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INTltOilUCC~ON 

Para lle".tar a cabo un estudio fitoquí:nico es necesario aislar, sep! 

rar y purftc~a.r lc1s coníitituyentes qu{micos de las plantas. 

Poateriormente se e~tablec<?r.í su fórmula estructurnl, con lo cual -

es posible estudiar si presentan o tienen algu?a. actividad biológica. Y 

si es así, llevar a cabo su síntesis y despúes dScsarrollar su potencial­

terapifotico en forma inJuetrial. 

Dt!bido a la complejidad Je las mezclas de prnductos que constituyen 

a los !ieres vivos, el Químico cuenta con diverso:.1 cétodos para llevar a­

cabo su neparnción. Basados generalm!.!nte en sus propiedades fisicoquím! 

cas como el punto de ebullici6n 1 punto di! fusión, cristalización, coefi­

ci11nte de po.rtici'5n, etc. 

Sin embargo muchafl veces estos métodos son insuficientes para lo--­

grar una buena separación. 

A partir de 1011 años cuarenta se han desarrollado los Métodos Croma­

tográficos, que con el paso del tiempo han ido evolucionando y perfeccio­

nándose hasta llegar a los métodos actuales. 

El método que más se utiliza es la cro:natograf!a de adsorción en co­

lumna con lo cual se puede obtener desde una separaci6n gruesa, hasta lo­

grar una buena resolución. 

Muchas veces dependiendo de la naturaleza de los compuestos no se -

llega a obtener la separación deseada, por lo tanto se tiene que recu--­

rrir al uso de otros métodos como la cromatograf1a líquida de alta reso­

lución (HPI.C) >' de otras nuevas técnicas que se están desarrollando, En 



la Cromatografía de aJsorción en columna la fast: estacionaria que se ut.!. 

liza depende de las características de los componentes de las mezclas. 

Los adsorhentes :nás empleados en este tipo de cromatografía son st­

licn gel 1 alúmina, carbón activado, celulosa, celita, tonsil, etc. 

El objetivo de este trabajo es probar que la Espuma Flexible del -

Poliuretano (E. F. P.) de deshecho, se puede usar como ndsorbente bar a to­

para recuperar o separar más rápido los metabolitos secundarios de las­

plantas, que se están tr;:i,bajando en este laboratorio del Instituto de -

Química de la U. N. A. M. 

A continuación se describe el empleo de l;:i, espuma flexible del po­

liuretano de deshecho como adsorbente, En este caso se utilizó para r,!! 

cuperar algunos productos naturales, de las soluciones o aguas madres -

de las que ya no fué posible recuperar más producto aunque se utiliza-­

ceo los adsorbentes tradicionales. 

Consideramos que los resultados obtenidos en los casos estudiados­

son excelentes. 

Actualmente se sigue con este estudio para optimizar su uso así e~ 

mo para mejorar las condiciones de trabajo de la espuma flexible del p~ 

liuretano de deshecho en la recuperación de metabolitos secundarios. 



ANTECEDENTES 

A partir de 1906 el botánico ruso M. S. Tswett tr.:1bajando con mezclas 

de pigmentos vegetales desarrolló una nueva técnica de separación a la que 

llamó cromatografía. Su tiknica consistló en pasar la cezcln que se había 

de separar a través de una columna de :idsorbente reducido a polvo fino. La 

mezcla se depositaba en la parce superior de la columna empezando n eluir­

la columna con un disolvente orgánico. 

A medido. que se d~s;irrollaLa el proceso de separación los diversos -­

componentes de la mezcla elu1an a diferentes velocidades que finalmente se 

separaban por completo y se podían recuperar en fracciones o haciendo sa-­

lir la columna del tubo donde estaba contenida y cortando las zonas de los 

compuestos sepnr&doa, ya que corno eran pigmentos vegetales se formaban ba!!, 

das coloridas por lo que ei·an facilmcnte visibles, •(l). 

Posteriormente en 1938 N. A. Izmaloiv y M. s. Shraiber describen por­

primera vez la cromatografía en capa fina (2) T. U, !aylor y H. C. Urey -­

iniciaron la c..romatograf!a de intercambio ióni.co con .c.eolitas en 1938 (3), 

Surouelson en 1939 utiliza por vez primera resinas Sintéticas de intercam-­

bio Iónico en la separación Cro1:1atograiica 1 (!1). 

En 1941 A,J.P. Martin y R.L.M. Synge realizan el primer trabajo sobre 

la cromatografía de partición Uquido - Líquido y fué a partir de esta fe-­

cha que los métodos cror.:iatográficos empezaron a desarrollarse vertiginosa-­

mente hasta llegar ;i. las técnicas croma.tog:-áficas de alta eficacia. 



La CROW..TOGRAFIA puede ser definida como un método de separación de 

una mezcla de compuestos basada en las diferentes velocidades con que se 

mueve cada una de ellas, a trüvés de una fase estacionaria cunndo son -­

arrastrados por una fase móvil. 

FASE ESTACIONARIA. - Generalmente es un sólido poroso finamente pul­

verizado o bien un líquido. Las fases estacionarias sólidas más utiliz!!, 

das son (ya sea en polvo o en forma de papel), sUica gel, nlúmina, car­

bón activado, poliamidas, resinas, pol!meros derivados del t.lextrano, s~­

phadex, elulosa, etc. 

FASE HOVIL.- Es un fluído en movimiento que arrastra los componen­

tes de la mezcla a través de la fase estacionaria. Se le dñ el nombre -

también de eluyente y puede ser un líquido o un gas. 

Por lo general la velocidad de desplazamiento de cada componente d.!:, 

penderá de la afinidad que tenga con cada una de las fases, es decir sa! 

drán primero aquellos componentes que tenga afinidad por la fase móvil y 

quedar.5.n más retenidos los que tengan afinidad por la fase estacionaria. 

La Cromatografía se puede clasificar de acuerdo al soporte y al me­

canismo utilizado para llevarse a cabo la separación como: 

1.- Los que utilizan Fase Estacionaria Sólida 

A.- Sistemas Planares: Cromatografía en Papel 

Cromatografía en Capa Fina 

B.- Cromatografía en Columna 

I.- Cromatografía en Papel. La fase estacionaria es sólida, se -­

utilizan hojas grandes de papel con un cierto grosos (0 .3 - O .8 mm.) pa­

ra que se pueda adsorber una cierta cantidad de muestra para los méto-



dos preparativas. F.l papel 1:1ás utilizado corno soporte es el Whatman No. 

J la elución se realiza en cfü::aras henn.~ticainente cerradas. De acuerdo­

al tipo de eluc16n se clasifican rm: 

-Cromatugrafia Asct-ndente .- El tlisolvente as_ciende a través del P! 

pel por acción capilar, a ¡¡i,edida que J.:o. fase mOv!l atraviesa la gota de­

muestra, se produce una distribución Líquido - Líquido que es la base de 

todas las separacinnes por partición. 

-Cromatografía Descendente.- Se suministra el eluyente por la parte 

superior del papel, que tie encuentra colgado. El eluyente 3vanza por C!!, 

ptlaridad y gravedad, siendo más rápid3 que la ascendente. 

-Crocatograf!a Radi.'.11.- Se emplea papP.l filtro circular en donde la 

muestra se aplica en ~1 centro del papel que se superpone en posición h.!! 

rizontal contra una fuente que contiene el t"cvel;ldor. El movimiento ra­

dial del disolv~nte en el disco produce anillos concéntricos. 

