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Resumen

Los lodos de microfiltrado obtenidos en la fabricacion del aceite virgen de ajonjoli, son
residuos espesos, blanquecinos grasosos, ricos en D(+)-sesamina. A partir del lodo
disuelto en acetona se obtuvieron 120 g (34%) de cristales de sesamina, que poste-
riormente se purificé mediante recristalizacion con etanol de 96% hirviente. La sesa-
mina recristalizada se identificd mediante técnicas fisicoquimicas y espectroscopicas.

Palabras clave: Sesamum indicum, aceite de ajonjoli, insecticidas, sinergista, an-
tioxidantes.

SUMMARY

Isolation, purification, characterization and identification
of the sesamin obtained from microfiltrate during the oil production

of the Sesamum indicum L. (sesame oil)
The muds of the microfiltrate obtained as a by-product of the production of the
Sesame oil are rich in D(+)-sesamin. 120 g of sesamin (34%) were obtained, fol-
lowing a specific procedure of isolation and purification by recristallization in boiling

ethanol. Crystals were identified by means of physicochemical and spectroscopic
techniques.
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INTRODUCCION

La sesamina, tetrahidro-1,4-bis [3,4-(metilendioxi) fenil]-1H, 3H-furo [3,4-
cJfurano, es un lignano simétrico dpticamente activo que puede presentar dos
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estereoisdbmeros: D- y L- sesamina. La D (+)-sesamina (Figura 1) se encuentra
(19%) en la porcion insaponificable del aceite de ajonjoli (Sesamun indicum) jun-
to con sesamolin (0,3%) (Figura 2). Otros isdbmeros relacionados con ésta son
isosesamina y asarinina (1, 2). La sesamina (recristalizada en etanol) presenta un
punto de fusién de 122-123 °C, rotacion Optica de [oc]lgg "“4+64,5% es soluble en
cloroformo, benceno, cido acético y acetona y practicamente insoluble en agua,

soluciones alcalinas y acido clorhidrico (3).

O

Figura 2. Sesamolin.

La sesamina y otros compuestos relacionados como la asarinina y la isosesamina,
son sinergistas de insecticidas del grupo de las piretrinas, sin ser ellos mismos in-
secticidas. Las investigaciones han demostrado que el grupo 3,4-metilendioxi-fe-
nil es esencial para la actividad sinergista. Este descubrimiento llevo al desarrollo
comercial de excelentes sinergistas como el butéxido y sulféxido de piperonilo, el
n-propil isomero y el piperonil cicloneno, que se utilizan en conjunto con muchos
insecticidas (1). El mecanismo de accién sinergista consiste en inhibir al sistema
citocromo P-450 que depende de los polisustratos de monoxigenasas (PSMOs),
enzimas producidas por los microsomas del insecto. Los PSMOs se unen a las
enzimas que degradan sustancias extrafias seleccionadas, tales como el piretro,
aletrina, resmetrina o cualquier otro compuesto sinergista. De esta forma, la union
de estos sinergistas a enzimas oxidativas, impide que se degraden los agentes
toxicos en el insecto (4).
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Hirose y col. (5) han demostrado que la sesamina, el mayor componente del
insaponificable del aceite de ajonjoli, inhibe la absorcion vy sintesis del colesterol
en ratas. Estos autores han sugerido que la sesamina podria ser un eficiente com-
puesto al emplearse como hipocolesterolemiante.

Se ha reportado que el aceite de ajonjoli (S. indicum) posee notables propieda-
des contra el envejecimiento, es hipocolesterolemiante y alivia a las personas de
los sintomas del alcoholismo (6, 7). Recientemente, investigaciones relacionadas
con la busqueda de antioxidantes naturales han revelado la posibilidad de desa-
rrollar un antioxidante a partir del extracto de la torta residual de la fabricacién del
aceite de sésamo, siendo esto demostrado por la efectividad en la proteccién de
la rancidez que se produce como efecto de la oxidacion en los aceites vegetales
comestibles (8-10).

MEeTopoLoGia

Obtencion y purificacion de los cristales de D(+) sesamina

Los lodos del microfiltrado (350 g), provenientes de la fabricacion industrial del
aceite virgen, fueron disueltos en dos litros de acetona, obteniéndose al cabo
de dos dias 120 g de unos cristales blancos (34%), los cuales se aislaron por
filtracién con vacio y se recristalizaron al disolverlos con etanol al 96% a ebu-
Ilicion.

Identificacion de la D(+)-sesamina

Al compuesto obtenido anteriormente se le realiz6 una CCD, usando como fase
movil cloroformo y como fase estacionaria gel de silice GF,,, ... ... Como reve-
lador se empled vainillina-acido ortofosférico y posterior calentamiento a 110 °C

por 10 minutos hasta la aparicion de manchas de color violeta.

