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INTRODUCCION.

1.- ANTECEDENTES Y GENERALIDADES DEL ACIDO
MECONICO.

En 1805, SertOrner un farmacedtico de Einbeck,
Alemanie, aislé del opio una sustancis cristelina en
pdmbinéciﬁnchn unjaciqo (1)..9¢8§e;iormeﬁt9wse'dg,
mdSt:d!la'éxisteng;aidevtresréqldq§f(gtidéfépifdji;
co, écidb;léctiqofy‘6cidqjmgc6n160)fque se encuen=

tran combihadqs con*lbs@qlcqlq16és_(2,3)}

Actualmente se sabe que el Zcido sulfdrico y
el 4cido mecénico constituyen del 60 al 80 % del
contenido totel de 4cidos (4). El opio contiene a-
proximadamente Qelﬂ7va1]13-%yhe~écidu mecénico y

del 2 al 4 & de 4cido sulfdrico (4).

La presencia de tan altes concentracicnes de
dcidos muy fuertes en el opio, desde el punto de
vista bioldgico, se podria explicar hipotéticamen-
te, mencionando que es necesario mantener el balane

ce 4cido-base en el létex, debido al 2lto contenido



alcaloidal (4,5). Se ha demostradc que en todas las
‘especies de Papaver se encuentra £cido mecdénico, y
que lz cantidad de éste, va de acuerdo a la propor-
cién de :1ca1bides restringidos; por lo tanto, se
considere al &cido mecénico como un marcadbr,qhimig
taxondm;co~de1<géhe:oTPapave:, eqcontréhddsele'a es. .
tewﬁcido»formanda s§ié§ §bn'1os’élcaloiﬁes‘en‘elflé,

-@ex*dejlas‘pIantasfde}este?génerof(6),

Adewés de los alc3101des, el opio ccntxene los

prlnciplos neutros. "’onin, meconoisin y op;onin,

clucosa, pectzna, mucilago,'albumina, sustancias go;
‘MOSaS;. materlas r951nosas, colorantes v los éc1dos

anteriormente mencicnados (2,3).

No se han encontrado presentes ni almidén o tg

ninos en muestrzs no adulteradas (3).

,Denttq de;1g516§;§;tcr55ticas del “cido mecéni

co se mencicnanflesfsiggiehtes:‘. |
Férmuia estrdctufai:
[+ -}

no ]
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Férmula condensada: C7H407

Nombres genéricos: Acido mecénico u oxiquell

dénico.

Nombre seglin la I.U.P.A.C.: Acido 3-hidroxie-
4-0x0-4 H-piran-2,6-dicarbox{lico.

Constitucién en porciento de los elementos:

c 42,00 € H . 2.01 %y 0 55.97%

Peso moleculers  200.1

Solubilidad: | Solutle en: Agua, metancl, ete-
nol;[acetat6 défé£i16;'écetonag bencgnglyféter; Li-
'gerameﬁﬁé?§oldble_én;,glcohpl“amiliCO vy disulfuro
de carbono. Insoluble en: cloroformo.

En soluciones acuosas forma prismas, se cone
vierte anhidra cuando se calienta de 100 a 120°¢.
por 20 minutos,

Se descompone con evolucién de*coéﬂcuandq;se

calienta a4120°c‘5 cuando se ehulle con agua (7).

2.- RELACION DEL ARIDO MECGNICO COH LA QUIMICA
LEGAL. '

£l opio es sl exudado lechosso secado sl aire




obtenido por incisidén de les cédpsulas inmaduras de
Papaver somniferum Ltinné o su variedad aibum de Capn
dolle (Familia Papaveraceae) (2,3,8,9,10); y del
cual se han reportado veriadsmente la presencia de
25 a2 30 slceloides en diferentes muestras (2,3), de
los cuales, los més prominentes.y restringidos se
enlistan_a-continuacidn por ordqq3defimportancia:

Morfina

Codeina

Papsverina -

'Téﬁéfha

Nerceine 'y

Nercotine
los cueles. constituyEn'més del 89 "681 fbté1*de al -

caloides: presentes en el opio (3) y, por consxguxen]

‘te tanto ek opio como- los alcaloides dntes msncio-‘

1ados se. encuentran reputados legalmente ‘en los ar="

tfculosrdel-cagitulo.UIIl, refgren;ega,lqs;estupefgg

cientes del Cédigo Sanita:;ovv;géhteV:fAr£ICUlpsz
290, 292, 293, 296, 297 y 307, entre otros; los cua

les expresan entre otras cosas lo siguiente:

Art. 290.- Le siertre, cultivo, cosecha, elabo



racién, prepsracién, =2condicion=miento, adquisiciﬁn,
posesién, comercio, importecién, exportacién, trans
porte en cuzlquier forma, p#eséripcidn‘médica. sumi
nistrb, empleo, uso, consumo y.en general, todo ac-
to relacionsdo con el tréfico o suhinisfrb de estu=~
pefacientes o de cusiquier producto que ses conside
rado como’ tal en,lps~£stéddsv0nidos Mexicanos, que=-
da sujeto a:

I.~ Los tratados y corvenios internacionales;

I11.- Les disposiciones de-eSté,Cdd@Qo¥§usUs;rg
glzmentos;

III.- Las disposiciones que expida el Consejo

Sslutridzd Genefal;

IV.~ Lo que est=tlezcan otras leyes y disposi-
ciones de cardcter genersl rel-cioncdes cor lz matg’
rias. |

Ve LéswdisposiciongéftéthicéS'yfadminist:atiu
vas quéﬁdibteﬁla S.S;A:; \j

UI;-.Las~diqusiciqnss adminiatrativgs~dea1as
Secretarias de Hzcienda y Crédito Pidblico e Indus-
tria y Comercio en materia fiséal y de importacio-

nes y exportaciones respectivamente.

