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I

INTRODUCCION,

El conocimiento de la flora es requisito»indispensable para
el establecimiento de un adecuado sistemas de manejo para

" los recursos naturales, especialmente cuando las especies
vegetales presentan un rango de distribucidén amplio que 1las
involucra en muchas y muy variadas interacciones ecoldgicas.
Este es el caso del género Jatropha, que ademds de contar
con una distribucién tanto en América como en Africa, presen
ta gran diversidad de especies con diferentes formas de cre-
ciﬁiento y cuyas relaciones filogenéticas no han'quedado to

talmente esclarecidas (Dehgan y Webster, 1979).

El género en cuestidén ha sido dividido en dos subgéneros: el
subgénero Curcas, ampliamente distribuida en América, hasta
los desiertos de Texas y Arizona, y el subgénero Jatropha,
que se encuentra en Africa, también con un amplio rango de

distribucidén (Dehgan y Webster, 1979) (Mapa I).

. Una de las especies pertenecientes al subgénero Curcas y que
tiene amplia distribucidn en el territorio mexicano es

Jatropha malacophylla, de la cual existen registros para los

estados de Sonora, Durango, Guerrero y Michoacan, entre otros
(Standley, 1940 en Dehgan y Webster, 1979). No obstante, sien
do una especie ampliamente distribuida en el pais y que perte-

nece al subgénero tipico para América, Jatropha malacophylla

ha sido poco estudiada y consecuentemente, se desconoce gran



MAPA I.- DISTRIBUCION DEL GENERO Jatropha (Dehgan y Webster, 1979).




parte de su biologia.

Partiendo de que los estudios fitoguimicos son menos abundan

tes e igualmente importantes que los morfoldgicos y ecoldgicos
para el conocimiento de cualquier especie, se considerd nece
saria la realizacion del presente trabajo cuyos objetivos son

los siguientes:

OBJETIVO GENERAL:

Realizar un andlisis quimico de los extractos obtenidos de

Jatropha malacophylla.

OBJETIVOS PARTICULARES:

Preparar, mediante extraccidn selectiva, extractos hexidnico,

de acetato de etilo, metandblico y de etanol acuoso.

Analizar los extractos que reporten mayor rendimiento para se

i

parar algunos compuestos. |

Caracterizar, mediante andlisis espectroscdpicos, los produc-

tos aislados.
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ANTECEDENTES
1. BOTANICOS

Son numerosos los autores que han estudiado el género
Jatropha, que fué descrito por Linneo en el Genera Plantarum
(1737); entre ellos se encuentran Adanson (1773), Phol (1827),
Raillon (1858) y Max y Hofman (1919,1931). Todos estos inves
tigadores desarrollaron diferentes arreglos taxondmicos del

4&nero (en Jiménez, 1982).

En 1945, Mc Vaugh hizo la tipificacién del género, punto que
ha sido retomado por Dehgan y Craig (1978), Dehgan y Webster
(1979) y Dehgan (1982). Este Gltimo y Webster realizaron una
revisién a nivel seccional y propusieron un arreglo taxondémi
co' (actualmente el mis aceptado) que incluye la divisién del
género en dos subgéneros: Curcas y Jatropha. El1 subgénero
Jatropha conserva las caracteristicas primitivas del género

y es de distribucidn panfropical, en tanto que el subgénero
Curcas comprende a la mayoria de las especiés de distribucidn

americana, dentro de las que se encuentra Jatropha malacophylla.

Sin embargo esta expecie cuenta con pocos estudios, siendo
deccrita por Standley en 1924 (en Jiménez, 1982),es retomada
por él1 mismo en 1940 y no es sino hasta la década de los seten
tas cuando reaparece en los trabajos que Dehgan y Webster
(1979) realizaron sobre morfologia y relaciones infragenéricas
para el género Jatropha,colocando esta especie en la seccibn

Curcas (esquema 1).



FSQUEMA 1 .- ARREGLO FILOGENETICO PROPUESTO POR DEHGAN Y WFBSTER
PARA EI, GENFRO Jatropha,
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En 1982, Jatropha malacophylla forma parte de un trabajo de

tesis en el que se estudian algunas especies del género, abor
dando la problemdtica taxondmica que presenta el grupo para
el caso particular de las especies con distribucibén en la Re

piblica Mexicana (Jiménez, 1982).

