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INTRODUCCION

Desde la aparicién del hombre sobre la faz de la tierra, &ste ha es-
tado fntimamente ligado a la vegetacién que lo rodea, ya que las --
plantas desempefian un papel importante en su existencia, tanto por
los productos que de ellas obtiene, como por su contribucién a la -
conservacién de la vida. La utilidad de las plantas es muy variada,
as? tenemos las que proporcionan alimento, las que ofrecen substan-
cias que se emplean en la medicina, aquéllas de las cuales se obtie-
nen materias primas para la industria, las forrajeras para alimen-
tar a los animales que sirven al hombre y por dltimo las ornamen-

tales que embellecen el ambiente en el que se convive. (1 ).



Por estas razones durante muchos afios se han llevado a cabo inves-
tigaciones relativas a las plantas, estudifdndolas en base a su forma
y estructura general y de sus 8rganos, sus actividades y funciones,
la naturaleza y mecdnica de la herencia, las caracteri’sticas de sus
células, las enfermedades que las afectan, sus relaciones con el -

medio en que viven y su naturaleza quimica.

Dichas investigaciones se han visto auxiliadas por descubrimientos
realizados en el campo de otras ciendas y as¥ tenemos por ejemplo
que : la Fitoqui'mica es la ciencia que estudia los diferentes com-
puestos que se encuentran en las plantas y &sta se ayuda de la Qui-
miotaxonomia para clasificarlas de acuerdo a ciertos metabolitos -

presentes en ellas

Para separar los componentes qui'micos de las plantas, se utilizan
entre otros, métodos cromatogrédficos, los cuales se basan en pro-
cedimientos fisicoquifmicos que permiten separar los componentes

o sustancias integrantes de una mezcla por adsorcién o separacién
diferencial de estos componentes sobre una superficie estacionaria

o inmd8vil. ( 2 ).

Una variante en las técnicas cromatogrdficas es la Flash, la cual -

permite realizar separaciones en un tiempo menor con voldmenes -
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reducidos de solvente.

Una vez separados los componentes quinicos de la mezcla, estos -
se purifican mediante la cristalizacién, posteriormente se procede
a la identificacidn de dichos componentes, por mé&todos espectros-

c8picos, ffsicos y quimicos.

En el Norte de México se encuentran algunas especies de la familia
Celastraceae, conocida también como Agri-Duice. ( 3 ). Los ---
miembros de este grupo son en su mayorih £rboles rectos, arbus-
tos o enredaderas y estan distribuidos en 53 géneros y 500 especies
Algunas de estas han llamado la atencibn de los investigadores pues
a través de su estudio se han logrado aislar alcaloides y triterpen-

quinonas con accién citotéxica. (4 ), (5), (6). (7).

Algunos de los compuestos quifnicos que se han encontrado en los -

distintos géneros son los siguientes ¢ (8 ), (9).(10).

Terpenos y Terpenoides :

Terpenos pentaciclicos en los que podemos encontrar los siguientes

grupos -«



1. - Grupo lupano

me e
2. - Grupo oleanano

Me Me

Me Me

3. - Grupo friedelano




4. - Grupo taraxerano

Celastroides
Me
. COBR
Me
1-’0
H

e
R=H Celastrol pf =205 °C
R = Me Pristimerina pf = 219-220 °C



0
\
y 0
v
Me Me
Mme
4 H
Me me O

Maytenoquinona pf = 158-160 °C

Sesquiterpenos

1 - Grupo de sesquiterpenalcoholes. TABLA I
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TABLA I -

Grupo de sesquiterpenalcoholes

C-6 C-8 C-9 C-15 C-15
Celorbicol
pf = 222-223 °oC -OH 2H 2H H -OH H -OH H H
Maytol
pf = 229-237 °C -OH --OH -OH -OH -OH 2H -OH H -OH
Euonyminol
pf = 250 ©C --OH -~ OH -OH -OH -OH --OH ---OH -OH - OH
Maytina
Amorfo ---0Ac ---0OAc Z2H -OH -OAc 2H -ONic -OAc
Maytolina
Amorfo ---0OAc ---OAc -OH -OH -OAc ZH -ONic -OAc
Maytolidina
pf =128-132 °C -=-=0Ac ---OAc -OAc -OH -OBz ZH -ONic -OAc

-



Alcaloides

1. - Grupo de sesquiterpenalcaloides .

