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INTRODUCCION 

Es de suponerse que entre los primeros descubrimientos del hom
bre figuraron las propiedades nutritivas, tóxicas e inertes de muchas 
de las plantas que lo rodeaban. Todas las culturas primitivas han 
acumulado extensos conocimientos sobre la flora de su lugar de ori
gen. Algunos descubrimientos obligan a meditar sobre la orienta
ción de la búsqueda de plantas medicinales y la coincidencia en des
cubrir plantas diferentes, en lugares muy alejados entre sí; con 
propiedades fisiológicas similares y componentes químicos parecidos, 
como las semillas de cacao entre los nahoas, la yerba mate de los 
guaranís, como la nuez de cola de los habitantes de la Costa de Oro, 
el grano del café de los abisinios, las hojas de té de los hindúes y 
el guaraná de los indios del Amazonas. En todas estas plantas se 
ha encontrado que los principios activos son derivados de la dioxi
purina ( 1). Se sabe que las plantas purgantes usadas en la medi· 
cina popular, como la corteza de arraclán, la cáscara sagrada, las 
hojas de sen y el rizoma del ruibarbo deben sus propiedades a la 
presencia de glicósidos antraquinónicos (2). 

A medida que la ciencia fué progresando, el interés por las plan
tas aumentó, los griegos y después los romanos escribieron mucho 
sobre ellas, particularmente sobre las medicinales (3). Cuando la 
alquimia se convirtió en química, se buscaron los principios o subs
tancias poseedoras rle actividad fisiológicas características de las 
plantas medicinales, así Lavoisier ( 4) menciona ocho substancias 
aisladas de vegetales. Scheele aument!í este número y desai·roll<í mé· 
todos sistemúticos para el aislamiento de ¡ll'incipios activos ( r;). 

J<:n el primer t•uarto dd siglo X 1 X se clesal'l'ollm·on técnil'as pam 
ahilar nlcaloide:-1 como la morfina ( Serleurner), la quinina ~· eHtric
ninn ( Pelletier ~· Cnventou); ¡mrn ni:-11111· nll'oholes aciclkos, como el 
cole:-1tcrol (ClwvrouJ), glicc'1:-1ido:-1, ek. 

1.oH métodoH p11m hu:-1t•111· :-1ub:-1ta11cia:-1 en los vegctnlcii han nu-
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mentado continuamente y los procedimientos para determinar su 
estructura han mejorado continuamente. Así, mientras que la de
terminacit1n de la estructura de la quinina tomó 115 años, y la del 
colesterol 11 O, la determinación de la estructura de la tetraciclina se 
hizo en tres años y la estructura y síntesis ele la reserpina se lograron 
en cinco años. El interés en los compuestos de las plantas ha sufrido 
fluctuaciones, desde 19·19 se ha convertido en una ele las áreas más 
importantes de la Química Orgánica (fi). 

Los resultados de estas investigaciones han permitido encontrar 
nuevas fuentes ele substancias de uso industrial, nuevos compuestos 
merlicinales, pi¡nuentos y hcrmonas vegetales, eslabones en procesos 
hiog-enéticos o suhst:ml'ias de interés en quimiotaxonomía ( 7). 

<;f:Nf,'Jl,11.,,/[)_.\[)f,'S so1m¡.; L1lS C.-1.CTACf,'AS. 

Aunc¡ue la flora mexicana es rica en especies de reportado valor 
meclicinal, ordinariamente se les encuentra en las zonas templadas y 
tropicales del país; en las zonas semiclesérticas lo relativamente abun
dante son las llamadas plantas suculentas, a las que pertenece la 
familia de las cactáceas. Del millar y medio de especies que se reco
noc~n en esta familia, más de la mitad son nativas de México, parti
cularmente de las regiones norteñas. (8) (9). 

Las cactáceas son plantas carnosas, muy resistentes a la sequía, 
poseen raíz considerada entre las de tipo xerofítico, porque ha tenido 
que a<laptarse a las particularidades físicas del suelo, tales como falta 
de humedad, intensa insolacitin, etc. El tallo de las cactáceas es un 
c'1rgano muy interesante. asume las funciones de las hojas, además 
constituye un receptáculo de agua. Por lo regular, no tienen hojas, 
poseen espinas que se consiclernn como hojas modificadas. En la 
mayoría de las cadúceas las flores son graneles, hermosas, exhiben 
todos los mntkes del rosa, carmesí, púrpura (a). Las coloraciones 
se deben a la Jll'L'sencia dt• xantoeianinas y betacianinas ( 10). Cnre
l't•n dt• olor, pt•ro algunas, sohre tocio las nocturnas, tienen fragancia 
tlt•I il-ada y p1•1wt 1·a n h>. 1 :1). 

Las 1111hsta11l'i11s qllt' st• l'lll'Uentrnn incluidas en las células de los 
lej idos dt• t•:-1t11s plantas son: "el alm ich'111, los mul'ilngos, las gomas, lm1 
1íddo1'1 01·gil11it·ol'I, lol'I akaloides". (:\) (8). 



