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CAPITULO 1

INTRODUCCION



1. INTRODUCCION.

La obtencién de férmacos utilizando los recursos na-
turales existentes en el pais, resulta de capital impor-
tancia si se toma en consideracibn la severa crisis eco-
némica por la aue atraviesa el pais.

Dentro de este contexto, merece la pena seflalar el
hecho de que México importé atropina y escopolamina por
valor de $ 13,484.,00 6115. en 1983, Estos alcaloides se
obtienen industrialmente por dos métodos.

1. Por sintesis.
2. Extraccién de plantas pertenecientes a'la familia de
las Solan&:zeas.

Esta familia de las Solaniceas, cuenta con unos no-
venta géneros y mis de dos mil especies distribuidas en
zonas templadas y tropicales de toda la tierra. Muchas
son originarias de Suramérica y se encuentran ampliamente
distribuidas por toda la Rep@iblica Mexicana.

De la revisif6n bibliogrdfica realizada se concluye
que estas plantas contienen alcaloides derivados del gru-
po tropano, en particular atropina y escopolamina. A ni-

vel industrial se extraen de Datura stramonium que contie

ne de 0.2-0.7% y de Atropa belladona que contiene 0.3 6

0.4% en base seca de alcaloides totales.
Se considero pertinente realizar un estudio fitoqui-

mico de Datura suaveolens y Datura candida en cuanto a la




cantidad de alcaloides totales y de manera mis precisa, a
la proporci6n en la que se encuentran la atropina y la es

copolamina.
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2, OBJETIVO.

El presente trabajo tiene como objetivo el realizar
el estudio fitoquimico de dos Daturas que crecen en Méxi-

co: Datura suaveolens y Datura candida, recolectadas en

cuatro diferentes estados de la Repfiblica Mexicana.

El estudio fitoquimico involucra tanto la investiga~
cién del % de alcaloides totales en las diferentes nartes
de la planta (corola, flor, hoja, tallo.y raiz).
como la proporcibn relativa de atropina y escopolamina
presentes.

81 los resultados fueran satisfactorios, se podrd
contar con una materia prima mexicana, para la obtencién

a nivel 1ndustria1’de estos alcaloides.
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3.1 HISTORIA.

Empujado, quiz4 por la imperativa necesidad de poner
remedio a sus males, el hombre dirigid toda su atencibn
al mundo vegetal, ya que si &ste le proporcionaba alimen
tos y materias primas con que construir sus viviendas y
herramientas, podia pensarse también que le fuera de gran
utilidad para curar sus enfermedades, o mitigar un dolor
determinado en su organismo.

El Hyosciamus niger (belefio negro) fué conocido por

los egipcios quienes lo mencionaron en el papiro de Ebers
(1500 a. de J.C.) y que fué utilizado en la Roma antigua
y medieval en las bebidas méigicas.

La Datura suaveolens, Datura sanguinea, Datura can-

dida, son plantas cultivadas. Generalmente proceden de
América del Sur, del Perl, las cuales se han adaptado a
los diversos climas que existen en México. Ia Datura can-
dida la menciona el padre Acosta (1571 a 1578), en su

Historia Natural y Moral de las Indias, pero sb6lo como
(20)

ornamental digna de figurar en los jardines reales
Otros autores mencionan a estas Daturas como es el

padre Cobo en su Historia del Nuevo Mundo (1653}, dando

una descripcién de c6mo eran empleadas las hojas macha-
cadas aplicédndolas calientes en forma de emplastos sobre
la rotura de los huesos.

Las Daturas han sido utilizadas tanto en el Viejo



Mundo como en el Nueve Mundo, en los ritos migico-reli-
giosos. En México se cultivan varias Daturas arbustivas
Suramericanas que llevan el nombre general de floripon-
dios.

La Datura stramonium cuyo verdadero origen permane-

ce desconocido afin cuando, la mayor parte de los autores
afirman que es originaria de Asia, naturalizada desde
hace mucho en Europa y Amfrica. Otros al contrario creen
gue es nativa de América entre ellos el mismo Linneo, lo
cierto es que esta planta se le conocia en el México pre-
hispénico llamindola en lengua n&huatl con diferentes
nombres: tlapatl, tolohuwaxihuitl y toloatzin. En esta
cultura la utilizaban no sflo para ritos mégicos; sino
que tenia usos medicinales en especial para aliviar do-
lores reumiticos y reducir hinchazones; este uso aGn per-
siste en diversas regilones de México(le).

Entre las plantas mencionadas podemos considerar que
las Daturas han tenido diversos usos en la medicina popu-
lar, porque lo mismo se han utilizado como eficaces medi-
camentos, que como téxicos empleados por gente mal inten-
sionada.

En el estado de Oaxaca hoy en dia estas Daturas no
s6lo las cultivan por sus flores hermosas, sino para ser

utilizadas en infusiones para diferentes usos.



3.2 SOLANACEAS.

Entre las dicotiled6neas se incluyen a las Solana-
ceas, que constituyen una importante familia de plantas
herb8ceas; también las hay lefiosas con una cantidad apro
ximada de unas 1700 a 2000 especies, propias de los pai-
ses célidos y templados(ZI).

A esta famillia pertenecen plantas como la patata o

papa (Solanum tuberosum), el tomate (Solanum lycopersicum),

el pimiento (Qgpgiggg'ggggg), la berenjena (Solanum me-
lonquea) , y desde luego las Daturas(22'3).

Esta familia tiene lag siguientes caracterfsticas
bot&nicas: las hojas son esparcidas alternas con excep-
ci6én de la regibén floral lobuladas y raramente compuestas;
flores solitarias o en influwwescencia, actinomorfas, her-
mafroditas, con cinco y hasta siete estambres, insertados
en el tubo de la corola.

La corola es pentalobulada de una pieza la cual tie-
ne forma de un embudo, lo que permite quedar abierta a to
dos los insectos abejas, mariposas y avispas. Filamen-
tos cortos y largos, anteras con dehiscencia longitudinal;
pistilo bicarpelar, estilo alargado con estigma bilobula-
do, el cAliz persistente y de cinco sépalos, el fruto es
una cépsula o una baya(zz' 23, 18)

El nombre genérico Datura deriva del nombre de veneno,
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o dhat en Grabe y que se prepara a partir de especies in-
dias(l7).

Dependiendo de la descripcibn que se tiene de &stas
se les ha incluido, en la familia de las Solanaceas; exis
ten en México unas 300 especies aproximadamente, é&stas
llevan el nombre general de floripondios, se encuentran

tanto en climas cllidos como en climas hﬁmedos(Zl).

Datura stramonium L.

Esta planta se le conoce con diferentes sinbnimos en
tre los que se encuentran: hierba hedionda, higuera loca,
manzana espinosa, chamico, clarin (Cuba, toloache, cabeza
inclinada (haciendo referencia a su fruto), tapete, tlipatl,
hierba de diablo, tohku, fonque, etcétera(la).

Es una planta anual, a menudo cultivada, dé oloxr de-
sagradable que alcanza una altura de 0.5-1 m., su talle es
hueco y se divide en 2 a 3 ramas verdes que a su vez se
bifurcan y son portédoree de hojas alternas de forma oval-
aguda en su conjunto con lébulos desiguales y en punta pri
mero vellosas y después glabras; de unos 10 a 12 cm por 6-

8 cm de color verde fuerte en la parte superior y verde pd

lide en la inferilor y de olor desagradable.

Las flores aparecen en las bifurcaciones de las ra-
mas soportadas por cortos ped@nculos, cada flor esta for-
mada por un cdliz verde, de 5 dientes, por una corola de
8 a 10 cm, de coleor blanco con leve tinte violiceo, soli-
tarias con pedfinculos muy cortos, el c&liz es de color ver-
de con cinco dientes por una corola. Los estambres son
5 ingertados en el tubo de la corola. El ovario es
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tetralobular, en la parte inferior y bilocular cerca del
&pice

El fruto es una cépsula de 4 valvas, espinosas, con
lag espinas inferiores més cortas que las superiores,
Las semillas son aplastadas, negro parduscas la cantidad
total de alcalcides varfa en las diversas partes de la
planta y se encuentran desde una concentracién de 0.2%

hasta 0.7%(18'20’3).

Datura candida

Esta Datura tiene diferentes sinfnimos Brugmancia

candida, Datura arborea, Datura aurea, Brugmancia aurea,

Brugmancia arborea, Datura affinis, Datura pittieri,

Floripondio, borrachero, etcé8tera.

Es un arbusto o drbol pequefio que mide de 3-6 m.
de alto, con hojas oblongo-elipticas, a menudo finamente
vellosas; el limbo mide 10-40 cm de largo y de 5-16 cm
de ancho, nace de un peciolo, que puede medir hasta 13
cm de longitud. Las flores est&n inclinadas completamen
te pendulosas miden 18-23 cm de largo, son muy aromiti=-
cas, en especial por las mafanas, la corola tiene forma
de trompeta, es blanca o amarillo oro hacia la boca de
su parte basal es delgada y esti completamente encerrada
por el c8liz., El fruto es ovoide -elongado, liso, verde

y variable en tamaﬁo‘lg).
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Datura suaveolens.

Sindnimo Datura gardneri. Arbusto de 2-4 m de alto,

muy ramificado en la parte superior, tallos blandos, su-
culentos; hojas alternas, pecioladas, margen entero, ao-
vadas o elipticas -aovadas, con el afiice acuminado, lami-
na de 12-24.5 cm de largo, 4-8.5 cm de ancho, peciolo del
gado, 1.5-6 cm de largo; flores pedfnculas, c8liz tubular
verde amarillento 11-17.5 cm. de largo, 2.3-2.5 cm de an-
cho, corola blanca, rojiza o rqsada, la flor mide 36 cm.

de largo.

Atropa belladona.

La palabra ((atropa)), empleada para designar el gé-
nero al cual pertenece la belladona, deriva de una palabra
griega sinfénima de la ((parca)) encargada de cortar el hi=-
lo de la existencia humana, nombre que le fué asignado sin
duda alquna a causa de los envenenamientos que era suscep-
tible de provocar. En cuanto al nombre de belladona deri-
va del italiano belladonna que quiere decir "dama hermosa®,
por el uso que hacfan de sus frutos las mujeres italianas,
para dilatar las pupilas de sus ojos y dar a su rostro un
aspecto mis bello(ls).

