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I. INTRODUCCION

En una comunicacion anterior (1) se inform6 sobre la identificacion de
dos alcaloides presentes en los frutos maduros del S. marginatum.

El contenido de alcaloides cambia con el estado de madurez de los frutos
de plantas del género Solanum, por ejemplo Khanna y Murty (2) en un estu-
dio del S. khasianum encontraron que los frutos maduros son mas ricos en
solssodina (1%) y entre los frutos verdes y pintones no observaron mayores
diferencias en la cantidad de solasodina presente (cerca del 0.6%). Jacome y
Proaiio (3) en un andlisis del contenido de solasodina en tres estados de ma-
durez de los frutos del S. marginatum que crece en Ecuador encontraron que
dos frutos verdes contienen 2,18%, los frutos pintones 2,23% y los frutos ma-
daros 2,24% de solasodina; estos resultados indican que no hay practicamen-
te cambios en la cantidad de solasodina con la madurez de los frutos de esta
planta. Sin embargo, en este trabajo la solasodina presente en tres estados de
madurez de los frutos del S. marginatum fue evaluada por el método de Bir-
ner (4) y se encontro que entre los frutos verdes (2,5%) y pintones (2,3%) el
contenido de solasodina es similar, mientras que en estado maduro dicho
contenido decrece bastante (1,4%), resultados que son importantes si se
pie' sa en la explotacion de esta planta como fuente de solasodina para la
=~ oduccion industrial de hormonas esteroidales.

Jacome y Proafo (5) hicieron un estudio muy extenso sobre la extrac-
cion de solasodina a partir del S. marginatum, empleando un método en el
que primero se precipitan los glicoalcaloides, éstos son hidrolizados y des-
pués de varias purificaciones obtienen la solasodina; esta técnica es un poco
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larga y desde el punto de vista economico no muy aconsejable. En el presen-
te trabajo se le hicieron varias modificaciones al procedimiento que emplea-
ron Panina y Col. (6) para la extraccion directa de solasodina de las hojas de
una especie de Solanum que crece en Rusia y se llegd a un método que per-
mitio la obtencion de solasodina, a partir de los frutos verdes y secos del S.
marginatum, con un rendimiento del 2.1 %.

II. MATERIALES Y METODOS

1. Contenido de solasodina en los frutos de S. marginatum en tres estados
de madurez.

1.1. Material vegetal utilizado.

Fueron recolectados en la ciudad de Bogota frutos de Solanum margina-
tum(Solanaceae) en los siguientes estados de madurez: verdes (frutos desa-
rrollados de color verde), pintones (frutos desarrollados que comienzan a to-
mar coloracion amarilla) y maduros (frutos completamente amarillos). Los
frutos recolectados fueron cortados en tajadas y secados durante 4 dias en
una estufa con aire circulante a 50°C; una vez secos fueron molidos y para el
estudio se empleo el material que paso por un tamiz No. 30 (USP XVIII).

1.2. Determinacioén cuantitativa de solasodina.

Entre los distintos métodos empleados para la determinacion cuantitativa
de los alcaloides del género Solanum (7, 8, 9, 10 y 11), se escogio el de Bir-
ner (4) que se basa en la valoracion espectrofotométrica del complejo colo-
reado que forma la solasodina y el anaranjado de metilo. Para la evaluacion.
de solasodina en frutos secos en los tres estados de madurez, se sigui6 la téc-
nica tal como fue publicada por Birner, pero en la construccion de la curva
de calibracion ademas de las concentraciones de 8, 16 y 24 mcg/ml de solaso-
dina patron fueron empleadas concentraciones de 4 y de 12 mcg/ml. Para ca-
da estado de madurez la determinacion se llevo a cabo por duplicado.

2. Extraccion de Solasodina en los frutos verdes de S. marginatum.

2.1. Método de Paninay Col. (6).

Se siguio en todas las etapas el método de Panina y Col. (6) para la extrac-
cion de la solasodina presente en 100 g de frutos verdes y secos de S. margi-
natum, obteniéndose 1,4 g. de solasodina técnica con p.f. 200-204°C (sin
corregir) que por cromatografia en capa delgada sobre silica gel G desarrolla-
da con cloroformo-metanol (90:10) y revelada con reactivo de Dragendorff
modificado segiin Munier, di6é una gran mancha con Rf. 0.55, semejante al de
la solasodina, y una mancha pequefia con Rf. 0.72 debida al A** solasodie-
no. El tratamiento de los 1,4 g de solasodina técnica con isopropanol al 50%

en ebullicion produjo 1,2g. de solasodina purificada con p.f. 202-204°C (sin
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corregir) que por cromatografia en capa delgada en las condiciones anteriores
dio (na sola mancha con Rf 0.55 similar al de un patréon de solasodina.

