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CAPITULO I

INTRODUCCION .-

Dadas las considerables desventajas causadas por el em
pleo de insecticidas, uno de los temas de mayor interés, re--
cientemente dentro de este campo, ha sido la investigacidén so
bre el empleo de hormonas de insectos (juveniles) para su pro
pio control, que ademds de no ser contaminantes, presentan una
gran especificidad y un impedimento a que estos organismos de
sarrollen una resistencia contra sus propias hormonas.

Al mismo tiempo, otro hecho de gran trascendencia, muy
relacionado con el primero, ha sido, el descubrimiento de ---
plantas como fuentes de hormonas de insectos con actividades-
biolégicas similares o idénticas, reportado por vez primera -
en 1966 por Galbraith y Horn(l). Este hallazgo, ha suscitado-
diversas preguntas entre guimicos y bioquimicos acerca de su-
papel en las plantas, de si su existencia es universal o limi
tada a ciertas especies, su biosintesis, su distribucidén den-
tro de la planta, sus posibles efectos sobre organismos fit6-
fagos, etc.

Aunque es todavia un campo poco explorado, se sabe que
estas sustancias tienen influencia en las interacciones entre
insectos y plantas, requerimientos nutricionales, quimiorecep
cién, toxicidad, etc.

Existen evidencias experimentales que indican que el -



suministro externo de estas sustancias, puede ocasionar alte-
raciones en la sincronizacién precisa del desarrolio del in--
secto, provocando la apariencia de criaturas mal formadas sin
la capacidad para sobrevivir y reproducirse.

Estas sustancias no son téxicas a los insectos ni les-
causa ninglGn dafio metab&lico, sino que producen cambios espe-
cificos en los mecanismos de regulaci6n, y desarrollo, en for
ma similar a la accibn de los antibibéticos en los insectos. -
Debido a las cantidades increfiblemente pequefilas en que act@an,
se piensa que constituyen una tercera generacién de pestici--
das de insectos. ()

Por otra parte, parece ser que los insectos suscepti--
bles a este tipo de sustancias de origen vegetal, han desarro
llado, como un resultado de adaptaciones evolutivas, mecanis-
mos quimico sensoriales que les permite identificar las plan-
tas convenientes para su desarrollo y supervivencia.(3) Con-
secuentemente, las plantas con un alto contenido de este tipo
de sustancias (en particular ecdisterona) son extremadamente-
resistentes a los ataques de estos insectos.

Entre las sustancias hormonalmente activas, encontra--
das en plantas, podemos distinguir dos tipos:

A) lLas que poseen actividad de hormona juvenil-

B) Las que poseen actividad de hormona de crecimiento.

las primeras son principalmente sesquiterpenos alif&ti



cos y monociclicos del tipo del farnesano o bisaboleno, de na-
turaleza m&s bien apolar y quimicamente relacionados con ses--
quiterpenos provenientes de insectos.

Ias segundas, a las cuales nos referimos, en esta tésis,
con mds detalle, son esteroides de 27 &tomos de carbono, a ex-
cepcidén de la ciasterona(4) y de la amarasterona A y 5(5) gue
poseen 29. Cuentan con un alto nimero de hidr6xilos (de 5 a 7),
lo que les cohfiere una naturaleza altamente polar y por tanto
muy solubles en agua en contraste con otros estercles. Estos -
grupos hidréxilos se encuentran en posiciones raramente substi
tufdas en los esteroles naturales. Estas hormonas presentan una
relacién quimica muy estrecha con la ecdisona, hormona muy co-
min entre los insectos. En la figura 1 se presentan algunas de
las hormonas de crecimiento aisladas de plantas, ademds de las
estructuras del colesterol y del clionasterol que de alguna ma
nera parecen estar relacionados con la biogénesis de estas hor
monas, seglin han revelado recientes estudios metabélicos.(G) Y
(7).

