
J ll JU • 1982 

t 



UHIVE~DAD Dt MONTERREY 
DIVISION DE CIENCIAS NATURALES Y EXACTAS 

e J(Á..<>if rca._c~ 

olf0.5t¡. 
G ~c;r¿e 

17 ~ 1_ 

c.i UniVER SIDAD 
DE monTERR&' 

1'"4-~o 
ESTUDIO QUIMICO DE LA PARTE 
;:::::. 

AREA DE LA Schaefferia cuneiloJia 

REPORTE DEL PROG-RAMA DE 

(ld6-y 

EV ALUACION PLNAL 

QUE PRESENTA 

MARlCRUZ GUAJARDO MURILLO 

EN OPCION AL TITULO DE 

LlC. EN QUIMICA CON ESPECIALIDAD EN 

QUIMICA INDUSTRIAL 

MONTERREY, N.. L MAYO DE '1982 

BiüUOTECA UWVE~SIDAD DE MONTERREY 

fo lfe 
() 1399 



A DIOS NUESTRO SEÑOR 

Por su infinita bondad al darme 

la oportunidad de alcanzar ~sta 

meta . 

A MIS PADRES 

lng. Mario Guajardo Viera 

Sra. Cr uz Ma. Muri llo de Guajardo 

por su incansable ejemplo y sacri

ficios. 



A MIS HERMANOS 

Por el apoyo que siempre me 

han brindado. 

A MIS COMPA~EROS Y AM f GOS 

Por su valiosa ayuda y amistad. 

A Francisco, con todo m i: amor . 

• 1 

o 



AGRADEZCO A MIS SINODALES 

L.C.Q. Jesús A. Garza Gutiérrez 

L.Q . 1. Miriam Montante Leal 

Q.F.B. Maricela Benavides Ramírez 

Por el interés que me brindaron -

para este trabajo. 

Al lng. Aurelia no García Fernández 

• 

A la Maestra Ma.de Lourdes Martínez M. 

y a todos mis maestros por sus enseñan 

zas y consejos. 

o 



INDICE. 

1 NTRODUCC 1 ON ••••• •• ••••• •• •••• •• • • • ••••••••• 1 

MATERIALES Y METODOS••• • •••• •••• • • • .......... 13 

R E S U L T A D O S. • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • · . • • • • • . • 21 

DISCUSION Y CONCLUSIONES ••••••••••••••••••••• 35 

RESUMEN ••••••• • •••••••• ••••••••••••••••••••• 44 

BIBL10GRAFIA. •••••••••••••••••••••••••••••••• 46 



TABLA No. 

1 1 

1 1 1 

IV 

V 

VI 

V 1 1 

V 1 l 1 

INDICE DE TABLAS. 

Grupo de Desquiterpenalco ole~~ ••••• 7 

Grupo de Sesquiterpenalcaloides ••••• 9 

Cromorografía Flash del extracto Me
tanólico directo de la primer columna.23 

Cromatografí a en capa delgada de la -
primer columna ........................ 24 

Cromatografía Flash del extracto meta 
nó li co de la segunda co lum na. ••••••• :-.27 

Crom a tografra en capa delgada de la -
segunda columna ••••••••••••• • ••••• ••• 28 

Cromatografía Flash del extracto me
tanól ic o de la tercer columna. •••••••• 33 

Cromatografía en capa de l gada de la 
tercer columna •••••••••• ••• ••••••• • •• 34 



INDICE DE FIGURAS 

Figura No. 

Schaefferia cuneifol ia ~·••••••••••••12 

2 Espectro 1 R de 1 Compuesto: 
SCAEEMD-1, SCAEEMD-2, SCAEPM-1. • ••• • .39 

3 Espectro IR del compuesto 
SCAEEMD-3 • • • • •. • • • • •••••••• •. • ••• • •• 42 

4 Espectro IR del compuesto 
S C A E E M D - .: ·~ • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • • 4 3 



S. e. 

AE 

RA 

EH 

EM 

e. e . d . 

c . c. d. p. 

V/V 

pf 

1 • R. 

U. V. 

nm 

cm 

mm 

1 t 

g ó g r 

ml 

mg 

Pu lg 

m in 

hr 

H 

E 

INDICE DE CLAVES Y ABREVIATURAS 

Schaeffer ia cunn e ifoli a 

Aér eo 

Raíz 

Extracto hecánico 

Extracto metanói 1 ic o 

Cromatografía en c ap a delgada 

Crom a t og rafí a e n capa delgada pre 
parat iva 

Vol úmen sobre volúmen 

Punto de fus ió n 

I nfrarrojo 

Ul tra v io le ta 

Nanómetros 

Centímet r os 

Milímetr os 

Litros 

Gramos 

Mililitros 

Mi li g r amos 

Pulg adas 

Minutos 

Horas 

He xan o 

Etanol 



I NT RODUCCIO N. 

