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1NTRODUCCION



Introduccién.-\

Gran cantidad de plantas poseen un atractivo estético en
alsuna de sus partes, una de éstas es la flor; en ella
encontramos todos los colores imaginables y de todos los
matices desde un color simple como es el blanco hasta los
colores mds sofisticados o 1lamativos como son el rbjo y
el violeta.

Solandra nftida (Copa de oro), es una planta cuyas flores
presentan un color amarillo, por lo que el objeto de este
estudio fué el de aislar de un extracto de corola de la
flor de esta planta, el compuesto responsable de la colo-
racién , que pudiera ser una flavona y 1soflavona o una

substancia relacionada con ellas.



PARTE TRORICA



Las flavonas son generalmente pigmentos amarillos y sus
variedades dependen de la sustitucién o sustituyentes en
los anillos bencénicos.

Los flavonoides son descritos como una serie de compues-
tos con un nicleo carbonado de 06- 33- C6 » los carbonos

06 son anillos bencénicos sustitufdos, conectados con una

cadena de tres carbonos alifdticos.

OO

Las diferéntes clases son distinguidas por la adicién de
un oxigeno heterocfclico, estos grupos se caracterizan

por tener un anillo de pirano.




Varios tipos de compuestos 3son obtenidos al realizar una

oxidacién en el grupo alifftico C3 -

FLAVONA

Otra variacién es el isémero.

I1SOFLA¥ONA

0

Las flavonas son sintetizadas por las plantas y se encuen-
tran localizadas en varias de sus partes ; pueden encontrar-
se d€ndoles color a las flores y al fruto habiendo mayor
concentracién de ellas en los pétalos de las flores .

Se han aislado cientos de flavonoides naturales , ejemplo de =’

ellos tenemos los siguientes.
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En la estructura de los flavonoides podemos encontrar

tres unidades estructurales que pueden ser diferenciadas

de la siguiente forma.

La primera posee tres 4tomos de-oxfgeno y un anillo aromé,

tico, ésta parte es la caracterfstica principal de los =

flavonoides. (I) .

La segunda se refiere & los sustituyentes del ciclo pirano

Y la tercera se refiere al sustituyente que se puede encon

trar por el hidrégeno del =OH aromftico.

I.- Parte farmacoférica (Area del receptor) .

II.- Parte Haptoférica adicional (Area del receptor adicio
nal) . | L ‘

I111.- Parte fijada.
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En la parte farmecoférica (I) los dos puntos farmacoféricos
primarios son:la carga negativa del 4tomo de oxfgeno del
grupo carbonilo y el £tomo de oxfgeno de 1a pirona (a y b)
respectivamente , ocacionando una carga W positiva parcial.
El mfs importante punto farmacoférico es’el dtomo de oxfgenc
localizado en el C-T (& ¢m) - (q). Estos ox{genos son los
tres puntos principales de emlace.

La parte haptoférica adicional localizada en el C-2 y C-3 (II)
pueden dar un efecto secundario adicional ligando una inter-
accién con &l reeeptor , &sta interaccién es primordialmente
‘el car&cter hidrofébico, transfiriendo una carga natural ean
el caso del sustituyente femilo.

La pafte fijada (III) formando un complejo molecular con el

receptor nos €4 las propiedades biolégicas.

(&)



Bl estudio de 1ps compuestos flavonoides es importante desde
et punto de vista que el hombre se alimenta de frutos y plan
tas .

Los isoflavonoides son muy comunes en la familia de las Le-
guminosas subfamilia Lotoidea.

Las isoflavonas a diferencia de los demés flavonoidés puden
formar compuestos que presentan diferentes caracteristicas
farmacoldgicas.

Propiedades biolégicas de los isoflavoncides.-

Los compuestos flavonoides generalmente son substancias ino
cuas pero no asf{ los isoflavonoides.

Las isoflavonas son débilmente estfogénicas, pueden ser la
causa de problemas de infertilidad en alguncs animales que
comen en su pastura plantas con compuestos isoflavonoides,
por ejemplo el trebol rojo.

Las principales isoflavonas con efecto estrogénico son las

siguientes.

LA FORMDNONETINA
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Otra acciér de las isoflavonas es como insecticida.Este
efecto lo encontramos en la rotenona, segin estudios efec-
tuados actia a nivel de NADHQ-deshidrogenasa en la cadena
de la respiracién mitocondrial.

La fitoalexina es un compuesto antimicrobiano producido por
las plantas en respuesta a la infeccidn de hongos.

La pisatina y faseolina tienen actividad fungicida.

