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I. INTRODUCCION. 

Importancia de loa Metaboli toa Secundarios. 

Denti;-o de la aran diversidad de auatanciaa qu!micaa que producen las plan. 

tas• existe un mlmero considerable de ellas que forman parte de metabol:l smo º!. 

cundario. lo cual no las hace ni más ni menos importantes que lao del metabo­

lismo primario, pero si lea confiere características muy particulares, algunas 

de laa cuales se aprovechan para dif"erentee prop6ai toe. 

Tomando como base algunas caracter1'.sticae eapec!ficae de loe metabolitoe 

secundarios; como lo son, su distribuci6n restrinaida 1 sus propiedades farmac2 

16aicae y de def"enea de las plantas, entre otras, se han utilizado para estu­

dios taxon6micos y en rarmacoloaia. 

La f'unci6n de estas sustancias en las plantea se ha discutido desde dos -

puntos de viata. Uno aoatiene que estos productos son principalmente sustancias 

de desecho del metabolismo de las plantas (kreba. 1985). Otro, opuesto, esta­

blece que loa metabolitoa han surgido específicamente para rechazar a los her­

b!voroe (Krebs, 1985). 



Lo más probable es que estas sustancias químicas estl!n presentes gracias 

al proceso de evolución y a las interacciones que las plantas han establecido 

con otros organismos. 

Existen metaboli tos secundarios que adquieren otro tipo de importancia en 

el momehto en que el hombre los utiliza. Loa tax6nomoa clAeicos miran loa di­

versos componentes químicos veaetalee como caracteres a considerar junto con -

otros aspectos de las plantas tradicionalmente empleados en taxonomía (Treaae.' 

1984). 

Los caracteres químicos tienen sobre los morfol6aicos la ventaja de ser,­

por lo genei-al, miis precisos y f'ticilmente definidos¡ por otra parte. compues­

tos iguales roramente tienen distribuci6n amplia en los veaetalos (Trease, -

1984), 

Sin embargo aunque es muy fAcil demostrar la presencia de un determinado 

compuesto se hace muy dificil af'irmur su ausencia, sobre todo por que los met! 

boli toa secundarios se presentan en muy pequei'!.as cantidades y esto dificulta -

su detección. 

Otra utilidad ~ue presentan estos compuestos qulmicoe ea en el área farm~ 

col6glca. Desde tiempos antiguos la utilización de vegetalea como elementos -

curativos de diversos tipos de enfermedades era muy frecuente: ahora, algunos 

principios activos se pueden extraer de las plantas para suministrarlos a pa­

cientes con algún tipo de padecimiento. 
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Motivo del estudio. 

Debido a l.a aran importancia que se eat! dando a loa metaboli tos aecund•­

rioa como herramienta taxonotnica, el presente anlliaia qulmico se basa en el -

inter6s de poder aportar alao sobre la quf•ica de una especie del aAnero ~ 

Eh!• para que ae pueda establecer la relaci6n. existente con otras especies del 

mls~o ¡¡Anero. Este estudio se realizó sobre la especie Jatropha galvani, pert!. 

naciente a la aecci6n Loureira. 

Objetivo general.-

Analizar extractos de hojas de Jatropha galvani con la f'inalidad de ais­

lar y caracterizar metaboli tos secundarios. 

Objetivos particulares.-

a) Realizar una extracci6n en medio 4cido para alcaloidea y separar alau­

noa componentes dol extracto. 

b) Obtener un extracto hexánico y otro metan6Uco para aislar metabolitos 

secundarios mediante crom.atoaraf'.la. 

e) AmlU:ar los compuestos obtenidos por espectrOflletr.la u. v., I. R., de 

RNN y de masas. 
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Il, ANTECEDENTES, 

Loa eatudioa realizados sobre el a6nero Jatropha son muy diversos y abar­

can dif"erentea campos, como el taxon6"1co, el bot6nico, el qulmieo, farmacol6-

a1co y toxicol6aico. 

Dentro de este ¡:enero se pueden encontrar varias especies importantes por 

su aporte al conocimiento de las 4reaa anteriormente mencionadas. Se pueden e! 

ter como las m6e conocidas Jatropha curcaa, !!, soa•rpif'olia, ~· ~ y ~· ~ 

~· En loa 6.ltimoa anos en na.mero de especie• conocidaa ha aumentado, una 

de eafta nuevas especies ea Jatropha galvanl, descrita en 1982 (Jimen6z R.J. -

1982) y sobre la cual ae han realizado poco• estudios. 

In el a6nero Jatropha, al i&ual que ae 1'\16 deaarrollando el conoci•iento 

de las plantas, se inic16 su caracterizaci6n qulmica. Este grupo tiene, dentro 

de sus componentes qulmicoa, eateroidea, flavonoidea, diterpenoa, alcaloidea y 

otros productos naturales cOll'lo 6ateres, alcoholes, Acidoa oraAnicoa, amino6ci­

doa y aceites, distribuidos en diversos 6raanoa de la planta. 
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Desde el punto de vista qu!mico, los a.náUeia de Jatropha eodagrica indi­

can la preaencia de eateroidea y flavonoides (Odebiyi, 1985). En esta misma ª!. 

pecie ae pudo atalar el alcal?ide tetrametilpiradna (Ojewole, 1984), el cual 

actda cotlO auatancia antibacteriana (Odebiyi, 1980). de :!.• goasypifolia se han 

podido aialar 6aterea y alcoholes (Ahrl'lad, 1984). En extractos de :!.• ~ ae 

encontraron tres .. inoicidoa: valina, 111.etionina e hidroxiprolina (Noor, 1982). 

