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Aceite esencial

Aceite fijo

Acido graso

Alcohol

Constante

dieléctrica

GLOSARIO

Fraccion liquida volatil generalmente destilable por
arrastre con vapor de agua, que contiene las
sustancias responsables del aroma de las plantas y
gue son importantes en la industria cosmética, de

alimentos y farmacéutica.

El aceite fijo se obtiene de ciertas plantas que, a
diferencia de los aceites esenciales, son grasos,

densos y no volatiles.

Molécula organica formada por una larga cadena
hidrocarbonada, en cuyo extremo hay un grupo

carboxilo.

Derivado hidroxilado de un hidrocarburo parafinico o
cicloparafinico, en donde el grupo OH estéa ligado a

un atomo de carbono saturado
Constante que sirve para determinar la capacidad de

una mezcla de solventes para inducir un momento

dipolar.
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Cromatografia

Cromatografia

de gases

Extraccién

Lixiviacion

Maceracion

Técnica de separacion que presenta distintas
variables. En toda separacién cromatogréfica hay
dos fases (sélida, liquida o gas) una mévil y otra
estacionaria, que se mueven una respecto de la otra,
manteniendo un contacto intimo. La muestra se
introduce en la fase estacionaria y en la movil se
separan los componentes de la mezcla, pero
invierten un tiempo diferente en recorrer cada una de

las fases con lo que se produce la separacion.

Método fisico de separacion en el cual los

componentes a separar se distribuyen entre dos
fases, una fase estacionaria, de gran area superficial,
y la otra es un fluido (en este caso un gas) que pasa

através o a lo largo de la fase estacionaria.

Separacion de los componentes de cualquier

sustancia por el contacto con un liquido.

Operacion unitaria en donde se separa un soluto de

un solido que lo contiene, utilizando un solvente.
Operacion que consiste en sumergir un solido

vegetal en un liquido para extraer de €l sus partes

solubles.
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Secado

Taninos

Metabolitos

secundarios

Tamizaje

fitoquimico

Operacion unitaria que consiste en la eliminacion de
un solvente de un solido o una solucion que lo
contiene por medios no mecanicos y quimicos, sino

Unicamente térmicos.

Sustancias del grupo de los polifenoles que dan color
amarillo, naranja y rojizo a los frutos y plantas. Su
gusto es amargo y tienen una alta capacidad
astringente (unen proteinas entre si de forma no
especifica). Los taninos se utilizan en el curtido de
pieles de animales porque reaccionan con las
proteinas del colageno, transformando las pieles

crudas en cuero.

Compuestos quimicos sintetizados por las plantas
que cumplen funciones no esenciales en ellas, de
forma que su ausencia no es fatal para la planta, no

tienen un rol directo en el crecimiento o reproduccion.

Técnica que se utiliza para detectar metabolitos
secundarios presentes en especies vegetales,
cualitativamente y se basa en reacciones quimicas
con diferentes reactivos, donde la aparicion de
determinado color o precipitado coloreado indica la

presencia de un determinado metabolito.
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RESUMEN

El presente trabajo de graduacion, tuvo como objetivo la caracterizacion y
extraccion de fraccion lipidica y alcaloides totales en las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), una solanacea que crece en la mayor parte del

territorio americano en forma de arbusto.

Se tomaron las hojas de huiz, se secaron a una temperatura de 40 °C
durante un tiempo suficiente para llegar a obtener una humedad de 10% vlv,
dicha muestra seca se tritur6 hasta alcanzar un rango de tamafio de particula

entre 1000 a 1200 micrones.

Aplicando las técnicas de extraccion soxhlet y maceracion dinamica a
reflujo, utilizando como solventes hexano y metanol en cada técnica, se obtuvo
la fraccion extractable de la hoja del huiz. Durante el proceso se monitore6 la
cantidad de solidos totales presentes y densidad. Una vez transcurrido el
tiempo de agotamiento, la solucibn se concentré por destilacion al vacio,

utilizando un rotaevaporador.

Al realizar el analisis estadistico, se observo la diferencia entre los dos
solventes utilizados en las dos técnicas de extraccion, siendo el metanol el que
proyectdé mayor rendimiento, con 12.69 % + 0.54 % en soxhlet y 11.48% =+
0.95% en maceracion dinamica. Asi también se determind la presencia de
metabolitos secundarios a través de la técnica de cromatografia en capa fina
(CCF) y mediante la cromatografia gaseosa acoplada a espectrometria de
masas (CGC/MS/DS), se evidencié la presencia de neofitadieno en todas las

extracciones.
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OBJETIVOS

General

Evaluar el rendimiento, las propiedades fisicoquimicas y fitoquimicas, de la
fraccion lipidica hexanica y metandlica, asi como los alcaloides totales, en las
hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.), obtenidos a nivel laboratorio
mediante la técnica de extraccién tipo soxhlet y hexano, con un solvente de

polaridad media (metanol).

Especificos

1. Comparar el rendimiento de la fraccion lipidica hexanica en las hojas del
huiz (Solanum lanceolatum CAV.), en funcién de su extraccion con un

solvente de polaridad baja (hexano).

2. Comparar el rendimiento de la fraccion lipidica de la forma soluble

hexanica, en funcion de un solvente de polaridad media (metanol).

3. Determinar el rendimiento de los alcaloides totales de mayor presencia

en la fraccion residual hexanica y metandlica.
4. Identificar qué clase de alcaloides se encuentra en la fraccion residual del

soxhlet, a través de la cromatografia de gases acoplada a espectrometria

de masas.
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5. Realizar un estudio histolégico de segmento foliar por tincion de los
alcaloides presentes.

HIPOTESIS

Mediante la extraccién continua utilizando un soxhlet, hexano y solvente
de polaridad media (metanol) a nivel laboratorio es posible determinar el
rendimiento, alcaloides totales, y la densidad de la fraccion lipidica hexanica

gue se obtienen de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)
Hipotesis nula:

Ho: Mediante la extraccion continua utilizando un soxhlet, hexano y
solvente de polaridad media (metanol) a nivel laboratorio, no es posible

determinar el rendimiento, alcaloides totales, y la densidad de la fraccion lipidica

hexanica que se obtienen de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)
Hs1 = Hsz = Hs3
Hipotesis alternativa:
H:: Mediante la extraccion continua utilizando un soxhlet, hexano y
solvente de polaridad media (metanol) a nivel laboratorio, si es posible

determinar el rendimiento, alcaloides totales, y la densidad de la fraccion lipidica

hexanica que se obtienen de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

Mgy F Hga ¥ Hey
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INTRODUCCION

Los vegetales tienen una suma actividad en el ambito industrial tanto en el
campo medicinal, como en el alimenticio y el cosmético; dado que cuentan con
un alto enriguecimiento de propiedades fisicoquimicas que son de mucha
utilidad para todos estos campos; es por esto que se han desarrollado procesos
para optimizar la obtencibn de dichas propiedades tales como aceites

esenciales, alcaloides, oleorresinas entre otros.

El huiz (Solanum lanceolatum CAV.) se localiza en toda la regién
americana, predominando su existencia en las regiones nacionales como Alta
Verapaz, Zacapa, Chiquimula, Jalapa, ElI Progreso, Guatemala Central,
Sacatepéquez, Chimaltenango, Solola, Quiché, Totonicapan, Quetzaltenango,

Huehuetenango, Jutiapa y San Marcos.

El huiz forma parte de la familia de las solanaceas, las cuales son hierbas
o arbustos que pertenecen a una familia de plantas lefiosas con las hojas
alternas simples, sin estipulas, flores generalmente regulares, actinomorfas o
ligeramente cigomorfas y hermafroditas; esta familia se caracteriza por contar
con abundantes especies que contienen diversos tipos de alcaloides mas o
menos activos o venenosos, tales como la escopolamina, la atropina, la

hiosciamina y la nicotina.
La diversidad estructural y la variedad en la actividad biol6gica de los

alcaloides, los convierte en los mas importantes entre las sustancias naturales

de interés terapéutico.
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El objetivo principal del presente trabajo de investigacion es evaluar el
rendimiento, las propiedades fisicoquimicas y fitoquimicas de la fraccion lipidica
y alcaloides totales en las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.) a nivel
laboratorio, a través de la técnica de extraccién continua soxhlet y maceracion

dinamica, utilizando un solvente de polaridad media como: alcohol metilico.
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1. ANTECEDENTES

Para la caracterizacion de fraccion lipidica del huiz se tuvieron como base
referencias bibliograficas de la Facultad de Ingenieria, Facultad de Ciencias
Quimicas y Farmacia y la Facultad de Agronomia, de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, ademas de articulos cientificos publicados por

universidades argentinas y chilenas.

En el siglo XIX se lograron verdaderos adelantos en la industria en
general, con el sucesivo aporte de remedios procedentes de plantas; el término
“alcaloide”, fue acufiado en 1818 por Wilhelm Meissner y se aplicé a los
compuestos de origen vegetal con propiedades alcalinas, y que recuerdan la

reaccion de los minerales con caracter basico.

Los alcaloides presentan notables propiedades fisioldgicas y toxicologicas,
que se ejercen fundamentalmente sobre el sistema nervioso central, con

predominio en alguno de sus niveles.

La presencia de oxigeno en la estructura determina que la sustancia sea
un sélido blanco, de sabor amargo y cristalizable. La ausencia de oxigeno en la

estructura del alcaloide hace que este sea aceitoso, volatil u odorante.

La mayoria de los alcaloides son insolubles 0 muy poco solubles en agua,

pero se disuelven bien en alcohol, éter, cloroformo u otros solventes organicos.



No existe una definicion exacta para los alcaloides, pero se pueden
considerar como: compuestos organicos de origen natural (generalmente
vegetal), nitrogenados (el nitrdgeno se encuentra generalmente intraciclico),
derivados generalmente de aminoacidos, de caracter mas o menos basico, de
distribucion restringida, con propiedades farmacologicas importantes a dosis
bajas y que responden a reacciones comunes de precipitacion.

Los alcaloides son compuestos nitrogenados que se comportan como
bases frente a los acidos, formando sales, presentan notables propiedades
fisiologicas y toxicoldgicas, que se ejercen fundamentalmente sobre el sistema

nervioso central, con predominio en alguno de sus niveles.

En marzo de 2004, el estudiante Henry Del Cid Vasquez, realiz6 una
investigacion en el Centro de Investigaciones de la Facultad de Ingenieria de la
USAC, quien fue asesorado por la Inga. Telma Maricela Cano Morales, el
trabajo de graduacion denominado “Extraccién a nivel laboratorio, de los
pigmentos colorantes del tipo flavonoides contenidos en la flor del subin (Acacia
farnesiana L. Willd) proveniente de un bosque silvestre guatemalteco”, en el
mencionado estudio se utilizaron tres diferentes solventes: metanol, etanol y

acetona.

Los resultados obtenidos demostraron que con la acetona se obtiene un
mayor rendimiento promedio. Se determind que cromatograficamente el
solvente que ofrecié un extracto con el mayor nimero de pigmentos colorantes
del tipo flavonoides fue el metanol, seguido del etanol y por ultimo la acetona.
Con los tres analisis, se logré determinar la presencia de flavonoides, tales

como hiperdsido, rutina, quercetina.



En cuanto a su estado natural, los alcaloides son esencialmente
sustancias presentes en todos los 6rganos de la planta, pueden encontrarse
mayoritariamente en hojas (cocaina, nicotina, pilocarpina), en flores
(escopolamina, atropina), en frutos (alcaloides del opio, peletiarina, coniina), en
semilla (piperina, arecolina), en corteza (quinina, tubocurarina) y en la raiz

(emetina y cefalina).

En el 2007, Glenda, Luna, elaboré su proyecto de tesis denominado
“Analisis fisicoquimico y evaluacién de rendimiento de extraccién del aceite de
semilla de morro (Crescentia alata HBK), proveniente de las regiones de
Estanzuela, Zacapa y San Agustin Acasaguastlan, El Progreso”, en el cual
determin6é constantes fisicoquimicas como densidad, viscosidad, punto de
ebullicion, indice de refraccion y solubilidad en distintos solventes. Asi también,
el perfil de acidos grasos mediante la técnica de cromatografia de gases con

espectrometria de masas.

En el 2008, Lourdes, Ramirez, ejecutd su proyecto de graduacion
“Evaluacion del rendimiento de extraccion y caracterizacion del aceite fijo de
café tostado tipo genuino Antigua, obtenido por el proceso de prensado”; para
ello realizé la extraccion del aceite por prensado mediante un tratamiento
térmico por extrusion, asi también comparo el rendimiento con la extraccion de
lixiviacion en caliente soxhlet. La caracterizacion del aceite de café la realiz6 a
través de propiedades organolépticas como olor, color, aspecto y sabor; entre
las propiedades fisicas menciona el indice de refraccion, densidad, pH,

solubilidad, viscosidad y humedad.

En el 2009, Adrian, Soberanis, Adrian, realiz6 el trabajo de graduacion
“‘Evaluacion de propiedades de la oleorresina de cardamomo (Elletteria

cardamomum, L. Matton) obtenida a nivel laboratorio, utilizando dos métodos de



lixiviacion a tres diferentes temperaturas”, en el cual concluydé que existe una
diferencia significativa en el rendimiento porcentual de la oleorresina de
cardamomo, obtenida en cada uno de los métodos de extraccion en funcion de
la temperatura, asi como que el método con mayor rendimiento de oleorresina
de cardamomo es la maceraciéon dinamica a 25 °C, ya que este es

inversamente proporcional a la temperatura.

En el 2009, Claudia, Montenegro, ejecuté un trabajo de graduacion
“Estudio experimental de la operacion unitaria de separacion solido-liquido a
nivel laboratorio, mediante la evaluacion de diversos parametros de interaccién
influyentes y de respuesta” en el cual se concluy6 que el comportamiento de la
densidad tiende a un comportamiento constante durante el monitoreo del

sistema.

En el 2009, David, Reynoso, realizé un trabajo de graduacion “Desarrollo
de un tutorial inteligente -—SIT-utiizando Visual Basic 6.0 para la
fundamentacion tedrica de las operacion unitaria de la lixiviacion inducida
(solido-liquido) orientado a materiales biolégicos (metabolitos)” en que se
concluyé que el monitoreo de la densidad y soélidos solubles totales son
fundamentales en el procedimiento de extraccién sélido-liquido.

En el 2009, Natalia, Espinal, en su trabajo de graduacion hace énfasis en
la gran importancia de los analisis fitoquimicos de los extractos obtenidos a
nivel laboratorio.

Por lo tanto, se considera que los procedimientos a nivel laboratorio para
la extraccion de la fraccion lipidica son importantes, ya que brindan alternativas
de desarrollo, propuestas de produccion para empresas guatemaltecas y un

valor agregado a los productos que ya se comercializan en Guatemala.



2.  MARCO TEORICO

2.1. Huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

Para ampliar el conocimiento sobre la planta de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.), se tiene la informacién siguiente.

2.1.1. Definicién

Trepadoras lefiosas, frecuentemente trepan alto, armadas; tallos
suavemente tomentosos con tricomas estrellados multiangulados, pediculados,
armados con numerosos aculeos recurvados de 1 a 2 mm de largo. Hojas en
pares subiguales, ampliamente ovaladas, de 4 a 8 cm. de largo, apice agudo o
acuminado, base obtusa o redondeada, enteras, a veces afelpadas, haz con
dispersos tricomas porrectos subsésiles, envés suavemente tomentoso con
tricomas multiangulados pediculados, los nervios principales a veces armados;

peciolos de hasta 3 cm. de largo, tomentosos, mayormente armados.

Inflorescencias en racimos amontonados con 4 a 12 flores laterales, con
tricomas estrellados sésiles y cortamente pedicelados, inermes (o menuda e
inconspicuamente armados), pedunculo de hasta 1 cm. de largo, a veces
bifurcado, pedicelos hasta de 10 mm de largo; céliz de casi 3 mm de largo,
lobulado hasta cerca de la mitad de su longitud, l6bulos angostos, senos
redondeados y tomentosos con tricomas multiangulados; corola de 15 mm. de
diametro, blanca o azulada por fuera, profundamente lobulada, I6bulos
angostos, por fuera pubescentes, mas asi distalmente; anteras de 5 mm. de

largo.



Fruto tipo baya globosa, de 0,8 s 1 cm. de didmetro, glabra, anaranjada,
lustrosa cuando madura, pedicelos fructiferos algo acrescentes, delgados pero

expandidos, distalmente erectos y semillas aplanadas, de 3 mm. de diametro.

2.1.2. Familia

Las solanaceas son muy a menudo hierbas o arbustos; son también una
familia de plantas lefiosas con las hojas alternas simples, sin estipulas, flores
generalmente regulares, actinomorfas o ligeramente cigomorfas, pero con el
gineceo situado en posicion oblicua respecto del plano mediano de la flor,
hermafroditas, solitarias en las axilas de las hojas o en inflorescencias cimosas.
Célices resistentes, 5 partidos o 5 dentados, a veces acrescente,
pentalobulada. Tiene cinco estambres insertos en el tubo de la corola y

alternos.

Tiene cinco estambres insertos en el tubo de la corola y alternos con los
I6bulos (como gajos) de estas anteras biloculares. Sentado (que no tiene
soporte) sobre disco bilocular o dividido por falsos tabiques en 3-5 cavidades.
Ovulos numerosos, rara vez poco insertos en placenteras parietales, estilo
simple, estigma terminal bilobulado. Presentan el fruto en forma de baya o
capsula abayado. Las solanaceas comprenden alrededor de 1.700 especies de
los paises calidos o templados. Esta familia se caracteriza por contar con
abundantes especies que contiene diversos tipos de alcaloides mas o menos
activos o venenosos, tales como la escopolamina, la atropina, la hiosciamina y

la nicotina.

Se encuentran en plantas como el belefio (Hyoscyamus albus), la
belladona (Atropa belladona), el estramonio (Datura stramonium), la

mandragora (Mandragora autumanalis) el tabaco y otras.



Las flores suelen tener anteras dehiscentes por los poros o las anteras

como grupo, son conniventes en el apice. El fruto es generalmente bicarpellate

y es una capsula septicida o una baya con semillas aplanadas; el caliz esta

formado por sépalos cognados que persisten e incluso agrandan el fruto.

2.2.

Descripcion geogréafica: comun desde México a Costa Rica; 1200-3200
metros de altura. Guatemala, Alta Verapaz, Zacapa, Chiquimula, Jalapa,
El Progreso, Guatemala, Sacatepéquez, Chimaltenango, Solola, Quiché,

Totonicapan, Quetzaltenango, Huehuetenango, Jutiapa y San Marcos.

Propiedades fisicoquimicas del huiz: son sustancias que presentan en su
constitucion N, heterocitos; de acuerdo con su estructura pueden
agruparse en diferentes grupos quimicos; todos los alcaloides presentes
en las hojas del huiz son activos a la luz polarizada. Presentan una
fluorescencia caracteristica bajo la luz UV o IR, dando lugar a espectros

caracteristicos.