II.- Crooatograf!a en Capa Fina. Se utilizan placas, general­

mente de vidrio sobre las cuales se extiende una c.apa de soporte sólido­

(aHica gel, celulosa, aluminio, etc.) 1 de un grosor de l mm. y de l cm. 

en el caso de la cromatografía preparntiva, aunque la cromatografía se -

realiza generalmente cooo método e romatográfico de adsorción. es perfec­

tamente factible efectuar la cromatografía en capa fina de partición de­

bido a que hay muchos sistemas de disolventes que originan un efecto CO,I!! 

binado de partición - adsorción durante la separación. 

111.- Cromatografía Ce:tt:-!fuga. en Capa Fina. Esta técnica se 

basa en el uso de la fuerza centrífuga para la elución 1 se utilizan pla­

cas circulares de vtdrio o aluminio presenta.ndo un orificio en el centro 



donde es adaptado a la centrífuga. La muestra es aplicada a 2.5 cms. del 

centro y se introduce en el eluyente con el flujo constante a través de -

un dispositivo, se cuenta con un motor que hace girar la placa de 500 n -

700 r.p.m. La muestra eluye en bandas conci!ntricas pnr capilat'idad al -­

ser arrastradas por el eluyente y por la fuerza centrífuga a que están a~ 

metidas con el giro de la placa efect11.í.ndose la separación en 35 mio. --­

aproximadamente. 

IV.- Cromatografta en Capa Fina en Dos Dimensiones.-

La primera aplicación de este método fué hecho por Kirch~ 

ner (5). Se utilizan placas de vidrio aplicando la muestra en una esqui­

na de la placa eluyéndose de manera usual, se elimina el disolvente y se­

pone en un segundo disolvente eluyéndose ln placa en dirección perpendiC!!, 

lar con respecto a la primera elución utilizando un segundo disolvente P!!. 

ra efectuar la separación de los componentes no separados. 

B. t.- CroCUitograf!a en Columna.- El proceso de elución es un equi­

librio de distribución del soluto entre la fase móvil y la superficie só­

lida de la fase estacionaria, esto es debido a la diferencia de las fuer­

zas de adsorción del soluto entre la fase estacionaria y la fase móvil, -

siendo éstas fuerzas de Vander Waals, En muchas ocasiones debido a una -

fuerte adsorción o retención del soluto es necesario aumentar la polari-.: 

dad del eluyente en forma constante y uniforme con lo cual se logra un i!! 

cremento de solubilidad del soluto en la fase móvil, 

Durante la elución podemos mantener constante la composición del el~ 

yente (e lución !socrática), o bien ir variando su composición para aumen-­

tar o disminuir la polaridad (eluc:ión en gradiente). Ln separación va a­

depender de varios factores: 



- Ccmp.,slción y flujo de la fase r.ióvil. 

- Tipo y tn.maño de partícula de la fa~e estacionaria. 

- TP.mperaLura de trab:'1jo. 

- Presii1n 

B. It.- Crorn:itografía Fl.,.sh.- Si? basa en l.:J utiliznción de un gas 

norm.i.lmente Nz, .!?. prenión para forzar el paso del eluyente a través de -

la columna. La preslón de trabajo es ligeramente superior a la atmosfé­

rica. 

Se utiliza una column.i croruatográflca clásica cuya parte superior -

lleva un embudo que actú.1 corno reservorio del eluyente, el tapón del em­

budo está sustitu!do Por un controlador del flujo el cual regula la pre-

sión Je trabajo. 

Como fase estucionari.'.1 se utiliza sílica bel ~on un tamaño de part.! 

cula 0.040 - 0.063 rom. El ruontaj~ de la columna si? hace en seco, segui-

damcnte se agrega e 1 eluyentc y se empieza a regular la presión haciendo 

pasar el eluyente hnsto que ln columna llegue al equilibrio. 

Se recogen fracciones de 30 - 50 ml. que 

matoKraHa en capa fina para seguir la separación, 

analizando por ero-

IJ.I!I.- Cromatograf!a de Alta Presión HPLC.- Las alta presiones-

con que se trabdja en este sistema requieren de un aparato más sofistic_! 

do en su diseño. 

Teniendo en cuenta su polaridad en relación con el de la fase e! 

tacionaria. se cuenta con dos tipos de cromatografía: 

1.- Cromatografía en Fase Normal.- La fase estacionaria es más -

polar que la fase móvil. Las muestras polares quedan retenidas en la -

columna durante tiempos mayores que los de menor polaridad. 



2-- Cromatograf!a en Fase Im·ersa.- La fase estacionaria es menos 

polar que la fase móvil. non'lalmente es a~ua o alcohol. en este caso si -

la muestra es no polar serú mayor la retención por la f.'.lS•! móvil. 

Se utiliz.'.l un tamaño de ¡;.irtrcula muy pequeña (3 .J 10 u) lo cual­

peno.ite alcanzar una alta resolución. 

B. IV.- Cromatografía de InterC"ambio tónico.- La fase estaciona­

ria tiene una superficie cargada iónic:amente con carga contraria a la de­

la muestra. Esta técnica se usn con muentras iónlcas o ionizables, cuan-

do mayor sea la carga de la muestra más fuertemente ser5 atraída hacia la 

superficie iónica y por lo tanto más tiempo tardará en ser elu!da. La Í!!. 

se móvil es una solución buffer en la que el pH y la polaridad se utili-­

zan para controlar el tiempo de elución. 

B. V.- Cromatografía de Exclusión Molecular.- La fnse estacion.! 

ria es de un material que posee poros de dimensiones moleculares compren­

didos entre ciertos l!rnitcs con lo que la muestra es retenida o filtrada­

según su tamaño molecular. 

Estos materiales tienen la propiedad de permitir la entrada al r~ 

ticulo interno a iónes y moléculas más pequeñas que el tacaño del poro 

del reticulo y expulsar del interior a moléculas o iónes mayores que el -

tamaño del poro. 

J. Porath y P. Flodin introducen la cromatografía sobre geles peE_ 

meables utilizando geles de dextrano. (6) 

En 1962 J. C. Hoore introduce los geles poliméricos macroporosos­

para la cromatografía sobre geles permeables (7). 

A partir de 1970 se han publicado trabajos P.n donde se utiliza e.!! 

puma fle)o:ible del poliuretano como soporte de columna en la cromatograf!a 



Gel - Penneac16n, cromatografía J.!qni<lo - Líquido y crcmacograf{a de Ba­

ses (819,, 10). 

B. Vl.- Cromatograf:fa J.{quido - L{quido.- El adsorbente sólido-

es reemplazadrJ ¡ior una fase e3tncion..irin que es un líquido. La muestrn­

es distribuida entre lau dos fases líquida!< e inr.l.'icibles llevándose a C!!, 

bo el fenómeno de p;:i,rtición. Este tly10 de crC'matograf{n ofrece importa.!!. 

tes ventajas respecto a los sistemas cromatogr.5ficos que utilizan fase -

estacionaria sólida, se eliminan: 

Problemas de 3dsorción. 

Desnaturalización de productos de contaminación debida a la fa-

se estacionaria. 

La est3bilidad quitt.ica y fí.sica del pcliuretano, junto con su tama-

ño de part!cula homog¡;nea, y la poEiliilidad de preparar columnas por su­

porosidad y funcionalidad, hacen de este materi:tl u'n soporte ideal para­

ln cromatogrnfln ltquldu. Algunos 3Utores report:in la separación de di­

cloro-anilinas, así como también de acetona y O- aminofenol en columnas-

de Poliuretano de celda abierta (11). 

B. VII.- Cromatografía C.1s-Sólido. - En este tipo de cromatografía 

el gas es la fase móvil y la fase estacion;:i,ria es un sólido y por lo -­

tanto s~ va a llevar a cabo el fenómeno de adsorción. La muestra se --

desplaza a través del sistcr.ia cromatográfico a velocidades determina.das 

por sus afinidades por la fose entacionariJ. El gas portador es un gas 

inerte., por lo tanto, el coeficiente de distribución está determinado -

únicamente por la afinidad de la muestra por la íase estacionaria. 