Ubicacidén taxondmica y descripcidén especifica

Jatropha malacophylla es una especie perteneciente al subgéne

ro Curcas del género Jatropha, .que forma parte de la familia
Eiiphorbiaceae. E1 subgénero esti formado por individuos dioi-
oy, ginodioicos u ocasionalmente monoicos; con inflorescencias
con muchas flores o flores solitarias; 1&ébulos del caliz imbri
cados y folidcios; los pétalos nunca estdn totalmente libres a
excepcibén de dos especies; los estambres suelen ser diez y rara
vez ocho, generalmente son monadelfos; pueden haber 1, 2 o 3
carpelos; las semillas son esféricas y la caradndula es pequefia
0 no existe; hay laticiferos con idioblastos; los tricomas son

unicelulares y verrucosos (en Jiménez, 1982).

Descripcidn especifica

Jatropha malacophylla Stand. Sec. Curcas. Dehgan et Webster

Arbusto o drbol de 7 m, ramillas suculentas, corteza pflirpura,
ramas densamente tomentosas con pelos cortos y grises, hojas
confinadas a los &pices, lédmina de la hoja casi orbicular de
3 cm de largo y 7 cm de ancho, trilobadas hasta la base en

ocasiones o con 106bulos adicionales en la base, base truncada

o lévemente cortada, superficie totalmente tomentosa velutina;



peciolo robusto de 5 a 20 cm de largo, densamente tomentoso-
velutino, estipulas filiformes; bricteas lanceolado-triangu-
lares. Flor estaminada, sépalos oblongos lanceolados, de 3 a

5 mm de longitud, esparcidamente hirsutos en la base, de 5 a

6 mm de largo, pétalos con el apice redondo, con pilosidad in
tefna, 10 estambres biseriados, conados en la base; anteras
ovadas, de 1.3 mm de longitud; flor pistilada, cdliz con 16bu
los oblongos de 6.2 mm de largo, el &pice de los 1lb6bulos apicu
lado, densamente pubescente en toda su superficie; corola
blanco-amarillenta, pétalos de 6.1 mm de largo; pistilo no vis
to, cépsula con 6 valvas, piramidal, de 2 cm de alto con tres

oemillas (Jiménez, 1982) (esquema 2) .

2. QUIMICOS

A nivel genérico se cuenta con varios estudios quimicos de
Jatropha, a través de los cuales se conocen actualmente gran nime
ro de compuestos quimicos constituyentes - de las especies enmar
cadas dentro de este género. Los trabajos que a continuacién

se mencionan estdn ordenados de acuerdo al grupo de metabolitos

que haya sido tomado como objeto de estudio.

Asi, en cuanto a pigmentos se refiere, se cuenta con los es-
tudios realizados en 1969 por Ballantine, quien, a través de un

andlisis seccional a nivel de troncos y ramas de Jatropha glandulifera,

aisldé la 3,3-dimetil-acryl-shikonina (I), principal pigmento res
ponsable de la coloracidn del tronco del arbusto y que fué encon

trado junto con pequefias cantidades de shikonina (II).



1982).

ESQUEMA 2.-Jatropha malacophylla (en Jiménez,
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Para el grupo de los flavonoides, hay muy variados estudios

realizados para el género en cuestidn, entre los que se en-
cuentran los trabajos de Subramanian y col. (1971), quienes
encontraron quercetina, quercetina-3-galactdsido, vitexina

e isovitexina,en hojas secas de Jatropha heinii,y apigenina,

vitexina e isovitexina, en los extractos de hojas frescas de
J. curcas. El mismo grupo de invetigadores encontrd estos

filavonoides en hojas secas de J. gossypifolia.

En el caso de los terpenos, Kupchan y col. lograron aislar,en

1976, jatrofona de la raiz de Jatropha gossypifolia, derivado

diterpénico macrociclico que tiene propiedades antitumorales
y cuya estructura fue determinada por los métodos usuales del

I * ) ' ’ [) (] L]
analisis espectroscoOpico, siendo confirmada con rayos X.

Relacionada estructuralmente con la jatrofona, la jatrofatrio
na fue aislada en 1976 por el mismo grupo de investigadores,a

partir de J. gossypifolia, proponiéndose una posible ruta bio

sintética para ambas cetonas a partir de un precursor bicicli

’, " —_



Esquema 3.— POSIBLE RUTA BIOSINTETICA DE LA JATROFONA Y LA JATROFATRIONA
A PARTIR DE UN PRECUNSOR BICICLICO { Sterling y col, 197%)
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Kozhiparambil y col. aislaron en 1969, dos cetonas diterpéni

cas a partir de Jatropha gossypifolia: la jatrofolona A (I)

y su epimero en C2, la jatrofolona B (II).

OH

(1) Jatrofolona A ' ‘ (I1) Jatrofolona B

En 1980, Dominguez y col. aislaron la riolozatriona (III) a
partir de los extractros de éter de petrdleo de las raices

de Jatropha dioica var. sessiliflora. Este diterpeno repre-

senta un nuevo tipo estructural que quizd provenga de la
trasposicién de un derivado del latirol o de algin precur-

sor macrociclico.

