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OBJETIVO



Las especies del género Solandra constituyen un grupo
fitoquimico uniforme. Se han aislado de ellas diversos al-
caloides, todos del grupo del tropano, los cuales son de =
un gran interes por sus propiedades tanto quimicas como ==
farmacoldgicas, ( 7 ).

De los estudios preliminares que se realizaron en la
especie Solandra nitida se observd que la Gnica parte de =
la planta que contenfa alcaloides era 1a‘raizf Sin embargo
la manera de'propagar esta planta es a través de seﬁbrar -
un pedazo de tallo, el cual se encuentra exento de alcaloi
des. En el momento que aparecen las raicillas primarias se
puede observar que 8stas ya contienen alcaloides.

El objetivo del presente trabajo es aislar e identifi

car los alcaloides presentes en la rafiz de Solandra nitida.

Obviamente es importante determinar, por un lado la -
concentracién de estas sustancias y por otro la estructura
quimica de las mismas con el objetivo final de obtemer un
conocimiento més preciso ac;}ca de los constituyentes de -
la raiz, en lo particular, y de aumentar el conocimiento -

de la bioquimica vegetal, en lo general.



ANTECEDENTES TEGRICOS.




El hombre ha vivido desde la antigiedad rodeado de ve
getales. Empezd colectando frutos y raices para su alimen-
tacidn, pero pronto les encontrd otros muchos usos, princi
palmente en el tratamiento de sus enfermedades. Actualmen-
te se reconoce que las propiedades venenosas o curativas -
de las plantas dependen bisicamente del tipo de sustancias
que contienen, de ahf la importancia del conocimiento qui-

mico de &stas.

A. Género Solandra.

Entre las plantas dicotiledoneas tenemos a la familia
de las Solanaceas, ampliamente rglacionada con la vida dia
ria del hombre pues contiene vegetales tan comunes como: =
jitomate, papa, chiles, petunias, tabaco, etc. (29).

Solandra es un género pequeifio dentro de la,subfamilia

Daturea perteneciente a la familia Solanaceas.

Las Solandras son ﬁlantas trepadoras, leifiosas, que =
crecen en lugares de clima témplado y hiimedo. Tienen flores
grandes y vistosas de 17 a 23 ‘cm, tubnlosas, solitarias, =
com@nmente aromiticas, blanquecinas, amarillentas o amari-
llas. Se cultivan en muchos lugares con fines ornamentales
sobre todo en las paredes de los jardines y cubriendo las
terrazas de los patios.

En M8xico se conocen cuatro especies:

Solandra guttata



Solandra brevicalyx

Solandra guerrerense

Solandra nitida
El nombre Solandra se le did a estas plantas por 1los
discipulos de Linneo en honor de Daniel C. Solander, natu-
ralista sueco y viajero del siglo XVIII, (13).

La Solandra nitida es una planta ramificada, trepado-

ra, colgante, con grandes flores amarillas. Se le conoce =
con los nombres vulgares de: Copa de oro (en el Distrito -
Federal, en el Estado de México, en Morelos), Tecomaxochitl
(en lengua nahuatl), Tetona (en Veracruz), Bule (en Guerre
ro).

Las hojas lustrosas crecen alternadas sobre largos pe
ciolos; son oblongas hasta llegar a ser ampliamente e¢lipti
cas, lisas, obtusas o abruptamente corto-acuminadas. Las =
flores terminales son solitarias, con un c4liz de cinco &n
gulos que tienen tres o cuatro 16bulos desiguales. La coro
la tiene forma de embudo, el conducto es cilindrico, el cqé
1lo oblicuo campanuladp'con'amplios 16bulos frégiles voltea
dos hacia fuera. Las nervaduras del conducto son verdes por
fuera y pﬁrpura tirando a caf$é por dentro.

El androceo estid formado por cincc estambres cada uno
con un filamento largo y una antera muy grande. El ovario
es sfipero, tieme un estilo con el estigma.entero y bifido,
es mds largo que los estambres, los cuales sobresalen de -
la corola.

Se le ha clasificado también como: Solandra longiflora




Y Solandra grandiflora, debido a que la flor completa que

mide unos 23 cm de largo y de 15 a 20 cm en el didmetro de
la Boca, a veces toma una forma globosa.