Loa diterpenos citlalitriona, jatropholona A, jatropholona B y jatrophol, se -

aislaron de la ralz de:!.•~ y:!.•~ (Villarreal, 1988; Chen, 1988). -

T-bi6n en :!.• ~ ae encontraron aceites propuestos como posibles combuati­

blaa (Martln, 1984). 

Por otro lado ae ha podido comprobar que loa extractos de alaunas especies 

del a6nero alteran la fisiología de algunos oraaniamos. En vertebrados, por -

eje11¡>lo, extractos de l• .E!!:E.!! alteran el fUncionamiento del aparato circula­

torio, niodirtcando la preai6n arterial y la concentrac16n de leucocitos en la 

aanare (Ojewolo, 1984; ·Ahrned, 1979). Iaualmente 1 en estos or·aanismos, tratados 

con extractos de :!.• podagrica, el mecanismo de contracci6n muscular a nivel -­

neuromuscular sufri6 modificaciones, incluyendo tambi6n el tuncionamiento car­

diovaacular (Ojewole, 1980). Muy relacionado a esta actividad existen 111.uchoa -

trabajos que tratan aobre la toxicidad de loa extractos de :!.• ~· :!.• ~­

!:!?.!!!!!. y l• glauca sobre vertebradoa e invertebrados, encontrando que se alte-
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ran las f'unciones reproductivas (Consoli, 1989), respiratorias (Adewunmi ,1986) 

excretoras (Barri, 1983) y accidentalmente se comprob6 que en loe seres huma­

nos :!.• ~ es altamente t6:isica ( Abdu-Aguye, 1986). 

Finalmente, loa ef'eé::toa cauaadoa en di"ersos oraanismos se han utilizado 

en •uchae f'ormaa. Eetudios e obre bacterias y virus, tratados con extrae toa de 

:!.• E!!:!:!!. y :!.· ~· revelaron su toxicidad f'rente a estos oraanismos, de 

tal f'ornta que los extractos se han utilizado contra inrecciones en animales y 

veaetales (Tewari, 1982; Odebiyi, 1980). Así mismo, el latex de!!_.~. 

•e ha probado en el tratamiento de heridas inf'ectadaa, con buenos reeul ta dos 

(Koeasi, 1989). 

Jatropha aalvani ea una especie recientemente descrita y caracterizada º2. 

mo una especie nueva del a6nero (Jimen6z R. J., 1982). Químicamente, el primor 

trabajo que se reaUz6 sobre ~· aalvani f'u6 un estudio preliminar on donde se 

determin6 l~ presencia de alaunos arupoa de metaboli too secundarios. En el ex­

tracto hex&nico se detectaron concentraciones pequei'las de terpenos y esterol-­

des¡ en el extracto de acetato de etilo, glic6sidos, terpenos y alcaloides, e.! 

toa Gltimos en concentraciones altas¡ por Gltimo en el extracto metan6lico, en 

al tas concentraciones alcaloidea y, en menor proporci6n, f"lavonoides, alic6si­

doe y aeponinaa (Ouevara, F. P., 1988). 



III, UBICACION TAXONOllICA Y DESCRIPCION DE LA 
ESPECIE, 

REINO Plantae 

DIVISION lfqnoliophyta 

CLASE Maanoliopsida 

SUBCLASE Rosidae 

ORDEN Euphorbiale• 

FAMILIA F.uphorbtaceae 

GllO!RO 

SUBGENERO Curcaa 

ESPECIE 

SICCION Loureira 

( Cronquist, 1981) 
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Eeta especie o• un &rbol con rana;o de al tura de cuatro a ocho metros, ºº!: 

teza exf'ollante, ramas de apariencia vieja con numerosos branquibla~toa y len­

ticela• .convexas. Hoja• alternas o aarupadaa cerca del Apice del branquiblaato 

lamina ovado del toidea irreaularmente lobulada con tres o cinco 16buloa, con -

el maraen sinuado y allndulaa aloboaaa que deaeneran con la edad, lamina con -

cinco venas, Apice caudado y base truncada. Preaenta abundante piloaidad sobre 

un pec16lo delaado y lara;o en cuya axila existe pubescencia roja. 

Eapecie diolca, int"loreacenciaa masculinas que suraen de la axila del pe­

dicelo o cerca del ápice del branquiblaato. En el árbol f'emenino las f'lores -

son solitarias o eeUn a¡¡rupadas en parea. Las f'lorea son campanuladaa, el f'r!! 

to cono ta de una capsula bilobular comprimida, es bicarpelar y en cada ~arpe lo 

existe una semilla color pardo y do forma globosa {Guevara, F. P., 1988) (Ea­

qufta 1). 
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IV¿ MATERIAL Y METODOS. 

El material utilizado lo contituyen hojas de Jatropha aalvani colectadas 

a once kilometros al sur de Zicuir4n, perteneciente al estado de MichoacAn, el 

9 de Septieabre de 1986. El ejemplar de herbario se depoai t6 en el herbario de 

la Facultad de Ciencia• de la UNAN (FCME). 

Metodoloa!a. 

Preparaci6n del aaterial. 

El material ae extendió sobre papel para que se secara y posteriormente -

se pudiera triturar lo m'• finamente posible. -Loa peciolos y nervaduras dema­

siado arueaoa ae eliminaron. Por tlltimo se pea6 y se auard6 en f'raacoa tapado& 

y etiquetados. 

Extraccionea. 

Se realizaron dos tipos dif'erentea de extracciones 1 ef'ectuadaa por dos -
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distintos métodos. 

El primer tipo fu6 una extracci6n selectiva en Soxhlat con tres disolven­

tes de polaridad creciente: hexano. acetato de etilo y metano!. 

El aeaundo tipo de extracci6n que se realiz6 :fu6 una en medio icido, 

frío, específica para alcaloidea, utilizando dos diferentes disolventes: clof'2 

formo y 6ter. 

a) Extracciones en Soxhlet. 

