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I KTR ODUCCTION

El presente trabajo que se realiz) en el laboratorie
de cantrol de A. Rueff y Cla., tiene por objeto el facilitar-
la determinacidn cuantitativa de alcalpldes en los extractos-
vegetales, tan ustdes en la Industria Farmacettica.

Diche trabajo se sfectuc en extracto blando de nuez-
vémica y se puede generalizar para tedes los productes de ag-
te tipo. Las determinacicnes fuercn basadas en métedos ofich
nales cemparéndoles cnn el nuevo matodo de cambio de iocnes, -

coh aplicacion del espectrafothmetro.



- MATERIAL Y METODOS -~

Para la determinacién cuantitativa de estricnina en ex
tractns de nuez vomica, se ha utilizadn desde hace muchos afles,
el métrdo oficinal (1), encentréndose siempre dificultades para
su oxtraccion, ya sea al extrasr lod alcaloldes de la tintura -
pues suelen smulcinnarse las impurezas ceh 6l seolvente haciendo
imposible seguir la determinacidn, & muchas veces la destruccifn
de la brucina cen Adcide nitrice nn ss completa y al terminar se
pbtienan resultadns errdnens. Ademds existe el hecho do lp len

to del ensayn, ya que se efectila en un tiempe promedio de 6 a 8

b
horas.

138 por @so que se han hechpo numerngas investigaciones ==
can ol objete de mejorar el métndo oficinal, tanto en técnica -
colo en tiempa de ensayn;

Entre los estudios que se han hecho al respects tenemos-
primeramentse pruebas de precipitacidén efsctuadas por Wachmuth ~
(2), determinaciones col rimétricas reportadas por Rolland-Le--
clercq (3).

También ha sido estudiada la separacién cromatogréfica -
de estricnina y brucina usando alimina de ensayn pnr Reimers, -
Gottlieb, Christensen (4), y otroa (5,6). Dentro de la rama de
cromatngrafia se han utilizade diversrs tipns de ésta, entre -=-
8llns estan la crematcgra '{a ascendente en papel estudiada per-
Mosnard y Boussemart (7}, cromatografia en papel en dos di-—=e-

racclenes usada por Vell, Krngerus, y Tudarman (8). S=e ha ensa
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yads tasbidn determinal esiricnina y brucina per mierocroma--
tngrafls en pepel (9,10), teniéndmse la ventaja de necesitar-
una cantidad de muestra pequeila, pern Se encrntro que era ne=-
veuuTio establlizar el papel en que se coarre el cromatograma-
24 heras, ln que descarta el métndn. Se estudio también la -
posibilidad de una determinacién de andlisis par adsercinn =--
(11) y después este mismp andlisis usande un electredo de an~
timonies (adsercion electrométrica) (12). Otras técnicas han-
81dn usadas entre ellas tenem~s la determinacidn petenciomé--
trica de estricnina y brucina repnartada prr Rimattei y Otto -
(13), los cuales precipitan las alcalnides excesa de acide pi
cerelAnicns en alerhol, el liquide snbrenadante se semete a una
titulacian pntencinmatrica teniendn un percentaje de errar =--
muy pequeiln; el incenveniente de aste métedn es su lentitud,~
pues se tiene que dejur sadimentar el precipitado 4 horas.

Han side repmrtades métadns espectroafntendtrices simul
tdnens para la determinaciAn de estricnina y brucina (14,15~
y Bhattacharya y Ganguly (16), examinaran las desviacicnes de
la ley dea Beer que pueden ncurrir durante tales determlnacic-
nes.

Se han descrite tarmbién andlisis basadns en técnicas -

cambiadnras de lenes (17,18). Los primerns ensayns de esta -

naturaleza se hiclaren colacande la resina sintética en colum
na, efectuandn un prncesn semejante al empleado on la crematp
grafia can alumina (19).

Heclentemente Piantadesi (20), sugiris un ensayo mejor
basade en reginas cambladnra de cationes. Este procedimiente

.
~frecia wlgunas ventsjas porn el métedn entranobe le remgeian
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de la brucina por oxidacidn seguida de una tedinsa extraccisn
de la estricnina.