Preparacion del material vegetal: el material vegetal (raices, hojas,
semillas, cortezas o flores) seleccionados con base en los resultados de
las reacciones de precipitacion, es secado en estufa a una temperatura
menor a 50°C, pulverizado para luego ser desengrasado en soxhlet, con

un solvente organico.

Alcaloides

En el siglo XIX se lograron verdaderos adelantos en la farmacologia, con

el sucesivo aporte de remedios procedentes de plantas.



Este avance habia sido precedido por los trabajos del sueco Carl Scheele,
quien logré aislar los acidos organicos de las plantas, y del joven boticario
Friedrich Wilhelm Sertirner (1783-1841) que con sus audaces Yy llamativos
experimentos descubridé en 1816 el principio activo mas importante del opio de

la amapola: la morfina.

Los cristales del producto de la amapola dieron lugar al “principium
somniferum” (que Gay-Lussac llamaria luego “morfina”, por el dios griego
Morfeo) que Osler llamé “la medicina de Dios”, porque revoluciond la lucha
contra el dolor; al igual que otros compuestos organicos obtenidos de las
plantas, fue llamada “alcaloide”, término acufiado en 1818 por Wilhelm Meissner
y que aplicé a los compuestos de origen vegetal con propiedades alcalinas,

gue recuerdan la reaccion de los minerales con caracter basico.

2.2.1. Tipos de alcaloides

De acuerdo con las caracteristicas de esta definicion, algunos autores

han divido los alcaloides en cuatro clases.

o Alcaloides verdaderos: cumplen estrictamente con las caracteristicas de la
definicion de alcaloide: son formados a partir de aminoacidos; tienen
siempre un nitrégeno intraciclico, son de caracter basico y existen en la

naturaleza normalmente en estado de sal.

o Protoalcaloides: son aminas simples con nitrégeno extraciclico, de

caracter basico y son productos del metabolismo de los aminoéacidos.

o Pseudoalcaloides: presentan algunas de las caracteristicas de la definicion

de alcaloide, pero no son derivados de aminoacidos.
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o Alcaloides imperfectos: son derivados de bases puricas, no precipitan con

los reactivos especificos para alcaloides.

No son alcaloides los aminoacidos, las betalainas, los péptidos, los
aminoazucares, las vitaminas nitrogenadas, las porfirinas, algunas bases como
la tiamina ampliamente distribuida en los seres vivos y los alkilaminas de bajo

peso molecular.

o Alcaloides esteroidales: estos se clasifican en tres grupos.

o Alcaloides esteroidales C21: son derivados del pregnano, donde el
nitrdgeno puede ser intra o extraciclico, son caracteristicos de ciertos
géneros de Apocynaceae, géneros como Funtumia, Holarrhena,
Kibatalia, Malouetia, etc., existen también en el género Pachysandra

de la familia Buxaceae.

o  Alcaloides de tipo C24: son derivados del cicloartenol, son
especificos de la familia Buxaceae y son dinitrogenados en los
carbonos 3y 20.

o Alcaloides esteroidales C27: estan presentes en las familias
solaniceas vy liliaceas; en las solandceas se encuentran los
alcaloides esteroidales verdaderos, los cuales son estrechamente
aparentados con sampogeninas esteroidales, encontrandose también

como glicosidos.



2.3. Variables del proceso extractivo

Las variables que interfleren en el proceso extractivo,

independientemente de la escala de produccion o del tipo de producto final son:

2.3.1. Estado de division de la materia

La eficiencia del proceso extractivo sera mayor cuanto menor sea el
tamafno de las particulas, ya que asi se obtiene una mayor area de contacto

con el disolvente.

En la practica, la presencia de particulas muy finas dificulta los procesos
de percolacién, pues se da una compactacion y formacion de falsas vias, y los
procesos de maceracion, en donde las particulas pasan al extracto, haciendo
necesaria la realizacion de la etapa adicional de filtracion, la cual no siempre es

de facil ejecucion.

Por otro lado, la penetracién del solvente en fragmentos mayores de la
materia prima es lenta y la salida de las sustancias extraibles es dificil. Por esta
razon, se recomienda la utilizacion de polvos moderadamente gruesos para la

gran mayoria de las materias primas.
2.3.1.1. Agitacién
La eficiencia del proceso extractivo es funcion del equilibrio de saturacion
del solvente. La agitacion hace que nuevas cantidades de solvente, pobre en

las sustancias extraibles, entren en contacto con el sélido y un nuevo punto de

equilibrio de saturacion sea alcanzado.
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El movimiento del liquido, con ayuda de bombas para la recirculacion del
solvente o agitadores mecanicos, desplaza el equilibrio en el sentido de la

saturacion del solvente, aumentando la eficiencia del proceso.

2.3.1.2. Temperatura

La temperatura contribuye al desplazamiento de la constante de equilibrio
de saturacion y aumenta la eficiencia del proceso. Sin embargo, muchos
principios activos son termolabiles y pueden ser destruidos, total o

parcialmente, a temperaturas elevadas.

2.4. Extraccion de alcaloides

Los alcaloides estan normalmente contenidos en vacuolas y es preciso
romper la célula para que se liberen; ademas, de esta forma se alcanza una
superficie de contacto que permite la extraccién rapida de los mismos. El
objetivo de la extraccion es el aislamiento de los toxicos de la muestra
problema, Si la muestra constituye un material solido, se procedera con el
meétodo de extraccion continua. En caso de ser una muestra liquida se tiene el

método clasico de extraccion en ampolla.

Hay varios métodos de generales para la extraccion de alcaloides:

2.4.1. Método de extraccién continua

Es aplicable a material soélido o semisdlido. Permite efectuar una

extraccion cuantitativa y reduce el tiempo de operacion requerido por las

técnicas clasicas.
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Unos 25 gramos del material se desmenuzan y se procura obtener una
papilla homogénea, agregando 1 a 2 gramos de &cido tartarico. La papilla
obtenida se mezcla en una proporcién 1:2 con sulfato de sodio anhidro,
obteniendo una masa homogénea que se deja secar al aire en un lugar

templado y a una temperatura menor a 50°C.

El material obtenido se disgrega y deposita en un cartucho de papel de

filtro en un extractor Soxhlet.

El extracto se recoge en balén o erlenmeyer esmerilado con hexano a
reflujo. Se agregan unos 5 mililitros de amoniaco para producir la hidrélisis y

liberar asi los toxicos extraibles en medio alcalino.

2.4.2. Extraccion en ampolla

Es aplicable a material liquido o en general, toda sustancia liquida o

posible de ser solubilizada facilmente.

Se agrega bicarbonato de sodio hasta que ocurra la reaccion alcalina al
papel tornasol. Se procede a la extraccion con ampolla de decantacion, con tres
porciones de 15 mililitros de éter etilico. Se obtienen dos fases: una acuosa y

otra organica.

La fase acuosa se alcaliniza con hidréxido de amonio y se procede a la
extraccidn con tres porciones de cloroformo. La fase organica obtenida luego de
reunir los tres extractos, se filtra sobre sulfato de sodio anhidro y se evapora
hasta sequedad. Se resuspende con unos mililitros de etanol, constituyendo

este el extracto cloroformo alcalino.

12



La fase orgénica original, la de la primera extraccion, se filtra sobre sulfato
de sodio anhidro, se evapora hasta casi sequedad, constituyendo éste el

extracto éter alcalino.

En el extracto éter alcalino se encontraran la mayoria de los alcaloides,
mientras que en el extracto cloroformo alcalino, a la morfina, estricnina, brucina

y atropina.
Se da la siguiente reaccion de aislamiento:

R3N... H X+- R3NH X+ -

— o .
Alcaloide base Alcaloide sal

Puesto que los alcaloides son compuestos de caracter basico, su
solubilidad en los diferentes solventes varia en funcion del pH, es decir segun

se encuentre en estado de base o de sal:

o En forma de base, son solubles en solventes organicos y no polares como

benceno, éter etilico, cloroformo, diclorometano, acetato de etilo.

o En forma de sales, son solubles en solventes polares como el agua y

soluciones acidas e hidroalcohdlicas.

El fundamento de la extraccion se basa en el caracter basico de los
alcaloides y en el hecho de su existencia en las plantas como sales de acidos
organicos o como combinaciones solubles de otras sustancias; entre los
principales se encuentran: los acidos tiglicos, 3 metil butirico, benzoico,
cinamico, hidroxifenil propidnico, trépico y tricarboxilicos, y ademas con otro tipo

de sustancias como taninos y fenoles.
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2.4.3. Extraccion por un solvente organico en medio alcalino

La droga pulverizada y desengrasada se mezcla con una solucién alcalina
gue desplaza los alcaloides de sus combinaciones salinas (aproximadamente 1
Kg de droga con un litro de solucién de hidroxido de amonio al 5%, durante
aproximadamente 4 horas); las bases liberadas son en seguida solubilizadas en

un solvente organico de polaridad media.

El solvente organico conteniendo los alcaloides bases es separado y
concentrado a presion reducida; luego se agita con una solucién acuosa acida,
donde los alcaloides se solubilizan en su forma de sales, mientras que otras
sustancias que se encuentren en el extracto como pigmentos, esteroles y otras

impurezas, restan en la fase organica.

Las soluciones acuosas de las sales de alcaloide son nuevamente
alcalinizadas y extraidas con un solvente organico no miscible; el solvente
organico es deshidratado sobre una sal anhidra, filtrado y concentrado a presion

reducida; el residuo que queda corresponde a los alcaloides totales.

2.4.4. Extraccién de alcaloides en medio acido

Hay que recordar que en su estado natural, los alcaloides se encuentran

en forma de sales solubles en soluciones acuosas o hidroalcohdlicas.

La droga seca, pulverizada y desengrasada es extraida con agua
acidulada o con alcohol o solucion hidroalcohdlica acidulada; se tendra de esta
manera extractos de alcaloides en forma de sales. En estos casos los extractos
pueden ser tratados de diferentes formas.
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2.5. Alcalinizacion y extraccion de los alcaloides base con un solvente

organico no miscible

o Fijacion de los alcaloides sobre resinas intercambiadoras de iones, para

luego separar por elucién con acidos fuertes.

o Precipitacion de los alcaloides en forma de yodomercuriatos con el
reactivo de Mayer concentrado; el complejo formado es recuperado por
filtracion o centrifugacion, luego se redisuelve en una mezcla de agua-
alcohol-acetona y se separan los alcaloides haciéndolos pasar sobre
resinas intercambiadoras de iones. (Esta técnica es particularmente (util

para alcaloides amonio cuaternarios).

Fuera de estos métodos generales de extraccidbn existen algunos

particulares, dependiendo de los resultados que se quieran obtener.

2.6. Purificacion de alcaloides

Consiste en los procedimientos que tienen como finalidad la eliminacion

de impurezas que puedan enmascarar resultados.

Los extractos cloroformo alcalino y éter alcalino se evaporan a sequedad y
se tratan con una porcién de acido sulfarico diluido a 1/5 v/v; se lava luego con
tres porciones de 10 mililitros cada una de solvente; se trata luego con una
porcion de hidroxido de amonio hasta reaccion alcalina, realizandose
nuevamente una extraccion con tres porciones de 10 mililitros de solvente. El
extracto se evapora a sequedad. Las extracciones del extracto éter alcalino se
realizan con éter etilico y las del extracto cloroformo alcalino se haran con

cloroformo.
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2.7. Identificacion de alcaloides

El residuo obtenido se redisuelve en etanol absoluto, obteniéndose una

muestra adecuada para los analisis de identificacion.

Existen reactivos especificos que colorean ciertos grupos de alcaloides:

o El p-dimetilamino benzaldehido para los alcaloides del ergot del centeno.

o El sulfato de cerio (IV) y amonio, diferencia los indoles (amarillo), los
dihidroindoles (rojo) y los B-anilino acrilatos (azul). Preparando 1% de
solucion de sulfato de cerio y amonio en una solucion al 85% de acido

fosfarico.

. El sulfato cérico y acido sulfurico se utilizan para determinar los alcaloides
esteroidales, esteroles y saponinas. Ya gque se satura una solucién al 65%
de acido sulfarico con sulfato cérico y se procede a calentar por 15

minutos a 120°C.

2.8. Método de caracterizaciéon

En cuanto a su estado natural, los alcaloides son esencialmente
sustancias presentes en todos los 6rganos de la planta, pueden encontrarse
mayoritariamente en hojas (cocaina, nicotina, pilocarpina), en flores
(escopolamina, atropina), en frutos (alcaloides del opio, peletiarina, coniina), en
semilla (piperina, arecolina), en corteza (quinina, tubocurarina), en la raiz

(emetina y cefalina).
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La caracterizacion puede llevarse a cabo por diversas técnicas
cromatograficas (en columna, en papel, en placa delgada, en fase gaseosa),
espectrofotométricas (U.V., L.LR.), por ensayos biolégicos o por reacciones

quimicas.

Desde el aislamiento de los primeros alcaloides, en la mitad del siglo
antepasado, los métodos usados para la identificacion y determinacion
estructural de estas sustancias han cambiado considerablemente.
Originalmente se wusaron las técnicas de quimica humeda o sea las
transformaciones quimicas para la preparacion de derivados o las reacciones
de degradacion; luego, con la llegada de los métodos instrumentales de

analisis, aumentaron considerablemente las investigaciones en productos

naturales.
Tablal. Fechas aproximadas en la introduccidon de la instrumentacién
para la investigaciéon en productos naturales
Afo Método instrumental
1800 Quimica humeda
1950 Espectroscopia en el ultravioleta y en el infrarrojo
1960 Espectrometria de masas, 1H RMN (60-100 MHz), dicroismo
1970 Espectroscopia de resonancia magnética nuclear de carbono 13
1980 RMN de alta resolucién (300-600 MHz.) correlaciones
1990 Técnicas de acoplamiento cromatogracia (CPG, HPLC) — SM RMN

Fuente: ARANGO, Gabriel. Alcaloides y compuestos nitrogenados. p. 17.
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Inicialmente, la quimitaxonomia o el origen botanico del compuesto puede
dar una importante informacion para la elucidacion estructural de alcaloides, ya
gue generalmente estas sustancias contienen el mismo nucleo alcaléidico en la
misma familia o en familias aparentadas; por ejemplo: si se aislan alcaloides de
familias tales como Apocynaceae, Loganiaceae o0 Rubiaceae, con mucha
probabilidad serian sustancias del tipo indoloterpénico, puesto que se han
aislado en estas familias cerca de 2,000 alcaloides de este tipo; asi, si se aislan
alcaloides de las familias Annonaceae, Lauraceae, Magnoliaceae,
Monomiaceae y Menispermaceae, se encontraran seguramente alcaloides del

tipo isoquinoleico.

Otra estrategia para la elucidacion de estructuras es la ayuda que da el
conocer las diferentes rutas biogenéticas de estas sustancias, pues permite
asignar algunos sustituyentes oxigenados en las diferentes posiciones de los

nucleos carbonados.

Tabla Il. Estrategias para la determinacion estructural de un producto
natural
Estrategia Producto
Quimiotaxonomia Tipo de alcaloide
Ultravioleta UV Grupos cromoforos

Espectrometria de masas | Peso molecular, fragmentos conocidos

1H RMN Forma de la molécula, eventualmente

13C RMN Forma de la molécula, grupos funcionales

Infrarrojo Grupos funcionales

Biogénesis Grupos funcionales oxigenados o0 cadenas
carbonatadas

Fuente: ARANGO, Gabriel. Alcaloides y compuestos nitrogenados. p. 17
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2.8.1. Ultravioleta UV

El espectro UV de los alcaloides depende de su estructura, naturaleza,
namero, tipo y posicién de los sustituyentes. Hay grupos de alcaloides que
careciendo de cromoéforos, no absorben en esta region, como es el caso de la
mayoria de los alcaloides derivados de amino&cidos alifaticos y algunos
derivados del metabolismo terpénico. En forma general, los alcaloides que
tienen atomos con electrones solitarios, dobles o triples enlaces aislados
(grupos cromoforos) absorben con cierta intensidad en la region de 150 a 200
nm (ultravioleta lejano); si hay conjugacion de estos grupos, los maximos de
absorcion se desplazan hacia la region visible (efecto batocrémico) e

incrementan la intensidad de la absorcion (efecto hipercrémico).

2.8.2. Infrarrojo IR

Aunque el IR de los alcaloides carece de absorciones que permitan
identificarlos, proporciona importante informacion sobre la presencia o no de

ciertos sustituyentes.

Las absorciones mas utiles son entre 3200 y 3700 cm-1 en la que
absorben los grupos hidroxilos (los fendlicos entre 3650 y 3500 cm-1, los
alcoholicos entre 3200 y 3500 cm-1) y grupos amino entre 3200 y 3400 cm-1y
en la region entre 1620 y 1780 cm-1 absorben los grupos carbonilo. Por ejemplo
el alcaloide oxinddlico rinchofilina, muestra sefiales a 3415 cm-1 de grupo
amino, 1732 y 1706 cm-1 de grupo carbonilo, 1643 y 1623 cm-1 del sistema
aromatico; mientras que el alcaloide de tipo carbazol glicozolidol muestra
sefiales a 3500 cm-1 de grupo hidroxilo, 3440 cm-1 del grupo amino, 1625 y
1600 cm-1 del sistema aromatico, 1208 cm-1 de éter aromatico, 815 cml del

benceno sustituido entre otros.
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2.8.3. Espectrometria de masas EM

La gran variedad estructural de los alcaloides dificulta la generalizacion
para la interpretacion de los espectros de masas. En general las masas
moleculares de los alcaloides son impares si el nimero de nitrégenos es impar
y pares si este es par; asi como la sefial del pico molecular es generalmente
intensa, a menos que no tengan insaturaciones como en el caso de los

alcaloides alifaticos.

2.8.4. Espectroscopia de resonancia magnética proténica
1H RMN

La identificacion de los alcaloides se hace basicamente gracias a la

espectroscopia de RMN protonica.

Tres regiones del espectro son de una importancia particular, la de los
protones aromaticos que resuenan entre 6.70 y 7.40 ppm, la de los grupos
metilos ligados a heteroatomos entre 3.20 y 4.10 ppm, dependiendo del tipo de
heterodtomo (C o N) y la posicién en un carbono aromatico o alifatico y la regién
de los carbonos alifaticos.

