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RESUMEN
La presente tesis ha establecido las condiciones favorables para la

extraccién de alcaloides de la harina del Huanarpo macho (Jatropha
macranta.Muell.Arg} en un equipo experimental soxhlet con mezcla de
solventes Ciclohexano:Etanol (70%:30%). La muestra experimental
estuvo conformada por diez gramos de harina de Huanarpo macho con un
porcentaje de humedad de 9,53 y un tamarno de particula de nimero de
malla 40 (Tamiz USP), de la cual se hizo un analisis de laboratorio con
protocolo de maceracion obteniendo un contenido de 1,2% de alcaloides
totales expresados en jatrofano.

Se realizaron cinco corridas experimentales para la extraccion de
alcaloides obteniendo 2,15% de alcaloides totales expresados en
jatrofano, en el extracto de mayor concentracion; lo qgue demuestra, que la
extraccion realizada es mas eficiente que la extraccion por maceracion.
Las condiciones que favorecieron una mayor concentracion en la
extraccion fueron:

Un tiempo de extraccién de 102 minutos con una mezcla de 70% de

Ciclohexano y 30% de Etanol.



ABSTRACT
This thesis has established favorable conditions for the extraction of
alkaloids flour Huanarpo male (Jatropha macranta.Muell.Arg) in a soxhlet
experimental equipment with Cyclohexane-ethanol mixture of solvents.
The experimental sampie consisted of ten grams of flour Huanarpo male,
which laboratory analysis protocol maceration to obtain a content of 1.2%
of total alkaloids expressed in jatrophane was made.
five experimental runs were performed for the extraction of alkaloids
obtained 2.15% of total alkaloids expressed in jatrophane in the extract
highest concentration; demonstrating that extraction is more efficient than
on the extraction by maceration.
The conditions that favored a higher concentration in the extraction were:
An extraction time of 102 minutes with a mixture of 70% cyclohexane and

30% ethanol.



. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
1.1 Determinacion del problema

Desde la época del Perii precolombino se conocia las propiedades
energizantes del Huanarpo macho (Jatropha macranthaMueil.Arg).
Nuestros antiguos ancestros lo utilizaban por sus propiedades
energizantes para mitigar el cansancio de las faenas agricolas. En estos
dltimos tiempos se conocen que estas propiedades energizantes tienen
su razon de ser en los alcaloides que contiene el Huanarpo macho
(Jatropha macrantha Muel!. Arg).

El consumo en el Peru precolombino era mediante un tratamiento
mecanico hasta convertirlo en un polvo que pueda ser ingerido.

En estos dltimos tiempos con la presencia del alcohol se ha recurrido a
los macerados con los cuales se tienen bebidas alcohélicas con contenido
de estos alcaloides. Pero todos estos procesos son del tipo artesanal y en
estos tiempos, en que la comercializacion de los alcaloides dei Huanarpo
macho (Jatrdpha macrantha Muell. Arg) se venden como capsulas. Es asi
que se estd haciendo extracciones sélido-liquido utilizando equipos de
arrastre como el soxhlet cuando se trata a nivel de laboratorio.

La extraccion por solventes de alcaloides utiliza a nivel mundial el
ciclohexano cuando se desarrollan actividades a nivel industrial.

En el Pert dado que la produccion de etanol es favorable, proveniente de

la cafa de azucar se vid conveniente como alternativa o mezcla con el



solvente anteriormente mencionado. Es asi que este insumo también se
3sta utilizando como mezcla con la gasolina para disminuir costos.

Yor esta razén se esta viendo como una oportunidad para aprovechar el
atanol para mezclarlo con ciclohexano en la extraccién de alcaloides del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell. Arg).

?or lo tanto existe la necesidad de establecer las condiciones favorables
>ara la extraccibn de alcaloides del Huanarpo macho (Jatropha
nacranthaMuell. Arg) en un equipo soxhlet con mezcla Ciclohexano-

stanol.
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1.2 Formulacion del problema

Problema General
¢ Cudles seran las condiciones mas adecuadas para la extraccion de
alcaloides de la harina del Huanarpo macho (Jatropha macrantha
Muell.Arg) que sera sometida a experimentacién en un equipo soxhlet con

mezcla de solventes ciclohexano-etanol?

Problemas especificos

a. ¢(Cuales son las caracteristicas fisicas de la harina del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell Arg) que sera

sometida a experimentaciéon?

b. ¢(Qué alcaloides contiene la harina del Huanarpo macho
(Jatropha macrantha MuellArg) que serda sometida a

experimentacion?

11



1.3 Objetivos de la investigacion

Obijetivo general
Establecer las condiciones mas adecuadas para la exiraccion de
alcaloides de la harina del Huanarpo macho (Jatropha macrantha
Muell.Arg) que sera sometida a experimentaciéon en un equipo soxhlet con

mezcla de solventes ciclohexano-etanol.

Objetivos especificos
a. ldentificar las caracteristicas fisicas de la harina del Huanarpo
Macho (Jatropha macrantha Muell.Arg) que sera sometida a

experimentacion.

b. Identificar los alcaloides presentes en la harina del Huanarpo
Macho (Jatropha macrantha Muell. Arg) que sera sometida a

experimentacion.

12



1.4 Justificacion
Las justificaciones de la investigacién propuestas son las siguientes:

a. Legal: Con la finalidad de disminuir la accion contaminante gque

tiene el empleo del ciclohexano en analisis de extraccion.

b. Tedrica: Existen en general pocos estudios sobre Huanarpo macho,
siendo preciso resaltar los estudios previos que se han realizado y
que han permitido determinar la alta presencia de
p_roantocianidinas B-3, catequinas y derivados catequinicos en los
tallos, mas no se tiene informacion precisa sobre la presencia de
alcaloides. El Huanarpo macho es una planta silvestre con
sustancias quimicas de gran utilidad en medicina, siendo usada por
los pobladores de las zonas rurales como energizante, sin tener
conocimiento de otras propiedades involucradas; por ello el estudio
cientifico nos sirve para conocer el bienestar de sus aplicaciones a
partir de la fraccién alcaloidea y el uso de la planta mencionada

entre nuestra poblacion.

¢. Tecnolégica: El estudio se justifica porgue tecnoiégicamente el uso
de esta raiz se haria mas simple manejando variables como tiempo
de extraccion, tamaifio de particula, temperatura o medicion de la

concentracion alcaloidea y se podria predecir como es el



comportamiento movil de éstos y de esta manera estar seguro de
su presencia. Esta situacidbn es benéfica y factible para la

investigacion.

d. Econdmica: Porque la mezcla reduce costos al emplear etanol
como solvente conjuntamente con el ciclohexano y sera en
consecuencia una gran alternativa al realizar investigaciones

posteriores.
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. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes del estudio
De acuerdo a las diversas referencias bibliograficas revisadas
consideramos las mas selectivas e importantes investigaciones, las cuales

nos proporcionan perspectivas tedricas y metodolégicas convenientes.

Segun Condori, R (2012). Estudios en algunas plantas del género
Jatropha como es el caso de la Jatropha — Gossipifolia Linn reporta que
tiene gran cantidad de alcaloides, aislando cuatro tipos, dos como

imidazoles y los otros como alcaloides piperidinicos.

Sefiala también Condori, R (2012). Se reportan estudios hechos en Japén
tanto en la Jatropha Macrantha Muell. Arg (Huanarpo macho), como el
Lepidium meyenii Walp (maca) tienen efectos muy significativos sobre la
testosterona y progesterona evaluados estos en ratas y en embriones de

los mismos.

Rivas, V (2006). En su tesis, abarca la extraccién alcaloides a partir det
tallo y fruto de ia guanabana de una forma aplicativa y responsable,
teniendo en cuenta que beneficios podria abarcar su estudio a la

sociedad.
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Tinco, J (2010). Analiza en su tesis el aumento en las testosteronas de
ratones, debido a las propiedades que presenta el Huanarpo macho.
Sefiala la importancia del alcaloide codeina que se encuentra en mayor
porcentaje respecto a la efedrina, y como la Codeina es mucho mas
factible de analizarla en la parte cualitativa y cuantitativa ya que de esto

habia hecho hincapié Rivas, V (2006).

En la parte de disefio experimental y modelamiento de la extraccién
Carrasco, L (2011), menciona la importancia de variables como el tamafio
de particula o raiz en una extraccion sdlido liquido asi como la geometria
del material reducido cuando se pretende describir un modelo matematico
para los fendmenos que puedan ocurrir, concatenando estas variables a
la cantidad extraida. Por otra parte Randerath, K (1982). analiza el
comportamiento mévil que se observa en la separacion de sustancias en

la cromatografia de capa fina.

En su estudio Condori, R {2012) sefiala las formas de extraccion de la
fraccion alcaloidea de la raiz en mencién; sin embargo, el autor plasma
sus ideas en la parte fitoquimica mas no en fa concentracion det extracto
alcaloidal y las posibles aplicaciones que se le puede dar a las

propiedades que este fruto posee.

16



2.2 Marco Conceptual

2.2.1 El Huanarpo y sus variedades
El Huanarpo (Jatropha Macrantha) puede ser macho o hembra de
acuerdo a sus formas y sus propiedades, mencioné Pardal, Ramén
(1998), quien estudié la planta durante mucho tiempo.
El macho, en la mayoria de los casos, tiene la forma de un pene con
flores de color rojo, el Huanarpo hembra es como un bulbo con flores
rosadas, agrego.
Pero ademas, también se diferencian en sus propiedades. El macho tiene
principios activos gue estimulan las hormonas masculinas. La hembra
tiene otras propiedades distintas que solo estimulan a las hormonas

femeninas.

Segun Pardal, Ramoén (1998), es una especie de arbol o arbusto de
tamafo medio perteneciente al género Jatropha con flores de color rojo
anaranjado. Es originaria de Perd. La madera del tallo y la corteza en
polvo se considera un afrodisiaco masculino. Ademas mencicna que era
usado en tiempo del Tahuantinsuyo y en especial sefiala el mandato del
Inca Sinchi Roca quien mandaba a buscar a lo que él lamaba “Chotarpa
Vanarpo” para sus propios fines. El autor también nos menciona que en
localidades, como en Parinacochas aun se conserva la leyenda del

Huanarpo, creyéndose que hasta el humo de la planta goza de

17



propiedades afrodisiacas. En {a figura 2.1 se puede apreciar lo antes
mencionado. |
Figura 2.1
Tallos del Huanarpo macho

-, - T e e e
F’ L o ...-_g‘..iﬁ-"-_‘,l“‘f__'

- R

. Fuente: Pardal, Ramén
El Huanarpo macho también presenta.caracteristicas organolépticas que

son descritas en el cuadro 2.1 con la finalidad de condoer mas sobre ésta.

Cuadro 2.1

Caracteristicas organolépticas del tallo de! Huanarpo macho

Color Material fresco ~TVerde N
Material seco | Café claro

Olor Material fresco Inodoro
Material seco - Inodoro

Estado fisico Material Sélido

Fuente: Condori Apaza, René (2012)

Ademas presenta una clasificacién taxonémica, descrita en el cuadro 2.2

18



Cuadro 2.2

Clasificacion taxondémica del Huanarpo macho

‘Reyno Vegetal

Division “ Magncliophita -
Clase Magnoliopsida

Subclase Rosidae

Orden Euphorbiales

Familia Euphorbiaceae

Genero (Euthorbia )Jatropha
Especie Jatropha Macrantha

Nombre cientifico

Jatropha Macrantha Muell. Arg

Sinonimia

Huanarpo  Macho,  barbasco,
Huanarpo de canta , Palo de grado

, Urco Huanarpo .

Fuente: Condori Apaza, René (2012)

2.2.2 Habitad ecolégica del Huanarpo

Nos menciona Condori Apaza, René (2012) sobre el Huanarpo: Arbusto
endémico que crece frecuentemente en los iugares pedregosos de la
zona baja de la sierra: laderas ubicadas entre 1080 y 1350 m.s.n.m, en

los departamentos de Arequipa, Cajamarca, La Libertad, Ancash, Lima y

Huanuco.

19



Especie pertenece a la familia Euphorbiacesae, comprende alrededor de
290 géneros y mas de 750 especies, particularmente rica en los trépicos,
pero extendiéndose a las regiones templadas de ambos hemisferios.

En el Peri comprende 57 géneros, 305 especies de las cuales 88 son
endémicas. Las especies endémicas mas comunes son: Jatropha curcas

y Jatropha Macrantha.

2.2.3 Usos y propiedades etnobotanicas del Huanarpo macho

» Dentro de la variedad de plantas que usa la poblacién para la
curacion de dolencias, la Jatropha Macrantha (Huanarpo
macho) cumple la accibn reconstituyente, energizante,
estimulante del sistema nervioso central, anti bronquial,
antidiabético, antiasmatico y fueron conocidas desde la

época de los Incas.

» También se tiene que tanto las raices como la tintura de los
tallos tienen accion afrodisiaca. Teniendo eficacia mejor que
el viagra para combatir ta disfuncion eréctil y los problemas
de reproduccién sexual en personas mayores de edad. Los
antiguos peruanos, tras secarlo a la sombra, trituraban el
fruto y o hacian hervir. Luego lo tomaban como estimulante
sexual o vigorizante para las largas marchas de soldados o

en los duros trabajos de construccion.



2.2.4 Alcaloides del Huanarpo

Segun el estudio realizado por Tinco, J (2010). Se sabe que el Huanarpo

macho (Jatropha Macrantha) posee al alcaloide Jatrofano.

A. JATROFANO
Segun Tinco, Johnny (2010) nos menciona en su tesis doctoral que el
Huanarpo macho (Jatropha Macrantha Mull.Arg) presenta al Jatrofano
como el alcaloide involucrado en esta raiz (Huanarpo macho) y asevera
que presenta propiedades similares a las de la Yohimbina la cual se utiliza
principalmente como ftratamiento para ladisfuncion eréctil, es
un estimulante con  efectos afrodisiacos e IMAO  (inhibidores de la
monoamino  oxidasa)leves que actta principalmente como
un antagonista de los receptores adrenérgicos .
» Propiedades

Asi mismo Kiages, Federico; menciona desde el punto de vista fisiolégico
que el Jatrofano produce una dilatacion de las paredes de los vasos
sanguineos y con ello una disminucién de la presion sanguinea al tiempo
que se logra un mayor aporte de sangre hacia las regiones periféricas.
Particularmente son afectadas por esta intensificacion del aporte
sanguineo los 6rganos sexuales, a lo que debe atribuirse ante todo el uso
de este alcaloide como tonico sexual.

