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INTRODUCCION. -

'~ El objeto de la presente tésis, es el de aislar e
identificar por el método de Cromatografia en Capa Fina el_
alcaloide llamado mescalina (3,4,5 Trimetoxifeniletilamina)
a partir del cacto Lophopﬁora Williamsii (peyote).

Cromatografia, es el nombre dado a una familia de
técnicas de separacidn cuyo rasgo comin es el uso de dos fa
ses (una estacionaria y otra mévil) y del movimiento relati
vo de ambas dependeAdicha separacidn. Debido al gran auge_
gque en la década de los cincuenta se le diera a la Cromato—
grafia en Capa Fina, es que &sta pudo ser aplicada a una --
gran variedad de separaciones, posteriormente se observd la
necesidad de usar esta técnica en especial, debido a las --
ventajas que presentaba (uso de pequeﬂa; cantidades de mueg
tra, facilidad en la identificacién de la mancha, rapidez,-
recuperacién de la muestra).

Actualmente existe un incremento notable en el --
porcentaje de poblacidén que usa e incluso abusa de los estu
pefacientes y substancias consideradas de naturaleza andlo-
ga, ha aumentado también y en forma notable el cultivo, fa-
bricacidén y tréfico de dichas substancias, es por esto que_
el estudio presente a continuacién, es una aportacién a los

llamados estupefacientes, para la identificacién de la dro~



ga mescalina, cuyos efectos no son dnicamente negativos, si
no que dltimamente ha sido objeto de numerosos estudios pa-
ra aprovecharla favorablemente tanto en el campo de la medi

cina como en el de la industria.



HISTORIA Y DESCRIPCION.-

bLos.pmimerés reportes en la-literatu#a sobre los_
efectos alucinantes del peyote, han sido escritos por cro--
nistas venidos ﬁ México, durante la Conquista, el primero =
de ellos fue Sahagin de la Serna en 1626, quien lo distin--
guid de otros cactos, en 1638 Herndndez, naturalista de Fe-
lipe Ii de Espafia, efectud la primera descripcién bot&nica_
bajo la rdbrica de “"De Peyotl Zacatensi" en 1754 Ortegé men
cioné al peyote como elemento esencial usado en una danza -
cora.

Desde 1845 el peyote ha tenido numerosas designa-
ciones, tales como: Echinocactus Williamsii (Lem), Anhalonium
Williamsii (Lem) Mammillaria Williamsii (Coulter), Echino--
c;ctus Lewinii (Hemings), Mammillaria Lewinii (Kérsten), -
Lophophora Lewinii (Thompson), pero a la fecha se le conoce
como Lophophora Williamsii (Lem):; su nombre vulgar es Peyo-
te que deriva de la palabra de origen azteca "Peyotl", éste
es ﬁn curioso y pequefio cacto, desprovisto de espinas, ra-- -
mas y hojas; alrededor de su superfice (la cual apenas so—-
bresale de la tierra), esti dividida radialmente por una es
pecie de espiral ligeramente perceptible que en algunos es-
pecimenes tiende a ser tan complejo.que llega a perder su -
natural apariencia. Esta espiral soporta un pequefio pena--

cho o macizo de color grisdceo, es por ésto gue dicho cacto



toma la designacidn moderna y botfinica de Lophophora (so-—-
portar penachos) y el nombre azteca "Peyotl" (por su seme=-
janza con un capullo del gusané de seda). En el centro de
esta superficie se encuentra una pegquefia mancha aterciope-
lada de la cual derivan y crecen las espirales anteriores:;
la flor color de rosa soportada sobre un tallo crece a par
tir de esta mancha, en forma rdpida tomando posteriormente
el colcr del fruto.

Para su cosecha la parte de la planta que sobre-
sale de la tierra es cortada y dejada secar al sol, es lo_
que constituye el botdn de mezcal el cual se conserva por_
mucho tiempo.

Hasta finales de 1800 el peyote fue material de_
consumo para algunas tribus con fines medicinales y para -
inducir visiones, pero a consecuencia de los movimientos -
indigenas de Norte Améric; a principios de este siglo, su_
uso ha sido extendido a mis de cuarenta tripus (Mescaleré-

Apaches, Kiowas y Chomanches).



CLASIFICACION. -

La familia Cactaceae comprende 3,000 especies de_
cactos que crecen frecuentemente en las regiones Norte, Cen
tro y Sur de América y en las Indias Orientales. Debido a_
la hibridizacidn de cactos, se ha inducido a una gran varie
dad morfoldgica gue muchas veces es causa de complicaciones
en sus designaciones desde el punto de vista taxondmico.

Para evitar estas confusiones voy a enunciar bre-
vemente ciertos cactos que en México se les da también el -
nombre vulgar de Peyote debido a sﬁs propiedades psicoacti-
vas semejantes a Lophophora Williamsii:

1.- Ariocarpus fissuratus, usado como narcético -
por los indios tarahumaras, A. retusus, descrito en la lite
ratura como falso peyote y conocido asi por los huicholes, -
tiene efectos psicolégicos indeseables, A. agavoides, la --
mds reciente especie de este género encontrada y originaria
de Tula, Tamaulipas, cominmente llamada Magueyitos, contie-
ne como principal alcaloide a la hordenina, la cual también
se encuentra en Lophophora Williamsii.

