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OBJETIVO

Esta tesis tiene como objetivo principal, por un lado la va-
loracién de alcaloides totales de diferentes partes (hojas, ta=
1lo, fruto, sémillas, ete,), de tres especies distintas de Datu-
ras; y por otro, un estudio de la composicibn de los ficidos gra-

sos y esteroles presentes en las semillas de la Datura stramonium.

Partiendo del hecho de que las Daturas, generalmente contie-
nen gran cantidad de alcaloides, a diferencia de otras plantas,
se decidi$ hacer un estudio exhaustivo del contenido de alcaloides
presentes en distintas Daturas mexicanas, con el objeto de encon-
trar una, que en un futuro pueda servir como materia pfima para

1la obtencidn industrial de alcaloides derivados del tropano,

Por otro lado, dado que las semillas de Datura stramonium ,
presentan una cantidad de material graso muy abundante, se decidid
hacer la identificacién de los 4cidos grasos y esteroles presen-

tes y la cuantificacién de los primeros,
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INTRODUCCION

I. GENERO DATURA
a) Antecedentes,

Las Solanfceas, asl como otras muchas familias de plantas,
estfn llenas de leyendas y no dejan de tener un interesante pasa-
do que data de la m8s remota antiglledad, Las Solanfceas adquirie-
ron especial importancia desde el momento en gque en algunos inte-
grantes de esta familia, tales como la belladona (Atropa bellado-

nay), belefio (Hyoscyamus niger), y en varias especies de Daturas,

se detect$ la presencia de alcaloides poderosos como atropina y
escopolamina, 4

Se decfa que estas plantas fueron materias primas de brebajes
de brujas, que provocaban accesos de locura con delirio, -o hasta
la muerte- seglin la receta,

En América del Sur, las Daturas fueron muy usadas en los ri-
tos migico-religiosos, los sacerdotes empleaban en sus operaciones
quirfirgicas, cocimientos de la planta, como anestésico que atonta-
ba a los pacientes,

Las Daturas también las utilizaron los antiguos Chibchas, tri-
bu colvmbiana, dindola a las mujeres y esclavos para enterrarlos
vivos, al lado de sus esposos o jefes muertos.

En Centrosmérica, los fines para ingerir una coccidén de semi-

1las de Datura sanguinea, fueron la deteccifn de oro; se daba el

cocimiento a algunas personas y se las hacfa caminar durante la

primera etapa de excitacibn, hasta que cafan, Ese lugar era el in-



dicado; y como habfa gran cantidad de oro en ese suelo, frecuente-
mente coincidfa (1),

Algunos autores han nombrado indistintamente a la Datura stra-
monium, al f£loripondio, al toloache y al ololiuhqui, refiriéndose
a ellos como a una hierba estupefaciente (é). En su Crénica Mexi-
cana, Hernando Alvarado Tezozomoc, indica que: ",.. el tabaco y
el ololiuhqui tienen gran virtud de amortiguar el dolor, y por es.
to pareciales efecto de sanidad y don divino.,." (3). Entre los
aztecas el ticitl (doctor), recurrfa en ocasiones al ololiuhqui,
planta sagrada cuyas semillas provocaban una especie de embriagueg
y visiones, dando como resultado final, el arrancar rencores y .
odios inextinguibles entre los familiares del enfermo y los supues
tos hechiceras (4),

las creencias que existen sobre los poderes del toloache, son
mfiltiples, Se ha dicho que es una hierba embriagante, que produce
visiones increfbles, delirio, el enamoramiento de una persona, y
también se ha escrito:; ".,, es tan peligroso que ninguno de los
remedios empleados contra la locura es eficaz para combatirle" (5).
Al lado de todos estos males causados por el 9stramonio, se puede
sin embargo mencionar, que se encontraba entre los medicamentos
indfgenas, siendo un narcdtico muy eficaz; por ejemplo, emplea-
ban las hojas como poderoso calmante contra los fuertes dolores
de cabeza, y la flor colocada deﬁajo de ?a almohada conducia al
suefio (6); las hojas cocinadas las aplicaban en cataplasmas sobre

las llagas para calmar el dolor y acelerar la supuracibn, y también



se aplicbd alrededor de los huesos rotos (7).
Asf pues, el toloache tiene su contribucifn y una larga his-
toria de usos en medicina popular, debido a los principios activos

que contiene,

b) Descripci6n,Gene¥a1 de la Planta.

Dada la descripeiln que se tiene de las Daturas, se las ha
inclufdo en la familia de las Solanfceas, En México, existen alre-
dedor de 300 especies de Daturas, que dependiendo de las regiones,
han recibido diferentes nombres vulgares tales como: tohku, mehenx.
tohlu, toloatzin, segfn las voces mayas, floripondio, chamico, gi-
gantén, t#pate, trompeta de fngel, trémbita o campanilla blanca
@, 8).