Como se puede observar de la figura, todas estas hormo-
nas estdn estructuralmente relacionadas con la ecdisona. lLa --
ciasterona tiene una lactona de 5 miembros, pero su nicleo es-

similar a la ecdisona.
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La ecdisterona, también llamada ecdisona, isoinokoste
rona, polipodina A; crustecdisona s6lo se diferencfa de la -
ecdisona por tener un hidréxilo adicional en la posicién 20-

(8)

(20 hidroxiecdisona). Similarmente la ponasterona A , ino-

(9) (10)

kosterona y pterosterona presentan el mismo ndcleo es

teroidal, con diferencias s6lo en la cadena lateral. La poli

(11)

podina B con 7 hidré6xilos (5 ecdisterona) presenta una -

alta actividad hormonal. Sin embargo en lo que concierne a -
las ponasteronas B y C(lz), la orientacién de los hidréxilos
2y 3 es o, a diferencia de los de la ecdisona que son hi-
dréxilos /5 3

Por otra parte se sabe que los insectos requieren de-
una fuente exbgena de esteroles, es decir, muchos insectos -
pueden crecer y desarrollarse normalmente con una dieta arti
ficial a base s6lo de colesterol y algunos fitosteroles comu
nes, y que por el contrario todas las plantas con alguna posi

(13). son capaces de sinterizar esteroles.

ble excepcién
En cuanto a la distribucién de estas hormonas, se en---
cuentran ampliamente dispersas en el reino vegetal como se --
puede ver en la tabla 1.
De ser la distribucién m&s uniforme, podrfia pensarse -
que las hormonas de crecimiento tuvieran algdn significado en

los procesos vitales de la vida y no siempre estén presente -

en la misma cantidad.



PLANTA
Polipodiaceae:

Polipodium vulgarel
helecho poiipodio

Pteridium alquilinum
Kuhn (heiecho)

Matteuccia struthiopteris
Todaro (helecho avestruz)

Lastrea thelipteris Bory
(heleche de pantanc)

Unoclee sensibilis linné
(helecho sensitivo)

Taxaceae:
Taxus baccata

Taxus cuspidata Sieb.

et zucc.

T A B L A1

HORMONAS DE CRECIMIENTO DE iNSECTOS EN PLANTAS

HORMONA

Ecdisona
Ecdisterona
Polipodina B

Ecdisterona
Ecdisona

Ecdisterona
Ponasterona A

Ecdisterona
Ponasterona A
Pterosterona

Ecdisterona
Ponasterona A
Pterosterona

Ecdistorona

Ponastenona A

Ecdistercna

RENDIMIENTO

18 mg. /Kg. seco
1g /Kg. seco
400 mg. /Kg. seco

T mg /Kg. seco
G.45 mg. /Kg. seco

300 mg. /Kg. fresco

445 mg. /Kg. fresco
13.5 mg. /Kg. fresco

FUENTE

rizomas
rizomas
rizomas

pinnae
pinnae

total
total

total
total
total

total
total
total

hojas

hojas

hojas

~—

~—

NO. REF.
( 15
( 16
( n
(17
(17
( 18
( 18
( 18
( 18
(19
( 18
( 18
(19
( 20
{ 2
( 21



PLANTA

Podocarpaceae:

Podocarpus elata R. Br.
Podocarpus chinensis Wall.

Podocarpus maciofila D. Don,

Podocarpus nakaii Hay

Moraceae:

Morus L.
(3rbol de mora)

Amaranthaceae:

Achyranthes
fauriei Ler. et,
van. (hinata-inokozuchi)

Achyranthes obtusifolia lam.
Achyranthes rubrosfusca

XéRCFénthes longifolia
makino.

Ciathula capitata
Moquin-tandon

Verbenaceae:

Vitex megapotamica
Spreng. Moldenke

HORMONA

Ecdisterona

Ponasterona

Ponasterona A

Ecdisterona

Ponasterona
Ponasterona
Ponasterona
Ponasterona

Inckosterona
Ecdisterona

Edisterona

Inokosterona

Edisterona
Ecdisterona

Ecdisterona

Ciasterona

Ecdisterona

o0 w>

300 mg. /Kg. fresco
380 mg. /Kg. fresco

RENDIMIENTO

7 mg. /Kg. fresco

1.6 g. /Kg. seco
150 mg. /Kg. seco
100 mg. /Kg. seco
4 mg. /Kg. seco

10 mg. /Kg. seco
1 mg. /Kg. seco

100
100

250
490
470

200

880

mg.
mg.