Se e:fectuaron extracciones consecutivas con hexano, acetato de etilo y m.! 

tanol. Con cada disolvente so realizaron tres extracciones con una durnci6n de 

ocho horas para cada una. 

Se ua6 un aparato de Soxhlet, en el interior del cual se coloc6 la 111uaa­

tra (94 a) dentro de un cartucho da papel filtro. En la parta superior del So!, 

hlet se puso un refriaerante y en la inf'erior se enaambl6 un matraz de f'ondo -

redondo, con el disolvente. Este aparato ee coloc6 sobre un bafto de vapor con 

el f'in de llevar a ebulUci6n el disolvente e iniciar el proceso de extracci6n. 

Al finalizar las extracciones con el primer disolvente, se aac6 el cartucho, -

ae dejó secar al aire, se coloc6 nuevamente en el aparato y so rePi ti6 el pro­

ceso con el saaundo y tercer disolvente en el aiauiente orden: hexano-acetato 

de etilo-metano1. Posteriormente se eliminó el disolvente de cada extracto a 
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preeibn reducida, con un rotavapor, para obtener los extractos secos, los cua-

lee se pesaron y se calcul6 eu rendimiento. Además se hiz6 una placa cromato­

gr6.fica, en capa .fina, de cad,. uno de los extractos. 

b) Extracción para alcaloides. 

La extracci6n para alcaloides se realizó según el m6todo de Tiwari ( 1981) 

(Esquema 2) (Buatamente, M. G., 1986). 

Se trabajó con dos muea"tras de hojas secas y molidas. A cada muestra (S'.> g) 

se qreaaron 500 mililitros do 6cido acético al 2,:. y se aai taran durante 24 h2. 

ras, deapu6a de las cuales se filtraron. Los extractos, se alcalinizaron con -

NH40H al 25" hasta pHa9 y se extrajeron, una muestra con cloro:formo y la otra 

con óter. Se realizaron cinco extracciones consecutivas, controlando ol f'inal 

de las extracciones con reactivo do Dragondorf'f para aseaurar que ya no hubie­

ra alcaloidea en las muestras. La fase acuosa do las· extracciones anteriores -

se alcalinizó hasta un pH•l3 con NaOH al 25" y nuevamente las dos muestras Cu.! 

ron cxtra!das con cloroformo y 6ter. 

Al .final so obtuvieron cuatro extractos. Dos, a pH=9 1 uno clorofórmico y 

uno etéreo¡ y dos, a pH=13, uno clorofórmico y otro etéreo. Estos extractos so 

lavaron con aaua, se secaron con Na2so4 anhidro, se llevaron a sequedad, se P!. 
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saron y se calcul6 su rendimiento. Además, se hicieron placas cromatográficas, 

en capa rina, de cada uno de ellos. 

Perf'iles cromatogr6:ficoe de los extractos. 

Se determinaron en placa fina de gel de eUice Merck-60 sin activar, uti­

lizando eluyente y revelador aea6n el tipo de extracto. Para las· placas de loa 

extractos obtanidoa an Soxhlet se utilizaron COlllO eluyentes: hexano-acetato de · 

etilo 8:2 para el extracto hex6.nico, acetato de etilo para el extracto de ace­

tato de etilo, acetato de etilo-metanol 4:6 para el extracto metan6lico y como 

revelador luz UV y eulfato c6rico. En el caso de loa extractos obtenidos de -

las extracciones para alcaloidea se utiliz6 como eluyente acetato de etilo Y -

como revelador luz UV y reactivo de Dra¡¡endorrr. Para las fracciones obtenidas 

de la cr01natoaraf"J:a en columna de lqa extracto• para aicaloidea se utilizaron 

corno eluyentea clorof"onno para la f'racci6n _!, acetato de etilo-hexano 8:2 para 

la f"racción !! y como revelador luz UV y Dra¡¡endorf'f'. En las f'raccionea de la -

cromatoarafJ:a en columna, del extracto hex6nico, ee utilizó como eluyente hex.! 

no-acetato de etilo 8:2 para la fracci6n E_, hexano-acetato de etilo 5:5 para -

la fracción !! y como revelador luz UV y sulfato c&rico. Para las placas del ª!. 

tracto metan6lico el eluyente utilizado fU6 butanol-ácido o.c6tico-agua 511 :4 y 

como revelador luz UV y sulf'ato c6rico. Estos miamos se utilizaron para las -
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f'racciones de la cromatograf'ia preparativa de extracto metan6lico. 

Aislamiento y purif'icaci6n de compuestos. 

a) Extracto hex6nico (Cromato,¡raf'ía en columna). 

Para la cromatograf'!a del extracto he:.c4nico se procedió a disolver, en lo 

menor cantidad posible de hexano, la muestra. Al disolverlo se f'orm6 un preci­

pitado amarillento que so eepar6 por f'iltraci6n. Ya separado, el precipitado -

se recristaliz.6, ee tom6 su punto de f'usi6n, se lo hicieron pruebas de solubi­

lidad y se determinaron sus espectros de infrarrojo, de ultravioleta y de ma--

saa. 

El líquido del f'iltrado se evaporó a sequedad y el residuo (2.3 g) se cr2 

matoarafi6 en columna de la oiguiente f'orma: 

So utiliz6 una columna de vidrio de 2.5 cm de diámetro y como adsorbente, 

aol do e!lice Merck-60 en Proporción muostra-adsorbente de l:BO. La sílice se 

activ6 durante una hora a 120°C. La columna so montó colocando en lo base un -

poco de algodón,· doepu6s se agreg6 una capa do arena, poateriormente so coloc6 

la sílice humedecida perfectamente con hexano a una consistencia similar a una 

papilla, se vaci6 en la columna, dejando el tiempo necesario para que se com­

pactara, adicionando eluyente (hcxano) y drenando la columna abriendo ligera­

mente la llave. Por filtimo, y después do que se compactó la stlico, se sgreg6 
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otra cepa de arena. El eluyente se dejó fluir hasta que el nivel de este, en -

la parto superior de la columna, quedara a unos milímetros de la capa de arena. 