Son frecuentes, en los tejidos de las cactáceas los alcaloides, los 
que mejor se han estudindo hasta la fecha son los del "peyote" Lopho
phora william.'lii, tales como la "peyotina" ( 1) y la "mezcalina" (II), 
los cuales son t<íx icos n altas dosis. ( 8) (a) ( 11). 

eK,,0-0--14·''.i-KAf& 

~""º~ 
0111.J (.r;) 

Se han hecho mediciones de la actividad antibiótica de los metil
esteroides ( rn) ( 12) como el ácido fusídico y el ácido helvólico -:.· 
la cefalosporina IT, se ha est¿\blecido que la actividad antibiótica 
ele esteroides y de ácidos triterpenoides depende principalmente de 
un esqueleto rígido policíclico y de la presencia de un grupo carbo
xilo en una ÍUIH.'iún oxígeno. 

Me. Cleary y ~lalkington ( 1-l) ensayaron los extractos de 95 cac
tus y encontraron que la mayoría de ellos mostraban actividad anti
biótica contra cuatro microorganismos Gram positivos y Gram nega
tivos. Otros investigadores han encontrado 10 ácidos triterpenoides 
nuevos (15) en un estudio de 'to cactus. Un ejemplo de ellos es el 
Acido Olean(11ico de "Ll'l11<1i1·1·m·1·n·11.'l lo11flisJ1i11wl" (111). (15). 

También se ha logrado aislar ele ciertas cactáceas como "Echino
r.t'rt•u.'I t'llf/1'111w11ii", compuestos como la apocinina o acetovainillona 
(IV) (4-oxi-:\ metO'Xfacetofenona), ésta se aislli primero en el fruto 
del cñfi,•tmo indio ( Apocynum androsoemifolium L.); y en forma de 
flucósielo en los frutos de una amarilidácea del Africa del Sur, la 
Huphane cfüticha, y en los rizomas del lirio. ( 16) ( 17). 



~".J • 
ec:o 

~L_,~ 
(IV) 

Datos reportados (26) de In acetovainillona: Peso molecular 
166.17. Punto de fusión 115ºC. Soluble en alcohol, benceno, clo1·0-
forrno. Insoluble en éter de petróleo. 
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MATERIALES Y METODOS 

La .\/11111111if/11ri11 r1111yo11ii, (li) es una planta sub-globosa, apla
nada, de tubérculos angulados con las ¡rnntas divergentes, y axilas 
lanosas cuando jt'1venes. Tienen aréolas al principio lanosas, de 6 a 
8 espinas radiales, las de afuera mús gruesas y a menudo de color 
café, las demás casi blancas; posee una espina central, erecta, de 10 
a 1-1 mm. de longitU<I, de color café a negro; flores de color púrpura 
de 2 cm. de longitud; el fruto es rojo, de 12 a 1() mm. ele longitud y 
sus semillas son de color café. 

Figura 
M11m111 il/11 ria r1111111111 ii 
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R1':COLECC/ON Y PREPARAC/ON Dl<J LA PLANTA. 

La recolección se hizo sobre la carretera Monterrey - Monclova, 
a 5 kilómetros al oeste del pueblo de Mina, Nuevo León, durante los 
meses de Julio y Agosto de 1963. 

Para prepararla se cortó en trozos pequeños, los cuales se pu
sieron a secar a temperatura ambiente, moliéndoi,;e luego en un mo
lino tipo Wiley, obteniéndose un polvo de color café claro, de olor 
picante. 

MBTOIJOS DF; E.\TRACCIO.V. 

Para c;\si todas las extracciones se usaron aparatos tipo Soxhlet, 
excepto una de ellas que se hizo por percolación. En la extracci6n 
continua con los aparatos tipo Soxhlet, se usaron disolventes de po
laridad creciente, los cuales fueron: eter de petróleo (p. eb. 30-60ºC), 
acetona, etanol y agua de ;titada. 

La percolaci1ín se hizo con una mezcla de etanol-{\cido acético
agua. 

12 
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TABLA Il 

METODO DE PERCOLACION 

40 gm. Material Vegetal 

FILTRADO 

P UEBAS DE: 
Alcaloides 
Polifenoles 
Taninos 
Flavonoides 

Refluj ar 
con 

F.r !tNOL 
AGUA 
AC. ACErICO 

Filtrar 

PRECIPITADO 
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METODOS CROMATOGRl FICOS 

CROMATOGRAFl.4 E.'N C.t1PA DELGADA CUANTITATIVA 
l' PREPARATll' A (18) 

!ti a fr rfo I t' llllJI ,,m/ o: 

Se usaron frascos de vidrio de boca ancla de 10 cm. de altura, y 
4.5 cm. de diámetro, tapados en su parte st perior por una cubierta 
de vidrio movible. Placas de vidrio de a c.n. de ancho, 9.5 cm. de 
largo s a mm. de espesor. 