Los cristales presentaron un punto de fusion 121-123 °C, y [oc]lgoC +66,5°. El

espectro UV presentd dos méximos en 244 nmy 288 nm. IR v max (KBr) cm™:
1251y 1193 (vibraciones de torsion del grupo metileno), 1193 y 1035 (flexio-
nes C-H del anillo aromético), 1050-1120 (estiramiento asimétrico del éter
ciclico C-O-C) y 925 (estiramiento C-O del grupo metilendioxi) (11, 12). RMN
'H (CDCl,, 300 MHz) &, 6.90 (2H, d, /= 2.72 Hz, H5', H5"", H6" y H6""), 6.95
(1H,'s, H2" y H2""), 6.07 (2H, s, -O-CH,-0-), 4.80 (1H, d, H2 y H6), 4.30 (1H,
dd, H4 y H8), 3.10 (1H, m, H1 y H5), RMN '3C (CDCl,, 75 MHz), §_ 119.77
(C5y C57), 108.62 (C6'y C6™), 106.94 (H2’, H2""), 101.50 (-O-CH,-0O-),
86.24 (C2 y C6), 72.16 (C4 y C8), y 54.80 (C1y C5) (12,13).
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RESULTADOS Y DISCUSION

A partir de los lodos del microfiltrado de la fabricacién del aceite de ajonjoli, se
obtuvieron cristales blancos de forma laminar con punto de fusién 121-123 °C
y [oc]lég C+66,5 °, valores que coinciden con los reportados en la literatura, 122-
123 °C y +64,5° respectivamente, para la D(+)-sesamina (3). La pureza del
compuesto se confirmé por CCD, la cual revelé solamente una macha de color
violeta con un R, 0.3 usando las condiciones anteriormente descritas.

Los andlisis espectroscdpicos confirmaron que los cristales aislados y purificados
corresponden a la D(+)-sesamina. El espectro IR muestra bandas de absorcion
caracteristicas para los grupos funcionales de la D(+)-sesamina. Aparecen dos
bandas agudas en 1251y 1193 cm', que corresponden a vibraciones de torsion
del grupo metileno; se registran bandas entre 1000 y 1300 cm' y en 1193 y
1035 cm! que se relacionan con flexiones C-H del anillo aromaético; se observan,
ademés, dos bandas agudas en 1094 y 1056 cm”', que estan dentro del rango
1050-1120 cm' y que corresponden al estiramiento asimétrico del éter ciclico
C-O-C; también se observa una banda en 925 cm, caracteristica del grupo me-
tilendioxi, asociado al estiramiento C-O.

Los espectros de RMN "H y RMN *C, muestran sefiales que coinciden con los des-
plazamientos reportados en la literatura para la D(+)-sesamina (14), sin que apa-
rezcan sefiales de sustancias contaminantes. Estos datos se registran en la Tabla 1.

Tabla 1. Desplazamientos quimicos de RMN *Cy de RMN 'H obtenidos para la sesamina comparados con
los reportados en la literatura. CDCl,, 300 MHz.

Asignacion S, &,
(CoH) Reportado (11) Obtenido Reportado (14) Obtenido
1/5 2,88 3,10 542 54,80
2/6 4,75 4,80 85,7 86,24
3,74 3,90

4/8 410 430 716 72,16
- 135,0 135,57
22" 6,83 6,90 106,4 106,94
33" 147,9 148,43
&8 - | 147,0 147,56
5/5" 6,83 6,95 119,3 119,77
6/6" 108,1 108,62
-0-CH,-0- 5,92 6,07 101,0 101,50
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En la Figura 3 se muestra la estructura quimica de la D(+)-sesamina, con la
asignacion de los carbonos e hidrégenos de acuerdo con los desplazamientos
quimicos observados en los espectros de RMN 'Hy RMN *C.

Figura 3. Estructura quimica de la D(+)-sesamina, asignada seguin los espectros de RMN 'H y RMN *C.

Teniendo en cuenta que los lodos de microfiltrado obtenidos en la fabricacién del
aceite virgen de ajonjoli son ricos en D(+)-sesamina, las industrias fabricantes de
este tipo de aceite podrian evaluar la posibilidad de aislar y comercializar dicho
producto como antioxidante, ya sea en la industria alimenticia y cosmética, o en el
campo farmacoldgico, explorar su estudio para el tratamiento de enfermedades
degenerativas en las que interviene la formaciéon de radicales libres. Los datos
de la literatura indican que las aplicaciones potenciales de la D(+)-sesamina son
multiples en diferentes niveles.
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