Con ayuda de una pipeta Paetey.r y con el extracto disuelto en hexano, se :fu6 -

agregando a la columna de manera uniforme. Al terminar de agregar toda la mue!. 

tra se hicieron varios enjuagues del recipiente que contenía el extracto, col2 

cando cada enjuque en la columna de la misma :forma deacri ta anteriormente y -

luego de esto se llen6 con eluyente para principiar el :fraccionamiento. 

Se colectaron fracciones de 40 ml. En el transcurso del corrimiento la P.2 

laridad se aumentó paulatinamente con acetato de etilo hasta terminar con ace-

tato do etilo 100%, (Tabla 5). 

Ya obtenidas todas las fracciones (209), se procedió a reunir aquellas -

que tuvieron el mismo per:fil en las placas de control, que previamente se ha-­

bien corrido para cada :fracción. 

So f'ormaron as! 30 rrnccionee, a las que se les determinó su peso y su -

punto de f'usi6n a aquellas que fueron e61idoe. Para anilisie eepectrosc6pico -

se seleccionaron las dos fracciones que se obtuvieron puras, la f (60-63) y la 

!! ( 123-124). 

b) Extracto metan6lico (Cromatografía preparativa). 

El extracto metan6Uco se redieolvi6 en metanol, :formándose un precipita-
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do se le hicieron pruebas de solubilidad y determinación del punto de fusión, 

y el extracto obtenido del Uquido f'il trado se cromatografi6 en placa prepar! 

ti va. 

Paro. la cromatografía (300 miligramos de muestra) se usaron seis placas 

preparativas de gel de a!lico Merck-60, de 20. por 20 centímetros, las cuales 

se activaron por una hora a llOºC, despu6a de lo cual se dejaron enfriar den. 

tro de un desecador. Se marc6 en la parte inf"erior de cada placa un margen de 

dos centímetros para aplicar sobre esa Unea la muestra, disuelta en metanol 

(50 mg), con un capilar, punteando a lo largo de la Unea de aplicaci6n, con 

una separación de medio cent!metro entre cada punto. Con todas las placas so 

repitió la operación hasta que se t ermin6 la muestro. 

Para elu!r ·las placas se utilizó butanol-ácido ac6tico-agua en una pro­

porción de 5:1:4. Este eluyente se colocó en la cámara cromatoaráfica y des­

pu'a de diez minutos de estabilizaci6n se introdujeron las placas. Cuando te!: 

minaron de correr se retiraron de la cámara y se dejaron secar hasta que todo 

el eluycnte se evaporara totalmente. El revelado se hizo primero con luz ultr!. 

violeta y despu6s con sulrato c6rico 1 sobre un margen lateral de los placee de 

un centímetro de ancho, delimitando las franjas en que se obtuvieron. Estas se 

separaron de la placa y se colocaron en matraces para posteriormente extraer -
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loe compuestos. Lea extracciones se hicieron con metano!. Loe extractos se 11!, 

varon a sequedad, se pesaron, se calcu16 su rendimiento, se tom6 su punto de -

fUsi6n de los s6lidos y se hiz6 una placa cromatográf"ica en capa :fina de todas 

las muestras (Figura 6 y tabla 7). 

e) Extracto de alcaloidea (Cromatogra:fia en columna). 

Loa extractos de alcaloides con cloroformo y éter a pH•9 tuvieron un per-: 

fil iaual en placa delgada y se reunieron, al igual que loa de cloroformo :, -­

litar a pH ... 13. So determin6 el perfil en placa :fina de ambos y como resultaron 

iguales se reunieron tambilin (Figura 2). 

El. extracto total (0.095) se cromatografi6 en columna, con gel de aUice 

Merck-60, activado durante una hora a 120°C. El eluyente utilizado fu6 cloro-­

formo y mezclas de clorof'ormo metano!. El montaje de la columna fu6 igual al -

de la cromatografía hexánic8. Se colectaron :fracciones de 15 mililitros, con­

trolando su pureza median to placa Cine. Se reaiatro el peso de cada fracción y 

se reunieron las de ia;ual perf"il cromatográfico (TD.bla 3). 

Las dos rracciones que se obtuvieron en mayor cantidad y pureza. adecuada 

CA y !) , se análizaron por espectrometria (Figura 3 y tabla 3). 
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V. nsULTADOS y DISCUSION. 

Loa resultados obtenidos se presentan haciendo uso de tablas, gráf"icas -

y/o esquemas. 

Los rendimientos de loo extractos ruaron variables (Tabla 1), siendo el -

mayor el del extracto metan6lico y el menor, el de acetato de etilo. 

Loa perf'Ues cromatográf'icos de los extractos obtenidos (Figuro 1) prese2 

taran patrones de manchas, con dif'erente resoluci6n, que nos permitieron ele­

a:ir los extractos más adecuados para la separaci6n de sus componentes. 

Los pei-f'iles "con mejor resoluci6n 1'ueron loo de los extractos hexánico y 

metan6lico, por lo que se seleccionaron listos para ser análizados. 

Extracci6n de alcaloides. 