Las Daturas son Arboles pequefios o arbustos grandes, cuya al-
tura varfa llegando a alcanzar hasta 5 metros. Francisco Clavi je-
ro indica que: ",.., €1 floripondio merece el primer lugar por sus
dimensiones grandes, entre las plantas notables por sus flores,
siendo &stas, blancas, hermosas, olorosisimas y monopftalas™ (9),
El tallo es glabro, y se divide en varias ramas portadoras de ho-
jas alternas, de forma aovada inequilateralmente, acuminadas, de
bordes ondulantes o sinuado-dentados, Las flores aparecen en las
bifurcaciones de las ramas, soportadas por cortos pedfinculos. Ca-
da una estf formada por un chliza verde de cinco dientes, por una
corola, estambres y un pistilo, que en conjunto tienen una confi-

guracidn de campana (8). Acosta escribib eh 1606, que la flor del



floripondio tiene la forma de una campana de mano, que florece,
durante todo el afio, y que su aroma es “maravillosamente suave y
agradable, especialmente en el fresco aire de la mafiana", Tambi®n
dice que, "el Virrey Don Francisco de Toledo, envié algunos de es-
tos Arboles al Rey Felipe, como algo digno'de plantarse en los Jjar
dines reales" (7).

El fruto es una chpsula espinosa, siendo rara la especie que
carezca de ellas, y siendo las espinas inferiores, generalmente
mis cortas que las superiores, Las semillas son aplastadas, negro-
parduscas, con albumen oleoso, blanco, rodeando a un embridn que
estd curvado paralelamente al borde de la semilla.

La Datura inoxia se diferencfa de otras especies principal-
mente, en 1la blanda pubescencia de sus hojas y de sus ramas jbve-
nes, y en que su fruto tieme espinas débiles y contiene semillas

pardas., La Datura ceratocaula tiene un fruto que carece de espinas,

es decir, su chpsula es lisa (10).
Gran parte de las Daturas son nativas de Asia, Africa, Perh
y Chile, pero se han naturalizado y se cultivan comunmente en los
Estados Unidos, en Canadf, en Europa y en México, encontréndose
en este iltimo principalmente desde Sinaloa hasta Veracruz, en Oaxa
ca, en Morelos y en la Ciudad de México,
10s componentes mAs importantes de wuchas Daturas, son alca-
.1oides pertenecientes al grupo dél tropano, entre los cuales se
encuentran: atropina, escopolanina, apoatropina, hiosciamina, be-

1lladonina y daturina (mezcla de hiosciamina y atropina), ademfs



de contener en menor proporcidn, resinas, Acidos grasos, esteroles,

etec,

IX. ALCALOIDES DEL TROPANO,

Los alcaloides, llamados asf por ser parecidos a los flcalis,
son un grupo heterogéneo de bases nitrogenadas que se encuentran
en las plantas, y que tienen:accifn fisioldgica mis o menos inten-
sa sobre los animales y el hombre (11).

Generalmente los alcaloides estln localizados en las semillas,
hojas, cortezas o rafces de las plantas, siendo frecuente que en
cada lugar se encuentren varios alcaloides estrechamente relacio-
nados entre sf,

Se puéde considerar que la atropina, la escopolamina y la co-
cafna, son los miembros mis importantes del grupo de alcaloides
que derivan de la base fundamental denominada tropano, la cual tie-
ne un anillo de 7 ftomos de carbono con un puente interior de nge-
trbgeno que fija el esqueleto,

Casi todos los alcaloides del tropano al hidrolizarse en pre-
sencig de barita o Acidos minerales acuosos, dan como resulta@o
aminoalcoholes monohidroxilados, La atropina por hidrélisis pro-
duce fcido dyl-trbpico y el alcohol secundario conocido como tro-
pina, Bl alcaloide Jl-hiosciamina, se hidroliza dando 4cido ,Q-tré
pico y tropina (12)

Comercialmente, la atropina puede prepararse por racemiza-
citn de la ﬂ—hiosciamina, utilizando 4lcali o por calentamiento

en una solucidn de cloroformo, Este compuesto se purifica y se ob-
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tienen prismas incoloros cuyo punto de fusidn es de 118°C, La atro-
. plna cuando estf pura es opticamente inactiva; sin embargo, el al-
caloide comercial debido a la presencia de hioseiamina, es ligera-
mente levorrotatorio (13),
La cocafna, produce por hidrblisis ééido benzéico, metanol,
¥ un /3—oxi§cido (ecgoning), que se oxida y se descarboxila pPro-
duciendo tropina.

La escopolamina, punto de fusibn 59°C, produce nor hidrdlisis
enzimAtica el #cido ﬁ-trﬁpico y escopina, Al tratar la escopina
con &cidos o bases se transforma en una nueva basé, 1lamada esco-
polina,

Para el conocimiento de este tipo de alcaloides se han inten-
tado numerosas téenicas,

La cromatograffa en cualquiera de sus opciones (en capa fina,
de gases, en columna, etc,), ha contribufdo bastante al estudio
de estos compuestos. Se han llevado a cabo infinidad de experimen-
tos sobre este tema, observande las ventajas y desventajas que pre-
senta cada tipo de cromatografia, Finalmente, se llegd a la coneclu-
sién de que, para obtener resultados satisfactorios, deben elegir.
se cuidadosamente muchos factores, tales como: forma de extraccién,
disolvente de la muestra, tipo (s) de cromatograffa, fase mbvil,
fase eétacionaria, sistemas de deteccifn, con el propbsito de con-
seguir una separacibdn adecuada de los componentes de la muestra
y facilitar su identificacibn (14, 15, 16, 17).

Indudablemente, existen otras técnicas analiticas, que auna-
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das a los m&todos rromatogrificos, permiten no dejar una investi-
gacibn incompleta, Entre estas técnicas se pueden mencionar por
ejemplo, Espectroscopfa de Infrarrojo, RMN, reacciones de identi-
ficacibn tfpicas de determinadas sustancias y estudios Polarogrf-~
ficos (18),

Acciln Farmacol8gica,-

Entre los agentes antimuscarfnicos se encuentran la atropina
v la escopolamina; que son antagonistas competitivos de la acetil-
colina, a nivel de los lugares receptores en mfisculo liso, mlsculo
cardfaco y células glandulares exbcrinas.

