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1. Introduccién.

El presente trabajo implica la activacion alterna a la mantilla de calentamiento, para la
extraccion de perezona, conforme con el principio nimero 6 de la quimica verde, mediante
irradiacion con infrarrojo cercano y microondas, asi como con el uso de ultrasonido. El

estudio se realizo con la raiz de Acourtia cordata (anteriormente Perezia hebeclada).

La raiz del pipitzahuac ha sido conocida en México desde la época prehispanica por sus
propiedades curativas, que incluyen las antiinflamatorias, laxantes y antiparasitarias, ya que
se tiene noticia de que en la medicina tradicional indigena se ha utilizado para el tratamiento
de hinchazones y la cicatrizacién de heridas superficiales. En 1852 el Dr. Leopoldo Rio de
la Loza, logré aislar la perezona o acido pipitzahoico, de la raiz del pipitzahuac, perteneciente

al género Perezia (actualmente conocido como Acourtia).

Entre los principales terpenoides presentes en dicho género vegetal, se encuentran también
diversos pipitzoles y perezoles, asi como la hidroxiperezona y sus respectivos esteres de
acidos isovalérico, tiglico y angélico. La sustancia de mayor interés de entre todas ellas es la
perezona, pues se ha encontrado que ésta tiene uso como pigmento y que ademas tiene

interesantes propiedades farmacolégicas.

Por otro lado, la quimica verde es una filosofia propuesta por Anastas y Warner en 1998 y
estd compuesta por un conjunto de doce principios que promueven el desarrollo de procesos
de produccion y transformacién quimica que, a grandes rasgos, no contaminen, sean seguros
y respetuosos con el ambiente y que ademas aprovechen al maximo y de manera racional los

recursos naturales.

Segun el principio 6 de la quimica verde, con respecto a la eficiencia energética, las
necesidades energéticas deben ser consideradas en relacion a sus impactos ambientales y
econdmicos, buscando minimizar su consumo, por lo cual, con el fin de minimizar los
requisitos de energia, se deben buscar alternativas para encontrar nuevas posibilidades y

lograr un uso maés eficiente de la energia necesaria para llevar a cabo procesos quimicos.

Cabe sefialar que, para llevar a cabo reacciones quimicas dentro del marco de la quimica

verde, se propone el uso de energias alternas a la térmica, tales como la irradiacion infrarroja,



microondas, ultrasonido o estrés mecanico (triboguimica), el uso de reactores basados en
tubos capilares (quimica de flujo continuo), asi como reactores a alta presién que funcionan

mediante calentamiento por conveccion.

En el presente trabajo se propone, unicamente para la extraccion de productos naturales, el
uso de infrarrojo, microondas y ultrasonido como fuentes de energia de activacion con la
intencion de realizar un acercamiento verde en lo que respecta a dicho proceso, dadas las
potenciales aplicaciones de la perezona como base para el desarrollo de fArmacos que actien

contra diversas dolencias humanas.

Segun los resultados obtenidos, las extracciones realizadas mediante ultrasonido dieron
rendimientos y selectividad mas altos, ademéas de que fueron las que menor requerimiento
energético tienen con respecto al método térmico convencional, asi como también superaron
los resultados obtenidos mediante los métodos alternativos de irradiacion por infrarrojo y
microondas, lo cual concuerda con lo expuesto en la literatura, dado que el fenémeno de
cavitacion tiene un impacto méas profundo y directo en la matriz biol6gica que contiene al
producto natural, mejorando notablemente los rendimientos de extraccion, siendo entonces
un método con potencial de viabilidad en la aplicacidn en el mundo real, como en la industria

farmacéutica.
2. Antecedentes

La extraccion de productos naturales es un procedimiento conocido por diversas culturas
alrededor del mundo desde la antigliedad y se conocen formas primitivas de dichos
procedimientos por medio de infusiones y maceraciones para tratar diversas condiciones
patoldgicas, lo cual fue logrado mediante ensayo y error para obtener los conocimientos
empiricos necesarios®. La obtencion de productos naturales esta extendida en muchos grupos
humanos de forma ancestral desde hace miles de afios y estos conocimientos componen el
cuerpo de lo que se denomina como medicina tradicional?, que recientemente se ha tomado
como punto de partida para, a partir de los principios activos hallados en plantas, animales o
minerales incluidos en dicho conocimiento popular, generar alternativas terapéuticas para

tratar muchas y diversas condiciones patoldgicas humanas y/o veterinarias. Este desarrollo



desemboca en forma de farmacos que fungen como antibioticos, analgésicos, antivirales,

antifingicos e inclusive anticancerigenos?, entre otras aplicaciones.

Ademas de resolver necesidades de salud, los productos naturales son muy utilizados en
multiples aspectos de la vida humana, entre los que destacan directamente la alimentacion y
diversos aditivos alimenticios como saborizantes, conservadores y colorantes, los pigmentos
y tintes, asi como los aromas y esencias utilizadas en perfumeria y diversos productos de
cuidado personal* 5. Todos estos derivados se producen ya a una escala industrial, generando
entonces un impacto ambiental cada vez més importante, dado el aumento producido en su

demanda afio con afio.

Es por ello que se ha vuelto importante establecer protocolos novedosos y alternativos para
la extraccion de los productos naturales y sus principios activos, que reduzcan dicho impacto
ambiental y sean, por tanto, mas amigables con el medio ambiente, ademéas de generar

mayores beneficios econdmicos a los productores.
2.1 Quimica verde.

En la sociedad actual que depende de la produccion a gran escala y que cubre mercados
extensos, es de destacar el hecho que, para producir bienes y servicios, es necesario el uso
intensivo de materias primas y la realizacion de procesos de transformacion a gran escala.
Desde la Revolucion Industrial que comenzo en el siglo XVII1 en Europa, se ha incrementado
la demanda de materia prima para cubrir procesos cada vez mas masivos para satisfacer
mercados crecientes. A partir de ese desarrollo, la depredacion de ecosistemas y la
contaminacion de los mismos, debido a la actividad industrial, han aumentado hasta hacer
uso irracional de los recursos naturales y provocar deterioro ambiental, a costa de la

integridad de muchas especies de seres vivos, entre ellas el ser humano.

Dado tal panorama, se ha vuelto importante realizar un analisis racional de los procesos
industriales requeridos, de la utilizacion de materia prima para los mismos y de las
consecuencias que implica en su totalidad la produccion de bienes de consumo, por lo que
desde finales del siglo pasado, se han hecho esfuerzos para el desarrollo de metodologias

nuevas que sustituyan a las existentes, para que sean menos contaminantes, que requieran un



menor uso energetico y cuyas materias primas sean inocuas, preferentemente renovables y

facilmente asequibles.

Un ejemplo bastante ilustrativo del requerimiento energético necesario en la industria de la
elaboracion de productos cosméticos es la perfumeria, en la cual se tienen procesos de
extraccion de las esencias utilizadas, en donde se destina casi el 50% de la energia total del

proceso solamente en la extraccion de productos naturales.

Aunado a esto, también se utilizan cantidades enormes de disolventes para efectuar dicha
tarea, y dado que los metabolitos secundarios de interés se obtienen rendimientos del orden
del 1% con respecto al peso seco de materia prima, entonces la extraccion se vuelve un
proceso oneroso, por lo que es necesario encontrar alternativas sostenibles a largo plazo para

volver a dicho proceso mas eficiente y menos costoso.®

Otro problema se presenta con respecto a los disolventes tipicamente utilizados para la
extraccion de productos naturales, ya que éstos generalmente tienden a ser compuestos
orgéanicos voléatiles o0 VOCs (en inglés Volatile Organic Compounds), que si bien presentan
ventajas, como un poder de disolucion alto y bajos puntos de ebullicion, su emisién resulta

peligrosa al medio ambiente.®

Observando estas problematicas, Paul Anastas y John Warner, cientificos al servicio de la
Agencia de Proteccion Ambiental (EPA, por sus siglas en inglés), publicaron su
revolucionaria obra Green Chemistry: Theory and Practice, en donde definen a la quimica
verde como “el empleo de un conjunto de principios que reducen o eliminan el uso o la
generacion de sustancias peligrosas en el disefio, manufactura y aplicacion de productos

quimicos™’, cuya idea principal recae en la frase “benigno por disefio”.

La quimica verde no se debe considerar por si misma como una rama de la quimica, sino mas
bien como una filosofia de trabajo experimental en la cual la prioridad debe ser disminuir o
eliminar riesgos inherentes a la industria quimica, asi como promover una gestion racional
de recursos naturales y por ende obtener un beneficio econémico y social®. No debe
confundirse con la quimica ambiental, cuyo campo de estudio abarca mas bien la remediacién

hecha por el ser humano a su entorno.



2.2 Los doce principios.

De la obra de Anastas y Warner’ se pueden enunciar los siguientes principios pertenecientes

al protocolo de la quimica verde:

1.

10.

Prevenir o minimizar residuos: es mejor evitar la formacion de residuos que tratarlos o
limpiarlos después de que se hayan formado.

Maximizar la economia atémica: los métodos de sintesis deberian disefiarse para
maximizar la incorporacion de todos los materiales utilizados en el producto final.
Disefar sintesis quimicas menos peligrosas: siempre que sea posible, las metodologias
sintéticas deberian disefiarse para usar y generar sustancias con poca o hinguna toxicidad
para la salud humana y el medio ambiente.

Disefar quimicos y productos mas seguros: los productos quimicos deberian disefiarse
para mantener la eficacia de su funcion, a la vez que reducen su toxicidad.

Emplear disolventes y condiciones de reaccion menos peligrosos: el empleo de
sustancias auxiliares (como disolventes, agentes de separacion, etc.) deberia evitarse en
lo posible, y ser inocuo cuando se empleen.