Revisande el métndn nficinal de snsayo (1) y el traba.-
Jo de estns investigadores, se observa que subsiste la necesl
dad de un ensayr mhs rdpide para la determinacidn de estricni
na en extractps de nuez vAmica, El presente trabajn describe
aste ensayn a partir de extracto blando de nuez vomica, apli-
candn los mitndns oficinales y un métedo de camble de ienes.

Métndas Oficinales.-~ lo. Control oficinal de extracte

blande de nuez vémica seglin la Farmacopea Sulza (21).

En un embudn de separacion se diluye un g. de extracte
en 5 ml de agua, 50 ml de clarrfermo y un ml de ampniaco con-
centrado. Se agita vigeresamente media hora, se deja reposar
y después de separar las capas se filtra en papel abiertes.

En un erlenmayer de 150 ml se cnlocan 45 ml del filtra
dn de 1la solucién clornfAarmica que equivale a 0.9 del extrace
to. Se evapora & barn maria, se recnge el residuo con 5 ml -~
alenhel evaporéndese y vnlviéndese a redisnlver en § ml de =-
alcohol calentandn ligeramente. Se agregan 5 ml de acldo - =
clorhidrico 0,1 N, 5 gntas de rolo de metilo y 30 ml de agua-
doestilada re:lentemente hervida y enfriada, se titula el - ~=
excesn de acider con snlucion de hidré#ido de sndio 0.1 N hag
ta desaparicitn del calar rojo. (Gsese microbureta).

Un ml de Acide clorhidrice 0,1 N e3 igual a 0.0364gs.-
de alcalnidas.

26. Dnsificuaclén de alecalpldes tntales en tintura de-

nusz vemica,
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En un matraz erlenmayer de 200 ml se evaparan a bafio mg
ria 40 ml de ls tinturas de nuez vémica hasta reduccién a 5 ml,
después de enfriar se recupera el residup con 50 ml de cloro=-
formo y un ml de amaniace concentrado, se agita vigorosanante~
media heora. Ademds se alade un g de goma de tragacanto en po}
Vo y se agita vigeresamente, Se flltra sabre algedan hidréfi-
lo en un matraz erlenmayer, 40 ml de ls snlucisn clorofarmica,
que equivalen a 32 de la tintura se evaporan completamente a -
bailn maria, el tesidues s recupera con 5 ml de alcohel y s8 -=
eveporan & sequedad, se vuelve a recuperar con 5 ml de alcohol
se calionta ligeramente y se efladen § ml de acido clorhidrice-
O.I.N, 5 gntus de rojn de metileo y 30 ml ds agua recientemente
hervida y enfriade, ss titula con una solucign de hidroxido de
spdip 0.I.N hasta dssaparicidn del color rojo (microbureta)e.

Un ml de &cido clorhidrico G. I N = 0.0364 g de alcaloi
des.

3n. Ensayn de estricnina en tintura de nuez vomica.(22).

La tintura de nuez vomica contiene en ceda 100 ml no me_
nns de 105 mg ni mas ae 130 mg de estricnina.

Ensayot Se pasan 200 ml de la tintura de nuez vomica a-
un matraz y se adaden apreximadamente 5 ml de acide sulfirice-
0.1 N o on cantidad suficiente para hacer la mezcla acida al -
tornasel. Se evapnra a bailp marin hasta un veolumen cercann a-
10 ml, se pusa a un ratraz velumétricn de 50 ml usande 30 ml -
de agua para el lavadn, enfrie, alnre con agua y mézclese - --
bien. Se deje Tepmsar unecs minutes filtrande a través de un -

filtrp sece, rachazando la primera parte ded riltr&do, 80 alca



liniza ligeramente can amoniaco srlucién reactive y se extrae -
c¢nn parcinmnes sucesivas de cloraforme hasta que la extraccion -
seaa complata.