2.- Mammillaria heyderi, popularmente llamada biz
naga de chilitos o chilito usada en ceremonias religiosas y
para la cura del dolor de cabeza, su principal alcaloide es

la N-metil-~3,4-dimetoxifeniletilamina.



3.~ Obregonia denegri, semejanﬁe a Ariocarpus sp.
en muchos aspectos, no se le conoce nombre vulgar-especifi-
co, unos le llaman obregona, otros peyote. De ella se ais-
18 la tiramina, N.-metiltiramina y la hordenina. El extrac
to de este cacto tiene cierta actividad antibidtica.

4.~ Pellecyphora aselliformis (Ehremberg); tam——-—
bién . nocido como peyote, peote, peyotillb, peotillo, pio-
te, p=yote meco; es usado con fines medicinales, para dolo-
res reundticos.

De este cacto se han aislado: anhali@ina, hor
denina, peyotina, N,N-dimetil-3-hidroxi-4-5-dimetoxifenile-
tilamina, encontréndose éste dltimo en mayor cantidad. En_
la fraccidn no fendlica del alcaloide se identificaron tra-
zas de mescalina, N.-métilen?mina,3,4,-dimetoxifeniletilami
na y N-metil -3,4- dimetoxifeniletilamina. La hordenina -~
presente en este cacto, al igual que en Lophophora William-
sii explica la actividad antibidtica encontrada en extrac--
tos de Pelecyphora aselliformis.

5.- Pelecyphora pseudopectinata (Backeberg), cong
éido en Tamaulipas como peyote, estudios recientes han en--
contrado como principal alcaloide a la hordenina.

6.~ Solisia pectinata, peyotillo o cqchinito como
se le conoce en Tecamachalco, Puebla. Se identificaron los

alcaloides: Hordenina y N-metil tiramina, no se le ha repor



tado ningfin uso de este cacto.

7.~ Turbinacurpus pseudomacrodhele.(Backerberg);-
cacto originario de las colinas de Querétaro conocido como_
peyote y peyotiilo,’el dnico alcaloide que se_ie ha podido_
detectar es la hordenina.

Se puede decir que no existe ninguna relacién
1l4gica entre el ncmbre peyote y el contenido de alcaloides_
identificados, en los cactos anteriormente mencionados, una
posible excepcidn es Pelecyphora aselliformis que es el més
préximo a Lophophora williamsii debido a la similitud de al
caloides presentes.

La clasificacién boténica de Lophophora william--

sii,’propiamente hablando, es la siguiente:

Divisidn: ' Embryophita siphonogama
Subdivisibn: - Angiospermae

Clase: Dicotyledoneae

Serie: Opuntaliales

Familia: Cactaceae

Tribu: Cereas

Subtribu: Equinocactaceae

Género: - Lophophora

Especie: 7 williamsii (Lemaire-Coulter)
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GENERALIDADES SOBRE LA MESCALINA,~-

V Fue en 1886 cuando el farmacdlogo alemin Ludwing_
Lewin publicd el primer estudio sistemitico del cacto, al -
que se dio luego el nombre del éropio investigador Anhalo--
nium Lewini, nuevo para la ciencia, péro para la religién -
primitiva y los indios de M&xico y del Sudoeste de los Esta .
dos Unidos, era un amigo de tiempo inmemorial; era en reali
dad mucho m&s que un amigo. Segin uno de los primeros visi
tantes espafioles del Nuevo Mundo, esos indios "comen una =--
rafz que llaman Peyotl", y a la gque veneran como a una dei-
dad.

La razén de tal veneracidén queddé de manifiesto --
cuando psicSlogos tan eminentes como Jaensch, Havelock Ellis
y. Weir Mitchell iniciaron sus experimentos con la mescalina,
el principio activo del Peyotl, todos ellos coincidieron en
asignar a la mescalina un puesto entre las drogas mds dis--
tinguidas. Administrada en dosis adecuadas, cambiaba la =--
cualidad de la conciencia mds profunda (siendo al mismo - =
tiempo menos tdxica) que cualquier oira substancia de la --
farmacologia.

La investigacidn sobre la mescalina ha continuado
de modo intérmitente desde los dias de Lewin y Havelock - -
Ellis. Los quimicos no se han limitado a aislar el alcaloi

de, han aprendido también a sintetizarlo, en forma que las_



existencias no dependan ya de las dispersas e intermitentes
entregas de un cacto del desierto.

Los alienistas se han dosificado a si mismos con_
mestalina, movidos por la esperanza de llegar a una compren
sién mejor y directa con los procesos mentales de sus pa---
cientes. Neurdlogos y fisidlogos han averiguado algo acer-
ca de cdmo actlia sobre el sistema nervioso central; y aln -
los fildsofos han tomado mescalina para ver qué luz arroja_
sobre ciertos viejos enigmas no resueltos aln, tales como -
la relacidén entre el cerebro y la conciencia.