Incrementar la eficiencia energética: el impacto medioambiental y econdémico de los
requerimientos energéticos debe ser reconocido y minimizado. Los métodos sintéticos
deberian aplicarse a presion y temperatura ambiente.

Utilizar materias primas renovables: deben utilizarse materias primas renovables
siempre que sea técnica y econémicamente viable.

Evitar derivados quimicos: la derivatizacion innecesaria (grupos blogqueadores, etapas
de proteccién/desproteccion, modificaciones temporales) debe evitarse en la medida de
lo posible.

Privilegiar el uso de catalizadores: los reactivos cataliticos (tan selectivos como sea
posible) son superiores a los reactivos estequiométricos.

Disefar sustancias para la degradacion: los productos quimicos deben disefiarse de
forma que al final de su funcion no persistan en el entorno y se degraden en productos

inocuos.



11. Analizar en tiempo real para prevenir contaminacion: deben desarrollarse metodologias
analiticas que permitan el seguimiento y control de procesos en tiempo real, antes de que
se formen sustancias peligrosas.

12. Minimizar el riesgo de potenciales accidentes: las sustancias quimicas y las formas en
que se usas dichas sustancias en un proceso quimico deben escogerse para minimizar el

potencial de accidentes quimicos, incluyendo vertidos, explosiones e incendios.

Dichos principios deben ser parte de las nuevas metodologias, ya sea total o al menos

parcialmente, para considerar un proceso como verde.

En el caso que atafie a la extraccion de productos naturales, se busca de preferencia efectuar
extracciones mas selectivas (principio 1), emplear disolventes que no representen riesgo a la
salud o ambiental (principio 5) y también poder aumentar la eficiencia energética (principio
6), para aumentar el beneficio econdémico y propiciar una disminucién en la huella ecolégica

del proceso y para ello se propondran entonces metodologias alternas.
2.3 Métodos alternos para activar una reaccion

Se conoce el uso de métodos alternos para activar reacciones quimicas y actualmente ya
existe una variedad de métodos probados para su uso, en lugar de los métodos
convencionales, representados por mecheros de gas o0 mas recientemente mantillas de

calentamiento que funcionan con una resistencia eléctrica.

La utilizacién de métodos alternos de activacion presenta ventajas frente a los métodos
convencionales, entre ellas la disminucion del tiempo de reaccidén, asi como el rendimiento
y la selectividad de la misma, produciendo asi un consecuente ahorro de energia y una
disminucion de los recursos necesarios para llevar a cabo diversas transformaciones
sintéticas que son de interés para los quimicos, por lo cual éstos se han constituido como
piedra angular en la aplicacion de los principios de la quimica verde. Es por ello que los
métodos alternos de activacion han adquirido mas relevancia en épocas recientes y se explora

su aplicacion a niveles industriales para muchas y diversas areas.

Entre las principales energias de activacion que se utilizan actualmente se encuentran las

irradiaciones de infrarrojo®, de microondas®?, asi como el ultrasonido!*. Las dos primeras son



de caracter electromagnético y la Gltima, mecanico. Asimismo, también se han empleado
nuevas tecnologias, como los correspondientes a la triboquimica, los reactores de flujo

continuo y los reactores de calentamiento por conveccion.

Las nuevas tecnologias hacen posible realizar contribuciones para que la quimica se acerque
a un modelo de sostenibilidad, el cual es imperativo alcanzar mediante la colaboracion con
demas profesionales de la ciencia y tecnologia. Entre las innovaciones realizadas gracias a
dichas colaboraciones estan el aprovechamiento de fendmenos energéticos como las ondas
mecénicas, la irradiacion electromagnética, y siendo las regiones del espectro

electromagnético (Figura 1) aprovechadas las correspondientes al infrarrojo y las

microondas.
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Figura 1: Representacion del espectro electromagnético, regiones ionizante y no
ionizante

2.3.1 Infrarrojo.
La radiacion de infrarrojo (Figura 2) es aquella localizada en la region del espectro

electromagnético que abarca las longitudes de onda en el intervalo de 10 a 10 m. Esta

region del espectro se divide a su vez en lejano, térmico (o medio) y cercano??,



Region infrarroja del Espectro Electromagnético

1000 pm

Didmetro de un cabello humano

15um  TERMICO 8uym MID 3pum GERCANO 0.7 Um

Figura 2: Region del infrarrojo

El fundamento sobre el que se sustenta la accion de este tipo de radiacion es que al incidir

sobre las moléculas, provoca alteraciones de las vibraciones en los enlaces de las mismas y

rotacion de las mismas. Este fendmeno es también el que se aprovecha mediante la

espectroscopia de infrarrojo, pues cada grupo funcional, ya sea organico o inorganico tiene

una frecuencia de vibracion caracteristica de los enlaces que lo constituyen, lo que permite

su identificacion mediante esta técnica espectroscépica.

La energia que se requiere para promover
reacciones quimicas es mayor que la que se hace
incidir en la espectroscopia de infrarrojo, por lo
que ésta se encuentra en las regiones térmica y
cercana de la region del infrarrojo. Esto se debe a
que la radiacion de infrarrojo al provocar
vibraciones de enlaces, provoca un aumento en la
energia cinética molecular, llevando entonces a un

aumento de la temperatura.

Los tipos de vibracién de enlaces (Figura 3),
producida por la radiacién infrarroja son a)
simétrica, b) asimétrica, ¢) balanceo en plano, d)
tijereteo en plano, e) aleteo fuera del plano y f)

torsion fuera del plano®?.

Se ha encontrado que esta energia de activacion es

atil para llevar a cabo reacciones como por

X
X

a) b)
c) d)

Figura 3: Vibraciones moleculares
ocasionadas por la interaccion de
la radiacion de infrarrojo

ejemplo la condensacion aldolica, sintesis de Paal-Knorr, sintesis de bases de Schiff, reaccion

de Biginelli, reaccion de Hantzsch y la sintesis de diindolilmetanos, por citar algunos de los

mas notables®.



Este mismo fendmeno de induccion de vibraciones se piensa puede servir para la extraccion
de productos naturales, al provocar la vibracion de las moléculas del producto natural en si
mismo, del disolvente utilizado para dicho fin y/o de la matriz bioldgica que lo contiene!?.

2.3.2 Microondas.

Las microondas (Figura 4) se localizan en las longitudes de onda que abarcan de 10#a 10
m, expresado en términos de su frecuencia como 300 MHz a 300 GHz'2. A diferencia de las
ondas de infrarrojo, las cuales actGan de manera intramolecular, las microondas lo hacen de
forma intermolecular, ya que provocan la rotacion de las moléculas sobre las que incide segln
su caracter polar al alinearse con la polaridad de la onda, la cual es de caracter alternante!?,
Por ello, la efectividad de este método es dependiente de las cualidades dieléctricas del medio

sobre el cual actlian las microondas.

Region de las Microondas del Espectro Electromagnético

300 MHz 300 GHz

Figura 4: Region de las microondas en el espectro electromagnético

El calentamiento por microondas se diferencia del convencional en que, en este Gltimo, se
transfiere energia al material sometido a calentamiento mediante conveccién, irradiacion y
conduccioén, mientras que al hacer incidir microondas en algiin material dieléctrico, la energia
electromagnética transferida se transforma en energia térmica in situ, logrando un
calentamiento mas eficiente y rapido. Este calentamiento rapido es ocasionado por la rotacion
de las moléculas del material irradiado (Figura 5), provocada por la alineacion inducida de
los dipolos al campo eléctrico de las microondas, ocasionando a su vez colisiones entre las
moléculas sometidas a ellas, aumentando la energia cinética molecular y por ende, la

temperatura del sistema?®.

Es de esperarse que moléculas polares como el agua respondan bien ante las microondas,
pues es conocido su uso en aplicaciones alimenticias al calentar agua y/o cocinar alimentos
que la contengan por medio de hornos de microondas caseros e industriales®. Este principio

se ha utilizado de la misma manera en el laboratorio, pues se han llevado a cabo sintesis



promovidas por microondas, las cuales se caracterizan por una reduccién dramatica de los
tiempos de reaccion e inclusive con medios de reaccién menos drasticos'®. Ejemplos
conocidos son esterificaciones, reacciones de Diels-Alder, hidrolisis o la produccién de

pigmentos inorganicos®, entre otros.

: c gl N N A
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A

Campo Eléctrico

Figura 5: Rotacion inducida por las microondas en la molécula de agua

Se puede aprovechar este fendmeno para realizar extracciones de productos naturales en los
cuales las moléculas polares que respondan a las microondas sean el disolvente empleado, el
producto natural o bien la matriz biologica. Este es un método probado y existen de hecho
aparatos comerciales para la extraccion de aceites esenciales a nivel laboratorio e industrial,

en presencia o ausencia de disolventes *’.
2.3.3 Ultrasonido.

Las ondas de ultrasonido son ondas de naturaleza mecéanica, es decir son ondas de presion
que se propagan por un medio de transmision, que generalmente es un medio sélido, liquido
0 gaseoso'®, teniendo como peculiaridad que estas ondas tienen una frecuencia superior a las
audibles por el ser humano (Figura 6). Este método ya tiene aplicaciones médicas y
bioldgicas conocidas, ademas de que es empleado en la industria para procesos como la
soldadura por ultrasonido!. En tiempos recientes se ha utilizado en sintesis organica e
inorganica también para promover reacciones quimicas, asi como en la extraccion de

productos naturales®® 20,

Con respecto a la extraccion de productos naturales, el fundamento sobre el cual se basa la
accion de las ondas de ultrasonido es el fenémeno de cavitacion, por el cual éstas provocan
la formacion de burbujas de alta presion en la interfaz del disolvente mediante el cual se

realiza la extraccion y los tejidos de la matriz biologica donde se encuentra el producto
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o ) Figura 6: Frecuencias sonicas y ultrasonicas

su matriz bioldégica®®. El

uso de ondas de ultrasonido se da generalmente en condiciones de extraccion méas suaves y
con menores tiempos de operacidn que con los métodos convencionales, ademéas de que se
han observado mejoras en el rendimiento de las sustancias extraidas?l. Esto a su vez es
provechoso, pues se producen ahorros energéticos y de tiempo, aumentando los beneficios
del proceso. Por ello, ya se utiliza de manera industrial para la extraccion de sustancias de

interés como polifenoles, antocianinas y aceites esenciales de semillas, flores y frutos?..
2.3.4. Triboquimica

Desde la antigtiedad es conocido que hay sustancias que reaccionan al someterlas a friccion,
por ejemplo, en un mortero. Tal es el caso de la obtencién de mercurio en el antiguo Egipto,
proceso en el cual, la mena llamada cinabrio (HgS) es triturada en presencia de vinagre,
obteniendo mercurio libre y puro, siendo ésta la reaccion triboquimica mas antigua
documentada®?. También es conocido desde finales del siglo XIX que hay sustancias que

acttan distinto cuando se les aplica energia térmica 0 mecéanica?.