La escopolamina ejerce una fuerte aceciln sobre elviris, cuer-
po ciliar y algunas glfndulas secretorias, (salivales, bronquia-
les y del gusto); y la atropina es mis potente sobre el corazén,
intestino y mfisculo bronquial, teniendo ademfis, una accifn més pro-
longada,

Se ha dicho que la atropina, a dosis clfnicas, estimula el
sistema nervioso central, y la escopolamina lo deprime ,por lo que,
en ocasiones, esta filtima es utilizada como preanestésico o combi-
nada con morfina se usa para la analgesia obstétrica (19).

Uno de los usos mAs importantes que tiene la atropina, es co-
mo midrifitico, debido a su capacidad de dilatar la pupila del ojo.
Esta dilatacifn puede inducirse por administracibn interna o por
aplicacibn directa sobre el ojo, de soluciones de atropina.

La escopolamina, tieme una accidn similar a la atrépina, aun-

que mis transitoria. Sin embargo, como se mencion$ anteriormente,
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actfla en forma diferente a nivel del sistema nervioso central,
El isémero -JZ -~ de la escopolanina, es mls eficaz cuando se em-
Plea a nivel periférico, y ambos isémeros tienen el mismo alcance
al utilizarlos a nivel central (13).
En el tratamiento del Mal de Parkinsoﬁ, la escopolanina fue
muy itil, basfndose en sus efectos clinicos, pero actualumente,

la han venido a sustituir otros compuestos de tipo sintético (19),

III, LIPIDOS,.

Acidos Grasos,

Existen numerosos grupos de produétos naturales, y uro de ellos
es el conocido con los términos convencionales de; "aceites, gra-
sas y ceras", que ya sea directamente o sus derivados, son sustan-
cias muy importanpes desde los puntos de vista industrial, alimen-
ticio y medicinal,

Se puede decir que se entiende por aceites, aquellos que son
ifquidos a la temperatura ordinaria; grasas, las que son semisbdli-
das o s8lidas y que al tacto dan un tipico aspecto grasiento; y
ceras, las grasas sblidas que no son grasientas al tacto y que no
contieren glicerina en sus moléculas,

Actualmente se encuentran todos ellos engillobados bajo la de-
noninacién de 1fpidos (20). Los 1lipidos se hén definido como un
conjunto de biomoléculas, insolubles en agua, que pueden extraer-
se de las c8lulas mediante disolventes orglnicos de baja polari-

dad, como por ejemplo: benceno, cloroformo y &ter (21).
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El aleance de los 1fpidos hoy dfa, ya no se limita fnicamente
a grasas, aceites y ceras, sino que incluye otros grupos tales co-
mo terpenos, esteroides y prostaglandinas,

Existen variadas clasificaciones de los 1fpidos, pero de acuer
do a su comportamiento qufmico, podemos dividirlos en:

a) Saponificables

b) Insaponificables

Al primer grupo pertenecen aquellos cémpuestos que pueden hi-
drolizarse al ser calentados en presencia de un &lcali, dando co-
mo producto final jabones de los #cidos grasos liberados. Se pue~
den mencionar como integrantes de los saponificables, a los si-
guientes:

1. Grasas neutras,- Los miembros de este grupe son glicéridos
de los Acidos grasos superiores, saturados y no saturados., Los fé¢i-
dos saturados mAs importantes son los de nfmero par de &tomos de
carbono y con una cadena recta, Los #fcidos saturados mAs comunes
son derivados del fcido estefrico, con nfmero progresivo de dobles
enlaces respectivamente: 9(2); 9(2),12(2); v 9(2),12(2),15(2).
(Tabla N° 1),

Todos los glicéridos saturados, a partir de C10 son s8lidos,

El grado de insaturacfon de una grasa determina los usos a
que puede destinarse: aceite para ensaladas, grasa para guisar,
jabones, fabricacfon de bujfas o barnices y pinturas,

2, Ceras,- Ias ceras de las grasas en que la glicerina se

halla sustitufda por alcoholes complejos, ya sean esteroles o al-
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TABIA I
ACIDOS GRASOS DE MAYOR ABUNDANCIA EN LA NATURALEZA

y

Wo. de dtomos .

de carbono Estructura Wombre Sistematico Nombre Comin Punto de fusidn (°C)
Acides grases saturades
12 CH3<CHZ)IDGOOH n~dedecanoico Acido Ldurico bhe2
14 CHB(GHZ) lzﬁoou n-tetradcesnoicn . tirfstivo 53,9
16 unB(guz) 14°°°H n-hexsdeisrnoico Palmitico 63.1
18 UHB(Ghz)lécOUH n-pctedecrnoico Estearico €9.6
20 CHB(UHQ)lchOH n-¢icusenoico Araquidice 76.5
24 CH4(CH,) ,UOCH n~tetracosanoico Lignocérica , 86.C
Acidos grases na saturados
16 CHB(CHz) scn=c}x( CH,) CO0K Palmitoléico -0.5
18 CH4{Cd,) ,CE=CH(CH,) ,COOH Oléico 1316
18 cua(cxiz) 4cxi=cl-lc14120n=l.7zi( CHy) ,CO0H ‘Linoléico -5.0
18 cH3c-z{2cﬂzcncnzcu=cnm-1zcn=cu(cuz) 7cooH Linolénice -11.0

