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MEZCLA DE ESTEROLESAISLADA DEL EXTRACTO ETANOLICO DE Zanthoxylum
caribaeum; Y ACTIVIDAD ANTI-TUBERCULOSISY ANTI-MALARIA DEL EXTRACTO

ETANOLICO.

RESUMEN

Del extracto etandlico de madera de Zanthoxylum caribaeum, secas y molidas,
fueron sometidas a extraccion por precolacién con etanol al 96%; y cada uno de
los extractos obtenidos fueron analizados y purificados por técnicas
cromatogréficas (CC, CCDP, CG-EM) aislandose una mezcla de esteroles
(colesteral, estigmasterol y sitosterol) que se caracterizd e identifico por
métodos espectroscopicos (RMN 'H) y de CG-EM. Se reaizaron ensayos
biol6gicos (siguiendo los protocolos Fundacion Instituto de Inmunolégica de
Colombia-FIDE) anti-tuberculosis y anti-maaria dando valores de lectura no
representativos.

PALABRAS CLAVES: Rutaceae, Zanthoxylum caribaeum, esteroides,
bioensayos

ABSTRACT

Of wood the ethanolic extract of Zanthoxylum caribaeum ground droughts and,
they were put under extraction by percolation with ethanol to 96%; and each one
of the obtained extracts was analyzed and purified by chromatographic
techniques (CC, CCDP, CG-EM) isolating a mixture of sterols (cholesterol,
stigmasterol and sitosterol) that was characterized and identified by
spectroscopic methods (RMN *H) and of CG-EM. Biological tests were made
(following the protocols Foundation Institute of Immunological of Colombia-
FIDE) anti-tuberculosis and anti-maaria giving nonrepresentative values of
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1. INTRODUCCION

La familia Rutaceae comprende unos 150 géneros y
alrededor de 900 especies [1], entre |0s que se encuentra
el genero Zanthoxylum, € cua posee diferentes
metabolitos: alcaloides, cumarinas, flavonoides, lignanos,
terpenos, cromanos, amidas y algunos derivados en
menor proporcion, tales como acidos y arilcetonas [2].
Debido a la variedad de metabolitos presente se han
utilizado muchas de sus especies en la medicina
folkldrica y ensayada en algunas pruebas de actividad
biolégica [3]. En el presente articulo se presentan la
determinacion estructural de una mezcla de esteroles
(sitosterol, estigmasterol y colesterol) determinada por
RMN *H y de CG-EM.

Se realizaron adicionalmente los ensayos biolGgicos
correspondientes ala prueba de actividad antituberculosis
y antimalarico siguiendo los protocolos de la Fundacion
Instituto de Inmunol égica de Colombia-FIDIC.

2. CONTENIDO

2.1-Materiales:

2.1.1-Muestra vegetal utilizada: La muestra a utilizar
para el andlisis fitoquimico fue el extracto etandlico de la
madera de la especie Zanthoxylum caribaeum
recolectada en los Montes de Maria, Departamento de
Bolivar, por e Bidlogo Giovanni Montes; una muestra se
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encentra en el Herbario de la Universidad del Magdalena
(UTM-12000).

2.1.2-Técnicas cromatograficas. La cromatografia de
control en capa delgada (CCD) s elaboraron con dlica
gel 60 Fz54 (0,25 mm de espesor) como adsorbente, al

igual que las placas para cromatografia en capa delgada
preparativa (CCDP), 1 mm de espesor. Ambas de |la casa
comercial Merck. Las cromatografia en columna (CC), se
hicieron en cilindro de diferentes dimensiones,
empacadas en todos los casos con silica gel para columna
(0,063-0,200 mm) marca Merck

2.1.3-Reveladores cromatogr aficos: En CCD y CCDP
se usaron como reveladores luz ultravioleta de onda corta
y larga (254 y 365 mm respectivamente), yodo sublimado
y reactivo de Dragendorff.