Las cosas quedaron asi hasta que en 1955, se ob--
servd un hecho nuevo y significativo, se advirtid de la es-
trecha semejanza que existe en composicidén quimica, entre -
la mescalina y la adrenalina. Ulteriores investigaciones -
revelaron que el &cido lisérgico, un alucinégeno muy podero
SO que se obtiene del cornezuelo del centeno, tiene con am-
bas una relacidén bioguimica estructural. Luego vino el des
cubrimiento de gue el adrenocromo, gue es un producto de la
descomposicidén de la adrenalina, puede producir muchos de -
los sintomas observados en la intoxicacién con mescalina. -
Pero el adrenocromo se produce probablemente de modo espon-
tédneo en el cuerpo humano, en ofros términos, cada uno de -
nosotros es capaz de producir una substancia quimica que ad

ministrada en désis pequefias causa profundos cambios en la_

)
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conducta, algunos de estos son andlogos a los gue se mani-—-

fiestan en la plaga mds caracteristica del Siglo XX, la es-
guizofrenia.

Otro descubrimiento importante, es gque la mescali
na impide la produccidén de enzimas reguladoras del suminis-
tro de glucosa a las células cerebrales, disminuyendo de =--
tal forma la cantidad de glucosa a disposicién de un 6rg?no
que tiene una constante necesidad de azéicar. Las alteracio
nes que ésta trae como consecuencia son:

Que la capacidad de recordar y de pensar bien, ==
qgueda poco o nada disminuida, las impresiones viau;les se ;
intensifican mucho y el ojo recobra parte de esa inocencia_
perceptiva de la infancia,:él interés por el espacio dismi-
muye y el interés por el tiempo casi se reduce a cero, aun-
que la percepcidn mejora muchisimo, la voluntad experimeptﬁ
un cambio profundo, guien tbmﬁ mescalina no ve razén alguna
para hacer nada determinado y juzga carente de todo interés
la mayoria de las causas por las que en tiempos ordinarios_
estaria dispuesto a actuar, no puede molestarse en ellas --
por la sencilla razdn de que tiene cosas mejores en qué pég
sar.

La mescalina procura a todos los colores un mayor
poder y hace que el perceptor advierta innumerables finos -

matices para los que en tiempos ordinarios es completamente



ciego.

La mayoria de los tomadores de mescalina, experi~-
mentan dnicamente la parte “celestial" de la esquizofrenia,
por asi llamarla; la droga sélo procura "infierno" a quie--
nes han padecido recientemente una ictericia o son victimas
de depresiones periddicas o ansiedad crdnica. Pero la perF
sona razonablemente sana sabe por adelantado que la mescali
na es casi inocua, gque sus efectos pasan al cabo de ocho o_
diez horas, sin dejar rastros y por consiguiente, deseos de
renovar la dosis. |

El esquizofrénico es un "alma", no solamente no -
regenerada, sino ademss desesperadamente enferma, su enfer-
medad consiste en su incapacidad para escapar de la reali--
dad interior y exterior y refugiarse en el mundo estricta--
mente humano de las nociones (itiles, es una persona que re-
clama las mis desesperadas reacciones desde la violencia --
asesina, hasta la catatonfa o suicidio psicolégico, en una_
palabra es como una persona que esti permanentemente bajo -
la influencia de la mescalina.

| En contraste con el alcohol, la mescalina no lle-
va a guien la toma, a esa especie de acciénrsin trabas que_
se traduce en rifias, crimenes de violencia y accidentes de_
trdnsito. Un hombre bajo su influencia se dedica tranquila

mente a sus propios asuntos.



De ias consecuencias a la larga rara gquien la to-
ma regularmente sabemos poco; los indios gque consumen capu-
llos de peyotl no parecen fisica o moralmente degradados --
por el hdbito, se sabe de muchas personas que han sido peyo
tlistas durante cuarenta o cincuenta afios y no tienen depen
dencia, hay a veces intervalos de un mes o mds en los cua=--

les »c toman peyotl, ni sienten deseos de é1.



BIOSINTESIS.~-

A fines del siglo pasado se encontrd que el cacto
Lophophora Williamsii conﬁenia, entre otros, un alcaloide -
responsable de su actividad alucinante, la mescalina; su eg
tructura quimica fue determinada en 1919 por Spath como la_
3, 4, 5 ~Trimetoxifeniletilamina.

La biosintesis de la mescalina y de los alcaloi--

des tetrahidroisoquinolinicos en el cacto del peyote ha si-

-

do investigada mediante el uso de precursores radioactivos.
Segin lés datos que a la fecha se tieneh sabemos que la mes
calina, anhalamina, anhalonidina y peyotina, tienen una ru-
ta comin de biosintesis.