Art., 292.- Para los efecios del Art. 290, se
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consideran como estupefacientes las sustsncias y ve

getales comprendidos en la siguiente lista (solo se

‘considera aqui =1 opio y sus derivados):

Acetil-dihidro-codefna

Codefnz y sus séles

Concentrado de Paja de Adormiders (el mate-

rial-que se obtiene cusndo 1» paja de ador-

midera ha entrado en un proceso para 1la con

centracidn de sus’ alcaloidea, en el monento]

en que pasa al comerclo)

mo;flna

Heroina (diaéatil--orfine)

Tebeina

Gpié»:y

Los isémeros de los estupefecientes de la
lista enterior, = menos que estén expresa-
mente exceptuedos, siempre que lgfexiStaqf
cia de dichos isémeros ses posible, dentro
de 1= nomeﬁciatﬁra quImité-espeCifiEada en

aquella.

Cualquier otro producto, derivado o preperado

que contengzs sustanciess sefizlades en la lista ante-

rior, sus precursores quimicos y en general, los de
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natureleza =2nfloga y cuslquier otra sustancia que

determine el Cons=zjo de Salubridad General.

Art. 293,< Quecs prohibido en el territorio Na
cionzl, todo attb de los méncioﬁados en el Art, 290

respecto de las sicuientes sustznciss y vegetzles:

Opioc preperado para fumar, diacetil-morfina o
herpina, sus sales o prep:rados, Papaver somniferum

o zdormidera.

Att, 296.- Queds prohibido el paso por el te-
rritorio necioqal,icon}destind atbt:praIs,\de lag

sust=ncias sefizlzdas en el Art. 293,

Atrt, 297.- Ls S.S.A. es 1z dnice autoridzd fa-
culiada en,los Estedbs'unidos Mexicanos para. conce-
-der en los térmiﬁbs de ese Cﬁ@igo;‘autotizac;dn sa=-
nitariaﬂpara:xealizar-algﬁn‘actc,relaciqﬁadq*con es

tupefacientes.

Art, 307.- Para el comercio o tréfico de estu-
pefacientes en el interior del territorio nacional,

la S.S.A. fijaré los requisitos que deterén satisfa



cerse y expedird permisos especiales de zdquisicién
o de trrsp-so, que servirdn para justificar el uso
legal de sllos en los establecimientos. autorizados

(11).

Come se mencioné aznteriormente, el 4cido mecd-
nico'se_gqcuentra'fo:aando.sales con los alca}dides
en‘el‘léfé;fﬂe 1a5 plgn;gs del-éédéro'Papavg;; y
aﬁh‘cuénﬁp'seihaygqﬂgxﬁyéidd 83?53,Qastew6¢idb”ée

encueritra presente en lz sustzncia gomosa remanente.

DEntrojdeflaq'p;uebas que. se realizanten;gl Lz
brrotorio Quimico de 1- Unidad de Servicios Periciz
les de 1= Procurzdurizs Generzl :de 1z Rapﬁbl;ca, pa-
ia.1a‘coﬁ?i;m:Cigﬁ?§§1 9bic;.se‘gpéueﬁtiéﬂéntrBVO?
tras, la&idehtifié§§£3n'déi”écidbimebénico en ‘1z

muestra.

Cuando 2 la muesira deco-isada no se le hzn ex
traide 1los :zlcaloides, la pruéba de eleccién para
la confirm=2cidn del opioc es 1la identificzcién de

sus 21ca2loides.

Enr £250 de gue & la muestrz decomisada ya le
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hayan extraido sus slceloides (muestra a las que se
conoce camo “opilo ag¢tado'),-la prusba que se em=
plea pora identificar la posible existencis de opio
es la deteccidn del &cido mscSnico (12).

Por lo tanto, la identificacién del Acide mecd
nico 8an una muestra decomisada se puede utilizar cg
xng;yna,pruapgr;éntiabLg,jcgn bases cientf{ficas, que
~abb&§f§i;diééa%éﬁtaéqu§9316n‘111¢iﬁa de este tipo
de*ﬁatﬁbeféé(?ﬁéé#éth¢§bd:qﬁé'Se'édnéidera como un

delito contra ls salud (12,13).

3;-‘ANTECEDEN]ESYY GENERALIDAQES DE LA ESPEC-
TROMETRIA DE MASAS,

El espectrémetro de masas es ds las herramien-
tas'analitiéas més recientes, ss utilizé muy al
principio para la"idﬁntifi;acidn’dé isGtopos; se
construyé un bﬁen'inatrumadtq después as‘lé Primg:é
Guerra Mundial por F. W, Aston, en Ingittérra, el
cual constaba de un detector fotogréfico;.y ﬁ. 3.
Dempster construgﬁ‘eﬁ los Estados Unides un instru-
mente con un detsctor sléctrico, con lo cual se adg

cué mejor el instrumento para medir lss masas exace
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tas de los isétopos y sus abundancias con lo cual
se propuso que lgs masas atémicas no son niGmeros sp
teros, hecho crucial pera poder‘entendaf 1la quimica
nuclla:. Hé;ta el afic de 1942 se pusoc en uso al prl
mer espectrémetro de masas cbleréial‘péfa analizar
lus hidrdéarburoo pressntéi en el petréleo por la

Atlantic;ﬁafihing;tofpufétion (14,17).