(III) Riolozatriona

Finalmente,, Adolf y col. (1984), aislaron de los aceites de
4 especies de Jatropha, ésteres diterpénicos del tipo del ti

gliano, con dcidos poliinsaturados, cuyos alcoholes diterpé-

nicos .correspondientes fueron identificados como
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el 16~hidroxiforboel (I), en Jatropha podagrica y en Jatropha

multifida; y el 12-desoxi-16-hidroxiforbol (II), en J. curcas

y en J. gossypifolia.

(II) 12-desoxi-16-hidroxiforbol

(1) 16-hidroxiforbol . .__~\ v
CH 20H
Por lo que a lignanos se refiere, la bibliografia reporta los
.trabajos de Chatterjee y col. (1981), quienes aislaron 1la

2-piperonilidina-3-veritril-3R-.}'-butirolacetona (I) de tallos,

raices y semillas de J.gossypifolia, especie a partir de la

cual Banerji y col.(1984) aislaron gadaina (II)

o] 0

OMe

(I)thmnmiﬁdhm%%maﬁhdl&ﬂ—z’%mthnhre&na

(I1) Gadaina
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Parthasathy y Saradhi (1984) encontraron jatrofolona A (I),

una lignanocumarina (II)} y fraxetina (III) en el extracto me

tanblico de la raiz de Jatropha glandulifera.

OH
e
0 // (1) Jatrofolona A
OH
MeO
’ 0
(II) Lignanocumarina 0 0\\\/,0
MeO
OH
i
OH ° 0
/ (1II) Fraxetina

- MeO
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Del grupo de las saponinas sb6lo se encuentra en la bibliogra
fia el reporte de un estudio realizado en 1956 por Anzaldo y
col., quienes determinaron la presencia de saponinas esteroi

dales en Jatropha curcas.

Se menciona la presencia de glucdsidos cianogenéticos en

J. angustidens (Heyl, 1902) y en J. capensis (Van der Walt y
col., (1940). Para esta (ltima especie se realizd, ademis,
un andlisis en plantas secas, sin flores ni frutos, obteniég

" dose 0.15 mg de 4cido cianhidrico por 100 g de material.

Por ultimo, respecto a los alcaloides, se ha aislado jatrofi

na de dos especies, J. gossypifolia (Henry, 1937) y J.macrantha

(Mayorga, 1956), pero se desconoce la estructura de este com-

puesto.

Para Jatropha malacophylla, la bibliog;afia es escasa. La te
cis realizada por Guevara (1988), desarrolla un andlisis qui
mico preliminar para cuatro especies del género, entre las
que estd incluida la especie en cuestién, que, segln este tra
bajo, tiene los ;iguientes grupos de compuestos: terpenos y

esteroides, flavonoides, glucdésidos, fenoles y alcaloides.
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III

MATERIAL Y METODOS

1. MATERIAL BIOLOGICO

Se emplearon hojas con peciolo, secas y molidas,procedentes
de la cuenca del rio Balsas, localidad ubicada a 4 km al sur

de Mexcala, en el estado de Guerrero

2. EXTRACCION SELECTIVA

Por el método de Soxhlet, se extrajeron 86.5 g de muestra con
cuatrd disolventes de polaridad creciente (500 ml/8h/3 veces),
utilizando consecutivamente: hexano, acetato de etilo, metanol
y etanol acuoso (8:2). Los extractos obtenidos fueron llevados
a sequedad, eliminando el disolvente mediante un rotavapor y

posteriormente calculando su rendimiento (Tabla 1I).
3. ANALISIS DE LOS EXTRACTOS

Para determinar el nimero aproximado de componentes, se emplea
ron placas cromatogrdficas de 5 cm de longitud para cada extrac
toﬁ utilizando los sistemas de eluyentes‘seﬁalados.por Guevara
(1988) como los adecuados para una mejor separacidn de los com

ponentes de los extractos analizados:

EXTRACTDO ELUYENTE
hexanico hexano-acertato de etilo 8:2
acetato de etilo acetato de etilo puro
(dos sistemas) hexano-acetato de etilo 1:3
Metandlico acetato de etilo-metanol 2:8 y 4:6
(tres sistemas) : butanol-acido acético-agua 5:1:4
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Las placas elaboradas se observaron con luz ultravioleta de
onda larga y se revelaron con sulfato cérico (figuras 1y 2).
Se hicieron diferentes pruebas quimicas para la determinacién
de los principales grupos de metabolitos secundarios presentes
en los extracto obtenidos (Guevara, 1988). Para el extracto
hexdnico, se realizaron pruebas de‘terpenos y esteroides; para
los extractos de acetato de etilo y metandlico, de terpenos

y esteroides,alcaloides, fenoles, saponinas, glucdsidos y fla-
vonoides; mientras que en el caso del extracto de etanol acuo
so0,las pruebas realizadas fueron para determinar la presencia

de glucdsidos y saponinas (Tabla Ii).

