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I. JUSTIFICACION Y OBIETO DEL TRABAJO

La produccion de aceite esencial
de Romero en nuesiro p;:i: tiene gran
Imporiancia.

Los datos de exportacion son elo-
cuentes respecto al futuro de la pro-
duccidn espanola de esencias. Una
vez logradas mejores calidades en es-
tos aceites, bajo la vigilancia anali-
tica, es de presumir la expansion de
esta industria v lo que es asi mismo
importante la de los derivados. Tan-
to desde ¢l punto de vista cualitati-
Vi COITEGe ruan:itati\'n, los  aceites
plantean un doble tipe de proble-
maz: ¢l del rendimiento en deter-
minados componentes, v el de su ti-
pificacidn,

Objeto del presente trabajo, es el
realizar un estudio comparative por
cromatografia en capa fina del acei-
te ewencial de Romero procedentes
de distintos pueblos de las provin-
ciaz de Granada y Murcia, como
principales productores de Lspaia
(sobre todo esta 131!iﬂ'l.'.t}. Asi HApor-

tariamos datos interesantes para el
mencionado Ibr{l]l]ltnlﬂ. de lipiﬁl‘nr e
tas esencias naturales.

II.- PARTE EXPERIMENTAL.

La técnica que nosotros hemos uti-
lizado es el método mas generaliza-
do preconizado por E. StanuL (1) en
las siguientes condiciones de traba-
jo:

I, 1. Materinl.—Equipos Desaga
v Shandon constitnidos ambos por el
sigmiente material :

Cubetas cromatograficas de vidrio
con tapadera ajustada a esmeril de
dimensiones apropiadas para empleo
de placas de 20 x 20 cms.

Placas de vidrio de 20 x 20 cm.
Soporte metilico para el transporte
e las mismas.

Desceador de dimensiones suficien-
temenic amplias, para que quepan
las placas anteriormente citadas con
su correspondiente soporte.

{*) Trabajo presentade al VIII Congreso Internacional Farmacéntico Mediterraneo

Latine, Grangda, mayo 1968,
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Extensores para la preparacion de
las placas con posibilidad de rezular
el espesor de la capa adsorbente.

Plantilla de wabajo, de material
plastico para 5 placaz de 20 % 20 em.
con placa inicial v fimal de 5 x 20
cm. Diferencia general entre los =iqui-
pes estriba en su plantilla para po-
ner las placas: (%),

Micropipetas: 2 u 1 ¥oouel

La pulverizacion en vitring de £ri
=es ¥ con pulverizador Quickrir.

I1, 2. Fases méviles— Se ha red-
lizado un estudio entre Tran nimero
de disolventes, que podian ser em-
pleados como fase movil en CrOmato-
zrafia en capa fina.

Para ello unas veces hemos varia-
do la naturaleza del disolvente v olras
las proporciones relativas de Tos 1 is-
o,

En algunos casos, se ha estableci-
do el poder cluyente por  gropos
quimicos. permitiendo prever, ciaal es
el mis idéneo semin el tipo e
tancia a detectar,

Slls-

Dado que las esencias son mezclas
muy complejas, se ha llegado a la
conclusion de que el empleo de un
solo  disolvente no zeria adecuadan
mas que en el caso de estudiar [rac.
ciones de cola o de cabeza,

Para la obtencién de cromatogra-
mas con buena separacion del ma-

I*) El “Desaga™ i una planiilla
alineadas lateralmente

de plistico sobre la que descansan
pror un resalte longitudinal, Fs muy importanle que las placas de

yvor niumero posible de manchas ¥ mi-
tides e ellas, e conveniente |a
mezela de dos o s,

Se han seleceionado entre las fases
moviles que cumplen este viltimo co-

metido las sisnicntes -

Cloroforma.

Benzol-Acetao de Edilo 85715

Beneeno-Erer 75/25

Cloroformo-Aleohol L

El aceite esencial = emplea en
solucion etérea al 10 -

L, 3. Muestras utilizadas.— Proce-
den de los pueblos de: Hoellin, Ca.
. e
diar, Totana. Lorca. Puerto Lumbre.
riaz, Sabinar v Cieza,

Alzunas de estas muestras han sido
obtenidas en el Laboratorio utilizan.
do para ello ¢l métoda de CLEVEN-
CER (2). modificado por uno de no-
solros (3). Como es sabido consiste
en la obtencicn de 1a Csencia en pes
quena cantidad v medicion  directa
del volumen obtenido. Conocida la
denzidad del aceile esencial facilmen-
te se puede calenlar el peso de dicho
volumen,

