, céliz, -
pistilos, estambres y anteras. Las partes de la flor sc dc
secarah entre plicgues de papel filtro. Al sccarse ngunas
corolas alteran su colorido caracteris;ico, tornindose co-
lor cafe tabaco con manchas de‘color amarillo intenso.
| De las corolas secas se recortaron las zonas de
color ﬁmarillo intenso, para separarlas de las regiones de
color café y lila. Los filamentos de los estambres se sepa
raron de las anteras, asi como los'pistflos de ios cilices
y ovarios, que permanecen juntos.

Cada una de las partes se molié hasta obtener ﬁn '

polve fino, que se rotuld de 1a siguiente manera:

Nombre . Clave Peso (en g)
Parte amarilla de 1la corola Ca Sn ~ 71.55
Parte café de la corola Caf Sn 228.85
Ovario y Ciliz o Co sn  100.0
Pistilos P Sn 4.52
Filamentos'de los estambres E Sn 16.40

Anteras - A Sn 44.30

-EXTRACTO HEXANICO

'Sc montaron tres aparatos dc extraccibn contfﬁun'
(diagrama. No. 1) (soxhlet) de la siguiente forma:
1) 16.4g de polve de filamcnios de estambres.

2) 4.53g de polvo de pistilos.



22

3) 23.55g de polvo de parfe amarilla de la corbla.

Cubriendo con un volumen de hexano igual a tres

veces el volumen del producto.a extraer.

Se extrajo con hexano hasta agotar, cantrolando

cada uno de los extractos por medio de ccf. Se usaron como

disolventes acetona para la corola y acetato de etilo para -

los estambres y pistilos.

Los disolventes se eliminaron por destilacidn y los ex

tractos obtenidos se marcaron como:

_Nombre

Extracto hexénico de

- ¢orola amarilla

Extracto hexdnico de

+

estambres

Exffacto hexénico de

pistilos

Clave

Ca 5n H

ESnH

-,Pﬁsh H

Peso (g)

1.0432
0.1500

0.0759
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DIAGRAMA ¢ 1

Flor Completa

Corola amarilla Estambres ' Pistilos
Secar Moler Secar | Moler Secar| Moler
A 4 v
CaSn ESn ' PSn
71.55 16.40 4.53
Ex. Hexano - {Ex. Hexano E. Hexano. -
' CaSk‘H esiduo ESn H Residuo PSn H Residuo

3 S . - Ex. QHCLs‘

CaSﬁ c Residuo o PSn C Residuo

Ex. MeOll

Casn M Residuo - 7 Psn N ResTduo



Saponificacién (diagrama No. 2).

Una vez que se pesaron los extractos hexdnicos,
se hizo una ccf bidimensional de cada uno de ellos para -

contar el ndmero de manchas presentes.

~ Clave : Nimero de Manchas .
Ca Sn H 11
s Ho \ 6
P Sn H ; : 5

Para saponificar se 11ev6'a cabo una reaccién -
estgquiométrica con KOH en etanol (0.06 g/ml), calentando

a reflujo por seis horas con agitacién constante.

Clave Peso" ml de KOH
Ca’Sn H 1.043 4.6
E Sn H 0,150 0.66
PSnH - 0.075 0.33

Se cvaborG a éequcdad-y se extrajo el insaponifi

cable con éter de petrélcd.‘Sc agregd NC1 dilufdo hasta pi



DIAGRAMA ¥ 2

CaSn ' ESn. PSn

1) Ex con

. |1) Ex con 1)} Ex con
hexano hexano hexano
CaSn H EResiduo ESn ' H Residuo PSn H Residuo
1) KOH-EtOH ) KOH-EtOH 1) KOH-EtOH
2) A 6 .hs A 6 hs A 6 hs.
N2 %D>‘\:;

CaSn J Insap.

i:?ﬁ\ii\\\\‘\\\

ESn J Insap.