La formacidn de la mescalina se inicia con el ami
ﬁoécido tirosina (1) via dopa (2) - dopamina (3) &sta se en
cuentra tanto en Lophophora Williamsii como en Trichocereus
pachanoi y es metilado en posicién orto para dar la 4-hidro
xi -3metoxifeniletilamina (4) que a su vez sufre el mismo -
proceso anterior para formar la 3, 4, dimetoxifeniletilami-
na (5). '

La incorporacién de la 3, 4 5, Trihidroxifenileti
lamina (6) junto con el compuesto numero (4) nos indican --
las alternativas que pueden existir para la incorporacidn -
del grupo hidréxido en ia posicidén ndmero cinco para formar

el 3, 4-dihidroxi -5metoxifeniletilamina (7).
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La incorporacién de aminodcidos y derivados feni-
letilaminados dentro de los alcaloides Tetraaidroisoguin~-ii
nicos son semejantes hasta el compuesto nimero (7), pues és
£e es metilado para tener el 3 -hidroxi -4, 5, dimetoxifeni
letilamina (8) que sufre una ciclizacidén para dar lugar a -
la formacién de peyotina, anhalamina y anhalonidina (9) o -
pugde ser metilado para dar lugar a la.mescalina (11) por -

inter.i: “io del compuesto 4-hidroxi—3vS-dimetoxifeniletilami

na (1u).
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IDENTIFICACION QUIMICA.-
Es necesario identificarlos en primer t&rmino co-
mo alcaloides y una reaccién de orientacidn para tal propd-

sito es la solucidn de Lugol cuya preparacién es la siguien

te:
Iodo 50 gr.
Toduro de Potasio 100 gr.
Agua destilada 1,000 ml.

A una pequefia cantidad de substancia sospechosa, -
se le agrega un poco de la solucidén anterior que en presen-
cia de alcaloide va a producir un precipitado café, el cual
es soluble en alcohol.

Para la identificacidén quimica de la mescalina en

especial existe la reaccién de Wagner's, cuyo reactivo lle-

va:
Iodo 1.27 gr.
Agua destilada 100 ml.
Ioduro de Potasio 2.75 gr.

Es conQeniente que la muestra sospechosa se dilu-
ya en &cido clorhfdrico 3 N. La reaccidn positiva es la --
formacién de un precipitado cristalino.

Reaccidén del nitrato de sodio, que es comin tanto
para mescalina como para otros alcaloides de Lophophora =~ =
Williamsii consiste en agregar nitrato de sodio a una diso-
lucién de la muestra problema con dcido sulfdrico concentra
do, el resultado positivo es la aparicién de una coloracidn

violeta que pronto pasa a parda.



16

Reaccién con &cido picrico, en laz cual se prepara
upa-solucién saturada de éste en la siguiente forma:

Acido picrico 13 gr.
Agua destilada 800 ml.

Se calienta esta solucién hasta la disolucién com
.pleta para aforar a 1,000 ml. |
A una muestfa en solucién se le agrega en forma -
prop..cional la solucidn de &cido picrico. El resultado se
observa al microscopio en donde se ve la formacién de agu--

jas finas agrupadas en manojos.
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ACCION FARMACOLOGICA SOBRE EL ORGANISMO HUMANO.-

Las drogas psicomiméticas poseen acciones psiqui-
cas y motoras, a este tipo pertenece la mescalina, que una_
vez administrada al hombré, en un periodo latente de 20 a -
30 minutos por via bucal o de 10 a 15 minutos via intramus-
cular, comienza una fase:de excitacién psiquica, precedida_
o coincidente con manifestaciones autondémicas (taquicardia,
midriasis, salivacidén), se producen alucinaciones especial-
mente visuales y no menos frecuentes las auditivas en forma
de imdgenes de extraordinaria viveza y colorido generalmen-
te de naturaleza cinética.

Lo gue llama la atencidén es el transtorno transi-
torio de la personalidad que se produce a continuacién de -
las alucinaciones y que corresponde a la despersonalizacién
del individuo, se trata de un estado afin a la esquizofre--
nia, lo que justifica la aseveracidén de que esta droga pro-
cura una psicosis experimental o psicosis modelo; en algu--
nos aspectos estos cambios son similares a los gque causa el
8cido dietilenamino Lisérgico.

Durante el envenamiento con mescalina, se ha ob--
servado delirio semejante al que produce la mariguana, sélo
gue acompaifiado de alucinacioneé; produce relajamiento muscy
lar, dilatacién de la pupila, pérdida de la nocién del tiem

po vy la distancia, prevaleciendo en un estado de analgesia_



y depresién circulatoria. Este alcaloide deprime progresi-
vamente el sistema nervioso, sistema circulatorio y respira
“orio, presentindose en las dos primeras horas de envena~—-
miento, nduseas, viene posteriormente el efecto principal -
gue es el de cuadros y visiones notablemente coloridas y --
pérdida casi total de los sentidos del gusto y el olfato, -
la muerte por ingestidén de mescalina sobreviene después de_
la parilisis respiratoria.

La mescalina en el cuerpo humano tiene accién an-
tagénica con la adrenalina, puesto que ésta estimula la res
piracién y %umenta la presién arterial.

La accién de la mescalina principia a los 30 minu
tos de haber sido inyectada intramuscularmente o ihgerida y
su efecto dura de 10 a 19 horas segln désis suministrada.

- Es excretada por la orina en forma de 4cido trime
toxifenilacético (3,4,5 (Me 0)3CGH25H2000H).

Su accién es mds poderosa sobre personas normales
que sobre personas esquizofrénicas. Lé dbsis para personas
sanas es de 5.0 a 7.0 mg. por kilogramo de peso, aparecien-
do los sintomas después de la primera hora.