TABLA II




TABLA II. - Grupo de sesquiterpenalcaloides
O-1 O-1 O-6 0-9 O-8 O-15
Ac Ac H H Ac Euozin pf = 288-289 °C
Ac H H Ac Ac 2,6 Bisdesacetileuonin pf =141 °C
Ac H Ac Ac Ac 2-Desacetileuonin pf = 135 °C
Ac Ac H Ac Ac Neo-Euonin pf = 264-265 °oC
Ac Ac Ac Ac Ac Euonilin pf = 150-158 °C
Ac Ac Ac Ac Ac Euonin pf = 184-190 °C
Ac Ac H Ac Ac Ac Neo-Euonymin pf = 259-262 oC
Bee Ac Ac Ac Ac Ac Euonymin pf = 140-146 ©C




2. - Tetrahidro-isoquinolina y Tetrahidro-isoquinolinalcaloides.

0 Me
Mme
HN
0 \0 “" //o
Me _.Y/v (me),

Me 4
R = CH(Me)ET Frangulamin pf = 267-279 ©C
R = CHpCHMe> Franganin pf = 240-245 °C
R = CHyph Frangufolin pf = 235-245 °C

3. - Spermidin alcaloides

F

0"
HN
A

Cal

« 1 =



4. - Alcaloides macrocilicos

Eetructura general de Maytansinoide

Me(

COOCHNe

MeN Ac

COCH Me

MeNCOEt

COCH Me
MeNC OC HMe

Et

COCH Me

= T =

Maytansinol

Maytanacin

Maytansin

Maytanprin

Maytanbutin

Mavytanualin

¢ Maytansinoide y Maytanside.

pf = 173-174. 5 oC
pf = 234-237 °C
pf = 169-179 °C
pf = 170-171 °C

pf = 175-176 °C



1 2
COCHMe OH Colubrinol pf = 194-196 °C
MeNCOCHMe,
COCHMe OCOMe Acetato de
Colubrinol pf =179-182 °C
MeN-COCHMe2
COCHMe2 - OCOMe Maytanbutancina pf = 253-255 °C
Me Me0
R = Me Maysina pf = 137-141 °C
R=H Nor-Maysina pf = 187-188 °C

w12



Una de las especies de esta familia es la Schaefferia cuneifolia cu-

ya clasificacién bot4nica es la siguiente :

Reino ¢ Vegetal
Divisién ¢ Pterophyta
Subdivisién ¢ Angiosperma
Clase ¢ Dicotileddnea
Familia ¢ Celastraceas
Subfamilia ¢ Celastrus
Gé&nero : Schaefferia

Especie ¢ S. cuneifolia

Esta planté es un arbusto generalmente de medio metro de alto, --
con ramas rigidas enmarafiadas, con ramificaciones estriadas y -
espinosas ; la corteza' es de color gris luminoso, las hojas son -
sésiles, alternas y fasciculadas de forma ovoide, con 4pice redon-
deado de 5-25 mm de largo y 2-15 mm de ancho, lisas corifceas,

de color verde claro.

Las flores son estaminadas, pistiladas y clorosas, se presentan -
solitarias o agrupadas, tienen 4 pétalos sésiles con pediceles de -
2 mm de largo ; se observan los estambres rectos y m#&s cortos -

que los pétalos ; el ovario es abortivo y su estilo corto sostiene -

=13 =



dos estigmas oblongo-lineales, largos divergentes, generalmente -

agrietados y desiguales.

El c#liz es lobulado, recortado-ciliolado, ovulado-redondeado’ de
6-8 mm de largo con sépalos verdosos oblongcs. Su fruto es una -
drupa globosa con gl8bulos ligeramente comprimidos que tienen -
dos semillas de 3-5 mm de largo, de color anaranjado a rojo --

transldcido y brillante.