mg.
mg.

mg

mg.

mg

/Kg. seco
/Kg. seco
/Kg. seco
/Kg. seco
/Kg. seco
/Kg. seco
. /Kg. seco

FUENTE

madera
hojas

hojas
hojas

hojas
hojas
hojas
hojas

hojas
hojas

raices

raices

"
raices
raices

rafces

raices

hojas

NO. REF.
(1
(21
( 21
( 21
( 22
( 12
( 12
( 12
( 23
( 23
(24
(24
( 25
( 26
( 26
( 27
( 28




" El papel real de estas hormonas muy andlogas a la ecdi
sona, en plantas, todavia no esta muy claro, no obstante hay-
algunas evidencias experimentales (14) ge que la ingestién de-
ciertos derivados sintéticos de la ecdisona inhiben el creci-
miento de una larva, la maduracién de un ovario o la produc--

cién de un huevo.



CAPITULO II

PARTE EXPERIMENTAL.—.

El desarrollo experimental de esta te€sis consta de --

dos partes:

I.- Aislamiento de una nueva sapogenina esteroidal -
del cCalibanus Hookerii.

II.- Desarrollo de un método de identificacibn de sa-
pogeninas esteroidales y esteroles por cromato--
graffa de Gas - Liquido.

Al iniciar este trabajo se contaba con una planta de-

enormes rizomas de aproximadamente medio metro, llamada popu
larmente "sacamecate" yque botédnicamente se le conoce como -

Calibanus Hookerii, perteneciente a la familia de las Lili&-

ceas.

En trabajos anteriores se ha reportado la presencia -
en esta misma planta de diosgenina yamogenina, ‘8 sitosterol
Yy una sapogenina nueva llamada Calibagenina,(zg) principal -
componente de la planta.

Fue a partir de estos antecedentes, que se pensb en -
la posibilidad de encontrar otras sapogeninas de naturaleza-
muy semejante a la calibagenina y que por otra parte, pudie-
ran plantear interesantes relaciones con las hormonas de in-

sectos.
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I.- Aislamiento de una nueva sapogenina esteroidal del

Calibanus Hookerii.

Para el presente trabajo se parti6 de un kilo de plan-
ta molida y puesta a secar a la intemperie. Con esta cantidad.
se efectué una hidrélisis directa, empleando 700 ml. de HCl -
concentrado en 7 litros de agua y calentado a reflujo durante
18 horas. El producto fue filtrado, desechando la parte liqui
da. El residuo s6lido fue neutralizado con NaHCO; al 1% y ---
agua destilada hasta pH=7.

Una vez seco el producto hidrolizado (café&, de aspecto
terroso) fue extrafido en soxhlet con heptano hasta que se hu-
bo agotado. Después de evaporar el heptano, se obtuvo un ex—;
tracto crudo de sapogeninas totales que pesé 27 g. Este extrac
to tenfa apariencia cerosa, de color café y olor suigéneris.

Se hizo cromatograffia en placa fina (CPF) de este ex--
tracto usando medios eluyentes de diferente polaridad. Se em-
ple6 como revelador H;S04 5N, el cual desarrolla colores -
muy especificos seglin la estructura de la sapogenina.

El medio de mejor resolucibén resulté ser: benceno - --
acetato de etilo ( 6:4 ), en el cual se logra una separacién-
aceptable de 7 manchas principales m&s o menos definidas, co-

mo se puede observar en la figura:



FIG-2

e O ¢
0
o

(&)
E,= Extracto total
o 'o" B = Bsitosterol
d d = diosgenina

C= calibagenina

y/d= yamogenina + diosgenina

De estas manchas principales se pudieron identificar-
por comparacién de Rg y color de revelado, las sapogeninas -
ya reportadas en trabajos anteriores.