Usos: Agregando un gramo de sulfato de mescalina
por litro de revelador para peliculas de color, origina que
éste sea mds firme y permanenté, ademds disminuye a la mi~--

tad el tiempo de revelado. En las peliculas blanco y negro
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produce un negativo de grano mis fino obteniéndose mis con~
traste y detalle en el positivo.
También es usada en los procesos de neurastenia -

histérica, esquizofrenia y en algunos casos de asma.
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PROCEDIMIENTO DE EXTRACCION DE LA MESCALINA.~

La propiedad quimica mis caracteristica de los al-
caloides es su basidad, por lo que los métodos para aislar——
los, purificarlos e identificarlos, por lo general aprove--—-

chan esta propiedad.

Aungue muchos élcaloides pueden extraerse con di--
solventes neutros, como alcoholes y cloroformo, es frecuente
extrac -los con soluciones de dcidos en agua, con lo cual se_
separan los alcaloides y sus sales. En algunos casos el ma-
terial a tratar se desengrasa con éter de petrdéleo o benceno,
se alcaliniza con hidrdxido de calcio o hidrdxido de amonio_
y después se extrae con disolventes orgdnicos, tales como: -
cloroformo, benceno, cloruro de metileno, éter etilico, etc.
de estos disolventes se pasa el alcaloide a un;vfase de agua
acidulada de donde se precipita con élcali‘y se vuelve a pa-
sar a la fase orgdnica. Los alcaloides contenidos en esta -
Gltima fase pueden separarse por métodos particulares como -
cromatografia, intercambio idnico, cristalizacidén fracciona-
da.

En el caso especiai que éstoy tratando, la mescali
na se extrajo moliendo una porcién de peyote adiciondndole -
pequefias cantidades de agua destilada, cuando el ligquido ex~
traido tiene un color verde chicharo intenso, se filtra en -

papel Wathman para eliminar residuos vegetales, acto seguido
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el filtrado se vacia a un embudo de separacidn adiciondndole
cualquiera de los disolventes en los cuales es soluble la —-
mescalina, en particular se usdé alcohol etilico, pues con --
agua, cloroformo y benceno que disuelven también este alca--
loide, la extraccién era muy deficiente.

La adicién de alcohol etilico fue en proporcién --
equivalenie al extracto y se empieza a agitar en forma enér-
gica teniendo la precaucidén de dejar escapar los vapores Pro
ducidos dentro del embudo de separacién al momento de agitar,
posteriormente se dejan separar ambas fases (acuosa y orgéni
ca), se extrae la fase orgdnica y con la acuosa se repite el
procedimiento anterior hasta completar tres extracciones.

Para comprobar gue el extracto contiene efectiva--
ﬁente alcaloides se llevé a cabo su idéﬁtificacién en capsu-
la de porcelana o tubo de ensayo tomando una alicuota de la_
muestra y llevdndola a sequedad, se le adiciona agua destila
da a modo de disolver la muestra mds dos gotas de solucién -
de Lugol, el resultado positivo es la formacidén de un preci-
pitado color ladrillﬁ. Se puede’también efectuar cualquiera
de las reacciones especificas para mescalina tratadas en el _
capitulo anterior para su identificacién. El extracto se --
guarda en refrigeracién_perfectamente tapédo hasta el momen-

to de su uso.

&
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. PROCEDIMIENTO DE IDENTIFICACION DE LA MESCALINA.-

La idea de usar un adsorvente cromatogrdfico en -
forma de una capa delgada fija en un soporte rigido fue Pro
puesta por primera vez eﬁ 1938 por Izmailov y Shraiber; en_
1951 Kircher, Miller y Keller reportaron la separacidén de -
terpenos en una tira cromatogrifica preparada cubriendo una
pequefia tira de vidrio con un adsorvente, almidén, el cual_
actué como adherente. Estas tiras fueron manejadas en la -
misma forma gue el papel en la cromatografia en papel, e in
dudablemente el objeto original de la técnica de capa delga
da era aplicar los métodos de la cromatografia de particidén
en papel a un sistema de adsorcidn.

| Pasaron varios afios antes de.que el método se ge-
neralizara, probablemente debido a que al mismo tiempo se -
desarrollaban rdpidamente las técnicas_de cromatografia de_
gases y en papel. Sin embargo, Stahl diséﬁé métodos conve-
nientes para la preparacién de placas y demostrd que la cro
matografia en capa fina podia ser aplicada a una gran varig
dad de separaciones. El introdujo una medida de estandari-
zacidén y desde la publicacién de su trabajo y la aparicidn_
de aparatos comérciales basados en disefios, muchos investi-
gadores adoptaron el método.

Como ocurre frecuentemente, una vez dado el impul

so inicial, se han producido muchas variaciones del procedi
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miento y usos de la cromatografia en capa fina, tan rdpida-
mente gque en la actualidad es probable gque sea mis popular_
que la cromatografia en papel. En muchos campos la ha des-
plazado porque es mis rdpida y da mejores separaciones.