Las apliéa#ionésAmﬁa gaﬂara;q#fd61 qspectrd-o-
tra de masas como una herramientas analitics no se.
desarrollé. 3100 hasta 1960. ‘Mc.. L afferty;*aieiéhh*y
Djerassi en los Eatadoa Unidoa y Beynon en. Inglate-
IT8, demoattaron qus ls astructura molacular puede'
glucidarse para muchas sustancias uaando la espec-
trometrfa de mases, haciéndola de uso comin para my
chas investigaciones y laborato:iqs”gnlliticoa, ya
que ihteriormanta'parécia'que habia[poCa‘n ningpnaf
conexién entre el sspectro y”lu‘estructdra molecu=
lar, lo qua provocé un pariodo letérgico para 1a eg
pectrometria de masas en el estudio de moléculas or

génicas (15).

La mayor ventaja de la espectrometria de masas

88 que puede dar informecidn estructural con canti-
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dades inferiores al miligramo o hasta de microgra-
mos, Puede utilizarse en combinacién con un croma-
tégrﬁfo.defgéses o cor. un crpmétﬁgfafﬁ.de lfquidos
de zlta pfesidn o am* 0S8, lo\qﬁé*auﬁado‘conyla inser
cién directa a la fuente de ionizacién (16) y con
los difergﬁtes tipos de-ESﬂEthﬁmetIQS de masus (cg
mo el de resgnancia de cicldifﬁn iénica, andlisis:
pdrjtiempq}da'vueio, cuadfipolos;'att. o espectrdmg 
tros coh”fuente de destello par§'$ﬁs£ghcias 1norgé-
nicasjihgceq‘de ésta técnica muy Gtil, asi comc dnj
ce en su tipo por su gran vers tilidad en el camoo

analitico (14,15,17).

Las partes fundame-t-les de un espectréme ro de
masas son:

1.« Sistema de entrads parz vaporizar la mues-
tra a analigét.(COnvaltAS teﬁpe:atd:as y bajas pre-
siones).

2.~ Ffuente para ionizar 1 'muestra vaporizad.
(fuente de impacto electrénico, fuente de destello
o fuente de ionizacidr quimica).

3.~ étode de separac:6r de masas (por sectores
magnéticos, eléctricos, tiempo de wuelo o comtira-

cidn de dos de los ntes mencionados).




4.- Esquema de identificaciin (place fotogréfi

ca o detector éléctritp) (17).
Znsayo por Inssrcién Directa

El ensayo cor 1nserc16n dxrecta 'se utiliza pa-
T2 1nvroduc1r materlales sdlldos puros de baja vola
txlxdad 0 muestras que estén su;etas a descomposz-
jc16n termal dxrectamente dentro "da la cémara de io-

.hlzac-ﬁn del espectrdnetro de masas;?

La‘¢ahtiﬁ§dee;la‘muestra'ééﬁun factor xmpottan
e, norwélmente e$usUfipieﬁt¢ﬁde“0;1-a 1 O mxcrogra .
mo de la muestra; mayores cantidades puagen’cqntqm£ f

nar el sistema,

Lahmuestra se ‘coloca en un-caailér de vidrio
cerradu .porx un axtremc y, dehe es»ar 11bre de cual-
quxar sustancxa contamnnonte,,cbmc huellas digxta--
les, por lo que se‘debg_mangjar cuidadosamehtefﬂts-
te capilar ird dentro de una cesta chapeada en oro
para lz buena corcuciancia del calor durante el ani
lisis, La muestra puede ihtrnddcirse con un solvens
te, 21 cual se dejard evacorar, o “ambién se puede

colocar un pequsfic ~ristal de la muestra, los que
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se manejan con una jeringa Hamilton. La cesta se cg
locerd dentro de una sonda, la cual estd conectade
al sistema electrénico para el control cde la tempe-~

ratura,

Las condiciones para obtener el espectro de ma
sas son establecidas por medic de una computadora,
la tual'controlaréiia'té%be:etﬂra de la-sondéi.gl
ha25919ctr6n;éd, 165'plitas»défenfoqugfyVaceléraﬁidn,
el cuadripolg el detector 'y ios resultados de masas, .
;1o§ cua1es¢SEja:¢hiV§;§njen:un‘discéfpudiéndq;gﬂobav
tener.la informagidngdei%espectro;cyaﬁtas;vecés se

desee,

Antes de inserta;:la,mueSt:a;,sejdebg;asegurar
que las prESibﬁe§ eXiéten£e$ enu1a,éépqré de ioniza
diénHseahaap;bgimaqamente de‘1g+ﬁltorf,‘es£q;se ha=
cgrcon-lcs~si§uientes‘fines: 1),po¢er vaporizar la.
'muéstia‘sin-qescompnhetla, si es:inestablé7t§rmiba4
msnté}'2)’eﬁiﬁarllas:re&ccibnesmbimDIQCulafes y 3)
la de darle mayor tiempo de vida al emisor de elec=

trones.

Después de realizar el andlisis, se retira la
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sonda de la fuente idnica para evitar contaminacio=-
nes. Se pueden obtener los resultados en forma taby

lada o gréfica (16).
Sistema de Cperacién.