Se dice que el agua que contiene el cdliz, antes de =
abrirse las flores, se aﬁlica a los ojos para aliviar la -

conjuntivitis, ( 19 ).
B. Alcaloides.

Los alcaloides son un grupo muy heterogeneo de bases
vegetales nitrogenadas con accidn fiaiongica mds o menos
intensa sobre los animales, ( 4 ).

Con muy pocas excepciones tienen cuando menos un &tow
mo. de nitrdgeno en un heterociclc. Las bases pﬁricas“y pi-
rimidfnicas no se indlﬁyén dentro del grupo por carecer de
accidn fisiol8gica notable y por su relacidn bioqufmica =
con los fcidos nucléicos.

Entre las gimnospermas se han aislado unos 115 alcaloi
des; dentro de Iqs angiospermas, las monocotiledoneas han
dado unos 488 alcaloides y de las dicotiledoneas se han ob
tenido unos 3600 diferentes,

La mayorfa de los alcaloides son s8lidos incoloros, =
aunque algunos como la nicotina son 1f{quidos, o presentan
coloracidn como la berberina que es amarilla.

La funcién de los alcaloides en las plantas no se co-
noce con claridad. Se ha pensado que pueden ser productos

terminales del metabolismo del nitrdgeno; también se les -
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ha asociado con la proteccidn del vegetal frente a los ata

ques predatorios de insectos y animales herviboros. Existen
datos de que algunos pueden intervenir en el crecimiento -

vegetal por su capacidad de formar quelatos o mediar en fe

ndmenos de 8xido - reduccidn.

Casi todos los alcaloides se encuentran en los vegeta
les como sales de acidos orgénicos, otros aparecen en for-
ma de glic6sidqs de la rhamnosa, galactosa y glucosa. Algu:
nos se hallan en forma de ésteres de 4cidos orgdnicos de =

comple jidad variabig (ve gr. los del grupo del tropano).
C. Alcaloides del Tropano.

Los alcaloides del grupo del tropano presentan varias
caracteristicas quimicas en comfin, particularmente la de =
ser ésteres de Acidos orgdnicos combinados con hidraminas’
bicfclicas, (18). Se incluyen l-hiosciamina y su isbmero -
atropig:; cocaina, escopolamina o hioscina y una serie de
alcaloides secundarios.

Estos alcaloides existen en las Solanaceas. Extrayén-

dose principalmente de las hojas de Atropa belladona. Datun

ra stramonium y Hyoscyamus niger (belefio), (25).

‘Los alcaloides Ae este grupo se extraen generalmente
de las plantas con agua, con &cidos diluidos, o -en condi-
ciones bisicas- con disolventes orgdnicos como alcohol o =

cloroformoe.



Todos los alcaloides de este grupo tienen como esque-
leto bésico al nortropano que es el azabiciclo [}.2.1. oc
tano. De la misma forma que otros grupos de alcaloides, -
los miembros del grupo del tropano son ésteres de aminoal-
coholes y forman por hidrdlisis aminoalcoholes. A excepcién
de la oscina todos pueden ser reesterificados para dar el
alcaloide original, 23 ).

La mayorfa de los alcaloides del tropano dan como pro
ducto, de hidrélisis, utilizando barita o &cidos minerales
acuosos, aminoalcoholes monohidroxilados como son la tro-
pina, pseudotropina y nortropina ; pueden dar aminoalcoho-
les dihidroxilados como la valerina, o tambi8n compuestos
trihidroxilados como la teloidina .

La escopolamina dependiendo de las condiciones de la
hidrblisis puede dar escopina o bien oscina.

Los &cidos que se encuentran como producto de la hidrd
lisis varian desde &cidos aliffticos de cinco dtomos de ==
carbono como son el 2 y 3 metilbutirico y el Acido tfglico,
hasta 8cidos aromiticos como el &cido benzdico, verdtrico,
vanfliico y desde luego 4cidos trdpico y cinimico.

Cuando se hidroliza la atropina se tienen como produc
tos de la hidrdlisis tropina y &cido (£)-trépico; mientras
que la hiosciamina da en cambio como productos de la hidrd
lisis tropina y s8lo &cido (-)-trbpico. El calentamiento o
tratamiento con alcalis convierte a la hiosciamina en atro
pina. Ambos alcaloides atropina e hiosciamina son &steres

del &cido trdpico y la tropina.
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El nombre gendrico que se les did a los &ésteres de 1la
tropina es el de tropeinas.