Es una planta herbdcea y perenne muy ramificada, mi-
de hasta 1.5 m. de alto, las hojas alcanzan una longitud
de 20 cm., son simples no estipuladas, alternas en la par

te inferior y dispuestas por pares, una mds grande que la
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otra al mismo lado del eje, sobre lag ramas que llevan
las flores solitarias, colgantes, campanuliformes de
color café -plrpura, de aproximadamente 3 cm de longi-
tud, produce bayas negras, lustrosas de 3-4 cm. de di&-
metro. Todas las partes de la planta contienen alcaloi
des principalmente hiosciamina, el contenido total de
alcaloides en las hojas es de 0.4%, en las ralces de

0.5% y de 0.8% en las semillas(3'18).

Hyoscyamus niger.

El belefio es una hierba herbécea gruesa anual o bi-
anual, pegajosa, vellosa, de olor fuerte que mide aproxi
madamente 76 cm. de alto. Las hojas enteras w ocasional
mente con unos pocos dilentes, ovadas, de 15-20 cm, de
largo oblongas. ZLas flores son amarillas o amarillo ver
dosas, veteadas de plirpura; alcanzan una longitud de cer
ca de 4 cm, nacen en dos filas en la cima. El fruto es
una cépsula de muchas semillas encerrada en el ciliz pex
sistente, con sus cinco puntas trianguladas, que adquieren
una consistentia rfgida.

El contenido de alcaloides totales oscila de 0.05 y
0,284,
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3.3 Alcaloides.

Los alcaloides constituyen un grupo muy heterfgeneo
de bases vegetales nitrogenadas con accién fisiolbgica
sobre el hombre y animales(l'z).

Los alcaloides muestran una gran variedad en su es-
tructura, Contienen por lo menos un atomo de nitrégeno,
con pocas excepciones. Las bases pfricas y pirimidicas
est&n exclufdas del grupc de alcaloides por carecer de
accifn fisiol6gica notable y por sus relaciones bioquf-
micas con los &cidos nucléicos ).

Los alcaloides se encuentran en diferentes familias
de vegetales como son las Papaveraceas (adormidera 6 ama
pola), Papilionaceas (altramuses, retamas), Ranunculaceas
(acbnitos), Solanaceas (tabaco, patata, belladona) y Ru-
biaceas (quina, café, ipecacuana)(3).

Generalmente los alcaloides se encuentran localiza-
dos en diferentes partes de las plantas, siendo usual que
en cada lugar se encuentren varios alcaloides estrechamen
te relacionados entre sf; estos se encuentran casl siempre
en forma de sales con &cidos vegetales comunes como el fci
do ac&tico, &cido ox8lico, 4cido l8ctico, 84cido milico,
Scido tartfrico, 8cido citrfco o con ciertos &cidos espe-~
ciales como el 4cido fumérico, 8cido aconftico, etcétera.
Otros en cambio aparecen en forma de glucbsidos de la ram
nosa, galactosa y glucosa, otros existen libres en forma

de &steres de Acidos org&nicos(l's).
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De las plantas monocotiledoneas se han aislado 488
alcaloides, de las dicotiledoneas se han obtenido unos
3600, alcaloides diferentes de las plantas gimnospermas
se han aislado unos 115 alcaloides(l).

Las angiospermas constituyen la fuente de la mayor
parte de los productos medicinales de origen vegetal; en
tre ellas se encuentran los alucinfgenos y narcéticos,
utilizados por el hombre(3).

Casi todos los alcaloides presentan actividad &pti-
ca, slendo casi todos lev8gires, aunque su poder rotato-
rio varie segfin el disolvente empleado.

La mayorfa de los alcaloides son s6lidos incoloros
algunos como la nicotina, confina y esparteina son liqui
dos o presentan coloracifn como la berberina la cual es
amarilla, otras como las sales de la sanguinaria son de
color rojo cobre(s’l'z).

Los alcaloides son poco solubles en agua y solubles
en disolventes orgfnicos como &ter, benceno, cloroformo,
éter de petrfleo, alcohol etflico, alcohol metflico,
etcétera(s's’l).

La basicidad de los alcaloides es muy variable pues
mientras unos son bases fuertes como la nicotina otros
son bases débiles como la cafeina o la piperidina(l).

No se sabe que funcién pueden tener estas sustan-

clas especiales en la vida de las plantas. Como la ma-

mayor parte de los principios psicoactivos de las plan-
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tas alucinfgenas contienen nitrSgeno, esto a hecho pen-
sar que pueden ser productos de desecho del metabolis-
mo, siendo su propbsito eliminar el exceso de nitrdge-
no(l).

Sin embargo, no todas las plantas contienen consti=-
tuyentes nitrogenados semejantes lo cual no concuerda con
esta teorfa.

Una gran cantidad de los compuestos psicoactivos son
t6xicos, si se toman en dosis altas o prolongadas, por lo
que se ha dicho que podrfan servir a la planta como pro-
teccibén frente a los ataques predatorios de iInsectos y
animales herbfboros.

Esta teorfa es también poco convincente, porgue mu-
chas plantas venenosas sirven de alimento a los animales
que son Inmunes a sus constituyentes t&xicos.

Algunos pueden intervenir en el crecimiento del ve-
getal por su capacidad de formar quelatos o mediar en

fenbémenos de 6xido-reduccibn del vegetal(l’a).
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Estructura de algunos alcaloides representatives.

La enorme variacifn en cuanto a su estructura quimica se

puede apreciar en el siguiente cuadro:

(H=CH
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J.4 Alcaloides del Tropano.

Los alcaloides del grupo del tropano se encuentran
en plantas pertenecientes a la familia de las Solanaceas

Datura stramonium; Hyoscyamus niger; Atropa belladona,
(3)
4

etcétera de donde son extraidos con agua, dcidos di
luidos y en forma de bases libres con disolventes orgd-
nicos como éter, cloroformo, éter de petrSleo, alcohol eti
lico y alcohol metIlico(4).

Los alcaloides representativos de este grupo son atro
pina, escopolamina y cocaina. Poseen una estructura com@Gn
formada por:

1. Un radical cfclico, aromitico o heterocfclico, finico
o miltiple.
2. Un grupo de enlace generalmente una funcibn E&ster.

3. Una base que puede ser una amina terciaria o un com-

puesto de amonio cuaternario.

/
RC =~4-=-C00-===-~ ~(CH,) ===--= N-—
Radical | Ester cadénl Basé~ Cuaternaria
Ciclico | grupo Alifética
de enlace

Estos compuestos son &steres formados por la unibn
de un 4cido aromitico y una base que generalmente es una
amina terciaria.

En todos los casos el &cido es el tr6pico y la base
es, para la atropina y la hiosciamina, el tropanol,3-

hidroxitropano & tropina y para la cocaina la base corres
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pondiente es la ecgonina, Para la escopolamina, la base
es la escopina u oscina que se diferencia de la tropina,
por la presencia de un epdxidc entre los carbonos 6 y 7(llt
Los alcaloides del tropano derivan de la base fundamental
Nortropano que es un azabiciclo E.Z.l] octano o llamado

{6,11,13)

comunmente tropano El cual es un anillo de 7

dtomos de carbono con un puente interior de nitrdgeno.

Los miembros del grupo del tropano scon ésteres de
aminoalcoholes a excepcién de la oscina, Todos pueden re- .
esterificarse para dar el alcaloide oriqinal(7).

Una gran cantidad de alcaloides del tropano dan co-
mo productos de hidr6lisis, utilizando barita o 4cidos
minerales, aminoalcoholes monohidroxilados como es la
tropina, pseudotropina y nortropina. También pﬁede dar
aminoalcoholes dihidroxilados como la valerina o también
compuestos trihidroxilados comeo la teloidina.

Los &cidos que se encuentran como productos de la
hidr8lisis varfan desde &cidos aliffticos de cinco &to-
mos de carbono como son el 2 y 3-metilbutirico v el aci;
do tfglico, hasta dcidos aromiticos como el &cido benzbi

co, veritrico y vanillinico, otros también como el trépi

co y cinfmico.
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ACIDO TROPICO
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La atropina es raclmica y estd formada por 1 y d-
hiosciamina este alcaloide es por lo tanteo la hiosciamina
racémica.

Por hidrélisis la atropina da el &cido 4,l-trOpico y
el alcohol secundario tropina que tiene un plano de sime-~
tria y por tanto es &pticamente inactiva. El alcaloide
is6mero l-hiosciamina se hidroliza dando &cido l-tr8pico
y tropina; el calentamiento o tratamiento con alcalis con
vierte a la hiosciamina en atropina(7’8), que al reducir-
la no solamente regenera la tropina sino que se pro-
duce su epimero o pseudotropina, la cual puede formarse
directamente por epimerizacién de la tropina,cuando ésta
se hierve a reflujo con solucibn de amilato de sodio.
Esta reaccién indica que la tropina es menog estable
que la pseudotropina y por consiguiente que el grupo ox-~
hidrile se encuentra en posicifn axial {(alfa), respecto
al anillo de piperidina,con la conformacién de silla en
la tropina, mientras que la pseudotropina es ecuatorial
(beta)(a).

El nombre genérico que se les da a los &Gsteresg de la

tropina es el de tropeinas(7).
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Pseudotropina

Trorina

La atropina se puede obtener también por sintesis
siendo la més prictica la de Robinson con dialdehfdo suc
cinico, metilamina y. 4cido acetondicarboxilico, que da en
un sélo paso tropinona.

La reduccibn de la tropinona da tropina, que por re-
esterificacifn con cloruro de acetiltropoilo da acetila-
tropina, la cual por medio de una hidrblisis selectiva da

atropina(7).
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’Hzc-cﬂ=o CHZ-COOH
’ 4+ H zN-CH3 + =0
HZC-CH=O : ]
‘l CHZ—COOH

J hidr6lisis

Atropina
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Dependiendo de las condiciones que se utilizan para hidro
lizar la escopolamina, puede dar: con Acidos y bases
oscina (llamada también escopolina)’y &cido l-trbpico.
En cambio cuando la hidr6lisis se efectda con lipasa pan
creftica d4 el &cido l-tr6pico y el 6xido-alecohol denomi
nado escopina, que contiene un grupo de alcochol secunda-
rio y un puente de é&ter inherte. Al tratar la escopina
con 4cidos o con bases se transforma en una nueva base
la escopolina is6mera y desdoblable, en que los puentes
de 6xido y de nitr6geno solamente se pueden encontrar en
posicién trans entre si. Puesto que la transposicién de
escopina a escopolina consiste en un desplazamiento SN, ,

el grupo oxhidrilo de la escopina debe tener orientacién

alfa, . N"’cu3
Uy
N
H
0
0 Escopina Escopolina

Efectivamente, el alcohol epimero en la pseudoesco-
pina, no se isomeriza con esa facilidad. Esto se logr8
demostrar en la sintesis de escopolamina a partir de 3-

(8)

oxitropinona pasando por el 6~tropenol-3a

La actividad O6ptica de la escopolamina es causada

por el grupo tropoilo, por lo que la oscina y la escopi-

na son Bpticamente inactivas por carecer de él(7'8).
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La escopina es convertida, por bases, en oscina esto
indica que la escopina es el producto primario de la hidr6
lisis del alcaloide, mientras que la oscina es un produc-
to de transformacién.