Esta planta ( Fig.1 ), se encuentra f4cilmente #n los cerros roco-
sos. en las quebradas y cafiones, en los Planos del Rio Grande y-
Valles Trans-Pecos, en el Norte de México y Baja California, --
excepto en regiones con clima fri%. Se le conoce por nombres se-
»

gdn el lugar en que se localiza ¢ **Capul * *Desert Yaupon ¥,

y ®Pansalero ™. (3) (11), (12), {13 ).

Considerando el tipo de compuestos aislados en la familia Celastra-

ceae y en base a un estudio anterior de la planta Schaefferia cunei-

folia el objetivo de este trabajo es el aislamiento e identificacién -

de sus metabolitos seciindarios localizados en la parte aérea.

-14 -



3}y 4)

flor.

2)

Fig. 1. - Schaefferia cuneifolia ; 1) parle afrsa,

drupa.



MATERIALES Y METODOS

Para la realizacién de este trabajo, el material que se emple8 fué#

la planta Schaefferia cuneifolia, la cual se recolect§ en el mes de-

Septiembre de 1981, sobre el camino a las Grutas de Garcia en el

municipio de Garza Garcth en el estado de Nuevo Ledn,

El estudio de la planta se llev8 a cabo durante los meses de Marzo
a Mayo del afio 1982, en el laboratorio de Investigacién Fitoqui'rni‘ca.
de la Divisién de Ciencias Naturales y Exactas de la Universidad -

de Monterrey.

- ib -



METODOS :

1) Preparacién del Material y Separacidn de los Principios Activos.

La parte adrea de la planta se sec8 y molid en un molino tipo -
Wiley, el producto seco se extrajo con metanol durante 7 difas,
en un aparato tipo Soxhlet y se concentrd en un rotavapor tipo -
Flash, obteniéndose de esta forma el extracto metanélico direc-

to y un residuo.

Esta alternativa de extraccién se hizo con el prop8sito de tratar
de acrecentar el rendimiento en el aislamiento de 1os metaboli-

tos secundarios.

Del extracto obtenido se separaron los principios activos por --
métodos cromatogrdficos y por cristalizacién.
1.1 Mé&todos Cromatogréficos @
A) Cromatografia en Capa Delgada ( CCD ) .
El método que se utiliz8 para la CCD fuf el desarrollo

unidimensional ascendente.

a) Se utilizaron placas de vidrio rectangulares de 2 por

T



b)

d)

10 ¢cm, se cubrieron con S#ica Gel G ( Merck ) -
malla 60, ( Reactivo - 1), con un aparato Desaga -
Heidelberg, dejdndose secar por 1 hora a tempera-

tura ambiente y por 2 horas a 110 °C.

La muestra se aplicd a 10 mm del extremo inferior
y se colocaron las placas en cubas de vidrio con -~
fondo plano, recubiertas con papel filtro impregna-
do con el eluente para asegurar una rédpida y ade--

cuada saturacién de la cdmara con el vapor de é&ste.

El eluente utilizado fu hexano-etanol en las siguien-
tes proporciones { V/V ) : hexano, 9:1, 8:2, 7:3,

1:1 y etanol.
Como agentes cromégenos se utilizaron ¢
1) Luz ultravioleta

2) Cloruro de Cobalto ( Reactivo - 2 ).

Este #ltimo se roci8 sobre la placa con un dispersor

y se calent8 durante 5 min a 100-120 °C.

« I8 =



B)

Cromatografith Flash ( CF ) .

La cromatografth flash es un mé&todo que permite la --

separacién de componentes con un Rf 0.05 en CCD --

analitica obteni€ndose una buena resolucién en un tiem-

po m&ximo de 1 a 3 horas.

a)

b)

c)

d)

Se utilizaron columnas de vidrio de 18 pulg de largo

por 1 pulg de difmetro, provista de v4€lvulas contro-
ladoras, una situada en la parte inferior para la sa-
lida del eluente y otra en la parte superior para con-

trolar la presién ejercida por el gas.