En su obra Legal Highs, Adam_Gottiieb menciona que este alcaloide
produciria nada menos que estremecimientos calidos y placenteros en la

espalda, calor, estimulacion psiquica, potenciacidn de las emociones y
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sentimientos sexuales, ligeros cambios perceptivos sin alucinaciones y, a
veces, erecciones espontaneas en el hombre. La actividad sexual
continia Gottlieb, es especialmente agradable bajo los efectos del

Jatrofano

» Estructura quimica del Jatrofano
En la figura que se muestra (Figura 2.2) se observa la estructura quimica

del alcaloide (Jatrofano).

Figura 2.2

Fuente: U.S. National Library of Medicine — Chemistry Data Base
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» Antecedentes de su estudio

De las investigaciones de Arango, Gabrie!; se cita que desde 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 y
llamativos experimentos descubrid en 1816 el principio activo mas
importante del opio de la amapola, la morfina cuyos cristales 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 Ilamada
“alcaloide”, término acufiado en 1818 por Wilhelm Meissner y se
aplicé a los compuestos de origen vegetal con propiedades
alcalinas, y que recuerdan la reaccidon de los minerales con caracter
basico.

Dos farmacéuticos franceses aislaron un afic mas tarde otro alcaloide
de la ipecacuana, la emetina. Fueron ellos Pierre Joseph Pelletier
(1788-1842) y Joseph Caventou (1795-1877), quienes siguiendo el
ejemplo de Sertirner continuando los experimentos con alcaloides,
posteriormente Iogra,ron aislar la estricnina y la brucina de la Nuez

Vomica, la colchicina, la cafeina y posteriormente la quinina, ademas

23



de la cinconina de las que prepararon sales puras, hicieron los
estudios clinicos y construyeron piantas para su aisiamiento
industrial.

Considerando la investigaciéon doctoral realizada por Tinco, Johnny; en la
cual considera como antecedente que desde la época de los incas se
atribuye al “huanarpo” propiedades afrodisiacas; afianzandose en los
escritos de Juan de Santa Cruz Pachacuti Yampi “Relacion de
Antigliedades de este Reyno del Pird", en “Tres Relaciones de
Antigiedades Peruanas”. (Publicada por el Ministeric de Fomento-Madrid-
1879) manifiesta de Sinchi Roca: “Este desventurado Sinchiruca dicen
que siempre entendid en regalarse, el cual dicen los mandé buscar
chutarpu uanarpu para acostumbrar en la fornicaciones, y asi es sabido
“vacan guest” que los indios iban con aquellos presentes” (Lastre, 1951;
Valdizan y Maldonado, 1922).

Menciona Ochoa, H (1995) sobre el “huanarpo macho” lo siguiente es una
planta conocida desde nuestros ancestros, con hojas bellas y la particular
forma del fruto que asemeja la morfologia sexual interna masculina y
femenina, lo que ha despertado el interés por su estudio y aplicacién con
una adecuada dosificacion. Actualmente esta creencia subsiste, debido al
mal uso que de esta planta

hacen los seudos curanderos, los que incluso aparece en muchos
tratados, llegando a ser considerados como sinénimo de promiscuidad,

etc.
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» Importancia y finalidad

La diversidad estructural y la variedad en la actividad bioldgica, de los
alcaloides y los antibi6ticos, hacen de estos dos grupos, los mas
importantes entre las sustancias naturales de interés terapéutico.

Un gran nimero de medicamentos se han obtenido de plantas que
contienen alcaloides, estos se han aislado principalmente en plantas
superiores y se han encontrado en mas de cien familias de
Faner6gamas (aquellas plantas que se reproducen por semillas
producidas en sus inflorescencias), en menor proporcion en
Criptégamas (Plantas que tienen sus 6érganos reproductores ocuitos)
del tipo licopodios, también en microorganismos (ergot) y animales
como peces y ranas del género Phyllobates cuyos alcaloides
constituyen algunas de las sustancias mas venenosas para el
hombre. Su actividad biolégica a nivel del sistema nervioso, dio pie a
las primeras investigaciones, siendo los alcaloides las primeras
sustancias naturales estudiadas debido a su necesidad de aislar los
principios activos beneficiosos que poseian por ello se desprendid el
conocimiento del Huanarpo macho (Jatropha macrantha Mull.Arg) vy en
este caso de los alcaloides que poseia que segun Tinco, Johnny venia a
ser el Jatrofano en presencia mayoritaria segin las posteriores
investigaciones realizadas en su tesis doctoral. El aislamiento de este

alcaloide resulta beneficioso ya que no es sintética; es decir, es natural.
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» Fines terapéuticos y medicinales

El huanarpe macho es usado en nuestra serrania como afrodisiaco y por
tener otras propiedades, se prepara en maceracién en aguardiente, como
mordiente, en infusién o quemando el tallo para absorber el humo. Estas
plantas son casi desconocidas en la costa, pero muy conocidas y
empleadas en nuestra serrania y selva manifiesta Tinco, Johnny (2010).
Usualmente para personas estériles, se recomienda la utilizacion de
hierbas en infusién, con la finalidad de recuperar la potencia sexual.
Jatropha macrantha “huanarpo macho”, cuya raiz tiene accién afrodisiaca,
presenta alcaloides similares a la yohimbina como el Jatrofano. (Aldave,
1988; Mostacero,1993). Ambos también atribuyen al Jatrofano
propiedades afrodisiacas. manifiestan que las raices del “huanarpo

macho” tienen accion afrodisiaca.

» Otros alcaloides que compiten con él en el mercado

La Yohimbina: También llamada afrodina, corinina o quebrachina, es uno
de los varios alcaloides inddlicos que se encuentran en la Corynanthe
yohimbe, Pausynistalia yohimba, Corynanthe pachyceros y Rauwolfia
serpentina.

La yohimbina es un alcaloide indélico hallado en la corteza de arboles de
la familia Rubaceae (Pausinystalia yohimbe) y en la Rauwolfia Serpentina.
Se utiiza en la disfuncidén eréctily en el deseo sexual hipoactivo. Es

antagonista de los receptores presinapticos alfa2 adrenérgicos; por ei
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bloqueo de esos receptores a nivel central aumenta ta liberacion de
noradrenalina y el “disparo” (firing rate) de fas células en los nucleos
noradrenérgicos del cerebro. Otros suponen ademas una accién en los
receptores alfa adrenérgicos en los tejidos de los cuerpos cavernosos. La
actividad eréctil del varén se conecta con la actividad colinérgica y con el
bloqueo alfa 2 adrenérgico lo que tedricamente resulta en un incremento
del ingreso sanguineo en el pene, de la disminucion del retorno venoso, o
de ambos mecanismos. En dosis de 10 a 15 mg por dia (aunque hay
quien ha llegado a suministrar de 40 a 60 mg) -con una latencia para
lograr una mejora en los sintomas entre dos a tres semanas- puede
mejorar las erecciones, mas que la libido, en algunos pacientes tratados
con ISRS o triciclicos, pero en este sentido no puede compararse su
efecto con el del sildenafil. También se aconseja, para revertir los posibtes
trastornos orgasmicos, una dosis de 5 mg de yohimbina 1 a 2 horas antes
de! coito en pacientes tratados con fluoxetina, sertralina, paroxetina o
clomipramina, o en los pacientes aquejados de eyaculacion retardada o
aneyaculacion (a veces asociada a la ciproheptadina). Es mas
pronunciada la mejora de la libido en varones que en mujeres, y algunos
la desaconsejan en éstas; pero ciertos reportes (Jacobsen, 1991, 1992)
hablan de efectos beneficiosos con el agregado de yohimbina en mujeres
tratadas con fluoxetina. No modificé los ratings de depresion ni dio
alteracion delsuefio aunque habria que conocer del aumento de la tensién

arterial (desaconsejo su uso en hipertensos) y la aparicion de temblores,




cefaleas, inquietud o ataques de panico -en quienes los padecen- como
efectos adversos.

De acuerdo a Otero Aira, Luis; es un estimulante del sistema nervioso
central (SNC) y, en dosis fuertes, un suave psiquedélico. Afecta a los
ganglios del tejido eréctit de los 6rganos sexuales masculinos, pudiendo
producir erecciones.’

Antes, en' la farmacia ibérica, vendian pastillas- de yohimbina como
especialidad veterinaria, para adelantar el celo de las vacas, aunque
mucha gente se las comia para divertirse y estimularse sexualmente.
Fueron retiradas de la farmacia ibérica, pero siguen vendiéndose en

Francia.
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2.2.5 Los alcaloides, clasificaciéon y composicion quimica
» Los alcaloides

Representan un grupo de compuestos quimicos complejos e interesantes,
los cuales son producidos por el metabolismo secundario de organismos
vivientes en diferentes biotipos. Estos compuestos quimicos son
relativamente comunes en el reino de los seres vivos y en el medio
ambiente. Los alcaloides son sistemas heterociclicos nitrogenados
derivados de aminodacidos y triterpenos. En general se encuentran
formando sales con el acido acético, oxalico, lactico, malico, tartarico y
citrico. Sus actividades biolégicas son importantes por su mimetismo
hormonal y su intervencion en las reacciones principales del metabolismo
celular. A pesar de ser sustancias poco similares entre ellas desde el
punto de vista estructural, poseen propiedades fisiologicas analogas.

Se considera que doscientos afos de investigacion cientifica no han sido
suficientes para explicar completamente la conexion entre los alcaloides y
la vida.

Es por esto que la quimica de los alcaloides, su significancia biologica, las
reglas ecolbgicas y su apiicacion son el enfoque del presente punto del
proyecto; el cual, nos provee del conocimiento sobre su topologia
estructural, la biosintesis y su metabolismo, en relacion al creciente
trabajo de investigacién sobre alcaloides. Consideraciones sobre los
avances en quimica organica sobre los alcaloides usando una explicacion

biolégica y ecolégica.
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» Clasificacion de alcaloides

Se clasifican segun Derache, J (1890). Teniendo en cuenta los nucleos

fundamentales de sus moléculas, en:

Alcaloides de nicleo piridico, a este grupo pertenecen la nicotina, la
pilocarpina y la esparteina. La nicotina se encuentra en el jugo del tabaco
acompafiada de otros alcaloides. Es un liquido incoloro de olor semejante

al tabaco y sabor ardiente y picante. Es muy téxica en dosis extremadas.

Alcaloides de nicleo isoquinoleico, se encuentran en las plantas
papaveraceas y ranunculaceas. El mas importante es la papaverina, que
tiene propiedades hipndticas (aunque no tan acentuadas como las de ia

morfina).

Alcaloides de nucleo fenantrénico, el mas importante es la morfina. Se
encuentra en el opio en forma de sat. Se emplea en medicina en forma de

clorhidrato y sulfato, como sedantes y calmantes.

Alcaloides de nucleo tropanico, pertenecen a este grupo la atropina y la
cocaina. La atropina se encuentra en el jugo de varias plantas como la
belladona y el estramonio. La cocaina se extrae de ias hojas de coca, es
de sabor amargo, insensibiiiza la lengua, y se usa en medicina en forma

de clorhidrato.
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Alcaloides de nucleo indélico, los mas importantes son ia estricnina y la
brucina. La estricnina es uno de los alcaloides mas enérgicos, se extrae
de diversas plantas del género Strychnos, entre ellas el Haba de San
Ignacio y de la nuez vémica. Es de sabor amargo muy intenso y muy

toxica. Su ingestion produce convulsiones tetanicas.

Alcaloides de nticleo no definido, son todos aquellos alcaloides cuya
constitucidn no ha sido auan establecida con claridad. lEntre ellos se
encuentra la aconitina (veneno muy violento, utilizado en terapéutica para
combatir ciertas dolencias) y la ergotinina (uno de Ids principios activos
del cornezuelo de centeno, que ejerce una accion especifica sobre el

utero.

2.2.6 Importancia econémica de los alcaloides

En base a lo descrito por Vega, Mario (2001). La grave crisis en la que
vive la economia latinoamericana de monopolio de las leyes, de
proteccion de patentes, impuestos a los paises de la regién, entre otros
aspectos, justifican la prohibicion del acceso a los medicamentos. Las
partes de la poblacién de América Latina empeoraran en el futuro si no se
toman medidas urgentes y adecuadas. Las empresas extranjeras
dominaran cada vez mas el mercado farmacéutico, afectando sobre
manera la conformidad de compra y la economia misma de estos paises.

En resumen, se puede decir lo siguiente:
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La industria farmacéutica en América Latina estda dominada por las
empresas multinacionales europeas y americanas.

Los precios a nivel de consumidores son muy elevados.

El gasto percapita para la adquisicion de medicamentos es muy bajo; a
pesar de lo cual éste representa un elevado porcentaje del gasto total en
salud.

Se estima que un 50% de la poblacion de América Latino tiene poco o
ningun acceso a los medicamentos. Se supone que este porcentaje de
poblacién debe usar otros recursos, especialmente las plantas nativas
medicinales, para el tratamiento de sus problemas de salud. Este
porcentaje debe ser mayor del 70% u 80%, si afiadimos a las personas
que pudiendo comprar algun medicamento combinan su aplicacion con el

uso de plantas curativas.

No es modo facil calcular el valor econémico de la producciéon y consumo
de plantas tanto a nivel de los metabolitos primarios como de los
secundarios. Los metabolitos primarios son sustancias que se encuentran
ampliamente distribuidos en la naturaleza y ocurre de una u otra forma en
todos los organismos. En las plantas superiores estos componentes estan
concentrados en las semillas (aceites por ejemplo) y en los érgancs
vegetativos (la sacarosa en los rizomas, raices y tubérculos). Desde
tiempos muy antiguos, el hombre aprendié a usar estos metabolitos y a

mejor su produccién con el desarrollo de numerosas variedades. Estas
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sustancias son aplicadas en ia alimentacion, con la elaboracién de
aditivos para los alimentos e incluyen productos como aceites vegetales,
acidos, grasas y carbohidratos, algunos de éstos también usados en la
terapéutica tradicional. El valor de estos materiales generalmente oscila

entre $2,20y $ 4,40 el Kg.