La cocaina, otro de los alcaloides derivados del tro

pano, se extrae de Erytroxylum coca v al hidrolizarse, en

solucién &cida, produce metanol, dcido benzbico y ecgoni-
na, la cull se reconoce como carboxitropina(7’8'l).

La ecgonina contiene un grupo de amina terciaria con
un N-metilo, un grupo carboxilo, y otro de alcohol secun-
dario.

Por oxidacién produce la tropinona, después de des-
carboxilarse, el B-cetodcido intermedio, que es el pro-
ducto primario de la oxidacibn del g-oxi&cido original.

La ecgonina se epimeriza en C2, por accién de los dlcalis,
dando la pseudoecgonina(e’l).
Otros alcaloides del grupo del tropano son: convo-

lamina, convolvina, poroidina, isoporoidina, tropococaina

y tigloidina.



3.b Actividad Farmacolfgica.

La atropina y escopolamina poseen dos acciones fun-
damentales: a) anticolinérgica o para simpaticolitica,
blogqueando la accién muscarinica de la acetilcolina;

b) accién sobre el sistema nervioso central estimulante
o depresora, segln el caso(la).

La atropina y la escopolamina son antagonistas com
petitivos de la acetilcolina a nivel de los lugares re-
ceptores en mfisculo liso, cardiaco y diversas células
glandulares(z).

La atropina produce en el ojo midriasis (dilataci6n
de la pupila) por administracién sistémica o pof aplica-
cibén local, y en este caso, los efectos quedan confina-
dos en un s8lo ojo.

La atropina en dosis de 0.5 mg provoca habitualmen-
te disminucién de la frecuencla cardfaca, a dosis mayo-
res, de 1 512 mg la frecuencia aumenta pudiendo llegar
a 150 pulsaciones por minutoc en el hombre. Las dosis
pequefias de atropina no modifican la presibén arterial,
las dosis medianas pueden elevarla, mientras que a do-
sis altas, la presibn cae por depresién del centro va-
soméior. Si bien las dosis terapéuticas de atropina
pueden aumentar algo la frecuencia y amplitud de la res

piracibn, cuando el centro respiratorio est& deprimido,

la atropina no es capaz de estimularlo. Por el contra-

31.
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rio, a dosis altas deprimen este centro y la muerte por
intoxicacién atropinica se produce por pardlisis de la
respiracién.

La escopolamina a dosis terapfuticas no deprime el
centro respiratorio, puede estimularlo un poco, a dosis
altas, se deprime este centro respiratorio produciéndo=-
se la muerte por intoxicaci6én. Ambos alcaloides son po-
tentes inhibidores de la secreci6n de las gldndulas su-
doriparas. .

La atropina provoca generalmente estimulacibén de los
centros cerebrales y bulbares a dosis terapéuticas, a do-
sis t6xicas, provoca inquietud, agitacién, risas, alucina
ciones y delirio, lo que se ha comparado con la ebriedad
aleohblica, las dosis altas llevan siempre al final a fe-
némenos de depresifn gue llegan al coma y a la muerte por
pardlisis del centro respiratorio.

En cambio la escopolamina es un depresor central aﬁh
en dosis terapéutica produce sedacibn, somnolensia, amne
sia y suefio aunque en ocasiones produce alucinaciones, de
lirio y aun excitacién, las dosis altas deprimen los cen-
tros bulbares y la muerte se produce por parflisis de éste.

Ambos alcaloides se absorben en el tracto gastrointes
tinal por las vfas parenterales, por aplicacibén a las muco
sas, inclufdas las del ojo y parcialmente por la piel in-

tacta. Una vez absorbidas la atropina y escopolamina pa-
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san a la sangre y a todos los tejidos, se metabolizan par
cialmente en el hfgado y el resto se excreta en la orina.
Las dosis administradas de atropina se excretan en 24 ho-
ras, el 50% en forma intacta y el resto como metabolitos

inacFivos, muy poca pasa a la leche materna.

La atropina y escopolamina noseen accién antiparkin-
soniana ya que son capaces de inhibir los trastornos como
la rigidez y el temblor. Mejoran la marcha, la palabra y
la actividad muscular; ambos alcaloides son Gtiles, aun-

que se acostumbra mds emplear la escopolaminau5’14J£’l3t
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

Esquema General de la Parte Experimental

Reactivos y aparatos.

Localizacibn, recoleccibn e identificacién del ma-

terial biolégico.

Identificacién cualitativa de ,alcaloides en el ma-

terial biolégico.

Determinacién cuantitativa preliminar de alcaloides
totales.
a) Acido base residual.

b) c.c.d.

Seleccibn de la parte de la planta con mayor conte-
nido de alcaloides.

a) Corola de Datura suaveolens Xochimilco.

b) Hoja de Datura suaveolens Xochimilco.
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a) Corola de Xochimilco

l
|

Desengrasar la muestra

Preparacién de la muestra
i

Extraccién de alcaloides

'
|
V
¢

Separacién y purificaci6n

l

de alcaloides por cramatografia

!

de columa de alumina y placa
|

preparativa.

)

Identificaé'iégx de alcaloides

~.
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b) Hoja de Xochimilco

|

Desengras\%ar la Muestra
Preparacién de la nuestra
Extraccifn de alcaloides
Formacién de reineckatos
Separacién y purificacifn

de alcalc;ides por cramatografia

de columa anifnica y placa

.
preparativa.

v
Identificacifn de alcaloides

\ .
[ ]
v
Cromatograffa en Espectroscopfa de Espectroscopia de
Capa Delgada Infrarrojo Resonancia Magnética

Nuclear Protfnica



4.1 Reactivos y Aparatos.

a) Disolventes empleados.

Los disolventes empleados en la realizacién de es-
te trabajo fueron pronorcionados por el cuartc de desti
laci6n de la Divisi6n de Estudios de Posgrado de la Fa-

cultad de OQuimica, U.N.A.M.

Los disolventes grado reactivo analitico empleados

son de la Casa Merck.

b) Adsorbentes: para las cromatografias en capa

delgada se utiliz6 Gel de Sflice GFygy de la Casa Merck.

Log adsorbentes utilizados en las columnas son:
1) Resina ani6nica de la Casa Merck. 2) Aldmina Bésica
tipo D5-F de Fluka. 3) Cromatofolios Al de 6xido de
aluminio 60F254 neutro (tipo E) para cromatograffa en
. placa delgada de la Casa Merck. 4) Placas preparativas

de Gel de Sflice GF254 de la Casa Merck.

c) Aparatos.

Los espectros de infrarrojo se determinaron en la
Divisi6n de Estudios de Posgrado de la Facultad de Qui-

mica en un espectrSmetro Perkin Elmer 237, en pelicula,

37.
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Las frecuencias estén dadas en cm'-1
Los espectros de Resonancia Magnética Nuclear se
determinaron en la Divisi6én de Estudios de Posgrado de
. la Facultad de Quinmica en un espectrémetro Varian mo-

delo EM-390.
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4.2 Localizaciébn, recolecci6n e identificacién del ma-

terial biolégico.

Las plantas utilizadas en el presente trabajo, se
recolectaron en los estadog de: Guerrero, Morelos, Oaxaca
y en el Distrito Federal,

Las muestras biol6gicas fueron clasificadas por la
bidloga Hilda Flores del Instituto de Biologifa de la U.N.

AM.

a) Xochimilco D.F.

Se recolecto en Dalia Callején Cortespan No. 1 ba-
rrio San Lorenzo (Ver Mapa) en la huerta particular del
sefior Angel S&nchez Cortés en donde se encontraron - 40

drboles de Datura suaveolens en una drea de 500 m2. To

da la muestra se recolect6 en el mes de julio de 1983,

b) Huitzila Morelos.

Se recolect§ a la orilla de la carretera federal
México~Cuerngvaca a la altura del kilbmetro 60 que atra
vieza este pueblo en una 8rea de 2 Km, Encontrindose

s6lo en gran cantidad Datura candida y en poca cantidad

Datura suaveoleng. Toda la muestra de este lugar, se

recogif en el mes de julio de 1983.

c) Taxco Guerrero.

Se recolectb Datura suaveolens en los alrededores

de la ciudad de Taxco Guerrero en una drea de 3 kilbme-
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tros y Datura candida en una huerta particular en una

&rea de 1.5 kilbémetros, localizada en el pueblo de Landa
Taxco Guerrero gue se cncuentra localizado a 5 kildme-
tros de la ciudad de Taxco Guerrero, En este estado se

recolect6 mayor cantidad de Datura candida. Toda la

muestra boténica se recolectd en el mes de julio de 1983.

d) El Tule Oaxada

El material boténico se recolect6 en el poblado de
Santa Maria el Tule Oaxaca, que se encuentra localizado
a 10 kilémetros de la ciudad de Oaxaca sobre la carrete
ra Federal Qaxaca -Tehuantepec, recclectédndose dos va-

riedades: 1) Datura suaveolens y 2) Datura candida, las

dos en gran cantidad. Todas las muestras botlnicas se

recolectaron en el mes de abril de 1983.

41,
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4.3 Identificacién cualitativa de alcaloides en el ma-

terial biolégico.

Teniendo la informacién acerca de que las Daturas con
tienen alcaloides se procede a comprobar la presencia de
éstos, con dos pruebas caracterfsticas para la identifica-
cibn cualitativa de alcaloides en las muestras a estudiar.

a) Reaccibn de Dragendorff.

b) Reaccibn de Mayer.

a) Reaccibn de Dragendorff.

Se pesan aproximadamente dos gramos de muestra seca
y finamente molida, se basifica con 1 ml de hidrSxido de
amonio al 25%, se deja por espacio de 24 horas en la cam
pana, con la finalidad de eliminar el exceso de hidréxido
de amonio. Posteriormente se agregan 10 ml de cloroformo,
se deja en maceracién durante 24 horas. Cumplido ese tiem
po, se decanta y se filtra.