La aplicación de las microesferas dl!l poliuretano de celda abie!. 

t;:i, sin carga para las separaciones cromatográfic:is gas - Sólido fué BUS!, 



ridn en 1970 (12,. 13, 14). Se estableció qué componentes no plares, por­

ejemplo los hidrocarburos alifáticos generalmente se separan sobre las -

columnas de poliuretano sin carga dependiendo del punto de ebullición. 

- OTROS TIPOS DE ADSOR.BENTES PARA CROHATOGRAFIA -

A partir de 1940 hubo un gran desarrollo de la industria de los po­

Hmeros y a la vez de la fabricación comercial de espumas principalmente 

de poliuretano. Las propiedades físicas de este último han permitido -­

que se emplee en diferentes ramas de la industria y tenga múltiples apl! 

caciones en la vida diaria co1:10 en ln fabricación de colchones, sillones, 

asientos para auco1:1óviles, etc. 

Existen antecedentes de usos de materiales de geoaetr!a celular se­

mejante al poliuretano. 

Brunschwing (15) colocó en el sistema de destilación, una esponja -

natural tratada con aceite de ol!.va y logró purificar etanol, esta expe­

riecia es la precursora de la cromatograffa de p.:1.rtición g'1s - l!quido,­

en donde la esponja se considera como el soporte sólido, el aceite de -­

oliva la fase estacionaria y el vapor del etanol la fose móvil. 

Esta técnica fué comprobada por Bayer (16) en 1962 y posteriormente 

se extendió su uso. 

Durante. la década pasada, las espumas p).ásticas (principr.lmente de­

Poliuretano) se han probado como soporte de cromatografía de e~tracción­

en fase inversa (17) y en cromatografía gas - sólido y gas - líquido - -

(18). 

- CARACTERISTICAS DE LAS ESPUMAS FLEXIBLES DEL POLlURETANO -

Debido a la gran superficie que presentan y su estructura celular, 
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la espuita de poUuJ;l.!tano tl'sulta muy adecuada como un adsorbente y como­

mo.tedal de relleno pata •!olu¡¡¡r.as. 

L;i espumo dE: poliuret.J.no pt'e~c:ttd formas microcsfér1cas teniendo -­

una excelente capacidad pare. retener fini..l!.mente varias cargas de disol--

vences y .:igentl::!s c>:<trnctantes. 

La espuma de poliurl!tawJ pu.:>tl.+~ irnr dt'>ffnida cooCl un material de - -

plá6t.ico en qui:! una porción de la fJ!;C' sólida t:lst.3. reemplazada por gas.­

formándose nm,.1crosas :::cldac. El gas ul ser su:uinistrado en fase contt-­

nua produce un cater1al de celña ubiena o puede s.:?r suministrado en fo! 

ma discontinuu. La espuma de poliuLctano put!dc ser preparada como espu­

mas flexib!Ps o r!gid<lR siendo preparad.'.lB a partir de una variedad de P.2. 

1 iC:teres y pcli~steres. 

GencralmentP. las propiedades físicas de ta espuma de poliuretano de 

penden del m¡;todo µor el .:ual han sido preparadas. 

Las espumas r!gidas son plásticos celulares, producidos por la rea_s 

ción química d~ dos líquidos, un polio! y poliisocianato, requiriéndose­

ademñs agentes e.Jpuma.ntes, surfactantes y catalizadores ya que dependie.!! 

d,., del tipo de isocian.ato y de polioles se tienen espumas con diferentes 

carac ccríeticas. 

Debido a sus propiedades hidrodinámicas, a su excelente adsorción y 

a ta capacidad de recobrar su forma después de haberse sometido a un es­

fuerzo He le ha utilizndo en procedimientos de separación. 

Las espumas de poliuretano no son afectadas por agua, ácido clorhí­

drico ( 6M), ácido acético glacial (2M), hidróxido de amonio (2M), ácido 

sulfúr1 co (liH), ácido nítrico (2M) 1 hidróxido de sodio (2M) y los diso! 

ventes orgánicos: petróleo ligero, benceno, tetracloruro de carbono, -

11 



clorofomo, éter Uiettlico, éter diisoprop!lico, acetona, acetnto de is.!! 

pentilo y alcoholes. Sin embargo las espumo.s se disuelven en áctdll sul­

fúdco concentrndo, cloruro de arsénico (llt) caliente y son destruíd3s­

con ácido nítrico concentr3do y cambian lentamente a un color café a la-

luz: ultra.violeta (19) y se degradnn a 180-200° C. 

- OTROS USOS DE LAS ESPUMAS DE POLIURETMO -

Bowen (20) inició en 1970 la aplicnción de las espunas para la ab--

sorción y recuperación de numero~os c:ompuesc.os orgánicos e inorg.5nicos-­

provenientes de soluciones acuosas, iniciando con ésto muchas aplicacio­

nes de las espumas dt: poliuretano. 

Gesser et. al (21) inicia el uso de las espumas de poliuretano de-

tipo polieter en columna para la extracción y recuperación de contamina~ 

tes orgánicos del agua. 

La extracción de compuestos bitenilos policlorados (2-2.0ppm) se ha 

logrado pasando a través de una columna con espuma, con un flujo de 80-

ml. cñi.2 min7 1 • utilizando como eluyentes acetona y hexano. Los cuales 

se concentran en un rotavapor determinando la concentración de estos --

col!lpuestos por cromatografÍa de gases. 

Walezyk et. al. {22) realizó estudios de adsorción para la recupe-

ración de productos derivados del petróleo cuando éstos son derroimados­

en el agua, lográndose la purificación de ésta. 

Empleó de O. 2 - 0.3 kg. de espuma por m2 de superficie de agua co!!_ 

caminada con un tamaño de parttcula de más o menos lmm. Recuperando 

proximadamente de 75 a 9BZ de productos derivados del petróleo. 

El antimonio es un metal de interés comercial por lo qu~ se han d! 
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&arrollado métodoti de recuper;;r.ión. Vale:ite !. ~· !!oven H. J. M. (23) -

proponen un oCto<lo para determinar la concentr,1ción de antimonio prese.!! 

te en el agua de ríos. 

Este méccJo de cuncer.tración de antimonio de ,,guas proveniente de­

río.;:1, fué regl!7.ado rtJn esputu1. de poliuretano, co.n una solución al 1% -

Je 1 1 2-etanodithll en benceno, y la recuperación de antimonio absorbi­

do cor. .'lC~tona, siendo det.!nninada por un análisis de espcctrofotome--­

tr!a de absorción e.t6mice. 

Existen t'IUY pcqccñas c:antidadcs de antimonio presente en estas --

agul.s y necesariamente se tiene que llegar .?. una concentración determi-

nnda para poder ser cuantificvdas :::icdiante algún método analítico cal -

como la coprecipitación (2!1. 25) 1 cocr!sta lización (26), liofilización­

(27) 1 extracción con disoh·i!r.te:; (28) y fa gener;1c!ón de hidruro de an-

t!monio, pero ticniJ límite de élpl!cación. Estos métodos no son muy-

utilizados debido a la poca s1.!lectividad que presentan y a la !~terfe-­

rencta o presé:ncia de otros elementos. El intercambio iónico es el ún.!. 

co métodc que puede adaptarse f.'.i'cilmente para el antimonio concentrado­

ª partir t!í' grande3 volfünenes de agua. 

Se utilizaron muestras del río Támesis filtrándose a través de un-

oillipore de 0.45 mm. durante 10 minutos. 