Los metabolitos secundarios son sustancias que tienen una estructura
compleja, que pueden presentarse en una especie ¢ en especies afines.
También estos metabolitos son usados comercialmente como
compuestos activos para la elaboracién de productos farmaceéuticos,
sabores, fragancias y pesticidas, y tienen un alto valor econdmico para un

bajo volumen del producto, al contrario de los metabolitos primarios.

Ejemplo de la importancia en la economia de los metabolitos secundarios
obtenidos de las plantas incluyen la nicotina, la piretina, rotenona que se
usan como pesticidas y ciertos esteroides y alcaloides en los que se
incluyen las sapogeninas esteroidales y los lococidas digitalicos (por
ejemplo, la digoxina y la digitoxina), mientras que los alcaloides incluyen
anticancerigenos como los derivados del catharanthus, los alcaloides de
la belladona, cocaina, colchicina y quimicos alcaloides del opio (codeina,

morfina, quinidina, reserpina y el tubocurarina).
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Otros metabolitos secundarios son usados en cantidades limitadas como
herramientas farmacol6gicas para estudiar varios procesos bioguimicos.

En contraste con el bajo costo de los metabolitos primarios, los
metabolitos secundarios son a menudo altamente valorados; asi los
alcaloides del opio (codeina y morfina) alcanzan precios que van de $ 650
a $ 1250 por Kg. Los digitalicos tienen un valor de $ 2600 a $ 3000 por
Kg. Los alcaloides anticancerigenos procedentes del catharanthus tienen
un valor de $ 20000 por gramo {Balandrin y Kiocke 1988). Como vemos,
el mercado mundial de farmacos terminados fue de $ 173 mil millones en

el afo 1990.

Se calcula que al menos un 25% de estos medicamentos contiene un
compuesto de origen natural;, de este porcentaje un 5% corresponde a
productos que se sintetizan y un 20% a medicamentos de usc actual que
contienen compuestos que se extraen de las plantas medicinales o que
tienen derivados de extractos vegetales. Por todo lo anterior se podria
afirmar que el mercado mundial de farmacos terminados de origen vegetal
es de aproximadamente unos 35 mil miliones de délares anuales
(Sénchéz Jorquera 1993).

Estos son ejemplos de la importancia econémica de las plantas con
principios bioactivos y de las grandes posibilidades que tienen estos
productos en el mercado, tanto a nivel interno en nuestros propios paises

como en el comercio internacional.
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2.2.7 Métodos para la extraccion de alcaloides

Respecto a este punto Lock de Ugaz,

alcaloides se extraen de diferentes y

Olga (1994) nos dice que los

variados métodos, sobre todo a

traves de la purificacion de medios fluidos supercriticos. Cuando se

quieren extraer alcaloides de vegetales, se utiliza agua si se estan

formados por sales solubles en ella, o con &cido clorhidrico si en cambio

no son insolubles.

Para detectar los alcaloides existe una
por ejemplo, procesos cromatograficos,
entre otras.

Los alcaloides se aislan por primera
primeros fue la morfina, aislada del o

Sertiiner o la narcotina, aislada en el

gran cantidad de métodos, como

o reacciones como la de Mayer,

vez en el siglo XIX, entre los
pio por el farmacéutico Friedrich

afio 1803 por otro farmacéutico,

Charles Derosne. Pero el alcaloide conocido mas antiguo, es la coniina,

aungue se tardé mucho tiempo en conocer bien su estructura.

Se basan en la diferente solubilidad de los alcaloides en forma de bases y

sales lo que nos permite separario de of

varia con el pH.

1. Pulverizar la droga hasta grano fino,
contenidos en vacuolas y es preciso ron

ademas de esta forma se alcanza una s

[ros compuestos cuya solucién no

tos alcaloides estan normalmente
per la célula para que se liberen,

uperficie de contacto que permite
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la extraccion rapida del alcaloide. Se pueden distinguir tres métodos en

funcion del disolvente empleado:

» Agua acidulada. Los alcaloides estan en forma de sales. Con agua
acidulada extraemos los alcaloides en forma de sales. Pero el agua
extrae muchas impurezas (proteinas, aminoacidos,...). Este método
se emplea cuando se hacen purificaciones cromatograficas, la
farmacopea alemana utiliza este método para la extraccién de la
morfina. Se puede purificar el extracto afiadiendo un alcali; tras la
alcalinizacion se puede extraer con disolventes organicos.

+ Disclventes organicos polares. Se extrae con alcohol 70°
acidulado, extrae impurezas (pigmentos, entre otros) pero se
prefiere a la extraccién acuosa, el extracto se lleva a sequedad, se
alcaliniza y se extrae con un disolvente organico apolar.

» Disolventés organicos apolares. es el mas utilizado. Los alcaloides
han de ser liberados, afiadimos un alcali con el que humedecemos
la droga, comunmente amoniaco. Como base debil puede

emplearse carbonato sodico, bicarbonato sédico.

2.- Una vez liberado, la extraccion se realiza por maceracion, percolacion,
soxhlet. El disolvente organico se elige en funcién del método. En la
maceracion se emplean disolventes con alto poder de extraccién para los
alcoholes: cloroformo, cloroformo mas eter, cloroformo mas isopropanol.

En la percolacién se emplean disolventes con menor poder extractivo
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pero mas selectivos. Como inconveniente algunos alcaloides no se

extraen y ademas no es cuantitativa.

3.- Para la purificacion el extracto se trata con disolventes acuosos

acidulados.

2.2.8 lLa extraccion de alcaloides basado en la maceraciéon

natural

Ara Roldan, Alfredo (1994), nos menciona dos tipos de maceracion

concerniente a recursos naturales que son:

Maceracion fria: Hay ocasiones en que el calor puede alterar o hacer
que se pierdan algunos de los principios activos de una planta, pero éstos
pueden disolverse en agua si permanecen el suficiente tiempo en
contacto con ella.

Para las flores y hojas, procederemos dejando en un recipiente la
cantidad de planta y agua apropiadas durante unas doce horas.

Si se trata de tallos y raices, seran convenientes veinticuatro horas. En
ambos casos debemos procurar que el recipiente esté bien tapado vy al
abrigo de la luz, si se trata de cristal. Se tomara siempre a temperatura

ambiente.
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Maceracion caliente: Se procedera igual que en el caso de la
maceracion fria, pero manteniendo el agua caliente sin llegar hervir, para
lo cual necesitariamos un calentador con termostato.

Con algunas raices, cortezas y tallos suele ser recomendable dejar en
maceracion fria la planta antes de su decoccién o prolongar el tiempo de
reposo de la misma antes del filtrado y la toma.

También nos menciona que para lograr el proceso de maceracion se
coloca el material vegetal en forma de trozos o polvo, segin sea Ia
conveniencia, en un recipiente lleno del menstruo y se deja reposar por
tres 0 mas dias, con agitacion frecuente hasta completar la extraccion del
material vegetal.

Al final de este periodo se cuela y el resto sélido se exprime hasta lograr
quitar el liquido remanente. El liquido asi obtenido se clarifica por
decantacién o filtracién.

La maceracidn se realiza a temperatura ambiente y los liquidos que con
mas frecuencia se utilizan son el agua y el alcoho! 6 combinacion de
ambos, aunque también pueden emplearse vinos tintos o blancos.

La maceracion en agua no debe alargarse por mucho tiempo pues puede
presentar contaminacion por hongos, lo cual no sucede en las soluciones
de alcohol o hidroalcohdélicas.

El tiempo total de maceracion estd en dependencia del tipo de planta,
parte de la misma o del principio activo a extraer.

La proporcién mas usada es de 1:20 vegetal/liquido.
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2.2.9 La extraccion sélido-liquido

Patifio Olivares, Armando menciona que viene a ser una operacién
unitaria cuya finalidad es la separacion de uno o mas componentes
contenidos en una fase soélida, mediante la utilizaciébn de uno o mas
componentes contenidos en una fase sélida, mediante fa utilizacion de
una fase liquida o disolvente. El componente o componentes que se
transfieren de la fase sélida a la quuida recibe el nombre de soluto,
mientras que el sélido insoluble se denomina inerte.
Entre mas grande sea la superficie de contacto entre la parte sélida y el
liguido que le atraviesa aumenta la eficiencia de la extraccion y para que
se dé esto es necesario que la parte sélida se le someta a un
pretratamiento que normalmente es el secado y la molienda de la
muestra. Campos de aplicacién de esta operacion basica son, por
ejemplo, la obtencién de aceite de frutos oleagincsos o la lixiviacién de
minerales.

Los componentes de este sistema son los siguientes:

Soluto.- Son los componentes que se transfieren desde el sélido hasta en
liquido extractor.

Sélido inerte.- Parte det sistema que es insoluble en el solvente.

Solvente.- Es la parte liquida que entra en contacto con la parte sélida

con el fin de retirar todo compuestos solubles en ella.
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Se refiere a la extraccion de uno o varios componentes solubles de un
solido mediante el contacto de éste con un solvente liquido selectivo.

Esta operacién también recibe el nombre de lixviacion preferentemente en
la industria minera o de percolacion cuando el solvente estd a
temperatura cercana a su punto de ebullicién.

Es muy usada para extraer sustancias inorgéanicas, solubles, de minerales
solidos. También muchas substancias organicas son obtenidas de su
estado natural mediante extraccién, como se hace con el azicar,

contenido en la remolacha o con el café o el té.

Otro ejemplo es la recuperacion de aceites vegetales contenidos en
semillas oleaginosas, extraidos con solventes apropiados.

En la industria farmacéutica, la extraccion es muy usada para obtener
productos medicinales de las raices y de las hojas de las plantas.

El equipo usado es similar al empleado en la extraccién liquido-liquido
pero debe estar provisto de mecanismos especiales para el manejo de

solidos.

El equipo mas simple es un tanque con agitacion y un sedimentador que
facilmente descargue los sdlidos. Los equipos mas complejos se
describen en los textos especializados. El mecanismo de la extraccion
sélido-liquido depende de la diferencia de solubilidades. Si se toma como

modelo un sistema de tres componentes.



2.2.10 La extraccion soxhlet

La extraccion sélido-liquido, se usa a menudo para extraer un producto
natural a partir de su fuente natural, tal como una planta. Segiin Anderson
Guarnizo, Pedro Martinez; se escoge un solvente que selectivamente
disuelva el compuesto deseado pero que deje los solidos insolubles
indeseados en la fuente natural. Un aparato de extraccion continua sélido-
liquido llamado extractor Soxhlet se usa muy cominmente en un
laboratorio de investigacion de productos naturales.

La extraccion Soxhlet consiste en el lavado sucesivo de una mezcla sélida
con un determinado solvente (etanocl) que va “lavando o extrayendo” de la
mezcla, los componentes mas solubles en él. Mediante el lavado sucesivo
de una mezcla, se puede extraer de ella componentes cuya solubilidad en
el solvente extractante es muy baja, debido al efecto acumulado de las
multiples extracciones. El extracto vegetal obtenido es el resultado de
concentrar los principios activos de las plantas, estos deben ser toxicos
para las plagas, que por ser biodegradable causan minimo dafo al
ecosistema. Por dichos aspectos se ve en la necesidad de diseiar y
optimizar las condiciones de trabajo de un equipo de extraccion
solidoliquido de tal forma que su manejo sea accesible a todo tipo de
personas y su construccion sea econdémica, para obtener productos de
calidad y asi satisfacer las necesidades de dicho sector. Es importante

establecer los pardmetros de extraccion para lograr la estandarizacion del



proceso, esto garantizara la calidad, rendimiento, seguridad y eficacia del

producto. En la figura 2.3 se ilustra al extractor en mencion.

Figura 23

Extractor Soxhlet

Fuente: Anderson Guarnizo, Pedro Martinez
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En la figura 2.3 el equipo Soxhlet tiene como funcion recircular los
vapores condensados con ayuda de un sifén a la fuente de disolvente que
se encuentra en evaporacion continua, arrastrando consigo los principios
activos de la materia prima contenido en los cartuchos desechables. La
capacidad aproximada en un equipo de laboratorio es de 500 mi de
volumen primario con una recirculacion de 100 ml cada cinco minutos
aproximadamente en estado estable. La velocidad de reflujo depende
directamente de la eficiencia y el tamafio del condensador. La sustancia
solida se introduce en un cartucho poroso (generalmente hecho con papel
de filtro, que permite al solvente entrar y salir reteniendo al solido) que se
coloca dentro del recipiente (B). Se adosa un balon (C) a dicho recipiente
donde se coloca el volumen de solvente que se utilizara en la extraccion.
Por el extremo superior del recipiente (B), se coloca un condensador (D).
El solvente se calienta, los vapores ascienden por el tubo (E), condensan
en el refrigerante (D) y caen dentro del recipiente (B) impregnando al
solido que se encuentra en el cartucho (A). EL recipiente (B) se va
llenando lentamente de liquido hasta que llega al tope del tubo (F) y se
descarga dentro del balon (C) repite _autométicamente hasta que la
extraccion se completa. El solvente de extraccion se evapora,

recuperando asi a la sustancia deseada.
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> Caracteristicas para la extraccion con el equipo soxhlet
Para la extraccion con el equipo Soxhlet se deben tener en cuenta: la

seleccion del solvente, la matriz sélida y las condiciones de operacion.

SELECCION DEL SOLVENTE
Debe seleccionarse un solvente conveniente de tal forma que ofrezca el

mejor balance de varias caracteristicas deseables:

o Alto limite de saturacion y selectividad respecto al soluto por extraer

o Capacidad para producir el material extraido con una calidad no
alterada por el disolvente estabilidad quimica en las condiciones
del proceso.

o Baja viscosidad

o Baja presién de vapor

o Baja toxicidad

o Inflamabilidad

o Baja densidad

o Baja tensién superficial

o Facilidad y economia de recuperacién de la corriente de extracto y

bajo costo

Cada solvente diferente produce extractos y composiciones especificos.