0CH;

PISATINA




PARTE EXPERIMENTAL



ESQUEMA EXPERIMENTAL

500 g de corola seca de Solandra nftida.

MeOH extraccién en Soxhlet.

extracto evaporado en residuo

rotavapor

124.5 g

extraccién con hexano.

extracto desengrasado extracto hexénico

106.5 g
evaporado en

rouvapo}

18.0 g Grasa



50 g de extractQ metan§lico desengrasado $ 200 m! de HCl1 1.0 X

hidrélisis 4cida

_residuo sflido & =3 fase acuosa
l filtracién

insoluble en:

hexano

benceno
cloroformo

extraccién con &ter

solucién etérea residuo
amarilla
extraccién con acetato
(e;tracto #1) de etilo
solucién de residuo

acetato de etilo

(extracto § 2) extracciédn con

acetona
solucién de residuo
acetona
¢ extraccidn
(extracto # 3) St
metanol

solucién metan8lica

(extracto # 4)



Fase acuosa

extraccién con acetato

de etilo
solucién amarilla fase acuosa
en acetato de etilo (extracto # 5)°

Se seca con:

caCl, y K,50, anh{dros

solucién amarilla pdlida

concentracién parcial al vac{o

solucién amarilla § precipitado

filtracidn
solucién amarilla precipitado soluble en
metanol
concentracién (extracto # 6)

total al vacfo

solucién amarilla
concentrada,

(extracto # 7)



Extracto # 7

extraccién con;
benceno-cloroformo-acetato de

etilo (2:1:1)

residuo selueidn
soluble en mestanol evaporada en rota-
(extracte # 8 ) , vaper y pesada.
105 g

cromatograffa em
columa, medio de
arrastre;-
bencene-cloroformo-

acetato de etilo (2:1:1)

Resul tades ehtenides.

fracciones.-

12 28 32 4% 52 % 98 g% of 10?

En la fraccién # 7 se obtuvierén cristales y se les realizé un
espectro de masas y un espectre de infrarroje.

A leos cristales se 14g designo la clave Fb,’ se les hizo una
cromatograffa enplaca fina y se obtuvo un® mencha amarilla al

revelar con H2 304 5 N y calor,



Preparacién del extracto.-

Las corolas 3e separaron de las demfs partes de la f¥or,
se secaron en una estufa y posteriormente se moliercn,

ss realizd una extraccién contfnua en un soxhlet, utili=-
zando como disolvente metanol, obteniéndose un residuo y
wa extracto metandlico, el cual fué evaporado en tétavs-
por. Posteriormente se realizé una extraccién con hexano,
obteniéndose un extracto hexénico y el extracto desengra-
sado.

Proceso de aislamiento.-

Se pesaron 50 g del extracto desengrasado de la corola de
Solandra nftida , se disolvieron en 200 ml. de 4cido clor
hidrico 1.N y se calentaron a reflujo durante cinco héras.
Se agregaron 100 ml de acetona y se calentd nuevamente a
reflujo durante cinco horas mfs, hasta una hidrélisis to
tal, usando cromatograffa en placa fina cada hora para =
controlar la reaccidn.

En 1a hidrélisis se obtukieron una parte sélida a la que
le 1lamamos residuo sélido y una parte acuosa.
El residuo sé8lido fué tratado con diferentes disolventes

resultando insoluble en hexano, benceno, y cloroformec.



Posteriormente se disolvié en &ter obteniéndose as{ el extrac-
¥ #1 y un residuo.

Este residuo se disolvié en acetato de etilo dando el extracto
# 2 y un residuo, el cual se extrajo a su vez con acetona obte
nidndose el extracto # 3, el residuo que quedd se disolvid en
metanol dando el extracto # 4 .

Estos extractos fueren muy poco estudiados y descartados para
el aislamiento de las flavomas por no presentar las coloracio=
nes caracter{sticas de éstes compuestos.

Tratamiento de la fase acuosa.----

De la patte acuesa se realizé una extraccién con acetato de -
etilo obteniéndose una solucién amarilla.

Se realizaron extracciones de 200 ml cada una hasia alcanzar un
volumen de 10 litres , con las siguientes extracciones ya no -
obteniamos ningun preducte celorido.

La solucién obtenida se secd con 500 g de sulfato de potasio -
anh{dro y posteriormente con 500 g de cloruro de calcio anhidro.
La solucién resultante se concentr$ al vacié hasta un volumen
de dos litros donde se observé la precipitacién de un producte,
el cual se separd de la solucién por filtracién.
Posteriormente la solucién fué concentrada hasta un volumen de

100 ml para observar si no se repetfa 1a precipitacién anterior.