En espectroscopia de RMN, los efectos de los solventes pueden aportar
una ayuda suplementaria para determinar la posicion de los grupos funcionales
(OH, OCHj3; principalmente), midiendo las diferencias en el desplazamiento
guimico entre los espectros registrados en cloroformo deuterado y en otro
solvente como la piridina deuterada, se observan desplazamientos de los

protones vecinos sobre todo en orto de los grupos funcionales OH y OCHs.
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2.8.5. Espectroscopia de resonancia magnética nuclear de
carbono-13 (13C RMN)

Los espectros de RMN en carbono 13 de cierto niumero de alcaloides, han
sido descritos en gran nimero de articulos de la literatura. En general, es facil
atribuir las sefiales de los atomos alifaticos (sp3), pues estas sefiales se
encuentran a campo fuerte. Los carbonos aromaticos no sustituidos resuenan
en la region entre 105 y 112 ppm; los carbonos aroméaticos ipso conteniendo a
un grupo oxigenado OH, OCH3z 0 OCH-O son los mas desblindados entre 140 y
151 ppm; los carbonos aroméaticos sp2 cuaternarios resuenan entre 119 y 130
ppm. Los carbonos unidos a N hacia 43 ppm, los carbonos de metoxilos entre
56 y 62 ppm y aquellos que son ortosustituidos, resonaran a campo mas bajo

gue 60 ppm. Los metilendioxilos resonaran entre 100 y 102 ppm.

2.9. Solventes

Solvente es una sustancia que permite la dispersion de otra sustancia en
esta a nivel molecular o ionico. Es el medio dispersante de la disolucion.
Normalmente, el disolvente establece el estado fisico de la disolucion, por lo
gue se dice que es el componente de una disolucion que esta en igual estado
fisico que la misma. Usualmente, también es el componente que se encuentra

en mayor proporcion.

Los disolventes forman parte de mdltiples aplicaciones: adhesivos,
componentes en las pinturas, productos farmacéuticos, para la elaboracion de

materiales sintéticos, etc.

Las moléculas del disolvente ejercen su accion al interaccionar con las de

soluto y rodearlas. Esto se conoce como solvatacion.
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Solutos polares seran disueltos por disolventes polares al establecerse
interacciones electrostaticas entre los dipolos. Los solutos apolares disuelven

las sustancias apolares por interacciones entre dipolos inducidos.

El agua es habitualmente denominada el disolvente universal, por la gran

cantidad de sustancias sobre las que puede actuar como disolvente.

2.9.1. Clasificacion de los solventes

Los solventes tienen la caracteristica de clasificarse en:

29.1.1. Solventes polares

Son sustancias en cuyas moléculas la distribucion de la nube electronica
es asimétrica; por lo tanto, la molécula presenta un polo positivo y otro negativo
separados por una cierta distancia. Hay un dipolo permanente. El ejemplo
clasico de solvente polar es el agua. Los alcoholes de baja masa molecular
también pertenecen a este tipo. Los disolventes polares se pueden subdividir

en:

o Disolventes polares proéticos: contienen un enlace del O-H o del N-H. Agua
(H-O-H), etanol (CH3;-CH,-OH) 4&cido acético (CH3-C(=0O)OH) son

disolventes polares proticos.

o Disolventes polares aproticos; son disolventes polares que no tienen
enlaces O-H o N-H. Este tipo de disolvente no da ni aceptan protones. La
acetona (CH3-C(=0)-CH3) y THF o tetrahidrofurano son disolventes

polares apraoticos.
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2.9.1.2. Solventes apolares

En general son sustancias de tipo organico y en cuyas moléculas la
distribucion de la nube electronica es simétrica; por lo tanto, estas sustancias
carecen de polo positivo y negativo en sus moléculas. No pueden considerarse
dipolos permanentes. Esto no implica que algunos de sus enlaces sean polares.

Todo dependera de la geometria de sus moléculas.

Si los momentos dipolares individuales de sus enlaces estan
compensados, la molécula sera, en conjunto, apolar. Algunos disolventes de
este tipo son: el dietiléter, cloroformo, benceno, tolueno, xileno, cetonas,
hexano, ciclohexano; el tetracloruro de carbono es el que disuelve o va a
disolver, o también el diablo rojo, etc. Un caso especial lo constituyen los
liquidos fluorosos, que se comportan como disolventes mas apolares que los

disolventes organicos convencionales.

2.9.1.3. Solventes organicos

Los disolventes mas utilizados actualmente, son los organicos, que son
compuestos volatiles que se utilizan solos 0 en combinacién con otros agentes,
sin sufrir ningin cambio quimico, para disolver materias primas, productos o
materiales residuales, o como agente de limpieza para disolver la suciedad,
como disolvente, medio de dispersién, o como modificador de la viscosidad, o
agente tenso-activo.

El uso de estos disolventes, libera a la atmdsfera compuestos organicos
volatiles (COVs), que tienen algunos problemas importantes para el entorno.
Algunos COVs causan la degradacion de la capa de ozono como es el caso de

1,1,1-tricloroetano, tetracloruro de carbono, CFCs, HCFCs.
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Entre los solventes organicos mas destacados estan: el metanol, etanol,

acetona, cloroformo, tolueno o el xileno, entre otros.

El caracter volatii de los disolventes organicos hace que estos se
evaporen rapidamente en el aire, alcanzando concentraciones importantes en
espacios confinados. Los riesgos mayores para el ser humano se producen por
la absorcién de los mismos a través de la piel y por inhalacion. El contacto
directo con la piel permite que el disolvente pase a la sangre, causando efectos

inmediatos y a mas largo plazo.

2.10. Fraccion lipidica

Los aceites y grasas se hallan distribuidos extensamente en los reinos
animal y vegetal, desde los organismos mas sencillos hasta los mas
complicados, existiendo en mayor o menor proporcién en casi todos los tejidos
organicos. Las grasas vegetales se encuentran predominantemente en las
semillas y en los frutos, pero también existen en las raices, ramas y hojas en las

plantas.

En los organismos animales, las materias grasas se encuentran
principalmente en los tejidos celulares préoximos a la epidermis (tejidos
subcutaneos), la cavidad abdominal, el higado y el tejido conectivo del cual

forman parte los masculos.

Las grasas y aceites constituyen, junto con los carbohidratos y proteinas,
los tres grupos de nutrientes mas importantes que forman la materia organica
de las células vivas, quimicamente se les agrupa en una clase muy amplia de
sustancias denominadas lipidos, de la cual forman parte también las ceras,

fosfolipidos y glucolipidos.
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Las fracciones lipidicas con frecuencia se encuentran en semillas, donde
remplazan a los carbohidratos como material de reserva nutritiva. Como lipidos
gue son, las grasas constituyen un componente esencial de las membranas

biolégicas.

Los lipidos constituyen un grupo de biomoléculas estructuralmente muy
heterogéneo, pero con caracteristicas comunes de solubilidad; es decir, son
poco o nada solubles en agua, pero solubles en disolventes organicos (éter,

benceno, cloroformo).

La mayor parte de los lipidos constituyen aceites y grasas que suelen ser
productos de reserva y proteccion en el ser vivo, aunque no se debe olvidar que
algunos lipidos complejos forman parte de las membranas bioldgicas, y de este

modo participan activamente en muchos aspectos de la fisiologia celular.

La heterogeneidad estructural de los lipidos dificulta cualquier clasificacion

sistematica.

Aunque rara vez se hallan en estado libre, los llamados &acidos grasos-
acidos carboxilicos de cadena larga, forman parte de la inmensa mayoria de los
lipidos. Por esta razon, se procedera en primer lugar al estudio de los acidos
grasos, y luego al de los lipidos propiamente dichos, divididos en dos grandes

grupos:

o Lipidos relacionados con acidos grasos

o Lipidos no relacionados con acidos grasos
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2.11. Proceso de extraccion solido - liquido

Los procesos de extraccion varian segun:

o Escala de produccion
o Naturaleza de materia prima
o Calidad de materia prima

° Naturaleza del solvente

Estos procesos estan divididos en dos grupos, los cuales se indican en la

siguiente tabla:

Tabla Ill. Clasificacion del proceso de extraccion sdlido - liquido segun

resultados obtenidos

Proporcionan equilibrio entre la Lixiviacion

concentraciéon del soluto y el | Maceracién estatica

residuo Maceracion dinamica
La materia prima se agota Percolacion
completamente Repercolacion

Extracciéon en contra corriente

Fuente: http://www.ub.edu/oblg/oblq%20castellano/extraccioncom_tip.html.
Consulta: junio de 2011.

El proceso de extraccion solido — liquido — lixiviacidn consiste en la
eliminacion de una fraccion soluble, en forma de solucion, a partir de una fase

sélida permeable e insoluble a la cual esta asociada.
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La separacion implica, normalmente, la disolucion selectiva, con difusion o
sin ella, pero en el caso extremo de lavado simple, consiste solo en el
desplazamiento (con alguna mezcla) de un liquido intersticial por otro, con el
gue es miscible. El constituyente soluble puede ser sélido o liquido y estar
incorporado, combinado quimicamente o adsorbido, o bien mantenido

mecanicamente, en la estructura porosa del material insoluble.

El sdlido insoluble puede ser masico y poroso; con mayor frecuencia es de
particulas y estas ultimas pueden ser de poros abiertos, de celdas, con paredes

celulares selectivamente permeables o con superficies activadas.

Es habitual excluir del estudio de lixiviacion la elucion de solutos
adsorbidos superficialmente. Este proceso sera tratado, en lugar de ello, como
un caso especial de la operacion inversa, la adsorcién. Asimismo, se excluye el
lavado de trotas de filtros, ya sea in situ o mediante la formacion de una nueva

suspension y la refiltracion.

Debido a la gran variedad de aplicaciones y su importancia para diferentes
industrias antiguas, la lixiviacion tiene otros nombres. Entre los que se
encuentran en la ingenieria quimica estan la extraccion, la extraccién de soélido-
liquido, percolacion, la infusion, el lavado y la decantacidén por sedimentacion.
En relacion con los calculos en la extraccion sélido-liquido (lixiviacién) por el
método de representacién grafica de sistemas ternarios, la mayoria de
representaciones graficas en la extraccion solido-liquido se elaboraron a través
de sistemas ternarios, donde existen varios tipos de representacion; algunos

son.

o Triangulo equilatero

o Triangulo rectangulo
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o Distribucién de diagramas de equilibrio

A continuacion se presenta un diagrama de lixiviacion de materiales

bioldgicos, la representacion “marc” corresponde a la matriz de solido lixiviada.

Figura 1. Distribucion de equilibrio para el sistema soluto-solvente

=% Bl Componente A
B Componente B

% de componente C
% de A +% de B +% de C =100%

Fuente: prosimternarydiagram.com. Consulta: junio de 2011.

En el triangulo equilatero los vértices representan los componentes puros;
sobre cada lado se representan las mezclas binarias de los componentes que
se encuentran en los vértices correspondientes a ese lado y cualquier punto del
interior representa una mezcla ternaria, de tal modo que la cantidad relativa de
cada componente en la mezcla es proporcional a la distancia al lado opuesto
a,b,c. Teniendo en cuenta que la suma de estas distancias es igual a la altura
del triangulo, el cociente de cada una por la suma, representara la cantidad
relativa del componente respecto de la mezcla.
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Por otra parte, como los segmentos a,b,c son proporcionales a los
segmentos a’,b’,c’ (paralelos a los lados del triangulo) y su suma es igual al lado
del triangulo, se pueden tomar con el mismo fin las medidas de los segmentos
a,b’,c’ (paralelos a los lados del triangulo) y su suma es igual al lado de
triangulo; se puede tomar con el mismo fin las medidas de los segmentos

a’,b’,c’, con el lado unidad de longitud.

Las unidades de concentracion empleadas en este diagrama suelen ser
las fracciones en peso o las fracciones molares. En cualquier caso, la suma de
concentraciones ha de ser constante para todas las composiciones. Las
propiedades de este diagrama que le hacen tan util para los calculos de

extraccion son:

o Las mezclas cuyas composiciones corresponden a puntos sobre una recta
paralela, a un lado tienen concentracion constante del componente situado

en el vértice opuesto.

o Todos los puntos del segmento que unen un vértice con un punto del lado
opuesto, representan mezclas de una misma relacién constante entre las

concentraciones de los componentes situados en los otros dos vértices.

A continuacién se muestra un diagrama triangular rectangular. En la figura
2 se representa la grafica en diagrama triangular rectangular de la operacién de
extraccion sélido-liquido, en serie de “n” etapas de equilibrio, con porciones

distintas de un mismo disolvente So.
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Figura 2. Diagrama triangular rectangular para un sistema de

lixiviacion sélido-liquido
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Fuente: MARTINEZ DE LA CUETA, Pedro. Operacion de separacion en ingenieria
quimica. p.189.

Representacion grafica en diagrama triangular rectangular de la extraccion
sélido-liquido en serie, en “n” etapas de equilibrio, con porciones distintas de un

mismo disolvente.

Los vértices B, C y S, representan a los componentes puros: portador

(inerte), a extraer y disolver, respectivamente.

Los puntos:

A = representativo de la corriente alimento

So = idem de la corriente disolvente
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T | = [dem de la mezcla de Ay Sol, que proporcionara las corrientes extracto
E1, y residual R1 en equilibrio. Es decir:

501+ 4—-T1—E1+R1

T2 = idem de la mezcla de R1, y So2:, que proporcionara las corrientes extracto
E2 y residual R2 en equilibrio. Es decir:

502+ R1 -T2~ E2+ R2

2.12. Lixiviacién con unidad de extraccién soxhlet

Es un mmétodo de extraccion solido-liquido que hace uso del extractor

soxhlet. Este extractor consta de las siguientes partes o unidades principales:

o Condensador

o Unidad de extracciéon
. Matraz

o Dedal

. Mangueras

. Plancha de calentamiento
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables

Para determinar las variables de la investigacion, se realizé la siguiente

tabla:
Tabla IV. Definicion de variables de la investigacion
VARIABLE DEPENDIENTE | INDEPENDIENTE
Método X
Temperatura X
Solvente X
Tamafio de particula X
Humedad X
Densidad X
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion de campo de estudio

Para realizar una efectiva delimitacion de campo tomaron en cuenta los

siguientes puntos:
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3.2.1. Universo de estudio

El estudio se enfocé en la extraccion y caracterizacion de fraccion lipidica
hexanica y solutos totales en las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

mediante el método de extraccidon continua utilizando un soxhlet.

La materia prima evaluada se obtuvo en la zona 16 de la cuidad capital
de Guatemala y los andlisis para la caracterizacion de fraccion lipidica se

realizaron en la Ciudad Universitaria, campus central, zona 12, cuidad de

Guatemala.
3.3. Recursos humanos disponibles
o Investigadora: Rossemary Veronica Guzman Blanco

e  Asesor: Ing. Qco. César Alfonso Garcia Guerra

. Coasesor: Inga. Qca. Cinthya Patricia Ortiz Quiroa

3.4. Recursos materiales disponibles

Para obtener resultados satisfactorios en la parte practica de la

investigacion se hizo uso de los siguientes recursos.

3.4.1. Materia prima

o Hoja de huiz (Solanum lanceolatum CAV.)
. Metanol

) Hexano
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Cloruro de calcio

Acido tartarico

Sulfato de sodio anhidro
Amoniaco

Agua destilada

3.4.2. Equipo

Equipo para la extraccion mediante un soxhlet

Picnodmetro de 1,023 mL

Plancha de calentamiento con sistema de calentamiento de medio a
fuerte. Thermolyne, tipo 2200

Balanza digital marca Sartorius, precision de 0,001 g, capacidad maxima
de 400 g

Balanza de humedad

Rotaevaporador

Secador de bandejas

Molino de cuchillas

Cromatdégrafo especializado Chemstation Integrator - autointl.e.

Campana Labconco, serie 87556

Horno Thermolyne, modelo 48000

Termémetro

3.4.3. Cristaleria

Beackers con capacidad de 50, 100, 250, 600 y 1000 mL
Balones aforados de 500 y 1000 mL

Matraz de cuello corto con esmeril 24/40, de 5000 mL
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Condensadores de reflujo
Probetas 100 y 250 mL
Embudo de vidrio

Varillas de agitacion

Frascos ambar de tapén de rosca de 200 mL
Erlenmeyer de 50, 100, 250 mL
Vidrios reloj

Pipetas seroldgicas de 5 mL
Pipetas volumétricas de 5 mL
Buretas de 25 mL

Probetas de 10, 50 y 100 mL

Espatulas

Tabla V. Recursos fisicos disponibles para la extraccion y
caracterizacion de fraccion lipidica hexanica y alcaloides totales en las

hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

LABORATORIO ACTIVIDAD

Laboratorio de Investigacion de Extractos | + Secado de la materia prima.

Vegetales -LIEXVE- Seccidn de Quimica [ = Medicidon de humedad de la materia
Industrial, Centro de Investigaciones de | prima.

Ingenieria, USAC. = Extraccion de la fraccion lipidica.

» Medicion de los sélidos solubles totales.
= Medicién de la densidad.

» Rotaevaporacion de la fraccion [ipidica.
» Medicion del indice de refraccion
Laboratorioc del LIPROMAT, Facultad de | - Tamizaje fitoguimico

Ciencias Quimicas y Farmacia, USAC.

Laboratorio del Departamento de » Cromatografia de gas acoplada a
Toxicologia, Facultad de  Ciencias espectrometria de masas.
Quimicas y Farmacia, USAC.

Laboratorio de Botanica, Facultad de | - Elaboracion del corte histolagico

Ciencias Quimicas y Farmacia, USAC. = Tincién vacuolar

Fuente: elaboracion propia.
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3.5. Técnica cualitativa y cuantitativa

La investigacién contiene ambas técnicas, ya que se analizan tanto
caracteristicas cualitativas mediante un estudio fitoquimico a las hojas del huiz,
como caracteristicas cuantitativas mediante un estudio cromatogréfico. En
cuanto a la informacion del estudio, se indicé por medio de hojas de control de
las corridas a realizadas, toda la informacién pertinente, en cuanto a las
variables de monitoreo y operacion. Una vez reunida toda la informacion
requerida para validar o rechazar la hipétesis estadistica en cuanto al analisis
de variables, se procedid a analizar la informacién, para su posterior uso en el

desarrollo del escalamiento del proceso.

3.5.1. Procedimientos para determinaciéon de la extraccién y
caracterizacion de fraccion lipidica hexanica de las hojas

del Huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

Posteriormente de la seleccion del tipo de muestra y de establecer las
variables de control y de medicion que permiti6 cumplir con los objetivos del
presente trabajo de graduacion, se hizo necesario fijar ciertas condiciones y
caracteristicas para que el método fuera efectivo y comodo para la realizacion
del experimento asociado. La determinacion de la extraccion y caracterizacion
de la fraccion lipidica hexanica y alcaloides totales en las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.) para posteriormente realizar el analisis y
verificacion que el método seleccionado fuera viable para dicho experimento. La

metodologia a utilizar es la extraccion continua utilizando un extractor soxhlet.

La metodologia en mencion es aplicable a material sélido o semisélido,
permitiendo efectuar una extraccién cuantitativa y reducir el tiempo de

operacién requerido por las técnicas clasicas.
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3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

En el siguiente diagrama se presenta el proceso de extraccion en la hoja de
huiz.