El eluente usado fu€ hexano-etanol, principiando -
con hexano puro, variando la polaridad con etanol -
en relacién 9:1, 822, 7:3, 1: 1 y finalmente etanol -

puro.

Se introdujo en la parte baja de la columna un trozo
pequefio de fibra de vidrio, que cubrid el fondo de

la misma por las paredes y el centro.

Enseguida se coloc8 una capa de 3 mm de ndcleos -

-19 -



e)

f)

g)

h)

i)

de ebullicién.

Se empac8 la columna de 15 a 20 cm con S#lica Gel
G malla 60. Para evitar los espacios vacios, la -

columna se golped ligeramente.

Una vez preparada la columna se agreg8 el Hexano
y la presién de N, se utiliz8 para desalojar rdpida-

mente todo el aire atrapado en la Sflica Gel.

Se agregé el extracto previamente mezclado con una

cantidad suficiente de S#ica Gel hasta la formacién

de un sélido homogéneo.

Se eluy8 la columna con el eluente.

Las eluciones se llevaron a cabo mediante una pre-

8i8n de nitrégeno a una velocidad de flujo de 2 pulg/

min.

Se recolect8 en fracciones de 20 ml, y se monito--

rearon por CCD.

= 210 =



1.2 Mé&todo de Cristalizacién.

Los solventes usados en la cristalizacién de cada compues-
to se determinaron experimentalmente, dependiendo de la -
polaridad de &stos, los solventes fueron ¢ &ter de petréleo,
&ter diiSOpropi‘lico, benceno, acetona, etanbl, metanol y -

agua.

2) Purificacién de los principios activos .

Para la purificacién de los principios activos se utiliz8 el mé&to-
do de purificacién con carbén activado y el mé&todo de recrista-

lizacién.

2.1) Mde&todo de Purificacién con Carbén Activado.

Los compuestos se disolvieron y se les agreg8 carbdn ac-
tivado, se calentd por 2-5 min y se filtr8. El carbén acti-
vado tiene la propiedad de atraer impurezas, clarificando

la solucién.

2.2) Me&todo de Recristalizacién.

Se dejaron evaporar lentamente las soluciones, formandose

de esta forma cristales de gran tamafio.

=Bl »



3) Identificacidn de los Principios Activos.

Para la identificacién de los principios activos se utilizaron @
- Mé&todo Espectroscdpico de Rayos Infrarrojo.

- Mé&todo fisico de Punto de Fusién.

3.1) Aparatos empleados en la identificacién.

a) Espectros de Absorcién en el IR

Se utiliz8 un Espectrofotdmetro Beckman IR-33.

b) Punto de Fusién.

Se utiliz8 un aparato Melt-Temp, para determinaciones
en capilar cerrado.
3.2) Reacciones de Identificacidn.
a) Prueba de Salkowski.

A 1-2 mg de muestra en 1 ml de CHCl; se le afiade 1 ml
de HZSO4 concentrado. Es positiva la prueba si da co-
lores de rojo a pdrpura o caf€. Es caracteristica de -

Quinonas, Esteroles, Saponinas y Sapogeninas. ( 14 ).
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REACTIVOS

Reactivo - 1) Silica Gel. para placas para CCD,
Silica Gel G malla 60 40 g

Agua destilada 80 ml

Reactivo - 2) Solucién de Cloruro de Cobalto.
CoCl, 20 g

Agua destilada 400-500 ml

Se le afiaden poco a poco 100 ml de H,SO4 concentra-

do, agitando continuamente ; se termina aforando a

1 1t con agua destilada.

- 53 -



RESULTADOS

En un extractor tipo Soxhlet se reflujé la parte adrea de la planta -

seca y molida, en metanol ( punto de ebullicidn = 65 °C ) durante

7 difas.