Descripcidn del método: Primeramente es necesario

preparar las placas cromatogrdficas (cromatoplacas), aplican
do el adsorvente en forma de una pélicula delgada de igual =-
espesor sobre un soporte firme; generalmente se usan placas_
de vidrio. La extensién de la pelicula se puede hacer por =-
medio de un aplicador comercial, por simple destreza manual_
o por imersién en la suspensién del adsorvente. La placa —-
aplicada es secada y activada pbr calentamiento a 100°C por_
un periodo predeterminado.- .
Se aplica una solucién de la muestra problema en -
un disolvente orgénico, ya sea con una pipet#, una jeringa o
un capilar. Cuando la gota se ha secado, la placa se coloca
verticalmente en un tanque apropiado, con la parte baja de -
la placa sumergida en la fase mévil selecdionada, obteniéndo
se asi una separacién cromatogridfica ascendente. Al termi--
nar de correr la placa se deja evaporar elvdisolveﬁte de la_

placa y las manchas separadas son localizadas e identifica--
das por métodos fisicos y quimicos.

Tipos_de adsorventes usados: Dos importantes pro-

piedades de los adsorventes son su tamafio de particula y su_



homogeneidad, porque su adhesién al soporte dependen grande
mente de &stos, un material de grano grueso no producird --
una capa delgada satisfactoria y una de las iazbnes de la -
mejor resolucidén de esta técnica es el uso de estos adsor--
ventes de grano fino que produce una velocidad de flujo ma-
yor.

Entre los adsorventes mds conocidos son: aldmina_
Kieselguhr, celita, celulosa (polvo), celulosa intercambia-
dora de iones, almidén poliamida (polvo), sephadex; pero el
adsorvente mds cominmente usado es la silica gel, la cual =~
puede ser preparada, sin embargo, es muy laborioso preparar
estegel y los materiales comerciales en la mayofia de los -
casos dan resultadba enteramente satisfactorios.

En ciertos casos reportados.en placas de silica =
gel se ha usado un adherente para dar una mayor fuerza mecd
nica a la capa, asi como una mayor adhesién al vidrio de so
porte. El adherente mis frecuentemente usado es el sulfato
de calcio (yeso), el cual se encuentra intimamente mezclado
con la silica gel en una proporcién del 10% en peso. Es im
portante que el adherente y la silica gel se homogenicen --
perfectamente de modo que la capa sea absolutamente pareja,
por lo que se recomienda usar silica gel ya mezclada con el
adherente, mejor gue hacer uno mismo la mezcla.

Preparacién de las placas: Por extendido.- El mé

=
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todo original era utilizando una espétulé, se puede hacer -
también uso de una regla que se hace correr por medio de --
dos varillas que sobresalen ligeramente del espesor de la -
placa en tal forma que distribuyen la masa uniformemente;

Por vaciado.- Este método no requiere de ningdn_
aparato, nicamente se requiere de cierta destreza manual -
para nacer que la masa se distribuya homogéneamente en la -
superficie de la placa, este procedimiento es particularmen
te sencillo con algunos tipos de alimina.

Por rociado.- Se han publicado los métodos deta-
llados para hacer cromatoplacas por rociado, sin embargo, -
no se ve una especial ventaja en la aplicacidén de este:pro-
cedimiento y si se han objetado debido a que por rociado es
dificil obtener una capa pareja y no se puede asegurar la -
reproducibilidad de un determinado espesor.

Por inmersidén.- -Placas pequefias como por ejemplo
portaobjetos para microscopio, pueden ser aplicados sumer--—
giéndolos en una papilla del adsorvente en cloroformo u - -
otro disolvente voldtil. Aqui tampoco se podri conocer el_
espesor de.la capa y la regularidad de la misma puede ser no
muy buena, pero es el método mis conveniente para hacer pla-
cas de separaciones cualitativas rdpidas.

Fagse mdvil.- Siempfe es preferible elegir el di~-

solvente o la mezcla de los mismos, de la menor polaridad po
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sible con la que se pueda obtener una buena separacién. =-
Una razdn para hacer esto es la de minimizar la adsorcién -
de algunos de los componentes de la mezcla; si se incluYen_
disolventes muy polares (particularmente el agua) en la mez
cla, podri ser tomado en suficiente cantidad como para con-
vertir al sistema en uno de particidn. Generalmente es con
veniente evitar esto, aunque en ciertos casos se puede obte
ner una separacidén mejor.

Para seleccionar el disolvente, se puede recurrir
a las series eluotrdpicas, mezclas apropiadas dan fases mé-
viles de poder eluyente intermedio; siempre es recomendable
evitar mezclas de mds de dos componentes cuando sea posible,
- principalmente porque las mezclas més complejas sufren fé--
cilmente cambios de fase con el cambio de temperatura. La_
pureza de los disolventes es sumamente importante en esta =
técnica, ya que las cantidades de material que se emplean -
son sumamente pequefias.

Aplicacién_de muestras: Las muestras se aplican_

con un capilar sobre la linea base, dejando evaporar el di-
solvente. La evaporacidén en la capa delgada es tan rdpida_
que no es necesario el empleo de un secador de pelo u otro_
aparato similar.

