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RESUMEN,

La presente investigacién consiste en la extraccién, se-
paracién, aislamiento, purificacién e identificacién de
los Flavonoides presentes en las flores de la especie
Tridax procumbens.

Se recolectaron flores de dicha planta las cuales
fueron puestas a reflujo con etancl, obteniendose un
extracto alcohblico. Este, libre de clorofila, se traté
mediante la técnica de separacién lfquido-lfgquido, utili
sando solventes de diferente polaridad obteniendose los
extractos:

- Eter de Petrdleo.

- Cloroformo.

- Acetato de Etilo.,
Al aplicarles la prueba de identificacién de Flavonoides
(Prueba de Shinoda) dieron positiva dicha prueba: El
ext. de Cloroformo y el ext. de Acetato de Etilo. Estos
fueron analizados por Cromatograf{a Bidimensional para
determinacién de Rf, y posteriormente por Cromatografila
en Capa Fina para separar y purificar los compuestos
Flavonélicos estudiados. Seguidamente se hicieron los
Espectros de cada compuesto.

Con es8tos datos se procedid a la determinacién del

ndcleo bdsico e identificacién de estructuras, por Com-



paracién de datos de Flavonoides conocidos.
Finalmente se realizd la hidrolisis 4cida para aislar el
azdcar del Glicésido Flavondlico.

El azdcar fue analizado por Cromatograffa en Capa
Fina, identificandose por comparacién del valor de Rf,.

con el obtenido de Azdcares conocidos.



CAPITULO I
INTRODUCCION

Este trabajo tiene como finalidad, continuar con el estu-
dio fitoquimicc de especies de la flora salvadorefia, ha-
ciendo un estudio quimico sobre la base de los Flavonoi-
des en la especie Tridax procumbens. Utilizando diferen-
tes técnicas analfticas y métodos espectrofotométricos en
la extraccién, aislamiento, purificacién e identificacién
de los Flavonoides presentes en las flores de la planta.

Este estudio se ha enfocado hacia la investigacién
de Flavonoides, tomando en cuenta que: Se encuentran am-
pliamente distribuidos casi en todo el reino vegetal, co-
nociendose mds de 500 PFlavonoides (1) y por el auge gque
en otras partes del mundo, hombres de éiencia, han dado
al estudio farmacolégico de dichos principios.

Locket (2) ha fijado su atencidn en la permeabilidad
de los capilares sangulineos, y ha sugerido que los Flavo-
noides pueden aumentar la sintesis de coldgeno, que se

sabe forma parte de la estructura de soporte de la pared

(1). Bate-Smith, Usefulnes of Chemistry in Plant Taxonomy
as Ilustrated by Flavonoide Constituents in Che-
mical Plant Taxonony ed. T. Swin Academy Press-
london N. Y. Pdg. 129, (1963%).



capilar.

El estudio de la vitamina P, presente en ciertos
Flavonoides, ec de especial interés por su accibén farma-
colégica en los vasos sangufneos, donde aumenta la re-
sistencia vascular, haciendose notar que no solémente se
incrementa la fuerza tensil de los capilares sanguineos
para reducir su permeabilidad, sino que tiene acciébn
sensibilizante en los esfinteres precapilares.

Algunos Flavonoides tienen efecto consirictor, las
Isoflavonas tienen actividad estrogénica. Algunas Cumari-
nas son conocidas por sus efectos téxicos en los peceg,
también las hay inhibidoras de la germinacidn, que pare-
cen no tener acfion en este sentido en el hombre.

Su actividad fitopatolégica y bactericida es objeto
de constantes revisiones, con el fin de emplearlos como
protectores de sustancias alimentieias, para evitar la
contaminacién miorobiana., El empleo de Flavonoides en
alimentos, es de indiscutible valor ya que siendo res-
ponsables del sabor y su coloracién, los hacen més ape-

tesibles.

(2). T. Swain, Lconomic Importance of Flavonoid Compounds:
Foodstuffs, 1ln: Chemistry and Biochemistry of
Plant pigments. ed. Goodwin, Academic FPress,
London and N.Y., Pdg. 546-5493, (1965).



El trabajo se divide en cuatro capfitulos:
Capftulo I. Resumen, introduccién, antecedentes, y des-
cripecidén de la planta. Capfitulo II. Material y equipo,
métodos y procedimientos para la investigacidén de Flavo-
noides y glicésidos flavonblicos. Capitulo III. Datos
y resultados, y espectros de los Flavonoides purificados.