Para obtener un espectrc de masas, la mUestra;

dcbe ‘ger; vaoorlzada, 1ogr nﬂose esto con: calor, de=":

pandiendo esto de 1a astﬁ 6ad térmlca del com=.

la de la cémara en. donde se 1ntroduce la nuestra;
ésta es zcelerada hacia la fuehte;degidhizabi6n (re.
peledor) en donde un filzmento de renio o tungste-

no) emite un haz de electron=s que rTeaccionan con -

la mUestra,yvquE‘debidd a 1as?bé5as“ﬁfé3iones‘estasg

son . en. su ma"or nurte unlmcleculares (de cada mil”

moléculas se ioniza. aprox1aad nente'uno, slendo eli“
minadas las moléculas no zaﬁizadas) produc1éndose
tanto iones positivos como negatzvos en proporc16n
de 1000:1, respectivamente. En el lado opuesto del
filamento se halla un 4nodo, hacia donde viajan los

electrones y los iones negativos producidos. Los ig
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nes positives son acelerados en un campo eléctrico
que es positivo en la entrads a la cémara de ionizas
cién y negativo a ls S§iida de 6sta. Los iones son
enfocados y acelerados_(deiineador, enfocador idni-
co'y lentes de entrada) hacia el separador de masas
cuadripole {que es de tipo eléctrico) el cual conse
a de cuafro-polos;‘do#ﬁde,vpltéje’ac3y,dos’de.vpl;
-taje-DC; - cual'COnQUné_variaciénﬁcdnstante;AC/DC'

'permlte en: un’ periodo dado, el paao de 1ones con u-

na- determ:nada masavy  uya ruta es: estable, esto es
que.. su. asc115516n es minlma, 108 icnes ‘'que logran.
_pasar a trnvés del cuaarxpolo son recogxdos en un
”detector eléctrlco que pueda registrcr hasta un:ién

producido  (14,15). Esquena I.

Ei reéigtrnsse}basa'enffuhciép”de la masa en-
tre,lagcgféafdelfiﬁqf(n/é)f§iendb~lds&ibhes‘dEfuna
cierta»p/gﬁdegmayé£‘p:qduhciﬁhjlés qgeaegtqbyécéﬁv

1 100,%ﬁaegégﬁndanfiaf:elativa; los .demfs -iones pgg;
ducidos son referidos con respecto al de mayor pro- .

duccién (18).

El iZn molecular, de estsr presente, se encone

trard = laz mayor m/e; lo que nos indicaréd el peso
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moleculér del compuestc, aunque en algunos compues-
tos nunca aparece este registrc, pero si aparecen al
gunos fragmentos ceracterf{sticos para estos, que pug
den ayuﬂaf‘a la elucidacién de sus estructuras (17,

18).

Deﬁehdienqo del tipo de informacién'requa;ida
se’ nuede variarfls'éhetgiagde la fuente de?ionizé%
c16n° pata lograr: la 1onxzac16n de la muestra- es. su'
fl:lente una energia de 10 a 15 eV, lo- cual nos da-~
ria muy poca informac16n sobre le estructure del
compuesto ya que 3610 se. obssrvarfan unos cuantos
plCOS © tan 5610 el 1dn mclecular; al aumentar la g
nergig'se favorece la fragmentacién; esto es, de SO
2’380 eV, al aumentzr m&s esta energfa tan sélo ob-
se:varemos-los;iones;més'estébles,yrdpﬁ§§ e§;stitén’

muchos iones de masas ligeras (14).

Se hs observedo que la temperztura de la fuente
iénics tiene un efecto dr&stico en la fragmentacién

de las moléculas (16).

Cadea tipo estructural da un patrdén diferente de

fragmentacidn; estzs fr.gmentsciones han sido profun
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damente estudiedas y reordenadas a fin de estudiar
con légica el mecanismo de formacidén de iones. Un
grupo funcionsl de una molécula dada tiene un efec_

to drdstico en la aparicién del idén molecular, ya

sea estabilizéndolo o formendo en la molécula el en

lace més lébil,'deSéstabilizéndold;.es decir, ‘ha=-
ciendo imperceptible sl ién molecular, En este cla<
se de compuestos puede intentarse disminuir la enep

gfa de ionizacidﬁ,tqunqua;si el compuesto es de por

sI;muy‘iﬁeét;ble,_no'gparecefﬁﬁel'idh[molecula:;‘pg'

ra lo cual puéﬁéﬁutilizar la ionizacién quimica

17).
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PLANTEAMIENTO DEL PREZLEMA .

Debido al grzn problema de narcotréfico y a la
existencia de 1aboré£orios clandestinoé.eniméxiCO,
que se dediccn exclusivamente z 12 recoleccién de o
pio, extraccidn. de sus alcaloides (moffin;,prihci;
palmente) y a la sinteéiéade,héroiﬁﬁrmes‘ne;esgrio
contar»cdnjtéchicas més ;pnfiabies,parailafidentifi
cacifn del-éciab_mq¢$hibo;,yaAQUe.esqqnucqmpyesto
nafural'queySé encqeqt:é:presente en elfopio.aﬁﬁ

cuando ya han sido extrafdos los zlcaloides,

Rctuzlmente en el Laboratorio Quimico de la U-
nidad ‘de Serviéios Périciales de la Procuraduria Gg
neral de 1=z RepGblica se cuentea exclusivamente con
un' método cualitativo para lez identificecién del &-
cido mecdrico, mediante unz re:zccidn colorida; la
cual posee pocz especificidad. Dsbido a esto, se
buscz implementar y estendarizzr un método wmds con-
fiable como la espectrometrfa de mzsas, yz que los
resultados son cltamente espec{ficos y se pueden em
plear como unz prueba confirmativa de la existencia

de opio en una muestra.
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0BJETIVOD,

Por 1o expuesto :interiormente, la finalidad

del siguiente trabajo es:

.~ Aislamiento del 4cido mecénico de una mueg

tra de opio.

b.~ Montaje e ihdlgméﬁiacidn de la técnica de
espcectrometr{a de maszs patz la idsnﬁificécién del’

&cido mecédnico.
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MATERIAL Y METODECS

= AISLANKIENTO DEL ACIDO MECCNICO DEL OPIO.