Del filtrado se toman 2 ml, se transfieren a un embu-
do de separacién, esta fase, que contiene log alcaloides,
se extrae con 2 ml de 4cido clorhfdrico al 5%. Se toma 1
ml de la fase acuosa en un tubo de ensaye y se le agregan
unas gotas del reactlivo de Dragendorff, la presencia de un
precipitado de color rojo-ladrillo, indica que existen al-
caloides en la muestra.

b) Reaccib6n de Mayer.

De la fase acuosa (prueba anterior), se toma 1 ml
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se le agregan unas gotas de reactivo de Mayer, la presen-
cia de un enturbamiento blanco en la solucién, indica la
presencia de alcaloides en la muestra.

En caso de que el filtrado sea de color verde obscuro,
se realiza con éste, una extraccifn &4cido-base y posterior
mente se procede a realizar la prueba.

Los resultados de este anilisis cualitativo realiza~
dos con cada una de las muestras recolectadas en los 3 es-
tados de la Replblica y en el Distrito Federal, se mues-
tran en el cuadro nlmero 1.

En todos los casos se utilizo como est&ndar atropina

y escopolamina.
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4.4 Determinacidn Cuantitativa Preliminar de alcaloides totales.

a) Acido Base Residual.

Una vez efectuada la prueba anterior y comprobada la
presencia de alcaloides en las muestras de Daturas someti
das a dicho anflisis, se cuantificaron los alcaloides tota
les presentes en las distintas partes de la planta, para
lo cual se siguib la técnica de valoracifn que a continua
c18n se describe:

Se pesan de 5 a 6 gramos de la muestra de planta se-
ca y molida (hoja, rafz, tallo, corola y flor), se humede-
ce con 2 ml de solucién de hidréxido de amonio al 25%, for
mando una pasta homogénea y se coloca la muestra en un car
tucho de papei filtro grueso, al cual se introduce a un
soxhlet para efectuar una extraccidn con cloroformo duran-
te 48 horas, utiljizando tres cargas y media de cloroformo.
Este tiempo demostr8 ser suficiente para que el disolvente
que se encontraba en la cimara del soxhlet extrajera total
mente los alcaloides y por lo tanto, diera la reaccib6n de
Dragendorff negativa.

Se concentrS el extracto cloroférmico por destilacién
a presién reducida, hasta un volumen conveniente, no se
evapora a un volumen muy pequefio, con el propbsito de evi-
. tar una posterior emulsificacién del liquido clorof6rmico
que contiene los alcaloides. Unavez filtrado, se extrae
3 veces con solucifn de &cido sulf@rico al 5% para dejar

la fase cloroférmica libre de alcaloides, junténdose las
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tres fracciones &cidas para posteriormente ser llevadas a
un pH alcalino de 9 con solucién de hidréxido de amonio
concentrade. Posteriormente, utilizando una porcifn menor
de cloroformo con relacifn a la fase acuosa, se practican
3 extracciones para que todos los alcaloides pasen a la fa
se clorofbrmica, repitiéndose 2 veces mids todo el proceso
de la extraccifn acido~base, con el objeto de lograr una

separacifn completa de los alcaloides.

Los extractos cloroférmicos finales se lavan varias
veces con agua destilada y se secan sobre sulfato de sodio
anhidro. Este extracto clorof6rmico seco, se evapora a bano
Marfa, para posteriormente ser reconstitufdo con clorofor-
mo, repitiendo esta operacifn 2 veces mds y finalmente el
extracto resultante se disuelve en una pequeiia cantidad de
cloroformo y se le afiade 15 ml de Scido sulfdrico 0.02 N.
Se procede entonces a titular el exceso de H2504 con una
solucién valorada de hidrbxido de sodio, uwsando como indi

cador rojo de metilo.

VvV X F_ X 100

§ Alcalodies totales = ——=-—=-~mmeSemmSScewe—
P de M
V = mililitros gastados de Acido sulfdrico.
F = 5,787 mg de alcaloides totales,

P de M = Peso de la muestra seca,

Los valores obtenidos de la titulacifn, la cual se realizé
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por triplicado para cada una de las muestras vegetales, se

indican &n el cuadro No. 2.
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ESQUEMA No. 1
Determinacifn Cuantitativa Preliminar de Alcaloides Totales

a) Acido Base Residual.

Parte de la planta molida
{hoja, corola, tallo, raiz)
1. Basificar con hidr8xido de amonio al 25%.
2. Extraer con cloroformo.
3. Reducir volumen cloroférmico.
4. Filtrar.

Residuo Extracto clorof6rmico

1. Extraer con solucién de &cido
sulfirico al 5%.

Fase cloroférmica Fase acuosa

1. Hidr6xido de amonio al 25% hasta pi=12
2. Extraer con cloroformo.

‘//

Extracto cloroférmico
(Repetir 2 veces mas la extraccién &cido-base

anterior).

Fase acuosa

3. Lavar con agua destillada

4. Secar sobre sulfato de sodio anhidroe

5. Evaporar a sequedad y reconstituir
con cloroformo ({repetir dos veces més).

L 4
Residuo

l. Agregar 10 ml de cloroformo.

2. Agregar 15ml de 4cido sulflrico valorado.
3. Evaporar cloroformo.

4. Titular con NaOH valorado, usando

v como indicador rojo de metilo.
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b} Cromatografia en Capa Delgada.

Una vez gqwe se obtuvo el conocimiento acerca de cual
de las especies de Daturas investigadas era la mis rica en
alcaloides, se procedif a realizar una cromatografia semi-
cuantitativa de los alcaloides totales. El método que se
empled fue el siguiente:

La placa utilizada tenfa como fase estacionaria Gel
de Silice GF254 de la Casa Merck y como eluyente se emplef
una mezcla de acetona:agua:solucitn de hidréxido de amonio

al 25% en una proporcifn de 90:7:3.

1. Preparacibn de los esténdares.

Atropina.

Se pesaron 64 mg de atropina en forma 1ibre y se lle

varon a 10 ml utilizando cloroformo como disolvente.

Escopolamina.

'Se pesaron 50 mg de bromhidrato de escopolamina, se
disuelven en 5 ml de agua destilada, se lleva a un pH de
.12 con solucibén de hidréxido de amonio al 25% y se extrae
con cloroformo. La fase orgdnica se lava con agua y se
seca sobre sulfato de sodio anhidro y finalmente se lleva

a un'volumen de 10 ml.
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2. Preparacién de la muestra.

Un gramo de la muestra (hoja, flor y corola) previa-
mente molida y seca se extraen con 10 ml de una solucién
0.1 N de 8cido sulffrico por 24 horas y transcurrido este
tiempo, se filtra. E1 filtrado se trata con una solucién
de NH4OH al 25%. La solucibn resultante se extrajo dos
veces, con 5 ml de éter cada una, la capa etférea se seca
sobre Na,50, anhidro y se procede a la evaporacidn de Eter
a bano Marfa. El residuo se disolvié en 0.25 ml de metanol,
se aplican 50 microlitros en cada punto de la placa de cro-
matografia que tiene como soporte rel de silice (5‘254 de la
Casa Merck y como eluyente acetona-agua-NH4OH‘al 25% en
una proporcién de (90:7:3). La deteccifn se realiz6 con luz
ultravioleta y posteriormente revelando los estandares y
una muestra del problema con reactivo de Dragendorff mo-
dificado por Vagfilfalvi y posteriormente con &cido sulfG-
rico 0.5 N,

Se recupera cada punto de la placa cromatogrifica.
A cada muestra se le agregan 10 ml de cloroformo, se fil-
tra vy a la fase cloroférmica se le adicionan 5 ml de &ci-
do sulffirico 0.02 N, se procedi6 a evaporar el cloroformo
a bafio Maria, se enfria y se titula el exceso de &cido sul
fGrico con hidr6xido de sodio 0.02 N empleando rojo de me-
tilo como indicador(26'24).
Los valores que se obtuvieron de esta prueba se mues-

tran en el cuadro No. 3.
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ESQUEMA No. 2

b) Cromatograffa en Capa Delgada.
PARTE DE LA PLANTA (hoja, flor y corola)

1. Extraccién con H2804 0.1 N (24 hs.)
2. PFiltrar

Residuo Fase acuosa
1. Basificacién con hidréxido de |
amonio al 25%
2, Extraccib6n con éter
&
Fase acuosa Extracto etéreo

1. Secar sobre Nazso4 anhidro
2. Evaporar y llevar a 0.25ml con metanol

Aplicacibn por duplicado de las muestras y los est&ndares
de atropina y escopolamina en placa delgada y correr uti-
lizando como eluyente acetona- H,0 -NH, OH al 25% en una
proporcibn de 90:7:3.

\1. Revelar con reactivo de Dragendorff
una muestra y los esténdares

2. Recuperar de la placa cada alca-
loide por separado 4

3. Agregar 5 ml de cloroforme

“|4. Agregar 5 ml de Scido sulffirico valorado

5. Evaporar el cloroformo

6.: Titular con Na OH valorado usando

¥ como indicador rojo de metilo
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4.5 Seleccibén de la parte de la planta con mayor conte-

nido de alcaloides.

De acuerdo a los datos obtenidos en la determinacién
cualitativa y cuantitativa preliminar de alcaloides tota-
les cuadro 1, 2 y 3 se procede a realizar la extraccién
de alcaloides de.

a) Corola de Datura suaveolens (Xochimilco).

Para ello se tomarcn 1400 gramos de corola seca y mo
lida la cual se someti6 a extraccifn con hexano hirviendo
a reflujo durante 12 horas cuando finaliza este tiempo,
se decanta el hexano y se destila a presifn reducida,
obteniéndose el extracto hex8nico. E1 hexano ya desti-
lado, se volvié a utilizar para continuar con la extrac-
cibn, esta operacifn se repitifé 11 veces para desengrasar
la muestra y evitar posteriores problemas de separacién(llh

Cabe sefialar que a cada extracto hex&nico obtenido
se le hizo una prueba de identificacifén de alcaloides la
cual congistid de tomar 5 ml de extracto agregar 10 ml
de HC1 al 5%, se agito 5 minutos, repitiendo esta opera-
cibn dos veces mas; las tres porciones fcidas se juntaron
y se alcalinizaron con solucibén de hidréxido de amonio al
25% hasta obtener un pH de 12. Se procedib entonces, a
realizar tres extracciones clorof6rmicas con 5 ml de di-
solvente cada una. Los extractos cloroférmicos asf obte-
nidos se extrajeron con tres pbrciones de 10 ml de Hc1
al 5%. Posteriormente en un tubo de ensaye se coloca 1ml de

la fase acuosa 8cida obtenida y se afadieron unas gotas de
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reactivo de Dragendorff, l.a aparici6n de un precipitado
rojo ladrillo indica la presencia de alcaloides siendo
en este caso negativa la reaccién.