4. EXTRACTO HEXANICO

Aislamiento de substancias por precipitacidn

Durante la reaslizacibén de las pruebas de solubilidad para el
extracto hexadnico, se observd, al tratar de ‘disolverlo en ace
tato de etilo, la precipitacién de un compuesto sblido, de co
lor blanco (Compuesto A), que se separd mediante filtracidn

al vacio y se corrid en placa;fina de gel de silice, empleando
como eluyente acetato de etilo-metanol (4:6), para comprobar
pureza (figura 4). Mediante recristalizaciones de metanol ca-
liente se logrd su purificacibén, obteniéndose un sbélido blanco
conpunto de fusibén de 84-86°C (Tabla IV), al cual se le deter
minaron espectros de infrarrojo, de resonancia magnética nu-

clear y de masas (Graficas I,II y III).
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Separacibén de substancias por cromatografia en columna de gel

de silice Merck G-60

Una vez eliminado el compuesto sb6lido, el extracto hexénido‘rg
sulté muy soluble en disolventes de baja polaridad, 1lo qu;“féﬁg
recid la separacidn de substancias por cromatografia en columna.
Con 3.2 g de extracto, se montd una columna de 4 cm de didmetro,
con 240 g de gel de siiice activado (80 g de silice por cada
gramo de muestra) como adsorbente y como eluyentes se emplearon
disolventes y mezclas de polaridad creciente, comenzando con he
xano puro Yy terminando con acetato de etilo-metanol. La polari-

Jad del sistema eluyente empleado fue incementadndose gradual-

mente a medida que la separacidén lo requeria.

La separacién de las fracciones colectadas se determind median
te cromatografia en placa fina de gel de silice y se reunieron
aquellas que presentaron perfiles iguales. Finalmente, se pesa
ron estas nuevas fracciones, se calculd su rendimiento vy el

punto de fusidén a las fracciones sblidas (Tabla III).

5., EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO

Para separar la fraccidén alcaldidica, el extracto se disolviéd
en acetato de etilo puro y se extrajo con agua clorhidrica al
10%. La fase acuosa se alcalinizd con hidrdxido de sodio hasta
obtener un pH=13 y se extrajo con cloroformo, después con éter
y finalmente con acetato de etilo. Estas soluciones orgénicas
se lavaron con agua, se secaron con sulfato de sodio anhidro

y se concentraron al vacio.
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Los extractos concentrados dieron un precipitado blanco, cris
talino, que se filtrd. Después fueron llevados a sequedad, se

pesaron y se calculd su rendimiento (Tabla V).

Con estos tres extractos y los cristales correspondientes, se
corrieron dos placas finas en gel de silice, empleando como

eluyente cloroformo-metanol (3:1) y revelando con reactivo de
Draéendorff y Van Urk, respectivamente (figura 6), para deter

minar su naturaleza alcaldidica.

6. EXTRACTO METANOLICO

Aislamiento de substancias por precipitacién .

Al efectuar las pruebas de solubilidad de este extracto, preci
pitd con metanol un compuesto sdlido, amarillo ocre, que se se
‘pard por medio de filtracidn al vacio (Tabla 1IV). Esta subs-
tancia (Compuesto B) se pesd, se calculd su rendimiento y se
determindé su punto de fusidn (225-230°C), asi como sus espec-
tros en el ultravioleta, én el infrarrojo, de resonancia mag-

nética nuclear y de masas (Grdficas IV, V, VI y VII).

Cromatografia en placa fina de gel de silice y en papel

El Compuesto B se corrid con tres sistemas de eluyentes dife-
rentes; en papel con Forestal (HCl—AcOH—HZO, 3:30:10) y Formi

co (HC1-HCOOH-H.0,2:5:3) y en placa fina de gel de silice con

2
BAW (butanol-acido acético-agua, 4:1:5) (figura 5).
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7. EXTRACTO DE ETANOL ACUOSO (8:2)

Con este extracto se realizaron pruebas para determinacidén de
saponinas y glucbésidos. Sin embargo, como los resultados obte
nidos fueron negativos, el andlisis del extracto se dio por

concluido con estas pruebas {(Tabla II).
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RESULTADOS

Los resultados se presentan en un diagrama de procésamiento Y
en una serie de tablas (I-V), perfiles cromatograficos (figu-
ras 1-6)y graficas (7, de espectros). El diagrama de flujo
da la metodologia desarrollada a lo largo de este trabajo y
va seguido de los resultados propiamente dichos, que se han
agrupado segiin el tipo de estudio, técnica o andlisis emplea
dos. De esta manera se tiene una visibén global de lo realiza

do.