Se mezcld 6.1.g de opio decomisado en polvo
con 30.7 g de Douex 50-X2(#'), malla 50-100 y 500
ml de sgua deéfiiada y caliente en un matraz Erlen-
meyer de 1 l. La mezcl: se ~gitd mecﬁﬁiéamante du-.

-ranﬁe”ASTﬁinutpsq

El 1iquido sobrenzdznte se decanté, se zgregé
250 ml de-agba'calienta‘a laj:QSina;xy,sgxagité con
tinuzments dursnte 30 mins, Este 6liimdip;ocesd;89
volvié a repetir.,Los'extr;ctos~écidps cbmbinédos-
fueron concentrados a 100 wml por débajé‘de 50°C en
untaparato.deude$£ilaCi6n a prssiﬁny;gdqcida,;se G
gregd hidréxido dequrid,hé$tsrqué;15 55iuci6ﬁ fue
diStintiyamenterésica al&p;béiftorﬁa;qi; Ei_prapi-
pitado formado se colectd por centrifugacidn y se
lavd varias veces\por;susPénsién en un poco de Bgus

fria, seguido nor centrifugacidn.

Se trzté repetidamente con pequefizs porciones
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de Zcido clorhidrico 1 Y pera diseclver el mecchnato
de bario dejandd un residuo de sulfats de baric.
Los extrzctos combihados»dél extracto de meconato
de bario se neutrzlizaron con hidréxido de amonie
al 10.%, con lo cuzl el meconato de Leario ppe;ipitd
de nuevo. La suspensidn se centrifuagé, e1~precipit3
do obtenido seylavd varias veces con pequefias ccnti
dades de agua fria y entonces se: transflrlé a un ma‘

'trpz Erlenmeyer de: 250 ml, se_agregé 6 1 ‘g de Douex

'50-X2(H‘), malla 50-100 y lc‘me:cla:éefchtd mECaniQ

camentagdurantEgAS~m;nutosb

a solucxdn, la cual con-enfe‘él 5¢iddfmg§6ni+
co libre, se letrﬁ ‘a trqvés de un.pédazo-dépfibra
de vidrio. Y- la reszn»,de 1ntercanb10 16n1co se- ‘lavd
con zguz., El. filtrado CCWbln:dO y los lavadﬂs, fuea
rqnyconcequagpsfppxcdeg,Jo,de 50 C,Eniun eparato-

de destilacidn 2 presidn reducida,

£l fcidc mecdnico se cristalizd y recristalizé
+tres veces canh agua,. E' ‘Scido mecdnico anhidro se
: . o
ottuvo por czleniamiento 2 pesc constcnie a 162°C

(5,19).
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Titulacién Acido-Base,

Se tituld con hidréxido de sodio 0.0194 N para
determinar lz pureza, p-rtiendo de 6.15, 6.4 y 6.7
mg de muestre obtenida en el aisl-omiento, disuelta

en 5.0 ml de zgua destilada (5,19).

2.~ IDENTIFICACION DEL ACIDO MECCNICO PCR
DIVERSCS METODCS.

@) Reacciones con Desarrollo de Color

Estas se reslizaron tomo pruetas presuntivas
pera demostrar la presencia del 4cido mecdnico, de-

tectzndo ciertos grupos funcionzles en la molécula.

A 1.5 ml de una selucién acuosz de 5cido mecé-
nico.se le 2di¢ioné;_gqta_afgota el reactivo de su}l
fato merclrico T.5. (8,20), esta solucién se divi=-
dié en tres: = lz primera se le sgregé un exceso
del reactivo -nterior, a la segurds se lé calenté,
posteriormente z estcs dos musstras se les. sometid
a sbullicidn. Pcr otra par.e a la tercera soluzidn

se le reemplazd lz ebullicidn por 1le 2dicién de ale




gunas gotzs de permanganztc de pctasio (20).

Se colocd un frezgmernto de estafioc dentiro de unae
mezclz de 0.5 ml de soluc:4n zcuosz de &cido mecéni

co y de 0.5 m1 de 4cido clorhfdrico concentrado (20).

"A*1.0 m=l'de una solucién zcuosz cde 4cido mecé-
.nico‘seglemaﬁigibhd, gota*a'gota, elﬂreéctiVO de
cloruro férrico &l 5 %, esta solucién,segdividiéjen
dos: a la prigefa“se_le,sométid éveﬁﬂlliciﬁnvyﬁa-;af
ségdndafse_lé ;diCi§ﬁ6fun;§}gdtas degééidoﬁclorhie'

drico (2,3,5,6,9,10,19,20,21,22,23) .
) Cromatografia en Capaz Fina.

En cada caso se =nz1izé una muestra de eopio con
juntamente con'dps'mUestres del Zcido a;sladp ante-
;iqrmeﬁta,*uﬁilizéhddséjd:pmgtOpIap§s de sflica gel
y crométdﬁiaCESadg,celulasa‘qdhfeSpesotes“de qébagdg
2 nm sin iﬁdibaddr:fluorescente, en un SiStéma.dé
solventes constituido por etanol-aguz~-acetato de e-
tilo~-hidréxido de amonrioc 0.88 ., en proporcién ces
65:40:35:10 respecfivamente, ccn un volumen finzl

de 150 ml, 31 finzl del proceso se utilizé como a=-
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gente revelzdor uns solucién al 5 & de cloruro fé-

rrico en £cido clorhfdrico 0.4 N. (18),
c) Espectrofotometria.

Para ls carzclierizacién de la esiructura mole-
cular se rezlizaron los siguientes andlisis espec=-

trefotométricos:

ie= Luz Infrarroja.