20 . CH;(CHz) 4;:11=¢mcn2(;&&=c_11,(:1r12c«=c«c.uzc+l=c:u(t:ua)3<‘.l)¢:l-l Amguidonico“ . :-49.5



TABLA II

COMFORENTES ALCUBULIOOS Db IAS ChR'S

Estructura

lombre Fuente Iunte de fusién (° c)
Aleohol cetilice Esperna de bellens, marsopa CH3( CH,) 145004 49.3
n-lexacosanel Hierta 683( CHz) 24CI-I,_OI-] 9.5
n-Octacosanel Trigo CHB(Cuz) 26 CH0H 83.4
n-Triscontanel Hej®a de alfalfa CHB(CHZ) zeCszﬂ 86.5
Aloohol coccerflico Cochinilla CH3(C)!2) J_aCO(Ctl:{) 13000 100.5
Alcohsl eleilico Esperms de tallens, marsopa 2.0

cH B(CHZ’) ,’7.CH=CH ( CHZ) 7GH20H



coholes aliffticos superiores, saturados y de nfmero par de Atomos
de carbono, comprendido entre C16 ¥ Cz5e (Tabla N° 2), Las ceras
vegetales contienen también parafinas (12),

3+ Glucolfpidos.- Son aguellos que por hidrdlisis dan grupos
de carbohidratos polares hidrofflicos, suelen ser D-galactosa y
D-glucosa, icidos grasos y algunos contienen esfingosina y otros
glicerol,

4, Esfingolfpidos.- Bste tipo de compuestos al hidrolizarse
dan una mol8cula de fcido graso, una moldcula de esfingosina o
dihidroesfingosina (aminoalcohol de larga cadena insaturada o sa-
turada respectivamente), y un grupo polar unido al oxhidrilo de
la posicibn 1 de la esfingosina.

5, Fosfolfpidos.- Estas sustancias tienmen uno de los oxhidri-
los primagios del glicerol esterificado con &cido fosférico, for-
mando un fosfodiéster,

6, Sulfolipidos.- Estos, cuando son hidrolizados dan como pro
ductos finales, %cido sulffirico, sulfatos o sulfuros principalmen-
te,

Los 1lfpidos de tipo insaponificable, se encuentran en menor
cantidad, y son los que por hidrblisis no dan &cidos grasos, esto
es, que son sustancias no hidrolizables con #lcali, A este segun-
do grupo pertenecen los esteroides, terpenos y prostaglandinasg

1, Esteroides.- Contienen como grupo principal al ciclopen-
tanoperhidrofenantreno, cuya estructura la componen tres anillos

de ciclohexano, fusionados con un ciclopentano, Dado que los ani-
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llos de los esteroides no estfn insaturados siempre en las mismas
posiciones, conviene emplear el término ciclopentanofenantrenc,
Los esteroides de tipo natural mhs importantes son: Acidos bilia-
res, hormonas sexuales, hormonas adrenocorticales, venenos cardia-
cos y esteroles; estos Qltimos son los més‘abundantes en la natu-
raleza,

2, Terpenos.~ Son compuestos que se encuentran formados por
dos o mis unidades de isopreno, uniéndose segfin la regla, =-salvo
algunas excepciones-, cabeza con cola, (22)

3, Prostaglandinas,.- Son hormonas .en las que se ha identifi-
cado un factor nuevo, que es estimulante del mfisculo de fibra 1li-
sa y que deprime la presidn sangufnea (12), Se forman a partir de
fcidos grasos poliinsaturados por ciclizacibn oxidativa, para for—
mar un ciclopentaho o un ciclopenteno en el centro de la cadena
del fcido graso,

Los Acidos grasos, exceptuando algunos, estfn formados por
una cadena lineal, conteniendo de 3 a 18 &tomos de carbéno, inclu-
yendo un grupo carboxilo terminal, La cadena puede ser saturada o
insaturada presentando uno o mis dobles enlaces por molécula, sien
do por lo general los insaturados, de menor punto de fusibn, de-
bido en parte al hecho de que la mayorfa tienen una configuracidn
Z,

Los Acidos grasos insaturadés mAs comunes son los siguientes:

fcido ol8ico, fcido linoléico y #cido linolénico, (Tabla N° I).

(22).
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IV, ESTEROLES.

Los esteroles o esterinas son aleoholes cristalinos (del grie-
go, steros, duro), que se encuentran en la fraccibn insaponifica~
ble de los fcidos vegetales y animales, Todos son alcoholes secun—
darios tetracfelicos (12), '

los esteroles se encuentran ampliamente distribufdos en la
naturaleza, y pueden ser de origen animal, como el colesterol, o
vegetal, como el f&-sitosterol. En los vegetales se pueden encon-
trar libres, como &steres o como glucdsidos, localizfndose espe-
cialmente en las semillas de las plantas (11),

Lieberman y ¥, Buchard describen en 1889 una reaccisn que per-
mite diferenciar los esteroides saturados de los no saturados.