Una vez desengrasada la corola se seca v se humede-
ce con solucién de hidréxido de amonio concentrado utili
zando 950 ml para formar una pasta homogénea lo que garan
tiz6 la completa basificacidn de ésta.

Se procedif6 a extraer los alcaloides con cloroformo
hirviendo a reflujo v cambiando el disolvente cada 12 ho-
ras y después cada 24 horas. El extracto clorofbrmico
asf obtenido se concentra utilizando para ello la desti-
lacién con vacfo a una temperatura menor a 55°C, hasta
que todo el disolvente fué eliminado. EI1 peso del extrac
to cloroffrmico fué de 33.8 gramos que corresponden al
2,428 del matertal inicial en base seca (Esquema No. 3,
Diagrama de Extraccifn 1).

El extracto clorofSrmico se presenta como un s6lido
pastoso de color café con olor caracterfstico no desagra

dable.

A este extracto se le hizo cromatografia en capa
delgada para confirmar la presencia de alcaloides. Se
realizaron pruebas con diferentes soportes y diversos
sistemas de eluyentes obtenifndose la mejor separacién

en las sigulentes condiclones:
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ESCURMA No. 3

DIAGRAMA DE EXTRACCION I

COROLA (1400 aramos)

hexano

Extracto hexanico Corola desengrasada

1, Secar

2. NH40H

Corcla Extracto clorofSmico (33.8g)
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Fase extacionaria Fase mbvil
I) Altmina Fluka tipo D5-F Acetona: NH,OH al 25%: Hy0
(91:2:7)
II) AlGmina Fluka tipo D5-F Etanol: Acetato de etilo:

Cloroformo (1:5:1)

Una vez desarrollada la cromatoplaca se revela con:
1) Luz ultravioleta, 2) reactivo de Dragendorff pudiéndo
se apreciar en este ﬁltimolcaso las caracterfsticas man-
chas de color naranja indicando la presencia de alcaloi-
des.

As! se observa gue la mejor combinacién para lograr
una buena separacifn de los alcaloides fué la nGmero 1.

En todas las cromatoplacas se utilizaron patrones
de atropina y escopolamina, pudiéndose observar que dos
de los alcaloides presentes, en el extracto clorofSrmico
presentan el mismo Rf que las soluciones esténdar de atro
pina y escopolamina cﬁyos Rfs de los alcaloides son: Rf1=
0.44 y 3f2=0.85 respectivamente.

Se decidif entonces, realizar una extraccibn &cido-
base para obtener los alcaloides crudos. El procedimien
to consistib en colocar 20 gramos de extracto clorof6rmi
co y agregar 50 ml de cloroformo para resuspenderlos, se
procedib a extraerlos con porciones de 200 ml de &cido
sulffrico al 5% c&éa una hasta que la fase clorofbrmica
presenta negativa la prueba de Dragendorff y la fase acuo

sa presenta un pH entre 1 y 3, Se reunen los extractos
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Fase extaclonaria Fase mbvil
I) Alfimina Fluka tipo D5-F Acetona: NH,OH al 25%: H,0
{91:2:7)
II) AlGmina Fluka tipo D5~F Etanol: Acetato de etilo:

Cloroformo (1:5:1)

Una vez desarrollada la cromatoplaca se revela con:
1) Luz ultravioleta, 2) reactivo de Dragendorff pudiéndo
se apreciar en este ﬁltimo‘caso las caracteristicas man-
chas de coldr naranja indicando la presencia de alcaloi-
des.

Asf se observa que la mejor combinacién para lograr
una buena separacifén de los alcaloides fuf la n@mero 1.

En todas las cromatoplacas se utilizaron patrones
de atropina y escopolamina, pudiéndose observar que dos
de los alcaloides presentes, en el extracto cloroférmico
presentan el mismo Rf que las soluciones esténdar de atro
pina y escopolamina cﬁyos Rfs de los alcaloides son: Rf1=
0.44 y 3f2=0.85 respectivamente.

Se decidi® entonces, realizar una extraccifn &cido-
base para obtener los alcaloides crudos. EL procedimien
to consistib en colocar 20 gramos de extracto clorof6rmi
co y agregar 50 ml de cloroformo para resuspenderlos, se
procedié a extraerlos con porciones de 200 ml de &cido
sulfdrico al 5% céda una hasta gue la fase cloroférmica
presenta negativa la prueba de Dragendorff y la fase acuo

sa presenta un pH entre 1 y 3. Se reunen los extractos
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dcidos, en donde permanecen los alcaloides en forma de sulfa
tos; a esta fase se le adiciona hidr6xido de amonio con-
centrado hasta obtener un pH de 14. Posteriormente se
extrae con porciones de 100 ml de cloroformo cada una,
hasta que la fase acuosa dé negativa la reaccibén de Dra-
gendorff. Se repite este procesoc dos veces mis y finalmen
te el extracto cloroférmico se evapora, al residuo se le
adiciona 10 ml de etanol R.A. Se somete a un enfriamien
to en hielo seco con acetona, obtenié&ndose en éste los
alcaloides en forma cruda presentfndose éstos como un sb
lido pastoso de color café rojizo, con olor caracteristi
co, los cuales se filtran. El peso total obtenido fué&
de 1376 mg. (Esquema No. 4 Diagrama de extracci6n II).

Es de especial importancia indicar que en cada paso
de la extraccién Acido base se confirma la ausencia de
alcaloides mediante la reaccifén de Dragendorff.

Con los alcaloides crudos asi obtenidos, se llevs
a cabo una cromatograffa en capa delgada, usando como so
porte almina neutra grado 111 y como eluyente etanol-
acetato de etilo~cloroformo en una proporcién de (2:5:3)
y como revelador se utiliza 1) Luz ultravioleta, 2) Reac
tivos de Dragendorff modificado por Vagﬁjfalvi(zs).

Al revelar la placa se observan cuatro manchas de
color rojo ladrillo con los siguientes Rfs y sus respec-
tivos nombres.

Rfs nombre del alcaloide

Rfl = 0.03 A-1
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ESQUEMA No. 4

DIAGRAMA DE EXTRACCION II

EXTRACTO CLOROFORMICO
il. Afiadir cloroformo

2. H2504 al 5%

Cloroformo

Fase acuosa

1, NH40H
hasta pH=13

. Cloroformo

Fase acuosa
Clorofoxrmo
i. H

ZSO4 al 5%
2, Cloroformo

4/

Cloroformo
Fase acuosa
1. NH40H
2, Cloroformo
Fase acuosa
Cloroformo

1. Evaporar
2. Btanol
3. Evaporar

ALCALOIDES CRUDOS
L. Columna de al@mina
2. Cromatograffa en capa delgada
I.R.
R.M,N.



sz = 0.40 A-II
Rf3 = 0.84 A-III
Rf4 = 0.91 A-IV

El valor de Rf del estandar de atropina es de 0.40 y el
de escopolamina 0.91.

A los alcaloides encontrados en corola se le asig-
né su nombre siguiendo la secuencia de sus Rfs. de me-~
nor a mayor nfimero, nombréndole asf A-I al de menor Rf
y A~-IV al de mayor Rf.

Se tomaron 1.340 g para ser separados por cramatograffa en

columna, con las siguientes caracteristicas en la columna:

1. Di&metro de la columna 1.3 cm.

2, Como soporte, 6xido de aluminio 90 activo neu-
tro para cromatograffa en columna de la Casa Merck.

3. Cantidad de soporte 30 gramos.

4. Eluyente acetato de etilo-etanol-cloroformo
(5:2:3).

Las fracciones colectadas fueron de 5 ml cada una,
las cuales se controlaron por cromatografia en capa del
gada, utilizando el mismo eluyente de la columna y como
soporte alfimina neutra grado III de la Casa Merck para
cromatografia en capa delgada. Como revelador 1) Luz
U.V., 2) Reactivo de Dragendorff modificado por VagGjfalvi.

Antes de colectar fracciones de la columna se eli-
mind un volumen muerto de 45 ml.

Se reunieron las fracciones del tubo No. 1 al tu-

bo No. 10 por presentar sdlo dos manchas. Después de
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eliminar el eluyente se obtuvieron 406.0 mg. Al correr es-
tas fracciones en una cromatografia en placa delgada, una
de las manchas coincilde con el estfindar de escopolamina.

Del tubo No. 11 al tubo No. 6B ge obtiene porc.c.d.
las mismas 3 manchas (A-IV, A-II y A-I) por lo que se de-
cidi6 reunir las fracciones y ello didé un peso total de
473.3 mg.

Del tubo No. 69 al tubo No. 95, se obtuvieron 39 mg
de un s6lo alcaloide, el cual al correr una cromatograffa
en capa delgada coincide el Rf, del alcaloide con el Rf
del estdndar de atropina.

Del tubo No. 96 al tubo No. 125 se obtienen 189 mg
de alcaloides, los cuales, al correrlos en una cromato-
graffa en capa delgada, junto con los esténdares, corres
ponden a: A~II y A-I respectivamente; uno de ellos coin-
cide con el est&ndar de atropina,

Del tubo No. 126 al tubo No. 193 se siguen obtenien
do estos dos alcaloides con un peso de 10.2 mg. Asf, el
total de alcaloides de los tubos No. 96 al No. 193 fué de
199.2 mg. ‘

| Del tubo No. 194 al tubo No. 235 se obtiene un s6lo
alcaloide con un peso de 36 mg, que corresponde al alca-
loide A-~I,

Al llevar a cabo la separacibén de alcaloides en la
columna descrita anteriormente no fué posible separar la
escopolamina presente en la mezcla total de alcaloides;

por lo tanto se procedif a separar la mezcla de dos al-



59

caloides que se obtuvieron de los primeros 10 tubos, por
cromatog;afia en placa preparativa. El método a seguir

es el siguiente: se buscS un eluyente apropiado para se
parar los dos alcaloldes, encontr8ndose que el mejor, de
uné serie propuesta, es acetona-agua-cloroformo en una
proporcién de (90:7:3) y como soporte gel de sfilice GF

254°
En estas condiciones se observan las siguientes manchas:

Rf del alcaloide A-~IV=0.74 y el Rf de alcaloide
A-III = 0.20; el Rf del estindar de escopolamina
Rf = 0.74, se tomaron 396 mg para separarlos por

cromatografia en capa delgada. Después de desarrollar
la placa se obtuvo un peso de A-IV = 110.8 mg y del al-
caloide A-III un peso de 55.8 mg.