Una vez encontrado el medio eluyente de mejor resolu-
cién, se procedi6 a montar una columna piloto con 100 g. de-
sfilice (kiesegel 60) y se aplicé 1 g. del extracto crudo de-
sapogeninas totales. Se recogieron 1500 fracciones de 1 ml.-

cada una. Estas fracciones fueron controladas de 5 en 5 por-
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CPF obteniendo 19 nuevas fracciones. El rendimiento aproxima-
do de la columna fue del 70%.

De estas fracciones, al correrlas por CPF en medios di
ferentes, se encontraron algunas aln mds polares que la cali-
bagenina, lo cual resultd de gran interés. Debido a la peque-
fia proporcién en que se encontraban se monté una segunda co--
lumna, aplicando esta vez, 15 g. de extracto crudo y emplean-
do 1.5 Kg. de silica gel. Se recogieron 1500 fracciones de 10
ml. cada una, con el mismo sistema eluyente, benceno - aceta-
to de etilo (6:4).

Finalmente se acabd de bajar la columna con cloroformo,
recogiéndose vol@menes de 500 ml. De estas fracciones cloro-
férmicas la fraccién No. 9 no identificada hasta ahora, era -
una de las de naturaleza mds polar que la calibagenina. La --
CPF parecfa indicar que se trataba de una sola sapogenina, --
gue aungue impura, presentaba una sola mancha de color café -
rojiza al revelar con HySO4 5SN.

Esta sapogenina que nosotros llamamos Sapogenina 9, --
fue purificada por cristalizaciones sucesivas en cloroformo
—-acetona, obteniéndose unas primeras agujas blancas de p.f. -
150-55°C,

Esta sapogenina, aparentemente pura, se resolvif en --
cuatro manchas cuando se usé como medio eluyente hexano-aceta

to de etilo (5:5), por lo que fue necesario para su completa-
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purificacién, montar una pequefia columna aplicando 66 mg. Se
recogieron 405 fracciones de 1 ml., las que se controlaron -
de 5 en 5. Las fracciones, con mayor contenido de Sapogenina
9, se juntaron y cristalizaron de hexano-acetato de etilo, -
obteniéndose finalmente unos cristales blancos de p.f. 159-

le60°cC.

Se corrieron los espectros de 1R (en KBr y en CHC13),

de RMN en CDCl3 y de Masas.

ACETATO DE SAPOGENINA S.

50 mg. de Sapogenina 9 se sometieron a reflujo con 0.3
ml. de anhidrido acético. Ya frio, se virtidé sobre agua con -
hielo y el precipitado blanco obtenido, se filtr6. Se lavd --
con solucién acuosa de KHCO; al 5% y después con agua. El pre
cipitado seco, se recristalizé de hexano-acetato de etilo.

Se corrieron espectros de este acetato, de 1R (en KBr)
y RMN en CDC13.

II.- Desarrollo de un método de identificacién de sapo
geninas estercidales y esteroles por Cromatograffia de Gas -
Liquido.

Dada la enorme importancia de las sapogeninas esteroi-
dales dentro de la Industria Farmacéutica, asf como en su —---
identificacién en nuevas plantas, se ha hecho necesario con--
tar con un método de identificacidén sistem&tico capaz de re--

solver mezclas esteroidales, alGn aquellas en que alguno de --
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los componentes se encontrara en pequefia proporcién. Este mé-
todo, a la vez que preciso, se requiere gque sea razonablemen
te répido con respecto a los métodos de separacién e identifi
cacién empleados hasta ahora en el campo de la Fitoquimica.
En 1959 Eglinton, dislumbré que el método de cromato--
graffa en fase de vapor, podria ser usado para analizar sus--

(36)  ,

tancias de alto peso molecular incluyendo esteroides
partir de entonces se han reportado un sinndmero de trabajos-
sobre este en particular, usando altas temperaturas y diver--

sos lfiquidos de particién (37, 38, 39, 40).

Estos, han si
do de muy diversa naturaleza, desde los no selectivos, como -
los esteres de metil silicén, hasta los de polaridad especifi
ca como el succinato de polietilén glicol.