Durante la extracciédn se form8 un precipitado, el cual se separ§ -
de la solucién, pesando 19.8 gramos, la solucién se concentrd en -
un rotavapor tipo Flash, en bafio marth y a presién reducida, obte-
niéndose 65. 5 gramos del extracto metandlico directo, los cuales -
se reflujaron con 200 ml de CHCl; por espacio de una hora. Ha-

ciendo una extraccién con agua se separd la parte soluble en CHClg
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de la parte acuosa insoluble en CHC13.

Al extracto metandlico directo soluble en CHC13 se le corrieron 3
cromatografihs Flash, utilizando hexano-etanol como eluente § las
dos primeras se corrieron con 4 gramos de extracto y el resultado

fu€ el mismo, este se miestra en la tabla IIL,

La tercer cromatografia Flash se corrié con 12 gramos de extracto,
obteniéndose mayores cantidades de los metabolitos secundarios --

aislados, la secuencia de &sta se muestra en la tabla V.

El extracto metanélico directo acuoso insoluble en CHCl3 se dejé -
reposar * , y se form8 un precipitado café, zl cual se le denomind
SCAEEMD-0, se descompone antes de llegar a su punto de fusidn,
este se filtrd8 y la solucién se reflujé por espacio de una hora con -
150 ml de acetato de etilo, fuf totalmente insoluble, posteriormen-
te se le afiadid metanol y se obtuvieron unos cristales blancos, a

los cuales se les denomind SCAEEMD-1.

*Cuando se trata un extracto con agua, tienden a formarse hongos,
para evitar &sto se agregan unas gotas de tolueno a la solucién --

acuosa.
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Para purificarlos se disolvieron en agua caliente, se clarific8 la --
solucidn con carbdn activado, obteniéndose de esta forma cristales
més grandes, los cuales fundieron a 178-180 °C, y cuyo espectro -

IR se muestra en la Fig. 2 .

La solucién color miel, se concentrd y se filtrd, obteniéndose 299
mg de cristales blancos denominados SCAEEMD-2, los cuales fun-

dieron a 166-167 °C, su espectro IR se muestra en la Fig.3 .

Los 19. 8 gramos del precipitado resultante de la extraccién se la-
varon con alcohol, al precipitado que pesé 5.1212 g se le denomin8
SCAEPM-1. Se purificé con carbdn activado, y fundié a 178 oC, su

espectro IR se muestra en la Fig. 4 .

En la Fig. 5 se muestra la secuencia que se sigui8 en la extraccién

de &stos compuestos.

= 216 =
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Fig. 5. - Secuencia de la extraccién de los metabolitos

gsecundarios de Schaelferia cuneifolia.

S. c. ( parte aérea )

Extraccién con metanol por
7 das en Soxhlet

( T
19.8 g de p. verde 65.5 g de EMD

Se lav8 con alcohol Se reflujé 1 hr con 200 ml CHCI,

Cristales blancos
SCAEPM-1 (178).

l

Soluble en CHCl4 Solucién acuosa p. café
] ins. en CHCl; SCAEEMD-0
Se le corrieron
3 CF. Se reflujé 1 hr
con 150 ml de
SCAEEMD-3 Acetato de eti-
al lo.
SCAEEMD-20 l

Ins. en A. de E.

Se le afiadié

metanol
|
807 mg de Solucién color miel
Cristales blancos
SCAEEMD-1 ( 178-180 ) Se conc?ntrﬁ
4 3
299 mg de Solucién
Cristales blancos color miel.
SCAEEMD-2 ( 166-
167 ).
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TABLA III. - Secuencia de Cromatografth Flash I y II del extracto

metand8lico directo soluble en Cloroformo.

RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVACION
1 1-1 Hexano Li%juido incoloro
2 1 -11 Hexano Li%juido verde
3 12 - 17 H-E (9:1)V/V Li#juido caf& claro
4 18 - 38 H-E (8:2)V/V Li%quido amarillo
5 39 - 49 H-E (7:3)V/V Li%quido amarillo
6 39 - 49 H-E (7:3)V/V Liquido amarillo
i 50 - 100 H-E (7:3),(121)V/V Liquido amarillo
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en capa delgada de los Residuos de

TABLA IV.- Cromatografit
CF IyII.
R VISIBLE uv CoCl,p CoCl2-UV Rf
1 No aparece No aparece M. corrida caf€ M. corrida celeste ¥
2 Verde Roja Verde Celeste . 588
No aparece Rosa Verde Celeste . 564
Anaranjada Anaranjada Rosa Celeste . 435
3 Café No aparece Café Celeste . 400
4 No aparece Crema Café Celeste . 386
5 No aparece Verde Café& Blanca . 456
No aparece Anaranjada Café Celeste .390
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TABLA IV.- Continuacién

VISIBLE uv CoCl, CoCl,-UV Rf

No aparece Roja Café& Celeste . 245
No aparece Anaranjada Café Celeste .192
No aparece Amarilla Café Celeste .140
No aparece Crema Café Celeste ; 052
No aparece Crema Café Celeste . 060




3.1) Purificaci8n de los residuos de Columna I y II.

Residuo 1

L¥quido incoloro, se le afiadi® metanol, y se obtuvo un preci-
pitado blanco el cual se lav8 con acetona, se secd y pesd --
101. 2 mg , &ste precipitado es soluble en cloroformo, y en -
hexano, e insoluble en acetona, metanol, etanol y agua. ----

( SCAEEMD-3 ), Fundid a 58-60 °C.

Residuo 2

Liquido verde, se le afiadié metanol. obteniéndose un precipi=
tado verde, el cual se lav8 con acetona, se sec8 y pesd 9. 6 mg
&ste precipitado verde fundi8 a 62-64 °C, se le denomind --
( SCAEEMD-4 ) La solucién restante se concentrd y quedd
un precipitado gomoso verde, solamente soluble en clorofor-

mo. y cuya CCD muestra manchas caracteri¥sticas de cloro-

fila. ( SCAEEMD-5 ).

Residuo 3

Lfquido caf& claro, se le afiadi8 metanol y se obtuvieron 25. 3
mg de un precipitado amarillo-verdoso, el cual fundi§ a 68-

70 ©C, ( SCAEEMD-6 ). En la prueba de Salkowski da un co-
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lor rojo-cafesusco.

Residuo 4

L¥quido amarillo, se le affiadid metanol y di8 5 mg de precipi-

tado blanco. ( SCAEEMD-7 ).

Residuo 5

Liguido amarillo, se le affiadié metanol obteniéndose 18. 8 mg
de precipitado crema el cual fundid a 70-72 °C. Di8 nega-

tiva la prueba de Salkowski. Se le denomin8 SCAEEMD-8,

Residuo 6

L¥quido amarillo. se le afadié metanol dando un precipitado

café verdoso que fundi8 a 63-709C. Se le denomind SCAEEMD-9.

Residuo 7

Li¥quido amarillo, se le afiadi8 &ter de petréleo y se obtuvieron
89.4 mg de precipitado crema, el cual fundid a 79 °C. Se le

denomind SCAEEMD-10.
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TABLA V.- Secuencia de Cromatografih Flash III del extracto

metand8lico directo soluble en Cloroformo.

RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVACION
1 1-5 Hexano Lfquido incoloro
2 6 -9 Hexano Lijuido amarillo limén
3 10 - 11 Hexano Liquido anaranjado
4 12 ~ 16 Hexano Li’quido amarillo
5 17 - 25 Hexano Liquido crema
6 26 - 34 H-E (9:1)V/V Liquido amarillo
7 35 - 60 H-E (9:1)V/V Liquido verde




- LE —

TABLA V.- Continuacién ... . ..
RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVACION
8 51 - 131 H-E (8:2),(7:3)V/V  Lifjuido am. con aceite
café
9 132 - 146 H-E (1:1)V/V Liquido café
10 147 - 156 Etanol Liquido café&
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TABLA VI. - Cromatografia en capa delgada de los residuos de CF III

del extracto metanélico directo soluble en CHC13.