Capftulo IV, Concluciones del trabajo desarrollado.

ANTECEDENTES .- (3).

Cerca de 1958 los profesores R. E. Alston y B. L. Turner,
Ambos del Departamento de Botdnica de la Universidad de
Texas en Austin, iniciaron una investigacidén sistemdtica
general de las leguminosas del género Baptisia.

Ellos encontraron gque los patrones de Flavonoides,
revelados por Cromatografia Bidimensional en Papel,,eran
vdlidos parae reconocer las especies de Baptisia y para la
documentacidén de sus numerosos hibridos naturales. Ulti-
mamente ellos demostraron que la qufmica de los Flavonoi-
des podrfa utilizarse para el andlisis del flujon genético
de sus poblaciones. En ese tiempo no se intento aun par-

cialmente una identificacién de los Flavonoides que eran

(3). Mabry, T. J. Markham, K. R.and Thomas, M. B, The
Systematic Identification of Flavonoids,
N. Y. Heidelberg Berlin, Pég. VII, (1970).



detectados cromatogridficamente. Sin embargo pronto se
volvio aparente gue valores completos de datos quimicos
para fines sistemdticos requerfa conocimiento de las
estructuras de los Flavonoides.

En 1962 T, J. Mabry en colaboracién con los doctores
Alston y Turner iniciaron el andlisis qufmico de mas de
60 Flavonoides que habfan sido detectados cromatogrdfi-
camente en 16 especies de Baptisia. En los afios siguien-
tes un nuimero de quimicos y botdnicos, incluyemdo los
Drs, Baetvke, Brehm, Cranmer, Horbe, Lagan, Kroschewsky,
McClure, RBsler y Wallace. Participaron en el desarrollo
de técnicas y procedimientos para la rdpida identifica-
cibén de Flavonoides conocidos y en la determinacidén de
la estructura de nuevos Flavonoides. Ademas la quimica
de los Flavonoides de muchas plantas diferentes del géne-
ro Baptisia fue investigado.

Los PFlavonoides (4). pueden ser aislados e identi-
ficados por Cromatografia Bidimensional en Papel o Croma-
tograffa en Capa Fina, complementada con espectroscopfa
Ultravioleta, lo cual permite tener una recopilacidén de

datos que hace posibles la elucidacién de estructuras.

(4). Domfnguez, X. A. Métodos de Investigacién Pitoqui-
mica, 12, edicién, E4d. Limusa, Mexico,
Capftulo VI. P4g. 86, (1973).



DESCRIPCION DE LA PLANTA. (5),

Clasificacidédn Lotdnica:

Tipo : Fanerdgamas, Endoprotdleas, Eapermatofitas.

Sub Tipo : Anglospermas o Estigmadas,.
Clase : Monocotiledéneas.,

, Sub Clase : Gamopétaelas inferovaricas,
Orden : Signésidas.
Familia : Compuestas.
Género : Tridax.
Especie ¢ Procumbens,

Nombre Vulgar: Hierbas del toro, mata gusano,
hierba del higado.

Es una hierba perenne y comin de climas cdlido y templa-
do. La RAIZ es pivotante, frecuentemente con raices se-
cundarias que nacen de los nudos del tallo. E1 TALLO
cilindrico est4d tendido sobre el suelc o raramente erec-
to, ramificado, de 15 - 40 cmse., de largo y esparcidamente
peloso., LAS HOJAS son opuestas, pecloladas, ovadas a
lancecladas, ligera a fuertemente %-lsbuladas o S-parti-

das y asperamente pelosas, IA INFLORESCENCIA estd ocom-

(5). L. Gercifa, J. G, Macbryde, B. R. Molina, A, Mac-
bryde, H. O. Malesas Prevalentes de América
Central, &d. International Plant Protection
Center, Oregon State, P4g. 40, {1975).



puesta de cabezas terminales, solitarias con cabillos
largos, cada una con 2=3 grupos radiados de brdcteas por
debajo. La cabeza floral estd compuesta de 3-6 floreci-
llas lingliiformes amarillo claracs a blanco amarillientas
y de muchas florecillas tubulosas amarillas a amarillo
claras sobre un receptdculo con bracteolas persistentes.
EL FRUTO es una nuececilla cilindrica angostamente lan-~
ceolada invertida, densamente pelosa, negrugca, con una
semilla y lleva en la punta un vilano de 20 aristas se=-

mejantes a plumas. Se propaga por semillas,



CAPITULO 1II
I, ATERIAL ¥ EQUIPO,-

PAPEL, Se utilizo papel Whatman N2. 1 de 20X20 cms.
para visualizacién de los Flavonoides presentes en cada
extractc.