Sin embargo, el andlisis por este método no resulta --
tan simple como para otro tipo de sustancias como hidrocarbu-
ros; la baja presién de vapor, la sensibilidad térmica y la -
alta polaridad de estas moléculas, hacen necesarias ciertas -
precauciones y en algunos casos, algunos ?ratamientos previos
al andlisis. El disefio de los empaques tanto como el material
de la columna cromatogrdfica, algunas veces debe ser de tipo-
especial.

Se ha visto que el andlisis de estas mezclas esteroida

les en forma de derivados tales como: eteres metflicos, aceta

tos, trifluoroacetatos y trimetilsilil eteres, facilitan nota
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blemente el andlisis, ya que a la vez que se aumenta su presién
de vapor y se disminuye su polaridad, son apreciablemente menos
sensibles a las altas temperaturas.

El presente trabajo no tiene md&s miras, que ser el prin-
cipio de una investigacién, que resulta extensa y que hasta aho
ra ha estado limitada por el reducido ndmero de muestras a nues
tro alcance.

No obstante, estos primeros resultados han sido satisfac
torios y aplicables en un futuro a la identificacién de sapoge-
ninas esteroidales en plantas en un tiempc minimo.

Al iniciar este trabajo, contdbamos con cuatro muestras-
y diez sapogeninas de las cuales fueron descartadas tres por es
tar impurificadas. Todos estos compuestos fueron separados como

trimetilsilil eteres.

PREPARACION DE TRIMETILSILIL ETERES:

Se disuelven 10 mg. de muestra en 0.5 ml de piridina, se
afiaden 0.3 ml. de hexametil disilazano y o.l1l ml. de cloruro de-
trimetilsilano y la mezcla se calienta a 60°C durante 30 minu--
tos. Una vez preparados, se guardan en frascos con tapén y se -

conservan en un desecador bajo refrigeracién.

COLUMNA .
Se hicieron algunos ensayos sobre columnas de diferente

naturaleza y concentracién de fase liquida (hasta 5%) con el -
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fin de encontrar la mds apropiada.

La columna empleada fue de acero inoxidable de 1.5 m.
de largo y 3 mm. de didmetro, empacada con SE-30 al 3.0% so-
bre varaport de 80-100 mallas.

El empaque se prepard disolviendo 0.098 g. de fase 1%
quida en 10 ml. de cloroformo, a esta solucibén se le incorpo
raron 3.5 g. del soporte s6lido. La mezcla se agité, hacien-
do girar el recipiente y el cloroformo se eliminé en un rcta
vapor, girando suavemente sobre un bafio "Marfa".

Ia columna se rellené con el empaque preparado, hacién
dola vibrar suave y continuamente, con uno de sus extremos coO
nectado al vacfo, hasta que el soporte gqued6 en forma unifor-
me a lo largo de la columna. Luego se acondicioné durante 24-

horas a 300°C con un flujo de 80 ml./ min.

EQUIPO ¥ CONDICIONES DE OPERACION:

Su utilizé un cromatégrafo de gases Perkin Elmer 811 -
con detector de ionizacién de flama. La sefial amplificada pa-
sa a un registraéor potenciométrico con entrada de 1 mv. con-
una velocidad de carta de 0.1 y 0.2 pulgadas por minuto.

La columna fue mantenida isotérmicamente a 235°C con -
un flujo de nitrégeno de 40 ml. /min.

ILas temperaturas del inyector y del detector fueron --

280°C y 250°C respectivamente. Los flujos de hidrégeno y aire
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para la flama del micromechero fueron de 30 ml/fmin. y 300 ml./

min. respectivamente.

TIEMPOS DE RETENCION .

Los valores de los tiempos de retencién son relativos-
al tiempo de retencién del colesterol para todos los cromato-
gramas.

Para determinar estas relaciones, se inyectaron varias
veces mezclgs de colesterol con cada una de las otras mues---

tras.
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CAPITULO ITT

DISCUSION Y RESULTADOS

A) Se aislé una nueva sapogenina de las siguientes carac
teristicas:

Presenta un p.f. de 159-160°C. Su espectro de masas pre-
senta un ién molecular Mt de m/e 434. Sacando la relacibén del -

nGmero de &tomos de carbono se tiene:

Por tanto el compuesto debe tener: 27 &tomos de carbo- -
no +1 .