La Tabla I registra la cantidad de muestra a partir de la cual
se obtuvieron cuatro extractos diferentes por extraccidn sele
tiva, se anota el peso de cada extracto y su rendimiento. La
Tabla II resume los grupos de metabolitos cuya presencia se
investigd en cada uno de los extractos; se dan los resultados
en forma semicuantitativa para las reacciones positivas. En
la Tabla III se encuentran las fracciones obtenidas de la co-
lumna cromatografica corrida con el extracto hexdlico; se
anotan algunas caracteristicas como color y constitucién, pun
to de fusidén de los compuestos sblidos, peso y rendimientbo.
La Tabla IV incluye ‘los rendimientos, puntos de fusibén y so-
lubilidad de los productos sdélidos aislados por precipitaciédn
de dos de los extractos (hexénico y metanblico). Finalmente
en la Tabla V se encuentran los rendimientos de la extraccibn

para alcaloides.

En cuanto al bloque de figuras, corresponden a todos los perfiles
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obtenidos de las cromatografias en placa fina de gel de silice
y en papel, tanto las de sondeo, para ver la composicién de un
extracto, como las que especificamente se realizaron para com-

probar -1la pureza de los compuestos aislados.

Se integran ademds, todas las gridficas de los anilisis espectros

cbpicos practicados .a los productos aislados.
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DIAGRAMA DE PROCESAMIENTO DE LAS HOJAS DE Jatropha malacophylla.

HOJAS SECAS Y MOLIDAS

extraccién
hexAnica

HOJAS—-—EXTRACTO HEXANTCO——FORMACION DE UN PRECIPTTADO———COLUMNA

AL, DISOLVER CON HEXANO. CROMATOGRAFICA
extraccion con p.f.=84-862C; soluble en 2 sblidos;
acetato de etilo - MeOH caliente; sélido blanco 2 resinas;

720 mg; rendimiento = 18.3% varios aceites
a. espectroscdpicos = y ceras.
alcohol graso

HCJ/8 —~———EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO———EXTRACCION DE ALCALOIDES

En medio 4cido y alcalino

extraccion fraccién no fraccién
metandlica alcalbidica alcatbidica
rend. 5% rend.5.5%

cramtografia en placa fina revelada
oon Dragendorff y otra con Van Urk;
empleando como eluyente Cl-m3—Mem{
3:1 '

HOJAS—~-—EXTRACTO METANOLICO——FORMACION DE UN PRECIPITADO AL DISOLVER CON

METANCL
| p.£.=225-2309C; soluble en agua; polvo
extraccién con amarillo-ocre; 8.0 g; rendimiento = 17.4%
etanol acuoso a.espectroscopicos=dihidroesfingomielina.
(8:2)

HOJAS——-EXTRACTO DE ETANOL ACUOSO-——DETERMINACION DE GRUPOS QUIMICOS

prueba para saponinas = negativo.



TABLA I.- RENDIMIENTOS OBTENIDOS DE LA EXTRACCION SELECTIVA.

EXTRACCIONES

- . |CANTIDAD HEXANO ACETATO DE ETILO  METANOL ETANOL ACUOSO
ESPECIE c.de.
LMTJ’ESTRA. % g % g % g %
Jatropa malacoptyila | 86.5 3.94 4.5 1.21 1.4 8.0 9.2 2.81 3.2

peso : en gramos
rendimiento : %, calculado sobre peso seco de hoja.

€c



TABLA II.- DETERMINACION DE LOS PRINCIPALES GRUPOS DE METAK0.LICOS SECUNDARIOS

GRUPOS DE METABOLITOS SECUNDARIOS INVESTIGADOS

ALCALOIDES FENOLES . TERPENOS GLUCO0SIDOS SAPONINAS FLAVONOIDES
EXTRACTO ANALIZADO y
DRA SIL SHINODA ESTEROIDES MOLISCH ESPUMA. Fecl3
1=B
* HEXANICO +
ACETATO DE ETILO | 444+ ey - + + - -
* METANOLICO IR + + + + - +4+

*ETANOL ACUOSO

* tomado de Guevara, 1988,

DRA= Dragendorff
SIL= Silicotingstico
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TABLA III .- CROMATOGRAFIA EN COLUMNA DEL EXTRACTO HEXANICO.