La figura més destacada en el esfuerzo por desentrafiar la com-
pleja quimica de los esteroides fue Adolf Windaus, quien se inicid
sobre este tema en 1903, R, Ranson habfa observado en 1901, que
si se agrega colesterol a una solucibn de digitorina, desaparece
la acci8n hemolftica sobre los glébulos rojos y fue Windaus en 1907,
quien encontrd una explicacifn a esto: el colesterol se combina
con la digitonina formando un complejo molecular en la proporcibn
1:1, que se denomina un digiténido, y que es pricticamente insolu-
ble en aleohol 90-95%, Resulta de particular importancia el saber
que la precipitacibn con digitonina es una propiedad especifica
de los 3-,3-oxiesteroides, no imﬁorta que sean axiales o ecuato-

riales, saturados o insaturados, lo que permite la separacibn de

epfmeros, (12)
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Colesterol,- Hasta 1932, no se conocid la estructura correce
ta del colesterol en forma independiente y simultfineamente por Ro=
senheim y King, y por Wieland y Dane,

Hoy en dfa se sabe, que el colesterol es un alcohol eristalie
no de férmula G,qH,0,de peso molecular 386.64, punto de fusién
148,5°C en forma anhidra, con (@‘)ﬁ? = =31,5°, soluble en &ter,
piridina, cloroformo, aceite, 8ter de petrfleo y prfcticamente in-
soluble en agua.

Se encuentra presente en todos los tejidos del organismo ani-
mal, en estado libre o esterificado con fcidos grasos.

Comercialmente, se obtiene de la columna vertebral del gana-
do, por extraccin con &ter de petrbleo del material insaponifica-
ble, Para eliminar las impurezas, el colesterol se purifica por
bromacifn del acetato de colesterol, formando el dibromuro y lue-
go se regenera la insaturacidn por medio de amalgama de sodio en
etanol, (23)

Por sus propiedades emulsificantes, (emulsiones agua en acei-
te), se usa en bases de unglientos, en cosméticos y en medicamentos;
ademfs de ser materia prima para la preparacibn de Vitamina D-3,

P—Sitosterol.- BEs un aleohol eristalino de £8rmula C29H500,
con peso molecular de 414,69 , Recristalizado en alcohol presenta
un punto de fusibn de 140°C, (_o‘-]?= =37°, facilmente soluble.
en benceno, cloroformo, disulfuro de carbono y éter,

El r_‘,-sitosterol por oxidaci8n da oxisitosterol y por hidro=-

genacidén se obtiene el sitostanol.
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El sitosterol parece ser un constituyente vital de las plan-
tas jbvenes, y no un producto de desecho, ya que se ha observado
que existe una relacibn estirecha entre el metabolisno del sitoste-—
rol y la utilizacibn de la grasa de los cotiledones,

Las propiedades emulsificantes que poéee son bfAsicamente las
mismas que las del colesterol, por lo que puede reemplazarlc en
sus usos eomo emulsificante,

Terapéuticamente se emplea como anticolesterémico, (24)

22



PARTE EXPERIMENTAL




1, Los disolventes empleados en la elaboracién de este trabajo,
fueron proporcionados por el cuarto de destilacifn de la Divisidn
de Estudios de Posgrado, purificados,
Los disolventes grado Reactivo Analftico, son de la casa Merck,
El cloroformo libre de agua empleado en ia separacidn de la
fraccibn saponificable, se obtuvo a partir de cloroformo R,A, de
Merck (25),
2, Para las cromatograffas en capa fina realizadas, se utilizd Gel
de Silice GF 254 de Merck, como fase estacionaria,
Sistema 1: Eluyente: Solucibn de acetona, agua, hidréxido de amo-
nio al 25%, en una proporcibn de 90:7:3

Patrones:; atropina y -escopolamina

Deteccibn; luz ultravioleta y reactivo de Dragendorff.,
Sistema 2: Eluyente: Mezcla de hexano-acetato de etilo, en una

proporcibn de 75:25,

Deteceidn: luz ultravioleta y &cido sulffirico 5 N,

Sistema 3; Eluyente: Solucibn de hexano-acetato de etilo, en una
proporcién de 75:25,

Patrones: Colesterol y ﬁ—sitosterol

Deteceibn: luz ultravioleta y fcido sulffirico 5 W.
3., los espectros de infrarfojo se determinaronm en la Divisifn de
Estudios de Posgrado, de la Facultad de iufmica, en un espectrofo-
thmetro Perkin Elmer 237, en pelfcula, Las frecuencias estfn cspe-
cificadas en em~! |

4, El cromatograma se obtuvo en la Divisibn de Estudios de Posgira—
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do de la Facultad de Qufmica, en un cromatbgrafo de gases, marca
Varian Aerograph, modelo 2100, bajo las siguientes condiciones:
Columna: 20% BEGS, Chromosorb WHP 80/100, 8 £t 1/8°, acero
inoxidable,
Detector: de ior:izaCiﬁn de flama
Temperaturas:
Columna; 195°C
Detector: 200°C
Inyector: 225°C
Flujo: NitrSgeno, 25 ml/min
Velocidad de la carta: 0,25 in/min
Patrones: Acidos grasos, para identificacién de la muestra
dada, corridos bajo las mismas condiciones,

M8todo de cuantificacibn: Normalizacibén de las Areas, ¥

¥ Agradezco a la Q. Silvia Mendoza, Q. Carmen Labastida y al M,

en G, Santiago Capella, su amable colaboracién,
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ESQUEMA GENERAL DE TRABAJO

I. VALORACION DE ALCALOIDES TOTALES.

Parte de la planta molida

(hoja, tallo, semilla, corola, ciliz, fruto)