Eijéﬁﬁ;isib;po: espectrofotometria de luz i
f:a:rqjg séffe;iizéVanlbs”instrumantosjPerkinIElL
mér;moﬁéibs 29B y;2$3§8;}utilizrndg‘una'pastilia
con 1 mg de mqest:a,en 300 mg,de bromuro devpgtd§io

(24,25).
ii.- tuz Hltrevioleta.

El'ané1i§isfpot\espectrofotoﬁetriagde;Lui,ulé
traviolet:z se rezlizé en un instrumanio Varian Tech -
tron rnodelo 635, utilizando como solventies Zcido

clorhidrico 8.1 N e hidréxido de ssdioc 0.1 N con ue

Na concentracidn de 0.033 mg/ml ce ls muestra en ca

da seolvente, trabazjindose con celdas de cusrzo y,




los resultados se grz=ficzron en un imstrumento Fen

Recorder modeleo 135 2-1 (19).

3.- IDENTIFICACICK DEL ACIDO MEZGNICC PCR
LA ESPECTRUMETRIA DE MASAS.

El eStudio'por espectrometria de masss se rea-
1126 en un instrumento Hewlett-Packard modelo 598S.
Los résult;ﬂOS‘bbtenidos'en cada andlisis fueran
vg;abados‘g erchivado$,enfUn'sistemavdggdis¢o¢Cbnt:ol

D, con unz . computzdora 21 MX-E (16).
Be= Ptepa:gtién de 1la Muqétrz;

Uha ¢§rte de . la muestrs purific;da por =romatg
graflia en cgpa’fina, se di;blVid en metanol (grado
:nzlftico) y se tomﬁroni:licuotas'dé~2ﬂgl,“intf0ﬂ0e”
qieﬁdofias'muest:§5'en czpilares para punto de fusidn,
pp§t9rior¢égte'5e:evapo;égelfsolvehte para dejar unas

fiﬁéé'ﬁéliculas-en<lOSYFGndos,de los capilares.

Dem Iﬁtroduccién de la Muestra

i.- Se co’oczron los tubos cerpilares dentro de
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una cesta metdlica,

1.~ Se inserté la cestz metdlica dentro del

extremo de lz sonda.

iii.~ Se establecieron las condiciones znalfti
cas de corrido por medio de un sistema terminzl HP=-

2648 CRT gréfico, las cuales fueran:

Temperatura de la fuente iénicas:, 200%C

Energla Ionizante:. . 70 ey
‘Tgmaé%gtu:é*de-la'Sdhda:T‘jinibiélf .aa?t

| final  120%C
Programacién de Temperatura: 'B?C]minq,
Emisién:. 300 -
Voltaje del Multipliceder
Electrénico: . 2200 v

iv.~ Se disminuyé la prg#iﬁh;ﬁella,fuente'iéhi‘
ca hasta 2 x 107% tors en todos los andlisis reali-

zZzados.

v.~ Se introdujo la somdz hestz la cémarz de

la fuente idénic:z, esperzndc que lzs temperaturas i-
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niciales de corrido se estzbilizaran.

vi.~- Un=z vez qus 3e hubieron estabilizado las
temperzatures iniciales de corrido, se procedid
llevar a cabo los enszyos analfticos correspondien-

tes a cada muestra.,
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RESULTADOS Y DISCUSION.

.- AISLAMIENTG DEL ACIDO MECONICO DEL CPIO.

Delﬁ.j g de opio, por el méiodo de Miyamoto y
Brdchméﬁn-Hanssen.(s),'se obtuuieron-291 ﬁg de
crzstales blenccs, dando un rendlmlento de 47.70 %.
Para conocer el grado de pureza del: producto blsla-
tres-muegt:as,cuyos.resultados se resumen a .conti-"

nuacién en la tabla 1 (26,27).

TABLA .
TUESTRA ~  PESO ml DE SOSA mg DE ACI- % PUREZA
‘NUMEROD (mg) ‘GASTADCS. . DO EN LA
E ' MUESTRA .
1 6.15 . 2.5 4,85 78.86
I 6.4 2.6 5,044 78.81
111 6e7 2,75 5.335 79.52
®EDIA 79.14

En base al porciento de pureza resultznte, se

obtuvo un rendimiento nete del 37.73 [
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Los resultados del rendimiento se bezsaron en
un contenido prcmedio del 10 ., de 4cido mecfnico en
el opio, ya que se han reportado recientiemente ren-

dimientos gue zbzrcan del 7 al 13 %'(4,5).

Se han encontrado dificultades elevadas pzrz la
determinacién delfétido mecdnico, debido a que exis
ten muchos procesbs'éﬁpleados_a trayés de los‘aﬁos,
que dan determiﬁéciohes1inexactaéldalfdpntehidd\uer
dadero, esgecigimente, cuando,ep;icadOaa'lasfmues-
tras dé-opio, diﬁiéren'gr;nﬁamente;déﬁlélclase;de
éste y el tipo de proceso particulzr que se haya u~
tilizado para determinar el ‘cido mecénico ya que
ningﬁnvmét@déidasa;rbllado dz un buen grado de con-
fianz=, no‘SiEhdp‘capaces de d:r determinaciones e-
xactzs del cﬁhtenidd de icidd‘mecéniéb en opios de

diversos origenes .(7,28,29).

El bajo rendimiento observado se debid, entre
otras causas, a:

2.~ Que el opio utilizado se encontraba contc=-
minzdo con hongos (30). ’

be= Que el opio er: un= mezcl:z de divers .s de-

comis.ciones que s2 re-lizaron en 12 Repltlice Mexi
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canz durznte el trznscurso de dos :zfios aproximada-
mente; y
c.~ Que se desconocen las ccndicicnes en que

fué recolectado y tratado quimiceamente.