Conjuntos: Apriaxy Kieix, Garen
DE Lo Fueste (%),

H, 4. Método seguidn. —FE] estudio
cromatogrifico del aceite esencial, s
realizé de la siguiente manera: =e
deposite con ayuda de una micropi-

lns placas,

vidrio sean idénticas dimension=s, tanto lineales como de grosor. El sistema “Shandon™ me

requicre estas exigencias, toleramdose pequefias il
porque. mediante un cistema neomitico

olras |:||.:.11';1-_
periores quedando alineadas por ln cara
opucsly (inferior),

wobre o gque se extiends (superin

encizs de dimension  entee
=on empujudas contea 2

unas
EULRE i
v ne la

Agradecemos o ambas firmas comerciales el habermos facilitade Jas mmpesires.
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peta, la muestra en estudio sobre la
placa  convenientemente preparada,
Hevandoze a cubetaz que previamen-
te hemos saturadoe v en las que hemos
1-ul:u-m|n FFIR T l]rl" los disolventes ante-
ricrmente  citados. Se dicha
placa cuando el disolvente ha reco-
rriilo la distancia de 10 em.., e re-
vela v se lleva a la estufa durante
tre= o cuatre minutos a 1200 apare-
ciendo  asi las COFTEs[on-
dientess a los distintos componentes
de la muestra,

rilira

Imaan I(']la:—j

II. 5. Reveladores utilizados,—uz
wltravioletn. Se han examinado todos
los cromatogramas  anles v II'F'HP'“E'H
de haber usado enalquier revelador.

Vainillina sulfirica.— Preparamos
una solucion aleohdlica al 3 96 a la
emal le anadimos por eada 100 ml
de esta zolucion 4 ml. de acide sul-
firieo concentrado.

p-Dimetil-amino benzaldelido. —
En  soluciom sulfirica, preparado
izual que la vainillina sulfiarica.

lodo metalico.—Algunas sustancias
pozeen dobles enlaces etilénicoz ca-
paces de fijar iodo: puede revelarse
colocando la placa en una cubeta de
desarrollo, cerrada herméticamente ¥
sometiéndola a la aecion de los va-
pores de iodo, que se desprenden de
los cristales depositados en el fondo
ide la cubeta. Aparecen las manchas
de color marrdn cuva intensidad dis-
minuyve panlatinamente.

Hi. RESULTADOS

La observacion conjunta de éstos
n'u‘la:

a) Constancia en todos los resuls
lﬂqlﬂ.ﬁ.

by Reproductibilidad en wodas Las
muestras,

A3
=

Mo se diferencian unas muesiras de
otraz como puede observarse en Jos
cromatogramas  adjuntos, A simple
vista, ltoados tienen i;_"llal numero de
componentes, variando sin embarzo,
laz proporciones relativas de alzuno
e éstos, semin procedencia del acei-
te esencial.

Respecto a las fasez mdviles estu-
diadas, podemos decir gue todas ellas
son igualmente buenas aungue en la
del benzol-acetato de etilo (85/15) =e
illlri"('il' LRl l'“-'l:n-'{}r 'litil]i'] :p' .‘il"i'l:!.r-'].'r
e las manchas,

;"II"(PF'HIIIHE I{J\F regi:‘-trus {lﬂ II'IIE- =
T&, 187 (Jue son
ﬁpﬂé de los obtemidos con las mues-
tras  empleadas, desarrollando  con
tres de las mejores v mis sencillas
fases maviles : benzol-acetato de etilo,
(85/15) beneeno-éter (75/25) v clo-
ﬁbfﬂ'l‘llh} h*.i|mt~lil|.'nml':|tr:, A5l COMO
un ejemplo de eromatogramas con
muestras comerciales ¥ esta aultima
fase movil. Tres de loz cuatro cro-
matogramas cuvos resultados se ex-
ponen, van acompanados de una re-
produceiin fotografica que da idea de
la calidad consegnida en nuestras ex-
periencias.

matogramas n." 72,

1V, CONCLUSIONES

1} La eromatografia en capa fina
es, por los resultados obtenidos v ra-
pidez de ejecncidn, una téenica ade-
emaida [rara el estudio de las esencias
de romero. como lo muestran las di-
versas manchas asi como la constan-
cia ¥ reproductibilidad de los croma-
togramas.

2)  Las muestras estudiadas, proce-
dentes de ocho localidades distintas
e las provincias de Granada v Mur-
cia (principales productores de rome-
rio) dan resultados bastante constan-
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tes, no mostrando entre ellas varia- Tipn camara: SHANDHON,
ciones cualitativas en su composicion. Téenica: Ascemdente.

3) Pese a ello, se obzervan posi- Estads de saturacion de la cdmara: Satu.
bles varamones de |_i|1u cuantitative  rade con papzl de filiro.
en algunoz de los componentes, de Longiind de desarrollo: 10 em.
las muestras estudiadas, segin su Tiempo de desarvollo : 13 minutos.
pnw,cderu‘ia, Temperatora = 217,

o Fase mavil: Benzol-Acetatoe de  Elilo
4)  De las enatro fases moviles pre. 4515

viamente seleccionadas para emplear
e oeshe Irahajt‘} cabe afirmar que to-
das dan buenos n:.-‘.ullm]u.-;, Sl_': du.a_-'.[a-
ca  especialmente el benzol-aeetato
de etilo (85/15).

Disolventes wsados para los productos es-
l'l‘.l.l:“nlli:lh ¥ cofceniracion : Solucion  de
esencia de eler al 10 %,

Canlidades aplicadas: 2 g 1.