El espectro IR en KBr muestra una banda ancha de 3600 a-
3200, la cual indica grupos OH. Esta regifén corrida en CHCljy --
da tres bandas débiles de OH en 3600, 3600 y 3410 que correspon

den a diferentes clases de OH:

3660 cm~1

3600 cm-1 OH de alcohol secundario

3410 cm-1

Otras bandas que aparecen en este espectro son:

2900 (s), 2875 (m) cm~1 C-H

1625 (w) banda ancha doble enlace
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1480 (m) banda dina CH3 y CHp
1390 (m) banda fina CH3 y CHj
1050 (s) banda ancha C-0OH

980, 960 bandas caracteristicas de sapogeninas es--
teroidales con cadena abierta, puesto que-

falta la banda en 900 cm-1 .

El compuesto no absorve en el U.V.

El espectro de RMN en CDCl3 muestra las siguientes sefia

les:
0.8 ppm 6H metilos de Cypo Y Cp7
0.91 ppm 3H metilo angular de Cjg
1.03 ppm 3H metilo angular de Cjg
1.23 ppm 3H metilo de Cp3
3.2-3.7 ppm 4H protones unidos a un C que tiene
un OH.
I
—C—.
0
~N
H
5.52 ppm 1H protén vinilico
El espectro de masas de la Sapogenina 9 muestra los si-
gquientes:

m/e Interpretacién

434 M+
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416 M - Hy0
398 416 - H)O
380 398-H,0
365 380-Me
287 M-CH; OH
N
CH

287 tiene la siguiente estructura:

OH

oK
HO

y corresponde a la eliminacién de la cadena lateral.

213 249-2H50
199 C15H19
185 Mt - 249 (ruptura C33-Cj17 ¥ Cl4—C15)

con transferencia de un proté4n al nQ-
cleo= cllHZlOZ

167 185-18 =C11H2102-H20 =CllH190
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149 167-Hy0= C331Hy7
71 ruptura del anillo A

M = 363

B

HO
71

La interpretacién de todos los espectros correspondien-
tes de I.R como el de R.M.N. son caracteristicos de esta clase
de compuestos y la interpretacién del espectro de masas lo con

firma y nos lleva a la estructura:

OH

OH

OH
HO

La sapogenina 9 tiene 4 oxhidrilos confirmados por el -
espectro de RMN del acetato (un singulete gque integra para 12-
hidrégenos de 4 grupos CH3-CO en 2.23 ppm).

Esta estructura tiene la misma cadena lateral que la --

calibagenina ya conocida (29)

v el fragmento m/e 185 confirma-
la existencia de la misma cadena lateral (42),
La existencia del fragmento m/e 249 y su posterior frag

mentacién nos indica que el nficleo tiene 2 oxhidrilos en los -
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anillos A, By C. Uno de los oxhidrilos est& en 3 /5 =

La existencia del fragmento m/e 71 indica que el segun-
do oxhidrilo no se encuentra en el anillo A, por lo tanto debe
estar en B 6 en C.

Las 3 posibles estructuras para esta nueva sapogenina 9

son:
OH

12
11 OH

HO

con un OH en 7, en 11 6 en 12. Por tanto, la sapogenina 9 debe
ser:
7- hidroxi-calibagenina

6 11-hidroxi-calibagenina

6 l2-hidroxi-calibagenina

B) En la tabla II se presentan los valores del nGmero -
de platos tebricos para cada uno de los compuestos estudiados.
Aunqgue son bajos, el mayor es de 1600, la columna es capaz de-
resolver estos compuestos.

La figura 4, es un cromatograma gue presenta la separa-

cién de 7 compuestos. Puede verse que todos los picos son simé
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tricos excepto para la hecogenina.

La figura 5, muestra otra de las mezclas separadas. A -
diferencia del primer cromatograma, en &ste fueron sustituidos
la esmilagenina y la tigogenina por sarsasapogenina y diosgenina.
Por otra parte, puede verse que atn cuando un componente esté-
en menor proporcién, es posible su separacién y en consecuen--
cia su identificacién.