25

FRACCIONES PINIO DE RENDIMIEN
CLAVE INCLUIDAS ELUYENTE | CARACTERISTICAS | FUSION PESO TO
°C %
A 9-13 h Gera blanm 11550 0.17 5.3
B 2 - 64 ha%:5 |G mranja [6083840 | 0.6 18.9
e | - ha 20:10 |Accite abar —— 0.10 2.5
n B-% ha 90:10 . [Aceite amtar —— 0.01 0.3
- B % - 97 ha 90:10 [Aceite amrillo | -.- 0.3 1.0
F2 98 i 106 ha @:5 |Glidbamo |IG8B77 [ 0.0 5.8
E 107 - 108 ha 85:15  [Slido blano —— 0.3 1.0
F 109 - 110 Ha 85:15 |[Acsite artar — 0.03 1.0
G 111~ 112 ha 85:15 |[Aceite arar S 0.10 2.0
B 121 - 13 ha 85:15 |Aceite aitar —— 0.9 0.8
H, 124 - 15 ha 8:15 |Resira aiar —— 0.2 0.7
H 126 - 131 ha 8:15 [Resimverke  |120%96-100] 0.63 2.0
H, 132 - 18 ha 85:15 [Resim verde —— 0.15 0.5
I 134 (161) 183 |ha 80:20,75:5 [Aceite verde _— 0.2 5.6
J 184 - 1% ha 0:0 [poeite verdke, —— 0.2 5.6
K 1% - 26 ba 0:0 [Aeite aiar —— 0.04 1.8
L 206 - 212 a0 (Shlid amrillo | - 0.03 0.8
L, 213— 24 ha 0:0 |[Flid hlano 33::7722 0.003 0.09
12; 215 = 227 ha M:0 [k amrillo | - 0.5 1.3
M 26 - 235 Fa 60:0 [oeite aitar — 0.2 5.1
N 2l - 267 ha 40:0 [ceite awrillo | - 0.01 0.3
N, 268 h-a 0:600 [Silid blam %.100 0.003 0.09
0 0 - 25 ha 0:60 [era amrilla - 0.01 0.03
P 256~ 263 ha 0:0 [era amrilla — 0.01 0.3
Q0 % (30) W7 ha 10:90, a [era amrilla — 0.01 0.03
R 310 - 318 am9%:2 [ora amrilla —— 0.10 2.0

* fraccidn a la qee axresponde el pnto de fisidn registrad; hhexap; a-acetato de etilo
mmetannl.




TABLA

IV.- CARACTERISTICAS DE L0S PROUUCTO: AISLADOS POR PRECIPITACION.

EXTRACTO PESO PESO DEL PROD| RENDIMIENTO | PUNTO DE SOLUBILIDAD COLOR
ORIGINAL TOTAL AISLADO % FUSION
g g °C
HEXANICO 3,94 0.7 18.3 84-86 metznol caliente blanco
METANOLICO 8.0 1.4 17.4 225 - 230 agua amarillo ocrd

9¢
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TABLA V.- EXTRACCION DE ALCALOTDES DEL EXTRACIO CHUXG NE ACETATO IE ETTIO

i

EXTRACCION

DISOLVENTE CRISTALES FILTRADO
mg % mg %
(2HCl3 13.9 1.1 21.8 1.8
ETER 12.5 1.0 21.0 1.7
ACETATO DE ETTIIO 35.6 2.9 23.8 2.0
TOTAL 62.0 5.0 66.6 5.5

* referido al extracto crudo
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FIGURA 1 .- PERFIL CROMATOGRAFICO DEL EXTRACTO HEXANICO.
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FIGURA 2 .-~ PERFILES CROMATOGRAFICOS DEL EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO
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FIGURA 3 .- PERFILES CROMATOGRAFICOS DEL EXTRACTO METANOLICO.
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FIGURA 4 .- PERFIL CROMATOGRAFICO DEL COMPUESTO A.
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FIGURA 5 .- PERFILES CROMATOGRAFICOS DEL COMPUESTO B.

CROMATOGRAFIA EN PAPEL.
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FIGURA 6 .- PERFIL CROMATOGRAFICO DE LA EXTRACCION DE ALCALOIDES DEL EXTRACTO DE ACE?ATO

DE’ETILO.
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GRAFICA III.~ ESFECTRO DB :iadSaS DEL COHPUESTO A
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GRAFICH IVe=- BSFECIRO BN EL ULTRAVIOILYA DLL COMFULSLO B

g

e ©

50

10

190

250 350 1450

- L€



GRAFICa VII.~ ESFECTRO DE MASAS DEL COIPUESTO B.
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DISCUSION

1. RENDIMIENTO DE LOS EXTRACTOS

El empleo de disolventes de polaridad creciente durante la rea
lizacibén de la extraccidn selectiva, garantizd la obtencidn de
la mayor parte de los compuestos quimicos constituyentes ae la
muestra, en forma fraccionada de acuerdo con su pq;aridad.