En cuando . a la.pgréza obtenida, no fue posi-
ble trabajar coh]m53'§§é5tras con éi'fih,da optimi-
zar elfmééodoiéegﬁidb@-deb;do a,;;s_:estric¢ioﬁes
de tiﬁo;iéééi{éxigﬁéhééé ;o5‘esta ciase dé-estupefg

cientes.

«="IDENTIFICACICN DEL A:IDC MEZCNIZO POR
DIVERSOS METCDOS.

) Reacciones. con Desarrollo de Color.

Los resultados obtenidos se resumen a continug

cién en la tabla 2.
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TABLA
REAZTIVCS AC. FELCCMICC AC. AISLADEC GFO. FUN
TECRICC EXPERIMENTAL CICNAL
DETECTADC
Hgsﬁa pp. blanco
Exceso o &
Ebullicidn. pp. amarillo pp. amarilloc.
HQSG&menod.,pp.'biéncu pp,gblancuv
Sﬁqﬂﬁq1w. PP, néfanja “GH*Ccnjg
metal
rfec13 complejo complejo OH ‘enoli
rojo
complejo
Tojo
camplejo
Tojo

* farmacidn de. un compléjo soluble,

Los resultzdecs de la tabla anterior se corrobo

raron con la siguiente bibliograffa: (2,3,5,6,9,10,

1%,20,21,22,23,31,32),
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b) Tromatogrzfia en C:pa Fina.

El anédlisis por cromatograffa en czpa finma uti

lizando sflic= gel como sopofte.dé dos muestras aig

ladas, dieron un corponents énico,?mientraS‘qug una
mueétra de OpiO'dié uarios componentes con diferen-
tes Rfs al observarse ~mediante. luz ultravzoleta ¥
al’ revelarse las® tres muestras con clorurc férrico
(19),dleron-una calo:acidn roja; las dos,primgras

con:.un Rf de 0.80 y la tercera con un Rf de 0.75.

Lafdifgrenciavobse;yada,‘en‘guanto a los'Rfs,
se debe principzlmente a queue1*KCido.mécdhicdjse
encuentra en forma de salqengel-qpio{ mienﬁras;que
en las muestras aislzdas se encuentr:c en forma 1i-

bre.

No fue p031ble Utlllzar este métﬁdo para puri-
ficar el &dcido mecénlco, debido a que éste queda rg

tenido en el spporta.

El a2nélisis por cromatografia en capa fina uti

lizando celulosa como soporte de dos muestras die-

ron un componente dnico, mientrzs cue una muestra
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de opio did vazrios componentes con diferesntes Rfs.
z1 observz=rse ﬁor medio de Iu:z ultravicleta y, al
revelarse, 2n los tres casss, con clorure férrico,
6igrdn una colerzcidn réja,{lés dos primeras: mues-
tras con un Rf de 0.68 y 1z tercera de ellas con

RT de 0.67 (19).

’Estegmétddo;siQf@efﬁﬁi}fpzrgqpq:ifi;ar’él Sci-

o'mécdﬁic6¢ yafque lagquQLQSaqno!:g@iéhg;al.cpml

puesto,

)'Espgctrafotdmetr£;;

Py

i.- tuz Infrarroja.

Los resultzdos obtenidos . se resumen a. continua

cién en la tablas 3,
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Y¥E-{fp)
£=C~H

= -—

PANDAES 2T AR BANDAS DE AR A3ISNACICH. ZASACTERIS
SCRTICY TEC- soaczcw EXCE TICA DE LA
RICAS =m™ ', FMEXTALES cmy SAXDA.
3500-3350 3360 Y¥t. QOH Ancha
aprox. 3030 3340 Yt. C=C~H ficuda
1730-17530 1730 yt, c:t-gso Ancha
OH
1650-1500 1630 Y- Firones
1590-130 1600 Vi. €=C
1550 1535 ¥z, c€oc” *
1408 1400 Yt, C-C *
4275-1200 1220 yt., =C=0 Absorcién.
o éesulazada
a la 12-
vqulnrda por
coniucacidn
1215-1135 1207 - Yt. C=C-0H  Fuerte
1265-1135 1150 Lactonas =
' ) He e =Cfo
950-330 e40 vd {fp) OH  variable
.QDSQSZG 910 Se desvane-:

ce’la absor

‘€1ién: en do-

bles llcadu
ras altamen.
te sustltuf

‘das..

tos resultades de la tablz

rarpon Zon

36).

* "o s= reporta

la siguisnte

hibliogrzfia:

zrtz2rior se corrobo-

(17,24,33,34,35,
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vd (fp).

uf (fp)
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Vibrzcién de Tensidn,

Vitr-cidn de Deform:zcidn: Fuera

Vikrzcién de Flexién Fuerz del

Plano.
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Las b:indcs de zbsorcidn abservedecs experimental
mente, corresponcvn zl espectrc tedrico del 4cido
mecénico el cual se obtuvo haciendo el zndlisis prg

vio pzra los grupos funcionales,

Se observa un ligero de;plazemiento-de las ban
das principales, ya que el £cido mecsnico puede for
mar.sales potésicas, debido a las zltas presiones
coi las que se hizo la pastilla y/o po:_variéciones

propias de los instrumentos (33) (espectros 1 y 2).

'ii}&fLuz Ultravioleta.