VISIBLE uv CoCl, CoCl1,-UV Rf
No aparece No aparece M. corrida café M. corrida celeste %
No aparece M. corrida morada M. corrida café M. corrida celeste . 5056
Amarilla Amarilla Negra Amarilla .28
No aparece No aparece Café Blanca .08
Amarilla . 222
Anaranjada Amarilla L LT3

No aparece No aparece
No aparece

No aparece

No aparece No aparece
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TABLA VI.- Continuacién. ..

R VISIBLE uv CoCl1, CoCl1,-UV Rf

7 Verde Roja Verde Celeste . 588
Anaranjada Rosa Verde Celeste . 564
Anaranjada Anaranjada Rosa Celeste . 435

8 Corrida amarilla Corrida anaranjada Corrida café Celeste *

9 No aparece No aparece Corrida café Celeste

10 No aparece No aparece Corrida café Celeste ®




3.2)

Purificacién de los residuos de Columna III,
Residuo 1

L¥quido incoloro, se le afiadi8 metanol y se form& un precipi-
tado blanco, se lav8 con acetona se secd y pesé 159.3 mg. , --

fundi8 a 58-60 °C. Se le denomind8 SCAEEMD-3,

Residuo 2

Liquido amarillo 1limén, se le afiadid metanol, y dié un preci-
pitado amarillo el cual se lav8 con acetona, quedando de co-

lor blanco, fueronll.7 mg. ( SCAEEMD-3 ),

La solucidn anaranjada se concentré dando una solucién ama-
rilla y un aceite rojo, al cual se le corrié un espectro IR, --
( Fig. 6 ), y se le denomind SCAEEMD-II. La solucidn ama-

rilla se solidific8. ( SCAEEMD-12 ).
El aceite rojo SCAEEMD-11, es inflamable y es voldtil.

Residuo 3

Liquido naranja. se le afiadid metanol y se obtuvieron 3.1 mg

de precipitado blanco, se lav8 con acetona. ( SCAEEMD-3 ).
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La solucidn amarilla se solidific8. Se le denomind SCAEE -

MD-13.

Residuo 4

L¥quido amarillo intenso, se le afiadié metanol y dié 150. 7 mg

de precipitado blanco, el cual se lav8 con acetona. ( SCAEE-
MD-3 ).
Residuo 5

L¥quido crema, se le afiadié metanol, se obtuvieron 255.5 mg
de precipitado blanco, al cual se le corrid un espectro IR, -

( Fig. 7 ), ( SCAEEMD-3)., y una solucién amarilla, la cual

solidific8, ( SCAEEMD-14 ),

Residuo 6

Liquido amarillo, se le afiadi8 metanol, se obtuvieron 45.2 -
mg de precipitado blanco, ( SCAEEMD-3 ), y una solucién --
amarillo claro, la cual solidific4, ( SCAEEMD-15 ).

Residuo 7

L¥quido verde, se le afiadi8 metanol, y di8 un precipitado --

= 4] =
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verde. el cual se lav8 con acetona, ( SCAEEMD-4 ), la solu-

cidn resultante se concentrd y quedd un preciffitado gomoso,

( SCAEEMD-5 ),

Residuo 8

Liquido amarillo con aceite café, se separaron y presentaron

la misma CCD.

Se le afiadi8 &ter de petr8leo y di8 un precipitado café, al --
cual se le denomind SCAEEMD-16. La solucién se concen-
tr8 y quedd de aspecto gomoso, se le denomind SCAEEMD-17.

Residuo 9

Lifquido caf se le afiadi8 acetato de etilo. obteniéndose 50. 5

mg de preciffitado café, al cual se le denomind SCAEEMD-18.