PSn J  Insap.
1) HC1 @il. 1) HCl dil. 1) HC1 dil.
v Vv
Agl CaSn ‘Agl ESn Agl PSn
0.4228 .0.0545 0.015
EST. il Esp. ¥2 Esp. 13
1jH2§04/5c0H_ 1)H,50/ ,MeOH 1) H,S0,/MeOH
2) A 124 2) 4
.\’
W W 4
CaSn EM ESn EM . PSn EM
Esp. #5 Esp., 16

v Acs. no Hidrox,'
Esp. M1 a 13

Acs. grasos  Acs. HNidrox
no hidroxi-
lados.,

Acs, ‘
. Hidrox.

Id. por cgl
Esp. # 7 a 10 ,
I1d. por cgl

‘Cromat. 1 a5 Cromat. # 6 a 9
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de tres y se extrajeron los Acidos grasos libres ----- o

con -acetato de etilo por tres veces.

Se evapord el disolvente y se obtuvieron:b : ,
Nombre Clave Peso Esp Not

Acidos grasos Agl Ca Snv 0.4287 1

libres de CaSnH 4

Acidos grasos Aglv E Sn 0.0540 2

libres de E SnH

Acidos grasos Agl P Sn 0.0150 3

libres de P SnH

La bbtencién de los icidos grasos se comprob6 -

por medio de espectroscopfa de ihfrarrojo,

Metilacibn

Los  Acidos grasog se disolvieroﬂ en clorofor
mo y se trataron comn metanol - Hz SO4 (conc) al 5%, calen-‘
-tando de sesenta a setenta ‘grados centigrados por “dos ho -
ras, con §g1taC16n constante, a reflujo y en bafio mar1a. -
Obteniéndose las siguientes cantidades de ésteres metili -

cos crudos.

Nombre Clave : Peso Esp No.
Esteres metilicos . Ca sn EM 0.5054 !
dé CaSnH “ |
Esteres metilicos ~  E Sn EM  0.0545 5
de E'Snl PR
Esteres’ metilicos _ P Sn EM v0.0347 ; k 6:*\"

de P Snlf
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Los ésteres se purificaron por medio de una cromatograffa
‘en columa, empleando como eluyente hexano-acetato de ctilo (75:25).
Para la purificacién de los ésteres met{licos de corola, -
- se hicieron dos cramatograf{as en columa: En la primera sc obtuvieron
cinco fraccion'és, de las cuales la segunda se identificd como de éste-
res met{licos por IR ( espectro No. 4 ). |
La segunda cramatografia en columa se hizo con esta frac-
cién, obteniéndose 23 fracciones, que se identificaron por IR. Las --
fraccioﬁes I a VII (cromatogramas 1, Z, 3, 4, 5, 6, y 7) se analizaron
" por medio de CGL. Las fracciones VII a XXIII correspondieron a 4cidos
' grasos hidroxilados, para los que se carece de estdndares y se envia -
ron a Alemania para ser analizados por CGL-MS.
En el caso de los ésteres metflicos de los pistilos, se -
: hizo‘ uha crdnatografia en columa ﬁe gel de sflice, pero como no hubo
seﬁaracién, se opté por hacer uma CCP. De ésta se obtuvieron nueve -
fracciones mis el‘ punto de aplicaci6n. Tras cesparar por CCF cada ma
‘de las fracciones obtenidas, se reunieron las fracciones semjéntes, -
obteniéndose 3 fracciones I, II, y Rde F. Se les identificé por IRy -

se hiz o 1a determinacifn por CGL (cromatogramas 8, 9, y 10).
Los ésteres metflicos de los estambres se continuarén tra-
bajando en otra tesis.

Con 25 gramos de corola sc hizo un nucvo cxtracto hexfni -

co. De éste se scpararon las ceras por precipitacién con metanol.
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En ccf mostraron cuatro manchas y se dejaron pa-

ra un estudio postérior.
EXTRACTO CLOROFORMICO

La corola y pistilos ya desengrasados se extraje
ron con cloroformo hasta agotanmiento (diagrama No. 3) con-
trolando por medio de ccf, empleando como eluyentes aceto-
na para el extracto de corola y acetato de etilo para el -
extracto de pistilos. Se reunieron todos los extractos --
iguales y se emplearon las siguientes claves:

NOMBRE : ' * CLAVE
Extracto cloroffrmico de la
parte amarilla de corola. CaSn C
Extracto’clordférmico.de

pistilos. | 3 . PsnC

Al comparar por ccf los extractos de pistilos para rcuniz_
los se observd que la composicifn variaba con cada cambio -
‘de disolvente.