La atropina se puede obtener ya sea por extraccidm de
plantas, o bien, por sintesis, aunque esta filtima tiene po
co interés comercial. La- sintesis total sirvi§ para confir
mar la estructura de la molécula; siendo la mis préctica -
la sintesis de Robinson con dialdehfdo succ¢inico, metilami
na y 4cido acetondicarboxilico, que da en un solo paso tro
pinona. La reduccidn de la tropinona da tropina, que por =
reesterificacidn con cloruro de acetiltropoilo da acetila-
tropina, la cual con una hidrdlisis selectiva subsiguiente
del grupo acetilo da atropina. (Figura 1).

La escopolamina y la hioscina, como . ya se menciond --
antes, generan por medio de una hidrélisis 4cida o alcali=
na oscina ( conocida tambi&n como escopolina) y &cido tré-
pico racémico o &cido (=)= trdpico respectivamente. Si la
hidrélisis se realiza con métodos enzimdticos, especialmen
te usando lipasa pancredtica, ambos alcaleides dan un isd-
mero de la oscina que es la escopina. La actividad Sptica
de la escopolamina es causada por el grupo tropoilo, por =
lo qué la oscina y la escopina son ambas Spticamente inac=-
tivas, ( 23 ).

La escopina es convertida féicilmente, particularmente
por bases, en oscina. Por lo tanto se encuentra que la es-
copina es el producto primario de la hidr8lisis del alcaloi

de, mientras que la oscina es un producto de transformacidn.
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La cocaina que es un analgésico muy potente, se hidro
liza en solucidén 4cida a 4cido benzdico, metanol y un &ci-
do carboxilico llamado ecgonina, el cual se reconoce como
carboxitropina. La planfa de donde se extrae principalmen-
te este alcaloide es Erytroxylum coca.

Otros alcalqi@es del grupo del tropano que se encuen-
tran en menores cantidades en la familia de las,Solingceas
son convolvina, convolamina (én Convolvulus pseudocantabri
ca), cinamil-cocaina, oc y c;trujillinas.

Uno de los aspectos de mayor interés para liegar al -
conocimiento completo sobre los productos secundarios del
metabolismo de los yegetales, como son los alcaloides, es
el de su biogénesisr esto es, los pasos que_sigue‘la plan-
ta para sintetizar estos compuestos.

Una ruta biogénica se comoce en forma complgtg_cuando
en la planta se han podido'identificar todos los compues--
tos intermediarios que llevan al producto secundario final,
a partir de precursores del metabolismo bdsico (aminodcidos,
carbohidratos, lipidos), y todas las enzimas que realizan
las diversas transformaciones de &stos.

Los estudios sobre biogénesis se realizan por dos mé-
todbs-principales; a) las sintesis de las sustancias en «
condiciones fisioldgicas y b)'el‘emplgo de precursores ra-
‘diactivos que se dan a - la planta totai‘y recupqrﬁbi6n a -
partir de ésta de la sustancia que se estudia. con la marca
radiactiva incorporada. De los dos métodos el segundo es -

el m&s usado y comnfiable.

16
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Los aminodcidos son precursores de muchas biomoléculas
importantes, entre ellas hormonas, vitaminas, coenzimas, -
alcaloides, antibidticos, etc. Los aminoicidos aromiticos
son en particular precursores muy versadtiles de muchos al-
caloides, (15)( &).

En el caso de los alcaloides del tropano, no se ha po
dido lograr la sintesis en condiciones fisiol8gicas de una
3-tropanona a partir de dialdehido succinico, metilamina y
4cido acetonwdicarboxilico, lo cual prucba que los tropanos
en la planta, no derivan del dialdehfdo succinico ni de =
sus derivados.

El verdadero precursor de los tropanos se encontrd en

experimentos con Datura stramonium, a la que se le afiadid

x-t;iuc]-ornitina, pudiendo después recuperar hiosciamina
con una gran incorporacidn de marca en los carbonos 1 8§ 5,
€6 ).