Pueden aplicarse varias gotas sobre la misma man-

cha, dejando evaporar el disolvente entre cada aplicacién.-
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El volumen de muestra suele ser un microliiro; si se desea_
medir exactamente la cantidad aplicada se emplean microripe
tas o tubos capilares de precisidn.

La pipeta de rayado utilizada para trazar una 1li-
nea muestra sobre los cromatogramas de papel, sdlo puede em
plearse para capas delgadas con alta resistencia a la abra-
sibn.

La solucién problema también se puede aplicar me-
dianc: una microjeringa con su émbolo. El émbolo se coloca
en un rzil descendente, de tal manera que cuando se corre -
la jeringa a lo largo; del rail, éste ejerce presidn hacia_
el interior, proyectadndose un chorro constante de liquido;-
de esta forma es posible aplicar una linea estrecha unifor-
me de la muestra a lo largo de la placa. Debido a que la -
aguja de la jeringa no toca la placa, no existe peligro de_
dafio sobre la misma. '

Desarrollo de las placas: El desarrollo se lleva

a cabo en cubetas (tanques) por el método ascendente, si se
desea desarrollar mas de una placa a la vez, se introducen_
dentro de una gradilla especial. En el interior del tanque
debe colocarse un papel filtro empapado de disolvente, que_
cubra las paredes interiores del mismo, para conseguir que_
la atmésfera esté saturada de vapbr del disolvente. El fon

do del tanque se cubre de disolvente hasta una altura de --
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0.5 a 1.0 cm. y después de un periodo apropiado, en el que_
se consigue el equilibrio, se introduce la placa. Durante_
el desarrollo no puede moverse el tanque.

Cuando se emplea como eluyente un disolvente sen-
cillo, tiene muy poca influencia el tamafio y la forma del -
tanque, pero con mezclas de disolventes y tanques grandes -
existe el peligro de que el disolvente, en equilibrio en un
volimen relativamente grande de vapor, sea distinto al gque_
se puso inicialmente. Un método para eliminar este inconve
niente es el empleo de unos tangues especiales de tamafio pe
quefio, conocidos con el nombre de Tanques Sandwich.

En los tanques sandwich la propia placa forma una
de las paredes, otra placa del mismo tamafio y un cartén es-
paciador, o una placa tapadera con los lados de vidrio sol-
dados, completan el tanque. Las paredes se unen firmemente
mediante abrazaderas o pinzas especiales. Una vez prepara-
do el tanque se introduce en un recipiente que contiene el_
disolvente, requiriéndose muy poca cantidad del mismo, lo -
gue es una gran ventaja.

Por lo general, cuando se desarrolla una placa se
deja que ascienda unos 10 centimetros por encima del origen
y se saca la placa. El frente del disolvente se marca cui--
dadosamente con un ldpiz puntiagudo y se deja evaporar, ope

racién que dura unos pocos minutos. Si es necesari6, se ca
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lienta la placa, estando lista para el revelado.

Localizacién de la mancha: Entre los procedimien

tos para revelar las placas estd el método de bafiado que no
es muy recomendable ya que las placas se estropean fécilmen
te. |

Otro método es el revelado con agentes corrosivos,
tales como los dcidos concentrados y compuestos fuertemente
oxidantes, a alta temperﬁtura, debido a la naturaleza inor-
génica de la capa. |

Otro reactivo muy empleado son los vapores de yodo
en un frasco que contiene en el fondo unos pocos cristalitos
de yodo, se introduce el cromatograma y se deja durante unos
‘minutos. El yodo tiende a concentrarse en los sitios donde_
estin los compuestos, por lo que aparece una mancha colorida,
gue puede ser desde amarilla pdlida hasta marrén obscura. En
tanto que no reaccione el yodo con las substancias; el méto-
do es extraordinariamente bueno como revelador no destructi-
vo.

Ootros métodos que no afectan a los compuestos en -
el revelado son la fluorescencia y la radiactividad. Muchas
placas llevan substancias fluorescentes como aditivos para -
el revelado de los compuestos, localizdndose los mismos por_
la aparicidén de manchas no fluorescentes.

Ademds, muchas veces los compuestos a separar ab--
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sorven en el ultravioleta, siendo este método el mds senci-
llo para localizarlos.

Valoxr del RF.- [Los valores del RF son de menor_
valor que en cromatograffa en papel, debido a que hay una -
serie de factores gue influencian el comportamiento cromato
grdfico; los factores que operan en la cromatografia en ca-
pa fina son: la naturaleza del adsorvente, la fase mévil, -
la actividad del adsorvente, el espesor de la capa, la tem~
peratura, equilibrio entre la mezcla del disolvente y canti
dad de muestra aplicada.

Parte experimental.- Con el extracto de la mes-

calina, cuya técnica se explico en el capitulo anterior, se
procede a identificarla de la manera siguiente:

1.- El adsorvente que usé fue cromatofolio PL de_
Silcagel F254 para cromatografia en capa fina de espesor de
capa 0.25 mm. y dimensiones 7.5 cm. de largo por 2.5 cm. de

ancho.

2.- La fase mévil con la cual encontré una separa
cidén mejor fue la mezcla de los siguientes disolventes en -
las proporciones mencionadas:

Alcohol etilico 0.7

Dioxano 0.5

Benceno 0.35 ml.