CELULOSA. Celulosa microcristaliﬁa para cromatografia
en Capa Fina. (Merck).

CROMATOPLACAS. ©Se utilizaron placas de vidrio de 5X20

cms, y de 20X20 cms. para Cromatograffa en Capa Fina y
Cromatografia Preparativa en Capa Fina.

CAMARAS CROMATOGRAPICAS. Se utilizaron cdmaras de vidrio

fabricadas en el laboratorio para placas de 20X20 cms,
Yy recipientes cilindricos para las placas de 5X20 cms,

LAMPARA ULTRAVIOCLETA, UV, SL-25 de longitud de onda

corta y larga. Para la visualizacién de compuestos con
absorcién en el ultravioleta.

DESTILADOR A PRESION REDUCIDA, Flash Evaporator 50-60 C.
y 115 Vv,

AGITADOR MAGNETICQ, 60 C. y 115 V. modelo 15,

ESPECTROFOTCMETRO ULTRAVIOLETA/. Perkin Elmer, de doble

haz, modelo 124 con registro automédtico,

ATOMIZADOR, Se utilizd atomizador de vidrio PYREX,

MATERIAL DE VIDRIO. de uso rutinario.




II. MNETQDOS Y PROCEDIIENTOC.

1, RECOLECCICH DEL MATERIAL.

La especie utilizada en este trabajo, fue recolectada en
terrenos de la Universidad Nacional en el mes de noviem-
bre de 1974.

Se selecciond las flores de la planta y de ellas se
utilizd pétalos y tubifloras para el estudio de sus com-
puestos Flavonoides.,

2., EXTRACCICY DEL MATERIAL.

En un balon de reflujo de 2 lts. se coclocd 200 gr. de

flores mZs 1 litro de alcohol purc, esta mezcla se dejo
reflujar durante 8 h., a 602C, posteriormente se filtré
la solucidn alcohélica, y ce evaporé el alcohal por des-
tilaciin al vacfo. Se obtuvo un extracto alcohélico que
se traté con 100 ml. de agua caliente, se agité y filiré

- ' d

inmediatamente prara eliminar residuos de clorofila; el

W

precipitado de clorofila se descartd y la solucidn acuo-
sa se colocd en un embudo de separacién de 500 ml., y se
hizo extracciones con eter de petréleo, cloroformo, ¥y
acetato de etilo respectivamente.

. Lxtracciones con Ster de retrdl

m

0

Q.

Con volimenes de 50 ml. de eter de petrdleo sc realiza-
ron extracciones que presentaron color amarillo intensoyg

se continud con dichas extracciones hasta que s¢ observé

10



el solvente en su color natural; se unieroz las alfcuotas
de eter de petrdéleo, se evapord el solvente por destila-
cién al vacio y se obtuvo el extracto de eter de petréleo.

En un tubo de vidrio se colocd 1 ml, de este extrac-
to, al cual se le aplicé la prueba de Shinoda que dio:
NEGATIVA.,

b. Extracciones con Cloroformo y Acetato de Etilo.

Se realizé el mismo proceso del solvente antericr., Estos
2l aplicarles la prueba de Shinoda: se observé cambio de
color de amarillo a rojo y azul respectivamente.

™

Por lo gque dieron positiva dicha prueba.

3+ REACCIONES Db IDENTIFICACION.

a. REACCION DI SHINODA., (1).

A 1l ml. de extracto a analigar se agregan granallas de
magnesio y gotas de 4cido clorhfdrico concentrado, obser-
vandose de inmediato una coloracién anaranjada, roja, ro-
jo azulosa o0 violeta si estan presentes flavonas, flavo-
nonas, flavonoles, flavononoles o xantonas.

b. REACCICN SCBRE PAPEL,

Se aplica con micropipeta una pequefia porcidn de la solu-

cidn en estudio sobre papel filtro. Se observa bajo luz

visible y ultravioleta, luego 3¢ expone el papel a vapores

11

(1). Ver capftulo I. pdg. 7, : Bibliograffa N2, 4, P&g.84.
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de amonfaco y se observa en la misma forma, finalmente
se hace bajo luz visible y ultravioleta después de ro-

ciarlo con AlCl3 al 1% en metanol.

4, TECNICAS CROMATOGRAFICAS PARA FLAVONOIDES,

a. CROMATOGRAFIA BIDIMENSIONAL EN PAPEL/

Esta técnica se basa en la accién de dos sf{stemas de sol-
ventes, y fue usada con fines analiticos.