La figura 6, corresponde a otro de los cromatogramas po
sibles: aqui éparacen la diosgenina y yamogenina no separadas,
ademds de la pennogenina entre dos picos m&s pequefios debidos-
posiblemente a impurezas, mAs bien gue a su descomposicidn ya-
que a distintas temperaturas, el &rea, permanece mids O menos -
constante.

La figura 7, muestra la separacién de 4 esteroles. En -
esta separacidén, se pueden apreciar ciertas relaciones entre -
la estructura y el tiempo de retencién:

1l) El1 tiempo de retencibn'aumenta al aumentar las rami-
ficaciones, este es el caso del colesterol y Psﬁtosterol; es-
te Gltimo tiene un grupo propilo més en el &tomo del carbone 23.

2) A medida que el nGmero de insaturaciones aumenta, el
tiempo de retencidén disminuye; caso del estigmasterol y P si-
tosterol.

La figura 8, muestra la separacibn entre el colesterol,

la sapogenina 9 y la calibagenina.
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TABLA II

SUBSTANCIA

Tiempo de Re-

No. de Pilctos

tencidn Relativa Tesricos
Colesterol 1.00 1475
Esmilageninag .14 1600
Sarsasapogenina 1.19 1383
Ergosterol 1.24 1239
Diosgenina 1.37 778
Yamogenina 1.37 778
Tigogenina 1.43 1212
Estigmasterol 1.43 1413
B Sitosterol 1.59 1159
Criptogenina 1.90 '_597
Pennogenina 1.90 1024
Calibagenina 2.00 141 4
Gitogenina 2.33 1600
Hecogenina 2.83 14 54




TABLA 1Tt

Tiempo de Thempa
Compuesto | P. f (°C)| P. M. ISP A B visony
Colesterol 1485 386.64 1.36 |
Esmilagenina | 185 416.62 .9 .1
Sarscsopbominc 199 416.62 1.6 1.2
Ergosterol 168 396.3 |1.68 123
Sapogenina 9| I59-160 | 434 1.7 1.3
Diosgenina |204-7 414 61 1.8 1.38
Tigogenina 203 416.62 237 1.4
Estigmasteroll 1 70 412 .67 |1.94 143
B Sitosterol | 140 414 .69 224 | .64
Calibagenina| 195-6 418.34 26 20
Gitogenina |271.5-5 | 432 .62 3.06 23
Hecogenina |264-6 430.61 373 28
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En la tabla III tenemos los tiempos de retenciédn y algu
nas propiedades fisicas de los compuestos estudiados.

El resultado de este trabajo, ha sido el de haber encon
trado las condiciones para separar e identificar por C.G.L., -
algunas sapogeninas esteroidales y esternles. Esto constituye-
una aportacién a su anélisis para un futuro poder resolver mez
clas de este tipo de compuestos tanto cuali como cuantitativa-

mente.



CAPITULO IV

CONCLUSIONES
l.- Se aisldé por primera vez una nueva sapogdenina este--

roidal para la cual se propone la siguiente estructura:

0H

12
11
OH

HO

con un OH adicional en 7, 11 6 12, resultando ser una hidroxi--
calibagenina.

Esta sapogenina es una de las secundarias del Calibanus-
Hookerii.

2.- Se encontraron las condiciones para identificar por-
Cromatografia de Gas-Liquido, algunas sapogeninas esteroidales-
y esteroles en una mezcla, haciendo que ya no sea necesario, --
en el andlisis de una planta, aislar cada componente.

3.- Las condiciones de operacidén encontradas son las si-
guientes:

COLUMNA:

Acero inoxidable
1.5 m. de largo

3 mm., de diametro
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EMPAQUE :

3% SE - 30

Varaport 80/100 mallas
DETECTOR:

Ionizacién de Flama
TEMPERATURAS :

Inyector: 272°C

Columna: 235°C

Detector: 250°C

FLUJOS

Nitrégeno: 40 ml./min.
Hidré6geno: 30 ml./min.

Aire: 300 ml./min.
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