Residuo 10

L¥quido café, se le afiadi8 &ter de petréleo y se obtuvieron -
22.9 mg de un precipitado café obscuro, el cual fundié a 128-

134 °C se le denomin8 SCAEEMD-19,

- 42 -



La solucién se concentrd se le afiadi8 acetato de etilo y dié
18. 4 mg de un precipitado café al cual se le denomind SCAE-

EMD-20 .
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TABLA VII. - Cromatografia en capa delgada de algunos Residuos

de CF III
ORBS. VISIBLE uv CoClZ CoClZ-UV Rf
p bco. No aparece No aparece No aparece No aparece *
p. beco No aparece No aparece No aparece No aparece *

p. bco. No aparece No aparece No aparece No aparece %
Solucién Amarilla Morada Café Anaranjada .70
anaranjada Amarilla Morada Negra Celeste . 425

p. caf& M. corrida No aparece Rosa Amarilla .36
café
9 |p.café No aparece No aparece Negra Amarilla .36
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DISCUSION Y CONCLUSIONES

El presente trabajo concluye con un mejor rendimiento en el aisla-
miento de algunos materiales en relacién a un trabajo anterior (15 ),
De los residuos aislados, en algunos se pudieron determinar prue-

bas fisicas cuya interpretacién se expresa a continuacién.

1. - SCAEEMD-1 (178-180 ), SCAEEMD-2 ( 166-167) ,

SCAEEPM-1 (178).

Los espectros IR de estos residuos presentan una banda ancha
caracteristica de alcoholes a 3400-3200 cm~l, presenta ademds

mdltiples bandas a 1110-1020 em! regién caracteristica para-
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alcoholes primarios, y una a 1200 cm-l caracter¥stica de al-

coholes secundarios.

También presentaron bandas a 2920, 1460, 1375, 920, 850, 720
em-™l que son caracteristicas de grupos metilos y metilenos.

{186 ).

Por los datos anteriores se pens8 en un compuesto alifftico -

lineal, con grupos OH en carbonos primarios y secundarios.

Por la informacién de los IR se puede supcner que se trate del
mismo residuo. Tomando en cuenta que tienen puntos de fu--
si8n diferentes, se llegd a la conclusidn de que requieren una

mejor purificacién.

Estos espectros son similares al espectro reportado para el -
dulcitol (17 ), aislado en un trabajo anterior ( 15 ). Lo que -
hizo suponer que se tratara del mismo compuesto pero no se -
pudo asegurar por falta de pruebas ffsicas y qui'micas, que a -

falta de tiempo no se pudieron realizar.
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2,- SCAEEMD-3 ( 58-60 ).

Su espectro IR muestra 3 bandas a 3020-2860 cm-l, caracte--
rsticas de metilos y metilenos. Adem#s presenta una a 2400

cm-l , caracterstica del grupo PH,

También presenta bandas a 1460, 920, 775, 715, 650 cm-l, --

caracterPsticas de metilos y metilenos.

Por la informacién antes mencionada se pens8 en un compuesto

alifftico lineal.

3.- SCAEEMD-11

Su espectro IR muestra una banda a 2840 cm-l la cual es de -
alargamiento C-H de alcanos. Adem#s presenta bandas a 2900,

1450, 1375, 720 cm~! caracterf’sticas de metilos y metilenos.

Se sugiere un compuesto alifftico lineal saturado.

Por falta de informacién fu€ muy dif#cil proponer una estructura --
para estos residuos. Pruebas fisicas y qui'micas podrZn brindar -
la informacién para llegar a una conclusidn m4s aceptable, a falta

de tiempo estas no pudieron realizarse.
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RESUMEN

El presente trabajo tuvo por objetivo la separacién y purificacién de

los principios activos de la parte adrea de la Schaefferia cuneifolia

aplicando la Cromatografia en Columna Flash.

Se logrd la separacién de los precipitados SCAEEMD-4, SCAEEM-
D-5, SCAEEMD-6, SCAEEMD-7, SCAEEMD-8, SCAEEMD-9, - -
SCAEEMD-10, SCAEEMD-12, SCAEEMD-13, SCAEEMD-14, SCAE-
EMD-15, SCAEEMD-16, SCAEEMD-17, SCAEEMD-18, SCAEEMD--
19, SCAEEMD-20, la purificacién de SCAEEMD-3, SCAEEMD-11,

Cuya total identificaci8n podria realizarse en futuras investigacio--

nes.
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Los residuos SCAEEMD-1, SCAEEMD-2, SCAEPM-1, presentan

caracter¥sticas del dulcitol.
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