Con el objeto de visualizar y determinar: el valor de RT.
(2) y la apariencia de la mancha (3) de cada compuesto
presente en un extracto.

Sistema de Solventes.

12, Direccién: TAB: Terbutanol, Acido Acético, Agua:

3, 1, 1. V. V., V.
28, Direccidn: Acido Acdtico al 15%.
Se utilizaron l4minas de papel Watman N2.1 de 20X20 cms.
en las que se marcé el 4dngulo inferior izquierdo, con un
puntoc de origen a una distancia de 2.5 cms. de la base ho-

rizontal y margen vertical.

(2). Ver Capftulo I pdg.5: Bibliograffa N¢.3, Pdg. 9.

(3). Seixel, M. K., Cromatographic Separation, Isolation
and ldentification of Phenclic Compounds in
Biochemistry of Phenolic Compounds, Ed. J. 3B.
Harbourne, Academic Press, London and N. Y.
P4g. 51 - 56, (1964).
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Con una micropipeta se aplicaron alfcuotas del ex-
tracto a analizar, hasta obtener una concentracién ade-
cuada, se secé y se colocé dicha l4mina en una cdmara
que contenfa el solvente TAB a 1.5 cms. de profundidad.
Desarrollado el cromatograma por cromatograffa ascenden-
te, se secé y observéd bajo luz UV, para medir las distan-
cias del punto de aplicacién de la muestra al frente del
solvente, y del punto de aplicacién al centro de la man-
cha, obteniendose el valor de Rf. para cada compuesto del
extracto analizado.

Posteriormente dicho cromatograma fue introducido en
una cdmara que contenfa el 22. solvente, dcido acético al
15%, la lédmina fue colocada en direccién perpendicular al
primer corrimiento, desarrollado el 29, cromatograma, se
siguid el proceso anterior para obtener el valor de Rf.
de cada Flavonoide; también se hizo el andlisis de la
apariencia de la mancha de los Flavonoides.(3). (Revela-

dores para Flavonoides).

b, CROMATOGRAFIA EN CAFPA FINA,

Preparaciédn de las Placas: se suspendieron 3 gr. de celu-
losa en 17 ml, de agua, utilizando un agitador magnético
se obtuvo una suspeneidén homogénesa; esta se virtié sobre

la placa previamente lavada y secada, luego se distribuyd



uniformemente. Dicha placa se dejo secar a temperatura
ambiente durante 6-12 h,, posteriormente se activé =
1152¢. por 5 min,
La suspensién de celulosa se utilizé para una placa de
20X20 cns. o tres placas de 5X20 cms,

TECNICA DE APLICACION Y DESARROLIO.(4).

i. APLICACION EN PUNTO,

Esta técnica fue utilizada con el objeto de encontrar: un
solvente desarrollador que proporcionara, una mejor reso-
lucidén en la separacibén de flavonoides presentes en cada
extracto.

TECNICA.

En una placa de 5X20 cms. se sefiald la linea de orfgen a
2,5 cns, de la base horizontal,

Utilizando una micropipeta, se aplicé sobre la linea
de origen, alicuotas & difercentes concentraciones de la
muestra en estudio, dejando un espacio de 2 cms., entre
una aplicacién y la otra, la placa se colocé en una cdma-
ra previamente saturada con vaporea del solvente ha uti-

lizar, el cromatograma se desarrolld en forma ascendente,

(4). Stahl, E,, Thin Layer Cromatography, Springer-Verlag

-Berlin-Heidelberg, N, Y., P4g.63, (1969).

14



ii., CROMATOGRAFIA EN CAPA FINA PREPARATIVA,

Una vez encontrado el solvente desarrollador que presenté
mejor separacidn, se procedid a aislar y purificar los
Flavonoides presentes en cada extracto, por Cromatogra-

f{a en Capa Fina Preparativa,
APLICACION EN BENDAS,

En placas de celulosa de 20X20 cms, se seflalé la linea de
orf{gen a 2.5 cms. de la base horizontal, y con una micro-
pipeta se aplicaron alfcuotas del extracto a separar,
formando una banda uniforme, se secd a temperatura ambi-
ente'y se desarrollé el cromatograma en forme ascendente
empleando el sclvente desarrollador adecuado.