Ya en 1891 Ostwald propuso el nombre de mecanoquimica para nombrar al estudio de las
interacciones de las sustancias quimicas con fuerzas mecanicas; cabe sefialar que también se
le conoce como triboquimica, proveniente del griego ‘trib0s’ (tpiog) que significa
‘agitacion’ y se le considera como una rama de la fisicoquimica??, sin embargo, el uso de
morteros y demas instrumental similar, solo se habia limitado para la operacion de molienda,

trituracién y pulverizacion de materiales.
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Existe evidencia que diversas sustancias quimicas, al ser sometidas a estrés mecanico, pueden
sufrir cambios quimicos distintos a los sufridos por sometimiento a energia térmica, como
por ejemplo el someter a estiramiento algunas fibras de poliacidos parcialmente neutralizados
que son sumergidas en agua, se puede medir una caida en el pH del bafio de agua que lo
contiene, esto siendo explicado porque el estrés mecanico provoca la liberacion de

protones?.

Las reacciones activadas por métodos triboquimicos o mecanoquimicos se llevan a cabo en
reactores en los cuales la mezcla de reactivos se somete a operaciones de molido y/o
pulverizado, de manera similar a los ya conocidos molinos de bolas, en los cuales balines
(principalmente de metal) efectdan la operacion de molido y/o pulverizado mediante
friccion?t. Por ejemplo, cuando un material se encuentra atrapado entre dos balines metalicos,
la interaccion se divide en cuatro estadios, los cuales son la deformacion eléstica, la
deformacion pléstica, la deformacién por cizallamiento y finalmente la fractura, que provoca
amorfizacion, es decir, la ruptura de las estructuras cristalinas, o bien, que provoca reacciones

quimicas a través de la friccion (Figura 7).

O T O Dicha friccion se produce sin
A
desgaste de las piezas metélicas

y, segin se ha propuesto, los

electrones en la superficie del
Deformaciones elasticas

A metal se liberan y producen una
Deformaciones plasticas _ especie de vibraciones acusticas,

Deformaciones de cizallamiento llamadas fonones, las cuales se

disipan en forma de energia
Fractura, amorfizacion,

reacciones quimicas térmica, lo cual proporciona

energia a la mezcla de reaccion
Figura 7: Estadios involucrados en un proceso

triboquimico para que se active y se produzcan

reacciones quimicas?.

Este método de activacion de reacciones se ha propuesto en el contexto de la quimica verde,
ya que hace practicamente innecesario el uso de disolventes para llevar a cabo reacciones

quimicas?®, pues como en los métodos convencionales se sabe, el disolvente ademas de ser
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el medio de dispersion homogénea de los reactivos, es el medio de trasmision de energia,
como por ejemplo térmica o proveniente de microondas, infrarrojo o ultrasonido?®; mientras
que en las reacciones triboquimicas la energia de activacion es suministrada directamente por
la energia cinética producida por el choque y friccion de los balines?’, entonces el uso de
disolvente se disminuye y/o se restringe exclusivamente a la extraccion y purificacion final
de los compuestos obtenidos al final del proceso?’, incidiendo en los principios 1, 5, 6 y 8,
ya que los disolventes son el componente mayoritario de los residuos de una sintesis??,
ademas de que la demanda energética de un molino es sensiblemente menor a la de un reactor
que funciona con energia térmica, pues se tiene que considerar ademas la energia utilizada
en el enfriamiento como parte global del consumo energético del proceso??, asi como
disminuir tiempos de reaccion e inclusive promover reacciones que no ocurririan en

solucién2s,

Se conocen ejemplos numerosos de reacciones quimicas que tienen como energia de
activacion la friccion tanto en ausencia como en presencia de disolventes, entre los ejemplos
de reacciones Utiles en la sintesis orgéanica se tienen las condensaciones aldélica®® y de
Knoevenagel®, las adiciones azo-Michael®!, alquilaciones asimétricas de bases de Schiff®?,
reacciones de Wittig®3, Baylis-Hillman3*, Sonogashira®, en las reacciones de acoplamiento
cruzado de Mizoroki-Heck3® y Suzuki-Miyaura®’, asi como en la sintesis de péptidos y
amidas®®, entre otras, mientras que entre los ejemplos de reacciones inorganicas estan la

sintesis de materiales® o hasta de macrociclos de moléculas organicas organometalicas*.
2.3.5 Quimica de flujo continuo

Dentro de las innovaciones en tecnologias auxiliares para la optimizacion de reacciones
quimicas, se encuentran los llamados reactores de flujo continuo, en los cuales las reacciones
quimicas se llevan a cabo en sistemas capilares de circulacion de fluidos, a diferencia de los
reactores convencionales, los cuales constan de recipientes. A diferencia de los sistemas
convencionales de reaccion que se describen por medio de operaciones unitarias, los sistemas
de reaccion de flujo continuo se pueden describir a través de microoperaciones unitarias*,
dado que los procesos se realizan en sistemas en miniatura, y dichos sistemas constan de
bombas que envian por medio de tubos capilares los reactivos en solucién desde sus

respectivos contenedores hacia una camara de reaccién, que ademas puede comprender o0 no
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una fuente de energia de activacion de reacciones quimicas, siendo dichas fuentes desde
sistemas de calentamiento térmico, por radiacion de infrarrojo, ultravioleta o microondas*!,
ademas de incluir un dispositivo de purificacion y de andlisis para monitorear el proceso en
tiempo real (Figura 8). Ademas, cabe sefialar que los reactores de flujo continuo al estar
formados de sistemas de tubos capilares, pueden funcionar a alta presion, de manera parecida
como funciona un sistema capilar de HPLC, lo que aumenta la temperatura de ebullicion de

los disolventes utilizados, aumentando a su vez la velocidad de reaccion*.

Estos reactores
—> ]
aventajan también a los
convencionales por el I|
Reactor
hecho que las de flujo

reacciones Se van

Purificacion [
realizando conforme los Andlisis

reactivos tienen

contacto entre Si,

aumentando al méaximo A B

la superficie de contacto  Tanques de alimentacién Tanque de producto
entre ambos*!, ademas Figura 8: Esquema general de un reactor de flujo continuo
que se pueden variar los factores que afectan la reaccion, siendo éstos la presién de bombeo
y el didmetro del capilar; a diferencia de los reactores convencionales, en los que la totalidad
de los reactivos se mezclan al mismo tiempo, lo que puede ocasionar accidentes y sobre todo
si se trata de procesos de tamafio industrial, que pueden ser peligrosos y dificiles de limpiar,
mientras que en los reactores de flujo continuo, si ocurre un accidente, no se compromete la
totalidad de la mezcla de reaccion, por lo cual la pérdida y los riesgos se minimizan

potencialmente*? 43, lo cual armoniza con los principios de la quimica verde.

Se han realizado muchos ejemplos de reacciones quimicas, entre ellas las mas destacables
son aquellas en las que se utilizan reactivos o se obtienen intermediarios peligrosos o
inestables, tales como hidrogenaciones, ozondlisis*? o en diversas reacciones de sintesis

organometalica®®,
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Sin embargo, una desventaja de estos equipos es que su acceso comercial es aun limitado,

por lo que la mayoria de las reacciones quimicas que se han reportado utilizando este método,

se han realizado en equipos elaborados por los mismos grupos de investigacion, utilizando

tuberias capilares de equipos de HPLC en desuso, ocasionado esto que a veces los

experimentos tengan poca o limitada reproducibilidad®?.

2.3.6. Tratamiento térmico por conveccion y alta presion

Un avance tecnoldgico importante es el surgimiento de reactores, que si bien su fuente de

energia de activacion de reacciones son resistencias eléctricas, de manera similar a equipos

convencionales como mantillas de calentamiento, presentan caracteristicas que los hacen

ventajosos, pues las resistencias eléctricas se han disefiado de tal forma que se pueda realizar

un calentamiento lo méas inmediato posible, de manera analoga a los reactores asistidos por

microondas** (Figura 9).
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Figura 9: Calentamiento convencional contra
calentamiento acelerado
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Otra ventaja es que dichos reactores son
de recipiente sellado, lo que permite que
se generen altas presiones al interior de
dicho recipiente, logrando que los puntos
de ebullicibn de los disolventes
utilizados se eleven de manera sensible,
tanto que los tiempos de reaccion se
pueden abatir de horas a minutos o
inclusive segundos con respecto tanto al
método térmico clasico como a otros

métodos alternos conocidos*.