Se fii;ra cada extractn clor~formice en papel saturadeo -
can clornfrrmn. Cuidadnsamente se evaporan los extractos clorg
fofmicas hasta sequedad a baile maria, se disuelve el residuo ca
lentandn cnn lS‘ml de dcidn sulfirico aproximadamente al 3 %, -
enfrié a 250°C y afiada 3 ml de una mezcla a partes iguasles de --
&dcidn nitricn y una seluciin al 5 % de nitrite de sndio en agua.
Deapuds de agitar esta mezcle se deja reposar exactamente lo ml
nutes a tomperstura ambiente. Despuds de pasadn aste tlempo se
coloce la snlucion reoje innediatamente en un embude de separg--
ciAn ceonteniends 50 ml de clarsforme y 15 ml de snlucidn de hi-
draxide de s~dio (I & 10) lavandm el matraz con agua, aiiadiendo
el agua de el lavado al embudo. Se aidade suficiente cantidad -
de snsa (I a 10) al embudn para que el cantenido sea alcalino ~
al ternasol, ¥y después agréguese un exceso.

Se agita fuertemente la solucisn por 10 minutes y déjen~-
se separar las dos capas. Se pasa la capa de cloroformo a otro
embudn do sepsracidn y se repite la extraccion con porciones -
adicirnales de clorsafrrmp hasta que el slcaloide 63 completamen
ts removido. So aradon 10 ml de agua al extracto cloroformico=-
combinadn, se agita fuertemente y ge ariade un pedazo pequetlo de
papel teornasnol rejeo. E1 indicador debe serlalar una ligera alcg
linidad. S1i el angua despuds de agitar cen el cloraformo @s - -
fuertercnte alcalina, se puasa el clornformn & otro embudn y se-

- T A ~ e
agiie cenl oiros 10 ml de agua. Ou filira & traves de papel £il
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tro o algndon saturedo con clornfermo en un recipiente. 8Se la-
va el papel filtro con clorafermo callente y se afladen estos 1lg
vados al recipiente. Después se agitan los extractos acunsos -
comhinadns can 5 ml de clornformo, se pasa este filtrado a tra-
vés del papel filtro saturado con clornforme al recipiente con-
la seolucion clorafArmica.

Se evaporan los extractns clornférmicoes combinades culdg
dnsamente o baile marf{a casi a sequedad. 8e arade al residup ==
7 ml de 4cide sulfiriecs 0. I H, culdadnsamente medido‘y 30 mL -
de agua, se callonta ls mezcla a bailo marfa hasta que los alca=-
lpides se han disueltn y ha desaparecido el olor a clorafarmo.-
Enfrls a tempsratura ambiente y arlade una gota de rojo de metie
lo, se titula el exces~ de dclde can snlucidn de hidré 1o de -
sndio 0,02 1. Un ml de fcids sulfirics 0.1 N = 33.44 mg de eg-~
tricnina,

Cambiadnras de JIpnes,- (23) En estudios preliminsres -

868 hizo un intento pura sepsrar brucina y estricnina por técni-
cas cambiaderas de imnes. Se usd para este experimento Amber-
lita IHC-50 (Kh~m y Ha. 1) en sus ferma sddica, hidrogeno y amg
nin, empleéndnase diferentes condicirnes de pH. En razon de los
valores Kd (cnoficiente de distribucidn de cambio de icnes) pa-
ra estricnina: fuo crnsiderada como unidad para todes los sistg
mas estudiades, el usn de cate métndo con prophsites de separa-
c14n ne tuve valer.

Entonces se hize un intents para aislar los alcaloldes -
combinadas, dircctamente de un ensayc con tintura de nuez vAmi~

ca usandn Amborlita IRC-50. Se encentrs que habia uns adsor---
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cion catpliets de 1lns alcaleides en la forma hidragenads de la -
resine 8@justande 1o rucstra a un pH de 5.29 A abajo, De cuale-
quinr maners rensults gque habis une precipitacion de los princi~
sia8 calarides ¥ uns crprecipitscion licera de los slcaloldes.
Ere entencos necesaria uns purificscién preliminar.