El cromatograma obtemido se secd y reveld (Revelado-
res utilizados para Flavonoides), Notandose que los com-
puestos emigran en forma de bandas.

iii. TECNICA DE AISLAMIENTO Y PURIFICACION,

Las bandas observadas en la cromatoplaca, fueron separa-
das con una microespdtula, la celulosa de cada banda fue
tratada con metanol caliente; con el objeto de solubili
zar el Flavonoide, aislandose este de la celulosa por
filtracidnm.

Los Flavonoides aislados, fueron analizados por Cro-
matografia en C§pa Fina: aplicacidén en punto, lo que de-~
termind la pureza de los Plavonoides.

Los Flavonoides que se observaron contaminados fueron
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vurificados por cromatografia en capa fimna preparativa,

Ubtenido el flavonoide puro, se evapordé el metanol de

(o]
4
w
t
'_J
I
m

extraceidn p 216n al vacio hasta que se obtuvo

el extractec del flavonoide en scluciérn,

=zl cual fue utilizado para:

19 Determirar &1 valor de Rf: por Cromatograffa Bidimen-
sional, haciendo uso de los solventes TAB y dcido
acético el 15% . T por Cromatogrfia Monodimensional
don el solvente BAU,

2. Elavorar el espectiro visible-ultravioleta del gf£iavo-

noide y sus derivazdos.

wH

. Realizar la hidrolisis 4cida, para determinacidén del

azlcar en los glicdsidos flavondblicos.

c. SOLVENTES -MPLEADOS EN CROMATOGRAFIA,(5).

i, TPAB: terbutanol, 4c. acético,glacial, agua. 3, 1, 1.
V., V. 7.

i. DBAU: N-butanol, &c. acético glacial, agua. 4,1,5.
V,V,V. De este solvente 8e elimina la fass
acucsa,

iii. PORESTAL: 4c. acético glacial, 4c. clorhidrico,

agua. 10, 3, 20, V, V, V,
2

iv. Acetato de etile, 4c¢. acético glacial, agua. 3, 1, Z.

V, ¥V, V, = este 30lvente sc =limina la fase acuosa.



vi. Ac, Ac

(18N

tico Glacial al 50% .

vii. Ac. Acético Glacial al 1% .

d. REVEL:DORES ENPLEADOS EN CROMATOGRAFIA. (5).

)

ars

flavonoides, Se emplearon 1los mismos revelador=s:

en Cromatograf{a Bidimensional en Papel y en Cromatogra-
ffa en Capa Finza; es decir que en las tiras de papel o
las placas de celulosa, la presencia de los compuestos

fue determinada, observando: bzajo luz visible y ultravio-
leta, bajo luz visible y ultravioleta con vapores de ano-
nfaco, finalmente bajo luz visible y ultravioleta despu-
es de rociarlos con Tricloruro de Aluminio al 15 en neta-

nol.

5. AISLAMIERTO DE AZUCARTS.

a. HIDROLISIS ACIDA. (6). Para el estudio de Azucares

se procedio de la siguiente forma; del extracto Flavond-

lico a analizar se utilizdé 1 ml, disuelto en 2 ml. de

solucién 2N, de HCl. en etanol, estamezcla se sometio a

~ =

reflujo por 2 horas, posteriormente se enfrio a 0¢C, Jdu-
rante 2 a 3 horas, luego se separd €l sglucon del sobre

,

nadante que ccntiene el o los azucares,

(5). Ver capitulo I, pdg.7: Bibliografia N2.4, Pdg. 85,
(6)., Ver capitulo I. pdg.5: Bibliografia n2.35, Pag, 24,



b, T:ECNICA CROMATOGRAFICA PARA AZUCARES,

i, BSQLVENTE PARA AZUCARES,

butanol, Piridina, Agua destilada: 6,4,%, V.V.V.
1 4 H

i1, KoVIELADCUR ZARA ~ZUCARES.

Las placas se rociaron con reactivo de Patridge:
que se prepard disolviendo en 48 ml. de butancl,
1.48 gr. de anhidrido fidlico, 0.9 ml. de anilina
destilada y 4 ml. de agua destilada, a esta solu-
cién se mezclaron 48 ml. de eter etf{lico,

iii. CROMATOGRARTA EN CAPA FINA,

by

ge)

APLICACION EN PUNTO.

Usta técnica fue utilizada para determinar el va-

lor del Rf. del azdcar del Glieésido Flavonélico

analizado, y de muestras de azlcares conoccidos.

Esto se rezlizd con la finelidad, de identi-

ficar los azlcares de los Glicésidos Flavonélicos

por comparacidén del valor del Rf.