Desde l a ap ari c i ón de l homb r e sobre la faz de l a t i er r a , 

éste ha estado f n t im amente 1 i ga d o a la vegetac i ón que lo 

ro dea, ya qu e l as pl an t as des em peRa n un pape l i mportante 

en s u e x is t en c i a , tan t o po r los productos que de el las ob 

t ie ne , com o po r s u con t r ibu ció n a l a co ns er v ación de la 

vi da . La utilid a d de la s p l a n tas es muy va ri ada, as í te-

nema s las q ue p r o po rcio na n al ime n to, l as que o f re c en sub~ 

ta n c i as q ue se emp l ean e n l a me di c in a, aq uél l as de l a s -

c ua l es se o bt iene n mat e r ias pri mas para l a ind ustr i a, l as 

fo r ra j eras para a l i me n ta r a l os a n ima l es que s irv en a l 

hom br e y por último la s o r na menta l es que embe ll ecen el am 

bi ente en el q ue se co nv i ve. ( 1). 
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Por estas razones durante muchos años se han llevado a 

cabo inves t igaciones rel ativas a las p lantas, estu dián 

dalas en base a su forma y estructura general y de sus 

órganos, s us act ividades y funci ones , l a na t uraleza y 

mecánica de la herenc i a, las caracte rí st i cas de sus 

células, l as e nfermedades q ue l as afectan, sus relacio 

nes con el medio en q ue viven y su naturaleza quím i ca. 

Dichas investigaciones se han visto auxiliadas por de~ 

cu bri mientos r ealizados en e l campo de otras ciencias 

y así ten emos por ejemplo q ue: La Fitoquím ica es l a -

ciencia que estud i a los diferentes compuestos que se -

encue ntr a n en l as plant as y ésta se ayuda de la Quim i ~ 

tax onomía para clasificarlas de acuerdo a ciertos meta 

bolitas presentes en e ll as. 

Para separar los componentes qu í mico s de l as plantas, 

se utili zan entre otros, métodos cromotográf ic os, los

cuales se basan en procedimientos fisicoquímicos que - 

permiten s eparar los componentes o substancias integra~ 

tes de una mezcla por adsorción o se parac ión diferen- -

cial de estos componentes sobre una superficie estacio -

nar ia o inm óvi l. ( 2) . 
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Una var i ante en l as técnicas cromotog rá f ic a s es l a 

Flas h , la cual permite realizar sep a rac ion es en un tiem 

po menor c on volúmenes reducidos de solvente. 

Una vez separados l os compon e ntes qu ímic os de la mezcla , 

estos se pur ifican me di ante la c r istali zación, pos terio.!:_ 

me nt e se proce de a la identificación de di chos compues -

tos, por métodos espectroscópi co s, físic os y químicos. 

En e l Nor te de Méx ic o se encuentran algun a s e spec i es de 

la fami 1 ia Ce l astraceae, conoc ida como Ag r i-Dulc e . (3 ) . 

Los mi embr o s de este grupo son en su mayoría árboles re~ 

to s , arbustos o e nre daderas y están di strib uído s en 53 -

géneros y 500 especies . Al g unas de estas han 1 Jamado la 

atención de los i nvestigadores pues a través de s u estu

d i o se han logr ado a i sla r alcaloides y trit er penqu i nona s 

c o n acc ion citotóxica, (4 ) , (5), (6) ( 7) . 

Algunos de l os compuestos qu f mic os que se han en contra do 

en los dist int os géneros son los s i guientes: (8 ) , ( 9 ), 

( 1 o) . 

Terp e nos y Terpenoides: 

Te rp en o s pe n ta e í e 1 i cos en 1 os que po demos en con tr a r 1 os 
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l os s iguie n tes gr upos : 

1 . - Gr upo lu pano 

2 . - Grupo o l eanano 

3 . - Gr upo f ri ede l ano 

- ~ -



4.- Grupo ta r axera no 

)10 

Celastroides 

CDO R. 

H, 

R = H Ce lastr o l pf 

R =Me Pri st im e rin a pf 
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Dispermoquino na pf 

Mayt e noquinona pf 

N\ e. 