Purificactén preliminer de alcaloldes.~ Baséndnse en ==
1~3 experizantes do Brownlee (24) y otreos, (la remocicn de prin
clpirs Coleridng) fue inventumds un aislamiento prsliminar de ~-
Ins nicaleides ¥ unn ronecdién de los principles cnloridas em-—-
pleanda un tratesientina an canjuntes de la tintura cen alimina., -
Be aAbtuve una Tetenclen sstisfactoria de color cuande 5 ml de =
la tinturs fuer~n agitedes Jjunto can 5 g de albmina (grado cro=
zatopréfice Morek). Fue acrmpanada de una elucidn selectiva de
alcalrnidss can alerhnl al 70 £.

Hats alucién en cnnjunto de los alcaloides. atiserbldos ~-
fue féicilmente gegulda de una cemparacion espectro-fotométrica-
de lns eluadrs, con la muestra ariginal y con pruebas semicuanti
tativas can rosctive de Meyer. Para la obtencicn cuantitativa-
de alcaleides se encantrd que era necesarie tratar la alumina -
can & lo manes 50 ml de alecohinl al 70 £. (se utiliza en porclo~
nes divididas).

La subsecusente adsarcion de les alcaloides en la Amberli
ta IHC-5C ers facilitada haclendn estns eluadns definitivamente
elcolin~e (pH do 8 & 10 per la adicien de snlucion reactivo de

dmenlsce).
*

Esludln sebre cembie de lones.- Alicuotas (25 ml) de -~

lag olundrs recegidns unteriermente, fueren pasados a través de
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¢nlusnas de resina (2 cm) conteniendn de 9 & 10 cm (anteriormen
te legvades y secadns) de Amberlita IRC-50 regenerada &cida, en~
porciones de escurrimiente de 1 ml por minute. Lns efluyentes—
fuernn reunides y dieran pruebas negativas con reactive de Me--~
yer.

Se hizm un exémen espectrrfatométrica de estas solucic--
nes usandn mndeln Beckman D U de espectrn fntemetro y celdas de
cuarzo, ¥ 86 obsarvo que las lecturas indicaban que habla mate-
riasles extraros presentes en los eluades de alimina que estaban
pasandn a través de la cerlumna de cambioc.

A cantinuacidén se muestra el espectro de abseorcldn de un
efluyente tipicn. Figura 1, curve 1.

También aparece en la figura 1 un plano de espectro de ~
abarrcion de un eluade de &liimina antes de pasar por el lecho -
de resina (curva 2), El esps:tre de gubstancias retenidas en -~
cambiador de icnes ha side ¢ lculada substrayendo graficamente-~
la curva 1 de la curva 2, 1% - ltande la curva 3, figura 1l; y -
ha side pasada a curva 1 en 1a Tigura II.

Por comparacién el espectro de absorcidn de una selucidn
preparada que centanga concentracicnes similares ds alcalpldes-
se muestra en la curva 2 de la figura II. La cercana cancordapn
cla de estas curvas indlca que lps alcaloldes adseorbidos en la-
Amberlita estin relativamente en condiclanes incentaminadas.

El tratamientr en cenjunto de alcalpides por cambio de e
ianns fus estudlade mezelande snlucimnes de estricnina y bruci-
na en alcohmal al 70 ¥ cen Amberlita IRC-50 dcida regenerada. En

BT | Y= * - 4+ - - A N ~ o~ T
un L)til‘lndn de canbuvie veriando ds 7 minutes & 25 hords. IDs -
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1{quidnz sobrenadantes fueron reunides y la resina lavada con-
aleohol de 70 £, estns lavadns fuereon tambidn recogides. La ~
resina cnteniende ol elcalolde elsorbido fue enteonces tratadp
con un eluyente particular =2n estudio.