Para obtener estos compuestos se hizo una extracci6n en medio ácido de -

acuerdo con el método de Tiwari. Los alcaloides se precipitaran de la aoluci6n 
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ac6tica de extracci6n con dos diferentes bases con objeto de hacer una primera 

separaci6n tentativa, con hidr6xico de amonio, a un pH de 9, y con hidr6xido -

de sodio, a un pH de 13, y se extrajeron con cloroformo y 6ter, para determinar 

cual era el mejor disolvente de extracci6n. En esta f'orma se obtuvieron cuatro 

f'racciones dos clorof6rmicas y dos et6reas. Las placas cromatoar4f'icas corridas 

con estas cuatro f'raccionee y reveladas con Draaendorf'f muestraz:i, muy poca dif'!, 

rencia (Fiaura 2b). 

Loe perfiles de loe extractos et6reos y clorot6rmicos • obtenidos de la a! 

calinizaci6n a un mismo pH, f'ueron id6nticos por lo que se reunieron ambos ex­

tractos para trabajarlos juntos. 

Respecto a los perfiles de la extracci6n con amoniaco y con sosa, estos -

mostraron muy pOca diferencia por lo que se decidi6 reunir tambi6n estas fra­

cciones quedando asi una sola fracci6n alcaloidica, cuyos componentes se sepa­

raron por cromatoaraf'ia en columna. 

De esta cromatoarafia se aiel6 una fracción pura {A, tabla 3), un s6Udo 

ceroso con punto de í'usi6n 70-75°C, que di6 una sola mancha en placa delaada, 

Y otra fracci6n, tambi6n de consistencia cerosa (B, tabla 3), con punto de 1'!!, 

si6n 72-74°C, cuya placa (Fiaura 3) muestra que está f'ormada por un producto -

principal Y huellas de dos más. Estas dos fracciones se obtuvieron en cantidad 
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euf"iciente para analizarlas con Cineo de caracterizaci6n. 

La Cracci6n ~ se identif'ic6 como una amina alifática, mediante el análi­

sis do sus espectros en IR, UV y de RMN "(Gráficas 1, 2 y 3), con la f6rmula -

que se indica en la tabla B. 

La fracción !!. no fué un compuesto nitrogenado. Do acuerdo con loe reaul t~ 

dos que arrojaron sus espectros de UV, IR RMN y Masas (Gráficas 4, 5, 6 y 7) -

se lt! asian6 la fórmula que aparece en la tabla 9. 

Extracto hexánico. 

Al momento de redisolver este extracto en hexano, precipitó un polvo ama­

rillo, con punto de f'usi6n 81-83°C, cuyos datos de solubilidad se encuentran -

en la tabla 4. 

Los resultados de~ anélieie espectrom6trico (Tabla 12, Figuras 16, 17 y -

18) condujeron a la propoeici6n de la fórmula indicada, correspondiente a una 

cera, formada por un alcohol y un ácido, ambos de 16 átomos de cárbono y con -

treo dobles enlaces en la molécula. 

Despu6e de separar el precipi todo antes mencionado, el resto del extracto 

se cromatografi6 en columna para aislar algunos de sus componentes. De esta -­

cromatoarafia se aislaron ceras en las fracciones e luidas con la mezcla. de di-
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solventes menos polar (hexano-acetato de etilo 95:5). Del resto de las fracci~ 

nea se eligieron loe dos que se obtuvieron puras (61 a 63, f'racci6n _E, y 123-

124, fracci6n .Q, Tabla 5¡ una mancha en cromatoplaca, Figura 4). La primera --

f'racci6n, E_, se caracterizó, mediante un análisis espectrom6trico UV, IR, RMN 

y M (Gráficas a, 9, 10 y 11) y comparaci6n de.loa espectros de IR, MN con los 

reportados en el catalogo Sadtler, como un dorivado del ergoetei-ol (Tabla 10). 

HO 

Derivado del Eraoaterol 
(Fracci6n g_). 

La seaunda fracción !! se análizo en la misma !'orma qu~ la antorior, determiná!! 

doee una serie igual e.Je espectros (Tabla 11, Gráf'icas 12, 13, 14 y 15). Se pr2. 

pone que el eompueato sea un ester del Forbol con la siauiente f'6rmula en la -

cual oe hallan indicadao las principales seftalea de resonancia mogn6tica 

cleor. 

22 



o 
Ester del Forbol 
(Fracción .Q). 

En el espectro de masas (Gráf'ica 15) se pueden apreciar los fragmentos: m/z 

368. que corresponde al núcleo del Forbol, M+ 43, al acetilo y M+ 99 al hoxn-

noilo, y que vienen a apoyar la f'6rmula propuesta. 

Extracto 111atan6Uco. 

Al iaual que en el extracto hexánico, el metan61ico di6 un precipitado al 

rediaolverlo en metonol. 

El precipitado, de color caf'é oacuro, es una sustancia que fundo a mtie de 

300°0 y ea poco soluble en disolventes polares (Tabla 6). Por todo esto no fu6 

posible an4lizar este compuesto eepoctrom6tricamente y so supone que sean tan! 

nos oxidados. 

Con respecto al :filtrado, obtenido durante la separaci6n del precipitado, 
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se vi6, por su perf'U cromatográf'ico. (Figura 5) lo. posibilidad de separar o.1-

aunos compuestos por cromatograf'la preparativa; Se obtuvieron as! diez f'racci2 

nea puras (Figura 6), pero no en cantidad suf'iciente (Tabla 7) como para cara.E, 

ter izarse espectrosc6picamente. 
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TABLA DE RENDIMIENTOS DE LOS EXTRACTOS 
(Extraccionea en 9oxhlet). 

EXTRACCIONES 

Peso de 
la Muestra. 94 a 

Acetato 
Disolvente Hexano de 

etilo 

Peso 

del 2.3637 a 2.2323 8 

'Extracto 

Rendimiento 2.51" 2.36" 

Tabla 1 

25 

Netanol 

12.1829 g 

12.90" 



"' O> 

o 
o 
o 

1 o o 
o 
o 
-::1 

Extracto: HexAnico. 
Eluyente: 

Hexano-AcOEt 8:2 

PLACAS m: LOS EX'l'RAC'lOS OB'l'i..iUOOS POR 
el M6todo de Soxhlet. 

o 
.-. 
• .... ! 

o 
o 
o ...... 
'K u 
o 
G 
o o 
:) 
n 

Extracto: Acetato 
de etilo 

Eluyente: AcOEt 

Revelado con Sulfato C6rico. 