Residuo / 1, Extraccién con cloroformo

2. Concentracidna volumen adecuado

3. Filtracién

v

Extracto cloroférmico

I\thraccién con icido sulfirico

Fase cloroffrmica Fase acuosa

1, Hidrbxido de amonio has-
ta pH= 14

2, Extraccién con ciorofor-
mo

Fase acuosa4/5‘ase cloroférmica

1. Lavar con agua destilada

2, Destilacién a volumen
pequefio

V3. Evaporacién a sequedad

Residuo
1, Cloroformo

2. Acido sulfirico

63. Evaporar cloroformo

4, Titulacién con NaCH



II. ACIDOS GRASOS Y ESTEROLES

Semillas molidas maceradas con hexano

Residuo Extracto hexdnico

1. Solucidn de potasa
alcohdlica

2, Calentar a reflujo
6 hr,

3. Evaporacién a seque-
dad

4, Extraccidn con étexr
de petrdleo

v

Insaponificable Sapom‘.ficable.
(Fase etdrea) (Residuo sélido)
Diagrama del Saponificabile

Saponificable

1, Secar
2, Agua
3. Acido clorhidrico 1N

4, Extraccién con acetato de etilo
a temperatura ambiente

5. Secar, filtrar y concentrar

Acidos grases libres \sales

(Fagse acetato de etilo) (Fase acuosa)

1., c.C.f.,

2, I-Ro



Acidos grasos libres
1, Cioroformo anhidro

2, Metanol anhidro, &cido sulfd-
rico concentrado

3. Calentar a 60-~70"C, 20 mine.
4, Adicionar agua destilada
5., Extraccién con cloroformo

6. Secar y concentrar

v

Esteres met{licos impuros

1, C|c-f..
2. I.R.

3. Cromatografia de Gases

Diagrama de la fraccién Insaponificable

Porciones etéreas filtradas

1. Lavar con solucidn salina
saturada

2, Lavar con agua destilada
b3. Secar y concentrar

Porcién Insaponificable A

1, Suspender en agua destilada
2, Extraer con &ter etflico
3, Lavar son solucién salina

4, Lavar con agua destilada

% 5. Secar y concentrar
Porcién Insaponificable B
1, I.R.

2, Cromatografia enCapa fina



PARTE EXPERIMENTAL,

I, VALORACION DE AILCAIOIDES TOTALES,

a) Lugar de recoleccifn, época y partes de la planta estudiadas,
Las variedades de Daturas con las que se trabajbé fueron; Da-

tura sangufnea, Datura arbbrea y Datura stramonium,

La Datura sanguinea y la Datura arbbrea, fueron recolectadas

en el pueblo de SanBa Marfa, en Cuernavaca, Morelos, en el mes de
noviembre; siendo las partes de la planta estudiadas, en ambas es-
pecies: hoja, tallo, corola, y en la Datura arbbrea también chliz,

La Datura stramonium fue recolectada en el Rancho Paso Negro,

a 15 Km, de Pochutla, Oaxaca, en el mes de mayo; siendo las partes
de la planta estudiadas: semillas, fruto, corola, tallo y hoja.
b) Prueba de alcaloides,

Esta prueba se hace con el fin de ‘determinar la presencia de
alcaloides en la parte de la planta a tratar; para lo cufl se di-
suelve en un tubo de ensayo, una porcibn del extracto clorofbrmi-
co con fcido clorhfdrico R.,A., ¥ se aflade una o dos gotas del reac-
tivo de Dragendorff o del reactivo de Mayer, dando en el primer
caso un precipitado café-rojizo, y en el segundo un enturbiamienw
to blanco de 1a solucibn, en caso de que las reacciones den posi=-
tivas (11).
c¢) Técnica de valoracidn de alcaloides totales,

El procedimiento seguido para la valoracibn de alcaloides to-

tales, fue el siguiente; 25 g de la planta nolida, se extrajeron
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con 250 ml de cloroformo, previamente colocada en un soxhlet y hu-
medecida con 4 ml de una solucidn de hidréxdido de amonio concentra
da (al 25%), hasta que el extracto cloroférmico no sresentd reac—
cibn de alcaloides, El cloroformo obtenido se concentrd pgr desti=-
lacién a vaeio en un rotavapor, a baja temﬁeratura, ya que los al-~
caloides del tropano son ésteres que con un aumento brusco de tem-
peratura, pueden descomponerse, ademfs de que tanto la clorofila
como otros residuos de maturaleza alcaloidea presentes en el ex-
tracto, pueden dificultar los pasos posteriores,

El volumen de cloroformo se filtrd y se extrajo con 50 ml de
una solucibn de fcido sulfidrico al 5%, repitiendo ésto tres veces
con el fin de que la fase clorof6rmica, quede exenta de alealoides,

Se afiade cloroformo a la solucibn fcida, posteriormente se
alcaliniza con solucién de hidréxido de amonio concentrada, hasta
alcanzar un pH de 14 y se agita con porciones de cloroformo, sien-
&stas en cada extraccibn, por lo menos la mitad del volumen de 1la
solucién &cida, Se extrae hasta que los alcaloides no estén presen—
tes en la capa acuosa,.

