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RESUMEN

Los extractos de tolueno de los pétalos de las flores de Talipariti elatum S. w (Fryxell) de la familia
Malvaceas, conocido popularmente como Majagua, y utilizado ampliamente por la poblacién como
expectorante y antiasmatico, son analizados y se realiza la propuesta de caracterizacion estructural para
una amplia gama de productos, después de someterlos a técnicas de cromatografia gaseosa y de
espectroscopia de masa.
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INTRODUCCION

Los métodos de extraccion de componentes presentes en una droga vegetal permiten aislar, purificar y
caracterizar a los diferentes metabolitos que la misma contiene, aunque muchas veces esa
caracterizacion se vea limitada por la complejidad de las mezclas de componentes 0 porgue existan
dificultades para la asignaciéon de una estructura debido a que las técnicas analiticas no permitan llegar a
conclusiones, muchas veces motivado por la posibilidad de encontrarnos con dos compuestos que
presenten una formula general o la misma masa molecular.

En este estudio se sometieron los extractos de tolueno obtenidos de los pétalos de las flores de la
majagua a un analisis para su separacion y poder definir mucho mejor las posibles estructuras de los
componentes presentes en los mismos.

MATERIALES Y METODOS

Para realizar la investigacion el material vegetal se colectdé en Ciudad de la Habana, en el periodo de
floracion de las plantas entre los meses de Octubre y Noviembre del 2000, en é&reas del Instituto de
Farmacia y Alimentos de la Universidad de la Habana (IFAL-UH) y del Instituto Politécnico de Quimica
“Matrtires de Girdon”, ubicado en el Municipio Playa.

Los lotes se envasaron en bolsas de polietileno para su traslado y posterior seleccion y secado. El
material vegetal recolectado esta constituido por las flores que caen espontaneamente de los arboles
después de su maduracion. El material colectado es idéntico al existente en el Jardin Botanico Nacional
como Hibiscus elatus S.w., y se encuentra registrado con el namero de herbario HAJB 82587.
Actualmente su nombre se reconoce como Talipariti elatum S. w. (Fryxell) de la familia de las Malvaceas.
El material recolectado se selecciona separando las flores en mal estado o afectadas por insectos o
plagas. En todos los casos el secado se realizO a la sombra a temperatura ambiente, con una
temperatura promedio en el dia de aproximadamente 30 °C, sobre las mesas del laboratorio (1).

Los pétalos de las flores de la planta se someten a un proceso extractivo utilizando para ello un equipo
de destilacion a reflujo conocido como extractor soxhlet y como disolvente el tolueno (700 mL) durante
16 horas. Posteriormente, todos los extractos se someten a un proceso de concentracion hasta residuo
seco para calcular los rendimientos correspondientes sobre la base de los residuos obtenidos.

El analisis cromatografico se realiza con placas pre-elaboradas sobre soporte de aluminio con silicagel
G60 F-254 de la Merck (2). Los espectros de masa se realizaron en un equipo cuadrupolar TRIO-1000
con un Cromatografo acoplado a masas: Las muestras se silinizaron con N-O-
bis-trimetilsililtrifluoroacetamida durante 1 hora a 80 °C. Se utilizé una columna SPB-5, 25 m x 0,32
mm(di) df=0,1 + 0,15 pum. Temperatura: 70 °C (1 min), 4 °C/min; 150 ° (2 min), 10 °C/min; 300 °C (40
min). Splitless 15 seg. Se inyecta 1 pl de la muestra y el gas F(He)= ImL/min. Ademas, se utiliza una
columna de fraccionamiento donde un gramo de la muestra se aplica en la parte superior de 70 g de
silica gel 70-120 mesh colocados con n-hexano en una columna de vidrio de 80 cm de altura y 1,5 cm
de didmetro.
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RESULTADOS Y DISCUSION

Se observa que los cromatogramas son complejos, en particular en los tiempos de retencion entre 20 y
40 minutos. Se amplia la zona de los cromatogramas entre los tiempos de retencién sefialados, donde se
puede apreciar a simple vista el gran nimero de componentes en ambos casos. Sin embargo, se hizo
evidente que los espectros predominantes son de compuestos de tipo hidrocarburo con masas
moleculares de hasta cerca de 600 unidades.

Esto no permite un buen analisis de los compuestos oxigenados por lo que fue necesario realizar un
procedimiento que eliminara la mayor parte de estos hidrocarburos. Para ello, ambos extractos por
separado se someten al procedimiento clasico que se utiliza para separar compuestos de tipo
hidrocarbonados de oxigenados en el caso de aceites esenciales:

1 g de la muestra se aplica en la parte superior de 70 g de silica gel 70-120 mesh colocados con
n-hexano en una columna de vidrio de 80 cm de altura y 1,5 cm de didmetro. Se colecta una fraccién
Unica de 2 litros de n-hexano que debe contener los compuestos hidrocarbonados y posteriormente una
fraccién Unica de 2 litros de etanol que debe contener los compuestos oxigenados. Cada fraccion se
concentra por separado en evaporador rotatorio con vacio y se pesa.

La fraccion de hidrocarburos correspondiente a los pétalos constituye el 32 % en peso del extracto. Este
alto contenido de hidrocarburos en esta parte de las flores llama mucho la atencion, ya que esto es tipico
de aceites esenciales pero no tenemos informacion de que sea comun en otras partes de los vegetales.
Ya con una fraccion enriquecida en compuestos oxigenados, se somete a un proceso de derivatizacion
segun se describié en materiales y métodos y de esta forma se pudo realizar un analisis mas preciso en
cada caso y sugerir un numero grande de propuestas estructurales que analizaremos de forma
independiente.