La columna crom.atográfica con la cual se realizó la separación ti.!:_ 

!.:is siguientes riimensiones (15mm. de diámetro X 12 cms. de longitud) 

y en la parte supf,rior de l~ columna un embudo de separación para ali-­

mentar coa el eluyente a la coluema, ésta fué empacada con cubos de po­

l:luretano de 5mm. los cuales fueron lavados con ácido clorhídrico (lH)-

seguido de agua destilada, hasta que los lavados estuvieron Ubres de -

iónes cloruro. 
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·La espuma fué secada y posteriormente lavadu con acetona, secándo­

se con atre y se llevó a un equilibrici -cC\n unü solución al U: v/v de et_!! 

no-ditiol eri benceno hasta llegcr la -completa saturación, 

Se eluyó un litro de mue<>trn el flujo de la columnit ful:'! de 5 ml.-

por minuto con to cual se lo~ró lG.c separación de antimonio usando una E.º 

lumna empacada con espuma de pol iuretnno. Adet1ás que el método resulta -

ser selectivo para el antimonio <!vitando la interferencia de otros iónes 

como el 76As, 203Hg, que también son retenidos1 pero no interfieren en la 

determinación de antitconio. 

F. D. Hileman y R. E. Sievers (29) realizaron estudios sobre la pr~ 

par.:ición y propiedades de las columnas cromatogr.'ificas formadas por pre­

cipitación in si tu de la espuma de poliuretano de poro abierto (OPP). 

Las column.:is se rellenan con el disolvente que contiene el ?:l.!! 

nómero precursor de la espuma, ocurriendo después la polimerización, Po~ 

teriormente el disolvente se elimina de los poros del polímero. La mi-­

crofotografía electrónica revela ln comilstencia t.ie las esferas como son 

altamente unifornes con diámetros en el rango de micrones y de alta per­

meabilidad. La densidad de los poros de poliuretano precipitado varía -

entre un rango de 0.10 - 0.24 g/cm3 dependiendo del cambio en las condi­

ciones de polimerización, la óptica densidad es de 0.15 g/cm3. 

Se han utilizado estas column.-1.s rellenas para separaciones de dive!. 

sos compuestos incluyendo alcohol~s, quelatos, compuestos aromáticos, -­

tltC. 

Se utilizaron columnas de vidrio con un diámetro de 4mr.l. interior,­

usando una jeringa para su llenado dejánd.:ise rotar por 18 hrs. en un - -

cu.:irto a temperatura ambiente, asegurándosi; de la uniformidad de las es-
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feras, elir.i.inándo!'IE': el disolvente a temper..tture a!Ilbiente. lnmediatame!!_ 

te la columna es llcvadn al cri:omató5Yafo de gasas para. acondicionarla a 

lOOºC con flujo de gas pcr 3 horas, sin c1inectar al detector. 

Se llegó a la ccnclusión que- debido n la uniformidad en el tamaño­

de las t!Sfcrns. L1 permeabilidad del rnonómero y las condiclones de rea.s, 

ción lo hacen un excelenti! soporte. 

La permeabilidad que present.nn las columnas de úPP pueden llegar a 

ser comparables con las rtP. Cromoi;orb •..:. 

La penetración de ..:..sÓ:nE:ros \Jifenlioc pnliclorados (PCB) en los po­

ros de la espuma del poliuretano (PPF). pasando un volúmen de aire, fué 

investigado por G.G. Simón et. al. (30) por elusión de los isómeros bi­

feni.los policlorin.ados a :rav6s de una columna cmp.1cada en secciones de 

cm. de F.spuma de Poliur1.?t<1nu. 

Los isómeros fueron eluídos a través de la columna 1.?n distintas -­

bandas y en orden decreciente 'l ln voJ.:itiUdad, la penetración de la -­

banda máxima siendo lineal con el volúmen de aire total. 

Los volúmenes de retención pa:-a 7.6 cm. de diámetro por 15 cms. de 

largo para la columna de poliurctano fué de 1250 y 2700 m3 para J,J' d! 

clorobifenilo y 2, 4. 5- triclorobifonilo respectivamente. 

Los resultados indican que efectivamente la columna de espuma de -

poliuretano retiene todos los compuestos bifcnilos poUclorados (PCB) -

mezclados en un período i:!c 24 hrs. con una mue!itr.'.l de 600 rri3 de aire. 

La aplicación de microesfera•; dr poliuretano de celda abierta sin 

carga par.:t separaciones cromatográfico.s gas - sólido, fué sugerido en-

1970 (J l, 32). Report.mdo qué carnponcmtes no polares, por ejemplo hi-
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droca.rburos alifáticos, generalr.iente se separan sobre l<is colur.mas de p~ 

liuretano sir. c;:irga dependhndi.J del punto de ebullición. 

A p<irtí.r de 1970 se han d~sc:cico trabajos en donde se utiliz,1 espu­

ma flexible del polJurecano como soporte de colut'lnas para cromatograffa­

liquido y cromacograf!a de ¡;as<.?s (.'.lJ). 

La estabilid.ld f!sica y químicn del poliuretuno y la posibilidad de 

preparar columnas por su porosid<id y funcionalidad, hace este material -

un soporte ideal paro la cromatografia líquida. Algunos autores repor-­

tan la separac16n de diclorn-anilinas~ así como también acetona y orto-­

amino fenal en columnas de poliurct.ano de celda abierta (34 ,35). 
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PARTE EXPERIMENTAL 

Se recolecró un lote de la planta Loeselia mexir.~na en la carretera 

Héx:ico-querétaro (Km. 57). 

De este lote, las partet! aéreas de la plant"'.• secas y molidas - - -

(500 g) se pu!:ieron a mace:.-ar en metano! tlurante dos días a temperatura­

ambiente; esta operación se hizo don veces cás. Se filtró el disolvente 

y se conc1:<ntró pc1r de&tilación ~iCI.iple, obteniéndose el extracto semisól.!, 

do de color caft! (50 g). Al qur. ª"' le h!=:o pruebas de espuma y de Lie-­

bct'tnan - Bcchard para saroninas triterpénicas y result.1ndo éstas positi-

vas. 

Una porción Je este extracto !;C desengrasó en un sisteca de extrae-

ción cont!nua con hexano. El residuo se disolvi5 en etanol fotu;l.ndo un­

prt:cipitado el cual se eliminó por filtración 'i al .!;!vaporar el etanol -­

quedó un sólido amorfo de color café. 

Se realizó una hidrólisis iidda del sólido amorfo (5g) disuelto en­

et.inol, se le adicionó llGl (2fi) y se calentó a reflujo por 2 hrs., des-­

pues se le adicionó una solución de NaOll (4N). 

La solución rt>sul tante se extrajo cC/n ncf>:tato de etilo que se trab_!! 

jó en L.J forma ur.ual, y se concentró. 

Quedó un aceite (800 mg) que al agregarse acetona se formó un prec! 

pitado el que se purificó dando e.l producto II (30mg) el resto del acei-

te se fraccionó pcr cro:=:.:itografí.1 en columna en alúmina neutra. De las-

fracciones con hexano/AcOEt (7:3) .se obtuvo un sólido (200 mg) que toda­

vía se purificó ¡1or cromatografía en columna flash (CHCl3/AcOEt) y se o]! 

tuvo U:l producto cristalino que se recristalizó de hexano/éter etHicQ y 

finalmente de acctonitrilo, obte:n15ndose de esta manera el cristal para­

el estudio de difracción de R.iyoi:; X para el producto l. 
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- SEPARACION CO~I L\ ESPUMA FLEXIBLE DEL POLIURETANO -

Se pesaron 5 S• del extracto metanólico 1 se disclvieron en una cant! 

dad mínima de metano! y se adsorbió en espuma flexible del poliuretano --

(EFP) eliminando el disolvente a temperacura ambiente, transfiriéndose a-

una columna Je vidrio de 7.5 X JO cms. de largo empacada con lOOg. de *E! 

puma Flexible del Poliuretano limpia, empezando la elusión con hexano, -- _ 

mezclas he:;:ano/AcOEt con am:icnto progreslvo de este último hasta llegar a 

AcOEc /MeOH (l: l) • 

De las fracciones e luidas con AcOEt/MeOH { l: 1) se obtuvo un sólido -

de color café cl3ro (3.3g), el cual se cromatogr.'.lfió en capa fina obser--

vándose. que es ésta la fracción en donde se encuentra la mezcla de sapon.!, 

nas triterpénicas. 