Fueran nbtenides dates cusntitatives de la adsorcién de
alcaleides por cllculo del E (I 3, I cn), valores de los alca~
lrides en alerhinl de 70 £ y per la absercidn de los filtrados-
obtenidns en ¢l cicls de ndsnrcidn. Se hicleren axémenes eg--
pectrofatardtricns sn lss e~ndas de wixima absercicn (255,264 y
g2 m@).sa encentrd que ambes alcaleldes nbedecen la ley de »-
Beer (en una orden do cencentracidn 25 x 1074 g %), en estas-
longitudes de nnda. EL E (1 %, 1 cm) valeres usades en el cél
cula do cambin de 1mnes pusdon ser cbtenides de la figura III,
qua representa un espectre de absorcion de la estricnina y - =
brucina en alcrhnl de 70 4.

La facultad de la Amberlita para reter alcaloldes fue -
examinada baje diferentes condiciones, incluyendo crncentracig
nes variables de alcaloide, ol tiempo de contacto de la muege-
tra en la resina, gradn de agitacidn, temperatura y relacion -
del valumen de la muestra & la resina. Fue obtenida una coml--
pleta adserclidn cuande 10 o 20 ml de standards de alcaloides ~
(contenlende do 0.1 s 1,0 m¢ de alcaloides tntales por ml) 6 -
10 a 20 ml de elundes de dmina recogides en varias etapas fug
ran mezcludns per 15 minutes con 10 ml de resina. Fue necesa~
rio mezelar pars une cempleta adtsercidn. Las varlaclenes de -
tempsrstura n~ tuvieran materiulmente efectn en al prnceso do-

adsnrctén. Una ligers pérdida do alcaloide (estimada en un --
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0.7 %£) puede eliminarase usando pequeilas cantidades de alcochol -
8l 70 £ en lan nperacicnes de lavado.

fara 1n elucidn en conjunte de los alcaloides s8snarbides
fusren torzades en cnnsideracion uwna ssrie de sluyentes incluyeg
dn diversas cracentracicnes de écido sulfirice, clorhidrice, y-
sm~iiacn &n sclucimnes acunsss ¥ alenhalicas. fueron examing--
drg los efectnn del eluyente en la reszina, tiemwpo de contacto,-
tezperatura, sgitacién y relacisn del volumen del sluyente a la
rasina. ¥Fue segulis 8l procese do la eluci&n, comparando 1r -
sbsarcinn de lrs elusdes (usi fuers necesarip convanientemento—
dilufdns can ngua) cen seluciones conteniendo cancentracienes -
cenincidan de estiricnina y brucina,.

Se archivg la eobtencidn ceompleta dsl alcaleide adsorbids
tratando 4 veces la resina cen 25 ml de &cldo clorhidrico 0.1 K
en alcohel al 70 €. Durants cada tratamlento las mezclas fusron
agitadas y calentadas a 80° C por 5 minutos. S observo que con
todos los demhs eluyentes ss nbtienen cantidades incompletas de-
alealnides. En wa n~casisn los eluadns recogidos en estos expg
rimentos mastreban uns ligera turbidez que interferia en lag -~
determinncinnes espocirnfntomdtricas. Encontréndoss que era ng
cesarin filtrar & través de un cris~l poreso para obtener solu-
clones de abs~luta claridad. Tembién se notd que la resina mig
KA aumentaba lag impurczas selublos que podian interferir en --
la, medidns aspectrafatembtricas. La concentracion de estas =~

substancias en lan eluades Cinalus era llevada a uwn valor mini~

Mo per una purificucian cuidadnna de la vesina antos de usarse.

, e
El métadn de purificactén serh descrite despups. D6 cualquivy
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manera esté claramente estéblecida la importancia de prepsrare
clancns de muostra (blancns de reaina).

Estudins espectrofntrndtricns.- Para el exfmen espec-~-
trafatamétrice de serlucimnes contenlendo ambns alcalnides, fug
ran pre-arades mmuestras canteniondn concentracipnes variables-
de cstricnina en una cencentraclin f1ja de brucina y viceversa.
El srlvante fuo &cidn clernidrice 0.02 N #n alcohel al 14 E.