TECNICA.
En una placa de 20X20 cms. se seflald la linea de origen
a 2,5 cms. dellaabase horizontal, utilizando una micro-
pipeta, se hicieron aplicaciones gn punto sobre la linea
de origen. Aplicandose alicuotas del liquidc sobrenadante
que se obtuvo de la hidrolisis dcida de cada Flavenoide.
Dejando un espacio de 2 cms. entre cade muestra, la pla-
ca se colocé en una cédmara cromatografica previamente

saturadz con vapores del solvente a utilizar, a 1.5 cmsz,



de profundidad.

Desarrollado el cromatogrzma en forma ascendente, se
sefiald el frente del solvente y se secd a temperaturz am-
biente, Posteriormente dicha placa se rocid con reactivo
de Patridge, se secd y luego fue sometida a temperatura
de 100 a L20%2C. en una estufa, hasta gque aparecieron man-
chas oscuras observables bajo luz visible, después se-

investizd el valor del Rf. para cada muestra.

- Distancia del Orfgen zl Centro de la kancha.
Distencia del Orfgen z1 Frente del Sclvente.
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CAPITULO 1III
RESULTADOS.

Al aplicar la prueba de SHINODA, se obtuvieron los sigui-
entes resultados:

En el extracto Zter de Petrdleo: la Prueba dio KEGATIVA,
En el extracto de Cloroformo: " B POSITIVA.
En el extracto de Acetato de Etilo: " o POSITIVA.
El solvente que dio mejor resolucién de bandas flavoné-
licas, de los extractos anteriores. Por Cromatograffa
en Capa Fina fue:

Para el extrzcto de Cloroformo: Acido Acético al 50% .
Para el extracto Acetato de Etilo: Acetato de Etilo,
Acido Acético, Agua destilada. 3, 1, 3. V. V, V, de es=-

te solvente se elimina la fase acuosa.

RESULTADOS DEL mXTRACTO DI CLOROFORVO.

In la cromatoplaca del extracto de cloroformo, se obhser-
varon 5 bandas flavondlieas, que fueron aisladas; cbie-
niendose las bandas N2, 3 y 5 libres de contaminacién,
por ser bandas anchasg, uniformes, color intemso y ei va-
lor de Rf., diferente.

Las bandas L2, 1, 2 y 4. oe aislaron, pero por pre-
sentar bandas en forma de lineas y valores de Rf. veci-

nos, No se logré purificarlos.



RESULTADOS DEL -iIRACTO ACETATO DE ETILO.

=Zn el cromatograma del extracto Acetato de Etilo, se obse
servaron 6 btandas “lavondlicas, gue fueron aisgladas; ob-
teniendose Todas las bandas contaminadas, pero al ser pu-
rificadas por Cromatografia en Capa Fina Preparativa uti-
Zizando como solvente Acido Acético al 50% . se obtuve
mejor separacién de las bandas, Lograndose la purifica-
¢idn de las bandas N2, 3, 4 y 5. Lo que no se consiguif
con las bandas N2, 1, 2 y 6, por tener valores de Rf. ve-
cinos y ser inestacles con el tiempo,

pos Compuestoes Flavondlicos aislados en ambos extrac-
“osy; fueron extraidos de la celulosa con metanol caliente
crado reactivo, obteniendose extractos l{quidos, los cua-
les no 3e llevaron a sequedad pér presentar mayor estabi-
lidad y facilidaa para realizar el andlisis por Cromato-
crafia v Sspectroscopfa Ultravioleta.
Uichos Compuestos Flavondlicos fueron analizados por sus
cropiedzces fisicas y espectroscdpicas; que son:(l).
.. Apariencia de la mancha al ser observado bajo luz vi-

5ible, ¥ luz ultravioleta, bajo luz visible y luz UV,

(1), laory, 7., J., Markham, K. R.,, and Thomas, M. B., The
Svestexzatic Identification of Flavonoids, I, Y., Hei-
asloerg 3Serlin, Capftule 5, -4g.41,42,134, (1970).
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con vzpores de amonfaco, posteriormente con tricloru-

ro de aluminio.

[R%]
[}
-

El valor del Rf. en los solventes TAE y Ac. Acético.

\H
[[=]

. For comparacién de los valores de Longitud de Onda
mdxima y minima, en los espectros del Flavonoide

egstudiado.