Para poder llegar a la separ.'.lción y la caracterización de ellas, se-

realizó una h!drolisis ácida. 

En 10 ml. de una solución de HCl al 5% en etanol se disolvieron - --

(0.SJSg) del sólido, la solución obtf:nida se puso n reflujo durante 15 --

min. e inmediatamente se le eliminó el disolvente se extrajo con acetato-

de etilo de la forma usual y se concentró quedando un aceite (0. l l49g) --

que al realizar una cromatografía en capa fina se observa al compuesto I. 

Para su purificación se procedió a realizar una cromatograf'!a capa -

fina sUica gel (preparativd) CHCl3/AcOEt (l:l), Se extrajo de la s!lica 

con acetato de etilo se concentró y recristalizó de acetonitrilo obtenie!! 

do un sólido cristalino, el cual se co:nparó por cromatografía en capa fi-

na CHCl3/AcOEt (1:1) con el compuesto I obtenido primeramente. Presen-

cando el mistlo Rf O. 70, punto de fusión 145-l46°C y propiedades espectr,2.s 

cópicas. 

* Agradecemos al Ingeniero José Luis Ramírez González y la Fábrica Central 
de Industrias, S.A. de C. V. por habernos proporcionado este material pa­
ra la realización de esta !ésis 
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-Compunsto 

uvAm11x. a 214 nm. (13000) de doble enlace. 

t.R. (CHCl3) l!IDX • 3600 OH, 3010, 1648,635 (C-H insaturado) 1 1736-

(carbonilci de éster), 1457 y 1389 (getr. dil:!letilo) 

'H - Rl{J> (CDCl3) • ó.09 (s, ancho, H-1), 5.39 (d,d, IH, H-16) 5.29 

(s, '1ncho de H-12), 3. 76 (d,d, H-26), 3. 75 (d, H-21), 3.20 (d,d, -

H-3), 2.02 y 2.0 (2s, metilos de acetat.(•S), 1.80 (m, JH metilo V! 

n!lico), 1.30 a 0.80 (7 s, metilos). 

E.M. m/z :i+ 651 m/z 639 (!l+-H20) m/z. 597 y 473 de fragmentos cara.=, 

ter!sticos de co:r.pue.stos con ec;'lueleto del ole.'lnano y con doble l! 

gadura en el C-12. 

-Ccmpuesto II 

I.R. (CHCI3) ::i.'l:~ ... 3600-3500 OH, 2950-2900 (C-H saturado}, 1645 -­

(C•C), 1450 (C-H). 

'H-RM."1 (CDCl3) ""5.25 señal H-12, 3.25 (señal que desaparece con -

agu.a deuterada), 2.65 (señal para H-26), 1,0-0.8 (7 s metilos). 

E.M. m/z M+ 490, 472 (M+- ltzO), 272 - 208 señales características 

para C-H. 

Compueslo lI con punto de fusión 278ºC- 280ºC, que analizó para -
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- PREPARACION DE LA ESPUMA FLEXIBLE DEL POLIURETANO -

La espuma flexible del poliuretano que se utilizó como ndsorbente,­

ea de desecho de la Fábrica Central de Industrias, S. A. de C. V,, que -

se dedica a construir mobiliario a base de espuma flexible del poliure­

tano, se nos proporcionó para realizar este trabajo de Tésis. 

Para poder usar la espuma flexible del poliuretano como adsorbente, 

se somete a un tratamiento previo para facilitar su uso, ya que es muy -

importante que se encuentre limpia para evitar alguna contaminación de -

los productos que se están separando. 

PRIMERAMENTE: 

- Se cortaron en pequeños trozos las placas de espuma flexible del-

poliuretano (EFP). 

- En una licuadora con acetona se molieron J. alta velocidad obte--­

nHndose as! un producto lo más homogéneo posible. 

- Este se puso en un embudo Buchner en donde le hizo una serie -

de lavados con varios litros de disolventes tales como: hexano, acetato­

de etilo 1 oetanol y agua. 

Anteriormente para lavar la EFP se pon!a en una columna de vidrio y 

se le hada pasar a través de ella varios litros de estos disolventes o!!_ 

servándose de esta manera que no se llegaba a tener completamente limpia 

la EFP, por lo tanto se opt6 por realizar esta operación. 

- Se dej6 secar al vacto la EFP perfectamente. 

De esta forma se obtu'/o la EFP libre de ceras y otras impurezas que 

son arrastradas por los disolventes. 

También se contó con EFP que tenra mayor tiempo de hnber sido fabr! 
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cad.i, presentandn una cot..\r.acián .:ima.ri llo fuerte, a la cual se le realizó 

el mismo tr:ita1aiento para su limpieza. 

Ambas EFP fueron usadas como .1dsocbantcs en la separación de produE_ 

tos que ya C?ran imposible de obcenerlon por medio de recristalización o­

con los adsot'beotl!S tr.:idicionales co:no ~e dt:scrtbe en1;1eguida, 
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- SEPARACION DE ACIDO AHBROSICO -

6.0 g. del extracto de las aguas madres de la phnta Ambrosia cuma-­

nensis, se disolvieron en una mtnima cantidad de metanol y se adsorbieron 

en espuma flexible del poliuretano eliminando el disolvente a temperatura 

ambiente. 

Se empaco"" en una columa de vidrio de 7. S X JO cms. de largo con 100 g. de 

espuma flexible del poliuretano añadiéndose el extracto adsorbido en una­

pequeña cantidad de espuma flexible del poliuetano libre del disolvente. 

Se empezó a eluir con hexano y mezclas hexano-acetato de etilo con­

el aumento progresivo de éste último. 

Las fracciones eluídas fueron de 0.5 litro cada una, de las eluldas 

con hexano/ AcOEt (8:2) se obtuvieron cristales de color blanco con pun­

to de fusión 215 - 216ºC de ácido ambt"ósico (482 mg), éste se comparó -­

con ácido ambrósico puro por cromatografta en capa fina con acetato de­

etilo al 100% observándose, que ambos presentan el misco Rf 0.60 hexano/ 

.AcOEt (8:2) y el mismo punto de fusión. Se prosiguió a sacar más frac-­

cienes hasta agotar el producto. Al aumentar la polaridad del eluyente, 

no se encontró algún otro compuesto de interés. 
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SEPARACION DEL PlQUEROL Y 'fRINER'IINA 

tO g. de las aguas madres del ... xtracto clorofórnico de la planta PJ: 

queria trin~:-Vif'.1 se d:isolviPron en una cantidad olnima de cloroformo, la 

cual se adsorbió en espuma flexibl(: del polluretano limpio. 

La columna que se utill::.ó fué la misma que para el Acido ambrósico, 

empacó y trabajó en lss m!t::z.s condiciones. 