CLAVE - NUMERO DE MANCHAS

PSnC1 -8 " L1
PSn C 8 - \ ‘ 10

Dado que el extracto PSn C 1 -8 muestra.dos mag;
chas; una de color }ojo magenta y otra dg color turduesa -
en presencia de luz‘ultrévioleta, se hizo una cromatogrg;-,
fia de cdlumné a partir de 406 mg de muestra. Dé esta cro-

matografia se obtuvieron seis fracciones, de las cuales la_
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Pistilo
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GRAMA # 3

s Desengrasados

siduo

1) Cromatografia en columna

con aéetato de etilo

190 fracciones de 0,5 ml c/u.

—
N

NN

11 1y v

PSn C 1-8 FJ  Psn

C1-8 M PSn C1-8 CE



uno, dos, tres'y cinco resultaron ser iguales.

Se hizo una ccf de las fracciones I y Il (FJ) -
contra un extracto en frjo de cdliz y uno de espinacas, -
comprobindose que la mancha roja era clorofila. Las frac -
ciones IV y V se reunieron en una sola (CE) ya que son -~
iguales en ccf. Las fracciones FJ y CE presentaron cristg—
les clibicos (cinco o seis cristales cada una), los cuales
aun necesitan purificarse para su identificacién. Se deja-
r4n para un trébajo posterior.

EXTRACTO METANOLICO.

La corola y los pistilos se extrajeron con meta-
nol hasta agotar. Los extractos se compararon por ccf para
su posterior reunién. Los eluyentes empleadoé fueron cldrg
formo-metanol ( 8:2 ) para corbla y benceno-etanol ( 6:4 )
para pistilos (diagrama No. 4).

- Al. comparar los primefos ocho extractos de coro-
la se observa que todos son diferentes. Por el'coior amari
110 ihtenso que presentan ée sospeché que podrian- contener
‘flavonas, asi que se hizo 1la prueba con los medios especi-
ficos para ellas, encontrindose que el medio de tolueno-:-
formiato de ctilo-écido férmico (5-4-1) da una buena sepa-
racibn en Klesselgur (herck) Se probaron también revelado
res para flavonas, siendo e1 acetato de plomo al 25 en -
agua el més satchactor1o.

Para trabaJarlo se e11g16 el primer extracto mc-
tan611co, dado que presentaba el mayor ‘nimero de manchas y

pesaba 8g. Se hizo una ccf b1d1mensxonal en el eluyente se

.
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DIAGRAMA ¥ 4

Corola amarilla desengra
sada y extrafda con CHCI3

1) Ex. con MeOH

aSn MI...CaSn MIV

1) Cromatograffa en col,
en Kiesselgur con
Mezcla # 1

-

cTea o Xoo JXVIL,LXVIT

a X
- CaSn M cy
Cromatografid'en col,

de Kiesselgur con
Mezcla ¥ 2

——

CL...XVIT
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leccionado, en la que se contaron 12 manchas y se monté -
una columna de cromatografia con Kiesselgur en la que la -

relacién muestra soporte fue de 1:50.

De esta primera columna se obtuvieroﬁ 18 fraccip
nes, de las cuales las fracciones I y X presentan crista -
les, los cuales aun requieren purificacién para su identj-
ficacién. Se dejardn para un trabajo posterior. La frac -
cibébn II presenta una sola manéﬁa. Su purificacién ; identi
ficacién se dejari también para un trabajo postgfior.

. Se hizo una ccf de todas las fracciones amari -
llas, en el mismo medié de la columna de cromatografia, -
Las fracciones Xb,'XV. XVI, y XVII, resultaron ser igua -
les, por lo que se les reunié, sec6 y pesé. Dado que con -
el medio dexla columna no Se obtenia una buena separacién,
se probaron todos los’medios para flavonas que recomiénda
Mabry (5), eligiéndose acetato de,etilq-metilqtilceténa-
4cido férmico-agua  5-3-1-1 ). '

4 Con 3.5 g de muestra y 175 g de Kiesselgur se -
,VmontG una Segunda columna de.cromatografia. De ella se ob-
 tuvieron 10 fracciones, las cuales sé @ontrolaron por ccf.