Aplil'ador de pastas l\lerck y subcapilares. 

Pa.'jfas: 

Se prepararon las pastas mezclando :10 gm. de gel de sílice G 
Merck con liO mi. d·e ag-tm destilada y ag-itan lo la mezcla durante va
rios segundo. 

D i.-;ofr n1 t t' s ,. /11 picad os: 

a) General: Butanol-ác. acético-agua (í5:1 l:15). 

b) Para alcaloides: Butanol-ác. acético-agu.1. (75:10:15) .. 

c) Para esteroles: Benceno-cloroformo (1: ) 

el) Para flavonoides: Acetato de etilo-ác. a ético-metanol-agua. 

Rt•vt'/adores 1'1111Jlcados: 

a) General: Ac. sulfúrico al 85'.é. 

b) Para esteroles: tricloruro de antimonio e:1 cloroformo al 10%, va
pores de yodo. 

e) Para alcaloides: Reactivo de Dragendori'f. 

J' /'OCN/ i m.it• 11 fo: 

Preparación de las cromatoplacas: La pusta se extendió sobre las 
placas de vidrio mediante un dispositivo mecánico, en capas de espe
sor uniforme; se secaron a temperntura ambiente durante media ho
ra y después en una estufa a 100- t to"C, por una hora. Luego se pa-
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saron a un desecador con cloruro de calcio donde se dejaron hasta el 
momento de ser utilizadas. 

Aplicaci1í11 d1• laN 111111•sfr<1s: Se disolvieron las muestras en un 
clisolvente apropiado, de preferencia voliltil y de poca polaridad y se 
aplicaron con una micropipeta a 2 em. del borde inferior de In croma
toplaca. 

IJ1·sc11Tollo d ,. los e nm111 f u11 rct11111s: Las cromatoplacas así prepa
radas se colocaron en posición casi vertical de1üro de un frasco de vi
drio ele boca ancha que contenía al disolvente adecuado; el frasco te
nía cubriendo sus paredes interiores una hoja de papel filtro que per
mitía mantener saturndo con los n1pores del disolvente el interior del 
frnsco. Se cubriú la parte superior del frasco con una tapa de vidrio 
para evitar la pérdida del clisolvente por evaporacitin. 

Cuando el disolvente hubo subido aproximadamente las tres cuar
tas partes de la altura ele la cromatoplaca, se sacú esta y se puso a 
secar en una estufa pal'H revelarla posteriormente. 

lfr1·dado de los <'ro11wtoun1111wi: Se utilizaron los reveladores an
tes mencionados; los liquides se aplicaron a los cromatogramas con 
un atomizador o colocando estos en un ambiente saturado por vapores 
del líquido, de acuerdo con el caso. 

Cl?OMATO<;RAPIA /i,'.\' CULL'MNA 

Pr<·pantcióu dt• las cohwu;as crom(lfuoráfic(ls: Las columnas 
cromatogTúficas se prepararon de la siguiente manera: en la base se 
puso un pequefio tapón de lana de vidrio, ~e le agregó el éter de petró
leo, se dejó caer una pequefia capa de arena lavada, de 0.5 a 1 cm. de 
t>spesor; luego se le agregó una cantidad conveniente de alúmina neu
tra Merck ó de ácido silícico, según se requiri6, que se dejó caer e:1 pe
quefias porciones golpeando el exterior ele la columna con un agitador 
que tenía un capuchón de hule; una vez que se terminó la alúmina, se 
puso otra capa de arena como la pl'imera y un trocito de algodón. 

Una vez preparada así la columna, se dejó salir el éter y se agre
gü por la parte superior de In columna la muestra a estudiar, previa
mente disuelta en éter o en otro disolvente cuando fué necesario. 
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Se realiza la elución haciendo pasar los disolventes a través de la 
columna, en porciones de 100 mi. 

Las columnas cromatográficas se emplearon con los extractos de 
éter <le petrcíleo, acetona y etanol; fueron empacadas con alúmina ac
tivada y ácido silícico y como eluyentes se usaron: éter etílico-acetato 
de etilo, acetato de etilo. acetato de etilo-acetona, acetona y acetona
etanol. También se uscí: cloroformo, cloroformo-acetato de etilo, ace
tato de etilo-etanol y etanol. 

Se recogieron las fracciones, las que se evaporaron y pesaron: se 
observaron y se juntaron cuando fueron iguales, y se procedió a un 
examen posterior. 

/IJ¡.;:\'TIFICAC/0.\' f)f;; l'WSCll'IOS ACTl\!OS: 

En la identificaci<'in de los compuestos aislados se emplearon los 
métodos y técnicas usuales de: análisis elemental cualitativo y cuan
titath·o; determinación de puntos de fusión, espectro ultravioleta e 
infrarrojo, grado de ionización. espectro de resonancia nuclear mag
nética, preparación de derivados y cromatografía en capa delgada. 
(19) (20) (21) (22) (2:1) (2·l) (2fi). 