Sesqu i terpenos 

1.- Grupo sesquiterpenalcoholes. TABLA 

Me. 
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TABLA 

GRUPO DE SESQUITERPENALCOHOLES 

. Co:<l ·· .:.. . .C- 2 Cd . c"" 4 . .C--6 . c ... s. c ... 9. . . c ... 15 C-15 

Celorbicol 
pf = 222-223°C ... OH 2H 2H H -OH H - OH H H 

Maytol 
pf = 229-23rc -OH . ... -OH -OH ... OH ... oH 2H .. oH H ~OH 

Euonyminol 
of = 250°C -- OH --OH -OH .,. OH -OH - .... oH ... ... ... OH -OH -OH 

CQ ca Maytina 
r= Amorfo ---OAc ---I:JAc .2H =: .. oH - O A e 2H ... QN i e ... o A e 
,.,.., 
e-:» 
:J::III Mayto 1 i na e::: = Amorfo -- ... OAc ..... ... OAc -OH -OH -OAc 2H - ONic -O A e 
:::: 
~ 
V"> Maytol id ina ..... 
~ .... pf = 128-132°C -- ~ OAc ---OAc -6Ac -OH -·OBz 2H -ONic -OAc c::J 
CJ 
r"""' 

== e:::» 
!:; 

i 
!:a 



Alcaloides 

1.- Grupo de s e squiterpe nalc alo id es . TABL A 11. 

a 
__ .o, 

o Me.. /')=os o-/ .., 

" 
1- ~ 

Me 
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TABLA 1 l 

GRUPO DE SESQUITERPENALCALOIDES 

0-1 0-1 o-6 Q .. 9 o ... a . o. ~ 1 5 

A e A e H H A e Euozin· pf ¡:::; 288 .. 289°C 

A e H H A e A e 2,6 Bisdesacetileuonin pf= 1 4 1 ve 

A e H A e A e A e 2-Desacetileuonin pf 135°C 

A e A e H A e A e Neo-Euonin pf ::: 264-265°C 

A e A e A e A e A e Euonilin pf = 150-158°C 

A e A e A e A e A e Euonin pf ::: 184-190°C 

A e A e H A e A e A e Neo-Euonymin pf = 259-262°C 

A e A e A e A e A e A e Euonymin pf = 140-146°C 



Una de las especies de esta fami 1 ia es la Schaefferia -

cuneifolia cuya clasificación botánica es la siguiente: 

Reino: Vegetal 

División: Pterophyta 

Subdivisión: Angiosperma 

Clase: Dico t iledóne a 

Famili a : Celastracea e 

S ubfamil ia: Celastrus 

Género: Sch aefferi a 

Especi e: S. cuneifol ia 

Esta planta es un arbust o generalmente de medio metro -

de alto, C?n rama s rfgidas enmaraRadas, con ramif ic acio 

nes estriadas y espinosas; la cortez a es de color gris 

luminoso, las hojas son sésiles, alternas y fascicul a-

das de forma ovoide, con ápice r edondeado de 5-25 mm de 

larg o y 2-15 mm de ancho, 1 i sas coriá ce as, de color ver 

claro. 

Las flores son estaminadas, pistilad as y o loros as , se 

presentan soli tar i as o agr u padas, tienen cuatro péta-

los sésiles c o n pediceles de 2 mm de largo; se obser-

van lo s estambres rect os y más cortos que los pétal o s 
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el ova rio es abortivo y su estilo corto sostiene dos 

est igmas oblongo- li neales, larg os dive r gentes, ge n e 

ralm ente agrietados y des i g u ales. 

El c áliz es lobulado, recor tado-c i 1 io la do, ovulado

redondeado de 6-8 mm de larg o con sépalos verdosos 

ob l o n gos . Su fruto es una drupa g lobo sa con glóbu-

l os ligeramente comprim i dos que tienen 2 semillas de 

3-5 mm de largo , de color anaranja d o a rojo translú-

cido y brillante. 

Esta p l anta se encuentra fácilmente en los cerros ro

cosos, en l as quebradas y cañones, en los planos del 

Río Grande y Valle Trans-Pec o s, en el No rte de México 

y Baja California, excepto en regiones con clim a fr ío. 

S e 1 e e o no e e p o r no m b re s s e g ú n e l 1 u g a r e n q u e s e 1 o e -~ 

liza: ' 'Capul 11
, 

11 Desert Ya up on 11
, y 11 Panalero 11

• {3), (11), 

(12 ) ,(13). 

Considerando el tipo de compuestos aislados en la Fami 

1 ia Celastraceas y en base a un estudio anterior de la 

p 1 a n t a S e h a e f f e r i a •; u n e i f o 1 i a , e l o b j e t i v o d e é s t e t r a 

bajo es el aislamiento e i de ntific ación de sus metabo

litos secundarios localizad os en la parte aérea . 
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Fig. 1 Schaefferia cuneifo lia 
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MATERIALES Y METODOS 

Para la realización de éste trabajo, el mater i al q ue

se em pl eó fué la planta Schaefferi a cuneifol ia, l a 

cual se recolectó e n el mes de Septiembre de 1981 , so

bre el camino a las Grutas de García en el Municipio

de Ga r za García en e l estado de Nuevo León. 