Fuer~n trrndas medidas duplicsdas de absnrclon para es-
tricnina (259 nm) y brucina (264 =mm). La figura IV representa
los resultadns de nst-s estudiss. Se puede nptar también la -
extrapnlacian an la cencentracisn C de los Cnmpnnenfes varige-
bles y J& un susment~ a los valeres de absercidn para ol compo-
nenta fija, que sen iddénticns con aquelles determinadns experi
mentalmente. Estes resultadss suglaren que en el presents ca-
80 lns efect~s de intaerferoncla Aptica, que pueden ocurrir - -
cuandns ambns alculstdes estén presentes en la misma solucidn -
(16) sen do naturaleza minima. De manera que la detarminacion-
simulténes ws;octraf~temétrice de les alcaloldes puede hacerse
sin camplicucién, Bl valer £ (1 %, 1 cm) para usarse en estas
determinacimnes ha side calculad~ de lnas puntes de interseccitn
de la figura 4 y puest~s en lista an la tabla sipuientes

E (1 %. 1 cm)
255 mpm 264 mm
Estricnina 346.9 289.9
Bructna 215.0 299.9
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PARTE EXPERIMSNTAL

Be utilizo un extructs Llanda de nuez vomica (Penick).

lo. 8¢ determind por cl métadn‘nficinul (22) alcaloldes
tntales sn el extracts blandn, obtenidndnse los sigulentes re--
sultades en g %t

10,63 g % 4o alceuleldes totales.

10.98 g 2 ¢ o "

8o pach el pramedis de eatns resultadess

10,80 g &
¥ 38 hiclermn lns cdlculm~s para nbtener una tintura que tuviera
0.25 g do alcal~ldan por ceda 100 ml de la tintura.

Esta tinturs ss hizs do scuerdn con la Farmacopea Sulza.
Disnlviendn primers la cantidad apreximads que se pesn dal exe--

tracta blanda cnn alenhal ul 70 4. se pasa & un matraz aferade,

A
30 lava can parcisnes sucenivas de slenhel el reciplentr donde-
sstabo el extraucts ¥ o3t~s lavadns se van reuniendn en el matraz
anteriarzento citade el randege,

2n. Una vezr hicchn lz tinturs se procede a determinar al
cdloldas tntales an la tintura pary camprabar su crntenidoe.

Los resultadey obtenidns fuercn las sigutientest

0.208 g 4 do alculatdes tntales en tintura.
n

0,264 ¢ g It n u

30. Despubs se determins cstricnina en la tintura por -

el Mél:ﬁdn afictnal (21).

Obteniéndass lns siguientes resultadns en mg 1CC ml de -

*
\'I“t‘urﬁ.
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PARTE EXPERIMENTAL

8e utilizd un extracts blandn de nuez vémica (Penick).
__lo. Se determind por el métndo oficinal (22) alcalpldes
tntales en el extracto blandn, obteniéndnse los sigulentes re--
sultadns en g %t

10.63 g % de alcalpldes totales.

10.98 g & " "

Se sach el promedio de estns resultadess

10.80 g %
¥y se hicieron los cldleculps para obtener una tintura que tuviera
0.25 g de alcalnldes por cada 100 ml de la tintura.

Esta tinturs se hizo de acuerde con la Farmacopea Suiza.
Displviendo primern la cantided aproximada que se pess del ex--
tractes blando con alephnl al 70 %, se pasa & un matraz aforado,
se lava cnn porcicnes sucesivas de alcehol 61l recipients donde-
estaba el extracto y estos lavadns se van reuniendn en el matraz
anterisrmonte citade af~réndose.

2n. Una vez hecha la tintura se procede a determinar al
caloldes totales en la tintura para comprabar su cnntenido.

Ios resultadns obtenidns fueron lens siguientes:

0.268 g % de alcaloldes tntales en tintura.

0.264 2 7{ n 1 1 1] "

30. Despuds se delterminé estricnina en la tintura por -

el métodn oficinal (21).