La polaridad del eluyente utilizado en la columna
se fuf aumentando conforme avanzaba el nfimero de tubos
recolectados con la finalidad de poder extraer totalmen
te los alcaloides que se encostraban en la columna.

A los resultados obtenidos de esta columna, asi como
las proporciones de cada eluyente y los Rfs de los alca
loides y est&ndares se encuentran en el Cuadro No. 4.

Los productos puros obtenidos de esta columna como
el obtenido en cromatograffa en placa preparativa, se
les hizo adem&s de cromatograffa en capa delgada con di-
ferentes eluyentes, un espectro de I.R. y un espectro de
Resonancia Magnética Nuclear (Espectro de I,R, No. 1y
Espectro de R.M.N. No. 2, Egpectro de I.R. No. 3 y Espectro de

R.M.N. No. 4).
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b) Hoja de Datura suaveolens (Xochimilco).

Se procedif a hacer la extraccién y separacidn de

los alcaloides presentes en la hoja de Datura suaveolens

de Xochimilco por encontrarse en cantidades considerables.

El material se desengraso, en la forma ya descrita

850 g de material desengrasado se secaron y humedecie-

ron con soluci6n de hidré6xido de amonio concentrado y

se extrajeron con cloroformo hirviendo a reflujo y cam-~

biando el disolvente cada 6 horas primero y después cada

12 horas. El extracto clorof6rmico, as{ obtenido se con-

centrd utilizando para ello la destilacién al vacfo a una

temperatura menor 55°C, hasta que todo el disolvente fué

eliminado. El peso del extracto cloroférmico fué de

19.13 gramos, lo que corresponde al 2.25% del material

inicial en base seca.

(Esquema No. 5 Diagrama de Extraccién I).

A este extracto se le hizo cromatograffa en capa del

gada para verificar la presencia de alcaloides. Se rea-

lizaron pruebas con los siguientes soportes y sistemas de

eluyentes(zs):

FPase estacionaria:

1) Gel de sflice GF254

2) Gel de sflice GF254

Rfs de sistema No. 1
ﬁ manchas
Rfl = (.15
sz = 0.26

Fase mbvil:

1. Etanol-Acetato de
etilo~-metanol (2:5:3)

2. Poetcna—agua—NH40-1 al 25%

Rfs de sistema No. 2

4 manchas
aA~I = 0.021
A-II = 0.086
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ESQUEMA No. 5

DIAGRAMA DE EXTRACCION 1
Hoja (850 gramos)

Hexano

i

Extracto hex&nico Hoja desengrasada

Hoja Extracto cloroffmico
(19.13 gramos)
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A-IIT = 0.32
A-IV = 0,72
Rfs de estdndares Atropina = 0,086 Escopolamina Rf = 0.72

Una vez desarrollada la cromatoplaca se revela con:
1) Luz ultravioleta, 2) Reactivo de Dragendorff, pudién-
dose observar en este iltimo caso las caracterfsticas |
manchas de color naranja indicando la presencia de alca
loides.

En todas las cromatoplacas se utilizaron patrones
de atropina y escopolamina, pudiéndose observar que dos
de los alcaloides presentes en el extracto cloroférmico
presentaban el mismo Rf que las soluciones esténdar de
atropina y escopolamina.

Se procedif, a realizar una extraccién &cido base
para obtener los alcaloides crudos. El procedimiento
consistib en colocar 19 grgmos del extracto clorofBrmi-
co y afladir 100 ml de cloroformo posteriormente se ex-
trajo con 250 ml de écido clorhidrico al 5% hasta que
la solucién acuosa presentaba un pH entre 1y 3 vy 1a.fa-
se cloroférmica estaba excenta de alcaloides.” En la fa-
se acuosa permanecen los alcaloides en forma de clorhi-
dratos; a esta fase se le adiciona una soluci6n de hidr6
xido de amonio concentrado para obtener un pH de 13. Se
extrae con cinco porcilones de cloroformo que fueron las
suficientes para que la fase acuosa diera negativa la
prueba de Dragendorff; esta operaci6én se repitié dos ve-

ces mds y finalmente a la fase clorof6rmica se evapor6 a
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sequedad agregando despufs una cantidad de etanol, preci

pitando los alcaloides crudos como un sélido pastoso de
color café con un peso de 815.7 mg de alcaloides crudos.
(Esquema No. 6 Diagrama de Extraccibén II).

A los alcaloides crudos se les hizo una cromatogra-
fia en capa delgada utilizando como soporte gel de sf-
lice GE‘254 y como sistema de eluyente acetona -~ HZO -
NH, OH al 25% en una proporcibn de (88:9:3),

Al revelar con reactivo de Dragendorff se observan
cuatro manchas con los siquientes Rfs. Rfl=0'09'

Rf2=0.53, Rf.=0.39, Rf4=0.78.

3
Se procedid a formar los reineckatos de los alcaloi
des crudos. Previa a esta preparacién, se efectud la
formacién del reineckato de atropina. Para lo cual se
disolvieron 50 mg de atropina en 5 ml de &cido sulfGri-
co 5N y se afiadi§ gota a gota una solucidn acuosa de sal
de Reinecke al 2% hasta que se observd una precipitacién
del producto. El precipitado de color rosa, asi obteni-
do se separ§ por filtracibn y se lav6 con &ter frio“ﬂ’zsl
Se procedif entonces a formar los reineckatos de los
alcaloides obtenidos de la hoja, para lo cual 815.7 mg
se disolvieron en 10 ml de &cido sulf@rico 5N y se afia-
dicron gota a gota la solucién de la sal de reineckato.
al 2%, hasta la aparicién de un precipitado de color ca-

fé, el cual se separ6 por filtracibn y se lavbé con éter

frio. Una vez seco el producto se pesbd obteniéndose



ESQUEMA MNO. 6

DIAGRAMA DE EXTRACCION 11

EXTRACTO CLOROFORMICO
1. ARadir cloroformo
2. Extraer con solucion de HCL al 5%

Cloroformo Fase acuosa (clorhidratos)
1. NH4OH
Hasta pH=13

Cloroformo

2.
Fase acuosa Cloroformo

1. HC1l al 5%
2. Cloroformo

Cloroformo age acuosa

1. NH4OH

2. Cloroformo

Cloroformo Fase acuosa

1. Evaporar

2. Etanol

3. Evaporar
¢(ALCALOIDE:S CRUDOS)

c.c,d.

1. Formaci6n de Reineckatos

Separacién de alcaloides
1. Columna anidnica
2. Cromatograffa en capa delgada

c.c.d.
I.R.
R.M.N

64,
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367.3 mg de reineckatos. (Rendimiento = 45,0288%).

La separacibn de los alcaloides se efectu6 utilizan
do la cromatograffa en columna, que se prepard de la si-
guiente manera: 30 gramos de resina aniénica débilmente
bdsica (No. de catalogo 4766 de la Casa Merck) se empaca
ron en una columna y se colocarcn los reineckatos disuel
tos en la menor cantidad de etanol. Se eluy8 con solu-
cibén amortiguadora de citratos 0.1 M a pH de 5.3, 5.6,
5.9 y 6.2 la elucibn se hizo utilizando las soluciones
de citratos de menor a mayor pH. Se recoletaron fraccio
nes de 1 ml, las cuales fueron controladas por cromato-
graffa en capa delgada, utilizando como soporte Gel de
silice GF254 Yy como eluyente metanol-acetona-dietilamina
(50-50-1.5) y se revelaron con reactivo de Dragendorff.

Se reunieron las fracciones del tubo No. 1 al No.
33 por presentar dos alcaloides con los siguientes Rfs.
Rf = 0.44 y Rf = 0.07, utilizando como sopor-

te gel de silice GF y como eluyente metanol-acetona~

254
dietilamina en una proporcibn de (50-50-1.5) y como re-
velador reactivo de Dragendorff.

Una vez reunidas las fracciones se llevd el pH a 13
con solucibén de hidréxido de amonio al 25% y se procedib
a extraerlos con éter.

El disolvente se evapord a sequedad obteniéndose un

residuo amarillento el cual pes6 173.0 mg, lo gque equi-

vale a 0.20% de la hoja en base seca, a este producto se
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le separ8 por cromatograffa en capa delgada utilizando
como soporte gel de sflice GF254 (Placa preparativa) y
como eluyente acetona-agua-NH40H al 25% en una propor-
cién de {90:7:3).

Obteniéndose dos productos que coinciden sus Rfs.
con los esténdares de atropina y escopolamina los cua-
les son para atropina Rf=0.33 y para escopolamina
Rf=0.86  respectivamente. A los productos obtenidos se
les asignd su nombre dependiendo del valor de su Rf, asf
a la mancha de atropina se le llamo A-I y la mancha que
coincidfa con el estindar de escopolamina A-II.

El peso obtenido de A-T fu& de 28.4 mg mientras que
el de A-TT fué de 19 mg, el producto A-II se le hizo un
espectro de resonancia magnética nuclear (Espectro RMN

No, 3).



ACIDOS GRASOS Y ESTEROLES.

Tratamiento del extracto hex@nico obtenido de deseg
grasar las muestras secas y molidas de corola, hojas, fi

lamentos y nistilos de Datura suaveolens proveniente de

Xochimilco, D.F.

Saponificacién.

Se coloca a saponificar 8.23 g del extracto hexéni-
co de corola con solucién de hidr6xido de potasio en me-
tanol al 20% y se hierve a reflujo durante una hora.

Transcurrido este tiempo se evapora la muestra a

sequedad por destilacifn a vacfo del disolvente.

Saponificacién de las fracciones saponificable e insapo-
nificable.

El residuo obtenido del proceso anterior se extrae
con &ter de vetrSleo R.A. hasta agotamiento total, se
juntas las vorciones etéreas y se f£iltran porcién insa-
vonificable.

En el residuo s6lido remanente de la extraccifn, que

do la fraccibn saponificable Esquema No. 7,

Purificacibn de la fraccién saponificable,

Extraceibn de dcidos grasos libres.

El residuo sélido restante después de las extraccio
nes con &ter de netr6leo R.A. se seca a vacio obteniéndo

se un sblido de color ligeramente amarillo con olor agra

67.
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dable. Se resuspende con agua destilada caliente y se
lleva a un pH de 3 con soluci6tn de dcido clorhidrico 0.1N;
se extrae a temperatura ambiente con porciones de aceta-
to de etilo R.A., la fase etérea se lava con agua, se se
ca scbre sulfato de sodio anhidro, se filtra y se concen
tra a vacio, obteniéndose 4.19 g (51%) de &cidos grasos

libres que fueron controlados por c.c.d.