Figura 3. Diagrama del proceso a realizar en la extracciéon de la fraccion
lipidica en las hojas de huiz (Solanum lanceolatum CAV.)
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Continuacién de la figura 3.
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Continuacion de la figura 3.
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Figura 4. Descripcion paratoma de muestras de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.)

Fuente: elaboracion propia

De cada punto marcado con X tomar una muestra de aproximadamente
0,5 kg.

3.7. Metodologia para la caracterizacion de fraccion lipidica vy
extraccion de alcaloides totales de las hojas de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.)

Para realizar una metodologia efectiva se evaluaron tanto las propiedades

fisicoquimicas como las fitoquimicas.
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3.7.1. Propiedades fisicoquimicas

Las propiedades fisicoquimicas que se determinaron son:

3.7.1.1. Densidad

Se armo el sistema de extraccion soxhlet;

Se midi6 la densidad del solvente antes de iniciar el procedimiento de

extraccion soxhlet;

Fue colocada una manguera dentro del equipo de extraccion soxhlet

conectada a una jeringa para extraer alicuotas de 2 mL;

Al extraer cada alicuota se considerd un tiempo determinado para que la
temperatura de la misma descendiera a una temperatura ambiente de
aproximadamente 25°C;

Se determiné la densidad con un picnémetro de 1,023 mL;

Se repitié el proceso hasta que la densidad de la alicuota permaneciera

constante;

De la misma manera se obtuvo la densidad en el sistema de extraccion

con maceracion.
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Figura 5. Mediciéon de la densidad con picnédmetro y balanza analitica

Fuente: laboratorio de investigacién de extractos vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.

3.7.1.2. Sélidos solubles totales

Se realizaron los pasos siguientes:

o El sistema de extraccidén soxhlet fue armado en el laboratorio;

o El dedal limpio se pesé, luego, la corcholata limpia;

o Se coloc6 una manguera dentro del sistema de extraccion soxhlet,
conectada a una jeringa para extraer alicuotas de 2 mL;

o La alicuota fue depositada en una corcholata;

o Se sec6 la muestra en un horno a 30°C;

o Se peso la corcholata con la muestra seca;

o De la misma manera se procedid con el sistema de extraccién por

maceracion.

3.7.2. Propiedades fitoquimicas

Al obtener las muestras de los extractos vegetales se procedié a realizar
un andlisis fitoquimico de los mismos para ello acudimos a las siguientes

técnicas:
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3.7.2.1. Cromatografia de gas acoplada a
espectrometria de masas (CGC/MS/DS)

Un sistema de cromatografia de gas acoplado a espectrometria de masas
consta de un gas de arrastre, un puerto de inyeccién de la muestra, una
columna, el horno que contiene a la columna, y un sistema espectrométrico de

masas (fuente de ionizacioén, analizador de masas y un detector).

La muestra se volatiliza en el puerto de inyecciébn y se inyecta con

exactitud y precision en la cabeza de la columna cromatografia.
3.7.2.2. Tamizaje fitoquimico
Indica qué tipo de metabdlicos secundarios se encuentran en el material.
El tamizaje fitoquimico consiste en la extraccion de la planta con solventes

apropiados y la aplicacion de reacciones de coloracion.

El método permite determinar la presencia de los principales grupos de

compuestos quimicos.
3.7.2.3. Tincion vacuolar
Mediante el método de tincion vacuolar, utilizando el reactivo de
Dragendorf, se realizo la determinacion de alcaloides, con la cual se obtuvieron

resultados positivos en alcaloides de tropano ya que la muestra obtuvo una

coloracion marron.
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3.8. Analisis estadistico
En las siguientes gréficas podemos realizar un analisis estadistico.
Figura 6. Gréafica de densidad (g/mL) vs. solvente extractor de la

fraccion lipidica y alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.)

utilizando el método de extraccién soxhlet
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Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.

45



Tabla VI. Datos del analisis estadistico descriptivo de la densidad vs.
solvente extractor de la fraccion lipidica y alcaloides totales del huiz

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de extracciéon soxhlet

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 0,6522 0,7928
Mediana 0,0006 0,0026
Tercer cuartil 0,0099 0,0014
Maximo 0,0004 0,0020
Minimo 0,0006 0,0004
VARIABLE | curtosis -3,2833 -1,7155
Desviacion estandar 1,6084 1,0250
Media 0,6565 0,7952
Coeficiente de variacion 2,4501 1,2889

Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del analisis experimental.
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Figura 7. Gréfica de densidad (g/mL) vs. solvente extractor de la
fraccion lipidica y alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando el método de extraccion por maceracion dinamica a reflujo
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Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Tabla VIl.  Datos del analisis estadistico descriptivo de la densidad vs.
solvente extractor de la fraccion lipidica y alcaloides totales del Huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de extraccion por

maceracion dinamica a reflujo

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 0,7728 0,7912
Mediana 0,0085 0,0019
Tercer cuartil 0,0065 0,0069
Maximo 0,0038 0,0002
VARIABLE | Minimo 0,0015 0,0008
Curtosis -2,5030 -3,1137
Desviacion estandar 1,3407 1,5957
Media 0,7810 0,7950
Coeficiente de variacion 1,7167 2,0073

Fuente: elaboracién propia. Datos obtenidos a partir del analisis experimental.
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Figura 8. Grafica de solidos solubles totales vs. solvente extractor de la
fraccion lipidica y alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando el método de extraccion soxhlet

3.00E-02 -

2.50E-02 -

2.00E-02 -

1.50E-02 -

SST

1.00E-02 -

5.00E-03 -

0.00E+00 T T T T T 1
HEXANO METANOL

SOLVENTE

Fuente: elaboracidon propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Tabla VIII.

Datos del analisis estadistico descriptivo de los sélidos

solubles totales vs. solvente extractor de la fraccion lipidica y alcaloides

totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de

extraccion soxhlet

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 0,0018 0,0145
Mediana 0,0019 0,0061
Tercer cuartil 0,0004 0,0028
VARIABLE | Maximo 0,0014 0,0021
Minimo 0,0004 0,0004
Curtosis -1,5952 4,9720
Desviacion estandar 0,6526 2.0054
Media 0,0033 0,0653
Coeficiente de variacion 1,7171 3,7053
Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del analisis experimental.
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Figura 9. Grafica de solidos solubles totales vs. solvente extractor de la
fraccion lipidica y alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando el método de extraccion por maceracion dindmica a reflujo
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Fuente: elaboracidon propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Tabla IX.

Datos del analisis estadistico descriptivo de los solidos

solubles totales vs. solvente extractor de la fraccion lipidica y alcaloides

totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de

extraccion por maceracion dinamica a reflujo

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 0,0073 0,0039
Mediana 0,0002 0,0013
Tercer cuartil 0,0005 0,0007
Maximo 0,0004 0,0017
VARIABLE | Minimo 0,0001 0,0013
Curtosis -1,2966 -0,3549
Desviacion estandar 0,5325 0,1470
Media 0,0077 0,0051
Coeficiente de variacion 6,4402 2,0545

Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Figura 10. Gréafica de rendimiento vs. solvente extractor de la fraccién
lipidicay alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando el método de extraccion soxhlet
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Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Tabla X.

Datos del anélisis estadistico descriptivo del rendimiento vs.

solvente extractor de la fraccion lipidicay alcaloides totales del huiz

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de extraccion soxhlet

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 6,7244 12,5297
Mediana 1,4109 0,2240
Tercer cuartil 0,0547 0,2308
Maximo 0,0213 0,3401
VARIABLE | Minimo 0,5271 0,6502
Curtosis -2,3542 0,7712
Desviacion estandar 4,1102 4,8917
Media 7,4917 12,6944
Coeficiente de variacion 0,5486 0,3853

Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Figura 11. Grafica de rendimiento vs. solvente extractor de la fraccion
lipidicay alcaloides totales del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando el método de extraccion por maceracién dinamica a reflujo
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Fuente: elaboracidn propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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Tabla XI.
solvente extractor de la fraccion lipidicay alcaloides totales del huiz

Datos del anélisis estadistico descriptivo del rendimiento vs.

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de extraccion por

maceracion dinamica a reflujo

SOLVENTE
Minimo HEXANO METANOL
Primer cuartil 4,2118 10,9406
Mediana 0,4329 0,1059
Tercer cuartil 0,0739 0,9968
Méaximo 0,1684 0,8260
VARIABLE | Minimo 2,1600 0,4177
Curtosis 4,0736 -0,8328
Desviacion estandar 1,0495 5,1004
Media 4,1028 11,4845
Coeficiente de variacion 0,2558 0,4441

Fuente: elaboracion propia. Datos obtenidos a partir del andlisis experimental.
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4. RESULTADOS

4.1. Rendimiento de extraccion

A continuacion se presenta el rendimiento de extraccion que se obtuvo

encada corrida y en promedio.

Tabla XII. Rendimiento de la fraccién lipidica hexanica en las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), en funcién de su extraccién, con un solvente

de polaridad baja (hexano)

CORRIDA SOLVENTE RENDIMIENTO (%)
6,7244 + 0,99
8,1353 + 0,04

HEXANO 8,1900 + 1,40
6,1973 + 0,40
8,2114 + 0,50
BT
12,7537 + 0,16
12,9844 + 0,78
METANOL 11,8795 + 0,45

12,5297 + 0,56

13,3246 + 0,44

IU‘I-P(.OI\)I—‘IU‘I-POONI—\

Fuente: elaboracién propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 12. Rendimiento de la fraccién lipidica hexanica en las hojas del
huiz (Solanum lanceolatum CAV.), en funcidn de su extraccién, con un

solvente de polaridad baja (hexano)
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.

58



Tabla XIII. Rendimiento de la fraccion lipidica en la forma soluble

hexanica, en funcién de un solvente de polaridad media (metanol)

CORRIDA SOLVENTE RENDIMIENTO (%)

1
4,6447 +1,83

2
2,0518 + 1,88

3
4,7185 + 0,35

4
HEXANO 4,2117 £ 0,47

5
4,8869 + 0,55

1

METANOL

12,0433 + 0,70

11,0465 + 0,37

10,5228 + 1,65

12,8692 + 1,36

10,9405 + 0,38

Fuente: elaboracién propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 13. Rendimiento de la fraccion lipidica en la forma soluble

hexanica, en funcién de un solvente de polaridad media (metanol)

12 7

10 -+
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 14. Graficade la densidad vs. ciclos de la extraccion
solido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum

CAV.), utilizando hexano como solvente y la técnica de extraccion soxhlet
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Fuente: elaboracién propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 15. Gréfica de los so6lidos solubles totales vs. ciclos dela
extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum
lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente y la técnica de

extraccion soxhlet
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 16. Grafica de la densidad vs. ciclos de la extraccion sdlido-
liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),

utilizando metanol como solvente y la técnica de extraccion soxhlet
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Fuente: elaboracién propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 17. Gréfica de los so6lidos solubles totales vs. ciclos dela
extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum
lanceolatum CAV.), utilizando metanol como solvente y la técnica de

extraccion soxhlet
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 18. Grafica de la densidad vs. tiempo de la extraccion solido-
liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum CAV.),
utilizando hexano como solvente y la técnica de extraccion de maceracion

dindmica a reflujo
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Fuente: elaboracién propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 19. Gréafica de los solidos solubles totales vs. tiempo de la
extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum
lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente y la técnica de

maceracion dinamica a reflujo
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 20. Gréaficade la densidad vs. tiempo de la extraccion
solido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum lanceolatum
CAV.), utilizando metanol como solvente y la técnica de extraccién por

maceracion dinamica a reflujo
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Fuente: elaboracidn propia, con base en la muestra de calculo.
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Figura 21.

Gréfica de los solidos solubles totales vs. tiempo de la

extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas del huiz (Solanum

lanceolatum CAV.), utilizando metanol como solvente y la técnica de

extraccion por maceracion dinamica a reflujo
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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4.2. Caracterizacion fitoquimica

Mediante el analisis de cromatografia en capa fina; se obtuvieron los

siguientes resultados:

Tabla XIV.

Deteccidn de metabolitos secundarios, utilizando

cromatografia en capa fina para los extractos hexanicos y metanélicos

METABOLITO TECNICA TECNICA MACERACION MACERACION
SECUNDARIO SOXHLET SOXHLET DINAMICA A DINAMICA A
UTILIZANDO | UTILIZANDO REFLUJO REFLUJO
HEXANO METANOL HEXANO METANOL
Flavonoides Positivo Positivo Negativo Positivo
Rutina Positivo Negativo Negativo Positivo
Quercetina Positivo Negativo Negativo Positivo
Antraquinonas Positivo (+) Positivo Positivo Positivo (+)
Alcaloides Negativo Negativo Negativo Negativo
Saponinas Positivo (+) Positivo Positivo Positivo
Cumarinas Positivo Positivo Positivo Positivo
Aceites Positivo (+) Positivo Negativo Positivo
Esenciales
Mirceno Negativo Negativo Negativo Negativo
Limoneno Negativo Negativo Negativo Negativo
Citronela Negativo Negativo Negativo Negativo
Taninos Positivo Positivo Positivo Positivo
Terpenos Negativo Negativo Negativo Negativo

Fuente: elaboracion propia.

69




Tabla XV. Metabolitos secundarios detectados en la fraccion lipidica
de los extractos hexanicos y metandlicos, utilizando cromatografia de

gases acoplada a espectrometria de masas (CGC/MS/DS)

EXTRACTO TIEMPO DE METABOLITO PRESENCIA
RETENCION SECUNDARIO AREA (%)
(MIN.)
13.43 Acido quinico 38
14.47 Neofitadieno 98
14.72 Acido palmitico 64
14.96 Ester metil de acido 97
TECNICA palmitico
SOXHLET, 15.34 Acido ftalico 87
UTILIZANDO 16.12 Ester metilico de acido 96
HEXANO linoléico
16.19 Neofitadieno 64
20.27 Acido ftalico 87
13.43 Acido quinico 38
14.47 Neofitadieno 98
14.72 Acido palmitico 64
TECNICA 14.96 Ester metil de acido 96
SOXHLET, palmitico
UTILIZANDO 16.12 Ester metilico de acido 96
HELAOL linoléico
16.19 Neofitadieno 64
20.27 Acido ftalico 87

Fuente: elaboracién propia.
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Continuacion de la tabla XV.

EXTRACTO TIEMPO DE METABOLITO PRESENCIA
RETENCION SECUNDARIO AREA (%)
(MIN.)
13.45 Acido quinico 38
14.47 Neofitadieno 98
14.96 Ester metil de acido 08
palmitico
) 16.12 Ester metil de acido 95
TECNICA . ..
: linoléico
MACERACION i
, 15.34 Acido ftali 7
DINAMCA A 5.3 cido ftalico 8
REFLUJO,
UTILIZANDO 16.12 Ester metilico de 96
HEXANO acido linoléico
16.19 Neofitadieno 43
14.90 Acido carboxilico 38
TECNICA
MACERACION 14.97 Ester metilico de 87
DINAMICA A acido palmitico
REAHLIG), 16.09 Ester metilico de 08
UTILIZANDO , . . ..
acido linoléico
METANOL
19.56 Acido carboxilico 49

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVI.

Aplicaciones industriales de metabolitos secundarios

encontrados en la fraccion lipidica obtenida

METABOLITO SECUNDARIO

APLICACION INDUSTRIAL
POTENCIAL

Acido quinico

Tratamientos reductores de
peso debido a sus propiedades

adelgazantes

Acido ftalico

Elaboracion de colorantes

ACIDOS
GRASOS

Acido palmitico

Aceites lubricantes, materiales
impermeables, secante de

pinturas y fabricacién de jabon.

Acido carboxilico

Elaboracion de
antitranspirantes, detergentes
biodegradables, neutralizantes,

espesantes para pintura.

Neofitadieno

Elaboracion de
antiinflamatorios, elaboracion
del jamén ibérico

ESTERES

Ester metilico de acido

linoléico

Elaboracion de biodiésel

Ester metilico de acido

palmitico

Elaboracion de biodiésel

Fuente: elaboracién propia.
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Figura 22. Estudio histolégico de segmento foliar para tincidn positiva,
para los alcaloides presentes

AREA SOMBREADA
INDICA PRESENCIA DE
ALCALOIDES

Fuente: Observacion microscopica de tejido foliar en laboratorio de botanica, Facultad de

Ciencias Quimicas y Farmacias.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En el presente trabajo de graduacion se realizé una extraccion sélido-
liquido y liquido-liquido a nivel laboratorio, para obtener la fraccion lipidica y
alcaloides totales de las hojas de huiz (Solanum lanceolatum CAV.).

Comparando el rendimiento segun el solvente utilizado, se evaluaron las
siguientes propiedades fisicoquimicas: densidad y cantidad de sélidos solubles
totales, durante el proceso de separacion, mediante dos técnicas de extraccion,

soxhlet y maceracion dinamica a reflujo.

La materia prima utilizada proviene de la cuidad capital de Guatemala; se
sec6 y midié su humedad, utilizando una balanza especifica, ya que esta debia
ser menor a 10%. Una vez seca, se procedid a triturar la materia prima con un
molino de cuchillas, hasta obtener particulas entre 1000 y 1200 micrones de

tamano.

Se utilizaron dos solventes de distinta polaridad, hexano con polaridad
baja (indice de polaridad = 2,02) y metanol con polaridad media (indice de
polaridad = 6,6).

Para determinar la relacién soluto-solvente se realizé el aforo de la unidad
extractora soxhlet; midiendo la cantidad de materia en el dedal, se obtuvo la
relacion soluto-solvente de 1 g: 10 mL, utilizando 30 gramos de material y 300

mL de solvente.
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A continuacion, se realizé la extraccion sélido-liquido, utilizando el equipo
de extraccion soxhlet, se monitore6 la densidad y cantidad de soélidos solubles

totales.

En las figuras de la 14 a la 17 se puede observar, que ambos parametros
presentan variaciones considerables durante la evolucion del proceso de
extraccion soxhlet. En dichas graficas se marca de forma destacada una leve
variacion en el comportamiento de la densidad obtenida con ambos solventes,

el cual se obtuvo mediante el monitoreo en la extraccidon soxhlet.

Siendo un tanto distinto el comportamiento de la extraccion de solidos
totales, donde se puede observar que al utilizar hexano como solvente, la
mayor parte de solidos extractables se obtiene durante los primeros cinco

ciclos.

Al utilizar metanol como solvente, se observa que la mayor parte de
sélidos totales son extraidos durante los primeros tres ciclos; con ambos
solventes ocurre el mismo efecto, primero se lleva a cabo el proceso de
inhibicion, seguido por el proceso extractivo y finalmente la etapa de

agotamiento del material, presentando valores constantes y sin fluctuaciones.