El es t udio de la p l anta se l levó a cabo dura nt e los me 

ses de Marzo a Mayo del año 1982, en el laborator i o de 

In vestigación Fitoq uí mi ca de la División de Ciencias -

Naturales y Exactas de la Un i versidad de Monterrey. 
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HETODOS: 

1) Preparación del Material y Sepa r ación de lo s Prin

cipios Activos . La pa rte a érea de la planta se se 

coy molió en un mol in o tipo Wiley, el p rodu cto se 

co se extrajo con metano] durante 7 días, en un a 

pa r ato tipo Sox hlet y se concentró en un r otavapor 

t ip o F las h, obte niéndo se de esta forma el extr a cto 

metanólico di r ecto y un r es idu o. 

Esta alternativa de extracció n se h izo con el pro

pósito de tratar de acrecentar el rendimiento en -

el ais l am i ento de l os metabolitos secun dari o s . 

Del extr a cto ob t en id o se s epar a r o n l os principios 

activos por m~todos cromo t ogr§ficos y por crista

liz ac ión. 

1.1 Métodos Cr omotog r §f i co s: 

A) Cro ma t ogra fía e n Capa Delgada (CCD). 

El mé t odo que se utilizó para l a CCD fué e l de 

s ar r oll o un idi mens i onal ascende nt e . 

a) Se ut i lizaro n placas de vidrio rectan g ula

re s de 2 por 1 0 cm, se cubr i eron con Síli ca 
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Gel (Merck) malla 60 (R-1), con un aparato

Desaga-He i de lberg, dejándose secar por una -

ho ra a te mpe ratura ambiente y por 2 horas a 

110 ° C. 

b) La muestra se aplicó a 10 mm del extremo in

ferior y se colocaron las placas en cubas de 

vidrio con fondo plano, recubiertas co n pa-

pel filt r o imp rega ndo con el eluente para ase 

gurar una rápida y adecuada saturación de la 

cámara co n el vapor de éste . 

e) El eluente utilizad o fué hexano-etanol en las 

siguientes proporciones (V,V) 

8:2, 7:3, 1:1, y eta no l. 

hexano, 9:1, 

d) Com o agent es cromógenos se ut i 1 iz aro n: 

1) Lu z ultravioleta 

2) Clor u ro de Cobalto (R-2) 

Este úl t imo se roció sobre la placa con un -

dis persor y se calentó d u rante 5 min utos a -

100-120 ° C. 

B) Cromatografía Flash (CF) 

La cromatografía flash es un método q ue permite 

la separació n de ~omponentes con un Rf 0.05 en 

-15-



eco analític a obten ié ndose una buena resolución

e n un t i empo máx i mo de 1 a 3 horas . 

a ) Se u ti 1 iza ron col umna s de vidrio de 1 8 p u lg adas 

de l a r go por 1 pu lg a da de diámetro, p r ovist a de 

válv u las controladoras, una situada en 1 a par te 

inferi o r para la s a 1 id a de l el uen te y ot ra en -

1 a pa rte super i or pa r· a controlar 1 a presión 

ejercida po r el gas. 

b) El eluente usad o fué he xano-e t anol , principian

do c on hexa no pur o , variando la polaridad con -

etanol en r elac ión 9:1, 8:2, 7:3, 1:1, y f in al

men t e etan ol pur o. 

e ) Se in trodujo en la parte baja de la colum na un 

trozo pequeño de f i bra de vid r io, que cub ri ó -

e l fondo de la mi sma por l as paredes y e l cen

tro. 

d) Enseguida se colocó un a capa de 3 mm de núcleos 

de ebullición. 

e) Se empacó l a co lu mna de 15 a 20 cm con Sí l ica 

G e 1 G m a 1 1 a 60. Para ev it ar l os espacios va-

c í os l a columna se golpeó 1 igeramente . 
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1 . 2. 

f) Una vez prepar·ada la co lumn a s e agregó e l hexa-

no y la presión N
2 

se utilizó para desalojar-

rápidamente todo el aire atrapado en la Sí l ica 

Ge 1 . 

g) Se agregó el extracto previamente mezclado con 

una cantida d suficiente de Sílica Gel hasta l a 

fo rmac i ón de un sólido homogéne o . 

h) Se eluyó la columna con el e lu e nte. 

i) Las eluciones se llevaron a cabo med i ante una

presión de nitróg e no a una velocid ad de flujo 

de 2 pulg/ min. 

j) Se recolectó en fracciones de 20 ml, y se maní

torearon por eco. 

Método de C r istalizaci ón . 