De las fracciones eluídas con hcxano {l(l0%)se obtuvo un aceite de -

cnlor amarillo con olor c:u:acter!stico a un aceit" esencial se continuó­

con la elusión de la colurun.1, 

De las fracciones elu!dns con hexano / AcOEt (9: 1) 1 se obtuvo un s§. 

lido cristalino con punto di! fusión 135 - l36°C (246 cig.) 1 el cual se -­

comparó por c.rooatografia en capa fina, hexano /AcOEt (1:1) con piquerol­

(muestra pura) observándose que ambos tit!nen el ml.Smo Rf 0.38 y el mismo 

punto de fusión. 

D~ las fracciones eluídas con hcxano /AcOEt (1: 1) se obtuvo un sóli­

do amorfo de color blanco con punto de fusión 195 - 196ºC (187 mg.) que­

se comparó por cromatografía en capa fina, acet<Ito de etilo (100%), 

una muestra pura de Trinervino presentando el mismo Rf 0.31 y punto de­

fusión, se continuó con la elusión de la columna hasta agotar todo el -­

producto. 
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SEPARACION DE RICIN!NA 

De las aguas madres del extracto agotado de la planta Ricino comunis 

que ya no cristalizaba, se pesó 5 g. del e:-::tracto etanólico, se disolvió­

en cetanol y se adsorbió en una pequeña porción de espuma flexible del PE. 

liurecano eUmini!ndose el disolvente a temp~rntur.:t ambiente. 

Las condiciones en que fué trabajado, el extracto son las mismas que 

los anteriores eY.tractos. Empezándose la elusión con hexano y siguiendo­

con mezclas hexano / AcEOt con lo que primeramente se fué elitiinando el -

aceite de ricino con un aumento progresivo de acetato de etilo. 

De las fracciones eluidas con acetato de etilo (100%), se obtuvo un­

sólido cristalino que se recr ist.ilizó de metano! con punto de fusión - -

201 - 202°C (87 mg) que se comparó por cromatograffo en capa fina, AcOEt/ 

~feOH (8:2) con una muestra de ricinina, observándose que ambos presentan 

el mis~o Kf 0.41 y el mismo punto de fusión. 
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APARATOS 

Las constantes f!sicas y espectroscópicas fueron determinadas en los­

siguientes ap.'.'lratos: 

- Los espectros de Infrarrojo se dctenninarcin por los Químicos Josef,! 

na Espiñeira Cortizas y Misa.el To nea Hernández, en un Espectrofotómetro -

Perkin Elmer 263 B y un Pcrkin - Elmer 681, en solución de cloroformo o en 

suspensión de nujol, las unidadO!!l están dadas en cm- 1• 

- Los espectros de Resonancia Magnética ~:udear de Hidrógeno 'H-RMN-: 

se detennlnnron por los Qu!~icos Jorge Cárdenas Pérez y Rubén Gaviño Ram1-

rez, ~n un aparato Varian FT-SO y 20 MHZ; en solución de cloroformo, dime­

t11 sulfóxido o wezcl:.i de .:i.cbns ec:pleando COClt' referencia interna tctrac.e-

til silano (THS). Los desplazamientos qufmicos se indican en partes por -

::iillón (ppm) 1 la multiplicidad de las ser\a.lcs se indican con las siguien--

tes abreviaciones. s. sJngulete, d doblete, dd doblete de doblete y m mú! 

tiple te. 

- Los espectros de masas, fueron determinados por el Químico Luis Ve­

lazco !barra y el Q. José Federico del R!o Portilla, en un espectrofotóme­

tro Hevlett-Packard 5985 8, por impacto electrónico o por ionización qu{m! 

ca, las unidades están dadas en masa. sobre carga (m/z). 

- El desarrollo de react:iones y pureza de productos se determinaron -

medfanta cromatografí.1 en capa fina da sílica gel F 254 Merck de O. 25 mm.-

de t!spesor emplean¿o como revelador sulfato cérico al 1% en un ácido sulf.Q 

rico 2!-l. Para la purificación de los productos se usó también cromncogra-

fía en placa preparativa F-254 Herck de 2mm. de espesor. 
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DISCUSION Y RESULTADOS 

Dentro del estudio sistem:ltico de las plantas de la flora Mexicana 

que se está desarrollando en este laboratorio del Instituto de Qu!mica­

de la U.N.A.M., se han aislado y caracteriz.ldo algunos netabolitos se-­

cundarios como el acido ambrósico (36), el piquero! (37), la trinervina 

(38), la ricinina, los componentes de la planta Loeselia mexicilna y al-

gunos otros. 

A estos compuestos se les ha encontrado que tienen cierta activi-­

dad biológica y que para continuar con este estudio químico se requiere 

de una mayor cantidad de ellos. Debido a ésto se está tratando de au-­

mentar la eficacia de su obtención y purificación, por lo cual se deci­

dió desarrollar un método sencillo. barato y que se pueda realizar en -

cualquier laboratorio (ver parte experimental). 

Con anterioridad en el laboratorio se realizó el estudio de la - -

planta Castilleja tenuiflora (Scrophulariaceae) (39), y se hizo un estE_ 

dio comparativo del uso de la espuma flexible del poliuretano, con el -

empleo de carbón activado - celita para lograr una primera separación -

de las mezclas complejas de los compuestos polares que caracterizan a -

las plantas de la familia Scrophulariaceae. es decir los Iridiodes. 

Se concluyó que usando la espuma flexible del poliuretano se tiene 

un método más barato y raj5ido de separación; observándose que s1 exis-­

ten clorofilas en los extractos de las plantas el método pierde efica-­

cia, por lo que es necesario eliminarlas previamente. 

Lo anterior nos motivó a continuar con este trabaJo por lo que de­

cidimos estudiar la planta Loeselia :1exicana de la familia Polemoneasea. 

Esta planta se conoce con los nombres vulgares de espinosilla, chuparr.!!. 
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sa,_ quinchile, etc., que dentro de la medicinA popular ac le ha atribu! 

do diferentes propiedades tal.?s como: diurético, purgativo, emético y -

antipirético. Los antiguon h.ibl tan e cu del Valle de México la emplearon 

como jabón moliéndoln hasta quf'! ícrmn e~puma. 

Anteriormente se había hecho la separl!ción Cromatográfica (5102 y­

Alz03) del extracto met:onóUco de lea pe.rte9 aéreas de esta planta, pe-

ro no fu~ posible aislar ningún producto homogéneo. Sin embargo se en-

contró que el extracto acuoso forma.ha una espuma abundante, al que se -

le hizo la prueba de Liebcrman - Buchard para saponinas triterpénicas -

siendo ésta positiva. Pot lo que se hizo la hidrólisis ácida para poder 

aislar las :rnponinn.s o uglicone!:!!. De la mezcla de la reacción de hidr.2, 

linis, se obtuvo un aceite qnu se pudo separar por cromatografía en - -

SiOz y AJe:03, aislándose dCI~ compuestos con fórmula estructural que se -

prusC"nta por t y Il (figura No. 1). 

La dl.!terminH.ción de la estructura 1 y II se hizo en base a la inte!, 

pre tación de los siguientes datos .:il compuesto I, cristales blancos re-

cristalizados de a.cetonitrilo, con punto de fusión 145-146° que analizó 

par.a C39H6005; presenta en el U. V. una máx. a 214 nm (lJOOO) de doble­

enl..ice en el I.R. muestra a 3600 cm- 1 banda correspondiente a grupos h! 

droxilo, señal de un doble enlace (JOlO, 1648,635-cm-l_, además en la -

región de los carbonilos una señal de éster a 1736 cm- 1 , y señal de ge_! 

dimetilo {1457 y 1389 cm- 1). El espectro de 'HRHN presenta a 6.09 (s,-

ancho, lH) que se atribuyó a un protón vinílico del angclato a 5.39 - -

(d, d, lH de Hl6). a 5.29 (s, ancho de Hl2), 3.78 (d, d, H- 28), J,75 -

(d, H - 21). 3.20 (d 1 d, 11-3), a 2.02 y 2.0 (2s, metilos acetatos), 

1.80 (m, JH, metilo vinílico), de 1.30 a O.SO ppm. (7s, metilos) 
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En el espectro de masas se observa el ión nclecular ~t+657. muestra -

además los picos m/z 639 (}rt - H20), m/z 597 y q13 de fragmentos caracte­

?'ÍSticos de compuestos con esqueleto del oleanano y con doble ligadura en 

el e 12. 