AC/DOS (22) 

A 5 mg. del compuesto disuelto en etanol se le agreg6 bicarbonato 
<le sodio, si se observa desprendimiento de un gas la prueba resulta 
positiva. 

ALCAl.,OIDES: (22) 

a) Ueacfil'll d1· Dn1¡¡1·mlorff:-Solucitin de bismutiyoduro de potasio 
que forma precipitado,;; café rnjizos. Se disolvieron 8 gr. de sub
nitmto de bismuto en :w mi. de ácido nítrico concentrado y se aña
dió lentamente esta solución a una solución concentrada (en muy 
poca agua) de 22.7 gr. de yodr ··o de potasio. Cuando hay .alca
loides aparece un precipitado. 

b) Rt·ctdi 1•0 <11· ilfoyl'l'.-Soluciún de mercuriyoduro de potasio. Se 
disolvieron 1:3.55 gr. de cloruro mercúrico y 50 gr. de yoduro de 
potasio en agua, aforando a un litro. La mayor parte de los al-
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caloides dan un precipitado blanl'o a(m cuando estén muy dilui
dos. 

<.') lln1cfit·o ,¡,. Acitlo Silicotú1111sfiro.-Forma precipitados blanque
sinos. Se disolvieron 12.0 gr. de ácido silicotúngstico (SiO~. 12 
WO,, 2HH,O), en suficiente agua (80-90 ml.), aforándose a 100 
mi. Se añ'adic'1 una solucic)n de alcaloides en ácido clorhídrico al 
1 ( ( . 

. ·\UJEHIDOS: (22) 

l~n1rfil'O <11· Tol/l'lls.-En un tubo <le ensayo se pusieron 30 mg. 
del compuesto, se le agregaron 2 mi. del reactivo recientemente pre-
1mraclo, se agitó el tuho y se dej<l reposar durante diez minutos, luego 
se puso en baño de ag-ua a :1i)' e por cinco minutos. 

Un precipitmlo de plata en forma de espejo en la pared del tubo 
indica prueba posith·a. 

CARBOH/DRATOS: (22) 

Rt!actirn d1· Fl'l1/i110.-Se colocaron 2 mi. de la mezcla de la solu
ciün A y de la soluciün B del 1·eactivo en un tubo de ensayo, se le aña
dieron 20 mg. rlel compuesto y se calentc> en baño maría durante 
f> minutos. 

CETONAS: (22) 

a) En una placa excavada se colocaron 10 mg. de la muestra disuel
ta en etanol y se le agregó g-ota a gota una solución de 2.4 dinitro
fenilhidracina en etanol y ácido fosfórico; la formación de un 
precipitado rojo-anaranjado o amarillo indica que la prueba es 
positiva. 

b) Prudm tld Yo<lof11r11w.-A la muestra disuelta en dioxano se le 
agregaron unas gotas de hiclr!lxido de sodio al 10'i (hasta alcali
nizar) más unas gotas de lugol; una coloraci6n amarilla indica 
que la prueba es posith·a. 
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J.:STBIWLES: (2!l) 

Rt•<1cti1~0 dt• I~i1•b1T11w1111-lforclwrcl.-Se añadió una gota ele ácido 
sulft1rico concentrado a 1 mi. de anhídrido acético helado y 1 mi. de 
cloroformo y se observaron las coloraciones después de intervalos de 
tiempo (2, !l, 10 y 20 minutos). 

a) lfr<1cfil'C> d1· doruro fhrico.-(Dh;oluciones no acuosas). Se di
solvieron 30 mg. del compuesto en 1 o 2 mi. de cloroformo. Se 
agregaron 2 gotas de la siguiente disolución: Se disolvió 1 gr. de 
cloruro férrico anhidro en 100 mi. de cloroformo, se agregó 8 
mi. de piridina y se filtrü la mezcla. Se anota el cambio. Unas 
gotas del reactivo cbrán coloraciones azules, verdes o negras por 
la presencia ele fenoles. 

FLA l'ONOIJJE'S Uf:DUCIBLE.'S: (25) 

A 1 mi. de muestra se le agregó 0.5 mi. de úcido clorhídrico ~l 
lOr,t- y 2 limaduras de magnesio. Una coloración roja indica que la 
prueba es positiva. 

Rt'acti1•0 de Cloruro f érrico.-l gr. de cloruro férrico en 100 mi. 
de agua destilada. Unas gotas de este reactivo dan coloraciones azu
les o verdes con extractos conteniendo taninos. 

/,\TSA TU RACION BS: (22) 

Se empleti el método de hidrngenaci6n de Beown~. 