|
Los rendimientos obtenidos para cada extracto fueron diferentes
(Tabla I) , observandose el mayor en la extraccidn metandlica,
con la que se obtuvieron 8.0 g de extracto, que representan un
rendimiento de 9.2%; en tanto que el rendimiento inmediato me-
nor obtenido fue para el extracto hexdnico, que arroja un por-
centaje de 4.5%, con un peso de 3.94 g. El extracto de etanol
acuoso y el de acetato de etilo generaron rendimiéntos mas ba-
jos, siendo el primer caso de 3.2%, con un peso de 2.81 g, ¥
el segundo 1.4%, con un peso de 1.21 g. La variacidén de estas
cifras estd relacionada con la cantidad de componentes de una
determinada polaridad, existentes en la planta y que se extraen

con el disolvente de polaridad similar.

Los rendimientos de los extractos y la polaridad de los disol-
ventes con los que fueron obtenidos, fueron factores de peso
para decidir la técnica a emplear para la separacibén realizada

en cada uno de los casos.
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2. EXTRACTO HEXANICO

Compuesto A

El andlisis expectrométrico (Graficas I, II y III) del Com-
puesto A, obtenido del extracto hexdnico por precipitacién
con acetato de etilo, indica que se trata de un alcohol

graso de 31 dtomos de carbono.

En el espéctro de infrarrojo, se observan las bandas de ab-
sorcibén de la vibracién longitudinal del grupo -OH a 3400 cm !
y de C~H a 2955, 2920 y 2847 cn™'; a 1463, 1470, 726 y

747 cm_1 las de deformacidén de metilenos y a 1377 l1la del me

tilo.

En el espectro de resonancia magnéﬁica nuclear, la sefial pa-
ra los protones del metilo se encuentra a 0.85 ppm, la de los
metilenos a 1.27 ppm. A 1.60 ppm, estd la de los protones ve
cinos al —CHZOH; el protdédn del -OH se encuentra a 2.6 ppm'y

los protones base del --0OH a 3.47 ppm.

El expectro de masas presenta la fragmentacidn tipica de una
cadena hidrocarbonada, con el fragmento mas estable a m/e=57.

El i6n molecular M'452, corresponde a la fdérmula CgqH 407
P.M. 452, por lo que, y de acuerdo con todos los espectros,el

alcohol tiene la siguiente fbérmula desarrollada:

Cl-s —(CI—& )29 —-CI-& -0H
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Cromatografia en columna

En cuanto a la columna cromatografica, es importante sefialar
que el extracto hexanico fue el mas adecuado para este tipo
de separacidn, ya que el hexano es un disolvente de baja po-
laridad, que permitié un amplio gradiente de elucidn, con 1lo
que se asegurd una buena separacién de los componentes de la
muestra, y que édemés arrojoé un rendimiento adecuado-para el
empleo de esta ﬁécnica de sepéracién.

|
De la columna cromatogridfica se obtvieron 26 grupos de frac
ciones, con variados aspecto y color: ceras, aceites, resinas
y s6lidos; sin embargo, el bajo rendimiento obtenido no permi
tidé un andlisis mis a fondo de estas fracciones (Tabla III),
pudiéndose observar que la fraccidn E, es la parte del Compues

to A que quedd en el extracto.
3. EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO

El bajo rendimiento de este extracto no permitidé una separa-
cibn por cromatografia en columna, sin embargo, como las prue
bas para grupos de compuestos quimicos realizadas pusieron de
manifiesto la presencia de alcaloides (++++) (Tabla II), me-
diante extraccién selectiva, se logrd la separacidn de éstos,
aunque en pequefia cantidad (66.6 mg; 5.5%, en relacidn al pe-
so del extracto crudo), corrobordndose su presencia mediante
cromatografia en placa fina de gel de silice (figura 6), en

donde se aprecia una mancha de color naranja al revelar 1la

placa con Dragendorff y la misma pero de color violeta para la
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placa revelada con Van Urk. Las manchas no sombreadas corres
ponden a productos que se encuentran en menor cantidad y que,
probablemente no se alcanzan a revelar con los reactivos de

alcaloides, o bien, pueden ser productos‘que no pertenezcan a

este grupo.

Respecto a los cristales que se obtuvieron, registran un punto

de fusidn superior a 300°C, son solubles’enlalgua y dan reac-

cién de sodio a la flama, por lo que se supone que se trata de
!

una sal de sodio de algln &cido ordanico, que no es de natura-

leza alcaldidica puesto que no did reaccibn positiva para este

grupo de metabolitos secundarios.

De los tres disolventes de extraccidén que fueron empleados, el
éter resultd ser el adecuado, lo cual se comprobd en la placa

delgada que, se elaborbd.
4. EXTRACTO METANOLICO .