En las figuras de la 18 a la 21, se observa un comportamiento constante
en el proceso de extraccién por maceracion sin mayor variacion, y la extraccion
de sdlidos totales se obtiene con ambos solventes en los primeros diez minutos;
no generando mayor variacion de extracciéon durante el resto del tiempo de
maceracion dinamica a reflujo. Dicho monitoreo se llevd a cabo mediante
alicuotas de fraccion lipidica, recolectadas con jeringas clinicas y utilizando
cristaleria adecuada para la recopilacién de datos.
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Finalmente, se concentré la fraccion lipidica y para la obtencién de
alcaloides se adicion6 una muestra de amoniaco, procediendo a rotaevaporar,

recuperando el solvente y la fraccion deseada para su andlisis posterior.

Para realizar la extraccion liquido-liquido, se tomé el extracto hexanico y
se llevdo a extraccibn por maceracion dinamica, utilizando metanol como
solvente extractable, monitoreando la densidad y cantidad de sélidos solubles

totales.

En las figuras 12 y 13, se muestra el rendimiento porcentual de la fraccion
lipidica obtenida mediante ambos métodos de extraccidn con ambos solventes;
al realizar el analisis estadistico, se observo la diferencia entre los dos
solventes utilizados en las dos técnicas de extraccion, siendo el metanol el
que proyectd mayor rendimiento, con 12,69 % £ 0,54 % en soxhlet y 11,48%

+ 0,95% en maceracion dinamica.

Dichos resultados reflejan que a mayor polaridad del solvente extractable,
mayor sera el rendimiento obtenido y que el método de extraccion mas optimo

es el sdlido - liquido.

Adicionalmente, se realiz6 un estudio fitoquimico de los extractos
obtenidos, para determinar la presencia de metabolitos secundarios, y su
variacion respecto del solvente utilizado. Inicialmente, se llevd a cabo una
prueba de cromatografia en capa fina para determinar la presencia de los
metabolitos, identificando: flavonoides, rutina, quercetina, antraguinonas,
saponinas, cumarinas, aceites esenciales y taninos, siendo las antraquinonas,
saponinas y cumarinas los Unicos metabolitos secundarios reconocidos con

todos los solventes utilizados.
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Es negativa la presencia de alcaloides, debido a sensibilidad térmica de
los mismos. Este andlisis cromatogréfico se puede observar en la tabla XV.

Para poder confirmar los resultados de la cromatografia en capa fina, se
realiz6 una espectrometria de masas, acoplado a cromatografia gaseosa
(CGC/MS/DS), en la cual no se determind la presencia de alcaloides ni aceites

esenciales.

Obteniendo resultados positivos en el éster metilico de acido linoléico y
éster metilico de acido palmitico en todos los extractos; dichos ésteres son de
gran presencia en la elaboracion de biodiésel; también se determind la
presencia de acidos grasos tales como el acido quinico, acido palmitico y acido
ftalico, en las extracciones soxhlet con ambos solventes y maceracion con

metanol.

El &cido quinico es un agente activo adelgazante de gran presencia en la
alcachofa; el acido palmitico tiene gran presencia en las grasas y aceites
vegetales, el acido ftalico es el principal responsable de proveer de color y

aroma al vegetal.

Se obtuvo un metabolito secundario de mayor presencia en los extractos,
llamandose neofitadieno, el cual es un antiinflamatorio, obtenido de la familia
de las solanaceas. Dicho acido forma parte de los terpenos y es un gran
trazador del procedimiento de lixiviacion, ya que tiene propiedades especificas
gue determinan la calidad del procedimiento del mismo; dicho acido también es
una sustancia activa de gran presencia en las bellotas; el acido carboxilico
solamente se encuentra en la maceracion con metanol por lo tanto es el

metabolito de menor presencia en los extractos.
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Como complemento del estudio de caracterizacion de la parte foliar de
huiz (Solanum lanceolatum CAV.) se llevo a cabo un estudio histolégico; este se
pueden observar en la figura 22, ya que utilizando el reactivo Dragendorf, se

tind de color marroén, indicando la presencia de alcaloides de tropano.
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CONCLUSIONES

Fue posible realizar la extraccion de fraccion lipidica hexanica y
metandlica con exclusion de alcaloides de las hojas de huiz (Solanum
lanceolatum CAV.)

El rendimiento de fraccion lipidica hexanica en las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), fue menor en comparacion con la fraccion
lipidica metandlica en un 52%, lograndose la identificacion de metabolitos
secundarios como neofitadieno, acido ftélico, éster metilico de éacido

palmitico y linoléico.

El monitoreo durante el proceso de extracciébn demostré que la mayor
extraccion de fraccidon lipidica correspondiente al 12.7%, se logré

utilizando el método de extraccién soxhlet y metanol como solvente.

Existe diferencia significativa en el porcentaje de rendimiento de
extraccion en funcion de los solventes utilizados, siendo el de polaridad
mayor (metanol) el que presenta resultados mas satisfactorios con un

12,7% de extracto obtenido.

El método de extraccion sdlido — liquido permite resultados satisfactorios
con ambos solventes para la separacion de metabolitos afines al solvente
respectivo (7,5% maximo, utilizando hexano y un 12,7% maximo,

utilizando metanol).
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10.

11.

12.

No se detect6 presencia de alcaloides en los extractos, debido a la baja
alcalinidad que determind la adicion amoniacal.

El estudio histolégico del segmento foliar por tincion vacuolar detecto la
presencia de alcaloides de tropano presentes en las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.).

La presencia de taninos en el extracto de fraccién lipidica es debido a un

falso positivo, ya que estos forman parte de la familia de las cumarinas.

Las antraquinonas, cumarinas y saponinas se encuentran presentes en

todos los extractos.

No se determind la presencia de aceites esenciales ni alcaloides por
andlisis de cromatografia acoplada a espectrometria de masas
(CGC/MS/DS).

Los valores negativos de la curtosis, permiten establecer que la mayoria
de los datos tienen a ubicarse en valores menores a la media de los
datos obtenidos experimentalmente.

El coeficiente de variacion demuestra que no hay mayor variabilidad en
los datos obtenidos en la préactica experimental de la extraccion de
fraccion lipidica y de alcaloides totales en las hojas del huiz (Solanum

lanceolatum CAV.).
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RECOMENDACIONES

Tener precaucion al momento de recolectar la materia prima, ya que la
hoja de huiz (Solanum lanceolatum CAV.) posee un sistema de

proteccion espinoso.

Asegurarse que el equipo que se va a utlizar pueda trabajar con
temperaturas menores a 40°C; de lo contrario existe una gran
probabilidad de eliminar la presencia de alcaloides en la muestra por

degradacion térmica.

Verificar que los solventes que se utilicen para realizar la extraccion no
sean reciclados, ya que esto afecta la idealidad de la densidad de los

extractos.
Realizar una investigacion mas extensa acerca del neofitadieno presente
en las hojas de huiz para la alimentacion del cerdo, que se utiliza en la

elaboracion del jamén ibérico.

Elaborar pruebas para tratamientos adelgazantes debido a la presencia

de acido quinico en las hojas de huiz.

Aplicar una dosis mayor de alcalinidad a la recomendada, para ayudar a

la obtencion de alcaloides totales en las hojas del huiz.
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APENDICES

Apéndice 1. Horno contenido con las hojas del huiz (Solanum

lanceolatum CAV.)

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 2. Extraccion soxhlet de las hojas del huiz (Solanum

lanceolatum CAV), utilizando hexano como solvente

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 3. Extraccion soxhlet de las hojas del huiz (Solanum

lanceolatum CAV), utilizando metanol como solvente

Fuente: Laboratorio de Investigacién de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 4. Extraccion por maceracién dinamica de las hojas del huiz

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.

Apéndice 5. Extraccion por maceracion dinamica de las hojas del huiz

(Solanum lanceolatum CAV), utilizando hexano como solvente

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 6. Rotavaporador con el extracto de las hojas del huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente

Fuente: Laboratorio de Investigacion de Extractos Vegetales, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Apéndice 7. Muestra de calculo
. Densidad

p=—-=E [Ecuacion 1]

Donde:

o = Densidad (g/mL)
m_ = Masa total de extracto y picnémetro (g)
m,, = Masa del picnometro (g)

v = Volumen de extracto (mL)

Para la primera corrida de densidad para extracto obtenido por

soxhlet, utilizando hexano como solvente, se obtuvo:

39599 — 3.1993
B 1.1300

P = 06731 g/mL

De la misma manera se determinaron los demas valores de densidad.
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Solidos solubles totales

SST=1—- (%) [Ecuacion 2]

Donde:

SST= Sdlidos solubles totales (g)
uH = Porcentaje de humedad (%)

Para la primera corrida de materia fresca con el método de

maceracion dindmica utilizado agua como solvente:

93
S55T=1-— (—) =0.019 g.
100

Siguiendo el mismo procedimiento, se calcularon los datos de las

tablas.

Porcentaje de recuperacion

(mg—myp )

UpRec = * 10090 [Ecuacion 3]

i
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Donde:

%Rec = Porcentaje de recuperacion (%)
m_ = Peso del extracto (g)
m, = Peso del balén (g)

m; = Masa de materia prima (g)

Para la primera corrida obtenida con el método de extraccion soxhlet

utilizando Hexano como solvente:

. (171.83 — 169.89) L00% = 67244
ec = % = 6.
’ 28.85 ’

Siguiendo el mismo procedimiento, se calcularon los demas valores de

rendimiento porcentual.
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Apéndice 8. Datos calculados para obtencion de sélidos totales y
densidad de la extraccion solido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) 9) 9) (g/mL)
SOXHLET 0 98,03 3,9586 0,0197 0,6548
HEXANO 1 98,1 3,9599 0,019 0,6731
CORRIDA 2 99,35 3,9565 0,0065 0,6701
1 3 99,7 3,9499 0,003 0,6642

4 99,72 3,9536 0,0028 0,6675

5 99,64 3,954 0,0036 0,6679

6 99,75 3,9539 0,0025 0,6678

7 99,88 3,95387 0,0012 0,6678

8 99,87 3,9532 0,0013 0,6672

9 99,88 3,9529 0,0012 0,6669

10 99,99 3,9526 0,0001 0,6666

11 100 3,9525 0 0,6665

12 100 3,953 0 0,6670

13 100 3,956 0 0,6696

14 100 3,9561 0 0,6697

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 9. Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y
densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) (9) (9) (g/mL)
SOXHLET 0 98,13 3,9586 0,0187 0,6548
HEXANO 1 100 3,9591 0 0,6724
CORRIDA 2 98 3,9564 0,02 0,6700
2 3 100 3,9493 0 0,6637

4 98 3,9495 0,02 0,6639

5 99,25 3,9695 0,0075 0,6649

6 100 3,9695 0 0,6649

7 99,52 3,9696 0,0048 0,6649

8 99,69 3,9691 0,0031 0,6645

9 99,52 3,9695 0,0048 0,6649

10 100 3,9624 0 0,6582

11 100 3,9626 0 0,6584

12 99,68 3,9621 0,0032 0,6579

13 100 3,9632 0 0,6590

14 100 3,9632 0 0,6590

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 10. Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y
densidad de la extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) 9) 9) (g/mL)
SOXHLET 0 100 3,9586 0,02 0,6548
HEXANO 1 98,15 3,9625 0,0185 0,6583
CORRIDA 2 100 3,957 0 0,6531
3 3 99,84 3,9518 0,0016 0,6483

4 99,84 3,9548 0,0016 0,6511

5 100 3,9545 0 0,6508

6 99,52 3,9542 0,0048 0,6505

7 100 3,9538 0 0,6501

8 100 3,953 0 0,6494

9 100 3,9523 0,0086 0,6487

10 100 3,9523 0 0,6487

11 100 3,9536 0 0,6500

12 100 3,9536 0 0,6500

13 100 3,9588 0 0,6548

14 100 3,9586 0 0,6546

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Datos calculados para obtencion de sélidos totales
y densidad de la extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las

hojas de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) (9) (9) (g/mL)
SOXHLET 0 100 3,9586 0 0,6548
HEXANO 1 99,87 3,9547 0,0013 0,6576
CORRIDA 2 100 3,9585 0 0,6545
4 3 100 3,9563 0 0,6525

4 99,88 3,9571 0,0012 0,6532

5 100 3,9567 0 0,6529

6 100 3,9547 0 0,6510

7 100 3,9544 0 0,6507

8 100 3,9542 0 0,6505

9 100 3,9544 0 0,6507

10 99,99 3,956 0,0001 0,6522

11 100 3,9555 0 0,6517

12 100 3,957 0 0,6531

13 100 3,957 0 0,6531

14 99,87 3,957 0,0013 0,6531

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 12. Datos calculados para obtencion de solidos totales y
densidad de la extraccion solido-liquido y liquido-liquido de las hojas

del Huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) 9) 9) (g./mL)
SOXHLET 0 98,54 3,9586 0,0146 0,6548
HEXANO 1 100 3,9517 0 0,6654
CORRIDA 2 100 3,9563 0 0,6525
5 3 99,06 3,9566 0,0094 0,6528

4 100 3,9564 0 0,6526

5 99,68 3,9544 0,0032 0,6507

6 100 3,9532 0 0,6496

7 100 3,9512 0 0,6477

8 100 3,9533 0 0,6497

9 100 3,9537 0 0,6500

10 100 3,9558 0 0,6520

11 100 3,9542 0 0,6505

12 100 3,955 0 0,6513

13 100 3,9555 0 0,6517

14 100 3,9556 0 0,6518

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 13. Gréafica de la densidad vrs. ciclos dela extraccién
solido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente
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Fuente: elaboracidn propia, con base en la muestra de calculo.
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Apéndice 14.

extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz

Gréfica de la sélidos solubles totales vrs. ciclos de la

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente

SOLIDOS TOTALES (%)
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Apéndice 15. Datos calculados para obtencion de solidos totales y
densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

del huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) (9) (9) (g/mL)
SOXHLET 0 94,68 4,1321 0,0532 0,8421
METANOL 1 97,26 4,1582 0,0274 0,8417
CORRIDA 2 92,93 4,1425 0,0707 0,8270
1 3 94,92 4,1251 0,0508 0,8107

4 96,12 4,1185 0,0388 0,8045

5 9,50 4,1093 0,025 0,7959

6 98,72 4,0962 0,0128 0,7836

7 99,49 4,099 0,0051 0,7862

8 99,35 4,0975 0,0065 0,7848

9 99,62 4,0932 0,0038 0,7808

10 99,24 4,0978 0,0076 0,7851

11 99,62 4,0965 0,0038 0,7839

12 99,87 4,093 0,0013 0,7806

13 99,87 4,1007 0,0013 0,7878

14 100 4,1006 0 0,7877

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 16. Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y
densidad de la extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) 9) 9) (g/mL)
SOXHLET 0 91,23 4,1321 0,0877 0,7918
METANOL 1 93,79 4,1607 0,0621 0,8214
CORRIDA 2 92,48 4,1463 0,0752 0,7921
2 3 95,41 4,1485 0,0459 0,8326

4 96,99 4,1093 0,0301 0,7959

5 98,62 4,1058 0,0138 0,7926

6 99,5 4,1002 0,005 0,7873

7 99,37 4,1003 0,0063 0,7874

8 99,88 4,1013 0,0012 0,7884

9 99,5 4,0993 0,005 0,7865

10 99.00 4,1068 0,01 0,7935

11 99,68 4,0993 0,0032 0,7865

12 99,87 4,0093 0,0013 0,7632

13 99,88 4,0993 0,0012 0,7865

14 99,87 4,0993 0,0013 0,7865

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 17. Datos calculados para obtencion de solidos totales y
densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) (9) (9) (g/mL)
SOXHLET 0 96,14 4,1321 0,0386 0,7918
METANOL 1 96,39 4,1315 0,0361 0,8167
CORRIDA 2 95,8 4,1283 0,042 0,8137
3 3 96,89 4,1247 0,0311 0,8103

4 98,29 4,1117 0,0171 0,7981

5 98,1 4,111 0,019 0,7975

6 98,7 4,1006 0,0130 0,7877

7 99,38 4,1 0,0062 0,7872

8 99,62 4,1114 0,0038 0,7978

9 100 4,1117 0 0,7981

10 99,87 4,099 0,0013 0,7862

11 99,88 4,099 0,0012 0,7862

12 99,87 4,099 0,0013 0.7862

13 99,99 4,0996 0,0001 0.7868

14 99,99 4,0996 0,0001 0.7868

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 18. Datos calculados para obtencion de solidos totales y
densidad de la extraccion solido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) 9) 9) (g/mL)
SOXHLET 0 91,35 4,1321 0,0865 0,8172
METANOL 1 96,54 4,156 0,0346 0,8396
CORRIDA 2 92,34 4,139 0,0766 0,8237
4 3 94,6 4,128 0,054 0,8134

4 96,1 4,119 0,039 0,8050

5 96,9 4,109 0,031 0,7956

6 97,55 4,0959 0,0245 0,7833

7 99,1 4,098 0,009 0,7853

8 99,31 4,0969 0,0069 0,7843

9 99,5 4,093 0,005 0,7806

10 99,2 4,0976 0,008 0,7849

11 99,62 4,0966 0,0038 0,7840

12 99,88 4,0929 0,0012 0,7805

13 99,88 4,1001 0,0012 0,7873

14 100 4,1001 0 0,7873

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 19. Datos calculados para obtencion de solidos totales y
densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO |CICLO (%) (9) (9) (g/mL)
SOXHLET 0 95,37 4,1321 0,0463 0,7918
METANOL 1 95,99 4,1211 0,0401 0,8069
CORRIDA 2 95,46 4,127 0,0454 0,8125
5 3 96,8 4,1245 0,032 0,8101

4 98,3 4,1115 0,017 0,7979

5 97,9 4,1012 0,0210 0,7883

6 98,79 4,1007 0,0121 0,7878

7 99,3 4,1001 0,0070 0,7873

8 99,5 4,0991 0,0050 0,7863

9 99,88 4,0982 0,0012 0,7855

10 99,88 4,0991 0,0012 0,7863

11 99,87 4,0992 0,0013 0,7864

12 99,87 4,0991 0,0013 0,7863

13 99,95 4,0993 0,0005 0,7865

14 99,95 4,0993 0,0005 0,7865

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 20. Grafica de la densidad vs. ciclos de la extraccion sélido-
liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz (Solanum lanceolatum

CAV.), utilizando metanol como solvente
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Fuente: elaboracion propia, con en la muestra de célculo.
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Apéndice 21. Gréafica de los solidos solubles totales vs. ciclos dela
extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como solvente
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Fuente: elaboracion propia, con base en la muestra de calculo.
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Apéndice 22.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccion solido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO |HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (9) (g/mL)
MACERACION 0 98,43 4,1009 0,0157 0,6548
HEXANO 10 99,27 4,0910 0,0073 0,7787
CORRIDA 20 99,28 4,0942 0,0072 0,7817
1 30 99,16 4,0902 0,0084 0,7780

40 99,15 4,091 0,0085 0,7787

50 99,16 4,0942 0,0084 0,7817

60 99,14 4,0933 0,0086 0,7809

70 99,2 4,0931 0,008 0,7807

80 99,16 4,0926 0,0084 0,7802

90 99,22 4,0924 0,0078 0,7800

100 99,3 4,095 0,007 0,7825

110 99,2 4,0945 0,008 0,7820

120 99,1 4,0982 0,009 0,7855

130 99,3 4,0962 0,007 0,7836

140 99,3 4,0962 0,007 0,7836

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 23.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccidn sélido-liquido y liquido-liquido de las

hojas de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD
EXTRACTO (min.) (%) (9) (@) (g/mL)
MACERACION 0 98,97 4,0963 0,0103 0,6540
HEXANO 10 99,25 4,0879 0,0075 0,7758
CORRIDA 20 99,3 4,0921 0,007 0,7798
2 30 99,25 4,0901 0,0075 0,7779
40 99,4 4,0898 0,006 0,7776
50 99,32 4,0904 0,0068 0,7782
60 99,38 4,0921 0,0062 0,7798
70 99,21 4,0941 0,0079 0,7816
80 99,27 4,0937 0,0073 0,7813
90 99,34 4,0914 0,0066 0,7791
100 99,29 4,0924 0,0071 0,7800
110 99,3 4,0896 0,007 0,7774
120 99,15 4,0927 0,0085 0,7803
130 99,15 4,0915 0,0085 0,7792
140 99,16 4,0999 0,0084 0,7871

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 24.

Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y

densidad de la extraccion sélido-liquido y liqguido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD |PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD
EXTRACTO (min.) (%) (9) (9) (g/mL)
MACERACION 0 99,23 4,1101 0,0077 0,6541
HEXANO 10 99,39 4,1025 0,0061 0,7895
CORRIDA 20 99,32 4,1025 0,0068 0,7895
3 30 99,32 4,1015 0,0068 0,7886
40 99,4 4,1024 0,006 0,7894
50 99,13 4,1034 0,0087 0,7903
60 99,32 4,1011 0,0068 0,7882
70 99,32 4,1029 0,0068 0,7899
80 99,38 4,103 0,0062 0,7900
90 99,45 4,1036 0,0055 0,7905
100 99,27 4,1037 0,0073 0,7906
110 99,23 4,1057 0,0077 0,7925
120 99,22 4,1045 0,0078 0,7914
130 99,22 4,1056 0,0078 0,7924
140 99,22 4,1054 0,0078 0,7922

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 25.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccion solido-liquido y liquido-liquido de las hojas

del huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (@) (g/mL)
MACERACION 0 98,76 4,1119 0,0124 0,6541
HEXANO 10 99,37 4,1101 0,0063 0,7966
CORRIDA 20 99,3 4,1132 0,0070 0,7995
4 30 99,32 4,1097 0,0068 0,7963

40 99,45 4,1084 0,0055 0,7950

50 99,4 4,1109 0,006 0,7974

60 99,43 4,1088 0,0057 0,7954

70 99,28 4,1117 0,0072 0,7981

80 99,3 4,1118 0,007 0,7982

90 99,33 4,1108 0,0067 0,7973

100 99,27 4,1100 0,0073 0,7965

110 99,26 4,1118 0,0074 0,7982

120 99,21 4,1118 0,0079 0,7982

130 99,3 4,1119 0,007 0,7983

140 99,2 4,1118 0,008 0,7982

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 26.

Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y

densidad de la extraccion sélido-liquido y liguido-liquido de las hojas

del Huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (9) (g/mL)
MACERACION 0 98,65 4,1126 0,0135 0,6541
HEXANO 10 99,45 4,1121 0,0055 0,7985
CORRIDA 20 99,35 4,108 0,0065 0,7947
5 30 99,43 4,113 0,0057 0,7993

40 99,39 4,1139 0,0061 0,8002

50 99,36 4,1173 0,0064 0,8034

60 99,41 4,1167 0,0059 0,8028

70 99,32 4,1187 0,0068 0,8047

80 99,34 4,1180 0,0066 0,8040

90 99,21 4,1205 0,0079 0,8064

100 99,16 4,1137 0,0084 0,8000

110 99,19 4,1171 0,0081 0,8032

120 99,20 4,1087 0,0080 0,7953

130 99,16 4,117 0,0084 0,8031

140 99,18 4,1179 0,0082 0,8039

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 27.

Gréfica de la densidad vrs. tiempo de la extraccion

solido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente
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Fuente: elaboracion propia, con base en muestra de calculo.
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Apéndice 28.

Gréafica de los so6lidos solubles totales vs. tiempo de la

extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz

(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando hexano como solvente
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Fuente: elaboracidn propia, con base en datos calculados.
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Apéndice 29.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (@) (g/mL)
MACERACION 0 98,87 4,1101 0,0113 0,7918
METANOL 10 99,63 4,1106 0,0037 0,7971
CORRIDA 20 99,00 4,1057 0,01 0,7925
1 30 99,25 4,1038 0,0075 0,7907

40 99,37 4,1012 0,0063 0,7883

50 99,25 4,1057 0,0075 0,7895

60 99,12 4,1051 0,0088 0,7895

70 99,37 4,1015 0,0063 0,7886

80 99,25 4,1030 0,0075 0,7900

90 99,11 4,0991 0,0089 0,7901

100 99,36 4,103 0,0064 0,7900

110 99,37 4,1037 0,0063 0,7906

120 99,12 4,1042 0,0088 0,7911

130 99,25 4,1057 0,0075 0,7865

140 99,25 4,1057 0,0075 0,7894

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 30.

Datos calculados para obtencion de sdlidos totales y

densidad de la extraccion sélido-liquido y liqguido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (9) (g/mL)
MACERACION 0 96,54 4,117 0,0346 0,7918
METANOL 10 97,79 4,1179 0,0221 0,8039
CORRIDA 20 97,64 4,1126 0,0236 0,7990
2 30 97,51 4,1143 0,0249 0,8006

40 97,66 4,1148 0,0234 0,8010

50 97,57 4,1157 0,0243 0,8019

60 97,51 4,1143 0,0249 0,8006

70 97,52 4,1138 0,0248 0,8001

80 97,53 4,1137 0,0247 0,8000

90 97,5 4,1137 0,025 0,8000

100 97,5 4,1126 0,025 0,7990

110 97,52 4,1132 0,0248 0,7995

120 97,54 4,1143 0,0246 0,8006

130 97,44 4,116 0,0256 0,8022

140 97,38 4,1162 0,0262 0,8023

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 31.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (@) (g/mL)
MACERACION 0 98,78 4,1107 0,0122 0,7918
METANOL 10 99,6 4,1052 0,004 0,7918
CORRIDA 20 99,58 4,1052 0,0042 0,7816
3 30 99,21 4,105 0,0079 0,7918

40 99,4 4,1051 0,006 0,7919

50 99,54 4,1052 0,0046 0,7920

60 99,6 4,105 0,004 0,7918

70 99,54 4,1051 0,0046 0,7919

80 99,45 4,1049 0,0055 0,7918

90 99,50 4,1051 0,005 0,7919

100 99,42 4,1052 0,0058 0,7920

110 99,39 4,1052 0,0061 0,7920

120 99,4 4,1049 0,006 0,7918

130 99,38 4,105 0,0062 0,7918

140 99,36 4,1054 0,0064 0,7922

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 32.

Datos calculados para obtencion de sélidos totales y

densidad de la extraccion sélido-liquido y liqguido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (9) (g/mL)
MACERACION 0 98,01 4,1164 0,0199 0,7918
METANOL 10 97,9 4,1169 0,021 0,8030
CORRIDA 20 97,64 4,1126 0,0236 0,7990
4 30 97,6 4,1132 0,024 0,7995

40 97,61 4,1139 0,0239 0,8002

50 97,59 4,1137 0,0241 0,8000

60 97,55 4,1141 0,0245 0,8004

70 97,51 4,1139 0,0249 0,8002

80 97,52 4,1136 0,0248 0,7999

90 97,49 4,1136 0,0251 0,7999

100 97,51 4,1141 0,0249 0,8004

110 97,53 4,1139 0,0247 0,8002

120 97,54 4,1143 0,0246 0,8006

130 97,56 4,1161 0,0244 0,8022

140 97,54 4,1159 0,0246 0,8021

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 33.

Datos calculados para obtencion de solidos totales y

densidad de la extraccién sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas

de huiz (Solanum lanceolatum CAV.), utilizando metanol como

solvente
SOLIDOS
TIEMPO | HUMEDAD | PICNOMETRO | TOTALES | DENSIDAD

EXTRACTO (min.) (%) (@) (9) (g/mL)
MACERACION 0 98,76 4,1111 0,0124 0,7918
METANOL 10 99,61 4,1058 0,0039 0,7934
CORRIDA 20 99,14 4,1058 0,0086 0,7930
5 30 99,3 4,1065 0,007 0,7932

40 99,37 4,1063 0,0063 0,7933

50 99,31 4,1065 0,0069 0,7933

60 99,14 4,1064 0,0086 0,7932

70 99,35 4,1065 0,0065 0,7933

80 99,22 4,1061 0,0078 0,7929

90 99,09 4,1058 0,0091 0,7931

100 99,34 4,1062 0,0066 0,7930

110 99,32 4,1064 0,0068 0,7932

120 99,11 4,1063 0,0089 0,7931

130 99,27 4,1064 0,0073 0,7932

140 99,25 4,1066 0,0075 0,7933

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 34. Gréficade la densidad vs. tiempo de la extraccion
solido-liquido y liquido-liqguido de las hojas de huiz (Solanum

lanceolatum CAV.), utilizando metanol como solvente
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Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 35. Gréfica de los solidos solubles totales vs. tiempo de la
extraccion sélido-liquido y liquido-liquido de las hojas de huiz
(Solanum lanceolatum CAV.), utilizando el método de extraccién por

maceracion dinamica utilizando metanol como solvente
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Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 36. Porcentaje de rendimiento de la fraccion lipidica obtenida
de las hojas de huiz (Solanum lanceolatum Cav.)
MASA
MASA BALON
MASA | MATERIA | MASA CON
DEDAL |VEGETAL |BALON |[EXTRAC. | RENDIMIENTO
CORRIDA (9.) (9.) (9.) (9.) (%)
SOXHLET 1 6,53 28,85 169,89 | 171,83 6,7244
HEXANO 2 653 | 27,78 | 170 | 172,26 | 8,1353
3 5,78 29,67 169,92 | 172,35 8,1900
4 5,87 33,24 169,92 | 171,98 6,1973
5 6,29 30,08 169,62 | 172,09 8,2114
PROMEDIO | 6,200 | 29,924 | 169,87 | 172,102 7,49173
MASA
MASA BALON
MASA | MATERIA | MASA CON
SOXHLET DEDAL | VEGETAL | BALON |[EXTRAC. | RENDIMIENTO
METANOL | cORRIDA | (g)) 9) @) | (@) (%)
1 6,48 29,56 169,95 | 173,72 12,75372
2 5,89 30,96 169,95 | 173,97 12,9844
3 5,59 30,22 169,93 | 173,52 11,8795
4 5,79 29,45 169,91 173,6 12,5297
5 6,21 30,62 169,93 | 174,01 13,3246
PROMEDIO| 5,992 30,162 [169,934| 173,764 12,6944

Fuente: elaboracidon propia.
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Apéndice 37. Porcentaje de rendimiento de la fraccion lipidica obtenida
de las hojas de huiz (Solanum lanceolatum Cav.)
MASA MASA BALON
MATERIA MASA CON RENDIMIENTO
CORRIDA | VEGETAL (g.) | BALON (g.) | EXTRACTO (g.) (%)
1 28.85 169,95 169,89 171,23
MACERACION 2 27.78 169,96 169,9 170,47
HEXANO 3 29.67 169,94 169,96 171,36
4 33.24 169,97 169,58 170,98
5 30.08 169,93 169,62 171,09
PROMEDIO 29.924 169,79 171,026 4,1027
MASA MASA BALON
MATERIA MASA CON RENDIMIENTO
CORRIDA | VEGETAL (g.) | BALON (g.) | EXTRACTO (g.) (%)
1 29.56 169,95 173,51 12,0433
MACERACION 2 30.96 169,96 173,38 11,0465
METANOL 3 30.22 169,94 173,12 10,5228
4 29.45 169,97 173,76 12,8692
5 30.62 169,93 173,28 10,9405
PROMEDIO 30,162 169,95 173,41 11,4844

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 39. Diagrama de Ishikawa
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Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo 1. Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(CGC/MS/DS): obtencién de fraccién lipidica utilizando hexano como

solvente en el método de extraccion soxhlet

Abundance

TIC: 1135A.D
2400000 A 13.43

2200000 16.19
14a.47
2000000 A
1800000
1600000
1400000
1200000

1472
000000 -
1 14.<16 12

20 27

s |

600000 -

19. 53

132525 14 |
400000 1 101F1 T 1«? f’? 7%” ” “
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W e [Tt

T T T T
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Time--=

Information from data file:

File: C:\HPCHEM\1\DATA\1135A.D

Operator: mca

Date acquired: 25 Jul 12 12:28

Method File: RAFAEL

Sample name: 1135a

Vial number: 1

Search libraries: C:\DATABASE\WILEY275.L Minimum Quality: 0

Unknown spectrum: Apex

Integration events: Chemstation Integrator - autointl
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Continuacioén del anexo 1.

Pk# _RT __Area% Library/ID Ref#___ CAS# Qual

1 7.10 0.16 C:\\DATABASEWWILEY275.L
2-methyl-5,12-dithianaphtho[2,3-b] 163242 106161-11-9 43
5-Methylthio-7,8-dihydro-6H-benzoc 162576 128039-58-7 43
TRIMETHYLSILYL ESTER OF 3-METHYL-2 174609 000000-
00-0 38

2 7.41 0.25 C:\\DATABASE\WILEY275.L
2-Methyl-5-(4'-methylphenyl)sulfon 162302 113121-75-8 32
Cyclotetrasiloxane, octamethyl- (C 174361 000556-67-2 32
TRIMETHYLSILYL ESTER OF 3-METHYL-2 174609 000000-

00-0 32

3 7.97 0.87 C:\DATABASE\WILEY275.L
(2R,3S)-2-chloro-2,3-dibromobutano 171221 089294-82-6 35
Vinyldimethyl(acetoxymethyl)silane 43573 000000-00-0 22
Silane, trimethyl(1-methylethoxy)- 21942 001825-64-5 14

4 8.44 0.67 C:\DATABASE\WILEY275.L
Butanedinitrile (CAS) $$ Succinoni 2201 000110-61-2 43
1,2-Butadiene, 3-methyl- (CAS) $$ 1018 000598-25-4 43
2,4-PENTADIENEOIC ACID 5505 021651-12-7 43

5 8.75 0.66 C:\DATABASE\WILEY275.L
p-Dioxane, 2,5-dimethyl-3-methylen 19221 003984-21-2 53
Thiazole, 2-ethyl- (CAS) $$ 2-Ethy 11300 015679-09-1 22
2-Butenedioic acid (Z)-, dimethyl 30598 000624-48-6 12

6 8.88 0.65 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet 994 000627-21-4 43
2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet 993 000627-21-4 43
1,2-Butadiene, 3-methyl- (CAS) $$ 1018 000598-25-4 43
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Continuaciéon del anexo 1.

7 9.05 0.76 C:\\DATABASE\WILEY275.L
1,5-dideuterio-3-methylpentane $$ 3600 094605-04-6 27
2,5-OCTADIENE 9938 000000-00-0 18
5-methyl furfural 9682 000620-02-0 18

8 9.20 0.87 C:\DATABASE\WILEY275.L
4-Cyclopentene-1,3-diol, trans- (CAS 6511 000694-47-3 76
4-Cyclopentene-1,3-diol, cis- (CAS 6510 029783-26-4 38
3-Cyclohexycyclohexene Cyclohex 49560 001808-09-9 35

9 9.40 0.78 C:\DATABASE\WILEY275.L

1-cyclopropyl-2-pyrazoline 9720 080201-77-0 22
trans-2-Undecenal 53719 000000-00-0 16
TRANS-2-UNDECENAL 53566 053448-07-0 16

10 9.79 1.29 C:\DATABASEWILEY275.L
Benzeneacetonitrile, 2-cyano- (CAS 29758 003759-28-2 22)
2-Propanol, 1-(dibutylamino)- (CAS 71797 002109-64-0 18)
(+,-)-2-Hydroxy-1,5-dimethyl-6,8-d 43697 093912-86-8 15)

11 10.23 0.76 C:\DATABASE\WILEY275.L

Methyl-(endo-tricyclo[2.2.0.0(2,6) 9850 000000-00-0 90

Pyrazine, methoxy-, 1-oxide (CAS) 17435 032046-05-2 90

1H-Azonine, octahydro- (CAS) Az 18756 005661-71-2 90

12 10.63 1.48 C:\DATABASE\WILEY275.L

2-methyltricyclo[6.2.2.0(2,7)]dode 59459 000000-00-0 32

3(2H)-Pyridazinone,6-methyl- (CAS 9599 013327-27-0 30

Pentanedinitrile (CAS) Glutaron 4767 000544-13-8 27
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Continuacioén del anexo 1.

13 10.86 1.22 C:\DATABASEWILEY275.L
5-n-butyl-7-methyl-octa-3,4,7-trie 76636 102070-19-9 43
3,4-Heptadien-2-one, 3-cyclopentyl 76461 063922-50-9 25
Silanamine, N-ethyl-1,1,1-trimethy 92507 014629-66-4 25

14 11.19 2.72 C:\DATABASEWILEY275.L
Benzenemethanol, 4-(1-methylethyl) 35756 000536-60-7 50
3,4-Diethylphenol $$ Phenol, 3,4-d 3 6017 000875-85-4 50
4-Hydroxy-2-methylacetophenone 35517 000875-59-2 49

15 11.50 3.79 C:\\DATABASE\WILEY275.L

vinyl butyl sulfide 13377 000000-00-0 43
3-ethyl-1-thia-cyclopentane 13380 000000-00-0 43
Octanoic acid, 3-oxo-, methyl este 57021 022348-95-4 38

16 11.84 1.44 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-(2,4,6-Trimethylphenyl)buta-1,3- 57798 000000-00-0 83
Naphthalene, 1,2-dihydro-2,5,8-tri 57815 030316-23-5 50
methyl (E)-3-(diethylmethylsilyl)p 70620 088761-81-3 35

17 11.92 0.70 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-Deutero-4-phenylbut-1-ene-3-yne 19899 013633-26-6 47
2-Butenethioic acid, 3-(ethylthio) 88193 056196-50-0 35
4,5-Dimethylthiazole S-oxide 19976 000000-00-0 35

18 11.98 1.01 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-CYANO-4-METHYLPENTENOATE 27002 000000-00-0
3-chloro-2-methyl-1-penten-4-one 21736 081454-77-5 38
Methyl (E)-5-Bromo-4-methoxy-2-pen 106862 085858-53-3 2%
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Continuacion del anexo 1.