Los solventes usados en la cristaliz ac ión de cada com 

puesto se determinaron experim e nt almen te, d e pendiendo 

de la pol aridad de estos, los solvente s fueron: éter de 

petróleo, éter d i so propíl ico, benceno, acetona, etano l, 

metano! y agua. 

2) Pu r ificación de los principi os activos. 
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Para la pu r ificación de los principios activos se 

utiliz ó e l m~todo de purificación con carbón acti 

vado y el método de recrist a l i zación . 

2. 1. M~todo de Puri ficac i ón con Carbón Activ ado . 

Los compuestos se diso l vie r on y se l es agregó car 

bó n activado, se cale ntó por 2-5 mi n . y se f il t ró. 

El carbón activado t iene la propiedad de atraer im 

purezas , clar ifi cando la s ol uci ón. 

2.2. Método de recrista l ización. 

Se dejaron evaporar lenta mente l as soluciones, for 

m&ndose de este modo c ris ta les de gran tama~o. 

3 ) Identificación de l os Pr i nc i pios Act i vos. 

Para la i de n ti fi cac i ó n de l os compuestos obte ni dos 

se utilizaron: 

3 . 1. M~todos espectros de rayos i nfrarrojos. 

3.2. M~todos f í sicos tal es como punto de fus i ón y pe -

so molecula r . 

Aparatos empleados: 

a) Esp ectros de absorció n en el infrarrojo . 

Se util izó un Espec tr ómetro Beckman IR-33. 
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b) Punto de fusión. 

Se utilizó un aparato Me r t - Temp para de term inación -

en capilares cerrados. 
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REACTIVOS 

R-1 Si 1 i ca Gel. 

Si 1 i ca Ge 1 rna 11 a 60 40 Gr. 

Agua Destil ada 80 Ml. 

Se aña de e 1 Agua a la Si 1 i ca Ge 1 y se agita constantemente 

hasta desaparición de grumos. 

R-2 Solución de Cloruro de Cobalto . 

Co Clz 

Agua Destilada 

20 Gr. 

400-500 M 1. 

Se le añaden poco a poco 100 mi. de Hz S04 concentrado, 

agitando continuamente; se termina aforando a 1 Lt . con -

Agua Destilada. 



RESULTADOS 

Schae f feria cuneifolia. 

En un extractor tipo Sochlet de r eflujó l a parte aerea 

se ca y mol ida, en Metano] (punto d e eb u ll ición 65 °C ) , 

durante 7 día s . 

En e l transcurso de la extr a cc i ón s e f o rmó un precipi

tado, el cual se separó de l a solución, pesando 19,8 g . 

La solución se concentró e n un r otav a p o r tipo Fla s h, 

e n bañ o María y a presión reducid a . Se ob tuvie ro n 65 .5 

g . del ext r a cto p uro , l os c ua l es se r ef lujaron con 200 

ml de Cloroformo por espaci o de una ho ra. Hac iend o -

un a extracción con agua, sepa ra ndo l as porciones solu

ble e in s oluble e n clor ofo r mo. 
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-
Al e x trac t o rnetanó l ico so l uble en cloroformo, se l e-

montaron t res columnas cr omatográfica s tipo Flash, uti

l izando hexan o -etanol como elu e nte y cuyos res u ltados

se muestran en las tabl as 111, V, VIl. 

El extracto metanól i co ac uo s o, insoluble en clo r oformo, 

s e dejó reposar, formándose un precipitado café, se -

fi lt ró , y la s ol uc i ón se r eflujó una hora con 150 ml . 

de acetato de e tilo, siendo totalme11te insoluble . Se 

l e añad i ó metano] y se obtuvieron uno s cristales b l an 

cos a l os qu e se les denominó SCAEEMD-1 

La so l ución c o lor miel, se concen t ró y se f i l t ró, r es u l 

tanda unos cristales bl anco s denominados SCAEEMD - 2. 

Lo s 19.8 g. de l p r ec i pit ado r es ulta n te de la extracción 

se lavaron con alcohol. Al preci pitado final qu e pesó 

5. 12 12 g. se le asignó SCAEPM-1. 