Estos nuevos reactores de altas presiones
que han sido desarrollados en afios

recientes son capaces de lograr un

sobrecalentamiento de los disolventes utilizados en diversas reacciones. Algunos ejemplos

del aumento en el punto de ebullicion de los disolventes mas comunmente utilizados en

15



sintesis organica, segun el aumento de presion del medio a 20 y 30 bares (1 bar = 0.9869

atmasferas) son los siguientes:

Tabla 1: Puntos de ebullicion de disolventes comunes desplazados a 20 y 30 bares
Disolvente Punto de ebullicibna 0 Temperatura limite (°C)

m.s.n.m. (°C)

A 20 bares A 30 bares

Eter dietilico 150 170
Diclorometano 40 180 200
Acetona 56 170 200
Cloroformo 61 180 210
Metanol 65 160 180
Tetrahidrofurano 66 200 220
Acetato de etilo 7 190 220
Etanol 78 180 200
Benceno 80 210 240
Acetonitrilo 82 210 240
Agua 100 210 230
1,4-Dioxano 101 240 270
Tolueno 111 210 240
Piridina 115 230 250
Acido acético 118 220 250
Dimetilformamida 153 >300 >300

Sulféxido de dimetilo 189 - -

Este sobrecalentamiento provoca que las reacciones quimicas se aceleren de manera sensible,
pues segun se puede deducir de la ecuacion de Arrhenius (1), las reacciones quimicas se
aceleran a razon del doble conforme se aumenta la temperatura 10 °C, por lo que, por
ejemplo, una reaccion que se lleva a cabo en 2 horas etanol a reflujo (78 °C, a 0 m. s. n. m)
se llevaria a cabo en 7.5 minutos a 120 °C, lo cual presenta un ahorro considerable de tiempo
y de energia con respecto al método clasico®.

—Ea

k =Aerr (1)

Cabe sefialar que a pesar que las reacciones toman lugar a temperaturas muy elevadas, no se
han reportado variaciones notables en cuanto al comportamiento de los reactivos y al
proceder de las reacciones*, salvo el caso en que los reactivos puedan presentar
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comportamientos inestables a temperaturas altas, como por ejemplo el DMSO, que se

descompone en la proximidad de su punto de ebullicion®.

El aceleramiento provocado por el sobrecalentamiento, con respecto a las condiciones de
reaccion de los métodos convencionales, como por ejemplo el reflujo, es bastante notorio y
conforme con las determinaciones experimentales que se han realizado, se pueden resumir
en la Tabla 2:

Tabla 2: Resumen de la reduccion de tiempos de reaccion por sobrecalentamiento

convectivo
T (°C) Tiempo
20 1 2 4 6 8 12 24 48 9% 172
30 30 1 2 3 4 6 12 24 48 86
40 15 30 1 15 » 3 6 12 24 43
50 8 15 30 45 1 15 3 6 12 2 g
60 4 8 15 23 30 45 15 3 6 11 =
70 2 4 8 11 15 23 45 15 3
80 56 2 4 6 8 1 23 45 15 3
90 28 56 2 3 4 6 1 23 45 1
100 14 28 56 1 2 3 6 11 23 40
110 7 14 28 4 56 1 3 6 1 20 )
120 4 7 14 21 28 4 1 3 6 10 g 2
130 2 4 i 1 14 21 42 1 3 5 g =
140 53 2 4 5 7 11 21 4 1 3
150 26 53 2 3 4 5 11 21 4 1
160 13 26 53 1 2 3 5 11 21 38
170 7 13 26 40 53 1 3 5 11 19 . )
180 3 ;) 13 20 26 40 1 3 5 5 £ 3
190 2 3 7 10 13 20 40 1 3 B & 2
200 1 2 3 5 7 10 20 40 1 “
210 1 2 2 3 10 20 40 1
220 1 1 2 7 5 10 20 35 " )
230 1 1 2 5 10 18 g g
240 1 > 5 9 £
250 1 2 4 b

Los reactores de calentamiento por conveccién son nuevos en el mercado, por lo que su
estudio se ha limitado a tratamientos experimentales de reacciones ya conocidas a nivel

ensefianza®,
2.4 Perezona y otros terpenoides presentes en plantas del género Acourtia.

La medicina tradicional mexicana comprende siglos de conocimiento ancestral acerca de los
usos e indicaciones terapéuticas de plantas, animales y minerales para el tratamiento de
muchas enfermedades y malestares. Los conocimientos de ésta se pueden remontar a las
civilizaciones que habitaron el actual territorio de la Republica Mexicana, entre ellas los

mayas, mexicas, otomies, huastecos, tarascos y muchas otras mas, aunque la que mas
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predomina en el centro de la Republica es la mexica, pues fue la cultura dominante en el
altiplano central mexicano. Un ejemplo notable de los conocimientos de la medicina indigena
es el Libellus de Medicinalibus Indorum Herbis, también conocido como Codice De la Cruz-
Badiano, elaborado por el médico indigena Martin De la Cruz y traducido por Juan Badiano,
terminado en 1552. Dicho documento, en sus 13 capitulos expone las propiedades
terapéuticas de 227 plantas, con ilustraciones de 185 y mencion de 64 (hay especies de

plantas repetidas) #°.

Dentro de las plantas comprendidas
en el Codice De la Cruz-Badiano
(Figura 10), se encuentra el
pipitzahuac o coapatli*®, que es una
planta 0 mé&s bien, un conjunto de

especies vegetales que se clasifican

dentro del género Acourtia, que a

su vez se encuentra en el orden

Asteraceae. Este género

Figura 10: Cédice De la Cruz-Badiano

comprende unas 50 especies y se
encuentra desde el sureste de Estados Unidos hasta Honduras*® y anteriormente se le
consideraba dentro del género Pereziae*’. A esta planta se le atribuyen propiedades laxante,

antiinflamatoria, asi como un buen expectorante*®.

La especie Perezia hebeclada (actualmente Acourtia cordata), la
cual es probablemente referida en el codice De la Cruz-Badiano®,
es una planta herbacea con espinas, que presenta hojas de color
verde oscuro de aspecto aserrado y flores de blancas a rosaceas
con caliz velloso. Crece principalmente en climas templados,

como los que se dan en las zonas montafiosas del centro de

México.

Figura 11 Dr. Leopoldo £ esta y otras plantas del género Acourtia se encuentran diversas
Rio De la Loza ] )
sustancias terpenoides, entre ellas la perezona (2-[(1R)-1,5-

dimetil-4-hexenil]-3-hidroxi-5-metil-2,5-ciclohexadien-1,4-diona), que es una quinona
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sesquiterpénica a la cual se la ha atribuido actividad bioldgica interesante, pues se ha descrito
como antitumoral“®. Esta sustancia fue aislada en 1852 por el Dr. Leopoldo Rio de la Loza
(1807-1876) (Figura 11), farmacéutico mexicano que trato plantas de pipitzahuac y mediante
extraccion alcohdlica obtuvo la perezona de forma cristalina®, siendo el primer metabolito
secundario aislado de un espécimen vegetal en el Nuevo Mundo. Inicialmente identifico
erroneamente a la sustancia como é&cido pipitzoico por su ligero caréacter acido®?, sin embargo,
investigaciones posteriores determinaron que en vez de ser un &cido carboxilico, se trata de
una p-quinona con un grupo hidroxilo 4cido® que era capaz de formar sales metélicas como
un fenol, y méas adelante se determind su esteroquimica®3 con un centro quiral R, sin embargo,
la estructura propuesta en 1935 por Kogl®? no era del todo correcta, pues un estudio posterior
realizado en México determind finalmente la posicion de los sustituyentes del anillo

quinénico®,

Ademas de la perezona libre (1) y esterificada con &cido isovalérico (la), en las plantas del
género Acourtia se han encontrado otros terpenoides, entre ellos la hidroxiperezona, en sus
formas libre (I1) y esterificada con &cidos carboxilicos como angélico (l1a) e isovalérico
(11b), asi como los perezoles (o-llla, B-111b, y-111c) y los pipitzoles (a-1Va, B-1Vb) >
(Figura 12).

0 OAl (ITa) (ITIb)
1 ¢ HO
] 0 0
(Ia) g | O i3,
OH
0

(ITh) (ITIc)

OH

Figura 12: Estructuras de los principales terpenoides encontrados en diversas especies
del género Acourtia
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La mejora en los metodos de extraccion de la perezona se ha vuelto relevante debido a sus
potenciales propiedades y actividad bioldgica, pues a pesar de que se ha logrado sintetizar en
el laboratorio®®, se obtienen cantidades bastante grandes de las raices de las diversas plantas
del género Acourtia®, obtenidas ya sea por recoleccion de sus ecosistemas o bien, por cultivo

en laboratorio®’.
3. Objetivos
3.1 Objetivo general

Extraer un producto natural, la perezona, de un espécimen vegetal (Acourtia cordata),
empleando métodos alternos al térmico clasico, lo anterior como una via quimica para

contribuir a la sostenibilidad.
3.2 Objetivos particulares

1.- Utilizar de manera comparativa irradiaciones electromagnéticas de infrarrojo vy
microondas, ademas del ultrasonido y de la mantilla de calentamiento, para la extraccion

selectiva de la perezona de la raiz de Acourtia cordata.

2.- Encontrar las condiciones mas adecuadas de tiempo, temperatura, y potencia para la

extraccion de perezona en los equipos empleados.

3.- Separar y purificar otros metabolitos secundarios que se puedan encontrar en la raiz de

Acourtia cordata.

4.- Identificar los compuestos aislados por métodos espectroscopicos comunes (resonancia

magnética nuclear de *H y 13C, asi como por espectrometria de masas).

5.- Comparar los resultados de extraccion obtenidos por los métodos alternativos contra el

térmico convencional, con respecto a rendimiento y selectividad.
4. Hipdtesis.