19 12.18 1.77 C\DATABASEWILEY275.L
2-(5-acetyl-2-furyl)-1,4-naphthoqu =~ 149724 099113-72-1 52
4(3H)-Quinazolinone, 6-hydroxy-2-m 149739 005060-51-5 35
2-Methyl-3-O-tolyl-6-hydroxy-4(3H) 149813 000000-00-0 35

20 12.42 2.14 C:\DATABASEWILEY275.L
3-METHYL-THIOPHENE-2-CARBOXAMIDE 28516
076655- 99- 7 53
1,3-Disilacyclopent-4-ene, 1,1,3,3 41765 005927-28-6 50
1,3-Disilacyclopent-4-ene, 1,1,3,3 41766 005927-28-6 50

21 12.55 5.03 C:\DATABASEWILEY275.L
Nonanoic acid (CAS) Nonoic acid 43827 000112-05-0 64
1,6-ANHYDRO-BETA-D-GLUCOPYRANOSE

(46650 000498-07-7
Hexanoic acid, 6-bromo- (CAS) 6 77467 004224-70-8 50

22 13.00 4.14 C:\DATABASEWILEY275.L
1H-Indene (CAS) $$ Inden Indene 13582 000095-13-6 15
Acetic acid, oxo(phenylamino)- 49764 000500-72-1 14
Disulfide, ethyl 2-methylpropyl (C 35069 040136-66-1 11

23 13.11 1.53 C:\DATABASE\WILEY275.L
4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 27
1-HYDROXY-4-METHYLBENZOTRIAZOLE
34480 026198-27-6 25
2,2'-BIS-(N-BUTYTHIO)-ETHYL ETHER 134661

oo 00-00-0_22
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Continuacioén del anexo 1.

24 13.22 1.45 C:\DATABASEWILEY275.L
4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 27
3,5-Xylyl isocyanide (CAS) 3,5- 21476 020600-56-0 22
3,5-Xylyl isocyanide (CAS) 3,5- 21475 020600-56-0 22

25 13.43 19.99 C:\DATABASE\WWILEY275.L
QUINIC ACID 75491 000000-00-0 38
1,2,3,5-tetramethylcyclohexane (1r 28437 019899-29-7 27
Hexanoic acid, 6-bromo-  (CAS) 6 77467 004224-70-8 27

26 13.78 1.50 C:\DATABASE\WILEY275.L

2-Hexyn-1-ol (CAS) 5779 000764-60-3 38

3-Penten-2-ol (CAS) 2-PENTEN-4- 3384 001569-50-2 35

Pentanedinitrile (CAS) Glutaron 4767 000544-13-8 35
27 13.85 2.93 C:\DATABASE\WILEY?275.L

Triallylmethylsilane 51383 000000-00-0 47

Thiophene, 2-ethyl- (CAS) 2-Eth 10563 000872-55-9 47
Thiophene, 2-ethyl- (CAS) 2-Eth 10564 000872-55-9 47

28 14.30 2.59 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Decanedioic acid (CAS) Sebacic 86432 000111-20-6 35
Nonanedioic acid (CAS) Emerox 1 72205 000123-99-9 27
.alpha.-D-Glucopyranoside, .beta.- 206572 000057-50-1 22

29 14.36 0.88 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Tetradecanoic acid (CAS) Myrist 114433 000544-63-8 45
3(2H)-Pyridazinone, 6-methyl- (CAS 9599 013327-27-0 38
3-dimethylamino-2-isopropyl-2-meth 27944 107267-45-8 38
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Continuacion del anexo 1.

30 14.47 5.36 C:\\DATABASE\WILEY275.L
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL,
160636 000000-00-0 98
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL,
160635 000000-00-0 91
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 81

31 14.61 1.67 C:\DATABASE\WILEY275.L
(E)-6,6-Dimethylcyclooct-4-en-1-on 38228 091531-49-6 74
m-Menth-6-ene, (R)-(+)- (CAS) 26771 013837-70-2 59
Cyclopropene, 1-butyl-2-ethyl- (CAS) 16958 050915-91-8 49

32 14.72 2.74 C:\DATABASE\WILEY?275.L
1-Hexadecyne (CAS) 108666 000629-74-3 64
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 58
3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen- 175369 102608-53-7 49

33 14.96 3.72 C:\DATABASE\WILEY275.L
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153622 000112-39-0 97
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153614 000112-39-0 95
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153624 000112-39-0 95

34 15.20 1.61 C:\\DATABASE\WILEY275.L
DECANOIC ACID $$ CAPRIC ACID 57498 000334-48-5 38
Hexadecanoic acid, 2-hydroxy-1,3-p 266700 000502-52-3 35
SILICONE POLYMER 275821 000000-00-0 35
35 15.34 2.42 C:\DATABASE\WILEY275.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dipr 134893 000131-16-8 87
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dibu 160080 000084-74-2 86
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dibu 160089 000084-74-2 78
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Continuacioén del anexo 1.

36 16.12 4.31 C:\DATABASE\WILEY275.L
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 172077 000301-00-8 96
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 1 72078 000301-00-8 94

ETHYL LINOLEOLATE 184551 44-35-4

37 16.19 6.71 C:\\DATABASE\WILEY275.L
3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen- 175369 102608-53-7 72
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL,

160635 000000-00-0 64
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 62

38 16.67 1.05 C:\\DATABASE\WILEY275.L
Hexacosane (CAS) $$ n-Hexacosane 220197 000630-01-3 50
Pentadecane (CAS) $$ n-Pentadecane 98301 000629-62-9 50
Pentadecane (CAS) $$ n-Pentadecane 98307 000629-62-9 50

39 17.44 0.57 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Eicosane (CAS) $$ n-Eicosane 163878 000112-95-8 91
Tridecane (CAS) $$ n-Tridecane $$ 69461 000629-50-5 78
N-EICOSANE 163902 000112-95-8 70

40 18.31 0.14 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Docosane (CAS) $$ n-Docosane $$ C2 186056 000629-97-0 52
Octadecane (CAS) $$ n-Octadecane $ 139441 000593-45-3 38
Octadecane (CAS) $$ n-Octadecane $ 139436 000593-45-3 38

41 19.35 0.49 C:\DATABASE\WILEY?275.L
1a,9b-dihydro-4-methyl-1H-phenanth 92618 111005-47-1 52
Heptadecane, 7-methyl- (CAS) $$ 7- 139423 020959-33-5 38
Eicosane (CAS) $$ n-Eicosane 163884 000112-95-8 35
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Continuacion del anexo 1.

42 19.53 1.59 C:\\DATABASE\WILEY275.L
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha., 108211 023178-88-3 5¢
.gamma.-cis-sesquicyclogeraniol $$ 108497 108287-11-2 53
.beta.-Bisabolene $$ Cyclohexene, 89166 000495-61-4 50

43 20.26 3.61 C:\\DATABASE\WILEY275.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, bis ( 230978 000117-81-7 87
1,2-Benzenedicarboxylic acid, bis ( 230979 000117-81-7 87
1,2-Benzenedicarboxylic acid, 3-ni 96361 000603-11-2 80

Wed Jul 25 13:19:34 2012

Fuente: archivo de la antigua escuela de ciencias quimicas y farmacia, zona 1.

135



Anexo 2. Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(CGC/MS/DS): obtencién de fraccién lipidica utilizando metanol como

solvente en el método de extraccién soxhlet

Abundance

TIC: 1135A.D
2400000 A 13.43

2200000 A 16.19
14.47
1800000 -
1600000
14400000
1200000 -

14.72
OO00000 12
a1 14.¢<16.12

20.27

|
600000 - 15.35

=

1255 14.o
10.8 =75 Anl %{H ﬂ 19.53
400000 .11 3z - 137
AT A3, 1494 =
~- 10.6.11.© 15.2C1 ¢ 17.43
200000 1 o - 10.=5 18. 19-36
7.

Time--=

Information from data file:

File: C:\HPCHEM\1\DATA\1135A.D

Operator: mca

Date acquired: 25 Jul 12 12:28

Method file: RAFAEL

Sample name: 1135 a

Misc info:

Vial number: 1

Search libraries: C:\DATABASE\WILEY275.L  Minimum Quality: O

Unknown spectrum: Apex

Integration events: Chemstation integrator - autointl.e
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Continuacion del anexo 2.

IPk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 7.10 0.16 C:\\DATABASE\WILEY275.L
2-methyl-5,12-dithianaphtho[2,3-b] 163242 106161-11-9 43
5-Methylthio-7,8-dihydro-6H-benzoc 162576 128039-58-7 43
TRIMETHYLSILYL ESTER OF 3-METHYL-2 174609 000000+
00-032

2 7.41 0.25 C:\\DATABASE\WILEY275.L
2-Methyl-5-(4'-methylphenyl)sulfon 162302 113121-75-8 32
Cyclotetrasiloxane, octamethyl- (C 174361 000556-67-2 32
TRIMETHYLSILYL ESTER OF 3-METHYL-2 174609 000000
00-032

3 7.97 0.87 C:\DATABASE\WILEY275.L
(2R,3S)-2-chloro-2,3-dibromobutano 171221 089294-82-6 35|
Vinyldimethyl(acetoxymethyl)silane 43573 000000-00-0 22
Silane, trimethyl(1-methylethoxy)- 21942 001825-64-5 14

4 8.44 0.67 C:\DATABASE\WILEY275.L
Butanedinitrile (CAS) $$ Succinoni 2201 000110-61-2 43
1,2-Butadiene, 3-methyl- (CAS) $$ 1018 000598-25-4 43
2,4-PENTADIENEOIC ACID 5505 021651-12-7 43

5 8.75 0.66 C:\DATABASE\WILEY275.L
p-Dioxane, 2,5-dimethyl-3-methylen 19221 003984-21-2 53|
Thiazole, 2-ethyl- (CAS) 2-Ethy 11300 015679-09-1 22
2-Butenedioic acid (Z)-, dimethyl 30598 000624-48-6 12

6 8.88 0.65 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet 994 000627-21-4 43
2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet =~ 993 000627-21-4 43
1,2-Butadiene, 3-methyl- (CAS) 1018 000598-25-4 43
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Continuacioén del anexo 2.

7 9.05 0.76 C:\DATABASE\WILEY275.L
1,5-dideuterio-3-methylpentane
2,5-OCTADIENE
5-methyl furfural

3600 094605-04-6 27
9938 000000-00-0 18
9682 000620-02-0 18

8 9.20 0.87 C:\\DATABASE\WILEY275.L
4-Cyclopentene-1,3-diol, trans-

4-Cyclopentene-1,3-diol, cis- (CAS)

(C 6511 000694-47-3 76

3-Cyclohexycyclohexene $$ Cyclohex 49560 001808-09-9 35

6510 029783-26-4 38|

9 9.40 0.78 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-cyclopropyl-2-pyrazoline
trans-2-Undecenal
TRANS-2-UNDECENAL

9720 080201-77-0 22
53719 000000-00-0 16
53566 053448-07-0 16

10 9.79 1.29 C:\DATABASE\WILEY275.L
Benzeneacetonitrile, 2-cyano- (CAS)
2-Propanol, 1-(dibutylamino)- (CAS)
(+,-)-2-Hydroxy-1,5-dimethyl-6,8-d

29758 003759-28-2 22
71797 002109-64-0 18]
43697 093912-86-8 15

11 10.23 0.76 C:\DATABASE\WILEY275.L
Methyl-(endo-tricyclo[2.2.0.0(2,6)
Pyrazine, methoxy-, 1-oxide (CAS)
1H-Azonine, octahydro- (CAS) $$ Az

9850 000000-00-0 9C
17435 032046-05-2 90
18756 005661-71-2 9C

12 10.63 1.48 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-methyltricyclo[6.2.2.0(2,7)]dode
3(2H)-Pyridazinone, 6-methyl- (CAS)
Pentanedinitrile (CAS) $$ Glutaron

59459 000000-00-0 32
9599 013327-27-0 30
4767 000544-13-8 27
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Continuacioén del anexo 2.

13 10.86 1.22 C:\DATABASE\WILEY275.L
5-n-butyl-7-methyl-octa-3,4,7-trie
3,4-Heptadien-2-one, 3-cyclopentyl
Silanamine, N-ethyl-1,1,1-trimethy

76636 102070-19-9 43
76461 063922-50-9 25
92507 014629-66-4 25

14 11.19 2.72 C:\DATABASEWILEY275.L
Benzenemethanol, 4-(1-methylethyl)
3,4-Diethylphenol $$ Phenol, 3,4-d
4-Hydroxy-2-methylacetophenone

35756 000536-60-7 50
36017 000875-85-4 50
35517 000875-59-2 49

15 11.50 3.79 C:\DATABASE\WILEY275.L
vinyl butyl sulfide
3-ethyl-1-thia-cyclopentane

16 11.84 1.44 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-(2,4,6-Trimethylphenyl)buta-1,3-
Naphthalene, 1,2-dihydro-2,5,8-tri
methyl (E)-3-(diethylmethylsilyl)p 7

Qctanoic acid. 3-o0x0-. methyl este 57021 022348-95-4 38

13377 000000-00-0 43
13380 000000-00-0 43

57798 000000-00-0 83
57815 030316-23-5 50
0620 088761-81-3 35

17 11.92 0.70 C:\DATABASEWILEY275.C
1-Deutero-4-phenylbut-1-ene-3-yne
2-Butenethioic acid, 3-(ethylthio)
4,5-Dimethylthiazole S-oxide

19899 013633-26-6 47
88193 056196-50-0 35
19976 000000-00-0 35

18 11.98 1.01 C:\\DATABASE\WILEY275.L

2-CYANO-4-METHYLPENTENOATE 27002 000000-00-0 42
3-chloro-2-methyl-1-penten-4-one $ 21736 081454-77-5 38
Methyl (E)-5-Bromo-4-methoxy-2-pen 106862 085858-53-3 25
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Continuacioén del anexo 2.

19 12.18 1.77 C:\DATABASEWILEY275.L
2-(5-acetyl-2-furyl)-1,4-naphthoqu 149724 099113-72-1 52
4(3H)-Quinazolinone, 6-hydroxy-2-m 149739 005060-51-5 35}
2-Methyl-3-O-tolyl-6-hydroxy-4(3H) 149813 000000-00-0 35

20 12.42 2.14 C:\DATABASEWILEY275.L
3-METHYL-THIOPHENE-2-CARBOXAMIDE 28516 07 99-7-33
1,3-Disilacyclopent-4-ene, 1,1,3,3 41765 005927-28-6 50
1,3-Disilacyclopent-4-ene, 1,1,3,3 41766 005927-28-6 50

21 12.55 5.03 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Nonanoic acid (CAS) $$ Nonoic acid 43827 000112-05-0 64
1,6-ANHYDRO-BETA-D-GLUCOPYRANOSE 46650 000498-

07-7-53

Hexanoic acid, 6-bromo- (CAS) 6 77467 004224-70-8 50
22 13.00 4.14 C:\DATABASEWILEY275.L

1H-Indene (CAS) $$ Inden Indene 13582 000095-13-6 15

Acetic acid, oxo(phenylamino)- 49764 000500-72-1 14

Disulfide, ethyl 2-methylpropyl C 35069 040136-66-1 11
23 13.11 1.53 C:\DATABASE\WILEY?275.L

4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 27

1-HYDROXY-4-METHYLBENZOTRIAZOLE $$ 34480 026198-

27-5-25

2,2'-BIS-(N-BUTYTHIO)-ETHYL ETHER 134661 000000-00-

0-22
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Continuacioén del anexo 2.

24 13.22 1.45 C:\DATABASE\WILEY275.L
4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 27
3,5-Xylyl isocyanide (CAS) 3,5- 21476 020600-56-0 22
3,5-Xylyl isocyanide (CAS) 3,5- 21475 020600-56-0 22
25 13.43 19.99 C:\DATABASE\WILEY275.L
QUINIC ACID 75491 000000-00-0 38
1,2,3,5-tetramethylcyclohexane  (1r 28437 019899-29-7 27
Hexanoic acid, 6-bromo- (CAS) 6 77467 004224-70-8 27
26 13.78 1.50 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-Hexyn-1-ol (CAS) 5779 000764-60-3 38
3-Penten-2-ol (CAS) $$ 2-PENTEN-4- 3384 001569-50-2 35
Pentanedinitrile (CAS) $$ Glutaron 4767 000544-13-8 35
27 13.85 2.93 C:\DATABASE\WILEY275.L
Triallylmethylsilane 51383 000000-00-0 47
Thiophene, 2-ethyl- (CAS) 2-Eth 10563 000872-55-9 47
Thiophene, 2-ethyl- (CAS) 2-Eth 10564 000872-55-9 47
28 14.30 2.59 C:\DATABASE\WILEY275.L
Decanedioic acid (CAS) Sebacic 86432 000111-20-6 35|
Nonanedioic acid (CAS) Emerox 1 72205 000123-99-9 27
.alpha.-D-Glucopyranoside, .beta.- 206572 000057-50-1 22
29 14.36 0.88 C:\DATABASE\WILEY275.L
Tetradecanoic acid (CAS) Myrist 114433 000544-63-8 45
3(2H)-Pyridazinone, 6-methyl- (CAS 9599 013327-27-0 38
3-dimethylamino-2-isopropyl-2- meth 27944 107267-45-8 38
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Continuacioén del anexo 2.

30 14.47 5.36 C:\DATABASEWILEY275.L
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL, 160636 000000-00-
098
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL, 160635 000000-00-
091
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 81

31 14.61 1.67 C:\DATABASE\WILEY275.L
(E)-6,6-Dimethylcyclooct-4-en-1-on 38228 091531-49-6 74
m-Menth-6-ene, (R)-(+)- (CAS) 26771 013837-70-2 59
Cyclopropene, 1-butyl-2-ethyl- (CAS) 16958 050915-91-8 49

32 14.72 2.74 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-Hexadecyne (CAS) 108666 000629-74-3 64
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 58
3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen- 175369 102608-53-7 4

33 14.96 3.72 C:\DATABASE\WILEY275.L
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153622 000112-39-0 97
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153614 000112-39-0 95|
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153624 000112-39-0 95

34 15.20 1.61 C:\\DATABASE\WILEY?275.L
DECANOIC ACID $$ CAPRIC ACID 57498 000334-48-5 38
Hexadecanoic acid, 2-hydroxy-1,3-p 266700 000502-52-3 35
SILICONE POLYMER 275821 000000-00-0 35

35 15.34 2.42 C:\\DATABASE\WILEY275.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dipr 134893 000131-16-8 87
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dibu 160080 000084-74-2 86
1,2-Benzenedicarboxylic acid, dibu 160089 000084-74-2 78
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Continuacioén del anexo 2.