En base a los datol'i ant1niores ~e estableció que el compuesto I es -

un triterpéno pcntnc!clico i::on dl1S grupo& oxhidrilo y tres ésteres. 

Para establ1::cer ia posición de los 6stures (dos acetatos y un angel!_ 

to), se hicieron experimentos de reson3:1cla en dos dimensiones. Un apoyo 

deterl:'.inant.e en. esto ful! el estudio de difracci.Ón de Rayos X del compues­

to 1 e$tableciéndose que es d~l ::ipo d~l Barrin¡;tongenol C. 

Co:-i¡.ouec;to .:;et:ej:.nte a l son las Aescin<i.s (saponinas), que tienen ac­

ción antiinflamatori.1 y son a.dministradJs oralmente para usos clínicos --

(kO). 

La hidrólisis básica de I (KOH/EtOH/H20), produjo un compuesto B, -­

que resultó tener todas las características Jl!l Barringtongenol C y que -

también fué semejante al productl1 que inici.llmence 1 lamamos compuesto No. 

[l. 

P.lro conflnnar estn cor-:.-esponden.;ia con la del Bnrringtongenol C se­

hizo ln acetilación del producto :le hidrólisis básica en las condiciones­

descritas en la literncura(4l), obteniéndose el tetraacetato D¡ igualmen­

te el cot:?pucsco B so? pernc.:tilo (íi¡;. 2). Obteniéndose los datos espec-­

troscópicos de los pn.•ductu:-> .J.ntl'ri.ore"l, estando de acuerdo con lo pro--­

¡iuesto. 

En un lncento por aislar las !iaponinas directamente, decidimos usar­

la espuma flexible d~l poliuretano, parn ésto se tomó el e:-:tracto metanó-

1 len dcsenr,ra:> 1dC1 d•.: la plant~ 1.ne~e 1 i.J me:-: icana ( Sg.), ~ se inició su s! 
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par.ación o (rai:C:i<m11mienta adsorbiéndose eu u1\ poco de espuma. loa 5 -­

gr.ut1os disuL'!tos en un volúmen tnfoima de rnetanol. se dejó evaporar el -

disolventi.i y se agregó i1. l.:i. cabeza de la columna de poliuretnno limpio­

con que se l_rnbía llenado !.1 columna de vidrio d~ las dimensiones esta-­

bhcidas. 

Se empe:ó la elutiión con hex.1no, obteniéndose fracciones de 0.5 1,! 

tros y cont lnuando con mezcl.ls h~X:\no/ AcOEc con un aumento progresivo­

de ~stc úttioo hasta llegar a AcOE:t /MeOH (l:l), 

Ve l.:1s (rncciones elu!das con AcOF.t/MeOH ( l: l) se obtuvo un sólido 

de color cnfl! claro (3.Sg) que por crumatograffo 1:n capa fina se obser­

vó que es donde se encuentra ta 1nez;da de saponinas triterpénicas. Para 

sepnrarln5 y c.nrncteriznrlas, se rcaliz.6 una hidrólisis ácid3. Para é! 

to el sólido ci.ntedor .!>e disolvió en una solución de HCl al 54 en eta-­

nol, se c.1lcnr:ó a tt!flujo durante 15 min., y eliminó el disolvente, Pº! 

tcriormente se extrnjo con varias porciones de acetato de etilo. 

Se concentró el disolvente queda.rrdo un aceite, el cual se purificó 

por cromatografía en capn fina. obteniendo un sólido que se recristalizó 

de acetonitrllo. el cual se comparó por cromatograffo l?n capa fina - -

CHClj /AcOEt ll: l) con el compu&.'ito I obtenido previa.ment~. presentando 

C!l mismo Rf O. 70 con punto de fusión 145 - 146°C y las señales espec--­

t:roscópicas cor.cuerdan con las ya descritas. 

Parn continu.'.lr con e$te estudio decidimos tratar las aguas madres­

qu~ í'ª no r.ristaUzaban de los productos, que se describen en seguida, 

A r,;uner..i d~ comparación en la primera parte explicaremos la fonna 

que .se abtit!nen los pro~uctos Nos. l. 2, 3, 4 '/en seguida lo que -

sucede al usar ln cspum;;. fle;dblc del poliuretano para obtener una ma­

yor c.:lntidad de r1t·o<luctos y mejor-ar la eficiencia de su obtenci6n. 
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Ad pues inida[!JOS con el ácido ambr6sico No. l:. la manera de obt~ 

nerlo es la siguiente, el l!xtracto metanólico de la planta Ambrosia cu:n!!. 

nensis primeramente se le eliminó las clorofil!ls por precipitación y sc­

realizó una extracción con acet.:ito de etilo, quedando un residuo aceito­

so, al cual se le hizo una extracción con una base (NaOH acuoso) forman­

do la sal que es soluble en la fase acuosa, se ac:iduJó la fase y 

trajo de nuevo con acetato de etilo. Se llevó a cabo la cristalización -

del ácido, sin embargo las aguas n:adren queda1·on ricas en este compuesto, 

entonces se decidió usar la espuma flexible del poliuretano para poder -

separar un poco más de este compuesto realizándose de la siguiente manera: 

El extracto de las aguas madns se disolvió en una cantidad mínima­

de metano! y se adsorbió en una porción de la espuma flexible del poliu­

retano, transfiriéndose inmediatamente a la columna con he>eano y mezclas 

hexano/ACOEt, con un aumento progresivo de éste último y S<Jcando frac--­

ciones de 0.5 litros. 

De las fracciones elu!das hexano/AcOEt (8:2), se obtuvieron unos -­

cristales de colo[' blanco con punto de fusión 215 - 216ªC que se comparó 

por cromatografía en capa fina de acetato de etilo al ( lOO:t) con 

muestra pura de ácido ambrósico, observándose que ambos presentan el mi!!_ 

mo Rf 0.60 hexano / AcOEt (8:2) y el mismo punto de fusión. 

El pique rol No. 2 y la trinervina No. 3, se obtienen de la siguien­

te manera. A la planta molida primeramente se le extrae con hexano, con 

lo cual se le eliminan las ceras, posteriormente se extrae con agua y a­

es ta fracción acuosa se le hacen varias e.Y.tracciones con cloroformo,ob-­

teniéndose un extracto el cual mediante una cristalización fraccionada se 
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llega n obtener el piqucrol 1 l•t trinervinn. 

Quedando las aguas ;:mdrcs ricns en estos dos cornpuastos resultando 

imposible su recristalización o t;eparación. 

Para realüar la separcición i;on la espum.:i flexible del poliuretano 

se siguió la cismn metodolug!u que rara el ácido ar:brósico, comenzando­

la elusión con hbxano y me::clas h~xano/AcOEt. 

De las fracciones cluidas con hex.:mo/ AcOEt (9: l) se> obtuvo un sól! 

do cristalino co11 puntt' de fust.:ln 135-136ºC, el cual se comparó por cr!?. 

matograffa en c&pa finn he;i:ano/ AcOEt (1: 1) con pique rol A observándose­

que ambos presentan el misrJo Rf 0.38 y punto ele fusión. 