El solvente mas ampliamente utilizado para extraer extractos vegetales de
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las plantas es el etanol. En esta investigacion se selecciond como
disolvente el etanol en mezcla con ciclohexano porque en investigaciones
previas del mismo se optd por el uso de etanol en lugar de metanol por
sus propiedades parecidas, por su disponibilidad y menor toxicidad

respecto al metanol antes mencionado.

CONDICIONES DE OPERACION

Durante la extraccion en el Soxhiet, el solvente se recupera normalmente
por evaporacién. Las temperaturas de extraccidén y evaporacion tienen un
efecto significativo en la calidad final de los productos. Las altas
temperatura de ebullicion para la recuperacién del solvente pueden
disminuirse usando evaporacién flash o separaciéh por membrana para
recuperar el solvente; sin embargo en nuestro caso se emplea el método
de evaporacién en el mismo equipo Soxhlet, tomando en cuenta que
primero se debe eliminar y/o sacar del equipo extractor el cartucho de
muestra, de esta forma se producira la evaporacion del solvente el cuat se
condensara posteriormente en el extractor, a la vez que también se
producira la concentracién del extracto en el balén esto se realizara hasta

que {a consistencia del mismo sea espesa.
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> Ventajas y desventajas de la extraccion soxhlet

Ventajas
o Gran capacidad de recuperacion e instrumentacion simple.

o No se requiere filtracién posterior.

o El disolvente organico se evapora quedando solo disolvente
organico se evapora quedando solo analito.

o El disolvente y la muestra estan en contacto intimo y repetido.
De manera que se mejora muchisimo la extraccién porque
siempre se emplea un disolvente limpio.

o El disolvente proviene de una condensacion luego es liquido y esta
caliente.

o Favorece |a solubilidad del analito.

o Es un proceso iento e imposible de acelerar.

o Se requiere gran cantidad de disolvente.

o Inaplicable a analitos termolabiles, que se descompongan con el
calor o reaccionen.

o Necesidad de etapa final de evaporacion.

o El método no depende de la matriz.
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2.2.11 Solventes organicos para la extraccion de alcaloides

» Ciclohexano
El ciclohexano estad presente de forma natural en todos los tipos de
petrdleo crudo, en concentraciones de 0,1% - 1,0%. Se obtiene en
sistemas cerrados por hidrogenacién del benceno. La mayor parte del
ciclohexano se emplea en la produccion de nylon, con cantidades
menores destinadas a su uso como disolvente y como agente quimico
intermedio. La exposicion profesional a! ciclohexano suele producirse en
combinacion con otros disolventes. Una mezcla de disolventes que
incluye n-hexano y ciclohexano, conocida como “hexano comercial”, es
muy utilizada como disolveznte en la industria del calzado. Se han medido
niveles de exposicion de hasta 360 ppm (1260 mg/m®). El analisis se
realiza por cromatografia de gases o mediante tubo Drager, y ha de
tenerse en cuenta que la medida puede verse afectada por otros
disolventes. En el siguiente cuadro (Cuadro 2.3) se muestran las

propiedades fisicoquimicas del ciclohexano.
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Cuadro 2.3

Propiedades Fisicoquimicas Ciclohexano

i'FéEtor de conversién (20 °C, 101 | 3,50 mg/m3 = 1 ppm
| KPa)
LPeso molecular T éllm,18 —
Formula molecular CsH12

.
Punto de fusion 6,5°C
Punto de ebullicion 80,7 °C
Umbral de olor 50 ppm (175 mg/m3 )
Presioén de vapor 12,7 kPaa 20 °C

Fuente: Instituto nacional de seguridad e higiene en el trabajo

» Etanol

El etanol es un alcohol que se presenta como un liquido incoloro e
inflamable con un punto de ebullicion de 78 °C. Al mezclarse con agua en
cualquier proporcién, da una mezcla azeotrépica. Es un liquido
transparente e incoloro, con sabor a quemado y un olor agradable
caracteristico. Es conocido sencillamente con el nombre de alcohol.

Su formula quimica es CH3-CH2-OH principal producto de las bebidas
alcohdlicas.

El etanol es el alcohol que se encuentra en bebidas como la cerveza,

la sidra, el Vino tintolvino y el brandy. Debido a su bajo punto de
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congelacidén, ha sido empleado como fluido en termometros para medir
temperaturas inferiores al punto de congelacion del mercurio, 40 °C, y
como anticongelante en radiadores de automéviles.

Normalimente el etanol se concentra por destilacion de disoluciones
diluidas. El de uso comercial contiene un 95% en volumen de etanol y un
5% de agua. Ciertos agentes deshidratantes extraen el agua residual y
producen etanol absoluto. Ef etanol tiene un punto de fusion de -114,1°C,
un punto de ebullicion de 78,5°C y una densidad relativa de 0,789 a 20°C
En el siguiente cuadro (Cuadro 2.4) se muestran las propiedades fisicas

del etanol.

Cuadro 2.4

Propiedades Fisicoquimicas Etanol

Estado de agregacion Liquido
Apariencia Incoloro )
Densidad 810 kg/m3; (0,810 g/cm3)

Masa molecular

46,07 uma

Punto de fusion

158,9 K (-114,1 °C)

Punto de ebullicion

3516 K (78,6 °C)

Temperatura critica

514 K (241 °C)

Presion critica

63 atm.

Fuente: Instituto nacional de seguridad e higiene en el trabajo
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La produccién de etanol es un ejemplo de cé6mo la ciencia, la tecnologia,
la agricultura y la industria deben trabajar en armonia para transformar un
producto agropecuario en un combustible.

El proceso de produccion de etanol ha sido inmensamente refinado y
actualizado en afios recientes ganando en eficacia. El proceso de
produccion varia ligeramente para cada uno de los tres usos principales
del etanol —bebidas, industrial y combustible-, pero los pasos principales
son los mismos.

La mayoria del etanol producido en los Estados Unidos esta hecho a
partir del grano de maiz, pero también puede ser producido a partir de
otros feedstocks como el sorgo, trigo, cebada, papa o remolacha. Brasil,
el principal productor mundiat junto a los EE.UU. lo produce a partir de
caia de azdcar.

Para la produccion de etanol a partir de maiz hay dos métodos primarios:
la molienda seca y la molienda humeda. La mayoria del etano! producido
en los EE.UU. proviene del proceso de molienda seca.

Ambos procesos incluyen esencialmente los mismos pasos: el preparado
del feedstock, la fermentacién de los azlcares simples, el recuperc del
alcohol y de los subproductos que van generandose en el proceso,
diferenciandose en la preparacion del grano para la molienda y la
posterior fermentacion.

La eleccién de uno u ofro sistema de produccion implica la obtencion de

un determinado conjunto de derivados ¢ subproductos. Del proceso de
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molienda seca ademas del etanol se obtienen los granos destilados secos
y solubles (DDGS) que son un alimento de alta calidad para el ganado.

Del proceso de molienda hiimeda junto con el etanol se obtiene: aceite de
maiz, gluten feed y gluten meal. Estos Gltimos también se utilizan como

alimento para animales.

Los 8 pasos principales en la produccion de etanol bajo este proceso

son los siguientes:

Molienda: El proceso de molienda seca comienza con la limpieza del
grano de maiz (puede ser cebada, trigo o sorgo), que una vez limpio pasa
a través de los molinos que lo muelen en un polvo fino —harina de maiz-.
Licuefaccion: La harina de maiz se sopla en grandes tanques donde se la
mezcla con agua y las enzimas —amilasa alfa- y pasa a través de las
cocinas donde se licueface el almidon. A la mezcia se le agregan
componentes quimicos para mantenerla con un pH de 7. En esta etapa se
aplica calor para permitir la licuefaccién, en una primera etapa a alta
temperatura (120-150°C) y luego a temperatura mas baja (95°C). Estas
altas temperaturas reducen los niveles de bacterias presentes en el puré
0 mosto.

Sacarificacién: El puré de las cocinas luego es refrescado —a una
temperatura levemente debajo del punto de ebullicion del agua- y se le

agrega una enzima secundaria —glucoamilasa- para convertir las
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moléculas del almidén licuado en azicares fermentables —dextrosa-
mediante el proceso de sacarificacién. Las enzimas funcionan como
catalizadores para acelerar los cambios quimicos.

Fermentacion: El etanol es producto de la fermentacién. Al puré se le
agrega levadura para fermentar los azlicares —cada molécula de glucosa
produce dos moléculas de etanol y dos de diéxido de carbono- y con ello
obtener el etanol y el anhidrido carbénico. Usando un proceso continuo, el
puré flurd a través de varios fermentadores hasta que fermente
completamente. En este proceso el puré permanece cerca de 48 horas
antes que comience el procesc de destilacion. En la fermentacion, el
etanol conserva mucha de la energia que estaba originalmente en el
azucar, lo cual explica que el etanol sea un excelente combustible.
Destitacion: ElI puré fermentado, ahora llamado cerveza, contendra
alcohol —cerca del 15%- y agua —al 85%-, asi como todos los sélidos no
fermentables del maiz y de la levadura. El puré entonces sera bombeado
a un flujo continuo, en el sistema de la columna de destilacién, donde la
cerveza se hierve, separandose el alcohol etilico de los sdlidos y det
agua. E! alcohol dejara la columna de destilacién con una pureza del 90 al
96%, y el puré de residuo, llamado stillage, sera transferido de la base de
la columna para su procesamiento como subproducto.

Deshidratacién: El alcohol pasa a través de un sistema que le quita el
agua restante. La mayoria de las plantas utilizan un tamiz molecular para

capturar las particulas de agua que contiene el etanol al momento de salir
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del sistema de destilacion. El alcohol puro, sin el agua, se lo denomina
alcohol anhidro.

Desnaturalizado: El etanol que serd usado como combustible se debe
desnaturalizar con una cantidad pequefia (2-5%) de algun producto, como

nafta, para hacerio no apto para el consumo humano.

Subproductos: Hay dos subproductos principales del proceso: el anhidrido
carbénico y los granos destilados. El anhidrido carbénico se obtiene en
grandes cantidades durante la fermentacién. Muchas plantas lo recogen,
lo limpian de cualquier alcohol residual, lo comprimen y lo venden para
ser usado como gasificante de las bebidas o para congelar camne. Los
granos destilados, himedos y secos ~DDGS-, se obtienen del stillage, el
cual se centrifuga para separar los sélidos suspendidos y disueltos. Un
evaporador se utiliza para concentrar los sélidos suspendidos y disueitos
y después se envian a un sistema de secado para reducir el contenido de
agua a aproximadamente un 10/12%. Los DDGS contienen el ndcleo del
maiz menos el almidon. Algunas plantas también elaboran un jarabe que
contiene algunos de los sélidds que pueden ser comercializados juntos o

en forma independiente de los granos destilados.
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2.3 Definiciones de términos
Maceracion: Es un método de extraccion solido- liquido, le producto solido
(materia prima) posee una serie de compuestos solubles en el liquido
extractante que son los que se pretende extraer. La extraccion se realiza

a temperatura ambiente en 15°C y 20°C.

Digestién: Consiste en hacer someter la materia prima a la accién
prolongada de un liquido, en vasija cerrada, a temperatura comprendida
entre 32°C y el punto de ebullicion del solvente usado. El modo de
calentar el liquido varia segun las circunstancias y puede hacerse lente en

baino de arena o en bafio maria.

Extraccion soxhlet: Se fundamenta en una exiraccion continua, en la cual
et material solido se encuentra en contacto con el solvente, reflujando

varias veces.

Alcaloides: Son sustancias organicas nitrogenadas con propiedades
basicas y accion fisiolégica enérgica que presentan un conjunto de
reacciones quimicas. Presentan notables propiedades fisiolégicas y
toxicolbgicas, que se ejercen fundamentalmente sobre el sistema nervioso

central. Por estas razones puedes ser usado como farmacos.
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Evaporacién: Proceso fisico que consiste en el paso lento y gradual de un
estado liquido hacia un estado gaseoso, tras haber adquirido suficiente

energia para vencer la tensién superficial.

Cromatografia de capa fina: Es una técnica cromatografica que utiliza una
placa inmersa verticalmente. Esta placa cromatografica consiste en una
fase estacionaria polar (comlnmente se utiliza silica gel) adherida a una
superficie sdlida. La fase estacionaria es una capa uniforme de un
absorbente mantenido sobre una placa, la cual puede ser de vidrio,

aluminio u otro soporte.

Reactivo erlich: Reactivo utilizado para la identificacion de la presencia de

alcaloides en una solucion.

Reaccion de Mayer: Se emplea para la caracterizacién no especifica
de alcaloides.
La mayoria de los alcaloides reaccionan dando un precipitado blanco o

amarillo claro, amorfo o cristalino.

Reaccién de Vitali-Morin: consiste en la nitracién de los alcaloides con

acido nitrico fumante, se forma una coloracién en presencia de hidrdxido de
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potasio con los derivados nitrados en solucidn alcohdlica, la presenciade acetona

estabiliza la coloracion

Reaccion de Dragendorff es una mezcla de yoduro de potasio y bismuto;
se utiliza en la identificaciébn de alcaloides (a aquellos metabolitos
secundarios de las plantas sintetizados, generalmente, a partir de
aminoacidos. Los alcaloides verdaderos derivan de un aminoéacido, son
por lo tanto nitrogenados), ya que pueden precipitar por adicion de este

reactivo.

Placa silica de gel: Es una placa cromatografica que consiste en una fase
estacionaria (silica de gel ) adherida a una superficie sélida . La fase
estacionaria es una capa uniforme de un absorbente mantenido sobre una

placa, la cual puede ser de vidrio, aluminio u otro soporte.

Esteroides: Son compuestos organicos derivados del ntcleo del
ciclopentanoperhidrofenantreno o esterano , que se componen de
vitaminas y hormonas formando anillos fusionados , tres con seis atomos

Y uno con cinco ; posee en total diecisiete atomos de carbono.

Taninos: Quimicamente son metabolitos secundarios de las plantas,
fenodlicos, no nitrogenados, solubles en agua y no en alcohol ni solventes

organicos.
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Flavonoides: Es una serie de metabolitos secundarios de las plantas. Son
sintetizados a partir de una molécula de fenilalanina y 3 de malonil-CoA, a

traves de lo que se conoce como "via biosintética de los flavonoides.