Obtenléndose los sigulentes resultades en mg 1CC ml de -

tintura.
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- 132-mg 100 @il de tintura.
115 mg 100 ml " "
4n. Prncedimientos de onsays propuestos
Preparacién de la resina.- Aprnximadamente 100 g de Ame
berlita IRC~50 (H) gradn analiticn, se purifica por destilacién

a8l vaper 3 heras. Despuds se afiaden aproximadamente 200 ml de -

srluciAn de hidrAxids de sedio 6 N, la mezcla se bats ocasional-
mente en un perindn de 24 horas, decanténdose el liquide sebrens
dante. El tratamientn se repite usande 200 ml de &cido clarhi-=
drico 6 XN comn reactive. La purificaclén de la resina se conti-
nde repitiendn estns cliclos &cldr~bdsicas des veces mas.

Al final del tercer tratamiento 4cido, se afladen 100 ml -
de acido clorhidrico 3 N en alcohrl al 70 %. La mezcla se agite
acasicnalmente durante un perindn de cantacto de 24 horsas.

El exceso de &cildn es decantado y la resina es lavada con
agua deinrnizada hasta que los Ultimos lavades estén libres dsl -
i6n clorn, indicade cnn selucisn reactivn de nitrato de plata, -
1a resina se guarda bajs alcnhel de 70 € hasta que se utilice,

Técnicat
Se cnle:an en un recipiente 10 g de alimina (grado cromatografi=-
cn) con 5 il de la tintura de nuez vamica y se ailade en seguidae
5 ml de alceohnl al 70 %. Se prepara un blance usandes 5 ml de --
alcrhol en lugar de la tinturag

Se agita la mozcla de allmina prr cincs mirutns, se deja-
sudimentar ol solido, y ol liquidn scbrenadante se filtra a tre-
vés de un filtrn de rapidez media, & un matraz valumétrice deo --

$C ml. La allmina en les paredes del recipliente son lavadas crn



- 15 -

pequenias pnrclones de alcohol 8l 70 %, filtrando cada frascida
en ol zatraz voluméirice. E1 vollumen del llquide se afora por
la sdicidn de lavadna subsecuentes de slcnhnl al 70 %.

10 =X del eluadn ajuatadns o un pH de 9 10 con selucién
reactivn~ do nm~nlaca, se afisden a 10 ml de la resina preparada
{provismenie lavads con pequedas percimnes de alcohol al 70 %).
Le morcls en conatanternarte aritsda durante 1% minutos usando -
un sgitadar can punts de pelietileno para evitar la trituracidn
de le resinn.~ Ls Tresine se deja sedimentar y el liquide sebre
nadante ae £iltrs ovilunde un pass excesive de paerticulas de -
resis al papel [iltr~, La resina o3 lavada cah dos porcicnes de
10 gl de aleshal al 7¢ %, Bl f1ltrsde y los lavados son descap
tadns. Bl amluds y el paprel f£ilir~ c~n trazas de resina, se -~
guardan pars ol sipgulente pugn.

Se ansden a la vesinu 2% ml de Acide clerhidrico 0.1 N -~
on alcohal &l 70 % y la zezela es calentada culdadosamente en -
baitn de vayer a SO C.  Lu resins es upitada suavemente por 5 -
minutes cen un agitader de punta de pelietilenn. Se deja sedi-
menter ls restna y ol 1fquidn sobrenadente se filtra a través -
del papel f1ltre v el embudm que se habla guardadoe. E1 filtra-
do se reune en un matraz volumdtrice de 100 ml y el procedinien
te g8 ropite usande 3 velOmencs adiclenales de 25 ml del aluyen
te. La reainu y lus paredes del reciplente y ol papel filtro -
san lavadas cen una pequens porcidn de eluyente, se afora y se=
rezela,