Se continuó con la elusi6n y de las fracciones elu!das de hexano/ 

AcOEt (1:1) se obtuvo un sólido CC'n punto de fusión 195-196ºC, el cual­

se comparó por cro1r.ato~rafía en t•apa fina con Trincrvina presentando D._!!! 

bos el mi!ltilo Rf O. 31 y el misco punto de fusión. 

Para la obtención de la Ricinina primer-amenta se realiza la extraE_ 

ción del bu¡.;azo de la semilla de la planta Ricino comunis por extrac--­

ción continua (Soxhlet) con etanol. Se obtiene el ex.tracto etanólico 1 -

cl cual se extrae varia!:I vece9 con he:rnno para eliruinnr el aceite de R! 

cinc y poatcrion:1.entc también eliminar los ezúcana precipitándolos con 

acetona. Se evaporó la acetona quedar.do el extracto, el cual se induce 

n la cristalización para obtener la ricinina con n;ecanol. Quedando las 

Aguas madres ricas en éste conyuesto, resultando difícil ya dP. cristal! 

zar. 

Para la obtencii5r:. dt:: la ricinina con la e:cpuma flexible del poliu­

retano se sigue el mismo procedimiento que en los anteriores productos­

(ver parte ex:perir:ental). 
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Se empezó la elusión de la columna con hexc..no con lo cual se logró 

eliminar el aceite de ricino que impide que recristalice la ricinina. 

Se siguió eluycndo con mezclas hexano/AcOEt con un aumento progre-

sivo de éste último. 

De las fracciones elu!das con AcOEt al 100% se obtuvieron crista--

les, que se recristalizaron en metanol con punto de fusión 201 - 202ºC -

que se compararon por cromatohrafía en capa fina AcOEt/HeOH (8:2) con -

ricinina presentando ambos el mismo Rf. 

De acuerdo a los rcRultados obtenidos para el caso de la planta --

1.oeselia mexicana podemos establecer que la separación t'calizada con ln 

espuma flexible del poliuretano es una separación primera o en grueso,-

ya que con ésto eliminamos parte del extracto que no nos interesa y que 

puede enmascarar a los productos que deseamos separar. 

La separación que se realizó con la espuma flexible del poliureta-

no no se puede comparar con una separación hecha con sílice u otro ad--

sorbente tradicional, ya que la sílice debido a sus propiedades tiene -

un tamaño de partícula estandarizada, obteniéndose así una buena resol.!:!_ 

ción en la separación. En cambio la espuma flexible del poliuretano d!_ 

birlo a sus propiedades hidrodinámicas no se puede obtener un tamaño de-

partícula uniforme, (como se describe en la parte experimental) cuando-

se muelen los trozos de poliuretano. Cuando se adicionó el disolvente-

a la columna, la espuma flexible del poliuretnno tiende a cxpanderse o-

a contraerse dependiendo del disolvente, por ejemplo con acetona o ace-

tato de etilo tiende a expandersc,por lo contrario con agua se contraé-

por lo que se eligió una columna de vidrio de un diámetro mayor. Obser-

vándose también que el disolvente no se retien~ t:n la columna,sino que-

baja con mucha velocidad po; esta razón se sacaron fracciones dt! 0.5 l! 

tras. También se probó tomar fracciones de menor volúmen (30ml) como se h.!_ 

34 



AMBROSICO AC. 

PIOUEROL A 

RICININA 

OH 

OH 

HlCN 
H)lNlO 

1 
Me 

35 

No.1 

No.2 

OH 

No.3 

OH 

No. 4 



ce con la sílice con el fin de 1 legar a tener una buena resolución en la 

separación, pero se ob&ervó que no mejoraba¡ por lo tanto se siguieron -

obteniendo fraccion~s de 0.5 litros en todas las columnas realiz.Jdas en­

este trabajo. 

También &e obser"Jé que al evaporar el disolvente de todas las frac­

ciones, quedaba un residuo aceitoso de color amarillo, el cual no inter­

firHi en la cristalización de los productos y se eliminó nl filtrar los­

cristales. 

Además se probaran dos tipos de poliuretano uno con mayor tiempo de 

fabricación y otro de fabricación reciente. Para probar si el poliuret.!!, 

no de mayor tiempo de fabricación se llegahn a tener la misma recupera-­

ción o presentaba alguna interferencia en la cristalización de los pro-­

duetos. El poUuretano que tenla mayor tiempo de fabricación fue cam--­

biando su coloración hasta tornarse amarillo fuerte, debido a la exposi­

c16n a la luz y al aire. Sin embargo se comparó con el otro poUuretano, 

llegándose a obtener los mismos resultados en ambos casos. 

Funcionó perfectamente la columna con poUuretano en la recupera--­

ción de los productos de las aguas madres. Tomando en cuenca que estos­

extractos prácticamente ya eran de desecho, se llegaron a obtener buenos 

rendimientos: para el ácido ambrósico 8.03%, piquero! 2.482'., trinervinn 

1.87% y ricinina 1.74%. 

Se puede considerar que estos rendimientos son buenos ya que se Pª! 

te de un extracto en el que ha sido agotado el producto buscado, sabien-

do que de un extracto original d<:!: la planta no llega a obtener el 100% 

de este producto, generalmente est5n en muy bajas concentraciones del -

orden O.Ol'~ al 2% en peso de la planta. 

Lo cual es muy importante para nosotros debido a que se puede rccu--
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p~rar un poco niiis de producto, porque muchas veces no se llega 4 tener­

más planta para poder proseguir con la investigación J.e ~stos compues-­

tos. 
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CONCl.USIONES 

1).- Se logró probar que la Espuma Flexible del Poliuretano de desecho 

previo tratamiento se puede usar como adsorbente para la separa-­

ción y recuperación de Productos naturales. 

2) .- Este método de separación resultó muy útil para recuperar algunos 

principios activos (incristalizables) de las aguas madres de las­

plantas previamente estudiadas, lo que mejoró su rendimiento de -

obtención. Esto es importante para probar la actividad biólogica 

de éstos ya que se requiere de cantidades apreciables de los mis-

mos. 

3) .- La espuma flexible del polturetano aparentecente es inocua, no- -

causa reacciones de descomposición de los metabolitos secundarios. 

Puesto que también las aguas madres se trata.ron de separar usando 

como adsorbentes sUica gel y alúmina, por este método no se lo-­

gró recuperar metabolitcs puros. 

4) .- Por la forma en que se realiz6 la molienda y el lavado de la esp_!! 

ma flexible del poliuretano y a sus caracter!sticas hidrodinámi-­

cas las parttculas no son homogéneas, lo que no permitió determi­

nar su tamaño de partícula, pero se llega a tener una gran super­

ficie de contacto. 

5) .- El flujo del disolvente a través de la columna de la espuma flex.! 

ble del poliuretano es muy rápido, comparándolo con la sílica gel 

y la alúmina. 

Se requiere del empleo de grandes volúmenes de disolvente ( l l.! 
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tro) por fracción, obsel-vándose que a volúmenes de disolventes men,!! 

res por fracción, no ne obtienen mejores resultados. 

Se emple:non mezclas de disolventes de polaridad creciente desde h! 

xano has ta agua, 

6) .- La espuma flexible del poliuretano que se utilizó es de desecho de-

la fiibrica que lo propouionó por lo que resulta sumamente barato -

y su empleo es prometedor. 

Por lo que se espera que otras personas lo empleen y se incremente-

su uso en otras separaciones. En nuestro laboratorio se siguen bu! 

cando otras aplicaciones. 

7) .- En base a los resultados obtenidos se confimó l.1. estructura del --

compuesto I (triterpeno pentacíclico con dos grupos hidroxilos y --

tres ésteres) 1 siendo €:ate el principio activo de la planta Loeselia 

mexicana. 
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