La putrescina, derivado de la ornitina, (15), se crefa
podfa ser un precursor, pero al darla marcada a plantas de
Datura, no se encontrd incorporacidn de la marca en el al-

caloide extfFaldo de éstas.

Hac
/e T iy
CooH : Heli—y  —Nb;
o-Tr
ornitina hiosciamina putrescina
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Los &tomos de carbono 1 y 5 y por lo tanto los carbo=-
nos 6 y 7 de la tropina, son todos derivados de la orniti-
na, la cual se forma en las plantas a partir del 4cido glu
t8mico, en la via de sintesis de la arginina, ( 15).

Usando acido acético marca&o tanto en el metilo como
en el carboxilo se encuentra incorporgci6n de la marca en
el anillo de piperidina, por lo que, la acetoacetilcoenzi-
ma A tiene que proporcionar los carbonos 2, 3 y 4 para 1la
porcién de piperidina de los tropanos.

Una via posible de la formacibn de la tropina en 1la
planta se muesira en la figura 2.

Se ha reportado que la d}-N-metil-[?qc]-ornitina pus-
de servir como precursor en experimentos de incorporacidn,
dando hiosciamina Nemetil marcada. Por el contrario con =

8 -quetil-»EAC]-orniting, la marca no se incorpord al al
caloide. Por lo tanto la oG ~N-metilornitina es un posible

precursor. de los tropanos.
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Ei _la biogénesis del &cido trdpico se ha encontrado -
que el precursor es el aminodcido fenilalanina. Cuando el
aminodcido estid marcado en el carbono 3 con 140, se extrae
_de la planta hiosciamina la cual contiene &cido- [2-140]-tr_6_
pico. Por otro lado se encuentra que la fenil- l:z-“*c] -alan
nina produce 4cido- [3-146}-tr6pico. Esto es, el carbono 3
de la fenilalanina da el carbono 2 para el &cido tr6p;i.¢o y

el carbono 3 de &ste proviene del carbono 2 de la fenilala

nina. (Ver figura 3).

NH
| 2
@ CHy— € —CO0H
H Fenilalanina

Ox. Red,
\N—CH_—C—COOH —F GH,—COOH
2
: 0
1+ coz
@—_cn —c—coon — 204 .—ca—coon
T e, o
COOH

Acido Trépico

Fig 3. BIOGENESIS DEL ACIDO TROPICO.
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Aunque la hiosciamina y la hioscina se encuentran jun
tas en la mayoria de las plantas que tienen alcaloides del
tropano, se forman en diferentes periodos del metabolismo.

Se ha encontrado en cultivos de raiz de Datura gtramonium

que (-)-hiosciamina se oxida a (-)-6-h;droxihiosciamina .y
ésta a hioscina, (26). Esto demuestra que un alcaloide es

el precursor del otro.

D. Actividad biolbgica.

Los alcaloides de las Solanaceas poseen dos acciones
farmacoldgicas fundamentales: a) anticolinérgica, bloquean
do la accidn muscarinica de la acetil colinaj b) accidn so
bre el sistema nervioso central, estimulante o depresora e
segln el caso, (16).

Tanto la atropina como la escopolamina éon antagonis-
tas competitivos de la acetil colina sobre todo en misculo
cardfaco, mfisculo liso y algunas células glandulares.

La atropina tiene acqién muy notable sobre el 0joe. A=
plicada directamente a la conjuntiva (solucibén al 0.5 a 1%)
produce midriasis (dilatacién de la pupila) por parélisis
del esfinter del iris; y cicloplejia (pardlisis de la aco-
modacidn) por relajacidn del mlisculo ciliar.

Sobre el sistema cardiovascular disminuyen la frecuen
cia a pequefias dosis, pero a dosis mayores (1 a 2 mg) la -
pueden aumentar hasta 150 pulsaciones por minuto, debido =

al bloqueo de los impulsos vagales.
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Se considera a la atropina como estimulante del siste
ma nervioso central, y a la escopolamina como depresor, =
aunque los efectos producidos realmente dependen de la do-
sis. Con dosis bajas. ambos producen sedacidn. Aumentando -
la dosis causan estimulacidn que puede progresar hasta el
delirio. Con dosis muy elevadas las dos pueden produci; co
ma.