Cada una de la s cromatografía s F l a sh, fueron monitorea 

das con cromatografías en capa de l gada, y cuyos res ul

tados se muestran en las tablas IV, VI, VIl. 
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-- ----------- ------ -

TABLA 1 1 l 

PRIMER COLUMNA FLASH DEL EXTRACTO METANOLICO 

RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVAC 1 ONES 

1 - 25 Hexaho Solución incolora 

2 26 -· 29 Hexano-etanol Solución 11erde claro 
9 ·:: 1 

3 30 - 33 Hexano-etanol Solución verde obscura 
9 : 1 ; 8:2 

4 3 4-45 Hexano-etanol Solución crema 
9:1,8:2,73 

5 46-100 Hexano-etanol 1 : 1 Solución amarilla 
etanol 



TABLA l V 

CROMATOGRAFIA EN CAPA DELGADA DE LA PRl.MER COLU.MNA 

RESIDUO VtStBLE u , v , e o c.1 2 Rf 

No aparece No aparece No a p¡:¡rece .....-

2 rosa amarillo ocre 0,22 

naranja ocre 0,31 

~e leste ocre 0.39 

3 rosa amarillo amarillo 0 , 25 

verde naranja ocre 0,38 

verde celeste amarillo 0 , 43 

4 naranja no aparece amarillo o. 1 8 

5 amarillo no aparece ocre o • 1 l 



3. l. Tratami e nt o de l os Residuos de la Primer Columna . 

Residuo l. 

Solución inc olora transparente que al añad ir Metano] -

prec ip it a un sólido blanco de con sistencia cerosa. El 

só l ido se lav ó con acetona y f un dió a S8-60 ° C. A éste 

pr ecipitado q ue pesó 19 . 8 mg. se l e denominó SCAEEMD-

3. 

Residu o 2. 

Solución de co l or verde claro. Se concen tró y añadió 

me tanol. La solu ción se evaporó pr ecipi tando un sóll 

do que fun d i ó a 68-?0 ° C. De éste precipitado se ob 

tuvieron 169.8 mg . y se l e asignó la c l ave de SCAEEMD-

6. 

Residuo 3. 

Solución verd e obs curo qu e al añadir metano] se apre-

ci a la formación de un precipitado verd e obscuro . Se 

f il t ró y la so lu c i ón se concentró quedando un res idu o 

gomos o . Del precip i tado se obtuviero n 49.8mg. el cual 

f undió a 63-65 °C . y se le asig nó la c la ve de SCAEEMD-4. 
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Residuo 4. 

Solución de color crema que con hexano prec ip ita de co-

l ar verde na r a nja, e l cual fun dió a 6 S-6 7 °C . De éste -

precipi tad o se o btuvieron 66.2 mg . y se le denom i nó - -

SCAEEMD-21. 

Residuo 5. 

So lución de c o l or amar ill o q ue se e vap oró y añadió- -

hexano. Al evaporar el so lv e nte precipitó un só lido-

que fund ió a 10?-109 ° C. De éste res idu o se obtu vieron 

16 .1 mg. y se l e as ignó l a c lav e SCAEEMD-22. 

3 . 2 . Tratamiento de l os res i duos de l a segunda colum 

na. 

Residuo l. 

Lí quido inc o l oro tran sparente que al añad ir metano] 

se ve l a f ormació n de prec i pitado s de c o lor bla nco. 

Se e vaporó la s ol ución queda ndo un só lid o de consis-

tencia cerosa , el cual se l av ó con acetona y f undi ó -

a 60 -62 ° C. De éste residu o se obtuvi e ron 160.3 mg. y 

se l e asignó l a clave SCAEEMD-3 . 

Residuo 2. 

Soluc i ón de colo r verde obscuro q ue a l a di c i o nar me- -
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TABLA V 

CROMATOGRAFIA FLASH DE LA SEGUNDA COLUMNA 

RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVACIONES PESO 

1 - 24 Hexano Solución incolora 1 60. 3 mg. 
Hexano ·- etanol 

9: 1 v/v 

2 25 - 30 Hexano - etanol Solución verde 31 4. 6 mg. 
9: 1 v/v 

3 3 1 - 36 Hexano - etanol Solución verde-naranja 99.7 mg. 
8:2 v/v 

4 37 - :· 53 Hexano - etanol Solución verde 1 4. 2 mg. 
8 : 2 , 7:3 v/v 

5 54 -106 Hexano - etanol Solución amarilla 1 3 5. 3 mg. 
1 : 1 v/v 
etanol 



TABLA VI 

CROMATOGRAFIA EN CAPA DELGADA DE LA SEGUNDA COLUMNA 

RESIDUO VISIBLE U. V. CoClz Rf 

No aparece No aparece No a p. 

2 ro sa rosa verde 0 .23 

naranja naranja naranja 0.31 

verde celeste ocre 0.39 

3 verde Naranja rosa 0.25 

rosa rosa café 0.27 

4 naranja naranja café 0.22 

amarillo rosa ocre 0.30 

5 naranja rosa café 0.42 ' 



tanol de un p r ec ipit ado verde, e l c ual se f iltró y 1~ 

vó con aceton a. El peso de éste só lid o f ué de 314.6 

mg . y su p unto de fusión fué de 63-65 ° C. 