Los métodos de activacion alternativos por medio de radiacién de infrarrojo y de microondas,
asi como por ultrasonido, han sido utilizados con gran eficacia para llevar a cabo reacciones

quimicas; por lo tanto, se propone que la extraccion de perezona de un espécimen vegetal, es
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posible llevarse a cabo mediante dichas fuentes alternativas de activacion, para obtener un
rendimiento y una selectividad més altos que los obtenidos mediante el método térmico

convencional como la mantilla eléctrica de calentamiento.
5. Parte experimental: Reactivos, Materiales, Equipos, Metodologia

Se usaron raices de Acourtia cordata y n-hexano grado reactivo para las extracciones, asi
como acetato de etilo para la cromatografia en placa fina y en columna. Para la identificacion
de posibles ésteres de quinonas se utilizo hidroxido de potasio, agua y metanol para realizar

la hidrdlisis y obtener las posibles quinonas en su forma libre.

Los equipos utilizados para las extracciones fueron: una mantilla eléctrica marca SEV, un
aparato de cocina Flavor wave®, un microondas quimico marca CEM®, y un equipo de
ultrasonido equipado con bafio de agua marca Bransonic modelo 1510R-DTH.

Para la caracterizacién e identificacién se utilizaron un espectrometro de resonancia
magnética nuclear Varian® Mercury-300 de 300 MHz, asi como un espectrometro de masas
JEOL® MStation JMS-700.

5.1 Obtencion, identificacidn y tratamiento de los especimenes vegetales.

Se utilizaron raices de la planta Acourtia
cordata (Figura 13), recolectada en el
Parque Estatal Sierra de Guadalupe
(Figura 14), ubicado en el municipio de
Ecatepec, Estado de México. Las plantas
se obtuvieron de una poblacién de dicha
especie ubicada por el botanico japonés
Eizi Matuda, con coordenadas N 19.61,
O 991036 (Figura 15). La
identificacion se corrobor6 con una
existente en el Herbario Nacional de
México, del Instituto de Biologia de la
UNAM.

Figura 13: Espécimen de Acourtia cordata
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Una vez separada la planta de la raiz, ésta fue extendida sobre papel periodico para ser secada

a temperatura ambiente por un periodo de un mes y, una vez ya seca fue molida finamente.

Figura 14: Parque Estatal Sierra de Guadalupe (izquierda); entorno inmediato del
espécimen (derecha)

y TepgjifdeliRio 8 B Tequiadiach
B S Y delOcampo NS48 \

!
Timilpans

Monte Tlaloc

C|

Figura 15: Mapa de localizacion de las coordenadas de recoleccion, dentro del Valle de
México
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5.2 Extracciones de perezona
5.2.1 Metodologia general

Se hicieron pruebas de extraccion con tres disolventes de distinta polaridad: etanol, acetato
de etilo y n-hexano, sometiendo 5 gramos de la raiz molida a reflujo por 1 hora con 30 mL
del disolvente seleccionado. Se compararon por cromatografia en capa fina (n-
hexano/acetato de etilo 90:10) los tres extractos con una muestra de perezona como
referencia, y se observo que el correspondiente a n-hexano contenia perezona, mientras que
los extractos obtenidos con etanol y acetato de etilo contenian mas compuestos no deseados,
por lo que se decidié utilizar n-hexano como el disolvente para realizar el estudio

comparativo.

Se colocaron 5 g de raiz molida en un matraz de 50 mL una pequefia cantidad con 30 mL de
n-hexano y se sometié dicha mezcla a los diversos métodos de activacion por triplicado:
térmico con mantilla, irradiacion de infrarrojo, microondas y ultrasonido. Se varié la
temperatura, potencia y el tiempo de extraccion. Se filtraron los extractos y se evaporo el
disolvente utilizado hasta llevar cada extracto a sequedad.

Posteriormente se evalud la pureza del producto por cromatografia en capa fina con un
sistema de elucidn n-hexano/acetato de etilo 90:10 y se compar0 la cantidad obtenida en cada
método por mediciones de masa, tanto de los extractos en bruto como de la perezona obtenida
de los mismos, por medio de recristalizacion con n-hexano. Las extracciones realizadas se

agruparon con base en la energia utilizada y se resumen en la Tabla 3:

Tabla 3: Resumen de los grupos de los experimentos de extraccion
Térmico T18060
IRSS
Infrarrojo IRCS1
IRCS2
MO3050
Microondas MO10050
MO10060
US6030

Ultrasonido US6060
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5.2.2 Metodologias particulares:
a) Térmico

-T18060: La cantidad de raiz y disolvente indicada anteriormente se someti¢ a reflujo por 1

hora.

Si bien se hicieron pruebas de variacion de tiempo a 3 horas y 5 horas, se pudo observar que
tiempos de extraccion mayores a 1 hora no presentaban variaciones importantes, por lo que

el tiempo de 1 hora se tomd como referencia.
b) Infrarrojo
Las extracciones se dividieron en 3 grupos, para los cuales:

- IRSS: Se irradi6 la raiz seca por 15 minutos, con el equipo irradiando a 121 °C, se dejo
reposar por 15 minutos, se le agregd n-hexano y se irradié de nuevo por 15 minutos bajo las

mismas condiciones, para finalmente dejar reposando por 15 minutos.

- IRCSL1: Se irradio la mezcla de n-hexano y raiz por 15 minutos y se dejo reposar 15

minutos.

- IRCS2: Se irradi6 la mezcla de n-hexano y raiz por 30 minutos y se dejé reposar por 30

minutos.

Se decidio no irradiar por mas de media hora, pues se pudo observar que a sequedad la raiz

se quemaba y con disolvente se corria riesgo de que el disolvente se proyectara.
¢) Microondas
Se sometid la mezcla de raiz y disolvente a microondas segun los siguientes parametros:

-MQO3050: Potencia 30 W, temperatura 50 °C, con 30 segundos de rampa y 3.5 minutos de

radiacion.

-M0O10050: Potencia 100 W, temperatura 50 °C, con 30 segundos de rampa y 5 minutos de

radiacion.
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-M0O10060: Potencia 100 W, temperatura 60 °C, con 30 segundos de rampa y 10 minutos de

radiacion.

En el caso de la irradiacion con microondas, se decidio trabajar a potencias relativamente
bajas y tiempos cortos debido a que se buscd el mayor ahorro de energia, y con temperaturas

cercanas al punto de ebullicion del n-hexano (61°C en el Valle de México).

d) Ultrasonido

Se sometio la mezcla de raiz y disolvente a ultrasonido segun los siguientes parametros:
-US6030: Bafio de agua a 60 °C, tiempo de 30 minutos.

-US6060: Bafio de agua a 60 °C, tiempo de 60 minutos.

5.3 Separacion, purificacion e identificaciéon de compuestos adicionales a la perezona
presentes en la raiz de Acourtia cordata

Una vez realizada la separacion de la perezona del extracto por medio de recristalizacion con
n-hexano, se obtuvo un residuo aceitoso de color café rojizo, con olor a rancio. Dicho residuo
se recolecto de todas las extracciones y se sometié a cromatografia en columna con eluyente

n-hexano/acetato de etilo 90:10.

De las fracciones eluidas de todos los métodos de extraccidn, se obtuvieron de forma pura,
ademas de la perezona, otros tres compuestos en proporciones muy similares en todos los
extractos, sin embargo, el resto de las fracciones polares, que en conjunto conforman cerca
del 5% del extracto, no se lograron identificar plenamente, ya que estos se quedaron retenidos

en la columna de cromatografia.

Los tres compuestos puros (A, B y C) se les identificaron por medio de espectrometria de
masas y espectroscopia de resonancia magnetica nuclear protonica de 300 y 500 MHz y de
carbono-13 de 75 MHz (RMN !H y 13C).

6. Resultados y discusion:

A continuacion, se presentan los resultados experimentales obtenidos para cada energia de

activacion (Tablas 4 a 7):
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Tabla 4: Extracciones por método térmico convencional

Experimento Repeticion T /°C Meyxiracto /8 Mperezona /8 Yen extracto Yenraiz
1 61 0.280 0.030 10.71 0.60
T18060 2 61 0.220 0.020 9.09 0.40
3 61 0.240 0.020 8.33 0.40

Tabla 5: Extracciones por método de irradiacion infrarroja

Experimento Repeticion T /°C Meyiracto /8 Mperezona / 8 Yen extracto = Yenraiz
1 121 0.270 0.030 11.11 0.60
IRSS 2 121 0.220 0.025 11.36 0.50
3 121 0.160 0.020 12.50 0.40
1 121 0.250 0.025 10.00 0.50
IRCS1 2 121 0.240 0.020 8.33 0.40
3 121 0.270 0.030 11.11 0.60
1 121 0.390 0.050 12.82 1.0
IRCS2 2 121 0.300 0.040 13.33 0.80
3 121 0.310 0.035 16.67 0.70

Tabla 6: Extracciones por método de irradiacion con microondas

Experimento Repeticion T /°C Meyxtracto /8 My erezona /g Yen extracto  Yen raiz
1 50 0.220 0.020 9.09 0.40
MO10050 2 50 0.200 0.015 7.50 0.30
3 50 0.200 0.015 7.50 0.30
1 50 0.220 0.020 9.09 0.40
MO3050 2 50 0.200 0.015 7.50 0.30
3 50 0.190 0.020 10.53 0.40
1 60 0.360 0.025 6.94 0.50
MO10060 2 60 0.190 0.020 10.53 0.40
3 60 0.270 0.025 9.26 0.50

Tabla 7: Extracciones por método de ultrasonido
Ultrasonido
ExPerimento Repetidén T / °C Mextracto / g mperezona / g %en extracto %en raiz
1 60 0.280 0.030 10.71 0.6
2 60 0.230 0.030 13.04 0.6
3 60 0.210 0.025 11.90 0.5
1 60 0.280 0.040 14.29 0.8
2
3

UsS6030

US6060 60 0.240 0.035 14.58 0.7

60 0.230 0.035 15.22 0.7



6.1 Analisis estadistico de los datos de las extracciones.

Para determinar cuél o cuales méetodos presentan mayor efectividad para extraer perezona, se
realiz6 la prueba de Tukey, la cual compara pares de medias de valores obtenidos
grupalmente para establecer qué medias tienen una diferencia significativa con respecto a las
demas. Esta prueba se puede realizar a datos que han tenido un tratamiento estadistico previo
como una prueba de hipotesis (Ho vs. H1) o un ANOVA (analisis de varianza, en inglés), o

bien, a datos crudos®®.