Esterificaci6n de Acidos Grasos Libres.

Se usa para la esterificacibn 4 gramos de &cidos
grasos libres, que se disuelven en 2 ml de potasa en me-
tanol anhidro R.A. con 0.5 ml de 4cido sulfdrico concen-
trado R.A, la mezcla se somete a reflujo con agitacién
continua durante 24 horas 6 hasta que la muestra sea
homogénea.

El producto de la reaccién se le adiciona 50 ml de
agua destilada fria quedando una solucibn opalescente,
los ésteres metilicos formados se extraen con 3 porcio-
nes de éter sulfdrico R.A., se reunen los extractos eté-

reos y se lavan hasta pH neutro, con agua destilada.

El extracto etéreo obtenido se filtra sobre sulfato
de sodio anhidro, se evapora a sequedad y se coloca en
una estufa a una temperatura de 50°C durante 2 horas.
Esquema No. 7. ‘

Cabe mencionar que en el proceso de esterificacién
de 8cidos grasos libres, tanto la muestra, como el mate-

rial de vidrio y los reactivos deben estar en condiciones



ESOUEMA No. 7

Corola (Datura Suaveolens de Xochimilcy, p,F¥.)

Hexano

Muestra desengrasada

Extracto hexénico
Potasa/MeoH 20%

Calentar a reflujo 1 hora
Extraccién con éter de petr6leo R.A.

1.
2.
3.

Material Insaponificable
Porciones etéreas (filtradas)

1. Lavar con solucién salina saturada
2. Lavar con agua destilada
3. Secar sobre Na,50, anhidro

v

Porcién insaponificable A

1. Suspender en agua destilada

2. Extracci6n con &ter etilicn R.A.
3., Lavar con solu¢ién salina

4. Lavar con aqua destilada

5. Secar

6 Concentrar

<
Porcién insaponificablée B .
(Esteroles)

1. c.c.d.

69.

Material Saponificahle

(Fase acuosa)

1.

Secar en rotavapor (residuo sélido)
Aqua caliente

Acidificar con HCl 0.1N

®xtraer con acetato de etilo R.A.
Secar sobre Nazso4 anhidro
Filtrar

Concentrar

Res}duo

Acidos grasos libres
(Fase de acetato de etilo)

1, Evaporar

2. XOH/MeOH 0.2 N (Anhidro

3. Calentamiento a reflujc+t 24 hs.
4. Enfriar

5. Adicionar agua

Fase acuosa

{6. _Extraer con &ter sulffrico R.A.

' ‘Fase etérea

1. lavar a pH neutro con nzo destilada

2, Secar sobre Na,50, anhidro

3. Evaporar a seguedad

4. Colocar en una estufa a 50°C
durante 2 horas

%steres Metflicos

1. Cromatoanrafia de gases.



anhidras para que la reaccibn se lleve a cabo.

Los resultados obtenidos de los andlisis anteriores
se muestran en el cuadro No. 5.

Los ésteres metilicos se sometieron a una cromato-
grafia de gases en las siguientes condiciones: se inyec
t6 1 microlitro de la sustancia completamente anhidra a
un cromatégrafo de gases marca Varian Aerograph modelo
2100 con las siquientes especificaciones.

Columna de acerc inoxidable de 1/8 de pulgada empacada
con chromosorb W-AW de 80/100 mallas.

Temperatura de horno 190°C

Temperatura de detector 200°C

Flujo de nitr6geno 30 ml/min

Flujo de hidrSgeno 28 ml/min

Flujo de aire 300 ml/min

Velocidad de la carta 0.15 in/min.

Los resultados se encuentran en el Cuadro No. 6,

70.
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Purificacién de la Fraccién Insaponificable.

Las porciones etéreas filtradas obtenidas del pro-
ceso de saponificacibn, se lavan primero con solucibn sa
lina y después con agua destilada, la fase etérea se se-
ca sobre sulfato de sodio anhidro se filtra y se concen-
tra a vacio, obteniéndose la porcién insaponificable A.
Esta se resuspende en agua destilada y se extrae con éter
etilico R.A., varias veces, las porciones etéreas se lavan
primero con solucibn salina y posteriormente con agua
destilada. La fase etérea se seca sobre sulfato de so-
dio anhidro y se concentra a vacio obteniéndose 4 g de
la porcidn insaponificable B, Esta se analiza por cro-
matografia en capa delgada, utiliz&ndose como eluyente
hexano-acetato de etilo en una provorcién de (75:25).
Como soporte silica gel GFy5y de la Casa Merck y como
patrones de referencia: B-sitosterol, estigmasterol
fitosterol, sitosterol, colesterol y ergosterol.

Como revelador se utiliza solucibn de dcido sulfdrico 5N.

El proceso anterior descrito para extracto hexé-

nico de corola (Datura suaveolensg proveniente de Xochi

milco, D.F.), es el mismo proceso que se sigue para el
anflisis de los demAs extractos hexfnicos de la misma
Datura los de pistilo, filamento, hoja y anteras.

Los resultados obtenidos de estos estudios se encuen

tran en el cuadro No. 5.



CAPITULO 5

RESULTADOS
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CUADRO No. 1
ANALISIS CUALITATIVO
a) Datura candida
STA. MARIA DEL TULE | LANDA TAXCO HUITZILA MORELQS
OAXACA, OAXACA GUERRERO
COROLA 4+ ++tt ++++
FLOR ++ +44 +++
HOJA 4 +++ 4+
TALLO + ++ +++
RAIZ +4d - -
b) Datura suaveolens
STA. MARIA DEL TULE | LANDA TAXCO XOCHIMILCO
OAXACA, OAXACA GUERRERO D.F.
COROLA it bt 4+
FLOR 4+ ++ -+
HOJA +++ 4 C ot
TALLOQ ++ ++ +++

ATROPINA +++
{estédndar)

ESCOPOLAMINA +++
(esténdar)

(-)  Prueba negativa
(+) Débilmente positiva

(++)

(+++)
(+++)
(+++)

Positiva

Fuertemente positiva
Atropina esténdar
Escopolamina esténdar



CURDRC No. 2

74.
Determinacién Cuantitativa Preliminar de Alcaloides Totales.
a) Acido Base Residual.
NDatura suaveolens (Xochimilco)
Parte de % Alcaloides Totales Promedio % de alcaloides
la planta Totales
Corola 0.21317
0.22145 N.21749
0.21787
Flor 0.18183
0.17592 0.17789
0.17592
Hoja 0.17871
0.17360 0.1736 "~
0.16849
Tallo 0.0 1037
0.01629 0.01628
0.0222
Datura Suaveolens {(Qaxaca)
Parte de $Alcaloides Totales bromedic % de alcaloides
la nlanta Totales
Corola 0.17592 )
0.1740 0.17464
0.1740
Flor 0.14408
0.1407¢ : 0.14466

0.14916
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Datura suaveolens (Oaxaca)

Parte de $Alcaloides Totales Promedio % de alcaloides
la planta Totales
Hoja 0.11158
0.10575 0.10963
0.11158
Tallo 0.0477
0.0417 ' 0.04766
0.0536

Datura candida (Oaxaca)

Parte de $Alcaloides Totales Promedio % de alcaloides
la planta Totales
Corola 0.17577
0.16410 0.18347
0.21054
Flor 0.12909
0.14076 0.14075
0.15242
Hoja 0.09408
0.08241 0.09019
0.09408
Tallo 0.09408
0.09408 0.09019
0.08241
Ralz 0.14175
0.12249 - 0.13533

0.14175
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Datura suaveolens (Guerrero)

Parte de $Alcaloides Totales Promedio ¢ de Alcaloides
la planta Totales
Corola 0.1167
0.12837 0.12059
0.1167
Flor 0.08169
0.05835 0.07002
0.07002
Hoja 0.08169
0.09336 0.08558 '
[
0.08 169
Tallo 0.01293
0.01810 0.01637
0.01810

Datura candida (Guerrero)

Parte de $ Al caloides Totales Promedio % de Alcaloides
la planta Totales
Corola 0.08793
0.07658 0.08172
0.08066
Flor 0.01985
0.0085 : 0.01606

0.01985



117.

Hoja 0.02552
0,01984 0,02173

0,01984
Tallo 0,014178

0,00282 0,00606

0,00282

Datura candida (Morelos)

Parte de % Alcaloides Totales Promedio % de Alcaloides
la planta Totales
Corola 0,15243
0.14076 0,14465
0,14076
Flor 0,08225
0,07658 0,07983
0,08066
Hoja 0.12909
0,12909 Q,13298
0,14076
Tallo 0.004178
0.00489 0,004652

0.00489



CUADRO No. 3
Determinacién Cuantitativa Preliminar de alcaloides totales.
b) Cromatograffia en Capa Delgada.

Datura suaveolens (Xochimilco)

PARTE DE LA PLANTA ALCAINIDE Rf. % RELATIVO

COROLA C-I 0.27 7.8936
C-II 0.34 18.4205
C-III 0.71 2.6302
c-1v 0.89 71.0554

FLOR F-I 0.27 8.9979
F-II 0.34 15.0009
F-III 0.71 10,9978
P-IV 0.89 65.0034

HOJA H-I 0.27 8.9270
H-II 0.34 19.6278
H-III 0.71 8.9270
H-IV 0.89 62.5184

II = atropina

v = escopolamina

Iy IIX alcaloides desconocidos



Datura suaveolens (Oaxaca)

PARTE DE LA PLANTA

COROLA

HOJA

FLOR

II
Iv

Iy III

ALCALOIDE

Crl
C-II
C-~III

C-Iv

H-I
H-II
H-III

H-1V

F-I
F-I1
F-IIX

F-IV

atropina
escopolamina

desconocidos

0.34
0.71

0.89

0.27
0.34

0.71

0.34
0.71
0.89

79.

% RELATIVO

11.
27.
23.

37.

11.
49.

7.
31.

9.
30.
20.
39.