IN SA TU UACION ¡~·s .vo 1'/•,'UM nv ;\L/i,'S. (24) 

A unn pequeiUl cnntidacl de muestra se agregaron unas gotas de 
tetranitrometano en cloroformo; una coloraci<ln amarilla indica que 
la prueba es positiva. 
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APARATOS EMPI.,E,'A.DOS EN DETERMINADAS 
TECNICAS DE t\NAL/SIS 

f;s¡U'cfros dt• al1so1 ció11 1·11 1•1 i11fn1rrojo: Se usaron un IR-5, Beck
man y un Perkin-Elmer 21. 

b'sp1·cfros cfr al>sorrió11 1·11 l'l 11lfnr!'iol1•tct: Se determinaron en un 
aparnto Beckman DU con alta semiibi.lidad dentro de los límites de 
220 - 250 milímicras; la temperatura fué de 25ºC y el disolvente eta
nol. Se tomaron valores tanto de absorbancia como de tmsmitancia 
n longitud de onda variable y se trazaron las curvas correspondien
te:;. 

Prrnfos dt• f11sió11: Los puntos de fusión se determinaron usando 
una platina de calentamiento Kofler de 0-360"C. 

Sublimcrció11: Estas ~e efectuaron en un sublimador conectado a 
una línea ele alto \'acío. 

Dd ,., mi1111ció11 <fr C11 rlw110 - H i<fróut·no: Estas determinaciones 
fueron hechas en un aparato Carbon-1-Iydrogen Analyser Coleman, 
modelo No. 38 (registrados como Lab. I.T.E.S.M.) corroborados al
gunos de ellos en los laboratorios de Alfredo Bernhard en Alemania. 
(registrados como A.B.) 

Dcfermi11crció11 d1· 1·s1wcfl'os di' Rnwmwcict Nttcfrctr Ma011ética: 
Esta determinacit)n fué hecha en un Varían A-60 por el Dr. José Luis 
Mateos, a quién se agradece su colaboración en el Instituto de Quími
ca de la Universidad Nacional Autónoma de México. 

Otra determinación se hizo en un Varian A-60 en el Departa
mento de Química de la Universidad de 'I'exas. 
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PARTE EXPERIMENTAL 

El Ani\lisis preliminar se hizo con el material recién recolectado, 
seco y molido. 

Se trabajcí con el extracto de éter de petróleo, con el de acetona 
y con el ctan<ilico. 

A).- Amí/i.-;i.~ ¡m·li111i11ar. (~5) 

En una bolsa hecha de lino se pusieron 40 gr. de la muestra Ma.m
m.illaria n111zo11ii, la cual se amanó con un alambre delgado, ponién
dose luego clenfro ele un \'nso de precipitados de paredes altas en que 
iba la mezcla de: etanol-1\c. acético-agua (200:50:6 V /V). 

Para fa\·orecer el reflujo, se cubrii'1 el vaso de precipitados con 
un matrnz de fondo plano redondo, el cual actuó como refrigerante. 

Se 1·eflujú durante ,¡5 minuto::. al cabo de los cuales se filtró. El 
filtrado de color café amarillento al enfriar se enturbió, separándose 
un escaso precipitado. El filtrado dió positiva la prueba de Dragen
dorff para alcaloides r la de cloruro férrico para fenoles y negativa 
Ja de ácido clorhídrico r magnesio para flavonoides reducibles. 

Con parte del mate1·ial molido y seco se hicieron las determina
ciones generales que se l'fümmen en la tabla No. III. 

1. NITIWGENO. fü• Pmpleú el método de K.ieldahl l~l) 

:l. l•'IBHA CIWDA. l~!I) 

·l. Cl•:NIZAS. C!I ). 
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rial sublimable, con un punto de fusión de 104-1:~5''C. (Kofler), asig
nlindose la clave EP-.AB-S. 

El filtrado anterior se lievli a sequedad en el evaporador. El re
siduo EP-AC de 148 gr. ( :3.6•1'"< ) , material resinoso de color verduz
co, se extrajo por decantaci<ín con una soluckín de bicarbonato de so
dio al 5~<. Esta solución alcalina no di<'> precipitado al acidularse. 
El residuo se saponific6 con 1:20 mi. de hidróxido de potasio en solu
ción alcohólica al 10r;-; , reflujándose durante 11 horas, al cabo de las 
cuales se evapor<Í el alcohol etílico, separando el residuo y se extrajo 
con 3 porciones de 7f> mi. de éter n-butílico. Los extractos se junta
ron. A las sales residuales se les dió la clave EP-.. 4CS. 

La solución <le éter n-butílico se arrastró con vapor de agua. Al 
precipitado residual, de rn gr. (.U)';), se le dió la clave EP-ACT, pre
sentó aspecto resinoso, de color café. En cromatografía en capa 
delgada (disolvente: butanol-ác. acético-agua) (75:15:10 V /V) no se 
observaron manchas, ni con la luz ultravioleta ni con vapores de yodo, 
ni tampoco con el ácido sulfúrico al 85' (. 