De este modo, la prueba de Tukey declara dos medias significativamente diferentes si la
diferencia absoluta entre ellas excede un valor critico determinado, el cual se conoce como

diferencia honesta significativa (HSD, en inglés) (2).

Donde:
HSD = valor critico o HSD
q, = valor critico del rango estudentizado segun el nivel de significancia ()
t = ndmero de tratamientos
v = grados de libertad del error (t — 1)
SE 3 = error estandar
Entonces segln (2), se puede decir que la prueba de Tukey es positiva si:
HSD < |S;| 3)
Donde:
Sy, = diferencia entre pares de medias seleccionadas

Concerniente a este trabajo, la prueba de Tukey se realizo a datos crudos, que son los valores

promedio del porcentaje de la masa de perezona extraida por recristalizacidn, con respecto a
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la masa de raiz de Acourtia cordata como del extracto n-hexanico, por los distintos métodos,
para determinar qué valores medios de cantidad de perezona extraida por los distintos

métodos de activacion son significativamente diferentes de los demas.
El procedimiento fue el siguiente:
1) Calculo del error estandar (SEx)

El primer paso para efectuar dicha prueba es calcular el error estandar, el cual se define como
la desviacion estdndar de la poblacion de valores de una estadistica muestral en un muestreo

repetido o su estimacion, y sirve para medir el error aleatorio en un estadistico informado®,

Este calculo se realiza mediante (4):

SEgz = 4)

S
Vn

Donde:

s = desviacion estandar

n = individuos

Los valores obtenidos para cada caso, masa de raiz y masa de extracto hexanico en bruto, en

donde n = 27 se expresan en la Tabla 8:

Tabla 8: Desviaciones estandar

0.1728 0.0333
2.5729 0.4952

0,
/Oen raiz

0,
A)en extracto

2) Obtencion de la diferencia significativa honesta (HSD)

Ya obtenido el valor del error estandar, ahora se calcula el valor critico contra el que se
comparard las diferencias de pares de medias, esto se hace mediante la multiplicacion del
error estandar por el valor del rango estudentizado, en este caso con respecto a un nivel de
significancia, a = 0.05. Este valor se obtiene de las tablas de calor de rango estudentizado

que estan contenidas en la parte final de la mayoria de los libros de estadistica y disefio de
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experimentos. Las variables t y v son 27 y 26, por lo que el valor de q,05(27, 26) es 5.82,

por lo que el valor de HSD para cada caso se expresa en la Tabla 9:

Tabla 9: Diferencias significativas honestas

HSD
%en raiz 0.1935
%en extracto 2.8818

3) Calculo de las diferencias absolutas de parejas de medias de tratamiento (|Sy, |)

Se organizan por pares las medias de tratamiento y se resta una a la otra, como se observa
en las Tablas 10 y 11:

Tabla 10: Diferencias absolutas de parejas de medias de tratamiento con respecto a la
masa de raiz
RAIZ Exp. T18060 IRSC IRCS1 IRCS2 MO10050 MO3050 MO10060 US6030 US6060

Exp. y 047 050 050 083 033 037 047 057 073
T18060 047 000 0003 003 036 014 010 000 010 026
IRSC 050 000 000 033 017 013 003 007 023
IRCS1 050 000 033 017 013 003 007 023
IRCS2 083 000 050 046 036 026 010
MO010050 033 000 004 014 024 040
MO03050 037 000 010 020 036
MO010060 @ 047 000 010 026
Us6030 057 000 016
US6060 073 000

Tabla 11: Diferencias absolutas de parejas de medias de tratamiento con respecto a la
masa de extracto
EXTRACTO Exp. T18060 IRSC IRCS1 IRCS2 MO10050 MO3050 MO10060 US6030 US6060

Exp. y 938 1166 981 1427 803 904 891 11.89 1470
T18060 938 000 228 043 489 135 034 047 251 532
IRSC 1166 000 185 261 363 262 275 023 304
IRCS1 981 000 446 178 077 090 208 489
IRCS2 14.27 000 624 523 536 238 043
MO010050 803 000 101 088 386 667
MO3050 904 000 013 285 566
MO010060 891 000 298 579
Us6030 1189 000 281
Us6060 1470 000
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4) Declaracién de la diferencia significativa entre los pares de medias

Ya obtenidos estos valores, entonces se comparan las diferencias absolutas entre las medias
de tratamiento y se comparan con el valor critico obtenido por la HSD, resaltando aquellos

pares que son mayores.

El método que tenga mas diferencias significativas, ademas de presentar valores medios mas
altos, seréa declarado como el mas efectivo. En las Tablas 12 y 13 se resaltan en rojo las

diferencias mayores a la HSD y en verde aquellos que son menores.

Tabla 12: Declaracion de la diferencia significativa entre los pares de medias con
respecto a la masa de raiz
RAIZ Exp. T18060 IRSC IRCS1 IRCS2 MO10050 MO3050 MO10060 US6030 US6060

Exp. y 047 050 050 083 033 037 047 057 073
T18060 047 000 0,003 003

IRSC 050 000 000

IRCS1 050 000

IRCS2 083

MO010050 033
MO03050 037
MO10060 @ 047
Us6030 057
Us6060 073

Tabla 13: Declaracion de la diferencia significativa entre los pares de medias con
respecto a la masa de extracto
EXTRACTO Exp. T18060 IRSC IRCS1 IRCS2 MO10050 MO3050 MO10060 US6030 US6060
Exp. y 938 1166 981 803 904 891 1189 1470
T18060 938 000 | 228 - 135 034 047 251

IRSC 1166 000 1 e = 275 023
IRCS1 981 000 - 178 077 0% 208
MO010050 808 000 101
MO03050 904 000

MO10060 891
USs6030 11.89
Us6060 1470 000

Entonces, el nimero de diferencias significativas por tratamiento es el siguiente, expresado

para cada caso en la Tabla 14:
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Se puede observar que los experimentos IRCS2 y US6060, ademas de presentar medias mas
altas de extraccion, también son los que més diferencias significativas tienen con el resto de

la media, por lo que se puede definir que son los que mas perezona extraen de la raiz.

En cuanto a selectividad, el experimento US6060 es el mas efectivo, pues tiene mas
diferencias significativas con respecto a los demas en la masa de perezona comparada con la
masa del extracto bruto. El resumen de las medias se puede observar en el Grafico 1, en el
que se observa que los experimentos de ultrasonido e infrarrojo tienen rendimientos

competitivos.

Tabla 14: Resumen de las diferencias significativas por grupo de extraccion

# De diferencias

significativas

~ Experimento  Raiz  Extracto

IRSC 2 2

IRCS1 3 2
IRCS2 7 5
MO010050 3 4
MO3050 2 2
MO010060 2 3
US6030 3 3
US6060 6 6
T18060 2 2
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Grdfico 1: Promedios y desviaciones estandar por grupo de extraccion con respecto a
masas de raiz y de extracto

6.2 Discusidon de los resultados experimentales.

Los métodos de irradiacion de infrarrojo y de ultrasonido se ha observado que son los que

dan los mejores resultados en la extraccion de perezona.

En el caso del infrarrojo, esto se puede explicar porque las vibraciones de los enlaces
carbono-hidrégeno se presentan en el n-hexano (disolvente) y la perezona (soluto) y otros
compuestos similares encontrados en la raiz de la A. cordata, haciendo selectiva su
disolucién, en lugar de cualquier otro compuesto de naturaleza distinta que se pudiera

encontrar presente.

Como se observa en el espectro de infrarrojo del n-hexano (Figura 16), las vibraciones C-H
del n-hexano se dan en la region cercana a los 3000 cm, al igual que los correspondientes a
la perezona (Figura 17), en su porcion de cadena hidrocarbonada. Tomando en cuenta
ademas la maxima ‘similia similibus solvuntur’ (similar disuelve lo similar) y sabiendo que

el n-hexano y la parte hidrocarbonada de la perezona son similares estructuralmente, entonces
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se puede proponer que, bajo las condiciones de irradiacion de infrarrojo, éste fendomeno

ademas se acrecienta.

BAVERLEEERT |

Figura 16: Espectro de infrarrojo, seialando la banda correspondiente al estiramiento C-

H alifdtico
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Figura 17: Espectro de infrarrojo de la perezona, resaltando las bandas correspondientes

a los estiramientos C-H de la porcidn de sus cadenas alifdticas laterales
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En lo que respecta a las extracciones por medio de ultrasonido, estd reportado que esta
energia de activacion aumenta los rendimientos en la extraccion de productos naturales, sin
embargo, su mecanismo de accion es distinto a la irradiacion de infrarrojo, pues al someter a
ultrasonido a la mezcla de extraccion, tendra lugar el fendmeno Ilamado cavitacion (Figura
18).

N QP R}f \[
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Figura 18: Fenomeno de cavitacion, impacto de las burbujas de disolvente contra la
superficie de la matriz biolégica

En éste, se forman burbujas en el seno del disolvente que se utiliza, y cuando llegan a la
superficie de la matriz bioldgica de donde se extraera el producto natural, se colapsaran y de
este modo transmitiran la energia de las ondas de ultrasonido a los tejidos en los que se
encuentra el o los metabolitos secundarios de interés, colapsandolos y finalmente liberando

al seno del disolvente dichas sustancias.