' Al concentrar la fraccién III de esta segunda co

lumna, se obserV6 la formacibn de'un precipitado rojizo, -
~con cristales oclufdos. El precipitado con cristales se se
‘paré de las aguas madrés; d;hdo origen a 1a5~frécciones -

IIIé Y IIIb, precipitado y 1fquido respectivamente. Se in-

tentd cristalizar algo disolviehdo el precipitado en la -

mezcla empleada en la columna y agregando mctanql;rse pre-

senta el vire a verde y la formacifn de unos cristales, . -
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qub al ser scparados y sccados presentan un color café TO-
jiio y aspecto pulverulento. Se sacé su punto de fusién -
(240°C), se cncontr6 su solubilidad (soluble en agua y par
cialmente soluble en metanol). Se sacd su espectro de IR -
en pastilla de KBr (Esp. No. 14). Egte compuesto se purifi-
cb por recristalizacibn de metanol y se le hizo ccf bidi -
mensional para comprobar su pureza, encontrindose una sola
mancha., (CaSn M1 I11a). Se sacéd espectro IR (esp. No. 14).
Los espectros de RMN y EM se harin posteriormente:para -
identificacibn.

Las aguas madres, fraccibn 111, presentan la for
macién de finos cristales aciculares. Las aguas madres de
la fraccién IIT, que se denominé 111}y 14q Presenta tam -
" bién cristales, pero en este caso son cfibicos y muy abun -
‘déntes. Se comprobarf su pureza y se identificarin por es-
- ﬁectroscopia de IR, H-RMN y EM.
| 1a fraccién I de esta columna, que en ccf exhibe-
'vﬁna sola mancha, présenta la formacibn de grandes crista -
““les hexagonales. Esta fraccibén se tratari en igual forma -~

“que las anteriores para su identificacién.
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Cromatograma No. 1, Fraccién EM Ca Sn II

Pico No, Ester Metflico No. de Ats, de C 1
del Ac. Graso
1 - ' - 0.340
2 - : - 0.050
3 - : - 0.080
4 - ‘ - . 0.09
5 - ‘ - ~0.144
6 Léurico | 12 ' 0.180
7 Mir{stico o 0.270
8 - - 1.820
10 ‘, N - . 0.550
1 - - 0.070
12 Palmitico 16 - 21.700
13 - - 2.420
14 - - | - 2,710
15 ‘ Bstsrico' ’ 18 ' 1.620
16 016ico o 18ad  37.380
" 17 R T - 11.620
18 | Linoléico - . 2,240
19 e . 0.290
© 20 | - o 1390

21 - L - " 1.010
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Cromatograma No. 2, ,JFraccidn
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Cromatograma No. 3, Iraccién EM Ca Sn V.

Pico No. Ester Metilico No. de Ats de C )
del Ac. Graso
1 - A - 3.390
2 Palmitico 16  38.040
3 ‘Estedirico 18 42.710
4 - - _ 15.85

. Cromatograma No. 4, Fraccion EM Ca Sn VI,

Pico No. Ester Metilico No. de Ats. de C 3
: del Ac. Graso ‘ ‘
1 - - 1.060
2 Palmitico 16 29.020
3 Bsteﬁrico . ; 18 ;7.390 .
4 - . 18.330

5 ‘ - S - 24.19

Pico No. Ester Metilico No. de Ats.'dcﬂ% %
‘ del Ac. Graso ‘
1 ‘ - ~ . - 1.380
2 Palmitico 16 1.960
3 Estedrico . 18 .44.370
4

- | s 27.340
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Cromatograma No. 9, EM PSn 1I (X)

'ico No. Ester Metilico No, de Ats. de C )
del Ac. Graso '

2 - . . B.439
3 - | - 14.416
4 Ciprico : 10 21,6061
5 . - 8.002
6 - | ‘ - 3127
7 - ' - 3,537
8 B 3,770
9 - - 2
10 | B P P 1 1
11 '-""" R Lo e 5.331
12 e . - 4.708
13 S MY
14 : Linoléiéo‘  | S as:z 4.655

15 e . © B.551
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Cromatograma No. 10, EM PSn Reuni6n de fra;s. ccp.