El extracto de tolueno, después de fraccionarlo por la columna y silinizarlo muestra un cromatograma
mejor definido para algunos picos, pero se observan muchos picos de pequefia intensidad.

Teniendo en cuenta esta caracteristica se decidio trabajar por partes el analisis del cromatograma,
realizando las ampliaciones correspondientes y poder de esta forma realizar un mejor analisis para las
propuestas estructurales que se sugieren (3).

La primera porcion ampliada que se corresponde con un tiempo de retencidon hasta 11 minutos, muestra
5 picos con espectros definidos, de ellos, con la ayuda de la base de datos del equipo, se dan propuestas
estructurales para tres de ellos:

Pico 453, se asigna al glicerol por tener espectros superponibles.

El pico 480 se asigna al fenol también por tener espectros superponibles.

El pico 516 pudiera corresponder a dos propuestas estructurales, una, el acido acético, que se
caracteriza por una pérdida de masa de 45 unidades y que dicho fragmento aparece en el espectro, y

otra el propanolol, que se caracteriza por un fragmento M*-30 por la pérdida del carbinol, que también
aparece en el espectro, por lo que en este caso con el simple espectro de masas no se puede asegurar
cual de las dos propuestas estructurales debe corresponder a este pico.

Los otros dos picos no encontraron identificacion, ambos mostraron una masa molecular M * 137 que
corresponderia a compuestos de masa molecular 64, al parecer isdmeros pues solo cambian las
intensidades relativas de dos fragmentos, pero no fue posible lograr alguna propuesta estructural l6gica.
La segunda porcién ampliada del cromatograma, se analiz6 para los tiempos de retencion entre 22y 30
minutos. Esta porcién también muestra 5 picos con espectros definidos, que con la ayuda de la base de
datos del equipo, se dan las siguientes propuestas estructurales para los mismos:

Pico 1322, se asigna al acido 3, 4- dihidroxibenzoico.

El pico 1526 corresponde al ftalato que es una impureza comun en estos trabajos.

El pico 1614 se asigna al acido palmitico (C4g . 1) y €l pico 1754 se asigna al acido estearico (C1g - g )-

En este caso, todos los picos pudieron tener asignacion estructural.

La tercera porcion ampliada del cromatograma, se analizé para los tiempos de retencion entre 30y 40
minutos. Esta porcidbn muestra un minimo de 12 picos con espectros definidos que con la ayuda de la
base de datos del equipo, se dan las siguientes propuestas estructurales para los mismos:

Pico 2060, se asigna al acido tridocosanoico (Cy3 - g).

El pico 2088 y el 2171 corresponden a hidrocarburos de masa molecular > 450 que no se eliminaron de
la fraccion por la columna de separacion que se le aplico al extracto.
El pico 2099 corresponde al acetato de beta sitosterol, compuesto aislado en forma libre del céliz (4).
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(figura 1).
Por su parte, el pico 2125 se corresponde con la estructura del gamma sitosterol-TMS. (figura 2).
El pico 2140 se asigna al acido pentadocosanoico (Cys - o).

Los picos 2156, 2160y 2161 se corresponden con ésteres del acido tetradecanoico pero que de acuerdo
a las masas moleculares obtenidas, no se pudo precisar los alcoholes de cadena larga que pudieran
estar involucrados en dichas estructuras, pues hay diferencias de algunas unidades de masas entre los

posibles y las M* obtenidos experimentalmente.

Acl

Fig. 1. Estructura del acetato de b-sitosterol.

HO

Fig. 2. Estructura del gamma sitosterol TMS.

El pico 2225 se asigna al acido heptadocosanoico (C,7: o) Y finalmente, el pico 2270 corresponde a un

esteroide del tipo estigmastano con un carbonilo en la estructura, pero no pudo recibir asignacion
estructural por el empleo de esta técnica.

Asi, como se ha descrito, se pudo realizar la propuesta estructural para un numero grande de
componentes del extracto de tolueno, los cuales se resumen a continuacion:

Propuestas estructurales para el extracto de tolueno de los pétalos.
-Compuestos hidrocarbonados (32 % en peso del extracto).

TIPO DE COMPUESTO PICO
Glicerol 453
Fenol 480
Propanolol o 4cido acético 516
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Acido 3,4 dihidroxibenzoico 1322

Acido palmitico(C1g . () 1614
Acido oleico(C1g - 1) 1736
Acido estearico(Cyg - o) 1754
Acido tridocosanoico(C»3 - o) 2060
Hidrocarburos residuales 2088y 2171
Acetato de betasitosterol 2099
Gamma sitosterol 2125

Acido pentadocosanoico(Cys - ) 2140
Esteres del 4cido tetradecanoico 2156, 2160y 2161
Acido heptadocosanoico(Cy7 - o) 2225

Esteroide derivado del estigmastano con carbonilo 2270

CONCLUSIONES

Puede resumirse que el extracto de tolueno de los pétalos de las flores de majagua permitié, aunque no
de forma completa, realizar la propuesta estructural para dieciocho tipos de componentes quimicos
diferentes, asi como que, este resultado se corresponde con el porcentaje de productos hidrocarbonados
(32 %) que se reportd para este tipo de extracto (5).
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