RESULTADOS DZL ANALISIS D= AZUCARISY

|-
1o

. 3Be higo andlisis de azdcares, por Cromatograffa en
Capa rFina, Utilizandoce como:
Soporte: Celulosza,
Solvente: I=zovropznol, Acido Acético, Agua
destilada. 5, 1, 1. V., V, V,
Reveladcr: Reactivo de Patridze.
Obteniendose los siguientes valores:
Z= Distancia del runto de aplicacidn al centro
de la mancha.

lca=

b

"= 15 cms. = Distancia del punto de ap

cifa al frente del solvente,



VAICRES DE RBf, DE AZUCARES CONOCIZOS,

Izn:i"i*: s :a.L- = CRE (5 SmE L

Xilosa .0 15 0.4

6
Ramnosa 1.8 15 Q.52

_=ArabDinocsa 5.5 > 5 [
Gluccsa 4.7 15 .31
Sacarosa - - —— - -

Galactosa 4,0 15 C.27

Sucrasz - - - - -
Lactgsa > .8 15 0.12

VALCRES ZZ RS, LE 1S AZUCARES DE LOS ZLAVONOIDES
53TULIADOS .,

C¥PUBSTOS VALORES bk &f. en:
lsopropanol,ic.scé=-
tico,Agua.5,1,1.V, BAU

N&.. £ ClLoref. 0.62 0.93

N2, 5 Slerof. UeelC -

V&, 3 Ac, E. 0.53 0.9¢

‘¥, 4 ac. B, 0.26 G.20

4%, € Ac. I, 0,2C 0.85



for compzracidén de los Rf. se ha determinado que:

b I

o B

b

—
-
-

Lavénolice !

T

C

[
O

(@]
-
-

un Azdcar no Identificado.
Iructuosa.

Rzmriosa,

Gzlactoss,

lleltocza,



DATOS ORT_MNIDOS.

PAR! LCS TTAVONQIDSS DEL SXTRACTO DE CLCROTOPRIO,

R g o =
— -'IVI' — = v

T o - 3

L pariencila de la Mancha:

S.do Lug Ultraviol-tea: PURPURA INTORSO,

22jo Luz UV, con Azonfaco: AVARILIO.

T T - -: ¢_ - T " If'
SCTTENToS /A méx 7L oin,

. _ o . sy
CZ.=0 257, 358 nu, 269, 234 nu,

3 )
- b S - -
- b SN ] P P

*
b]
D

f

595 262, 378 268

~ 4 - - R " i
Luos datos obDterdos ste cozpuesto medliante Vro-

'
11y
(]
&

qa ral{a y Bspectroaconia Visible-Ultravicletz,
después de ser analizados 7y comprobadoes posterior-

te con Gatos reportedos por Mabry (2): nos llevd

-
no

\ - I P -
Je VT D1OL1OEgTEZ .2 2, Ly, JTHE. £4i .

P

i

a



*'-.u“u._;..lr.

correspondliente

&

3=-0mTdTh EI

e

A -~ vy T,
s “ooa Al 8

HER,

O-KL'_L.. "
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ST AT T we
..I.A‘\JLO‘-\JH ik T Y 5.

1., Apariencia de la zancha:
zaje luz ultravicleta: PUPPURA ILTENSO,
3ajo luz UV. con Amonfaco: AMARILLO,
2. Valor del 2RI,
En el solvente TAB = 0.77
Ea el solvente HOic al 155 = 0.08
3. DATOS TSTECTRATES AL ULTRAVIOLET.L,

SOQLVZNTES /{ méx. }{ ain,
CZo~CH 253, 348 mu. 268, 290 mu.,
HoeCla 250, 40% 274, 328
alCly 272, 415 302

43 275, 354 297, 397
NalOhic 268, 375 327

':1-/,{1305 280, 312 —

e cste Tlavonocide no se pudo determinar su estructurc,
Tero por £l color de la mancha podria tratarse de
Lna ' LAVONA.

Y

Juyo azidcar corresponde a la FRUCTUC3A.



FLAVOMOIDES DEL EXTRACTO ACETATO DE ETILO,

FLAVOLKOIDE N¢, 3.