Al sólido se le denominó SCAEEMD-4. La solución f i 1-

trada se concentró y quedó un r esid u o gomoso denomina-

do SC EEEMD-5. 

Residu o 3. 

Solución de colo r verde amarillenta. Se concentró -

a la mitad de su volúmen y se agregó hexano, precipl 

tand a un só li do v erde naranj a , el cual pe s ó 99.7 mg . 

y se le deno minó SCAE EMD- 2 3 . Este precipitado se --

de scom pone antes de fundir . 

Resi d uo 4. 

Solución amar illo in tenso . Al añ adir hexano se for-

mó un precipitado verde clar o, el c ual pesó 317.2 

mg. A éste res id o se le deno minó SC A EEMD-24. 

Residu o 5. 

Solución amari lla que se dej ó reposar y se evaporó a 

temp er atura ambiente , obteniéndose un só lid o de co--

Jor café obscu ro que fundió a 108-112 ° C . y pesó 

135.3 mg. A éste residu o se le as ignó la clave SCA-

EEMD-16. 

- ' '0-... _.' 



3. 3. Tratamiento de los r es i duos de l a tercer col umna. 

Re s iduo 1. 

Lí quido incol o ro al que se añad i ó metano] formá ndos e un 

precipitado b l a nco de consistencia cerosa. 

Este residuo funde a 60-62 ° C y se ob t uvieron 201.5 mg. 

al q ue se le asignó la cla ve SCA EEMD-3. 

Re siduo 2. 

Solución amar i ll o claro. Se añad i ó metano ] y se obser 

' 
vó la a parición de un prec i pi tad o blanco el cual se --

filtró y lav ó con acetona, seco funde a 58-60 ° C. De -

éste residuo s e obtu vi eron 158 . 5 mg al que se le deno-

m1no SCAEEMD 3. 

La solución se concentró a par ec iendo un aceite rojo -

al que s e l e asignó la clave de SCAEEMD-12. 

Residuo 3 . 

Solución am ar i 1 l o c l a r o que con metano l se for mó un -

p re e i p i t a do verde- e a f é que fu n d i ó a 6 6 ~ ~ 6 8 oC . De éste 

precipitado se ob tu v i ero n 272.7 mg . y se denominó- -

SCAEEM D-25. 

Res i duo 4 . 

Sol ución amar i lla q ue se concentró a' la mitad de s u-
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vo lú me n y se añadió metano!, apa r eciendo la fo r mac ión 

de un p r ecipitado ve r de, el c ual se lavó con acetona, 

a éste r es i duo se le asignó SCAEEMD-26, se obt uv i e r on 

754. 5 mg. se funde a 95-99°C . 

Res i d uo 5 . 

So l uc i ón de color ve r de. Al a-adir hexano se ve la --

f ormaci ón de un prec i pitado de color verde , que f un de 

a 106 - 110 ° [ . De éste res idu o se obtuvieron 396 . 7 mg. 

y se denom i nó SCAEEMD-27 . 

Res i duo 6. 

So l uc i ón de color ve rd e, se concentró a la mitad de

su volumen y se añad i ó hexano, precipitando de co l o r 

ve r de. Se evaporó e l solvente y se secó el sólido, 

f und i end o a 124-126 ° C y obteniéndose de éste 257. 2 mg . 

a éste re s id uo se le as i gnó la cla ve SCAEEMD-28. 

Res i duo 7. 

Lí qu i do de co lo r verde claro que al añadir hexano, -

prec i pi t ó. De éste p recipitado se obtuv i eron 248.?.

mg . el c ua l fundió a 96 - 10 0 C y se denominó SCAEEMD-

29 . 
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Residuo 8 . 

So l ución amari 1 la que a l dejar e vaporar el s olven te,

precipitan sóli dos de color verdes cafés que f und e n a 

135-137 y de lo s cua l es se ob tuv ieron 95 . 2 mg . (SCAEE 

MD-30). 
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TABLA Vll 

CROMATOGRAFlA FLASH DE LA TERCER COLUMNA 

RESIDUO FRACCION ELUENTE OBSERVACIONES PESO 

- 1 3 Hexano Solución incolora 20 1 . 5 mg . 

2 1 4 - 3 1 Hexano-etanol Solución amarilla 1 58. 5 mg. 
9 : 1 v/v 

3 32 - 38 Hexano - etanol S o l u e i ó n· amarilla 727.7 mg . 
8: 2 v/v 

4 39 - 5 1 Hexano - etanol Solución amarilla 754.5 mg. 
8 : 2 ' v/v 

5 52 - 64 Hexano ·· - etanol Solución verde 396.7 mg. 
7:3 v/.v 

6 65 - 70 Hexano - etanol Solución verde 257.2 mg. 
7:3 v/v 

7 7 1 -127 Hexano - etanol Solución ve r·d e claro 248 . 2 
1 : 1 

8 1 2 7 -150 Hexano -etanol Solución amarilla 95.2 mg. 
1 : 1 
etanol 



TABLA V l l l 

CROMATOGRAFIA EN CAPA DELGADA DE LA TERCER COLUMNA 

RESIDUO VISIBLE U. V. CoClz Rf. 