El Compuesto B, que se separd de este extracto por precipita-
cidén, presenta en cromatografia en placa fina de gel de silice
dos manchas, una principal -la mds polar- y otra en menor pro-
porcidén, como impureza. Como no pudo recristalizarse por su al
ta polaridad y la impureza detectada era minima, se analizd

sin mayor purificacién.

La coloracidn amarilla del Compuesto B y su punto de fusidn,
hicieron pensar en la posibilidad de gque fuese un flavonoide,

por lo que se corrieron cromatografias en placa fina de gel de
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silice y en papel con tres sistemas diferentes (figura 5), cu-
yos perfiles muestran dos productos, uno principal y otro en

huellas. Su Rf y su fluorescencia al ultravioleta no correspon

den a este grupo de metabolitos.

Los datos del andlisis espectrométrico (Gréficas I, II, III y
IV), indican que se trata de una molécula de estructura compel

ja y concuerdan en todo para la de una dihidroesfingomielina,

cuya estructura se describe a continuacidn:

(CEp) 12 —Cilg

|
1#,C —CHp

|
E-C - OF

Ep);
w_:Z.Pm/c=253

Esta molécula estd constituida por una unidad de dihidroesfin-
gceina (I), una de colina (II), una de 4cido fosférico (III) y

una de acido lignocérico (IV).

En el expectro de ultravioleta hay una absorcién a 270 nm que

I
corresponde al grupo -P=0.
|
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En el espectro de infrarrojo se encuentran absorciones correg
pondientes al grupo -OH y -ﬁH (3400 cm—l) de la dihidroesfin-
gosina; a las vibraciones longitudinales C~~~H (2900 y 2845
cm'l) de las cadenas hidrocarbonadas; al grupo ‘>C=O (1605cmF1)
del enlace amida entre el carboxilo del &cido lignocérico y la
amina de 1la dihidroesfingosina; a 1400 cm—l, la banda de ab-
sorcidn de las vibraciones de deformacidn de los metilenos; a

-1 ~
1380 cm la del grupo —¢ ~*~0 - P=0 y a 1110 y 1086 las corres

pondientes al grupo CHZ—P—é=o.

En el espectro de resonancia magnética nuclear, la sefial de
los protones de metilos se encuentran a 0.92 ppm; la de proto
nes metilénicos a 1.3 ppm; para los protones del metileno =
al grupo carbonilo la sefial ée refleja en 2.2 ppm; a 3.3 ppm.
sg encuentra la sefial del protdn base de la amina y a 3.7 ppm
la del protdn base del oxhidrilo, ambos grupos pertenecientes

a la unidad de la dihidroesfingosina.

En el expectro de masas no se observa la seflal correspondiente
al ién moleéular (803) debido a la inestabilidad de la molécu-
la. E1 fragmento de mayor masa que se registra es el de m/e=551,
que corresponde a la molécula con la cadena del acido lignocé
rico fragmentada en 18 unidades metilénicas (803—252=551). Este

fragmento de 18 carbonos se encuentra a m/e=253.

El fragmento de la esfingosina lo encontramos a m/e=284 y el

de la colina a m/e=73.
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5. EXTRACTO DE ETANOL ACUOSO.

Este extracto se separd con el fin de aislar saponinas esteroi-
dales, reportadas en la bibliografia (Anzaldo y col., 1956) pa
“ra el género; pero al realizar las pruebas correspondientes se
obtuvieron resultados negativos; por lo que el estudio se dio

por concluido (Tabla II).

P

Los resultados de este anflisis quimico para Jatropha malacophylla
ponen de manifiesto la necesidad de que a futuro se realicen mis
estudios para la especie y el género en cuestién, a fin de contar
con un banco de informacién mds abundante, que al incrementar el
conocimento del grupo, incremente asimismo el .conocimiento de la
flora mexicana, cuyo aprovechamiento y manejo adecuados permiti-

ran al pais mantener la riqueza de sus recursos naturales.
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VI

CONCLUSIONES

EXTRACTO HEXANICO.
Se aisld y caracterizdé un alcohol graso de 31 carbonos y se

separaron por cromatografia en columna dos resinas, dos pro -

ductos sdlidos, varios aceites y ceras.

EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO

Se aisld la fraccidn alcaldidica, formada por un compuesto
principal gque-pudo apreciarse en la cromatografia en palca

fina en gel de silice.

EXTRACTO METANOLICO.

Se aisld un compuesto que se caracterizd como una dihidroesfin

gomielina.

EXTRACTO DE ETANOL ACUOSO.

En este estracto, especifico para saponinas esteroidales, no se

encontrd dicho grupo.
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