La parte clorofdérmica se lava varias veces con agua, Nueva-
mente se destila el cloroformo a un volumen de 15 ml aproximada-
mente; estos extractos se evanoran a sequedad a baflo marfa por es=-
pacio de 15 minutos, se agregan 15 ml de cloroformo y se repite
esta operacifn dos veces,

El residuo se disuelve en un poco de cloroformo, v se le adi-

cionan 15 ml de Acido sulffirico 0,02 N, se evapora el cloroformo,
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se enfrfa y se titula el Acido sulffirico en exceso, con hidréxido
de sodio 0,02 N, utilizando rojo de metilo como indicador, hasta
un color canela como punto final,

Cada mililitro de %cido sulffirico 0.02 N equivale: a 5,787

mg, de alcaloides totales,

ml de H,804 x 0,02 N x 0,005787 x 100

% alcaloides =
peso de la muestra

(26),
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II. ACIDOS GRASOS Y ESTEROLES,

a) Extraccién,

Se colocaron 24,42 g de semillas molidas de Datura stramonium,

en un matraz a macerar con hexano en ebullicibn, con el propdsito
de desengrasar dicha parte de la planta; ei disolvente fue cambia-
do cada 48 horas hasta agotamiento total, Después el disolvente

se elimind por destilacién a vacfo, obtenilndose 4,0031 g. (16,3964%
de grasa cruda,

Al obtener esta cantidad de grasa se decidid, hacer una sa-
ponificacibn para obtemer los &cidos grasos libres, Se corrié una
placa del extracto hexfnico (sistema 1), Esta placa se hizo con
el f£in de comprobar la ausencia de alcaloides en el extracto hexh-
nico, y evitar cualquier tipo de enmascaramiento o interferencia
con los fcidos grasos w esteroles.

b) Saponificacibn,

Se saponificaron 4.0031 g del extracto hexfnico con 18,36 ml
de solucibn alcohblica de potasa 0.5 N, (usando para la prepara-
cibn de esta solucifn metanol anhidro R,A, e hidrbéxido de pota-
sio R,A,), ¥ se hirvid a reflujo 6 horas (26), luego se evapord
1la mezcla a sequedad por destilacibn a vacfe.
¢) Separacibn de las fracciones Saponificable e Insaponificable,

Una vez eliminados los disolventes de la mezcla de reaccidn
de la saponificacibn, se extrajo varias veces con porciones de
&ter de petrbleo R.A, reuniendo y filtrando las fracciones etéreas

(porcibn insaponificable),
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La parte saponificable permanece en el residuo sflido remanen-
te de la extraccién,

d) purificacibn de la graccibn saponificable,

Primeramente se efectu$ la extracci8n de &cidos grasos libres,
para lo cual se utilizd el residuo sb6lido obtenido en la etapa an-
terior. Se secd a vacio y se disolvié en agua destilada caliente,
esta solucibn fue acidulafa con %cido clorhfdrico 1 N, hasta pH
3, ¥ se extrajo a temperatura ambiente con acetato de etilo R.A.,
reuniendo las porciones de acetato de etilo y lavindolas repetidas
veces con agua destilada; a continuacibn dichas porciones se seca-
ron sobre suifato de sodio anhidro y se concentraron por destila-
citn a vacfo, obteniéndose asf, 1.8335 g de fcidos grasos libres,
que equivalen al 45,802%.

Se procedid a hacer una cromatograffa en capa fina y un I.R,
(espectiro N° 1) (27), de los &cidos grasos, a manera de cntrol,

Para la c.c.f,, se usbd el sistema 2,

Una vez comprobada la posibilidad de la presencia de 4cidos
grasos, se efectud la metilacibn de los mismos; partiendo para
ello de una cantidad de 1,78 g, y disolviéndolos con 4.5 ml de
cloroformo libre de agua. Se agregd enseguida metanol anhidro R,A.
(111,3 ml) y Acido sulffirico concentrado R.A, (0.7 ml), La mezcla
de reaccibn se llevdé a 60-70°C con agitacidn continua por espacio
de 20 minutos a bajio marfa. Al produsto obtenido se le afladieron
111,3 ml de agua destilada y se extrajo con porciones sucesivas

de cloroformo (28), Se reunieron los extractos clorofbrmicos y se
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secaron sobre sulfato de sodio anhidro, después se concentraron
por destilaci®n a vacfo obteniendo 1,5809 g (88,.,8146%) de ésteres
met f1icos, los que se controlaron y cuantificaron por I R, {espec-
tro N® 2), y por cromatograffa de gases {crematograma N° 1),
e) Purificacibn del Insaponificable.

las porciones etéreas filtradas, que se obtuvieron en la se—
paracibn de las fracciones saponificable e insaponificable, fueron
lavadas tres veces con solucifn salina saturada y despubs con por=
ciones sucesivas de agua destilada. la capa etérea se secd sobre
sulfato de sodio anhidro, y se concentrd por destilacién a vacfo,
teniendo como producto final 00.95677 g (23,90%) de la porecién in-
saponificable A,

los 0,95677 g obtenidos de la porcién insaponificable A, se
sugpendieron en agua destilada caliente y se extrajeron a temﬁera_
tura ambiemte con porciones sucesivas de 8ter etfilico R,A,, se reu-
nié el liquido etéreo y se lavd con solucibn salina saturada y
luego con agua destilada, posteriormente se secd sobre sulfato de
sodio anhidro, y se concentrd por destilacibn a vacfo obteniendo
0.,56765 g (59.33%) de insaponificable B,

Se realied un I.R, (espectro N2 3) (27) y una cromatograffa
en capa fina (sistema 3), para controlar este filtimo paso.
£) Reaccibn con digitonina,

A una solucibn concentrada'de egteroles en alcohol de 96° se
le agregaron 5 gotas de una solucibn saturada de digitonina en al-

cohol, Se obtuvo un precipitado del digiténido a los 5 minutos,



RESULTADOS



%,OYALORACION DE ALCALOIDES TOTALES.