Unue nlicu~ta de 10 ml, se diluye con agua destilada a 50

ml en un satraz ve~lumétrice. Después de mozclar se filtra el -
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vacls en un crisel poreosn. Cuande se han recogido aprnximada-~
mente 10 ml del filtradn se determina su absercién, midiéndnla-

a 255 mm y a 264 mm cemparfndela con un blanco similar a la re-

La crncentracion de la estricnina se calcula per la solu=-

cion de las sigpuientes ecusclianes simulténeass

AP55ER = (346.9) (E) + (215.0) (B)

ASCSER = (289,9) (E) « (299.9) (B)
dnnde: E y B repregentan las cencentrucinones de estricnina y bru
cina reospectivamente y ACZ DR y AQéAmg representsn la absorews
clan de la muestro a 259 @z y s 204 ma respactivamente,

El valar ~btenids para ls veuacian antes mencimnada se ~=
multiplica p~r SCC pars canvertir s g de estricnina por 100 ml -
de tintura.

Bl tiempeo requeride para el ensaye es de aproximadamente-
de 70 minut~s y pueden ser anallizadas varias muestras simulténes
mente en men~s de ] mitad de nse tlempe per muestrs.

Substituyende lus locturas obtenidas en el espectro fnto-
metra purs nuestra tintura en estudie tenemnst
255 mpm) 0.150 = 340.9 FE 215 B
264 mm) 0,135 = 289.9 B 299.9 B
Estricnina G.130 g Lo ml

Brucins C.13% ¢ loo wl

st

Suma 0.265 g 100 ml de alcalnides tntales.

Las reosultndes antericrea fusran abtenidns tres veces col-

aecutivas,
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FPara cnmprobacidn del métede fuseren preparadas dos dife-
rentes tinturas de nuez vomics emnteniendo cantidades especifi-
cas agcendentes de estricnina. A partir de 1lgs resultados antes
nbtonidns se hizs uns nueva ntura que tuviera 0.20 mg més de ~
estricnina pear ml, o sea una cantidad total de I.5 mg por ml, se
abtuvieran las siguientes lecturas y resultades:

255 mp) 0.145 = 346.9 E + 215 B
264 rm) 0.093

289.9 E + 299.9 B
Estricnina ,150 g 1C0 ml ds tintura.
Brucina 0.09%
Ls cantidad do brucina es menor porque se diluys al agre-
gar la snluciAn madre de eatricnlns para hacer la nueva tintura.
Se ebtuvieran des rosultadns iguales.
La segunda tiaturs se hize en tal forma que tuvlera 0.5 mg
mhs par ml A sen que al temar un ml tuviera I.8 mg.

Raguluadnys

255 mm) 0.159 = 346.9 E + 215 B
264 mm) 0.080 = 289.9 E + 299.9 B
Estrlcnina 0.180 g 100 ml de tintura.

Brucina 0.085



£ alcalnides tntales en extracts blunde --=e 10.63

10,98

prowedio ——— 10.80

G % do alcalmideg tntales en tintura -—non 0.268
0.264

de estricn

Tabls cemparativa de resultadns con el rétedo nficinal -

y el nueva métedal

Mét~dn Oficinal Nuava Métndn
112 g 130 mg
115 mg 130 mg
130 mg

Tabla con cantidades especificas ascendentes:

Con 0.20 mg Con 0.50 mg
0.150 mg 0.180 mg
0.15¢ mg 0.180 mg
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- CONCLUSIONES -

Los resultadnrs analiticns abtenidns demuestran que el nue
Vo métnds utilizade es favarsblementes crmparadn crn 8l «-

nficial.

El tiampn de ensay~ cen que se efectila el nuev~ métadg ~-
cnn respect~, al métndn ~ficlal nes demuestra su eficien-

cia.

El prrcontaje de precisian de este nueva médt~dn se crmpa=~

ra faevarablemente cen el mdtedna ~Ticisal.

El ah~rre~ de materia prima y snlvente se hace patente en-

las cantidades usadas en ambns,

La facilidad e manipulaciAn hace al nuevn métndo recrmen

dable para el contrnl de extractns vegetales.
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