Hidréxido de amonio 0.4
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3.- La muestra la apliqué con una microjeringa en -
la cantidad de 2.0 microlitros a una distancia de 0.5 cm. del

borde inferior de la placa.

4.- El desarrollo de las placas lo hice en cémaras_
de vidrio con tapa las cuales tienen cabida para cuatro pla--
cas.

El corrimiento total fue de 6.5 cm., el tiempo
de sa’ :acién de cdmara fue de 30 minutos y el tiempo de co--
rrimientc de la muestra de 45 a 50 minutos, tiempo tranécurr;
do se sacan las placas y se dejan secar a temperatura ambien-
te o en ez:tufa a temperatura no muy alta.

5.- La mancha la localicé con luz ultravioleta, mar
qué el frente de solvente y calculé los diversos valores de -
RF de acuerdo a la siguiente férmula:

RF = Distancia recorrida por el compuesto
Distancia recorrida por el eluyente




32

RESULTADOS :

Originalmente se tenian los siguientes sistemas:
Sistema No. 1
Alcohol Etilico 0.1
Dioxano 0.8
Benceno ‘ 1.0."
Hidréxido de amonio 0.1
Sistema No. 2
Cloroformo 0
Dioxano 1
Acetato de etilo 0
Hidréxido de amonio 0
Sistema No. 3
Acetato de etilo 1.2 ml.
Benceno 0.7 *
Hidréxido de amonio 0,1
Sistema No. 4
Alcohol etilico 0.1
Cloroformo 0.2
Dioxano 1.0
Eter de petréleo 0.3 *
Benceno 0.2
Acetato de etilo 0.1
Hidréxido de amonio 0.1

los sistemas Nos. 1 y 2, con diferentes tiempos de

saturacién de cémara, tuvieron corrimientos mds o menos bue-
nos.

El sistema No. 3 tuvo resultados totalmente negati
vos.

El sistema No. 4 se desechd porque tenfa separacip

nes mis o menos buenas pero debido al nimero de componentes_
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que intervenian no era préctico.

Se hicieron muchos cambios en el sistema No. 1, =--
tanto en las cantidades de los diversos componentes como en_
los tiempos de saturacién, finalmente se encontrd el siguien
te sistema, el cual con 30 minutos de saturacién de la céma-
ra dividia perfectamente tres compuestos con tiempo de corri

miento de 45 a 50 minutos.

Sistemc Tiempo de Saturacidn Resultado
Alcohol etilico 0.7 ml.

Dioxano 0.5 ml. 30 minutos Separacién de tres
Benceno 0.35 ml. componentes

Hidréxido de amonio 0.45 ml.
Se hicieron cerca de 50 placas con el sistema y --
tiempo de saturacién anterior con el fin de obtener un valor

promedio de RF.

Distancia de 'a Distancia del

No. de placas muestra eluyente Valor del RF
5 4.60 6.10 0.75
6 4.95 6.50 0.76
9 4.90 6.35 0.77
8 4.95 6.35 0.78
9 5.15 6.50 0.79
6 4.90 6.05 0.80

Multiplicando cada RF por el nimero de placas he--
chas, sumando el total y dividiendo entre 43 obtenemos el va

lor promedio de RF.



No. de placas X RF
5 0.75
6 0.76
9 0.77
8 0.78
9 0.79
_6 0.80
43 ¥

RF promedio

3.75
4.56
6.93
6.24
7.11

4.80
33.39

33.39 = 0.77
43
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La mancha que se usdé para hacer los cdlculos de -

RF fue la segunda ya que se identificé como mescalina por -

la reaccién de Lugol y la del &cido nitrico.



CONCLUSIONES:

1.- E1 método cromatogrdfico resuelve con notable
éxito el probelma de la separacién e identificacién de los_
componentes de un grupo de substancias gquimicamente pareci-
das, o la demostracidén de substancias de muy baja concentra
cién en los liguidos biolégicos.

2.- Se utiliza un soporte inerte (gel de silice) -
cuyas _ ropiedades de adsorcidn pueden regularse hasta cier-~
to puw.zo.

3.- Los solventes se desplazan rdpida y homogénea
mente la dispersidén de la mancha puede regularse y es posi-
ble aplicar reactivos de identificacidn a base de &cidos y_
bases incluyendo &cido sulflrico y calentamiento a tempera-
turas superiores a los 100° C.

4.- Se incluye un indicador fluorescente en la ca
pa delgada, lo que permite localizar muy fécilmente las subs
tancias después de su separacidén, pues aparecen como manchas
obscuras cuando se ilumina la placa con luz ultravioleta de
pequefia longitud de onda.

5.~ Las substancias a estudiar no son modificadas
y pueden ser recobradas por elusién del cromatograma, con -
vistas a realizar més pruebas.

6.- Es rdpida, econdmica y permite una mejor loég

lizacidén de las manchas, pues el tiempo durante el cual pue



den ocurrir ciertas difusiones de la muestra es menor; esta
mayor resolucidén permite separar mejor compuestos muy pare-

cidos.
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