Metabolitos primarios: Compromete aquellos procesos quimicos que cada
planta debe lievar a cabo cada da para sobrevivir y reproducir su
actuacion, como son: Fotosintesis, glicolisis, ciclo del acido citrico,
sintesis de amino4cidos, transaminacion, sintesis de proteinas, ezimas y
coenzimas, sintesis de materiales estructurales, duplicacién del material
genético, reproduccion de células (crecimiento), absorcién de nutrientes,

ete.

Metabolitos secundarios: Compromete aquellos procesos quimicos que

son unicos para una planta dada, y no son universales.

57



il. VARIABLES E HIPOTESIS

3.1 Variables de la investigacion

La presente investigacion se caracteriza por ser longitudinal estudiando la
variable a lo largo del tiempo establecido, por ser éste el determinante en
la refacion causa efecto.

Por su naturaleza, todas las variables identificadas son del tipo
cualitativas. Por su dependencia X es dependiente, y las variables Y, Z
son independientes.

Es decir: X=f (Y, Z). La figura 3.1 muestra la relacién entre las variables.

Figura 3.1

Relacion de las Variables de la Investigacion

ﬁ(: Condiciones mas adecuadas para la extraccion de\
alcaloides de la harina del Huanarpo macho (Jatropha
oot}

macrantha Muell. Arg) que serd sometida a experimentacién

en un equipo soxhlet con mezcla ciclohexano-etanol.

\_ /

Y: Caracteristicas fisicas de la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha Muell.Arg) que sera sometida a

experimentacion. y
Z: Aicaloides presentes en la harina del Huanarpo macho
(Jatropha macrantha MuellArg) que serd sometida a
experimentacion.
J
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3.2 Operacionalizacién de variables

En el siguiente cuadro (cuadro 3.1) observamos la operacionalizacion de

variables

Cuadro 3.1
Operacionalizacion de Variables

VARIABLE
DEPENDIENTE

DIMENSIONES

"INDICADORES

METODO

X = Condiciones mas
adecuadas para la
extraccion de
alcaloides de Ia
harina del Huanarpo
macho (Jatropha
macrantha Muell.Arg)
que serd sometida a
experimentacion en

con
mezcla ciclohexano-
etanol.

un equipo soxhlet .

v Materiales

v Equipos

¥ Procedimiento

Explicacion

Explicacion

Explicacién

Ensayos
experimentales de
extraccién con
equipo soxhlet.

VARIABLES
INDEPENDIENTES

DIMENSIONES

INDICADORES

METODO

Y = Caracteristicas
fisicas de la harina
del Huanarpo macho
(Jatropha macrantha
Muell.Arg) que sera
sometida

a experimentacion.

¥ Tamaiio de
particula

Numero de malla

Andlisis de
laboratorio

Z = Alcaloides
presentes en la
harina del Huanarpo
macho (Jatropha
macrantha Muell. Arg)
que serd sometida a
experimentacion.

v Codeina

¥ Efedrina

ppm

ppm

Andlisis de
faboratorio
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3.3 Hipotesis General e Hipétesis especificas

Hipétesis General
Las condiciones mas adecuadas deben considerar una mezcla
de 60% de ciclohexano y 40% de etanol, ademas un tiempo total
de extraccion igual a 90 minutos para un tamario de particula de

numero de malla 40 (TAMIZ USP).

Hipotesis Especificas

a. Tendremos un tamafio de particula de nimero de malla 40

(TAMIZ USP).

b. Los alcaloides que contiene la harina del Huanarpo macho
(Jatropha Macrantha Muell.Arg) que sera sometida a

experimentacion son Codeina y Efedrina.
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IV. METODOLOGIA
4.1 Tipo de Investigacion
Los tipos de investigacion que se realizaran en nuestro proyecto de

tesis son:

o Por su finalidad la investigacién es del tipo basica porque
los resultados obtenidos serviran como punto de partida para
otros tipos de investigaciones que busquen la aplicacion
practica de los resultados obtenidos.

o Por su disefio interpretativo la presente investigaciéon es
del tipo experimental porque la extraccion de alcaloides del
Huanarpo macho (Jatropha —Macrahtha Muell. Arg), se
realizara en el laboratorio, bajo condiciones de ensayos ©

corridas experimentales.
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4.2 Disefio de Investigacion
El disefio de la presente investigacion ha considerado tres
momentos, los cuales se observan en la figura 4.1
Figura 4.1

Disefio de la investigacion

PRIMERA ETAPA DE
LA INVESTIGACION
Identificar Y
Método

- Analisis de

SEGUNDA ETAPA
DE LA
INVESTIGACION
Identificar Z
Método

- Analisis de

laboratorio.

laboratorio.

TERCERA ETAPA DE LA
INVESTIGACION

Establecer X

Método

- Ensayos experimentales

de extraccion con equipo

Soxhlet.

TESIS PLANTEADA
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Muestra experimental (Harina de
Huanarpo macho) pesada (10g)
dentro de su capuchon

Disefio experimental

Figura 4.2

Retirar [a muestra

experimental con el equipo soxhlety ™

experimental y
humedecerla con
Carbonato de Sodio al

Desengrasado de la muestra

125 ml de Cloroformo

Valorar con NaOH (0.1N) previamente

estandarizado y anotar el gasto cuando

se produzca el cambio de coloracién de
rojo a amarillo-naranja

/]

Afadir exceso de 5 ml de HCI
(0.1 N) valorado al matraz a titular con
la muestra de exfracto alcaloidal

N\

10%

La muestra experimental (Capuchén con
harina de Huanarpo) se colocé humedecido
al extractor soxhlet

con muestra experimental

y,
\' 4
Verificacion con reactivo . ) A
ErliCh de |a presenCia de Extraccion en QQUIDO soxhlet
alcaloides en el capuchon con _mezcla de solventes
Ciclohexano-Etanol
y

y

Evaporacién del solvente organico
sobrenadante, apoyandose con un
termémetro

Concentracion de la fase apolar o fase
alcaloide en el equipo Rotavapor hasta un
L volumen pequefo (10 ml) aproximadamente

por 45 minutos
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Etapas de la Investigacion

Se ha considerado que la investigacion propuesta tendra tres etapas.

Primera etapa de la investigacion

En la primera etapa de la investigacion se recurrid a la revisién de la
teoria vinculada a la variable de investigacion. Que en este sera la
variable Y, con el propésito de identificar esta variable, se realizaron

analisis de laboratorio.

Segunda etapa de la investigacion

En la segunda etapa de la investigacion se volvid a requerir de la revision
de la teoria vinculada a la variable de investigacion. En esta etapa la
variable sera Z, con el propésito de identificar algunos argumentos

cientificos, antecedentes de estudios y bases cientificas.

Tambien se procedié con los analisis de laboratorio, para conocer sus
criterios vinculados a la variable de investigacion y del objeto de

investigacion.

Tercera etapa de investigacion

En la tercera etapa de la investigacion con la teorfa y la informacién
lograda tanto en la primera etapa como en la segunda etapa, se

realizaron ensayos experimentales de extraccidn con equipo Soxhlet.
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4.3 Poblaciéon y Muestra

El criterio poblaciéon no es aplicable a la presente investigacién.

El criterio muestra experimental, si es aplicable, por cuanto la
investigacion es del tipo experimental y se inicié con la preparacion de

una muestra experimental.

La muestra estuvo dada por diez gramos de harina de Huanarpo macho

pasada a través de malla 40 (Tamiz USP).
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4.4 Técnicas e instrumentos de recoleccion de datos
4.4.1 Técnicas para la recoleccion de datos
Para la recoleccién de datos se usaron las siguientes técnicas:

a. Analisis fisico:

s lLavado de las raices de Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell.Arg).

e Secado de las raices de Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell.Arg).

e Molido de las raices de Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell. Arg).

. Porcentaje de Humedad de la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha Muell. Arg).

o Tamizado de la harina del Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell.Arg).

*» Pesado de la hariha del Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell. Arg).

e Observacion del recirculado (sifonado) en la extracciéon de

alcaloides de la harina del Huanarpo macho (Jatropha

macrantha Muell. Arg) en un equipo soxhlet.
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b. Analisis quimico
¢ Desengrasado del capuchén (Muestra expeimental de harina

de Huanarpo macho).

Humedecimiento del capuchon (Muestra expeimental de

harina de Huanarpo macho).

Extraccién de alcaloides de la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha Muell.Arg).

Evaporacion de la mezcla de solventes (Ciclohexano-etanol).

¢ Estandarizacion de acido clorhidrico e Hidréxido de sodio.

Valoracion del extracto bruto alcaloidal acidificado.

4.4.2 Instrumentos para la recoleccion de datos
Para proceder a la recoleccion de datos, hubo la necesidad de empiear

diferentes equipos, materiales y reactivos de laboratorio tales como:

a. Equipos:
o Para Andlisis fisico: Estufa, Soxhlet, Molino eléctrico,
Desecador, Balanza analitica, Cocina eléctrica.

o Para Analisis quimico: Rotavapor, Campana extractora
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b. Materiales:

C.

d.

o Para Analisis fisico: Placas Petri, luna de reloj, espatula,
pinzas de metal, pesa filtros.

o Para Analisis quimico: Papel filtro, vasos de precipitado,
probetas, picetas, micropipeta, matraces, balones,

embudo, soporte universal, frascos ambar.

Reactivos:
o Para Analisis quimico: Ciclchexano, etanol, Aacido

clorhidrico, cloroformo, agua destilada

Implementos de proteccion:
Guantes quirGrgicos, mandil blanco, pantalén largo, zapato

cerrado.
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4.5 Procedimiento de recoleccion de datos

4.5.1 Recopilacion de informacion: Para la realizacién del proceso
de extraccion de alcaloides del Huanarpo macho (Jatropha macrantha
Muell.Arg) en un equipo soxhlet con mezcla de solventes ciclohexano-
etanol, se hizo uso de la informacion brindada en investigaciones

preliminares, libros, normas, revistas y referencias electrénicas.

4.5.2 Revision de la informacion
Con la informacion reunida se procedio6 a la actualizacién de ésta y
a la elaboracién de lo faltante. Posteriormente se verificoé lo
estipulado a través del trabajo en donde se corroboré que lo que

estaba escrito era lo que se esta desarrollando.

4.5.3 Formulacion y validacién del proceso
A. Descripcion del Huanarpo macho (Jatropha macrantha.
Muell.Arg):
La descripcién del producto tiene la finalidad de realizar una
evaluacion sistemética de todas las propiedades asociadas a
nuestra materia prima (Huanarpo macho).
En la descripcién del producto se incluy6 por lo menos lo siguiente:
o Nombre del producto, consignando el nombre cientifico de

ser necesario.
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o Composicion
o Caracteristicas fisicas y fisicoquimicas

o Tratamiento fisico

4.5.4 Metodos de recoleccion de datos cualitativos y

cuantitativos.

Una vez que se tuvieron a disposicion los equipos, materiales y
reactivos de laboratorio, se aplicé los métodos o procedimientos

para la recoleccién de datos, fos cuales se describen y/o

mencionan a continuacion:

A. Tratamiento mecanico de la materia prima

Lavado: Las raices del Huanarpo macho debieron ser
previamente lavadas, eliminando asi impurezas externas.
Secado: El material lavado se llevé a una estufa a una
temperatura aproximada de 105 °C para lograr eliminar
cualquier cantidad de humedad involucrada.

Reduccion de tamaiio: Las raices del Huanarpo macho
fueron reducidas primeramente mediante un cortado,
luego se pasé por un molino eléctrico para lograr un
tamafo de particula pequefio que favorezca la
extraccion.

Tamizado: El material se pasé por un tamiz de nimero
de malla 40 (Tamiz USP), para poder encontrar la
optimizacion en la extraccién.
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En la figura 4.3 (FIGURA 4.3) se observa la raiz del Huanarpo macho
(Jatropha macrantha Muell.Arg) previamente cortada y lavada, lista para
ser molida.

FIGURA 4.3

Raiz de Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg)

B. Acondicionemiento de {a harina del Huanarpo macho
(Jatropha macrantha. Muell.Arg)
Se seleccion6 la harina del Huanarpo macho en estudio y se conservéd a

temperatura ambiente. (Ver Figura 4

FIGURA 4.4

Harina de Huanarpo macho (Jatropha macrantha. Muell.Arg)
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C. Analisis fisico para la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha. Muell.Arg)

En este punto se determiné las caracteristicas fisicas

presentadas por la harina del Huanarpo macho (Jatropha

macrantha. Muell.Arg) para su analisis posterior.

cA Porcentaje de Humedad

Segun NTP 205.037. 1975. Harinas. Determinacién del

contenido de humedad, se determind la humedad de las

muestras por calentamiento de las mismas, hasta obtener peso

constante.

>
0.0

*
"

b

5

*
o

.
0.0

Y%Humedad =

Se Peso el pesafiltro vacio.

Se Pesé 5 g de muestra (W1)

Se colocé en la estufa a 105°C por tres horas.

Se retird y enfrio en un desecador por treinta minutos
minutos.

Una vez completamente fria, se pesd la muestra con
pesafiltro.

Se repite el procedimiento desde el tercer punto, las

veces que sean necesarias hasta peso constante (W2)

Perdida de peso (g) = (W1 - W2)
100
Peso de muestra
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En la figura 4.5 (FIGURA 4.5) observamos la estufa empleada, en este
analisis la cual se encuentra en el laboratorio de investigacion de la

facuitad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional de! Callao.

FIGURA 4.5
Estufa usada para la determinacién del Porcentaje de Humedad de
la harina del Huanarpo macho (Jatropha Macrantha Muell.Arg)
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D. Anidlisis de obtencién del extracto bruto alcaloidal de la
harina del Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg)
Para la recoleccion de datos cualitativos y cuantitativos que se

llevé a cabo se parti6 de lo siguiente:
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Se pesd 10 g de muestra seca de harina de Huanarpo
macho.

Se formd una especie de éapuchén con papel filtro
rapido, con la muestra pesada.

Se armo el equipo Soxhiet de forma adecuada, segun lo
estipulado en la parte tedrica.

