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TRABAJO PRACTICO Ne° 8.
ALCALOIDES.
Objetivos

- Integrar los conocimientos quimicos a la intetgcion de secuencias de obtencion e
identificacion de alcaloides en drogas de origenrah

Caracteres generales

Los alcaloides son compuestos basicos nitrogenaloestructura compleja y marcada
accion farmacologica, presentandose en muy divefaaslias de plantas, tales como
Solanaceae, Papaveraceae, Apocinaceae, Rubiapbaer&ceae.

Los alcaloides pueden encontrarse como basess librformando sales, en distintos
organos de la planta (semillas, frutos, hojaspsalfaices o rizomas). Las sales son en general
solubles en agua, en tanto que las bases libresnan solventes organicos tales como éter
sulfarico, acetato de etilo, cloroformo.

Métodos de reconocimiento de alcaloides

Los alcaloides forman sales dobles con compuesosercurio, oro, platino, bismuto,
iodo. Estas sales dobles suelen obtenerse comipipados y muchas son caracteristicas desde
el punto de vista cristalografico. Estos metalasném parte de los llamados reactivos de
alcaloides, aunque los precipitados pueden seradasstambién por proteinas, betainas,
cumarinas y algunos polifenoles, generando intemf@as en la deteccion de alcaloides. Dado
que la ausencia de precipitado es indicativa denqueay alcaloides, estos reactivos se utilizan
como prueba presuntiva de su presencia. El resufiasitivo en cambio, debe ser corroborado
mediante la realizacion de una extraccion en miedlgico y la repeticion de los ensayos en las
fracciones purificadas.

Es preciso tener en cuenta que los reactivodcdéormes se deben ensayar sobre una
fase acuosa ligeramente acidificada. Estas reazino se pueden realizar directamente sobre
extractos organicos, incluyendo extractos alcobélicdebido a que se redisuelven los
precipitados. Por ello se procedera a evaporaoleeiste y se retomara el extracto con una
solucion acuosa acidulada, procediendo luego d@uefielas reacciones.

PARTE PRACTICA |

En el presente trabajo practico se jeméacon la droga veget&eumus boldudiol.
(Monimeaceae), boldo, cuya parte usada son las,Haj@ual presenta alcaloides derivados de
la aporfina. Dicha droga posee no menos de 0,20e%lchloides totales calculados como
boldina (segun FA VII Ed.).

110



Actividades

1- Reacciones de Identificacion

Se trabajara con tinturas comerciales de quirQ), cornezuelo de centen®-C), belefio T-
B) y con las Fraccione€ y D de la planta en estudio. Las reacciones se pnobamael
siguiente orden:

1.1.- Reactivo de DragendorBi(NOs)3 en HNQ-KI en agua destilada.
Resultado (+) precipitado naranja o pardo anaranjado.

1.2- Reactivo de Bouchardas:KI.
Resultado (+) precipitado en floculos de color marron, narapja cambia con el tiempo.

1.3- Reactivo de MayeHgCl en agua destilada + Kl en agua destilada.
Resultado (+) precipitado blanco amarillento.

NOTA. Los reactivos deben afadirse gota a gota, psi€e lo contrario, puede ocurrir que
no sea visible el resultado.

2- Extraccion para una droga patron: un muestra ¢k dw boldo reducida a polvéiB) se
extraera de acuerdo a lo descripto por Wagner gtBi#g. 4 (método C, extraccion con acido
sulfurico):

- Agitar 0,4 a 2 g de droga reducida a polvo cénmil de una solucién 0,1 N de acido
sulfurico, durante 15 min; filtrar y lavar el marsobre el papel de filtro con la solucion
sulfurico hasta un volumen total de sobrenadant@denl. A continuacion agregar 1 ml de
amoniaco concentrado al filtrado y disponerlo ea ampolla de decantacion; Particionar con
éter etilico (2 x 10 ml). Tomar la fase etéreah@tatarla con sulfato de sodio anhidro, filtrar y
evaporar la fase etérea a sequedad. Disolver ralctxtetéreo seco en 0,5 ml de eta&dlB) y

se desarrolla en el sistema cromatografico plartacado mas abajo.

Extraccion en medio acido de la droga en estudio guliera positivo para alcaloides:

Se procedera a realizar una extraccion en medidoaceguida de la aplicacion de las
reacciones de identificacion y posterior analismsratografico.

- Pesar aproximadamente 1 g de droga reduciddva goagregar 20 ml de HCI al 1 %.
Calentar en bafo de agua a temperatura no mayb?@ &ntre 5y 10 min, filtrar.

2.1- Reacciones de identificacion
Ensayar las reacciones generales de alcaloidesaedesn indicado mas arriba, sobre distintas
fracciones del filtrado de la droga en estudio.

2.2- Cromatografia planar (TLC)

Cromatoplaca con las medidas adecuadas.

Fase estacionariasilica gel 60 HEs, + 366(las placas seran preparadas en el laboratoriasen |
clases anteriores, teniendo en cuenta el agregagestd como aglutinante).

Fases movilestolueno-acetato de etilo-dietilamina (70:20:10)

Sustancia patron o marcador quinina, quinidina, tintura de quina, rutina.

Muestras. EHB y las drogas en estudio que dieran positivo.
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Procedimienta siembra en banda (2-3 mm); desarrollo ascendente.