Revelado con Luz Ultravioleta. 

Fi¡¡ura l 

o 
o 

'"' 
Extracto: Metan61ico 
Eluyente: AcOEt-lleOH 4:6 



Peso de la 
Muestra 

!;:l 
Extracto 

Peso 

del 

Extracto 

Rendimiento 

TABLA D! R!HDDIIE!n'OS 
(Extracc16n para Alcaloides). 

50 11 

Con Con 

Cloroformo éter 
a a 

pll=9 pH=g 

0,0545 g 0.0365 11 

0,109" 0,73" 

Tabla 2 

50 g 

Con Con 

Cloroformo éter 
a a 

pff-13 pH=l3 

0.0128 g 0,0177 g 

0.0256" 0.0354" 



(A) 

ºº 
C'l l'IGICIS 

PLACAS DE LAS EXTRACCIONES 
PARA 

ALCALOIDES 

(8) 

o o 
·oº 99 
oºº o 

'oo 
C'IE1GHll 

&luyen te: AcOBt 
Revelado con: Luz UV 

Eluyente: AcOEt 
Revelado con: Drqendorf'f'. 

C • Extracto Clorof6rmico. 

E • Extracto eterco. 

9 • a pH•9 

13 • a pHal3 

Fiaura 2 
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"' "' 

FRACCION 

l (A) 

2 

3 - 5 

6-8 

g 

10 

11 --20 

21 - 23 

24 - 30 

31 - 33 

34 

35 - 37 

38 - 68 (B 

69 - 79 

80 - 92 

CROllATOGRAFIA EH COLUMNA 
EXTRACTO PARA ALCALOIDES, 

ELUY!ll!E PESO ASPECTO 

CHCl. 0,0301 i 
·Solido/ cer 
'"-'••e 

" 0.0042 g Aceitoso 

" - " 

" 0.0010 g " 
" - " 

" - " 

" - " 
" - " . - " 

CHCL:MetOH 99:1 0,0019 i " 

" - " 
" 0.0030 ¡¡ " 
" 0.0105 • 

Solido/cer 
72-74ªC 

CHCl,:MetOH 98:2 0.0032 g Aceitoso 

CHCl,:MetOH 96:4 - " 

Tabla 3 

OBSERVACIONES 

Una Mancha. 

Dos llanchas. 

Doa Manchas. 

Una Ml¿lncha. 

Mezcla. 

Mezcla. 

Mezcla. 

Hu~las. 

Huellas. 

Mezcla. 

Mezcla. 

Una Mancha. 
ezc.La, una -.i1cha 

nrincipal. 

Huellas. 

Huellas. 



PLACAS DE LAS FRACCIONES A Y D DE LA 
CROllATOGRAFIA 

DEL 
EXTRACTO PARA ALCALOIDES. 

o 

1 

Fracción A 

Eluyente :Cloroformo. 
Revelador :Draaendorf'f'. 

Fiaura 3 

30 

o o o o 
o o o o 

•••• 
Fracción B 

Eluyente: AcOEt-hexano 8:2 
Revelador: Draaendorrr. 



~ 
Hexano 

Eh Poco 

Fr!o Soluble 

Eh 

Caliente Soluble 

PRECIPITADO Dl!L EXTRACTO 
HEXANICO. 

- Peso: 0.7551 & 

- Polvo Fino Color Amarillo. 

- Punto de Fusión: 81-aJ•c. 

SOLUBILIDAD 

Metanol A¡ua 

Muy 

Poco 

Soluble Insoluble 

Poco 

Soluble Insoluble 

Tabla 4 

Cloroformo 

Poco 

Soluble 

Muy 

Soluble 



CROMATOGRAFIA EN COLUMNA EXTRAC'tO HEXANICO, 

PUNTO DE 

FRACCION ELUYENTE PESO FUSION 
CARACTERISTICAS 

l - 16 Haxano 0.1022 a 43-45 1 C Cera BlanctÍ 

17 Hexano-AcOEt 95:5 o.3240 a 48-50 1 C 861-ceroao-Amarill 

18 - 26 95:5 0.2113 a 44-49°C S61.ceroso-Amarill 

27 - 34 90:10 0.2131 a Cera Naranja 

35 - 38 90:10 0.0896 11 Cera Amarilla 

39 - 40 9oiio 0.0467 R 60-SOªC Sólido Ceroso 

41 - 42 90110 0.0665 a Sólido Ceroso 

43 - 54 85115 0.0808 a Cera 

55 - 59 85:15 o.0348 a Cera 

60 85:15 0.0290 a l14-119ºC Resina 

61 - 63 85115 0.0153 a ll8-119°C Resina (C) 

""'" - 71 85:15 0.0590 a 50 - 86'C Resina 

72 - 74 85:15 0.0099 a Resina 

75 - 92 80120 0.0789 a Sólido 

93 - 99 75:25 0.0392 a Aceite 

100 - 118 70130 0.1197 a Aceite 

119 - 122 70130 0.0244 a Aceite 

123 - 124 70:30 o.032e a 10-eo•c 561ido (D) 

125 - 139 65135 0.1114 a 44-47°C Sólido 

140 - 150 65135 o.0636 a S6Udo Ceroso 

151 - 156 60140 0.0454 a Aceite 

1r:.7 - 163 50150 0.0612 a Acei.te 

164 - 168 45:55 0.0553 a Aceite 

169 - 172 40:60 o.0417 a Aceite 

173 - 177 35;65 o.0568 a Aceite 

178 - 181 30170 0.0302 a Aceite 

182 - 186 25175 o.oso2 a Aceite 

187 - 190 20180 0.0355 a Aceite 

191 - 194 15185 0.0390 a Aceite 

195 - 198 10190 0.0324 a Aceite 

199 - 202 5195 0.0230 a Aceita 

203 - 209 AcOEt 0,0326 B Aceito 

Tablo. 
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PLACAS DE LAS FRACCIONES C Y D DE LA 
CROllATOGRAFI~ - -

DIL 
EXTRACTO llElWUCO. 