Se introdujo el capuchén en la parte interna del extractor
soxhlet.

Se agregé una cantidad de 125 ml de Cloroformo en el
balén de 250 ml, para iniciar la etapa de “Desengrasado”
del capuchén con la muestra de harina de Huanarpo
macho (Jatropha Macrantha Muell. Arg).

Después de cuatro sifonadas, con un tiempo aproximado
de noventa minutos, se retird el capuchén del extractor.
Se seco el capuchodn con la muestra por un tiempo de
treinta minutos a 40°C.

Se agregd cantidades de los solventes a emplear
(Ciclohexano y etanol} en la proporcién de (90% y 10%),
(80% y 20%), (70% y 30%), (60% y 40%) y (50% y 50%);
respectivamente en el balén de 250 ml a la mitad de su
capacidad; es decir para un volumen de 125 ml. En Ia
figura 4.5 (FIGURA 46) se plasma lo expuesto

anteriormente.
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Se extrajo los alcaloides presentes en la muestra del
capuchoén con la harina del Huanarpo macho.

Se concentrdé en un rotavapor a un volumen pequeiio.

Se evaporo los solventes remanentes en la muestra.

Se obtuvo un extracto bruto alcaloidal, el cual fue

cualificado y cuantificado.

FIGURA 46

Extractor Soxhlet de laboratorio

Tt TP A T T  n e i e e e
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E. Analisis cualitativo de la soluciéon bruta alcaloidal

- Preparacion del reactivo erlich
Se pes6 2 gr de p-dimetilaminobenzaldehido, luego se
disolvié en 50 mi de etanol (96%) y 50ml de HCKac) 0.1 N

Se Agité y homogenizé la solucion.

- Identificacion de alcaloides mediante el reactivo de Erich.
Se colocé 5 ml de muestra en 1 tubo de ensayo y en otro

tubo 5 ml de muestra también.

Se agregd de 3 0 4 gotas del reactivo erlich a los tubos de
ensayo, seguidamente homogenizar y esperar unos
instantes .Si existe alcaloides en la muestra vira de color
marrén a rojo lo cual garantizara la presencia de alcaloides.

En la figura 4.7 (FIGURA 4.7) se observa lo expuesto.

FIGURA 47
Presencia de Alcaloides

D Y =
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F. Cromatografia de capa fina

- Preparacion de la fase movil (solvente)
Se agreg6 a la cuba 40 ml de cloroformo con 10 ml metanoi

y gotas de amoniaco (NH3) (segin DIRINCRI)

- Preparacion de la placa MERCK.
La silica gel se dividirA en 3 partes iguales en donde
sembramos la muestra de huanarpo macho sobre la linea
base haciendo la aplicacion y entre cada aplicacion se dejo

evaporar el disolvente en la estufa (FIGURA 4.8).

Se sembr6 de 10 y 20 veces para el reactivo de Erlich y 10

veces para el permanganato de potasio.

FIGURA 4.8
Secado de Placas Merck
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- PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL (Por CCP)

Se sumergi6 la placa en la fase movil y se esperd un
determinado tiempo hasta que la fase movil suba por la

placa luego se tapa la cuba.

Se calent6 la placa antes de llevarla a una lampara con luz
UV, la mayoria de los alcaloides presentan fluorescencia

tipica a esta luz (365nm).

Luego en el caso de los alcaloides el revelador usado fue el
reactivo de Erhlich el cual fue aplicado por medio de una
esperizacion a 2/3 de la placa y permanganato de potasio a

1/3 de la placa.

- Factor de retencién

Una vez revelado el cromatograma se pudo determinar el Rf
- para el componente en ef cromatofolio, este valor Rf (factor

de retencion) constituye la proporcion de la distancia de la

linea de partida y del centro de la mancha (Da) y la altura de

la zona humeda de ia linea de partida (Dz).



G. Analisis cuantitativo de la solucién bruto alcaloidal

- Evaporacion de la mezcla de solventes.

Se calenté hasta una temperatura de 81°C para eliminar la

mezcla de solventes de la solucion.

Al calentar nuevamente a esta temperatura no se observé
desprendimiento de gases a dicha temperatura, qguedando

en el vaso precipitado una solucién alcaloidal.

- Meétodo volumeétrico

» Estandarizacién de la base a usar (NaOH)

Se pesd 0.1g por triplicado una muestra de KHC8H404

(biftalato de potasio).

Se disolvid en 100 mi de agua destilada en un matraz.

Luego se afiadio dos a tres gotas de fenolftaleina.
Se realiz6 la titulacioén de nuestra base a estandarizar.

Se realizd los calculos y determinamos el factor de

correccion. Luego se determind la concentracion real.



» Estandarizacion del acido a usar (HCI)

Se pesé 0.1g por triplicado el patrén primario de carbonato

de sodio Na2CO3 (Quimicamente puro).
Se disolvié en 100 ml de agua destilada en un matraz.
Se afiadi6 dos a tres gotas de anaranjado de metilo.

Se procedié con la titulacion de nuestro acido a
estandarizar. Cambio de viraje detenerse y hervir la solucion

hasta que cambio de tonalidad a incolora.

Se valord nuevamente hasta llegar al cambio de color de

tonalidad naranja.

Se procedi6 con los calculos y se determind el factor de

correccion.

Finalmente se determind la concentracion real de Ia base.

- Procedimiento de cuantificacion de alcaloides totales.
~ Al extracto rico en alcaloides previamente acondicionado
+ Se afiadié 2 ml de extracto bruto alcaloidal

+ Se afnadio 5 ml de acido clorhidrico.
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* Se determind la densidad de nuestra solucién

mediante el método del picnémetro.

+ Se afiadi6 a nuestra solucién el indicador rojo de

metilo.

+ Setitulé con nuestra base estandarizada.
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4.6 Procedimiento estadistico y analisis de datos

4.6.1 Tratamiento Estadistico
Se realizdé una experimentaciéon activa con un disefic experimental que a
lo largo de los diferentes andlisis que se llevaron a cabo en esta
investigacion se ha generado un cuerpo de datos considerables. Las
diferentes variables, tanto cualitativas como cuantitativas, que se han
considerado en este trabajo no se pueden concebir como entidades
aisladas, sino que deben ser comprendidas dentro de una misma unidad
0 conjunto de caracteres que forman una globalidad. En este sentido,
creemos que es imprescindible el procesamiento de estos datos mediante

la aplicacion de técnicas estadisticas.
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4.6.2 Analisis Estadistico

Para el caso de esta investigacion se aplicara los criterios estadisticos de
la regresion lineal y polinomial y como estos se aplican o adecuan.

Los datos de porcentaje de extraccion, Porcentaje de solventes
(ciclohexano y etanol) y tiempo total de extracciéon fueron procesados
empleando el software estadistico comercial Excel 2010. Este se us6 para
realizar el ajuste del polinomioc de cuarto orden para los datos
experimentales, el andlisis de regresion y la optimizacion. La optimizacion
del proceso de extraccion se direcciond a encontrar una ecuacién que rija
el comportamiento del Porcentaje de Extraccion del alcaloide del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell. Arg) versus el porcentaje de
ciclohexano, porcentaje de etanol y Tiempo total de extraccion, de tal

manera que maximice el rendimiento de extraccién.
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A. Determinacion de Porcentaje (%) de Extraccién de
Alcaloides del Huanarpo macho.
En la siguiente tabla (TABLA 4.1) se obtuvo el gasto de NaOH
en la volumetria para obtener el % de extraccién de alcaloides.
TABLA 4.1
% de Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho Vs Volumen

gastado promedio (NaOH) (ml)

P_omenta_je de
Volumen gastado Extraccion de
N° de Ensayo promedio (NaOH) (mil) Alcaloides del
Huanarpo macho

(%)

r 3712 | 18




TABLA 4.2

% Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho Vs Volumen

gastado (NaOH) (ml)

N° de Volumen gastado | Porcentaje de Extraccion
Ensayo (NaOH) (ml) de Alcaloides del
Huanarpo macho (%)
3,95 1,79
1 4,10 1,71
3,85 1,83
3,80 1,81
2 3,70 1,86
3,65 1,88
2,25 2,04
3 2,40 1,93
2,30 2,02
2,60 1,67
4 2,50 1,70
2,55 1,68
285 1,50
5 2,70 1,66
2,90 1,60
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Segun Rivas, Verdnica; en su tesis sobre extraccidn de alcaloides a partir

de la corteza y hojas de la guanabana nos menciona la forma de calcular

la cantidad de alcaloides presentes (Tropanicos), de la forma:

(A X factorA — B X factorB)

x 0.3124

Alcaloides Tropanicos (g) =
gr de muestraen 1 ml

(5%0,1443 — 2,32 x0,1135)

Alcaloides Tropanicos (g) = 5513

Alcaloides Tropanicos (g) = 0,2013

Recordemos que la extraccion realizada fue para una muestra

experimental de diez gramos, entonces:

0,2013. .. 10g
X 100 g
Luego: % Alcaloides tropanicos = 00,2013 » %

% Alcaloides tropanicos = 2,01
Dénde:
A: Gasto de HCI (mi)
B: Gasto de NaOH (ml)
Factor A: Concentracion de HCI (mol/L)
Factor B:: Concentracion de NaOH (moliL)

0,3124: Masa molar del alcaloide divido entre mil.

x 0.3124

0,711: Valor en gramos de alcaloide por ml en ensayo 3 (Ver tabla 4.5)
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Segun los analisis de cuantificacion realizados en la facultad de Farmacia
y Bioguimica de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM),
se tiene que de un extracto que contiene 10 g en 13.2 ml.

Se tomd una alicuota de 1 mL, se eliminé el solvente por sequedad y se
reconstituyod en 5 mL de acido férmico, 10 mi de acido acético glacial y 5

gotas de cristal violeta.

Se procedi6 a valorar y se determiné:

109 ——————e—- 13.3mL
X 1mL

X=0.75187 g

Nycioa * Fc + Gasto *x PM gicq10i4. <100

% Alcaloides tropanicos = —
MP

Para el ensayo mas adecuado, se tiene:

N=0.1 PM = 312.40276
Wg=0.75187g Fc=1.0475
Gasto1=5mL

0,1*1,0475%5%0,31240276
* 100

% Alcaloides tropanicos = 7T
% Alcaloides tropinicos = 2,18
Para: Gasto 2 = 4.85 ml

% Alcaloides tropanicos = 2,12

Por lo tanto:

. .. 218+ 2,12
% Alcaloides tropanicos = = 2,15
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B. Relacién del Porcentaje de Extraccién con la mezcla
porcentual de solventes empleadas.

Se observa en la tabla (TABLA 4.3) los porcentajes de

extraccion obtenidos para cada ensayo con un porcentaje de

Mezcla de solventes, de los cuales se obtuvo la mezcla

porcentual de solventes mas adecuada (Ensayo numero tres).

TABLA 4.3
% de Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho Vs Mezcia

porcentual de solventes empleados

Porcentaje de

Extraccion de
N°de t % Ciclohexano % Etanol Alcaloides del

Ensayo Huanarpo macho

(%)

N I R BT YT

TE3 e T30 B0t

3 ~60 40 | 188
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%Extraccion de Alcaloides Vs % Mezcla de solventes

GRAFICA 4.1
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C. Relacion del Porcentaje de Extraccion con el Tiempo
total de Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho
En la tabla (TABLA 4.4) se observan los diferentes tiempos de
emwén obtenidos con respecto a los porcentajes de
extraccion de alcaloides del Huanarpo macho, del cual se
considera al ensayo nimero tres como el Tiempo total de

Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho mas adecuado.

TABLA 44
% de Extraccion de Alcaloides del Huanarpo macho Vs Tiempo

total de Extraccién de Alcaloides del Huanarpo macho

Tiempo total de

| N° de Ensayo Extraccion de Porcentaje de Extraccion
Alcaloides del de Alcaloides del

Huanarpo macho Huanarpo macho (%)

{min})

32 BT | 1.85
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Asi mismo en fa gréfica 4.2 (Gréafica 4.2) se muestra el
comportamiento generado por los datos de la tabla 4.4 de las
cuales se obtiene una ecuacién polinomial de cuarto orden de tal
manera que para cualquier tiempo total de extraccion de Alcaloides
del Huanarpo macho empleado se obtenga de manera inmediata el

porcentaje de Extracciéon de Alcaloides.
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D. Relacion de la densidad obtenida con la mezcla de
solventes empleados

la densidad obtenida eés importante ya que nos permitié
obtener el volumen de alcaloide, en la tabla mostrada

(TABLA 4.5) se observa la relacion de ésta con la mezcla
porcentual de solventes empleados y en la pagina 87
anteriormente expuesta la apficabilidad dada en los calculos.

TABLA 4.5
Densidad del extracto bruto alcaloidal Vs Mezcla porcentual de

solventes empleados

Densidad del
extracto bruto
N° de % Ciclohexano % Etanol ~alcaloidal

Ensayo | (g/mi)

T w0 20 0718
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V. RESULTADOS

5.1 Caracteﬁsﬁcag fisicas de la harina del Huanarpo macho
{Jatropha m;:cmnﬂla Muell.Arg)
A. Determinacion de Humedad de harina de Huanarpo macho
Para la determinacion de la humedad en la harina del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha) se llevé_ a cabo ei
analisis correspondiente segGn NTP 205.037. 1975. Harinas,
con los siguientes resultados mostrados en la tabla (TABLA 5.1)
TABLA 5.1

Humedad de Harina de Huanarpo macho

N° de Humedad (%)

Ensayo

R R L R

B R v

o r

L EASIE MRS B - Do 0_ P
]-» L e . - N o LG i N . .
4 9,60

Promedio | 9,53

93



Ademas se llevd a cabo el tamizado para un numero de malla cuarenta,
el cual fue analizado en el laboratorio de Farmacia y Bioquimica de la
Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM) con los siguientes

resuitados mostrados en la tabla 5.2 (TABLA 5.2):

TABLA 5.2
ANALISIS GRANULOMETRICO
ABERTURA (pm)

ENSAYO METODO RESULTADO -
TAMIZNG | 1705 om 1%
TAMIZN30 | 600 pm 9961%
TAMZ NG | 350 pm 95.60%
TAMIZ N°60 260 pm 87.05%
TAMZ NT0 250 ym ~79.56%

TAMIZ N*100 ~ 150pm 71,38%

Fuente:

Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)

La harina de Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell. Arg) presenta
un tamafio de particula menor de 350 ym (Tamiz USP N°40) ya que mas

del 95% de la muestra total pas6 esta malla.