No aparece No aparece No aparece 

2 Rosa No aparece Nar a nja O.ll 

3 Verde Celeste Ocre O.l2 

Verde .Naranja Morado 0.2l 

Verde Rosa 0.34 

4 Verde Rosa Café O.l3 

5 Naranja Celeste O e re O.ll 

Verde Café O.l9 

6 Amarillo Verde O e r.e O.l6 

7 Amarillo Celeste Rosa 0.29 

8 No aparece Celeste No aparece 0.34 



DISCUSION Y CONCLUSIONES. 

El presente trabajo concluye con un mejor rendimiento 

en el a i slam ie nto de algunos materiales en relación a 

un trabaj o a nterior (14). 

De los re si duo s aislados, en alg un os se pudieron dete r 

minar pruebas fís icas cuya in t erpret ac ión se muestra a 

continu ac i ón. 
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SCAEEMD-1 (178-190), SCEEMD-2 ( 166-168 ) , SCAEPM-1 - -

(176-178). 

Los es pectros IR de estos residuos presentaron una ban 

da intensa característica de alcoholes a 3400=3200 

- 1 
cm Presen t ó además múltiples bandas a 1110-1020--

- 1 
cm región característica para alcoholes primarios y 

una a 1200 cm- 1 señal de un alcohol secundario. Tam--

bi~n presenta r on las bandas en ·2920, 1480, 1375, 920, 

- 1 
850, 720cm que son señales de Metilos y Metilenos --

( 1 5) . 

Por los datos anteriores se pensó en un compuesto al i · 

fático lineal con grupos OH en carbones primerios y-

secundarios. 

Por la información del Infrarrojo se puede suponer q ue 

se trata del mismo residuo. Tomando en cuenta que 

tienen puntos de fusión di fere nte s se llega a la con-

clusión de que requier en una purificación. 

Estos espectros son simi lares al espectro reportado p~ 

ra el Dulcitol {16) aislado en un trabajo anterior 

(14 ), lo que hiz o suponer que se tratara del mismo com 

puest o pero no se pudo asegurar por falta de pruebas 
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físicas y químic as. 

SCAEEMD-3 (58-60). 

Su espectro I R muestra ba nda s a 3020-2860, caracterís-

tica de me tilos y de metilenos. Presenta ade más una a 

24 00 
- 1 

cm caracterrstica de un grupo PH. 

También a 1460, 920, 775, 715 y 650 

ca de metilos y metilenos. 

- 1 
c m caracter í sti-

Por la i nf ormac ión antes mencionada se pe ns ó e n u n com 

puest o alifático lineal. 

SCAEEMD-11 (63-65) . 

El espectro de IR mo s tró un a ba nd a a n c ha en 2840, que 

es señal de estiramientos C-H de a lcano s. 

- 1 
Además de 2900 y 145 0 para alquenos y 1375 y 720cm -

bandas típicas para meti los y metil e nos. 

Por esta infor mac ión se s ug i rió un compuesto al i fáti -

co lin e al sat u rado . 

Por falta de infor mación fué muy difíc i 1 proponer una 

estructura par a éstos residuos . Pruebas Fí s ic as y --
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Químicas podrán brindar la información para 1 legar a 

una conclusió n má s aceptable; a falta de tiempo és-

tas no pudier o n real izarse. 
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RESUMEN 

El presente trabajo tuvo por objetivo la separación y puri

ficación de los principios activos de la Schaefferia Cunei

folia, aplicando la cromatografía en co·lumna Flash. 

Se logró la separación de los precipitados. 

SCAEEMD - 3 

SCAEEMD _-. 4 

SCAEEMD - 5 

SCAEEMD - 6 

SCAEEMD - 1 2 

SCAEEMD - 1 6 

SCAEEMD -21 

SCAEEMD -22 

SCAEEMD -23 
- 44-



SCAEEMD 24 

SCAEEMD - 25 

SCAEEMD - 26 

SCAEEMD - 27 

SCAEEMD - 28 

SCAEEMD - 29 

SCAEEMD - 30 

La purificación de 

SCAEEMD 3 

SCAEEMD 11 

cuya total identificación podrá realizarse en futuras inves

tigaciones. 

Los residuos 

SCAEEMD - 1 

11 

SCAEMP 

Presentan características del Dulcitol. 

o 
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