2.2. Modificaciones al método de Panina y Col.

El método de Panina y Col. (6) fue repetido con otros 100 g de frutos
verdes y secos, pero en lugar de emplear para la hidrolisis acido clorhidrico al
5%. se utilizo al 7%, con lo cual el rendimiento de solasodina purificada au-
mentd de 1.2% a 1.4%.

Después de algunos ensayos preliminares, el mejor rendimiento de sola-
sodina en frutos verdes y secos se obtuvo siguiendo el método que se describe
en la figura 1.

La solasodina técnica obtenida presentd un p.f. de 201-204°C (sin corre-
gir) y por cromatografia en capa delgada sobre silica gel G, desarrollada con
doroformo-metanol (90: 10) y revelada con reactivo de Dragendorff modi-
ficado segiin Munier, dio una gran mancha con Rf 0.55 similar al de un pa-
tron de solasodina y una mancha menor con Rf 0.72 (A>® - solasodieno).

Los 11,8 g. de solasodina técnica fueron purificadas suspendiéndolos
en 83 ml de isopropanol al 50% (7 partes de isopropanol al 50% por 1 de so-
Ixsodina) y la mezcla se hizo ebullir al reflujo por 30 minutos, luego se en-
frio por una hora en un bafio de hielo y se filtro al vacio. El residuo fue lava-
do con 3 porciones de 12 ml de isopropanol al 20% y secado a 70°C durante
12 horas, obteniéndose 10,5 g de un polvo blanco grisiceo con p.f. 201-
202°C y que dio una sola mancha con Rf 0.55 por cromatografia en capa
delgada en el sistema citado anteriormente.

III. RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS MISMOS

L. Contenido de solasodina en los frutos de S. marginatum en tres estados
de madurez.

Siguiendo la técnica de Birner (4), se determin6 por duplicado el conteni-
do de solasodina en los frutos secos de S. marginatum en tres estados de ma-
dmrez, obteniéndose los siguientes resultados promedios.

Prutosverdes ............ ... ... 2,5 %
Pratos pintones. . .................... 2,3 %
1,4 %

Pratosmaduros. ...............cc0....

Estos resultados indican que para la obtencion de solasodina se pueden
escoger frutos comprendidos entre el estado verde y pinton y que en los fru-
tos maduros el contenido de solasodina decrece grandemente, resultados que
no estan de acuerdo con los encontrados por Jacome y Proafio (3) que no
hallaron priacticamente cambios en el contenido de solasodina en los tres es-
tados de madurez de los frutos.
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Figura 1. Método para la extraccion de solasodina de frutos verdes y secos de S. margi-
natum.

0.5 Kg FRUTOS DE S. marginatum

1. Extraer al reflujo con 6 L. de etanol
del 95%
2. Filtrar
| ' L
FILTRADO RESIDUO

Destilar a presion reducida hasta 1 L.

Llevar a 7% de acido con HCI al 35% (205 ml)
Colocar al reflujo por 3 horas

Enfriar a 50°C, llevar a pH 11 con mezcla de
Ca(OH), — H, 0 (1:7) y hacer ebullir por 30 minutos
Destilar a presion reducida el etanol

Enfriar a 10°C y filtrar

S0 R

I 1
FILTRADO RESIDUO

Lavar con agua friay secar a 70°C

95 g. DE SOLIDOS

1. Extraer 5 veces con 300 ml de xileno
a70°C y con agitacion continua por
1 hora.

2. Filtrar

T 1
RESIDUO FILTRADO

1. Concentrar a presion redu-
cida a 350 ml.

2. Extraer agitando cada vez
con dos porciones de 300 ml
de isopropanol-ac. acético
agua (20:20:60)

CAPA ACUOSA ACIDA CAPA DE XILENO

1. Alcalinizar con NH,OH al 309 hasta pH9, dejar
en reposo 2 horas, filtrar y lavar el residuo con agua.
2. Secarresiduoa 65-70°C

11,8 g. DE SOLASODINA TECNICA
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2. Extraccion de solasodina de los frutos verdes de S. marginatum,

Procediendo de acuerdo al método de Panina y Col. (6), a partir de 100 g
de frutos verdes y secos se obtuvieron 1,4 g de solasodina técnica con p.f.
200-204° C (sin corregir) que por cromatografia en capa delgada mostro estar
constituida por un compuesto en mayor proporcion con Rf 0.55 (solasodina)
y otro en proporcion menor con Rf 0.72 (A%* -solasodieno). La purificacion
de la solasodina técnica produjo 1,2 g de un polvo grisiceo con p.f. 202-204° C
(sin corregir) que di6 por cromatografia en capa delgada una sola mancha
con Rf 0.55, igual al de un patrén de solasodina. Este bajo rendimiento de
solasodina (1,2%) puede deberse a que en los frutos esta presente una buena
cantidad de polisacaridos (pectina principalmente) que emplean para su
hidrolisis gran parte del acido clorhidrico y por tanto la cantidad de acido
utilizado es insuficiente para la hidrolisis de los glicoalcaloides; este hecho
fue puesto en evidencia al obtener mejor rendimiento (1,4%) cuando la con-
centracion de acido clorhidrico para la hidrolisis se aumento del 5% al 7%.