36 16.12 4.31 C:\\DATABASE\WILEY275.L

9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 172077 000301-00-8 96
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 172078 000301-00-8 94
ETHYL LINOLEOLATE 184551 000544-35-4 86

37 16.19 6.71 C:\\DATABASE\WILEY?275.L
3,7,11,15-Tetramethyl-2-hexadecen- 175369 102608-53-7 72
NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL, 160635 000000-00-
064
2-Hexadecen-1-ol, 3,7,11,15-tetram 175359 000150-86-7 62

38 16.67 1.05 C:\\DATABASE\WILEY275.L
Hexacosane (CAS) $$ n-Hexacosane 220197 000630-01-3 50
Pentadecane (CAS) $$ n-Pentadecane 98301 000629-62-9 50
Pentadecane (CAS) $$ n-Pentadecane 98307 000629-62-9 50
39 17.44 0.57 C:\DATABASE\WILEY275.L

Eicosane (CAS) $$ n-Eicosane 163878 000112-95-8 91
Tridecane (CAS) $$ n-Tridecane 69461 000629-50-5 78
N-EICOSANE 163902 000112-95-8 70

40 18.31 0.14 C:\DATABASE\WILEY275.L
Docosane (CAS) n-Docosane $$ C2 186056 000629-97-0 52
Octadecane (CAS) n-Octadecane $ 139441 000593-45-3 38
Octadecane (CAS) n-Octadecane $ 139436 000593-45-3 38

41 19.35 0.49 C:\DATABASE\WILEY275.L
1a,9b-dihydro-4-methyl-1H-phenanth 92618 111005-47-1 52
Heptadecane, 7-methyl- (CAS) $$ 7- 139423 020959-33-5 38
Eicosane (CAS) $$ n-Eicosane 163884 000112-95-8 35
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Continuacioén del anexo 2.

42 19.53 1.59 C:\\DATABASE\WILEY275.L
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha., 108211 023178-88-3 59
.gamma.-cis-sesquicyclogeraniol $$ 108497 108287-11-2 53|

-Bi len lohexen 1 495-61-4

43 20.26 3.61 C:\\DATABASE\WILEY275.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, bis (230978 000117-81-7 8%
1,2-Benzenedicarboxylic acid, bis ( 230979 000117-81-7 87
1,2-Benzenedicarboxylic acid, 3-ni 96361 000603-11-2 80

Wed Jul 25 13:19:34 2012

Fuente: archivo de la antigua escuela de ciencias quimicas y farmacia, zona 1.
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Anexo 3. Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(CGC/MS/DS): obtencién de fraccién lipidica utilizando hexano como

solvente en el método de extraccidén por maceraciéon

Abundance

TIC: 1137AD
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Information from data file:

File: C:\HPCHEM\1\DATA\1137A.D

Operator:  mca

Date acquired: 25 Jul 12 13:09

Method file: RAFAEL

Sample name: 1137 a

Misc info:

Vial number: 1

Search libraries: C:\DATABASE\WILEY275.L  Minimum Quality: 0

Unknown spectrum: Apex

Integration events: Chemstation Integrator - autointl.e
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Continuacién del anexo 3.

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual

1 7.91 1.47 C:\\DATABASEWWILEY275.L
Ethanol, 2-(trimethylsilyl)-, acet 45163 016046-10-9 37
Silane, ethoxytrimethyl- (CAS) 14023 001825-62-3 35
1,1,2,2-Tetraethoxyethane 90812 000000-00-0 35

2 7.98 3.23 C:\\DATABASE\WILEY275.L
Silane, ethoxytrimethyl- (CAS) 14026 001825-62-3 27
2,2-Diethoxyacetophenone $$ Ethano 93513 006175-45-7 25
Silane, dimethyl[(methylsilyl)meth 13880 018148-13-5 18

3 8.34 0.92 C:\\DATABASE\WILEY275.L

2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet 994 000627-21-4 18
2-Pentyne (CAS) $$ Ethylmethylacet 993 000627-21-4 18

HEXA-2.4-DIYNE-1.6-DIOL 9637.000000-00-0 17
4 8.43 1.13 C:\DATABASE\WILEY275.L
3-Hexyn-1-ol (CAS) $$ 3-Hexynol 5781 001002-28-4 35
1,2-Butadiene, 3-methyl- (CAS) 1018 000598-25-4 30
4-Heptenal (CAS) 10676 062238-34-0 27
5 8.69 3.27 C:\DATABASE\WILEY275.L
2,5,5-Trimethylpyrazolidin-3-one 19022 056679-01-7 15
Thiazole, 2-ethyl- (CAS) $$ 2-Ethy 11300 015679-09-1 14
2-Fthvlaminoethanol $$ Fthanol 2- 4218 000110-73-6 11
6 9.00 1.48 C:\DATABASE\WILEY275.L
Naphthalene (CAS) $$ White tar 19918 000091-20-3 50
2-BUTENIC ACID, 2-METHYL-, ETHYL E 19118 055514-48-2
35

N,N'-Diisopropyl-1,2-bis(aminooxy) 60312 092670-17-2 32
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Continuaciéon del anexo 3.

7 9.17 1.39 C:\DATABASE\WILEY275.L

5-Hexenenitrile, 2-methyl- (CAS) 9502 030316-00-8 38
(2)-1,2-dimethylcyclohexanol  ci 19701 019879-11-9 38
3-Cyclopentene-1,2-diol, cis- (CAS) 6509 000694-29-1 35

8 9.39 0.99 C:\DATABASE\WILEY275.L

1-cyclopropyl-2-pyrazoline 9720 080201-77-0 38

7-Chloro-3-(4-methyl-1-piperazinyl 188208 059943-31-6 35

DIETHYLPROPYL-BORANE 10938 000000-00-0 35
9 9.56 1.43 C:\DATABASE\WILEY275.L

1,5-Hexadiene, 2-methyl- (CAS) 5225 004049-81-4 18

5-methyl furfural 9682 000620-02-0 18

2,3-Pentadiene (CAS) $$ 1,3-Dimeth 1017 000591-96-8 18

10 9.79 1.77 C:\DATABASEWILEY275.L
1-methyltriquinacen $$ Cyclopenta] 31604 097819-97-1 43
1-Phenyl-1,3-dimethyl-allene $$ Be 31553 052741-30-7 35
2,9a-Dihydro-1H-cyclopentacyclooct 31585 075437-30-8 35

11 10.20 1.72 C:\DATABASE\WILEY275.L
[1,2,3]Triazolo[1,5-a]pyrazine (CA 14679 051392-75-7 38
Ethanone, 1-(2-aminophenyl)- (CAS) 23663 000551-93-9 38
Ethanone, 1-(4-aminophenyl)- (CAS) 23669 000099-92-3 38

12 10.52 2.04 C:\DATABASE\WILEY275.L
2,3-DIHYDRO-BENZOFURAN 14904 000000-00-0 55
4-Pentyn-1-ol $$ 2-(.gamma.-hydrox 2827 005390-04-5 43

Benzaldehyde, 4-methyl- (CAS) $$ p 14840 000104-87-0 43
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Continuacioén del anexo 3.

13 10.63 1.06 C:\DATABASE\WILEY275.L
Benzaldehyde, 2-methyl- (CAS) $$ o 14832 000529-20-4 38
Benzofuran, 2,3-dihydro- (CAS) $$ 14886 000496-16-2 30
4,4 55-TETRADEUTERO-HEXAMETHYLENE 13387 000000t

00-027
14 10.87 1.49 C:\DATABASE\WILEY275.L
vitispirane 76616 000000-00-0 95

.alpha.-lonone $$ 3-Buten-2-one, 4 76509 000127-41-3 46
2(1H)-Naphthalenone, 3,4,4a,5,6,7- 76562 004668-61-5 42

15 11.06 0.91 C:\DATABASEWILEY275.L
.alpha.-L-Galactopyranoside, methy 61825 014687-15-1 59
BUTYL VINYL SULFIDE 13355 000000-00-0 43
.beta.-D-Glucopyranoside, methyl ( 77549 000709-50-2 42

16 11.16 2.82 C:\DATABASEWILEY275.L
4-vinyl-2-methoxy-phenol 35459 000000-00-0 95
3-methoxy acetophenone 35457 000000-00-0 58

4-Hydroxy-2-methylacetophenone $$ 35517 000875-59-2 49

17 11.49 4.52 C:\DATABASE\WILEY275.L
Pentanoic acid, 3-methyl-, methyl 20701 002177-78-8 27
Pentanoic acid, 3-methyl-, methyl 20702 002177-78-8 27
4-Heptenoic acid, methyl ester, (E 29338 054004-29-4 27

18 11.64 1.07 C:\DATABASE\WILEY275.L
Butanoic acid, 3-oxo-, propyl este 30782 001779-60-8 35
vinyl butyl sulfide 13377 000000-00-0 27
BUTYL VINYL SULFIDE 13355 000000-00-0 22
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Continuaciéon del anexo 3.

19 11.83 1.59 C:\DATABASE\WILEY275.L
1-(2,4,6-Trimethylphenyl)buta-1,3- 57798 000000-00-0 90
Quinoline, 3-ethyl- (CAS) $$ 3-Eth 43250 001873-54-7 55
Naphthalene, 1,2-dihydro-4,6,8-tri 57824 053156-12-0 50

20 11.92 2.51 C:\DATABASEWILEY275.L
Pentanedioic acid, 3-methyl-, dibu 142405 056051-60-6 38
1,3-Disilacyclobutane, 1,1,3,3-tet 30696 001627-98-1 37
1,3-Disilacyclobutane, 1,1,3,3-tet 30695 001627-98-1 37

21 12.17 1.54 C:\DATABASE\WILEY275.L
2-(5-acetyl-2-furyl)-1,4-naphthoqu 149724 099113-72-1 90
3-Cyano-5,6-dihydro-2-methyl-4-(me 149826 130445-67-9 90
3,4,8-trimethyl-9-oxy-1-trimethyls 149706 121944-74-9 90

22 12.36 1.35 C:\DATABASE\WILEY275.L
L-Ascorbic acid (CAS) $$ Ascorbic 60072 000050-81-7 38
O-Ethylbenzonitrile 21541 034136-59-9 25
2H-Thiopyran, tetrahydro-4-methyl- 13370 005161-17-1 22

23 12.41 0.72 C:\DATABASE\WILEY275.L
2,4,4-trimethyl-2,4-disila-5-hexyn 41768 105517-98-4 64
Thieno(3,2-d)isothiazole $$ Thieno 28487 003773-71-5 50

OXACYCLOPENT-3-EN-2-ON-5-CARBONIC 127343 000000

24 12.54 6.39 C:\DATABASE\WILEY275.L
1,6-ANHYDRO-BETA-D-GLUCOPYRANOSE
46650 000498-07-7 59
Benzonitrile, 4-(2-methyl-1,3-oxat 90038 000000-00-0 50
Hexanoic acid, 6-bromo- (CAS) 6 77467 004224-70-8 50
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Continuacioén del anexo 3.

25 12.97 4.19 C:\DATABASEWILEY275.L
1-fluoro-1-(4-methoxyphenyl)-2-met 64567 052571-00-3 80
2,6-Dimethyl-3-(methoxymethyl)-p-b 64343 040113-58-4 59

4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 25
26 13.09 1.33 C:\DATABASE\WILEY275.L
4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 22

N-Methylphenylethanolamine, di-TMS 174021 000000-00-0 22
Pentadecanoic acid, 3-oxo-, methyl 153446 054889-72-4 14

27 13.21 1.77 C:\DATABASE\WILEY?275.L

4-Cyclopropylmethylbenzonitrile 43316 000000-00-0 27

p-Ethylbenzonitrile $$ 4-Ethylbenz 21470 025309-65-3 25

O-Ethylbenzonitrile 21540 034136-59-9 25
28 13.44 26.59 C:\DATABASE\WILEY?275.L

QUINIC ACID 75491 000000-00-0 38

Ethanone, 1-cyclopentyl- (CAS) 10721 006004-60-0 27

Hexanoic acid, 6-bromo- (CAS) 6 77467 004224-70-8 27

29 14.21 1.96 C:\DATABASEWILEY275.L
QUINIC ACID 75491 000000-00-0 38
BUTYL VINYL SULFIDE 13355 000000-00-0 30
TRANS-4-METHYL-6,8-DIOXA-3-THIABIC 32121 069697-51

30 14.35 0.50 C:\DATABASEWILEY275.L

vinyl butyl sulfide 13377 000000-00-0 38
9-Octadecenoic acid (Z)- (CAS) 163699 000112-80-1 35
Trisilane (CAS) $$ Trisilicane $$ 4621 007783-26-8 18
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Continuaciéon del anexo 3.

31 14.46 2.28 C:\DATABASE\WILEY275.L

NEOPHYTADIENE $$ 2,6,10-TRIMETHYL, 160635 000000-00-

098
(-)-TRANS PINANE $$ Bicyclo[3.1.1]

cis-11-Hexadecen-1-yl acetate

26820 000473-55-2 60
163745 000000-00-0 53

32 14.62 0.79 C:\DATABASE\WILEY?275.L
(-)-TRANS PINANE $$ Bicyclo[3.1.1]
(-)-TRANS PINANE $$ Bicyclo[3.1.1]
(+-)-4(R)-(methylamino)-3(S),6(S)-

26821 000473-55-2 46
26820 000473-55-2 38
27240 116809-26-8 25

33 14.73 1.13 C:\\DATABASE\WILEY275.L
Camphor $3$ Bicyclo[2.2.1]heptan-2-
Tetradecanal (CAS) $$ Myristaldehy
2,4-Hexadienal, (E,E)- (CAS) So

38378 000076-22-2 52
98176 000124-25-4 47
5100 004488-48-6 43

34 14.87 1.14 C:\DATABASE\WILEY275.L
Cyclohexane, 1,5-diethenyl-3-methy
BENZYL ALCOHOL
3-Tetradecen-5-yne, (Z)- (CAS)

47634 074742-35-1 38
9181 000100-51-6 30
76728 074663-68-6 30

35 14.96 2.69 C:\DATABASE\WILEY275.L
Hexadecanoic acid, methyl ester (C
Hexadecanoic acid, methyl ester (C

Hexadecanoic acid, methyl ester (C

153624 000112-39-0 97
153619 000112-39-0 96
153613 000112-39-0 96

36 15.19 0.72 C:\DATABASE\WILEY?275.L
DECANOIC ACID $$ CAPRIC ACID
Hexadecanoic acid (CAS) $$ Palmiti
2-Acetyl-2-thiazoline

57498 000334-48-5 38
141012 000057-10-3 25
19977 000000-00-0 25

151




Continuacioén del anexo 3.

37 16.06 1.23 C:\\DATABASE\WILEY275.L
8,11-Octadecadienoic acid, methyl 173619 056599-58-7 95
9,12-Octadecadienoic acid, methyl 173622 002566-97-4 95
9,12-Octadecadienoic acid (Z,7)-, 173648 000112-63-0 95

38 16.12 1.69 C:\\DATABASE\WILEY275.L
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 172083 007361-80-0 95
7,10,13-Hexadecatrienoic acid, met 148203 056554-30-4 93
9,12,15-Octadecatrienoic acid, met 172077 000301-00-8 91

39 16.19 3.91 C:\DATABASE\WILEY?275.L
Cyclohexanol, 5-methyl-2-(1-methyl 42595 000490-99-3 46
PHYTOL 175376 000000-00-0 43

Octadecanal (CAS) $$ Stearaldehyde 151920 000638-66-4 38

40 19.52 0.81 C:\DATABASE\WILEY?275.L
(E,E,E)-3,7,11,15-Tetramethylhexad 155521 077898-97-6 55
.beta.-Farnesene $$ 1,6,10-Dodecat 89128 018794-84-8 41
(all-E)-2,6,10,14-Tetramethyl-16-( 234081 132274-02-3 38

41 20.27 0.46 C:\DATABASE\WILEY275.L
1,2-Benzenedicarboxylic acid, diis 230990 027554-26-3 64

1,2-Benzenedicarboxylic acid, bis( 230978 000117-81-7 50
1. 2-Benzenedicarboxvlic acid. bis( 230983 000117-81-7 50

Wed Jul 25 13:48:26 2012

Fuente: archivo de la antigua escuela de ciencias quimicas y farmacia, zona 1.
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Anexo 4. Cromatografia de gases acoplada a espectrometria de masas
(CGC/MS/DS): obtencién de fraccién lipidica utilizando metanol como

solvente en el método de extraccidon por maceracion

Abundance

TIC: 1138.D

700000 4 16.09
650000 ]
600000 ]
550000 ] 14.97
500000 ]
450000 -
400000
350000
300000 ]
250000
200000 ] 10.56
150000 ]
100000 ] 149 6.22

50000 -]

O e A, ’L | ! W

T T T T T T T T T T T
8.00 10.00 12.00 14.00 16.00 18.00 20.00 22.00 24.00 26.00 28.00

Information from data file:

File: C:\HPCHEM\1\DATA\1138.D

Operator:  mca

Date acquired: 16 Jul 12 12:39

Method file: RAFAEL

Sample name: 1138

Misc info:

Vial number: 1

Search libraries: C:\DATABASE\WILEY275.L  Minimum Quality: 0

Unknown spectrum: Apex

Integration events: Chemstation Integrator - autointl.e

153



Continuacioén del anexo 4.

Pk# RT Area% Library/ID Ref# CAS# Qual
1 14.90 4.41 C:\\DATABASE\WILEY275.L
tricyclo[5.1.0.0(2,8)]octan Tri 9339 036328-29-7 38

1-(2'-Nitro-2'-propenyl)cycloocten 79452 080255-21-6 38
2-(2-methylenecyclohexyl)ethan-1-o0 28174 053544-46-0 27

2 14.97 26.24 C:\DATABASE\WILEY275.L
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153627 000112-39-0 94
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153624 000112-39-0 94
Hexadecanoic acid, methyl ester (C 153610 000112-39-0 93

3 16.09 52.72 C:\DATABASE\WILEY?275.L
8-Octadecenoic acid, methyl ester 175220 002345-29-1 99]
9-Octadecenoic acid (Z2)-, methyl e 175227 000112-62-9 98
8-Octadecenoic acid, methyl ester, 175221 026528-50-7 97

4 16.22 4.75 C:\DATABASE\WILEY275.L
Octadecanoic acid, methyl ester (C 176805 000112-61-8 76
Heptadecanoic acid, 16-methyl-, me 176821 005129-61-3 62
Octadecanoic acid, methyl ester (C 176797 000112-61-8 58

5 19.56 11.89 C:\DATABASE\WILEY275.L
3-Cyclohexene-1-methanol, .alpha. , 108211 023178-88-3 49
trans-Caryophyllene $$ Bicyclo[7.2 89249 000087-44-5 38
(S)-4,4-Dimethyl-2-(4-methyl-3-cyc 89633 000000-00-0 38}

Wed Jul 25 12:09:23 2012

Fuente: archivo de la antigua escuela de ciencias quimicas y farmacia, zona 1.
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