El espectro ultraviolet: en dcido clorhidrico
0.1 R da una absorcién_mﬁxima a 238 nm y en hidrdéxi
do de sodio 0.1 N & 247 nm ‘asignado a cétohas.alfaé
beta insaturadas y cuyos resultados estén de acuer-

do a Ia-literatura»(5;19)'(espectros Iy 8),
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J.= IDENTIFICACICN DEL ACIOC MECCNICO PCR LA

ESPECTROMETRIA DS MASAS,

Los picos principales observzdos son:

m/e 200, que es el coriespondiénte al ‘idén mole-
cular, lo que nos indica el peso_moleEUlar del Acido
mecénicos éste por perdida de una molécula neutra de
C02,da el ién B m/e 156, siendo esta reaccién carac-
téristicafda:anhfdridos,yaphque'tampién‘se observa

con 1actona$}(19;37;é3)** (Figg:a‘1).

El ién radical B puede perder por escisién sim-
ple una molécula de C,HO pera dar el idn C m/e 115;
asimismo, por el mismo mec=nismo, A puedé perder un
radical CHi(fipO Re segﬁn'Biemann) para der D m/e

183 (19,327,38) (Figura 1).

Una reaccién caracter{stica de las P-pironas y
lactonss es'el‘deéprehdimiento de una molécula de CO

a partir de A para dar E m/= 172 (37,39,40) (Figura 1).

La pérdida de una molécula de zgua en E es carag
teristicz dz Zcidos czrboxilicos con un grupo oxhidri
lo o metoxi en posici&ip, para car F m/e 154 (15,37,-
41) (Figurs 2).
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£l idén C m/e 115 puede estar en equilibric con
Cis el cugl puede perder unz molécula de CC para dar
G m/e 87, este por similutud con E, dard al salir
une molécula de agua, el idén m&s abundante, que es

el H m/e 69 (19,37,41) (Figura 1 y 2).

Este idn H es estable por resonzncia; ya que se

pueden observar las siguientes estructuras:

Las Xthironas substitufdas en la posicién 2,6
no pueden explicar la formacién del ién m/e 70, que
es caracter{stico para la -pirona no substitufda,
ya que se he obserVadovexpetimentalmentgbque estas
dan el ién:H._En la %;ﬁirbha‘no-SUbstitnIda se ob-

serva el siquientc mecanismo (40,41):



400-

( 0 T+ r AL ///p T
. I "
'\ l “CR ._“, o====C L I d o]
e "
m/e 69
o o '-5-0-»3{; ¢ .
k ) /
m/e 956 m/e 70 m/2 42

a formacidn del idn R w/e 69 en el 4cido mecd
nico, se puede explicer mediante dos mecznismos dis.
Féfeq#és, 31[ya,explidédd a$téfibrménte.a partif dg:
C, o mediente ;aS'fea@gibnés,qyevBUCedenhdentrq'de
un espectrémetro- de m%éas;ﬂlés”cualés_sontsimi@ares

lasvreacéionesﬂtérmic:s»de«descomposiciﬁn seéﬁh
frcLzfferty (18), por lo que pcdemos proponer una do.

ble descarboxilacidn de la siguiente mznerz:

. . H H
0 —¢0y. Cen.
Ho =GOy OH -coy




41 o=

A partir de I m/e 156 podemos proponer unz pér-
dida de agua, pera dar lecs siguientes iones radica-
les, K m/e 138 y L m/e 118 (40,41), y a partir de J
m/e 112 la sslida de un ién radicel @M pzra der M
m/e 95 y, postericrmente la szlida dz une molécula
de C,H, para der H y de-M oor pérdida de CO. dard N
m/e Bd.(se,dn;d1,62)v(Figdfaks vy 4).

I puede perder. .unz m&lécula de C,H, mediznte
una'reaCCian de~re§ro¢§ig;séA1dgfvpara'dar P m/e 130,
ssinismo N poi pérdida tembién de CjH, da el i6n 0
m/e 41 (40) (Figura 4).

Los'pitns:prominehtes a‘m/é'za_y'a m/e 44 perte
necen a las moléculzs de CC y CO, respectivamente

(37, 42) (Espectro 5).

* Representzremcs 2l ién molecular como ﬁ?, los
radiceles ccmo (°), los iones radiczles como (%) y a

los iones comc (*+).
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CORNRCLUSIONES.

Te~ 5e loord zislar 291 mg de Acido mecdnico
con un rendimiento cel 47,70% y una pureza del 79.103%,
los cuales fueron sufiCientesihéfa;logfar el objetivo
del‘éreséntejtfébajq;vEl ﬁé;odo,seguido did‘resqita-
dos sétisfactcrios’bajo’1as.condiciohes de trabajo es
tableqidésvenjel‘latotatprio, que no fueron las condi’

‘ciones dptimas.

2.- ‘Por medio de los diferentes métodos de iden
tifi;acién éﬁbiézdosjenréstawestudib yien basé‘afla-
liter2tura cbrteSpondiehté, :udimOSVcotrOBcfa: gue la
sustancia aislada se tratebz efectivamente del écido

mecénico.

3.- Los resulizdos dELfe§pgét:one maszs obteni
dos concuerdan cdnkaQUellosT:gpottadds;en.la iitexatgﬁ;
rz para el éci&o"mecdniCOg(Esbéétro/6fyr?):y pueden
ser utilizados para:posteriorES“anélisis;’ya que son
renrcducibles y confiatles, por lo que pueden ser u-
sadcs por los =sspecialistzs para identificar este com

puesto con finess leg=zles.
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4.~ Se puede reducir considerzblemente el tiempo
de 2ndlisis, obteniéndose resultsdos similzares, com

binando el esgect;dmet:o de masa2s con un cromatégrg

fo de 1fquidos de alt» presién, ya que da separacig

nes idénticas, pero en menor tiempo, que 1-s obteni

des por lz cromatograffa en capa fina.
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