Reveladao observar al visible, seguido de UV-365 nm; a icacion rociar el cromatograma
con unos ml del reactivo de Dragendorff y obsealatisible. Trabajar con mucha precaucion,
bajo campana, utilizando guantes, barbijo y anigsar

Informe de los resultadosalcular los correspondientes Rf, compararlosladribliografia y
establecer una conclusion; tener en cuenta tanhbiéstablecido en Wagner y Bladt (1996),
Pags. 44-45.

INFORME ALCALOIDES PARTE |

Informar los resultados obtenidos de cada expadsnias conclusiones a las que se arribo.
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PARTE PRACTICA II

BASES XANTICAS

cafemma: 1.3 7-frmmehlxantima

tenfiling:]l.3-dimetilxantma

teobromina;: 3, 7-dimetilxantm

xanbng

1- CAFEINA
Generalidades

La cafeina es un pseudoalcaloide que pertenegpe@ de las bases xanticas junto con la
teobromina y la teofilina. Se encuentra al estaatoiral en algunas plantas como el café, te,
kola, guarana y yerba mate. Actua principalmenteccestimulante del SNC y como diurético.

La cafeina no contiene menos de 98,5 % dd:fl,0,, calculado para la sustancia
desecada.

Caracteres generales

Agujas incoloras, brillantes, sedosas, agrupadama&sas voluminosas o polvo blanco,
inodoro y con sabor amargo.

Soluble en 60 partes de agua destilada, en 2spdeeagua destilada hervida, en 110
partes de alcohol y 9 partes de cloroformo. Muyopsmluble en éter.
Actividades practicas
- Ensayos de identificacion colorimétricos

1- Reaccion de la MUREXIDA

En una capsula o crisol pequefio, colocar 0,5 gafieina, agregar 1 6 2 ml de HNO
fumante, evaporar la mezcla calentandola en la aaenp Bafio Maria.

Al residuo amarillo afiadir 1 gota de pltdrnandose inmediatamente de color purpura.

2- Reaccion con lodo

A 5 ml de solucién acuosa, saturada y fria deicafee agregan unas gotas de lodo. No se

observara precipitado. Luego afiadir 3 gotas de &l@D %, se formara un precipitado pardo
rojizo que se redisuelve con la adicion de un igexceso de una solucion de NaOH.
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2- TEOBROMINA
Generalidades

La teobromina es la 3,7-dimetilxantina. Contier@®e menos de 99 % de;idsO5N4,
calculado para la sustancia desecada.

Caracteres generales

Polvo cristalino, blanco o agujas rémbicas; inodpcon sabor amargo débil al principio,
intensificandose gradualmente.

Practicamente insoluble en agua destilada; soleblel50 partes de agua destilada
hirviendo; practicamente insoluble en alcohol, &m ¢ en glicerina.
Actividades practicas
- Ensayo de ldentificacion

1- Reaccion de la MUREXIDA

Proceder como se indic6 para cafeina.

2- Disolver 0,1 g de teobromina en 1 ml de HNQ ml de HO. Calentar en Bafio Maria
y agregar AgN@al 10 %. Al enfriar, se depositan agujas de tewiina argéntica.

NOTA. La cafeina no precipita sal de plata.

3- DETERMINACION DE CAFEINA Y TEOBROMINA EN YERBA M ATE Y
CASCARILLA

Se realizarad una cromatografia liquida de altalwegm (HPLC) de acuerdo a la técnica
que se adjunta.

Sustancias patrones pesar 10 mg de cafeina y 10 mg de teobromisa)\adir en 1 ml del
solvente A, colocarlos en tubos Ependorff y cemgdir a 10000 rpm.

Muestras - Preparar infusiones de yerba mate y cascasiéigiin FA VII Ed.
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Atlantis

Analgesics Columns
LC Conditions: . & e
Cohornn: Aflantis™ dC, 4.6 x 150 mm, 5 pm J]\
Part Nurnber: 186001344 by O™
Mobile Phase A: H,O i o
Mobike Phase B: ACN
Mobile Phase C: 1% HCOOH, pH 2.3 \K
Flow Raie: 1.0 ml/min RN
Gradient: Time Prcfile oH \( Acetylsalicylic acid
{min) %A %B %C
00 75 i5 0 Acetaminophen Phenacefin
10.0 30 60 10
Injeciion Volume: 10pL
Temperature: 36°C o o
Defection: WY @ 260 nm ; /
Insirument: Allionee? 2695 wih 2996 PDA N Py s -
oy LIy <
] o N N
l 2ZAcetamidophencl
Acetonilide Coffeine
Somple
Compaunds: USP Tailing Concentrations {ug/ml)
1. Acefominophen 1.00 16
2. Caffeine 0.99 18
3. 2-Aceiomidophenol 0.98 55
4. Acelanilide 1.00 22
5. Acetylsalicyic acid D96 a5
6. Phenacetin 096 18

3
V,=1.83 s
[IIllllill|IiIII]Ii]lillll||l|llll||iilll|[I!IIII'
Q.00 1.00 2.00 3.00 400 5.00 600 7.00 8.00 900 10.00
Minutes
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PARTE PRACTICA EN LA OFICINA DE FARMACIA

Concurre a su farmacia un paciente hipertenso &lafibs. Le comenta que no puede
estabilizar su tension arterial y que no sabe p@, ga que hace dieta estricta y toma la
medicacion como le indicaron. Ante sus preguntasesta alimentacion, averigua que el sefior
toma de 3 a 4 tazas de café diarias. ¢ Cual seciansejo ante este caso?

INFORME ALCALOIDES PARTE I

Informar los resultados obtenidos de cada actividad conclusiones a las que se arribo.
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