Con respecto a las extracciones con microondas, é€stas no se observaron exitosas, pues su
rendimiento fue el mas bajo, tanto con respecto a masa de raiz como a masa de extracto, es
decir, no fueron efectivas ni especificas. Esto se puede explicar con base en la polaridad del
n-hexano, el cual es transparente a la radiacion de microondas, al no tener dipolos en su
estructura, tal y como se observa en el siguiente mapa de potenciales electrostaticos (Figura

19), en los cuales las regiones con mayor densidad electronica estan coloreadas de rojo
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(cargas parciales negativas), mientras las que concentran menos densidad electrénica son de

color azul (cargas parciales positivas):

Figura 19: Mapa de potenciales electrostdticos del n-hexano
Por ello, su respuesta es nula ante las microondas, como se observa en el siguiente diagrama
que ilustra la respuesta de los dipolos inducidos ante el campo eléctrico de las microondas

(Figura 20):

. i

) I\ (+)
i Ul

Figura 20: Diagrama de respuesta del n-hexano ante el campo eléctrico de las
microondas

Mientras que, aunque como se observa en su mapa de potenciales electrostaticos (Figura
21), la perezona es parcialmente polar, dado que contiene porciones que concentran mas
densidad electronica, como por ejemplo los oxigenos pertenecientes a los carbonilos de las
quinonas y de su grupo oxhidrilo, asi como porciones electrodeficientes, como el proton del
hidroxilo. Por esto, su respuesta ante el campo eléctrico de las microondas (Figura 22) no es
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suficiente para provocar una excitacion molecular que le permita ser liberada de su matriz

biologica.

Figura 21: Mapa de potenciales electrostdticos de la perezona

e

e

Figura 22: Diagrama de respuesta de la perezona ante el campo eléctrico de las
microondas

Con la informacion anterior se puede entonces deducir que los resultados obtenidos se
esperarian de esa manera, pues los rendimientos en la extraccién por microondas son
afectados tanto por la polaridad del disolvente empleado como la correspondiente a la

sustancia de interés, mientras que a las radiaciones de infrarrojo ni ultrasonido, dicho caracter
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no les afectaria de manera perceptible, pues de hecho los porcentajes de extraccion, como se
puede observar en el Gréfico 1, como ya se menciond anteriormente, son similares y
competitivos en los métodos de infrarrojo y ultrasonido, siendo parcialmente mas
consistentes en ultrasonido, ya que tienen una dispersion menor que los obtenidos mediante

infrarrojo.
6.3 Comparacion de resultados de métodos alternativos vs método cléasico.

En este trabajo se ha establecido y comparado la efectividad de cada método de extraccion,
sin embargo, el objetivo méas importante es resaltar las ventajas de los métodos alternativos
con respecto al método térmico convencional, dado que se busca incidir en el principio 6 de

la quimica verde, el cual hace hincapié en la eficientizacidén del consumo energético.

Como se ha observado, las energias de irradiacion de infrarrojo, microondas y ultrasonido
han permitido importantes avances en la sintesis organica, pues su uso ha logrado abatir los
tiempos de reaccion que normalmente se usarian con el método convencional térmico,
ademéas de aumentar rendimientos, asi como lograr utilizar reactivos y condiciones de
reaccion menos drasticos y peligrosos. A su vez, el uso y alcance de estas energias y métodos
alternos ha sido extendido a la extraccién de los principios naturales, presentando también
por lo regular mejoras con respecto a los métodos térmicos, que también han sido utilizados

por mucho tiempo y son los més difundidos.

Puesto que lo que se busca evidenciar es la ventaja energética de estos métodos, se compara

ahora entonces el consumo que cada uno necesita, el cual se expresa en la Tabla 15.

El requerimiento energético para cada aparato utilizado, es el reportado en la etiqueta del
mismo, el cual esta reportado en W h'™. El célculo del consumo en cada experimento se realiza
simplemente multiplicando el tiempo de uso por el requerimiento, quedando entonces en
Joules la unidad de energia utilizada, simplificando finalmente a KJ. Cabe sefialar que en el
método de infrarrojo, la irradiacion no es continua como con el resto de los métodos, ya que
el equipo ejerce ciclos de irradiacion de aproximadamente 90 segundos, siendo 30 segundos,

es decir la tercera parte del ciclo siendo el tiempo efectivo de irradiacion.
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Tabla 15: Consumo energético para cada experimento

Método Experimento Reque_rimiento Tiempo de Cons_umo
energético/ W ht empleo/h  energético/ KJ
Térmico T18060 152 3 0.456
IRSS 0.17 0.217
Infrarrojo IRCS1 1300 0.08 0.108
IRCS2 0.17 0.217
MO3050 30 0.0583 1.749 x10°°
Microondas MO10050 100 0.0833 8.33 x10°®
MO10060 100 0.1667 1.667 x107
. Us6030 0.5 0.080
Ultrasonido US6060 160 1 0.160

Se puede observar que si bien los experimentos realizados con microondas son los que menor
consumo energético necesitan, también fueron los que menor efectividad tuvieron para
extraer perezona, sin embargo, con respecto a los experimentos de irradiacion con infrarrojo
y de ultrasonido, a pesar que tuvieron rendimientos similares, se considera que los de
ultrasonido, en especifico US6060, requieren menor energia y tienen mayor rendimiento que
todos los de infrarrojo, dado que el experimento que mejor desempefio present6 en infrarrojo
(IRCS2) tuvo un consumo de 0.217 KJ, mientras que US6060 tuvo un consumo de 0.160 KJ

es decir, 1.35 veces menos.

Esto no representa un ahorro energético significativo, sin embargo, éste ahorro si es
importante si se le compara también con el requerimiento del método térmico convencional
T18060, que tuvo un consumo de 0.456 KJ, es decir 2.85 veces mas que US6060.

Cabe sefalar que aunque el empleo de ultrasonido emplea menos energia que el infrarrojo,
los equipos de ultrasonido representan algunas ventajas técnicas evidentes, como por ejemplo
un desgaste méas pronunciado de sus partes mecanicas, ya que al igual que la materia prima
a tratar, éstas se encuentran sometidas a vibraciones de alta frecuencia, presentando un
tiempo de vida atil menor que por ejemplo una lampara de infrarrojo. Se puede decir entonces
que la aplicacion de irradiacion de infrarrojo y de ultrasonido para la extraccion de perezona
tiene una eficiencia comparable entre si y a la vez ambas son mas eficientes que los metodos

de activacion térmica convencional y microondas.
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6.4 Analisis de datos espectroscopicos

En la serie de extractos obtenidos, se identifico la presencia de perezona, al realizarles
estudios de resonancia magnética nuclear protonica (*H, vg Espectro 1) y de carbono-13
(*3C, vg Espectro 2), y correlacionando los datos de RMN H y *C de los crudos de

extraccion con los de la perezona (*H-Espectro 3 y **C-Espectro 4).

Asimismo, se infirio la presencia de un éster de hidroxiperezona, asi como un éster de
perezona segun los datos consultados en la literatura®?, en este caso referenciada la especie
vegetal estudiada como Perezia hebeclada. Los principales candidatos de acidos carboxilicos
que se consideraron inicialmente fueron isovalérico, angélico o bien su isbmero geométrico,

el tiglico, los cuales se encuentran reportados en especies del género Acourtia®®.

Asi, del crudo de extraccion fueron aislados y purificados ademas de la perezona, tres
compuestos: un aceite rojo (compuesto A), un aceite amarillo (compuesto B) y un solido
cristalino de color naranja con punto de fusiéon de 124 °C (compuesto C), los cuales fueron
posteriormente identificados mediante espectrometria de masas y espectroscopia de RMN H

y 13C, y se describen a continuacion.
6.4.1 Espectrometria de masas

Compuesto A, Espectro 5: muestra picos relevantes en los valores de m/z 346, 264, 247, 182,
83, 55 y 41. El pico m/z 346 corresponde al ion molecular de un mono éster de

hidroxiperezona (angélico o tiglico).

Compuesto B, Espectro 6: los picos mas relevantes fueron m/z 330, 248, 166, 83, 55y 41.
El ion m/z 330 es consistente con el ion molecular de la perezona esterificada con acido
angélico o tiglico. Para este se le realizé un estudio de alta resolucion, resultando: congruente
para una composicion elemental CoH2604 (Tabla 16) y con la correlacion de una masa
calculada de 330.4180 umas y una masa observada de 330.4176 umas, avalados con un error

de 1.3 ppm.

Tabla 16: Datos de alta resolucién del pico m/z 330
Masa Abundancia Masa NUmero de

observada relativa calculada insaturaciones
330.4176 3.35 330.4180 1.3 C20H2604 6
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Compuesto C, Espectro 7: se presentan picos importantes m/z 264, 182, 55 y 41, entre los
cuales m/z 264 es coincidente con el ion molecular de hidroxiperezona. Con respecto al
estudio de alta resolucion del pico m/z 264, la composicion elemental corresponde a C1sH2004
(Tabla 17), considerando una masa calculada de 264.1362 umas, correlacionada con una

masa observada de 264.1342 umas avalado con un error de 7.2 ppm.

Tabla 17: Datos de alta resolucion del pico m/z 264
\V ERE Abundancia Masa Error Férmula NUmero de

observada relativa (%) calculada (ppm) posible insaturaciones
264.1342 44.47 264.1362 7.2 C15H2004 5

6.4.2 Resonancia magnética nuclear de *Hy 13C

Para realizar las concordancias en las asignaciones de sefiales tanto en *H como en *C se

utilizé la numeracion de a&tomos de la Figura 23:

Ly
18 18H

1 2

Figura 23: Numeracion de los dtomos de carbono para derivados de hidroxiperezona (1)
y perezona (2)

A su vez, el acido angélico y el acido tiglico se numeraron como se muestra en la Figura 24:

4 g H ©
3 3,
o1 o 4 170H
5 5
Acido (2)-2-metilbut-2-enoico o acido Acido (E)-2-metilbut-2-enoico o acido
angélico tiglico

Figura 24: Numeracion de los atomos de carbono para dcido angélico y dcido tiglico
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Se considera importante resaltar que, por estrategia, los carbonos 1, 2, 3, 4 y 5 de los acidos

libres son correlacionados con los carbonos 16, 17, 18, 19 y 20 de los ésteres.