Al no repetirse, la solucién se concentr§ dando el extracto #17
A éste extracte se le hizo uma extraccién con benceno-cloroferme
-acetato de etilo (2:1:1) obteniéndose una solucién y un residue
La solucién se concentr$ al vaci y pesé 1.5 ¢ .
A éste producto final se le hizo uma cromatografia en placa fina
utilizando cemo fase mévil el sistema de dtaolv-tu'hmm-clo-
roformo-acetato de etilo (2:1:1)
Resul tades.-
La cromategraffa en placa fina presentaba ocho manchas coloridas
v:_lstuallluzﬂ?yduw‘allurrnd&d&slaplmmaz&)‘
5 N y caler. |

Bsguemz de la crematograffa em placa fima.

6

...... e=ee g ---- mancha geler naranja & la luz UV

~e=~ mancha color resa a l1a lus UV

-==- mancha color verde a la luz UV

mancha color rosa a la lus UV

mancha celor azul a la luz UV

mancha color amarilla a la lus OV

maacha color azul & la lus U¥ i
mancha cdlor negra revelada.com Bzm‘ty calor
mancha color azul a la luz UV

mancha color café revelada con H,0, ¥ calor

woeoOCes00 O
P
! !
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Debido & los resultados obtenidos de la cromatograff{a en placa

fina se 1llegé a ia conclusién de que aquf se podfan encontrar

las flavonas buscadas.

El extracto de 1.5 g se sometié a una cromatograffa en celumea

con la relacién de un gramo de extracto por 50 g de gel de s{;

lice 60 .

La columna se monté con 75 g de gel de sflice 60 y se utilizé

como fase m6vil el sistera de disolventes benceno-cloroformo--

acetato de etilo (2:1:1), se recolectaron volfimenes de 1 ml "

Andlisis de las fracciones obtenidas.---

Hecho & cada una de ellas.-

Se realizé una cromatograf{a en. placa fina utilizando como fase

mévil el sistema de disolventes benceno-cloroformo-scetato de -

etilo (2: 1:15 Y posteriormente observando la placa con la luz -

UY, para completar el andlisis de la placa se reveld colocéndola

dentro de una cdmara de iodo durante cinco minutos, se sacé se

observé y se dej6 sublimar el icdo durante 10 minutos, luego la

misma placa fué revelads con 323)4 5 ¥ y calor.

Despues se puede observar & simple vista o a la luz UV.

Resul tados.-=-

Fraccién #1 .- Presenté a la luz UV una mancha color naranja y
una celor café.

Fraccién # 2 .- Present§ a la luz UV una mancha coler rose y

una de color azul pdlide.



Praccidn # 3 .- Presenté & 1a luz UV una mancha de color azul
revelada con H2304 5 N y calor presentd una
mancha color pojo con Rf de 0.9 .

Fraccién # 4 .- Present§ las mismas manchas de la fraccidn # 3
pero la mancha azul con un Rf mayor.

Fraccién # 5 .- Presenté dos ostelas‘desde el origen hasta dos

cm de distancia en todos los andlisis, se corrié en otro siste

ma de disolventes : acetona-acetato de etilo (1:1) con el que

se separaron dos manchas una amarilla muy intensa cobservada a

simple vista y otra azul a la luz UV.

Fraccién # 6 .- Presentd uma estela hasta la mitad de la placa

en todos los anflisis, se corrid en otro sistema de disolventes

acetona-acetato de etilo (1:1) con el que se separaron tres -

manchas bien definidas: Una de color azul muy intenso vista -

con la luz UV, al revelarse con H2304 5 N y calor presentd dos

manchas mf€s, una de color naranja a dos mm de la azul y la otra

de color amarillo sobre la azul que Se prolongaba en una estela

hasta el origen.

Fraccién # 7 .- Presenté a la luz UV sélo una estela de color

café, al revelarse con 32804 5 N y calor presemt§ una ligera

coloracién amarilla y unas pequefias manchas azules.

Fraccién # 8 .- Presenté sélo una estela de color café en to-

dos los anédlisis.