Debido a su accidn sobre sistema nervioso central, po
seen también cierto efecto sobre él aparato respiratorio .
La atropina a dosis terapéuticas, ( 2), puede aumentar al-
go la frecuencia y amplitud de la respiracibn; por el con-
trario la muerte por intoxicacidn atropinica se produce -
por paralisis de la respiracibén. La escopolamina deprime -
la respiracidn en igual forma a dosis altas.

Estos alcaloides disminuyen el.tono y la motilidad de
las vias digeéfivds (peristaltismo), sobre todo a nibvel de
duodeno, yeyuno y colon; reducen también el volumen de sus
secreciones., La morfina produce constipacidn espasmbdica ,
pero este efecto es reducido considerablemente con el uso
simultdneo de atropina.

Sobre las vias biliares la atropina produce un efecto
antiespasmbdico muy leve.

En el hombre la atropina provoca generalmente estimu-
lacidn de los centros cerebrales bulbares. A dosis elevadas
téxicas, se produce inquietud, agitdcibn, risas, alucinacio

‘nes y delirio, los cuales se han comparado con la ebriedad

alcoholica. A dosis mayores causa depresidn, coma y muerte.

25



La escopolamina a dosis terapefiticas, (2), actla co-
mo depresora central, produciendo sedacidén, somnolencia, =
amnesia 'y suefio. Las dosis altas deprimen los centros bule
bares y la muerte se produce por parilisis de &stos.

La atropina y la escopolamina se administran previa-
mente a anestésicos por inhalacidn, para disminuir la exce
siva secrecidn salival y del tracto respiratorio.

La escopolamina ayuda al tratamiento de la enfermedad

de Parkinson, pues suprime la rigidez y el temblor.
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PARTE EXPERIMENTAL.



1. Los disolventes empleados en la realizacién de este -
trabajo fueron proporcionados por el cuarto de QQstilaci6n
de la Divisidn de Estudios de Posgrado, purificados.

Los disolventes grado Reactivo Analitico empleados --
son de la casa Mercke
2. Todos los reactivos usados se prepararon con sustan--
cias comerciales grado Reactivo Analfitico de Merck.
3. Para las cromatograffas en capa fina, se utilizd Gel
de silice GF254 de Merck, o bien, Allmina bisica tipo D5-F
de Fluka, como fases estacionarias. Los sistemas eluyen--
tes fueron:

I) cloroformo

II) metanol
III) cloroformo-acetona-dietilamina (50-40-10)
IV) metanol-acetona-dietilamina (50-50-1.5)

En todas las placas se usaron como patrones atropina
y escopolamina. La deteccién de alcaloides se realizd con
luz ultravioleta y reactivo de Dragendorff.
4.7 Los espectros de infrarrojo se determinaron en la Di-
visién de Estudios de Posgrado, de la Facultad de Quimica,
en un espectrdmetro Perkin Elmer 237, en pastilla (KBr). =
Las frecuencias estin dadas en cm'* .
5. El espectro de RMN se determind em la Divisién de Es-
tudios de Posgrade, de la Facultad de Quimica, en un espec

trémetro Varian modelo 'EM-390 ,

28



6. Los puntos de fusidn se determinaron en un aparato pa

ra puntos de fusidén Fisher - Johns. Fisher Scientific Co.
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La Solandra nitida utilizada en el presente trabajo -
fue recolectada en Cuernavaca Morelos. Una vez separadas =
las diferentes partes de la planta: hoja, corola, caliz, =
tallo, fruto y rafz; se procedid a realizar la prueba de =
alcaloides de la siguiente manera:

1 gramo de cada parte de la planta previamente humede
cida con solucidn ail 25% de NHQOH, se coloca en un tubo de
ensayo y se pone a macerar durante 24 horas con cloroformo.
A una poréidn del extracto clorofdérmico se le afiade &cido
clorhidrico R.A., y una o dos gotas del reactivo de Dragen
dorff o @e reactivo de Mayer, dando en el primer caso un =
preeipitado café rojizo, y eh el segundo un enturbiamiento
blanco de la solucidn, en el céso de que las reacciones ==
sean positivas, (& ).