ºººº 

Frac_c16n (C) 

Sluyent•: 
He:cano-AcOEt 8:2 

Reveladori Sulfato C6rico. 

Fiaura 4 

33 

o o 

12.3 \2.'f 

Fracc16n (D) 

Eluyente: 
Hexano-AcOEt 5: 5 

Revelador: Sulf'ato C6rico. 



En 

Frto 

En 

Caliente 

PRECIPITADO DEL EXTRACTO 
NETANOLICO. 

- Peso 2.1227 g 

- Polvo Caf6. 
- Pun•" de Fusión: Funde a m.&s de •oo• 

SOLUBILIDAD 

Metanol Aaua 

Poco 

Soluble Insoluble 

Poco 

Soluble Insoluble 

Tabla 6 
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PLACAS DEL EXTRACTO 
METAHOLICO 

o 
o 

o 

Eluyente: 
Butanol-6cido oc6t1co-aaua. 

5:1:4 
Revelador: Luz UV. 

Fiaura 5 

35 

o 

o 

Eluyente: 
Butanol-icido acatico-oaua 

5:1:4 
Revelador: Sulrato c•rico. 



PLACA DEL EXTRACTO- METANOLICO 
FRACCIONES DE LA CROllATOGRAP'IA PREPARATIVA. 

000 

Eluyente: Butanol-6.cido ac6tico-agua 
5:1:4 

Revelador: Sulfato cerico. 
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Fracci6n 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

Total 

CRONATOGRAFIA PREPARATIVA 
EXTRACTO METANOLICO. 

Peso 

(lf&). Aspecto 

8.64 Cera 

4.19 S6Udo 

19.87 S6lidO 

39.95 S6lido 

63.48 S6lido 

18.35 S6lido 

6.84 S6lidO 

13.01 5611.do 

10.37 S6lido 
561.ido 

20,. ·-· ~ . 
204,82 

TABLA 7 
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Obeervactonea 

Crcmatoar6f'icaa. 

Una Mancha. 

Una'Nancha. 

Una Mancha. 

Una Mancha. 

Trea Manchas. 

Una Mancha. 

Una Mancha. 

Una Kanch•. 

Una Mancha. 

Una Mancha. 



Frecci6n l(A) 

Ultravioleta: 

In1'rarrojo: 

C NV H 

- CH 2-

RMN: 

CH
3

_ 

- Clf
2

_ 

Clf
3 ' N-

/ 
Clf3 

ANALISIS ESPECTROMETRICO DE LA 
FRACCION A DEL EXTRACTO DE 

ALCALOIDES. 

{2ªªº 
-1 cm 

2929 CH
3

_ 

2960 

R 

' 1460 N -
/ 

o.ea (ppm) 

1.23 

2.92 

CH
3 ........ N-(Cll2 )n-Cll~ 

/ 
c11

3 

Tabla 8 
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198 n m 

h-250 n m 

1375 cm-l 

1260 11 

(Tripleto) 



1
2

6
0

 

1325 

1460 
e ~ ~ ;¡ 

~
 

~ 
5 

1 

3
9

 



AO
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Fracci6n 38-68 (BL 

Ult~avioleta: 

Int'rarrojo: 

OH 

e,.,., H { 
- e= o {" 
- º"2 -

CH3 { 
RMN: 

CH
3 

- º"2 -
o 
ll 

CH3 - e -
H - e -o{ 
H+ VinUico 

ANALISIS ESPECTROMETRICO DE LA 
FRACCION B DEL EXTRACTO DE 

ALCALOIDES. 

3600 

2960 

2922 

2850 

1710 

1670 

1460 

1330 

1375 

0.09 

l.22 

2.1 

3.85 

3.9 

5.s 

<'\ hexano 

/\,, max. 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

-1 
cm 

(ppm) 

(ppm) 

(ppm) 

(ppm) 

(ppm) 

(ppm) 

TABLA 9 
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195 nm 

h-280nm 

Ester Ali:fático 

Cetoqa seis Miembros ~~ 
Ineaturnda. 

Doblete. 

Multiple~e. 

ICultiplete. 

Singulete. 



Espectro de Masas: 

Fórmula Condensada: 

Fórmula Desarrollada; 

CH -C-00 3 11 
o 

H 11 
o 

Peso Molecular "" 226 

CH2 - CH2 - ~H - CH3 

OH 

TABLA 9 Cont. 
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ANALISIS ESPECTROMETRICO 
DEL 

PRECIPITADO DEL EXTRACTO HEXANICO • 

Ultravioleta: hexano 

max. 

Inf'rarrojo: 

{ 2920 cm 
-1 

C MI H -1 
2850 cm 

' e. o 1740 cm 
-1 

/ 

- CH
2 - 1460 cm -1 

CH3 - 1365 cm 
-1 

e= e { 980 cm 
-1 

920 cm -1 

Espectro de Masas: 

M+ - 474 

F6rmula Condensada: 

Cera con tres tnsaturaciones, en los arupos R. 

TABLA 12 

48 

190 nm. 

222 nm. 

270 nrn. 