6283

254009
749888
367803

5278
3920
5764
5278

521112
007

664207
807681



CUADRO No. 4

Cromatograffa en Capa Delgada de los

Productos Obtenidos

No. del Eluyente Cantidad Nombrel del Fase Rfs de Alcaloides y
tubo alcaloides enmy . Alcaloide Estacionaria Est8ndares
ACOEt 2 A-TV AlGmina neu~ 2 A = 0.40
1-10 CHCL 3 396.4 mg - tra grado III 5 E = 0.91
Etang]_ 5 A-II1 {Casa Merck) A-II = 0.91
A-III = 0.84
A-II = 0.40
A-I = 0.03
ACORt 2 A-1IV A-1V = 0.91
11~45 CHCl 3 408.3 mg A-III A-III = 0.84
Etandl 5 A-IT A = 0.40
E = 0.91
ACOEt 6 A-IV A-IV = 0.91
46~64 Etanol 2 65.0 mg A-IIX A~TITI = 0.84
CHCl3 1 A-II A~II = 0.40
A = 0.40
E = 0.91
EtOH 5 A-II = 0.40
65~95 cHel, 1 39.0 mg A-II A = 0.40
ACOEL 6 E = 0.91
AcOEt 6 A-1T A-II = 0.40
97~125 EtOH 4 189 mg A-1 A= 0.40
CHCl3 0 E = 0.91
AcOEt 4 A-II A-II = 0.40
130~193 EtOH 6 10.2 mg A-1 A-I = 0.03
A = 0.40
E = 0.91
AcOEt 2 : A-I = 0.03
194-235 EtOH 8 36 mg A-1 . A= 0.40
E = 0.91
1143.9 mg
Pesn introducido en la columna 1340 mg = Atropina
Peso obtenido de la columna 1143.9 mg = Escopolamina

1340 mg - 100%
1143.9 mg - X
X = 85%

El 85% de los alcaloides se recuperaron de la columna.

]
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ESPECTRO I.R. No. 1 Alcaloides A-1IV

-Una banda a 1725 cm > correspondiente al

\
’p = 0 del éster,

1 una banda

Una banda mediana a 1140 em™? vy a 1165 cm

fuerte que se debe —?-O del epébxido.

Una banda a 1060 cm + que se debe a -OH.

Una banda ancha a 3400 cm"l correspondiente a -OH aso-

1

ciado.

Una banda a 3010 cm-l fina de C-H insaturado.

h

- Bandas a 2850 cm-l y 2920 cm ~ de -C~H saturado.

82.
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ESPECTRO R.M.N. No. 2 Alcaloide A-IV

Una seflal centrada en 7.5 p.p.m. que corresponde para
una sefial de protones aromiticos que integra para 5 pro
tones.

Una sefial mGltiple centrada en 3.9 p.p.m. y que

| | |1
corresponde a -?—?H—?-; —?-?—?—; -CHZO-; -OH y que in-
N~ OH

tegra para 5 protones.
Una sefial en 3.1 p.p.m. que corresponde a un pro-

!
ton tipo —?ﬁ;p:: y que integra para 1 protén.
(¢}

Una seflal comprendida entre 1.2 y 2.3 p.p.m. que

corresponde a -CHZ- y C j; y que integra para 5 pro-

H
\O
tones.
Cuando se hace el intercambio con agua deuterada
se observa que la sefial que se encuentra localizada en

3.9 p.p.m. cambia de forma y la integracién que se ob-

tiene es para 4 protones.
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ESPECTRO I.R. No. 3 Alcaloide A-II

\

1720 cm"1 banda fuerte que corresponde a

jp =0 de un éster.
R—0

1035 cm ™t correspondiente a -C-H de (-CH,-)

1160 cm1 banda correspondiente a -C~H saturado (—CH3).

a 3400 cm-l banda ancha correspondiente a ~OH asocia-

do.
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ESPECTRO R.M.N. No. 4 Alcaloide A-I1

- Un sinqulete centrado en 7.5 p.p.m. que corresponde a
los protones de tipo aromftico y que integra para §

protones.

~ Una seflal mltiple en 5.2 p.p.m. que corresponde al

protdn base del éster (9-0-5-R) y que integra para un
H (o]
protén.

- Un multiplete centrado a 4 p.p.m. y que corresponde a
0]

[
-CH-C-; —CH2-O—; -0H que integra para 4 protones

y cuya seflal se simplifica por adicifn de D,0.

- Un singulete a 2.95 p.p.m. y que corresponden a proto

[
nes base de amina (-C-N-C~) y que integra para 2 pro-

!
H H
tones.
- Una sefial mfiltiple centrada en 1.9 p.pn.m. que corres-
ponden a (-CHZ-): (—CH3) y que integra para 11 proto-

nes.
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ESPECTRO R.M.N. No. 5 Alcaloide A-IIX

-~ Un sinqulet e en 7.5 p.p.m. que corresponde a protones

de tipo aromftico y que integra para 5 protones.

- Una sefial mGltiple en 3.9 p.p.m. que corresponde a

j {
-?-?H-F-, -ﬁ-CH-C—, -CHZ-O-, OH y que integra para 5

|
protones.

- Una seflal que aparece en 3.1 p.p.m. y que corresponde

a un protén de tipo CSjS gue integra para un protbn.
d ‘

- Un singulete en 2.5 p.p.m. que corresponde a un N-CH3
y que integra para J protones.
~ Una sefial comprendida entre 1.28 y 2.1 p,p.m. gue co-

\
rresponde a los -CH2- y al qu;<' y gue integra para
o)

"5 protones.



CUADRO No. 5

PARIE DE CANTIDAD DE ~ CANTIDAD [E % DE MUESTRA CANTIDAD DE % DE MUESTRA  CANTIDAD DE CANTIDAD DE $ DE ESTERSS

LA PLANTA  MUESTRA PARA MUESTRA INSAPCONIFI-  MUESTRA SAPONIFICABLE RCIDOS GRASOS MUESTRA METILICOS
SAPCNIFICAR  INSAPCNIFI- CABLE SAPONIFICADA LIBRES PARA  ESTERIFICA-
CABLE ESTERIFICAR 7.1
COROIA 8,23 4 49,08 4.19 51,00 4 3.49 83.3
HOTA 8.73 1.5 51.54 4,14 47.48 4 3.41 82.4
ANTERA 6.19 2.8 45.23 3.33 53,77 3 2.7 82.9
FILAMENTO 5.43 2.5 46.04 2,85 52,53 2 2.41 84.7
PISTILO 5.13 2.4 46.78 2,68 52,37 2 2. 81.86

16



CUADRO No. 6

ACIDOS GRASOS DE DATURA SUAVEOLENS

a) Acidos grasos de pistilo de Datura suaveolens proce-
dente de Xochimilco

Pico No.

10

Ester Metilico
del &cido graso

No. de carbonos $

No id. - 0.5633802
Mirfstico 14 7.5742406
No id. - 4.7174613
Palmf{tico 16 32.545392
No id. - 7.9158323
No id. - 7.5139996
Estéarico 18 7.8247072
Oléico 18: 9.8564398
No id. - 15.128966
- 6.3544883

No id.

92.
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b) Acidos grasos de Anteras de Datura suaveolens proce-

dente de Xochimilco

Pico No.

10

Ester Met{lico Ro. de carbonos $

del 4cido graso

No id. - - - 0. 4933693
Ladrico 12 0.8792395
Miristico 14 2,215937
Palmitico 16 11.588898
No id. --- 3. 7655204
Estedrico 18 1.5968783
0léico 18:1 8.0700621
No id. - 56.13496

No id. --- 19.409693
No id. ' - = 1.8382818
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c) Acidos grasos de filamento de Datura suaveolens proce

dentes de Xochimilco

'‘Pico No.

kster Metflico
del &cido graso

Lafirico

Miristico

Palmitico

No id.

Estelrico

Oléico

No id. '

No id.

No id.

No. de carbonos -
12 0.5406433
14 3.1307782
16 18.1328628
- == 3.6453929
18 3.8308952
18:1 3.2571712
- - 49,251023
- - 12.544797

- - - 5.473136
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Acidos grasos de corola de Datura suaveolens proce-
dente de Xochimilco

Pico No. Ester Metilico No. de carbonos ]

1 No id. - - 50.209627
2 No id. , === ‘ 3.6429014
3 No id. - - 0.7393156
4 No id. -=-- 0.9430069
5 No id. - - - 2.0698609
6 La€Grico 12 4.3135974
7 No id. - - = 3.2498756
8 No id. -~ - 3,6073791
9 No id. - =-- 2.09806
10 No 1id. - - - 3.7494027
11 No id. -—- 2,0509167
12 No id. ' - - - 4.1745887
13 Palmitico 16 8.0250858
14 Estefrico 18 1.4667936
15 No id. - - - 3.072625

16 No id. - = 5.6227442
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+ Acidos grasos de hoja de Datura suaveolens proceden-
‘te de Xochimilco

Pico No. Ester Metflico No. de carbonos 3
del Acido graso

1 No id. .- 48.997997
2 No id. - - - 39.736355
3 No id. - - 3.8725703
4 No id. - - - 1.7616

5 No id. - - 1.8625512
6 Ladrico 12 0.8881475
7 Mirfstico 14 0.8157127
8 No 1d. - == 1.051997
9 No id. - - 1,1959168

10 Palmttico - 0.8816237



CAPITULO 6

CONCLUSIONES
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1. En el an§lisis cuantitativo que se realizé a
todas las partes de la planta utilizando para ello la reac
cifn de Dragendorff y Mayer se encontraron positivas, es-

tas reacciones para todas las partes de la planta.

2. En el andlisis cuantitativo se encuentra que
el mayor porcentaje de alcaloides totales se encuentra

en corola de Datura suaveolens proveniente de Xochimil=-

co y el menor porcentaje en tallo de Datura suaveolens

proveniente de Oaxaca.

En Datura candida el mayor porcentaje se encuentra

en corola proveniente de Qaxaca y el menor porcentaje en

tallo proveniente de Morelos.

3. En el an8lisis cuantitativo por c.c.d. de Datura
suaveolens proveniente de Xochimilco se encuentra en ma-
yor porcentaje escopolamina y en menor porcentaje atro-

pina.

En cambio en Datura suaveolens proveniente de Oaxa-
ca se encuentra en mayor porcentaje atropina y en menor

porcentaje escopolamina.

4. Se aislo atropina y escopolamina, la identifica
cién se hizo en base a sus espectros de infrarrojo, re-
sonancia magn&tica nuclear y cromatografia en capa del-

gada.
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5. En el andlisis realizado a la grasa de corolas,

hojas, filamentos, pistilos y anteras de Datura suaveo-

lens de Xochimilco, D.F. se encuentran como principales
componentes y en una cantidad considerable el Acido pal
mitico, &cido oléico, &cido estedrico y &cido laGrico.
En la porcién insaponificable "B" de anteras, co-
rolas, hojas, filamentos y pistilos analizados por cro
matografia en capa delgada se encuentran los siguientes
esteroles: fp-sitosterol, estigmasterol, fitosterol,
sitosterol, colesterol y ergosterol los cuales coinci-

dian con los esténdares tanto en Rf, como en color.
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