Una vez efectuada la prueba anterior y de acuerdo a -
los resultados que se muestran en la tabla I, se decidi =
hacer la extraccidn de la rafz por ser la finica parte de -
la planta que did prueba positiva de alcaloides. Para ello
se separd la raiz en:!rafz pequefia (raicilla) que era aque=
1la que media hasta 3 mm de didmetro aproximadamente y en
la rafz mfs gruesa.

Cabe sefialar el hecho de que la prdeba’de alcaloides
era positiva en la raicilla y d&bilmente positiva en la =
raiz mis gruesa; por ello se decidid proseguir la investi-
gacidn con la rafiz pequeiia. Para esto se extrajeron 779 g

de raicilla con hexano hasta agotamiento total con el obje
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tivo de desengrasarla. Todos los disolventes que se emplea
ron ena las extracciones eran comerciales y purificados por
destilacibn antes de usarse.

Una vez desengrasada la raiz, se sec y se humedecid
con solucién de hidrbéxido de amonio (al 25 %) y se extrajo
con cloroformo, hirviendo a reflujo y cambiando el disol--
vente cada 24 horas. El extracto cloroférmico asi obtenide
se concentrd utilizando para ello la destilacibn con vacfo
a una temperatura menor a 60° C, hasta que todo el disol--
vente fue eliminado. El peso del extracto clorofbrmico fue
de 29.437 g, que corresponde al 3.78 % del material inicial
en base seca.'Diasrama de extraccién I.

El extracto clorofdérmico se presenta como un sélido =
pastoso de color. café oscuro con olor caracterfstico no de
sagradable.

A este extracto se le hizo cromatograffa en capa fina
( cef ) para confirmar la presencia de los alcaloides. Se
realizaron pruebas con diferentes soportes y diversos sis+s
temas-gluyontes (31 ), encontrando que la mayor resolucidn

se obtenia cuando se ‘empleaban las siguientes combinacio=-

nes:
fase estacionaria fase mdvil
I) altmina Fluka tipo D5-F ecloroformo
II) alémina (en NaOH 0.1 N) metanol
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DIAGRAMA DE EXTRACCION I.

Rtz £ 779 g )

hexano

— T~

Extracto Raiz desengrasada
hex&nico
1) secar
2) NH,OH
3) CH013
Extracto k///////’ Raiz
clorof8rmice
( 290437 S)
Figura & .
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fase estacionaria fase mbvil

'III) alfimina (en NaOH 0.1 N) cloroformo-acetona=di-
etilamina (50-40-10)

IV) sflica gel.GF254'(Merck) metanol-acetona-dietil
amina.: (50-=50-1,5)

V) alfmina . metanol-acetona-dietil
amina (50-50-1,5)

Una vez desarrollada la cromatoplaca se revela con: =
1) luz ultravioleta, 2) reactivo de Dragendorff pudiéndose
apreciar en este filtimo caso las caracteristicas'manchas -
de color naranja indivando la presencia de alcaloides.

La me jor combinacidn para lograr una buena separacidm
de los alcaloides fue la nfimero IV, en donde se apreciaban
dos manchas con los siguientes Rfs: Rf, = 0.37 y Rf, = 0.87,
_En todas las cromatoplacas se utilizaron patrones de atro=
pina y escopolamina, pudiéndose observar. que dos de los al
caloides presentes en el extracto clorofbérmico presentaban
el mismo Rf que las solaciones estandar de atropina y escg
polamina.

Se decidid, entonces, realizar una extraccidn &cido--
base para 6btener~los_alcaloides\brudda. El procedimiento
consistid en colocar 10 g del extracto cloroférmico y afia-
dir 250 ml de &cido clorhidrico al 5 % hasta que la solu-=-
¢idén presentaba un pH entre 1 y 3, se extrajo entonces con

tres porciones de cloroformo de 250 ml cada una.
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En la fase acuosa permanecen los alcaloides en forma
de clorhidratos; a esta fase se le adiéiona una solucién -
de hidrbxido de amonio al 5 % hasta obtener un pH-de 14 1y
se extrae con tres porciones .de cloroformo; esta operacidn
se repite dos veces mis y finalmente en el extracto cloro=
férmico permanecen los alcaloides en forma cruda. La fase
clorofbérmica final se evapord a sequedad obteniéndose 164.8
mg de alcaloides crudos, lo que corresponde a 0.06 ¥ de la
raiz en base seca. Diagrama de extraccidén II.