7'U .. 41'11MI E.\'TO lJf,'L NP-.·\U-S: 

El i>esiduo E.;P-A/J-S, se purificó por sublimación dando un sólido 
blanco con p. fusión 111- ll:l'C. l Klofler), soluble en etanol. En cro
matografía en capa delgada ( butanol-1\c. acético-agua 75:15:10V /V), 
con luz ultravioleta di(1 una mancha Rf 0.71. Fueron positivas las 
pruebas de Tetranitrometano, la ele cloruro férrico en etanol (colora
ción azul verdosa), y la de yodoformo ~· la de la 2.4-dinitrofenilhidra
cina, que clicí un pl'eeipitado rojo. 

El espectro infrarrojo (Fiµ;. :.n, mostrti máximas a 3500 cm-1 

(OH), :\000 cm-' (-OH:), lli70 cm-' (C- O conjugada), 1590 1505, 
14fi0 cm-' (co1'1'esponclicntes a fenil sustituiclo), :2920 cm-1 (CH:i) y 
11 :!f1 cm-' ( -C-0-). 

¡.;¡ espel'tl'o ultrnviolt!ta, disolvente etanol, mostr<í máximas de 
11liso1·t·ic'111 a :!:!!I mu, :\71i mu y :mi mu. 

I•:l l'SPl'l'll'o de ltN.l\t. ( Fiµ:. :\) most1·c'1 dos multipletes a 2,r,f)t y 
:t.~:!' t•o1'1'es1iondil'lllt•s a pl'Olonl':-1 111·om1ítkos, multiplelü a ·1. lf>1 co
l'l'l'l'IJ>on<lientu a un prolcín fenc'1lh~o y un :-;ingulete 11 fl.0í>1, correspon
diente 11 lt'l's protone1-1 dt• nwtilo unido a un carhonilo (Fig. 4) . 

. ,., -·· 
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El análisis carb1)n hidrógeno de E:P/ AB-S dió los siguienles re
sultados: 

C: 65.001 ,, H: H.71 ~.i (Lab. I.T.E.S.M.) 
C: 65.14 r• 

¡( H: H.10'r 0:28.77~(. (A.B.) 
Calculado para CH O 

9 10 a (P.M. 166.17). 

C: ()l),05 ( . 
( H. li.07)r O: 28.89% 

El peso molecular (método de Hast) encontrado (A.B.) fué de 
150. 

Se determinú un punto de fusi6n mixto con la acetovainillona, 
fundiendo la mezcla a la misma temperatura que las substancias 
J>lll'US. 

~tCETIL1\CION DI~'L E'P-i\Cl.-5 gr. de éste se reflujaron con 
10 mi. de anhídrido acético y !) mi. de piridina. El reflujo duró 3 
horas, se dejó reposar 1 () y se decantó sobre agua caliente formán
dose un precipitado de aspecto gelatinoso, ele color café. Se decantó 
el agua y se elimin6 el exceso de reactivo lavando el residuo con agua. 
Después se disolvió en éter n-hutílico. 

No se observaron manchas cuando un cromatograma en capa 
clelgarla, clesarrollaclo con butanol-úc. acético-agua (75:15:10V /V) se 
reveló con vapores de ycdo, ni tampoco con el ácido sulfúrico al 85~'<. 

La solución etérea de ilC/ acetilada, se pasó por una columna 
usando como disolventes benceno, cloroformo y acetato de etilo en 
proporciones variables. El material eluído no se pudo cristalizar y 
no se investigt) más. 

Una suspensión de EP-1\CS se aciduló con ácido clorhídrico; la 
resina foi'mada se extrnjo con éter etílico y la solución etérea se secó. 
Se 1lestilú al vacío y al destilado se le hizo la prueba para ácidos 
grnsos con el bicarbonato de sodio, resultando neg-ativa. 

J•,'X'J'U A<"l'O /~'.V 11< 'J•,"l'ON A. 

l•:I extmdo aeet1i11il·o, ele l'olor café ub:-1curo, se evnporó a pre· 
:-1i1í11 1·educida lit•Jando r1:u.1 g-1'. ( 1.87 '.; ) ele un residuo resinoso BC 
soluhle t•n t·lo1·ol'o1·mo. Por c1·11matogrnfí11 t•n capa delguda usando 



Fi)!. :! - Es1wetro Infrarrojo del EP-AB-S. 
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como disolvente butanol-iic. acético-agua (7i>:l5:10V/V) y como re
velador vapores de yodo cli<l una mancha atmnrnjada, Rf 0.6 con luz 
ultrnvioletn una mancha azul celeste Rf O.ll y con el i\cido sulf\1rico 
color café, Rf 0.li. 

El residuo ne se arrastró con vapor de agua, quedando el resi
cluo F:C (l); el agua residual RC (2); r el destilado BC (3). 