L2, Apariencia de laz mancha:
pajo luz ultravioleta: PURPUIA IUTSHSO,
p=jo luz UV, con Amonfaco: AMATILLO,
22, TValor del If,
Zn el solvente TAB =0.7
En el solvente HOAc al 15, = 0,27

3¢, DATOS ESPECTRALES AL ULTEAVIOLETA,

SOLVENTES - A zin.
CLB_QH 258, 347 mu. 254, 288 mu.
CE5-ONa 271, 332 304

&LCL; 277, 246 300, 394

421 277, 346 300, 394
NaOic 273 370

HZ 304 302 370

w0 =2 rudo aeterminar su estructura, pero por el
color Ge la mancha, podria tratarse de un PLAVONOL,

Cuyo azucar corresponde a la RAMIIOSA,
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PLaVYONOIDE N2, £,

~pariencia de la mancha:
Bajo lus ultravioleta: PURPURA IKTENSO,
Bzjo 1luz UV. con Amonfaco: AMLRILLO.
Valor del RrZ,
In 21 solvente TAB = 0.64
In el solvente HOAc al 15 = 0.15
DACCS 2STLCTRALES AL ULTRAVIOLETA.

OLVENTZS _/Q mdx., }i min,

i
[

CH,~ONz 377 303

e
294, 386
294, 392
NeQhe 76 360

A101 2179,

WA
N
FES
N

HC1 276,

O
e
N

i3204 . L

N0 =2 puls cetermninar su estructura, pero por el

color de 12z mancra, podria tratarse de un ILAVOXNOL,

Cuyo azicar corresponde a la CALACTOSA,



22,

AW
W

~La7OMOIDE N2, §

Aparizncia de la minchas
Zajo luz ultravioleta: AVMLRILLOG,
Zzjo luz UV, con Aroniaco: ALARANIADD,
Valor del Rf.
En el solvente TAB = 0.46
Ln el solvente HOAc al 15,4 = 0,07

Dai0S ZTPECTRALZS AL ULTRAVIOLETA,

SOTTENT ﬁ néx, /6 min,
035~0fa 391 294
A_L:3 273, «1l€ 310
;Jl 2721 350 295: 39"’
NaQic 275 414

Yo 2e pudo ceterninzr zu estructura, pero por el
color de la mancha, podrfz tratarse de una AUROKA.

Cuyo 2azfcar corrasponde a la NALTOSA.
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TABL., 2, ~ORES NZ Rf, DE 10S FLAVONOIDES
—olJDIADOS,
i |
PLAVONOTT SOLVENTES

BAU

o/
-~
L]
€
]

L]
U

o O o O
L L]
3

O O O
L
e
-3

L
nYy
-1

o
[
\n

O
L

O
~]

0.91
0,82
0.63
0.55
0445




19,
22,

39,

49,

52.
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REACTIVOS PARA ESPECTROSCOPIA ULTRAVIOLETA.(3).

Metanol Grado Reactivo, purisimo. (Merck).

Metéxido de Sodio: (NaOMe): Sodio metdlico rec¢cien
cortado 2.5 gr., se agregé cuidadosamente en peque-
flas poreiones a 100 ml, de metanol espeétroscdpico
seco. La solucidén se almaceno en un frasco de vidrio
con tapon plastico.

Cloruro de Aluminio: (AlCl3): S gr, de cloruro de
aluminio anhidro grado reactivo, se agregé cuidado-
samente a 100 ml. de metanol espectyposcédpice seco.
Acido Clorhfdrico Concentrade, grado reactivo,

50 ml. se agregé a 100 ml. de agua destilada.
Acetato de Sodio: (NaOAc): Solucién saturada de
Acetato de sodio anhidro, grado reaetivo, pulverizado.
Acido Bérico: (H;BO4): Solucién de 4cido bérico pul-

verigado, grado reactivo, anhidro.

(3).

Ver Bibliograffia N®, 1 , pdg. 21. En PEg. 35.
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vaPITULO IV
CONCLUSIOHNES.

La especie TrAIDAX PROCUMBENS contiene compuestos
FLAVONCLICOS de variada polaridad, en los extractos
de Cloroformo v Acetato de Etilo,

-r

Las FLORES de dicha especie contienen QUIRCETIRA

5 - ¥ETIL ETHER, que presenta como ndcleo bdsico

un FLAVONOL .

Bl nejor métode pars la separacidn, aislamiento ¥
purificacidn de LAVONOIDES fue el de CROFATOGRAFIA
N CAPA TINA PREPARATIVA,

la determinacifn del NUCLZ0 EBASICO de cada FLAVOROI+
DE se logré con los datos Cromatogrdficos obtenidos
sobre Apariencila de lz mancha y Valores de Rf.

"1l Flavonoide QULERCLTIN % -~ METIIT ETHER se IDERTIFI-
CO por medio de COVFPARACICN de los resultados obte-
nidos de la muestra, con los datos Cromatogrificos

v espectrofotométricos de FLAVOLOIDES CONOUCINGS,

r

'L:uwvb:ﬁsum-. oF
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