Compuesto A

En la Tabla 18 se presentan los desplazamientos quimicos del compuesto A, obtenidos de su
espectro de RMN H (Espectro 10), que correlacionan adecuadamente con el Espectro 8,

identificado como hidroxiperezona en la literatura®?:

Tabla 18: Correlacién de los desplazamientos quimicos de RMN *H de la porcién del
anillo quindnico del compuesto A correlacionados con los de la hidroxiperezona
Protén Hidroxiperezona Compuesto A

H-7 2.04,s 2.04, s
H-8 1.06, d 1.07,d
H-9 3.02, m 3.03, m
H-10 1.68, m 1.64, m
H-11 1.89, m 1.94, m
H-12 5.03,t 5.03,t
H-14 1.63,s 1.64,s
H-15 1.52,s 1.53, s
-OH 7.16,s 7.14,s

También se realiz6 una correlacion entre los datos de los espectros de *3C de hidroxiperezona
(Espectro 9) y el compuesto A (Espectro 11), los cuales se presentan de forma resumida en
la Tabla 19:

Tabla 19: Correlacién de los desplazamientos quimicos de RMN *3C de la porcion del
anillo quindnico de hidroxiperezona y el compuesto A

Carbono  Hidroxiperezona Compuesto A

C-1 183.55 180.51
C-2 124.45 124.34
C-3 143.16 143.47
C-4 184.33 183.91
C-5 144.63 142.62
C-6 136.03 133.00
C-7 16.39 14.40
C-8 29.89 26.45
C-9 18.56 18.58
C-10 34.47 34.09
C-11 26.83 26.36
C-12 124.40 123.98
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C-13 131.20 131.49

C-14 22.77 22.36

C-15 17.59 17.62
Se observa que los desplazamientos quimicos de la hidroxiperezona son consistentes a los
del compuesto A, por lo que se puede entonces afirmar que el compuesto A es un éster de

hidroxiperezona.

A su vez, con base en los desplazamientos quimicos de *H de los &cidos angélicos y tiglico
obtenidos de la literatura®, y con la numeracién de la Figura 23 se correlacionaron
igualmente los protones del residuo de &cido esterificado (Espectro 10), presentados de
manera resumida en la Tabla 20:

Tabla 20: Correlacién de los desplazamientos quimicos de *H del dcido angélico y
del dcido tiglico con los del compuesto A

Proton Acido angélico Acido tiglico Proton Compuesto A

H-3 6.23 6.96 H-18 6.33
H-4 2.05 1.76 H-19 2.05
H-5 1.92 1.79 H-20 1.90

Complementariamente, se correlacionaron los datos de desplazamientos quimicos de 3C de
los &cidos angélico v tiglico obtenidos de la literatura®® con respecto al espectro de *C del
compuesto A (Espectro 11), como se presenta en la Tabla 21:

Tabla 21: Correlacion de los desplazamientos quimicos de 3C del dcido angélico y del
dcido tiglico con los del compuesto A

Carbono Acido angélico Acido tiglico Carbono Compuesto A

C-1 173.96 174.48 C-16 170.24
C-2 127.33 127.98 C-17 125.99
C-3 140.87 139.36 C-18 139.72
C-4 15.93 13.83 C-19 15.96
C-5 20.22 10.95 C-20 20.45

En conclusion, los valores de desplazamientos quimicos de *H y '3C del compuesto A
correlacionan apropiadamente con los del acido angélico y por ende, se identifica al

compuesto A como monoangelato de hidroxiperezona®®.
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Compuesto B
Analogamente se identificd al compuesto B, correlacionando:

a) Los datos obtenidos de su espectro de RMN *H (Espectro 12) con los de la perezona
(Espectro 3), tal y como se representa en la Tabla 22:

Tabla 22: Correlacién de desplazamientos quimicos de RMN H de la porcion del anillo
quinodnico de perezona con los del compuesto B

Proton Perezona Compuesto B
H-6 6.47,s 6.56, S
H-7 2.06, s 2.05,s
H-8 1.06, d 1.08, d
H-9 3.03, m 2.99, m
H-10 1.69, m 1.63, m
H-11 1.89, m 1.92, m
H-12 5.04,t 5.02, t
H-14 1.64,s 1.63,s
H-15 1.53,s 1.53,s
-OH 7.21,s -

b) Se presentan en la Tabla 23 la correlacion de los valores de desplazamiento quimico
de 13C de la perezona de la literatura® (Espectro 2) con respecto a los obtenidos del
compuesto B (Espectro 13):

Tabla 23: Correlacién de los desplazamientos quimicos de RMN *3C de la porcion del
anillo quindnico de perezona con los del compuesto B

Carbono Perezona Compuesto B
C-1 194.01 180.72
C-2 124.44 124.03
C-3 144.63 143.76
C-4 203.97 186.87
C-5 143.47 142.43
C-6 135.84 134.11
C-7 14.86 15.27
C-8 29.29 26.55
C-9 18.21 18.63
C-10 34.08 34.68
C-11 26.44 25.69
C-12 124.43 124.02
C-13 127.39 131.97
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C-14 22.34 22.41

C-15 17.59 17.67
c) Los valores de desplazamiento quimico del compuesto B tanto de *H como de *C
correlacionados con los de perezona coindicen apropiadamente, por lo que se puede
afirmar que el compuesto B es un éster de perezona, cuyo residuo de &cido se
determiné correlacionando sus valores de desplazamiento quimico de *H (Espectro
12) comparados con los correspondientes a los protones de los acidos angélico y

tiglico obtenidos de la literatura®?, lo que se muestra en la Tabla 24:

Tabla 24: Correlacién de desplazamientos quimicos de 'H del dcido angélico y del dcido
tiglico con los del compuesto B

Proton Acido angélico Acido tiglico Proton Compuesto B

H-3 6.23 6.96 H-18 6.35
H-4 2.05 1.76 H-19 2.06
H-5 1.92 1.79 H-20 2.03

d) Los datos de desplazamientos quimicos de *C del compuesto B (Espectro 13) se
correlacionaron con los de la literatura®® para acido angélico y tiglico, informacion

vertida en la Tabla 25:

Tabla 25: Correlacion de los desplazamientos quimicos de 3C del dcido angélico y del
dcido tiglico con los del compuesto B

Carbono Acido angélico  Acido tiglico Carbono Compuesto B

C-1 173.96 174.48 C-16 170.16
C-2 127.33 127.98 C-17 126.08
C-3 140.87 139.36 C-18 139.92
C-4 15.93 13.83 C-19 15.98
C-5 20.22 10.95 C-20 20.50

En consecuencia, se puede concluir que como consecuencia de los desplazamientos quimicos
observados en el residuo de acido carboxilico presentan alta concordancia con los del &cido

angelico, por lo que el compuesto A inequivocamente es angelato de perezona.

A continuacion, en la Tabla 26, se presentan los compuestos obtenidos durante las

extracciones: estructuras, caracteristicas fisicas, porcentajes promedios.
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Tabla 26: Resumen de los compuestos extraidos e identificados

Caracteristicas  Punto de
Compuesto o S Estructura
fisicas fusion (°C)

Monoangelato o
g Aceite viscoso

. -de de color rojo e =
hidroxiperezona
Aceite visc0so
Angelato de de color N.A. 25
perezona .
amarillo
Sélido
Hidroxiperezona  cristalino de 124-125 10
color naranja
Solido
Perezona cristalino de 103-104 10
color amarillo
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7. Conclusiones.

a) Se logro extraer perezona de las raices de Acourtia cordata por medio de fuentes de activacion
alternas al calentamiento térmico convencional y se demostro la efectividad y selectividad de la

radiacion de infrarrojo y de ultrasonido, mientras que las microondas no fueron Utiles.

b) El menor consumo energético fue representado por el uso el ultrasonido, lo que incide en el

principio 6 de la quimica verde el cual versa acerca de la eficiencia energética.

¢) Asi mismo, se consiguié identificar otras tres quinonas sesquiterpénicas gque se encontraron en
el extracto de raiz en una proporcion mucho mayor que la perezona (10%): la hidroxiperezona
(10%), el monoangelato de hidroxiperezona (50%) y el angelato de perezona (25%), las cuales se

sabe segun la literatura, se encuentran en las raices de diversas especies del género Acourtia.

d) Se logré establecer un precedente a futuras metodologias de trabajo experimental en la

extraccion de productos naturales, las cuales se encuentren dentro del marco de la quimica verde.

e) El presente trabajo logra asi la premisa de utilizar efectivamente las energias alternas para extraer
sustancias que puedan servir como posibles principios activos con actividad farmacoldgica para

tratar diversas condiciones patologicas en humanos o animales.

f) Proponer el uso de energias alternas para procesos industriales que la requieran, para lograr un

impacto ecoldgico menor de éstos.

g) Explorar asimismo nuevas opciones alternas de extraccion de perezona como la triboquimica o

la tecnologia de reactores de flujo continuo.

h) Las moléculas aisladas ademas de la perezona se estudiaran mas a fondo para establecer nuevas
familias de posibles sustancias que puedan convertirse en farmacos con actividad, la cual esta aun

por determinar.
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Espectro 1: RMN *H a 300 MH:z del crudo del extracto n-hexdnico en CDCls
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Espectro 2: RMN *3C a 75 MHz del crudo del extracto n-hexdnico en CDCl3
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Espectro 9: RMN *H a 100 MHz de hidroxiperezona (compuesto C) en CDCls con asignacién de sefiales
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Espectro 11: RMN *3C a 75 MHz de monoangelato de hidroxiperezona (compuesto A) en CDCl3 con
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Espectro 12: RMN H a 500 MH:z de angelato de perezona (compuesto B) en CDCl3 con asignacién de sefiales
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