§.2 Alcaloides presentes en la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha Muell.Arg)

A. ldentificacion de alcaloides preéentec.-
l.a muestra experimental fue analizada en el laboratorio de
Famacia y Bioquimica de la Universidad Nacional Mayor de
San Marcos (UNMSM) (Anexo 10.2) para determinar el
contenido de alcaloides; siendo los resultados siguientes, los
cuales se muestran en la siguiente tabla (TABLA 5.3)
TABLA 5.3

Identificacion de alcaloides presentes

PRUEBA METODO RESULTADO

Reaccion [ =o0n o

e

de Mayer +
Fuente:

Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)

Dénde: ++ = Presencia media

+ = Ligera presencia



B. Marcha fitoquimica de alcaloides.
El siguiente andlisis de marcha fitoquimica fue analizado en el
laboratorio de Farmacia y Bioquimica de la Universidad
Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM) (Anexo 10.3) para
deteminar la familia de alcaloides. En la siguiente tabla (TABLA

5.4) observamos la identificacion de alcaloides presentes por

familia.
TABLA 5.4
Marcha fitoquimica de alcaloides
PRUEBA REACCION RESULTADO
IDENTIFICACION
~ALCALOIDES Reacoion con
FENOLICOS tricloruro férrico +
~ ALCALOIDES Reaccién de Urk
INDOLICOS —
ALCALOIDES | Reaccibn de Vitah
TROPANICOS ++
ALCALOIDES | Reaccién con Sulfato
ESTEROIDALES deCerio —

Fuénte:

nacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)
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A

Donde:  +++ = Presencia abundante
+ = Ligera,p(e_sencia
- C. Cuanﬁﬁcaclon de alcaloides presentes.
La cuantificaciéon de alcaloides presentes se llevd a cabo en el
laboratorio de Fammacia y Bioquimica de la Universidad
Nacional Mayor de. San Marcos, (UNMSW) (Anexo 10.3) para
,dg_t_ggninar el porcentaje de alcaloides totales en la harina del
Huanarpo .antes de.fa extraccion con la mezcla de
solventes _(Qigl_qhg;ano;gtano_l) como, mu&sﬁa la tabla 5.5
(TABLA 5.5) o
TABLASS

Cuantificacion de alcaloides presentes

PRUEBA METODO RESULTADO

%D

I

Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)
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Se obtuvo una concentracion de 1,2% de alcaloides totales expresados
en alcaloides tropanicos (Jatrofano, PM= 312,40276 g/mol), el cual se
encuentra en el Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell. Arg) segun

la reaccién de Vitali morin.

5.3 Condiciones mas adecuadas para la extraccién de alcaloides
de la harina del Huanarpo macho (Jatropha macrantha
Muell.Arg)

Las condiciones mas adecuadas que se detallan a continuacion se dieron

cuando el extracto obtenido tuvo una concentracion de 2,15% de

alcaloides totales expresados en aicaloides tropanicos que permiteron
llevar a cabo la extraccion de alcaloides de la harina del Huanarpo macho

(Jatropha macrantha Muell.Arg).

5.3.1 Materiales
Los materiales empleados en las condiciones favorables de

extraccion fueron los siguientes:

% Matraces Erlenmeyer de 250 ml.

% Pipeta aforada de 5 ml

% Pipetas graduadas.

% Balones de 250 mi

< Buretade 25y 50 ml.

< Vasos de precitado de 250 ml y 500 ml

% Placas petri 15 cm diametro
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Tubos de ensayo
Picetas.
Picnometro.
Soporte universal.
Placa Merck
Cuba

Tubo capilar

5.3.2 Equipos

Los equipos empleados en las condiciones favorables de

extraccién fueron los siguientes:

*
Q’O

.
L4

*
L

*

*

%o

%

Estufa: En el secado de las raices para determinar
humedad.

Molino eléctrico: En la molienda de las raices del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg)
previaménte acondicionada.

Tamizador de laboratorio: Al tomar el tamafo de particula
de nimero de malla 40 (Tamiz USP).

Extractor soxhlet: Para el desengrasado y posterior
extraccion de alcaloides con mezcla de solventes.

Cocina eléctrica: Para el calentamiento del balén con

mezcla de solventes y la evaporaciéon de éstos.
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% Rotavapor. Nos permitid concentrar el extracto bruto
alcaloidal, separando la mezcla de solventes empleados
con el extracto en si.

% Bafo Maria: Para calentar el baléon al momento de

concentrar el extracto bruto alcaloidal en el Rotavapor.

L}
.

Revelador U.V: Con la finalidad de ver el comportamiento

de la muestra alcaloidal impregnada en la la placa Merck.

5.3.3 Procedimiento
En este punto indicamos los resultados obtenidos de cada paso
efectuado en el procedimiento de extraccion de alcaloides del
Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell. Arg), ya que cada

uno de estos puntos son parte de las condiciones favorables.

A. Resultados de la experimentacién realizada
En la tabla 56 (TABLA 5.6) y el grafico 5.1 (Grafico 5.1)
siguientes, se representan el contenido de alcaloides por cada

composicién de solvente utilizado en los ensayos experimentales:
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TABLA 5.6

N° de

Ensayo

% Ciclohexano

% Etanol

Porcentaje de

Extraccion de

Alcaloides del
Huanarpo macho

(%)

410 . -

L T8

ot e

185

.....

el ;?‘0_‘_'-.: DO

189

En el grafico siguiente obtenemos el %Extraccion de Alcaloides Vs
Mezcla de solventes (Ciclohexano-Etanol), de tal foorma que obtengamos

una ecuacion que al ser reemplazada para una condicién porcentual en

mezcla se obtenga inmediatamente el % de Extraccion de alcaloides.
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Grafico 5.1
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B. Resultado de los analisis del extracto de mayor
concenfracion

La muestra experimental fue analizada en el laboratoric de

Fammacia y Bioquimica de la Universidad Nacional Mayor de San

Marcos (UNMSM) (Anexo 10.5) para determinar el contenido de

alcaloides; siendo los resultados siguientes que se muestran en las

tablas 5.7; 5.8y 5.9 (TABLA 5.7), (TABLA 5.8) y (TABLA 5.9).
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TABLAS.7

Identificacion de Alcaloides preserntes

PRUEBA METODO RESULTADO

Reaccion ™ |
de. -

Dragéndorff

Reaccion

de Mayer

Fuente:

Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)

++: Presencia media
+:. Ligera presencia

Estos resultados anteriores reafirnan que sigue existiendo presencia de
alcaloides luego de la extraccién con Mezcla de solventes (Ciclohexano-
Etanol) en mayor present:ia por parte de la Reaccion de Dragendorff

- respecto a la Reaccién de Mayer.
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TABLA 5.8
Marcha Fitoquimica de Alcaloides presentes

PRUEBA REACCION RESULTADO

IDENTIFICACION .

“ALCALOIDES | Reacaion con

FENOLICOS tricloruro fémico +

" ALCALOIDES "| ReacciondeUrk | . .. - - .-

¢ NDOLICOS | i e

“ALCALOIDES | “Reaccion de Vitah

TROPANICOS e

" ALCALOIDES | | Reaccion con Sulfato |

| ESTEROIDALES | . . deCerio - | = = & =i 700

Fuer;tié: |
Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)

Dénde: +++ = Presencia abundante

+ = Ligera presencia



En esta marcha fitoquimica anterior analizada en el laboratorio de
Farmacia y Bioquimica de ia Universidad Nacional Mayor de San Marcos
(UNMSM) (Anexo 10.5) se determind la presencia de la misma familia de
alcaloides que se tenia inicialmente, reafirmando que si tenemos en un
proceso inicial alcaloides alfa, persisten al final esos alcaloides alfa,

concluyéndose que el proceso es adecuado.

Cuantificacion de alcaloides presentes.
La cuantificacién de alcaloides totales del extracto final obtenido
fue analizada en el laboratorio de Farnacia y Bioguimica de la
Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM), en el
cual obtuvimos un mayor porcentaje de extraccion de alcaloides
debido a que fue realizado por mezcla de solventes

(Ciclochexano-Etanol), segun lo muestra la Tabla 5.9 (Tabla 5.9).
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TABLA SS9

Cuantificacion de Alcaloides

PRUEBA

METODO

RESULTADO

ALCALOIDES |

 Voumewa |

Fuénté: l

Laboratorio de Farmacia y Bioquimica — Universidad Nacional Mayor
de San Marcos (UNMSM)

Se obtuvo una concentracién 2.15% de alcaloide totales expresados

como alcaloides Tropanicos en el

ensayo mas adecuado de

Ciclohexano:Etanol (70:30) los cuales se identificaron

en el Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell Arg) segin la reaccion

de Vitali Morin.
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VL. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1 CONTRASTACION DE HIPOTESIS CON LOS RESULTADOS

6.1.1

6.1.2

6.1.3

En la hipotesis planteada inicialmente se dio a modo de
conjetura una mezcla conformada por 60% de ciclohexano y
40% de etanol en un tiempo fotal de extraccion igual a 90
minutos para una muestra experimental de 10 gramos.

Luego de realizada la parte experimental de la investigacion se
logré establecer que las condiciones favorables de extraccién
de alcaloides son: 70% de Ciclohexano, 30% de Etanol en un
tiempo de 102 minutos y con una muestra experimental de 10

gramos.

El tamafio de particula que estipulamos fue de nimero de malla
40 (TAMIZ USP) en la hipétesis y obteniendo el mismo

resultado en la experimentacion.

En este punto contrastamos lo predicho que los alcaloides
presentes eran Codeina y Efedrina; sin embargo, gracias al
analisis fitoquimico mediante un patron de Jatropha Macrantha
se determiné que el alcaloide fue el Jatrophano y que la familia

de los alcaloides tropanicos estan presentes en mayor cantidad
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6.2 CONTRASTACION DE RESULTADOS CON OTROS
ESTUDIOS SIMILARES

6.2.1

6.2.2

En estudios similares se emplearon extracciones con un solo
solvente comparando con la tesis doctoral realizada por Tinco
Johnny (2010) de la Universidad Nacional Mayor de San
Marcos (UNMSM) quien empleo metanol, por lo cual las
condiciones de proporcidon de mezclas quedaron contrastadas
al ser una de las condiciones favorables de extraccion, asi
mismo el tiempo de extraccion realizado con un equipo soxhlet
fue de 102 minutos, esto se contrasta con la investigacion
fitoquimica realizada por Condori, Renee (2012) de Ia
Universidad de San Agustin (UNSA) quien determind un tiempo

de Maceracién de dos dias.

El tamafio de particula empleado en investigaciones y/o
estudios similares nos indica un nimero de malla variado,
nosotros optamos por un numero de malla 200 contrastado con
éstos ya que se realizd extracciones en equipo soxhlet; asi
mismo se obtuvo 9,51% de humedad para la harina del
Huanarpo macho, la cual se contrasta con la obtenida por

Condori, Renee (2012) de la Universidad de San Agustin

108



6.2.3

(UNSA) quien determiné 80,96% de humedad para los tallos del

Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg).

En este punto podemos contrastar el estudio de tesis doctoral
de Tinco, Johnny; en el cual menciona que el alcaloide
presente es el Jatrofano. Esto fue comparado con otros dos
(Codeina y Efedrina) que se presentaron a modo de hipétesis y
mediante el resultado emitido por la Facult'ad de Farmacia y
bioquimica de la UNMSM se determiné al Jatrofano como el

alcaloide.
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Vil. CONCLUSIONES

Las condiciones mas adecuadas para la extraccion usando
el equipo Soxhlet se dieron con un tiempo total de
extraccion de 102 minu_tos y una mezcla de solventes del
70% de Ciclohexano y 30% de Etanol.

Obtuvimos una concentracion de 2,15% de alcaloides
totales expresados como alcaloides tropanicos en el
ensayo optimo de Ciclohexano:Etanol (70:30), los cuales
se identificaron en el Huanarpo macho (Jatropha
macrantha Muell. Arg) segun la reaccion de Vitali.

En el ensayo inicial obtuvimos una concentracién 1,2% de
alcaloides totales expresados como alcaloides tropanicos
provenientes de un extracto alcohdlico (maceracién), el
cual es menor a la concentracion de 2,15% de alcaloides
totales provenientes de un extracto con mezcla de
solventes (70% de ciclohexano, 30% de etanol). Por lo
tanto se concluye que hay una mejor extraccidon con
mezcla de soiventes (Ciclbhexano-EtanoI), respecto a la
maceracion realizada con alcohol etilico.

El comportamiento de los porcentajes de alcaloides
extraidos versus el porcentaje de mezclas de solventes
Ciclohexano-Etanol viene dada por una ecuacion

polinémica de cuarto orden.
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Vil. RECOMENDACIONES

* Se recomienda promover la investigacion en la extraccion
de alcaloides que tengan demanda comercial en el mundo

y que se encuentren en recursos naturales de nuestro

pais.

» Se deben impulsar proyectos de investigacién para la
creacion de pequefias empresas y asi contribuir al
desarrollo de comunidades del interior de la republica

como parte de la inclusion social.

» Se deberian emprender convenios con universidades

nacionales e internacionales que estén desarrollando

lineas de investigacion.