Pico No. Ester Metilico No. de Ats. de C $
del Ac, Graso

2 - | - 33.996
3 - - 3.924
4 Céprico 10 $.177
§ , - o ' 1.255
6 - -  0.685
7 - - R 1.556
8 . Miristico 14 . 4.883
s . - 0.624
10 - ‘ - f - - 1.586
11 Palmitico 16 23.512
2 - SR 3.453
13 = IR - - 0.900
w - S 5,456
15 Estehrico 18 18.868
16 018ico ~ 18:1 9.685
17 ' Linoléico 18:2 12.380

18 Araquidico 20 5,060
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En el estudio de la grasa de la corola de Solan-
dra nitida, se aislaron por cromatograffa en columna siete
fracciones (I -VII), que corresponden a ésteres metflicos
de los f4cidos grasos no hidroxilados. Por (Gl se pudicron
identificar los componentes de las fracciones I, 111, V,
VI y VII. lLos resultados sc encuentran en los siguientes -
cromatogramas (cromatogramas No. 1, 2, 3, 4, y 5). El cro-
matograma Nlmero 6.corresgonde a los ?sténdarQS'para los -
cromatogramas 1y 2; y el cromatograma 7 corresponde a los
estindares para los cromatogramas 3, 4 y 5.

En la purificacibén de la grasa de los pistilos_;
se obtuvieron 3 fracciones puras de ésteres metilicos de -
5cidos grasos no hidroxilados { Fracciones EMPSnI, EMPSn -
o II;'EMPSn RFpp ). E1 andlisis por CGL di6 como resultado -
“los croﬁatogramas 8, 9 y 10, y el cromatogfama 11, Que cg-
.rresponde a los estfindares pura esta determinaciénm.

El estudio de la grasa de los estambres de la -
1ﬁ§10r solamehte se inici6, 1legéndose hasta la mctiléci6n.
t\tm‘a aquf en adelante se cpntinué en otra tesis; pbr lo tan-

to no se 1legd a conclusiones.

De corola amarilla de Solandra nitida se ﬂiSIEIf
ron 5 compuestos, que se continuarfin purificando y estg"-
'diando‘por especttoscopid en un trabajo pesterior, con el
objeto dc establecer su estructura. Esfbs compuestos son -
~los siguientes: |

Pel extracto hex4dnico, CaSn l-ceras.
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Del extracto metanélico, la fréccién CaSn M I 2 L, CaSn M
12X, CaSn M 2 ITI a, CaSn M 2 III b, El tercero de estos
compuestos presenta una sola mancha en CCF bidimensional.

| El extracto clorof6rmico‘de la corola se estudia
r4 posteriormente.

De los pistilos de la flor, ademis del estudio -
de la grasa, se preparb uh extracto clorof6rmico del cual
se aislaron las fraccione% PSn C 1-8 FJ, PSn C 1-8 CE, PSn
1-8 M, que cristalizaron y seguirfn purificandose en un -

trabajo posterior para identificar los componentes,
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1) Se hicieron los extractos hexfinicos de coro -

la, estambres y piétilo de l1a flor tropical Solandra n{ti

da. De estos extractos se estudiaron complctamente las gra
sas de la corola y de los pistilos, efectuindose el anfli-
sis de los 4cidos grasos por CGL, obteniéndose los siguien
tes resultados: Del exf;acto hexanico se separé la grasa,

se saponificbé y después de metilar los 4cidos grasos se pu
rificaron e identificaron por CGL. Las fraccioncs EMCaSn -
11, EMCaSn III, EMCaSn V, EMCaSn VI, EMCaSn VII cbrrespog-
den a ésteres metilicos de 4cidos grasos no hidroxilados y

los resultados obtenidos de los cromatogramas se. muestran .