De acuerdo a estudios llevados a cabo por Cionga y Col. (12), si la hidro-
lisis de los glicoalcaloides se hace por reflujo con acido clorhidrico al 5%
en metanol y durante 3 horas, la cantidad de A** - solasodieno formado
como producto de deshidrataciéon de la solasodina es minima. Para evitar
utilizar concentraciones mayores del 7% de acido clorhidrico, que implica-
rian un aumento en la formacion de A** - solasodieno, se modifico el méto-
do de Panina en el sentido de hacer una extraccion de los glicoalcaloides por
reflujo con etanol, concentrar el extracto e hidrolizar con acido clorhidrico
al 7%, con lo cual se elimina la presencia de la mayor parte de los polisaca-
ridos. El alcohol isopropilico al 80% tiene una polaridad similar a la del eta-
nol al 95%, pero se sustituyo el primero por el segundo porque al concentrar
el extracto de los glicoalcaloides (6 veces) se obtendria una concentracion al-
ta de agua en el caso de emplear para la extraccion isopropanol al 80% y es
bien sabido que la concentracién de A3S -solasodieno como subproducto de
la hidroélisis, aumenta con la cantidad de agua presente en el medio de hidré-
BHsis. También se encontr6é que el carbon actividado, recomendado en el pro-
cedimiento de Panina, retiene parte de la solasodina y por tanto fue omitida
su utilizacion.

Las consideraciones anteriores llevaron a seguir el método descrito en la
figura 1, por medio del cual a partir de 500 g. de frutos verdes y secos se
obtuvieron 11,8g. de solasodina técnica (rendimiento 2,4%) con punto de
fusion 201-204°C, que por cromatografia en capa delgada dio una gran
mancha con Rf 0.55, igual al de un patron de solasodina y una mancha me-
mor con Rf 0,72 (A3%* - solasodieno); la purificacion de los 11,8 g de solaso-
dima técnica por reflujo en isopropanol al 50% produjeron 10,5 g de solasodi-
ma con p.f. 201-202°C y que dio una sola mancha por cromatografia en capa
delgada. El rendimiento de la solasodina purificada fue del 2,1% en base a los
frutos de S. marginatum verdes y secos. La purificacion de la solasodina téc-
mica por el método de Panina (reflujo con isopropanol al 50%) permitio la
eliminacion del A*»* solasodieno y se obtuvo la solasodina purificada con un
rendimiento del 89 %, con respecto a la solasodina técnica.
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IV. CONCLUSIONES

1. Por el método de Birner(4) se encontro que el contenido de solasodina
en los frutos verdes es de 2,5%, en los frutos pintones de 2,3% y en los fru-
tos maduros de 1,4%, en base a los frutos secos y pulverizados del S. margi-
natum.

2. Se puso en evidencia que la técnica de Panina y Col. (6), desarrollada
para la extraccion de solasodina en hojas de plantas del género Solanum, no
dio buenos resultados en la extraccion de solasodina en los frutos del S. mar-
ginatum.

3. Por modificaciones a la técnica de Panina y Col. (6) se logrd un rendi-
miento del 2,1% en la extraccion de solasodina a partir de los frutos verdes y
secos del S. marginatum. El rendimiento obtenido es suficientemente alto
para considerar los frutos de esta planta utiles en la obtencion industrial de
solasodina para su posterior empleo como precursor en la sintesis de hormo-
nas esteroidales.

V. RESUMEN

Se determiné el contenido de solasodina en frutos secos de Solanum mar-
ginatum en tres estados de madurez, por el métodos de Birner (valoracion
espectrofotométrica del complejo que forma la solasodina con el anaranjado
de metilo). Se encontré que los frutos verdes tienen 2,5%, los frutos pinto-
nes 2,3% y los frutos maduros 1,4% de solasodina._

Por modificaciones al método de Panina y Col., se logro extraer solaso-
dina cromatograficamente pura a partir de los frutos de S. marginatum con
un rendimiento del 2,1%.

VI. SUMMARY

The amount of Solasodine in fruits of Solanum marginatum in 3 stages
of maturity, was determined by the Birner’s method (spectrophotometrical
determination of the complex solasodine-methyl orange). The green fruits
contained 2,5% Solasodine, the pale yellow fruits contained 2,3% Solasodine
and the deep yellow frutis contained 1,4% Solasodine.

The method described by Panina et al was modified and this method was

used to obtain Solasodine (chamatography grade) from the green fruits of
Solanum marginatum with 2,1% yield.
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