A los alcaloides crudos se les hizo una crométografia
en placa fina utilizando.como soporte Gel de silice GF254
y como sistema eluyente: metanol-acétbpa-dietilamina ( 50~
50-1.5). Al revelar con reactivo de Dragendorff se observd
una mancha con un Rf = 0.29.

Dado que los alcaloides en forma de bases libres son
inestables, se prepararon los reineckatos de los mismos .
.Previa a esta preparacidn, se efectué la foriacidn del rei
neckato de atropina, para lo cual se disolvieron 50 mg de
atropina en 5 ml de &cido sulfﬁrico_5 N y se afiadid gota a
gota una solucidén acuosa de sal de Reinecke al 2 % hasta =
que se observd una precipitacidn del producto. El precipiw
tado de color rosa .asi obtenido, se seépar8 por filtracidn
Y sé'lav6 con &ter frio, (25) ( 5 ).

Se procedi$ entonces a formar los reineckatos de los
alcaloides obtenidos de la ral@. 164.8 mg de alcaloides se
disdlvieron,en 10 ml de &cido sulffirico 5 N y se afiadid go

"ta a gota la solucidn de la sal de Reinecke a2l 2 %, hasta
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DIAGRAMA DE EXTRACCION II.

Extracto Cloroférmico

1) 250 m1 HC1 5% pH = 1 a 3
2) CHCls, 3 fracciones 250 ml

Cleroformo "””/N\N\\\’Fase acuosa (clorhidratos)
(pigmentos)
1) NH, OH 5%
hasta pH 14
2) CHC1,
Cloroformo Fase acuosa
1) HC1 5%
2) CHC1,
Cloroformo ' Fase acuosa
1) Nﬁaoﬂ 5%
2) CHC1,
Cloroformo Fase acuosa

(bases libres)

Figura 5.
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la aparicibn de un precipitado de color café, el cual se -
separS por filtracidn y se lavd con &ter frio. Una vez seew
co el producto se pesd obteniéndose 141 mg de reimeckatos.
Por lo que el-rendimiento de la reaccidn fue de 85.5 %,(14).

Se procedid entonces a efectuar la separacidnm de los
alcaloides, utilizando la cromatografia en columma, que se
prepard de la siguiente manera: 10 g de resina anibmica qé
bilmente bisica (No. de catilogo 4766 de Merck) se empaca-
ron en una columna y se colocaron los reineckatos disuel--
tos en la memor cantidad de etanol; se eluy$ con solucio=-
nes amortiguadoras 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 ci-
tratos de menor a mayer pH. Se recolectaron fracciones de
1 ml las cuales fueron controladas por cromatograffia em ca
pa fina utilizando como soporte Gel de sflice y como elu-
yente metancl-acetona-dietilamina (50-50-1.5) y se rsvela-
ron con reactivo de Dragendorff.

Se reuniero; las fracciones 1 a 7 por presentar una -
sola mancha con un Rf = 0.36. Se procedid entonces a obte-
ner el alcaloide en forma de base libre, para lo cual una
vez reunidas las fracciones se llevd el pH a 12 con uma sg
lucibn de hidréxido de amonio al 5 % y se extrajo con Ster.

El disolvente se evapor$ a sequedad obtenidndose un -
residue de color blanco amarillento, el cual peso 13 mg lo
que equivale al 0.0016 % de la rafz seca. A este producto
se le hizo un espectro de infrarrojo ( I.R.); (Espectro de

I.R. No. 1) y cromatografia en capa fina utilizando el sis
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tema No. IV. Cabe senalar el hecho de que se utilizaron pa
trones de atropina y escopolamina.

Una vez desarrollada la cromatografia y revelada la =
cromatoplaca con reactivo de Dragendorff, se pudo apreciar
que el producto asi obtenidﬁ, presentaba el mismo Rf que =
el estfndar de atropina ( Rf = 0.37 ).