" en las siguientes tablas:



Cromatograma No, 5, fraccibén EMCaSn VII.

Pico No.

w

Ester metilico
del Ac. Graso

Palmitico

LsteliTrico

. de Ats.

16

18

Cromutograma No. 8, [raccibn EMPSn | payce.

I’ico No.
4

11
14

Ester metilico
del Ac. Graso

Clprico
Palmitico

Estelrico

No. de Ats. de €,

10
16
18

Cromatograma No. 9, fraccién EMPSn II (X).

Pico No. Ester metilico No. de Ats. de C. -
de! Ac. Graso ) )
4 Céprico 10

de C.

14  Linoléico .  18:2

TCromatograma No. 10, reunién de fracciones CCP.

CAraquidico

‘Pico No.  Ester metflico  No. de Ats. de C.
. del Ac, Graso

4 .Cﬁprico 10
8 Miristico 14
11 Palmitico 16

18 Estedrico 18
16 01éico 18:1
17 Linoléico 18:2
18

e

1.900
44.370

1.785
13.117
4.086

21.561
4.655

1.177
4.833
23:512

. 18.868

V.685

;5.000

74

12.380 -



Cromatograma No. 1, fraccibn EMCaSn II.

Pico No, Lster metilico No. de Ats. de C, 1
del Ac. Graso
6 Liurico 12 0.180
7 ' Miristico 14 0.270
12 * Palmitico 16 21.700
15 Estefrico 18 1.620
16 0léico Co18:1 37.380

18 Linoléico 1832 2.240
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2) Se prcparb el extracto hexénico de pistilos -
de la misma {lor. Se separf la grasa, se saponificé y se -
obtuvicron los 4cidos grasos libres, los cuales sec metila-
ron y purificaron por CCP y las fracciones que por IR de -
mostraron ésteres metilicos de 4cidos grasos no hidroxila-
dos sc¢ identificavon por CGL, obteniéndose los siguientes

resultados:



Cromatograma No. 2, fraccibn EMCaSn ITI,

Pico No,

11
13

Ester metilico
del Ac. Graso

Palmitico
0léico

Linoléico

No. de Ats. de C,

18
18:1
18:2

Cromatograma No. 3, fracciém EMCaSn V.

Pico No,
2
3

Ester metilico
Palmitico

Estefrico

No. de Ats. de C.
16
18

Cromatograma No. 4, fraccién'EMCaSn VI.

.Pico No.

Ester metflico

’ del Ac. Graso

Pélmitico

Estefirico

- No. de Ats. de C.

16
18

'

19.570

22.140

2.400

30.040

42.710

29.020

77

27.390
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5) Del extracto hexfinico de los estambres de la
filor sc separﬁ 1a prasa, se saponificé y los fcidos grasos
libres se metilaron. Estos procesos se controlaron por es-
pectroscopias de IR. Esta grasa se continud cstudiando en
otra tesis.

4) 11 residuo desengrasado de 1a corala amarilla
se extrajo con cloroformo y postcriormente con metanol. El
extracto cloroférmico se estudiard en un trabajo poste -«
rior. Del extracto metanflico se aislaron en diferente gra
do de purcza los compuestos: CaSn M 1 1I, Casn M I1Xx, -
CaSn M 1 2 11fa, CaSm M I 2 IIIb, qué auﬁ necesitan purifi
carse hasta obtener un solo pico en CGL ¢ identificarse -
por espectroscopfa. Esto se har{ posteriormente ¢n otro -
trabajo. . |

5) Del extracto hexénico se separé de las grasas -
el compueSto CaSn ll-ceras-, quc aun presenta 4 manchas en
CCF y necesita continuar putificéndoée para idcntificafsc,n
por espectroscopia. ' ' |

6) Del residuo de pistilos,desengrasados se pre-
paré el extracto ciorof6rmigo'y de al114 Qc-aiglaron las -
-fracciones PSn C1-8 M, PSn C1-8’CE, PSn C1-8 FJ,'qﬁe cfi§~
tﬁlizaron ybge seguirﬁn‘purificando para idcntificér‘sﬁs -

componentes potr espectroscopia para un trabajo postbrior;
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