« Captar inversién extranjera para estudios de investigacion
ofertando a cambio la rica gama de alcaloides con valor

comercial producto de fas investigaciones en nuestra

facuitad.
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10.1 MATRIZ DE CONSISTENCIA

“EXTRACCION DE ALCALOIDES DEL HUANARPO MACHO (Jatropha macrantha Muell.Arg) EN UN EQUIPO
SOXHLET CON MEZCLA DE SOLVENTES CICLOHEXANO-ETANOL”

PROBLEMA

GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL VARIABLE DEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES METODO
ggnﬁlceiﬁns;rén?;: s N Las condiciones mas
sieciadsparsls | Edaect o niines | sdecuos ober, | = Conianes s _
i ? i v i xplicacién
e:g;?;:icc;gs g:l extraccion de alcaloides de 60% de ciclohexano adecuada_s para la extr'acc:lén Materiales P Ensayos
:arin o del Hua?na o | dela harina del Huanarpo | y 40% de etano!, de alcaloides de la harina del experimentales de
macho ( Jatropham macho (Jatropha ademas un tiempo total | Huanarpo macho (Jatropha v Equipos Explicacion perimentales
macranthaMuell. Arg) macranthaMueli.Arg) que de extraccién igual a macrantha Mueli.Arg) que sera extraccién con
V9 | sera sometida a 90 minutos para un sometida a experimentacion en ;
que sera sometida a imentacion en un tamafo d Hicula de - ¥ Procsdimient . equipo soxhlet.
experimentaciin en :;f:ijﬂnoms%r;r?let con mezcla naﬁnr::rg dz rri'?alll;:l:gual a un equipo soxhlet con mezcla codimiento | Explicacién
un equipo soxhlet ) ciclohexano-etanol.
con mezela Ciclohexano-etanol. 40 (TAMIZ USP).
Giclohexang-etanol?
PROBLEMAS OBJETIVOS HIPOTESIS VARIABLES INDICADORES
ESPECIFICOS ESPECIFICOS ESPECIFICA INDEPENDIENTES DIMENSIONES METODO
a) ¢ Cudles son las
caracteristicas a) ldentificar las _ . -
fisicas de la harina | caracteristicas fisicas de la | a)  Tendremos  un : -_Ca;acteﬂst'cas fisicas de la
del Huanarpo harina del Huanarpo . icula de arina del Huanarpo macho . o
macho (Jatropha macho (Jatropha :‘al_:“:;z :: nr::;t;cw (Jatropha macrantha Muell Arg) | v Tamafio  de | Numero de Andlisis de
macrantha macrantha MusllArg) que | o oo que sers sometida particula malia laboratorio.
Muell.Arg) que serd | serd sometida a ( ). a experimentacién.
sometida a experimentacion.
experimentacion?
b) (Que alcaloides | 4o ntificar fos alcaloides | B) Los alcaloides que
contiene la harina la harina del contiene la harina dei
del Huanarpo presentes en la hanna del |y, onarns macho Z = Alcaloides presentes én la Concentracién | Analisis de
macho (Jatropha Huanarpo Macho (Jatropha Macrantha harina del Huanarpo macheo P
0 (Jatropha Muell.Arg) que sera {Jatropha macrantha Muell.Arg) Jatrofano porcentual laboratorio.
macranina macranthaMuell.Arg) que | sometida a que serd sometida a
Mue“-}.\rg) que serd | s sometida a experimentacién son experimentacion,
sometida a Codefna y Efedrina.

experimentacién?

experimentacion.




10.2 Informe de Analisis Fitoquimico de alcaloides del

Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
{Universidad det Perts, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00266-CPF-2016

ORDEN DE ANALISIS - 00426072016

SOLICITADO POR : EDUARDO LARA FLORES

DIRECCION : AV. CARRETERA CENTRAL MZ. B LOTE 22 - ATE VITARTE

MUESTRA : HUANARPO MACHO (IATROPHA MACRANTHA MUELL
ARG)

NOMERO DE LOTE —

CANTIDAD : 0t boksn

FECHA DE RECEPCION < 16 dz Scticmbre del 2016

FECHA DE FABRICACION . FR—
FECIA DE VERNCIMIENTO R

PRUEBA -' REACCION " RESULTADO
IDENTIFICACION : |
ALCALOIDES FENOLICOS R"’“m“ﬁ‘:;';"'dm“’ +
ALCALOIDES INDOLICOS Reaceitn de Urk _
:Rwo::‘::ggss |  Renccién de Vitnli e
é@fﬁﬁﬁg Reaccidn con Solfato de corin _

s e et e e sra e e

Q.F. Nelson Baofista Cruz
Director del Centro de Controf Apalitico

TARMACIA B3 14 PROPEION DEL MEDICAMENT), DEL ALIMENTO ¥ DEL 10X1C0”
X Puow 14 $002 Jardia Botinico Litoa 1- Perd ‘
T (SLI) 619- 7000 enexo 4374 &3 Ap, Postal 4559 - Lima 1
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103 Informe de Analisis Cualitativo y Cuantitativo de alcaloides

del Huanarpo macho {(Jatropha macrantha Muell.Arg)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Universidad del Perd, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

PROTOCOQLO DE ANALISIS N.°00253-CPF-2016

ORDEN DE ANALISIS : 00426012016
SOLICITADO POR I EDUARDD LARA FLORES
DIRECCION © AV. CARRETERA CENTRAL MZ. 8 LOTE 22 - ATE VITARTE
MUESTRA : HUANARPO MACHD [JATROPHA MACRANTHA MUELL
ARG)
NUMERO DE LOTE e
CANTIDAD 81 beksa
FECHA DE RECEPCION 1 16 de Setiembre del 2016
FECHA DE FARRICACION Te—
FECIIA DE VENCIMIENTO Hp—
PRUERBA METODO RESULTADO
% DE ALCAminm .
TOTALES Volemetriz 12%
IDENTIFICACION DE
ALCALOIDES:
l .REACCION DE
f DRAGENDORFF —_— | ++
i REACCION DE MAYER —_— +

Lims, 27 de Sctiembre del 2016

-

"Q.F. Nelson Bautista Croz
Director det Centro de Control Analitice

bt L e 2
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¥~ Pron N 1652 Janttn Taténioo Lina 1 - Perd _

L GBI EI-TC w0 4524 55 Ap. Postal 4559 - Lirna 1
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104 Conclusion de Analisis de alacloides del de alcaloides del

Huanarpo macho (Jatropha macrantha Muell.Arg)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
{Universidad del Perti, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

PROTOCOLQ DE ANALISIS N.°00267-CPF-2016

ORDEN DE ANALISIS : D0426072016
SOLICITADO POR : EDUARDO LARA FLORES
DIRECCION 2 AV. CARRETERA CENTRAL MZ. B LOTE 22 — ATE VITARTE
MUESTRA I HUANARPQ MACHO JATROFHA MACRANTHA MUFLL
ARG)
NUGMERO DE LOTE —
CANTIDAD : 01 botsa
FECHA DE RECEPCION 1 16 de Setiembre del 2016 N
FECHA DE FABRICACION J—
FECHA DE VENCIMIENTO T—

Conclusitn; Se obtuvo una concentracitn de 1.2% de alkealoides totakes cxpresados en
akaloides tropénicos (Jatrofano, PM= 312.40276 g/mol). el cual se encuentra en el
Huznarpo macho (Jatropha Macmntha Mucll Arg.) stglin la reaccidn de Vitali morin,

Lima. 27 de Seticmbre del 2016

o

Q.F. Nefson Baotista Cruz
Dircetor del Centro de Control Analitico
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10.5 Analisis Granulométrico de harina de Huanarpo macho

(Jatropha macrantha)

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Unhversidad del Pers, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTRO DE CONTROL ANALITICO - CCA

PROTOCOLO DE ANALISIS N.°00267-CPF-2016

ORDEN DE ANALISIS : 00427612016
SOLICITADO POR : EDUARDO LARA FLORES
DIRECCION : AV. CARRETERA CENTRAL MZ. 8 LOTE 22 - ATE VITARTE
MUESTRA - HARINA DE HUANARPO MACHO [LATROPHA
BLACRANTHA MUELL ARG}
NUMERO DE LOTE Fp—
CANTIDAD 101 -boksa 200 g
FECHA DE RECEPCION - 224 de Ocivbre del 2016
FECHA DE FABRICACION . - 1’ o
FECHA DEVENCIMIENTO ~ 1oee
H Tl ;
. “

. r‘wf’..rh--"
ANALISIS GRANULOMETRICO

«

I.‘,. > . . . L. -

2y o |~ ABERTURA (pm)

INSAYO '/ L LT METODO . " RESULTADO
TAMIZN°20 ™ -~ F 1i60pm . 99.81%
TAMIZN®30 . “600um B 99.61%
TAMIZ N° W0 . " 330um T T 95.62%
TAMIZNSGD 1 260um - 87.05%
TAMIZ N° 70 - 230um T 7956%

| TAMIZ N 100 L 150um T 71.58%

I

Conclusifn: 7. N T o e
La haring de Huandrpo macho (Jaopha.macrantha muell atp) presents un tamaio de
particuta menor de 350 pm (Tamiz USP N°.40) va qué mas del 95% de Lr muesira toia!
pasd estas maila - o o S

P

Ly .
A

S s
Litrea, 25 d¢ Octibre del 2016

Q.F. Netson Bavtisia Cruz,
Bircetnr del Centro de Conirol Analitico

SEIRMACIA ES LA PROFESMIN DEL MEDICAMENT), DEL ALIMENTU ¥ DEL TOXICO™
Je. Pums M= 1002 jendia Betinics Lime 1 - Pork
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Hruall: v rraclagrerensm cdupe Sty TTariaacie snim.conpe

120



+ Ju Pueh N= 1982 Jardin Batiajco Lima § - Perie |

10.6 Extraccion con diferentes tipos de Solventes

—— e e s = -

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
(Universidad del Perts, DECANA DE AMERICA)

FACULTAD DE FARMACIA Y BIOQUIMICA
CENPROFARMA

CENTERO DE CONTROL ANALITICO - CCA

PROTOCGOLO DE ANALISIS N.200266-CPF-2016

ORDEN DE ANALISIS 100427672016
SOLICTTADO POR : EOUARDO LARA FLORES
DIRECCION : AV. CARRETERA CEATRAL MZ. B LOTE 22 - ATE VATARTE
MUESTRA 2 HARINA DE HUANARPO MACHD (JATROPHA

i MACRANTHA MUELL A8G)
NUMERO DE LOTE $om—
CANTIDAR - 101 bolsx 5 200 ¢
FECHA DERECEPCION | :21 de Qotubre del 2016
FECHA DE FABRICACION . D
FECHA DE VENCIMIENTO | —ee

.\ *
sRUEBA . T METODOS | - mresuLTabo

! 7a IE ALCALOIDES EN:

[ SR——— - ke

ENTRACTO METANOLICO " Volometria " oxo%

EXTRACCION CONN- ] )
| i]"':““i\'.@' o Yotumetria 1.31%

i ENTRAGCION CON

by i olu: i i %
mCLOROMETANG | Volamettia e

L. 23 de Ociubre del 2016 -
- 4 -

LA

. ey
Q.F. Nelson Bautista Cruz, DraecC g&
Biriets, del-Ceatro de Controt Analitico ”‘*«W

“FARMICIA ES LA PROFESION DEL MEDICANENTO, DEL ALINENTD ¥ DEL TOXI00™ lmu@ﬁ
e R R SR - DAL

BUREAU VERVTAS
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UNIVERSIDAD NACIONAL DEL CALLAO
FACULTAD DE INGENIERfA QUIMICA

LIBRO 2 FOLIO No.82 ACTA N° 265 DE SUSTENTACION DE TESIS SIN
CICLO DE TESIS PARA LA OBTENCIGN DEL TITULO PROFESIONAL DE
INGENIERO QUIMICO

se reunié el JURADO DE SUSTENTACION DE TESIS de la Facultad de Ingenieria
Quimica, conformado por los siguientes docentes ordinarios de la Universidad Nacional del
Callao:

Ing. ANCIETA DEXTRE CARLOS ALEJANDRO : Presidente
Ing. RODRIGUEZ TARANCO OSCAR JUAN : Secretario
Ing. CALDERON CRUZ JULIO CESAR : Vocal

Ing. CARRASCO VENEGAS LULIS AMERICO : Asesor

Con el fin de dar inicio al acto de sustentacién de tesis de los Sefores Bachilleres
HEREDIA FERNANDEZ ILIANA SILVIA NOEMI, BURGA VELARDE JORGE LUIS ¥y
LARA FLORES EDUARDO -quienes habiendo cumplido con los requisitos para optar el
Titulo Profesional de Ingeniero Quimico, sustentan la tesis titulada “"EXTRACCION DE
ALCALOIDES DEL HUANARPO MACHO (Jatropha ‘macrantha Muell . Arg) EN UN
EQUIPO SOXHLET CON MEZCLA DE SOLVENTES CICLOHEXANO-ETANOL".

Con et quérum reglamentario de ley, se dio inicio a la exposicién de conformidad con
lo establecido por el Reglamento de Grados y Titulos vigente. Luego de la absolucién de las
preguntas formuladas por el Jurado y efectuadas las deliberaciones pertinentes, se
acordé: Dar por #rsian con el cdlificativodalys A/ a los sustentantes Seiores
Bachilleres HEREDIA FERNANDEZ ILIANA SILVIA NOEMI, BURGA VELARDE
JORGE LUIS y LARA FLORES EDUARDO.

Se dio por cerrada la Sesién a las .4//..,}? héras- del dia veintiséis del mes y afio
en curso.

Ing. AN ECARLOS-ALETANDRO ~ Ing. RODRIGUEZ TARANCO OSCAR JUAN
Presidente Secretario

Ing. CARRASCO VENEGAS LUIS AMERICO

Ing. CALDEROS
" </ Asesor



UNIVERSIDAD NACIONAL DEL CALLAO
FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA

Recomendaciones de los Sefiores Miembros del Jurado de Sustentacion a las Sustentantes, para que
realicen las correcciones de la tesis antes de su aprobacién.

TESISTAS : Bachilleres HEREDIA FERNANDEZ ILTANA SILVIA
NOEMI,BURGA VELARDE JORGE LULS y LARA FLORES
EDUARDO.

TITULO DE LA TESIS : “EXTRACCION DE ALCALOIDES DEL HUANARPO MACHO
(Jatropha macrantha Muell. Arg)” EN UN EQUIPO SOXHLET
CON MEZCLA DE SOLVENTES CICLOHEXANO-ETANOL.

1. PRESIDENTE

II. VOCAL

Ing. ANCIETA bEXTRE CARLOS ALETANDRO Ing. RODRIGUEZ TARANCO DSCAR JUAN
Presidente Secretario

A
LIO CESAR

Bellavista, 26 de octubre 2016
Pily ¢.
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