2.2-Métodos:

Se someti6 a percolacion con etanol a 96% la madera de
la especie Zanthoxylum caribaeum y el extracto fue
fraccionado por cromatografia de columna utilizando
como solvente benceno: Acetato de etilo con polaridad
creciente seguido de un monitoreo en CCD. Se tom6 una
cantidad cb extracto etandlico de madera (45 g) y se
sometié a hidrélisis acida con HCI 10%. El extracto
etaondlico se trat6 de disolver en tolueno, y
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posteriormente se le agregaron 50 ml de HCl 10%, se
puso a reflujar esta mezcla por tres horas y luego se
recuperd la capa toluénica, se evapor6 el tolueno y se
obtuvo una fraccion de (28.5 g) que se sometié a
cromatografia de columna para su purificacion utilizando
como eluyente benceno: AcOEt de polaridad creciente,
obteniéndose 143 fracciones de 25 ml cada una,
reuniéndose en 12 fracciones después del andlisis del

monitoreo realizado por CCD. Se opt6 por seguir
purificando una fraccién (3339 mg), la cual se paso por

una columna filtrante eluyendo con metanol, la nueva
fraccién obtenida se lavd con metanol y acetonay de esta
forma se obtuvo la mezcla esteroidal (3003 mg), la cua
se ensayo con €l reactivo de Lieberman-Burchard.

3.-RESULTADOSY DISCUSION

La mezcla esteroidal es un solido de color blanco que
presentd un punto de fusién de 134-139°C, el cual por ser
un rango amplio de temperatura, confirmala presencia de
la mezcla, dio positivo para la prueba de Lieberman-
Burchard; con lo que se puede decir que se trata
preliminarmente de una sustancia triterpénica y/o
esteroidal.

La observacion del perfil de las sefiales en el espectro
RMN *H a400 MHz de la mezcla, permite establecer que
se trata de una mezcla esteroidal @, 5), sin la presencia
de protones arométicos. Se destacan algunas sefiales
como son: d 3,57 (m, 1H) que pertenece a un protén
sobre un carbono unido a un oxigeno caracteristico de un
hidroxilo en posicion 3 del anillo esteroidal 4, 5, 6). En
la ampliacién del espectro de RMN 1H en la region de d
450 a d 540 se observa una serie de sefiales que
corresponden a los hidrégenos vinilicos del nuacleo
esteroidal, que son sefiales confirmativas de la mezcla de
esteroles (76); otras sefiales corresponden a varios
grupos metilos como son: d 1.002 (s, 3H) comin en los
esteroles de la posicion 19 a d 0674 (s, 1H)
correspondiente al grupo metilo de la posicién 18 de los
esteroles, otras sefiadles de grupos metilos son las
ubicadas en: d1,29 (s, 6H), d 0,92 (d, J>=7,8), d 0,84 (d,
J=7,5),y 0,88 (d, J=7,6), (4,5, 6).

El andlisis anterior nos lleva a afirmar que se trata de una
mezcla de esteroles. Esta fue resuelta por CG-EM y
HPLC de la cua se obtuvo los valores consignados en la
Tabla 1, y la Tabla 2; por lo tanto de lo anterior se puede
inferir que las sustancias son colesterol (estructura G1),
estigmasterol (estructura G2) y - Sitosterol (estructura
G3), pues los tiempos de retencion en CG y HPLC de la
mezcla de esteroles coinciden con los tiempo de
retencion de los patrones (4), ademas |la mezcla contiene,
segln el andlisis de los tiempos de retencion, otros
esteroles que para el presente andlisis no se pudieron
determinar.

Scientia et Technica Afio X111, No 33, M ayo de 2007. UTP

Picos CG [ HPLC | CG | HPLC | PM Esteroide

en * * *x *x
CG

a 1.70 1.19 170 | 1.19 414 3-Sitosterol
b 1.42 1.03 142 | 1.03 412 | Estigmasterol
d 1.00 | 1.00 | 1.00 | 1.00 | 386 Colesterol
c 131 0.88 - - - Esterol Z
e 0.92 0.88 - - - Esterol Z,

f 0.77 | 0.88 - - - Esterol Z3

(*)Tiempo de retencion con relacion a colesterol encontrado en las
Mezcla Esteroidal, (-*) Tiempo de retencion de patrones; PM=peso
molecular.

Tabla 1 Correlacién del tiempo de retencion en CG-BEM y
HPLC de los esteroides aislados del extracto de madera de
Zanthoxylum caribaeum.
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