Praccidn # 9 ~.- En &sta fraccién cambiamos de disolvente uti-
lizando uno de mayor polaridad, el arrastre se hizo con acete
to de etilo, la fraccién presenté a la luz UV varias manchas;
azul ,café,amarilla y dos de color verde.
Fraccién # 10 .- En éste momento se bajé la celumna con metdn
nol.
Purificacién de las fracciones cbtenidas.---
Se disolvieron en dos ml de acetato de etilo cada una de ellas
y se les agrego hexano en una proporcién de 1 a 4 , sélo l;s
fracciones 5,6.y 7 presentaron una turbidez caracter{stica -
debido a la formacién de cristales. Se dejaron reposar 24 hrs,
La fraccién # 6 presentd unos cristales bien definidos de co-
lor amarille en forma de agujas y en pequefios manojes, fueren
analizados por cromatografia en placa fina y tenfan las tres
manchas originales, una de color naranja le segufs una de co-
lor azul y después una de color amarillo.
Se trataron de separar, pero siempre se encontraban las tres.
La fraccién # 7 después de 15 dfas presentd unos cristales de
color amarillo en forma de agujas y en pequeﬁ;s manojos se se
pararon con una espftula de la solucién Yy 8e colocaron en una
placa de porcelana, se laviron cuatro veces con acetato de -

etilo y se dejaron secar a temperatura ambiente.



Posteriormente se pesaron (1.5 mg ) y se les realizé una crome-
tograf{a en placa fina con fase mévil de acetona-acetato de eti
1o (1:1), la placa presentd,al ser revelada con 323)4 5Nyca
lor, una sola mancha amarilla biem definida.

El punto de fusién de &stes cristales es de 168°- 170° C .

A éstos cristales se les dié la clave F2 y se les realizé un -

espectro de masas y un espectro de infrarrojo .



DISCUSION Y RESULTADOS



El espectro IR (figure 1) presenta las siguientes bandas.

IR en KBr.
banda
3 400 (m) ancha ~OH
290 (W) C-H
1670 (s) €0 of- Prinsaturado.
1 650 (M) C=L-0
1 600 (s) banda fina
1500 (s) banda fina > @
1460 (n) 533 ¥/o CH,
1 430 (m) banda fina esqueleto del anillo aromdticos.
1370 (W) CHy y/o CH,
1 265 (s) banda ancha C<0» st
1195 §s) banda ancha C0-C st simétrica.
1 110 (W) banda fina C-0=C st asimétrioca.



Segfin el espectro de IR el compuesto F, tiene como nflcleo
un anillo aromftico y ademds un grupo C=0 d-pinsa‘hu-ado
y un grupo Ster C«O=C . El anillo aromftico tiene la subs-
Htucién 1,2,3 puesto que presenta dos bandas em 800 ca™t y.
en 680 ca™t »

El espectro de masas, cuyo diagrama de lfneas estf en la
figure 2 nos indica que el compuesto tieme sfle C,H,0 .
Es un compuesto aromftico puesto que el in molecular es
el pico base del espectro y se pueden observar numercsos,
iones con doble cargae

El fregmento Mp 1 tiene una intedsidad relativa de 11 %,
‘por lo tanto el nffmero de £tomos de carbono es 10*2

% .
1.1



Bsquema de fragmentacifn.-

(a)

3 =
—_—p 155 (m 123.8)

P

e 18
150 4—'22—~179 —_— 151 —Pp 133
« COH = CO - H20 (&)
(e) ‘ l
e 18 - Hzo
: - 28

161

- OO



Pragmentacién de compuesto Fy e

El compuesto tiene un P¥ de M ¢ 194 .

l.- Separacién de un fragmento de 17 qus equivale a un -OH (a).
2.~ Separacién de un fragmento de 3S que corresponde a tres CH
aréndticos pues se separan juntos (b). i
3.- Separacién de un fragmento de 101 ccrrespondients a una
parte de la pirona transfiriendo un hidrégenoc al anillc arom4-
tico que queda con P¥ = 93 (c) .

4.- Primero hay una separacién de 15 que es un CH3 posterior-;
mente en forma simultdnea se realizan dos fragmentaciones , en
la primera se pierden 28 que corresponden a un =C0 y después

se pierden 18 que son de una mol de 820 , 12 otra fragmentacién
_se realiza en forma inversa (d).

5.~ En esta‘ffagmentaci6n perdemos 29 que equivalen a un 00F (e)
6.-Y finalmente se separan 73 que corresponden &=paris de la pi=-

rona transfiriendc tambien un H al 2nillo (£).



CONCLUSIONES



DE la corola' de 3olandra nitida se hizo una extraccién

metandlica , se desengrasd con hexano y se aisld una -

substancia parecida a los isoflavanoles ya que también

deriva de la dihidrocromona.

En base a la espectroscopia de IR y a la espectrometria

de masas se propone para este compucsto , la siguiente

estructura.

OH
OH

¢H3
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