BEn la siguiente tabla, se muestran las cantidades empleadas

en cada parte de la planta de las distintas especies, asf como los

valores obtenidos:

Datura sangufnea

Hoja
Tallo

Corola

Datura arbbrea
Hoja

Tallo

Corola

C&liz

Datura stramonium

Hoja

Tallo

Corola

Fruto

Semilla sin desengrasar

Semilla desengrasada

Cantidad empleada (g)

10,00
10,00

3.17

Cantidad empleada (g)
10,00
11.06
04,66

0.67
Cantidad empleada (g)

9.97
11,73

1,08
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Porcentaje

0,012453
0,002291

0,028100

Porcentaje
0.,00296
0,01490
0,03840

0,03782
Porcentaje

0,00750
0,00216
0,01932
0.,00657
0,00570

0,05259
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INTERPRETACION DEL ESPECTRO N° I,

v (em~1)

35002500
3010

2960 y 2870
2925 y 2850
1710

1460-1470

1410

920

720-725

Intensidad

fuerte

débil

fuerte y medio
fuerte y medio
fuerte

fuerte

media

débil

débil
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Grupo funcional

~COOH
=C-H
~CH3z
'CH2_
~C=0 (Acido)

—CHp-; =CHj
—GHz-CO—
-OH

~CHy -

Vibracifn

Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento

Def ormacién
en el plano

Deformacifn
en el plano

Deformacién

fuera del planoc

Deformacibn
en el plano
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INTERPRETACION DEL ESPECTRO N°

v (co~l)
3500=3100
2960
2025 y 2850
1740
1470

1435

1360

1210

1170

720

3800-3100

Intensidad

fuerte

fwerte

fuerte y medio

fuerte

fuerte

fuerte

medio

medio

fuerte

medio

fuerte

38

Grupo funcional
~0H
-CH3'
~CHy~
=C=0 (&ster)
-m%,-mb-
~CH,~CO,
.--(.';OO—C'H3
~G00-Cl 5
-C-0
=C=0=C
(R—COO—CHB)

~CH >~

~C=CH

Vibraciém -

Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento

‘Defgrmacidn
en el plano

Deformacidn
en el plano

Deformacibn
en el plano

Deformacibn
en el plano

Alargamiento
Deformacién
en el plano

Alargamiento



CROMATOGRAMA No. 1

Columna- 20% DEGS

Chremosorb WHP 8¢9/100

BHL V8 acero tnoxd
Temperaturas: roxidoble

Columna- 195°C

Detector: 2007

Inyector: 225%¢
F\u}o Ny 25ml/emiin
Ve\octdod cartas: 0.25 in/min

Palwittato

Olecko

. Winoleotko.

Estearoko

Coprtlato
Mirtastato




INTERPRETAGION DEI, CROMATOGRAMA N° I,

Ester metilico del &cido graso Porcentaje
Caprilato 00,25
Miristato 00,61
Palmitato 22,39
Estearato 4,58
Oleato 35,15
Linoleato 33,38
Noidentificables " 3463
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INTERPRETACION DEL ESPECTRO N° 3,

v (en~1)
3500=3000
3100=3000
2960
2925 y 2850
1750

1470

1420

720

Intensgidad

fuerte

fuerte

fuerte

fuerte

fuerte

fuerte

fuerte

medio

y medio
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Grupo funcional

-0H
~CaCH

_C}{3

-CH2-

=C=0 (éster)

~CHy, ~CH,=

~CHye=

(cH,)y,

ny4

Vibracién

Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento
Alargamiento

Deformacibn
en el plano

Deformacibn
en el plano

Vibracibén del
esqueleto



CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA DE ESTEROLES,

En la cromatograffa en capa fina, realizada en los esteroles
obtenidos, se encontrd una mancha con un Rf = 0,853, que coincide
con las manchas del F}-sitosterol y el colesterol, tanto en Rf co-

mo en intensidad de color,
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CONCLUSIONES



CONCLUSIONES,

1. En 1la Datura sangufnea el tallo, fue el que nresent$ menor

cantidad de alcaloides (0,002291%)y la corola la que mfs (0.0281%).
En la Datura arbbrea, se observa en la hoja, la menor canti-
dad de alcaloides (0,00296%) y en la corola la mayor (0,0384%).

En la Datura stramonium, la mayor cantidad de alecaloides pre-

sentes, se encuentran en la semilla (0.05259%), siendo ésta ademés,
la que presenta el mayor porcentaje de alcaloidesg en las Daturas
estudiadas., La menor cantidad de alcaloides se observan en @l ta-
1lo (0,00216%) y en la semilla sin desengrasar (0.0057%),

2, Los &steres metflicos de los cidos grasos, que se encuen-
tran en mayor proporcidn son: el oleato, el linoleato y el palmiw-
tato, los cuales pueden ser de gran utilidad en productos alimen-
ticios, farmacluticos y otros, y podrfan llegar a industrializar-

se, pnartiendo de la semilla de Datura stramonium,

3, Se identificaron por cromatograffa en capa fina, coleste~
rol y/o fA-sitosterol, en los esteroles de la semilla de Datura

stramonium,
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