Peso Molecular 474 



ANALISIS ESPECTROMETRICO 
DEL 

PRECIPITADO DEL EXTRACTO Hl!XAHICO. 

Fórmula aemidesarrollada: 

1 

R - CH - O - C - CH - n1 
2 u 2 

o 

TABLA 12 Cont. 
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ESPECTRO DE MASAS DEL 
Pf>.ECIPITADO DEL EXTRACTO HEXANICO. 

FP11 5ó t 7 SfitCi f:"L·tt \H 
1.APG:T "'' "67.Z.leO.O S6.Z1 82:.3 
~H:T ... .. .. 1.s, .7 .... a.s, 1.4 

:.::io 

'º 

•• ,. 
·!00 

•• 
•• .. 

" 65,2, 82.3 
••e.s, 1 ... 

34 36 ,. 

52 

Rtftli 11 
83.1, 30.S 69.l, 70.0 

4 .. 9.s, .t <47 ... 6, .s 
PACE l Y • l .OO 

83.1 1 I0.'6 69,1: 78.Q 
• .. ,.,, .7 474,,, ,g 

PAGC 2 Y • l ,10 

•• .. •• 



Fracci6n 61-63 (C). 

Ultravioleta t 

Inf'rarojo: 

OH (No asociado) 

OH (Asociado) 

e NV H 

ANALISIS ESPECTROMETRICO 
DE LA FRACCION C DEL EX'rRACTO 

HEXANI'co. 

' hexano 

...-'\. max 

3600 cm-1 

3360 cm -1 

2960 cm-1 

2940 cm-1 

CH
3 

{ 
2870 cm-1 

e """' H 

{ 

193 nm 
h 195 nm 

198 nm 

1375 cm 
-1 

1370 h cm 
-1 

1330 
-1 

cm 

1120 cm 
-1 

1075 
-1 

cm 

e ,.,.., H (Olerlnico) 1600 cm-1 { 
1040 -1 cm 

- CH2 - 1460 cm-1 

{ -1 
C NI!' H 890 cm 

-1 835 c• 

(Oleof'ínico) 

RllN: 
(Singulete) { .... ppm 

o.so ppm (Doblete ) 

o.es ppm (Doblete ) 

1.00 ppm (Sinaulete) 

1.25 ppm ( Sinaulete) 

TABLA 10 

53 



RMN (cont.) 

Espectro de masaa: 

F6n.ula Condeneada: 

F61'9Ula deearrollada: 

"º 

H-C-OH 3.S ppm 

1 H+ (VlnUico) 5:05 pp111 (Tripleto) 

2 H+ (Vin!Hco) 5130 ppm (Doblete) 

Peao molecular • 414 

Derivado del ers,oaterol. 

TABL'- 10 cont. 
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" · ~RRGST 41 
j L.:IST 41 

'º 
! .?O 

'º .. 
¡ LARGST 41 
~LRST 41 

¡¿o 

ESPECTRO DE MASAS FRACCION 61-63 (C) 
EXTRACTO HEXANICO. 

' u • 
•3.1,100.0 ss.2, 

413.3, 1... .., ...... 

-63,t,ua.e 
413.l, t ... 

'&&.2, 79.0 
414.4, 19.6 

30 •• 

GRAFICA 11 

S8 

91.z: º·' 
608PRCC 4 ~ 6 ·~·. 1

i!oo 

1os.2, 44,4 91.z: 43.9 
416.Z, 6.8 •U,,3, t .t 

PAGCZ Y• 1.oe 

.. •• • • 

.. 



Fracción 123-124 (D) 

Ultravioleta: 

Infrarojo: 

IUIN: 

ANALISIS ESPECTROMETRICO 
DE LA FRACCIOll D DEL EX'rRACTO, 

HEXA!llCO, 

~ hexano 

•:/\o máx 

- OH 3340 cm 
-1 

{ 2930 cm 
-1 

C .NV H 2860 cm 
-1 

{h 1740 
-1 

e - o cm 

1710 cm 
-1 

- º"2 - 1455 cm 
-1 

º"a - 1370 cm 
-1 

{ 1110 cm 
-1 

e NN o 
1070 cm 

-1 

r ppm 

0.68 ppm 
CH

3 
_ 

0.75 ppm 

0.85 ppm 

0.90 ppm 

TABLA 11 
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192 nm 

h 222 nm 

280 nm 



RMN. (Cont): 

- CH
2 - f 

1.23 ppm 

- CH
2 - (Anlllo) 1.5 ppm 

1.75 ppm 

CH3 - ca 2.0 ppm 

- CH2 - (Vecinos { 2.2 ppm 

a e-o> 2.55 ppm 

H 

- e - OH 3.5 ppm 

R 

'e - o - e - o Í· 4.75 ppm ... , 
R H 5.0 pplll 

Espectro de mesas: 

m/z • 99 ~""º 
m/z • 43 ctt

3
-c .. o 

F6rm.ula Condensada: 

C2B H44 08 Peso Molecular ... 508 

TABLA 11 cont. 
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{Doblete) 

(Doblete) 



Fórmula Desarrollada: 

Ester del Forbol. 

TABLA 11 cont. 
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ESPECTRO DE MASAS 
FRACCIONES 123-124 (D) DEL EXTRACTO HEXANICO. 
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VI. CONCLUSIONES. 

Del an6.lisis de los dif'erentes extractos se obtuvieron los siguientes co!!!. 

puestos: 

1.- De la extracci6n para alcaloides. 

a) Una amina alif'4tica ( compuesto A ) • 

b) Un derivado "de la ciclohexenona ( compuesto B 

2.- Del extracto hex4nico. 

a) Una cera de P. M. • 474. 

b) Un alcohol derivado del ergoeterol (compuesto C) 

e) Un ester del f'orbol (compuesto D). 
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