De la misma forma las fracciones 8 a 36 mostraron una
sola mancha con un Rf = 0.86, se reunieron y se extrajeron
con éter previa alcalinizacibn con NH4OH al 5 % hasta pH =
de 12. Se obtuvieron 16 mg de un producto blanquisco solu-
ble en cloroformo, lo que equivale a 0,002 % de la rafz. A
este producto se le hizo un espectro de infrarrojo, (Equg
tro de I.R. No. 2) ¥ cromatografia en capa fipa usando el
mismo sistema IV, incluyendo patrones de atropina y escopo
-lamina.

Después de desarrollar la cromatografia y revelar 1la
plaéd‘eon reactivo de Dragendorff, se pudo observar que el
producto mostraba una mancha que tenfia el mismo Rf que el
estindar de escopolamina ( Rf = 0.87 ).

Con el 6bjetivo de comprobar la pggsencia de estos ai
caloides se procedid a realizar la extraccidn &cido-base -
de 10 g de extracto cloroférmico de acuerdo a la secuencia
utilizada anteriormente, (Fig. 5. Diagrama de extraccidn -
I ).

Una vez obtenidos los a%céloides crﬁdos s¢ prepararon

los correspondientes yodhidratos utilizando el siguiente -
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procedimiento: ( 1 ) ( 24 ) las bases libres se disolvieron
en etanol absoluto y se agregd 0.1 g de yoduro de sodio, =

Se aciduld con 4cido acético glacial. El disolvente se eva
pord utilizando alto vacio, quedando un residuo de color =

café rojizo.

Se procedi a realizar la separacibén de 5 g de yodhi-
dratos de los alcaloides crudos, para lo cual se disolvie=-
ron en metanol y se calentaron a 60° C. Se afiadib despues
de enfriar hidrbxido de amonio al 5 % hasta tener pH = 14,
Los alcaloides libres se extrajeron con cloroformo y se se
pararon utilizando una cromatograffa em columna empacada «
con 250 g de alfimina bisica y como eluyente etanol-cloro--
formo ( 80-20 ). La columna fue contrelada por cromatogra-
fi{a en capa fina. Las fracciones 1 a 4 presentaban una so=-
la mgnchi ¥y al reunirlas se obtuvieror 690 mg de um - polve
amarillento, el cual se recristaliz8 de etanol absoiuto. A
esta sustancia se le hizo un espectro de infrarrojo,(Equg
tro de I.R. No. 3) y un espectro de resomancia magnética -

nuoclear ( Esﬁectro de RMN No, 4 ).
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RESULTADOS



TABLA No. I

Prueba de alcaloides en Solandra nitida

Parte de la Dragendorff Mayer
planta
Ho ja - -
Corola - -
Cciliz - -
Tallo - -
Fruto - -
Raicilla ++ 4 ++ 4
Raiz
Raiz gruesa + +
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(ppm)
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2.9
2.15

1.7

Interprets;i6n del ‘espeetro de RMN No. 4-

integracibn
(protones)

tipo de :sefial

singulete
triplete-

multiplete

;singuietg

Asingulete

multiplete

tipo de hidrdgemno

Ar<=H
-&H—O -C' =0

_o=9-¢-u
=CH,=0=
-0-H

IN-Gett
)N.cx-l3

Cuando se hace el intercambio com agua deuterada se ob-

serva que la sefial localizada en 4 ppm cambia de forma.
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CONCLUSIONES



1.

2.

3.

4,

S5e

Se realizb el estudio de los alcaloides presentes en
la raiz de Solandra nitida que es la finica parte de =

la planta que did prueba positiva para alcaloides.

Se encontrd que el contenido de alcaloides crudos pre
sentes en la rafz es de 0.06 ¥ en base seca, tomando
en cuenta que solamente se hizo la extraccidn de la -

rafz que tenfa como miximo 3 mm de difmetro.

Se identificarom, usando la oromatografiafgn dﬁbh fi-
na y el espectro de infrarrojo, atropina y escopolami

RNAe.

Se aisl$ atropima, la cual se encontrd en uma canti--
dad del 0.0016 % en base seca. La identificacibén se -
hizo en base a sus espectros de infrarrojo, resonman--
cia magnética nuclear, cromatografia en capa fina y =

punto de fusidn de mezcla.

Por filtimo, se encontrd que la rafiz de Solandra nitida

contiene 0,002 ¥ de escopolamina.
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