El residuo ne ( 1) ele color café obscuro fué soluble en etanol 
caliente, pesó :H gT. se extraj<'1 con tres porciones de 120 mi. de éter 
isopropilico, las que no se trabajaron. El residuo BC ( 1) se volvió 
a extraer con tres porciones de t>ter ele pelrlile:l (30-GO"C p.eb.) este 
extracto tampoco se t rahajú. El residuo se lavó con 100 mi. de 
hicnrhonato ele sodio al ii' i, al acidular este extracto no se observó 
precipitado, por lo que se descartó. Al residuo se le hicieron las 
pruebas de Liebermann Burchard y la de 2A-dinitrofenilhidracina 
resultmulo ambas ne¡.rali\'as. 

El residuo ne ( 1) con un peso de 21.66 gr. (7lV(), soluble en 
benceno, se pasci por una columna cromatogrMica con 200 gr. de 
alúmina activada marca Merck; como eluentes se añadieron suce&i
vamenle cloroformo, benceno. acetato de etilo, acetona y mezclas de 
ellos en proporciones de 9: 1 ; 7 :a; etc. La separaci<Ín fué pobre por 
lo que se juntaron las fracciones obtenidas y se evaporaron recogién
dose un 50~(- (13.72 gr.) del residuo /JC (1). Se montó una segunda 
columna con lf>O gT. de alúmina activada marca Merck y se perco
laron 2 gr. de /JC ( 1) disuelto en cloroformo; las fracciones obtenidas 
se trataron de cristalizar sin éxito. 

100 mg-. del residuo ne ( 1). se trató de purificar por sublima
cilin al alto v11do (lXlO-'mm.) no obteniéndose sublimado. Las prue
bas con dife1·· ·1tes fracciones fueron negativas con 2.4-dinitrofenil
hidrncina. No se in\'estigú mús. 

/•.'.\:'/'NA< "/'O <'0.\' /•,"/'..l.\'0/,, 

8l' t•va po1·c'1 l'l t•x t rado l'la 11úl ko a ¡>1·es10n 1·educ ida, ohte11 lonclo 
1111 l'l•siduo rusinoso ele 170 gl'. ( ·IB',i ) , iclenti fkúndolo t•on In dnvo 
CC. Por c1·omatof,trttfí11 en capa delgada, usan1lo como tllsolvento 
1·lorofo1·1110-nwt111wl (8f1:lf1V/\') y ohse1·vando con lui ultl'llvloletn so 
1qu·1•1•i111·011 ·I m1111eh11s d1• l'olol' awl 1·eleste con IH O. In; 0,:\0; O,.I:?; 



0.48. Con vapores de yodo() manchas de color naranja con Rf 0.10; 
0.30; 0..12; 0.7f> y 0.85. Con el ác. sulflirico :l manchas color café 
con Rf 0..12; 0.7G; 0.8ñ. 

Con una muest1·a en etanol el CC cfüí positiva In prueba de Dra
gendorff para alcaloides. 

Se tratcí de obtener un espectro infrarrojo, no logrúndose por 
ser la muestra ce insoluble en los disolventes apropiarlos, y no for-
1m1¡· pastilla con el bromuro de potasio. 

El concentrado CC se extrajo con 100 mi. de ácido clorhídrico 
al 2';. sepanindose la fral'ci<.>11 irnmlul>le de la solución ácida (1); a 
f~sta se le hií:o la prueba de Dragendorff para alcaloides, resultando 
positiva; la soluci1·m ( 1) se alcalinizú con hidróxido de amonio y se 
extrajo con 100 mi. de l'loroformo, separando la fracción clorofó11nica 
(1) se extrajo l'Oll úcido clorhídrico al 2~;, sepaníndose la capa cloro
fcírmica (11) y la soluri<in ácida (2), la solución ácida dió positiva 
la prueba de akaloides con Drag-endorff. En cromatografía en capa 
delgada túmndo como disol\'ente cloroformo-metano! (85:15V /V), al 
ser observada la cromatoplaca con luz ultravioleta mostró 4 manchas 
con Rf O.Hl; 0.27; 0.75; y 0.81 de color azul celeste y dos con Rf 
0.71 y 0.88, de color \'ioleta. Con el reactivo de Dragendorff se obser
varon dos manchas de color naranja con Rf 0.27 y 0.71. 

La soluci1ín ácida (2) se alcalinizó con hidróxido de amonio for
miindose un precipitado .4/.,C (A) de color café y aspecto resinoso. 

La solución alcalina A/_, se alcalinizó hasta pH 12, se añadió lue
go solucicín de hidróxido de sodio al 10'( y se extrajo con 100 mi. 
de c:lol'Ofol'lno, separándose la solueión clorof6rmica. Esta se volvió 
a cxtrae1· con ¡¡o mi. ele ácido clorhí<ll'ico al 2''i, se separ<Í el cloro
formo (111) .\' la soluci<'m :icida (:q ésta se alcali11izcí con hiclr<ixido 
ele sodio al IO'í hasta pll 11 fo1·mú1Hlose un preeipitado AL<: (1\a) 
1•011 lns mi:-111111s l'arad111·istit·as que el .·l/,C A) ju11t1índose con éste. 

Al lll'l'<'ipitado .·\U' (,.\..\11) 1·011 u11 fll'SO dt• ·l.i> gT. clt! llHJWt•to 
l'l'Hi1111s11 ,\' di' 1'01111· c·af<'• sl' lt• hi<'it'l'oll 11lµ;1111as p1·u1•hns: 

l. C'on 1;1 l
0

11'ido :-111lf1i1·i1•0 h11l10 d1•:-1p1·1•11di111it•11lo clt• 1111 ~llH, 

' 1 <11111 l'I H1•11div11 d1• :\l111·q11i.~ pa1·11 anillos 111·01111Hi1•os fuó nllgntlvn. 
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INTENTO /Jf: ACET/l,ACION DE/_, ALC ( AA11). 

A ,¡ gr. del precipitado 11LC ( .AAH) se le agregaron 10 mi. de 
anhídrido acético y 5 mi. de piridina, se reflujcí durante 2 horas y 
se dejlí en reposo tocia la noche. Se vertió sobre agua destilada ca
liente no precipitando. Se destillí casi en su totalidad recogiendo de 
nuevo el precipitado. Se le hizo la prueba de nitrógeno por el método 
de Larnmigne reimltando negativa. 

Se tratü de cristalizar usando dh~olventes de polaridad creciente, 
no habiéndolo logrado. 

No se in\'estiglÍ mús . 
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V 

DISCUSION Y CONCLUSIONES 

Et compuesto EP-AB-S, dió positiva la prueba de lH 2.4-dinitro
fenilhidrucina y la del tetranitl'Ometano, confirmándose la presencia 
de un carhonilo tipo cetónico. 

La prueba de yodoformo que fué po:;;itiva confirmó la presencin 
del agrupamiento. 

La prueba del cloruro férrico en etanol que dió una fuerte colo
ración verdesa, con fi rmti la presencia de oxhidrilos fenólicos. 

La 2.4-dinitrofenilhidrazona era de un color rojo, característica 
de cetonas aromáticas. 

El espectro infrarrojo (Fig. 2) de los cristales EP-AB-S, obte
nidos por sublimación mostrti máximas a 3500 cm- 1 (OH), 3000 cm-1 

(-C-H), 1670 cm-1 (C-0 conjugado), 1590, 1505, 1460 cm-1 {corres
pondientes a fenilo sustituido), 2920 cm-' (CR,). 1125 cm-1 (-C-0-). 

T.'¡ I . I . . . EtOH .1·, espectro u trav10 eta mostro max1mas max 229 mu. 
EWH EWH 

(E= 66800), max 27Ci mu. (E.:.: 40900), max 304 mu 
(E=,!34180), lo cual confirm1í la presencia de un anillo bencenoide 
sustituido y conjugado con un l'arbonilo. 

El espectro de H. N. M. ( Fig. :n mostró dos multipletes a 2.1>111 

y a.22 1, COl'l'esponclientes a Jll'OtOlll'S lll'OlllÍlticos y multiplete 11 4, U')l 

cor1·espon1lhmte a 1111 prot1í11 fo111'11i1·0 y un singulete Ci.Of>1, 1•or1·e~pon

<litmlt~ a t1w1 p1·oto11l':-1 dt> nwtilo unido a un ca1·honilo. 

1'111· la han da 1111 :li100 1·111- 1 d1•l 1•:-itll'l'l 1·0 i 11 f1·n1·1·ojo, <'l 1•unl lum · 
l>it'!ll m1w:-1t1·n lm1 l111111lns xxo y H 1 o 1·m- 1

, que :-1u1.dm·1•11 111111 suhslltu· 
l'i1'111 1•11 l'l 1•sq1ll'll't11 tlt• Hl'l'loft>1101111, 1•1i111i11n11do adenu\s v11rl11K cl1• los 
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diez posibles isómeros estructurales, aunque es posible confil'mar la 
estructura de EP-AB-S, por otros medios físicos y químicos, se buscó 
en la bibliografía informacit>n sobre los isómeros de fórmula 
C

9
H O . Se encontr1í que los datos físicos coincidían con los de la 

• 10 :i 
Apocinina (acetovainillona) ó 4. oxi-3-metoxi-acetofenona. Quedan
do demostrado que el EP-AB-S era acetovainillona con un punto de 
fusitín de 111' -113c·c. 

EXTRACTO l~'T.·\NOUCO. 

En e.<ite extracto fué positiva la prueba de Dragendorff para 
akaloides, no habiéndose logrado purificar éstos por cristalización 
fruccionacla ni por columnas t·romatográficas. 

31 
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