Uhservaciones -
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CROMATOCRAFIA CAPA FINA No 187 & o=@ o P. L.
FECHA.. ...
n o=@+ a [SAB
Spstancia : Aceite esencial de Romero.
Soporie: Silicagel 6. - ' T.
Tamano: 20 x 20,
Crozor de la eapa: 250,
Activacién: A la estufa a 105°.
Revelador : Vainillina sulfarica. {R-7-69)
T PRODUCTOS
CHROMATOGRAFIADOS a I € d e f g h i i k
1) Hellin 35 M i 88 B0 67 71 8l
2} Tolana a8 44 47 383 61 i 71 8l
3} Chdiar a8 44 47 53 60 68 T2 Bi
i} Lorca 38 44 47 52 61 67 2 82
3} P. Lumbreras 88 44 47 52 6l BT T 2
6} Salyinar B 44 47 S G2 67 T2 8D
7} Tesuge G2 66 76
)
o)
1]

11)
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CROMATOFRAFIA CAPA FINA No 52 Estado de saturacien de la camara: Sa.

FECHA: .....c.coian. turada con papel de filtro.
Longitud de desarrolle = 100 em.

Spstancia : Aceite esencial de Romero, Tiempo. de desarrollo: 15 minutos.
Soporte : Silicagel 6. Tﬂupﬁi‘"fm: 0% 32
Tamusio : 20 x 20, Fase mavil : Benceno-Eter 75/25.
Grosor dz la capa: 250 p. Diwlventes nsados para los productos e=-
Activacidn: A la estufa a 105, tudiades v concentracion :  Solucién  de
Revelador = Vainilling sulfdarien, esencis de eter al 10 %

Tipo cimara: SHANIMIN. Cantidade: aplicadas: 2 u 1.
Teenica: Ascendente, O hservaciones :

PRODUCTOS

CROMATOGCEAFTADOS a2 h e d PR R T el e LA | 3
1i Testigo =) CERBl

2] Socoves 95 B0 B4 B9 H2 63 TG

3) Sabinar 25 80 8% 09 52 & 15

1) Cieza on 80 84 40 H2 62 T

50 Hellin 25 30 3 40 K3 68 TS

) Totana 25 80 34 40 53 63 T4

7 P. Lumbreras 25 80 34 40 53 B3 5

£) Lorea 25 80 34 40 53 63 T

L]

10j

1)
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CHOMATOGRAFIA
FECHA

CAPA FINA N-©#

=ualaneia :
Soporte :  Silicagel 6.

0 ox 2,

Grosor e la capa: 250 p,

A la estufa a 1057,
Vainillina -ulfdrica.
Tipo eameara = SHANIHINN,
Aseemlente,

Tammann ;

Aelivacion :
Kevelador :

Teérmica :
Estgde de saturacion de la l'-'-lllr_ql"il;
turada con papel de filire.
[.“l!l;:,i.lu.l:l de desarrolle : 10 emi.
Tiempo de desarrello : 15 minuioes,
Temperatura = 1687,
Fase movil: Cloroformas,

solventes usados para los producios

tudizdo: v concentracion :  Solucion
PRODMCTOS
CROMATOCRAFIADDS u L
1/ Romers 627 a5 B
2 Gomer-Her., Lt |
3 Determinada 235 8O
b Adrian Klein 25 3l
5 Lasa 25 81
&1 Garcia Fuenle o5 Bi
11 Testigo 50 58
)
9
L]

11}

T8

-'1.11,-iI|-: r:q-iiriui e Roniero.

-

de
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eeencin e eter ol 10 2.
Cantidades aplicadas: 2 p 1.
Ohservaciones :

R cu b o [z

THIh

s
.

i~

38
33

5 7]
]

b4 2

(R-8-69)

i “ [ ® I i i k
31 @) 6§

Bl 60 &8

My 60 68

M 60 63

51 OG0 67

511 ] &) 63
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CROMATOGRAFIA CAPA FINA Npo 7o Contidades aplivodas: 2 g 1.

FECHA.. ... Ohzervaciones :

=ustancia : Aceite esencial de Romero,

Soporte ;. Silicagel 6. 32 Cledsfdng

Tamanne : 20 x 20,

Grazor dz la capa: 250 .
Activacion : A la estuln a 1057,
Hevelador = Vainillinag sulfirica.

T Se T Sa He ol PL O

63

Tipo cimara ; SHANDON,
Téenica : Accendente,
Estade de saturacion de la camars: Sa-

L
L
twrads con papel de filtrae. :I ' 2
Longitud de desarrollo: 10 em,
Tiempo de desarrollo @ 20 minotos,
Temperatura: 177,
2

Faze mavil 1 Cloroformo.
Disnlventes usados para los productos es. 4

i

tudiados vy concentracidn :  Selucion  de

exemicia e etar al 10 %, (R-9-69)
PRODUCTOS

CROMATOGRAFIADOS a I & i « f z I 1

1 Testign 30 57 G5

5 Socevos 25 31 35 40 30 ®

31 Totana 20 81 %% 40 50 60

il Sabinar - R - 0 Sy 59

5 Hellin 25 3 85 40 50 59

6 Lorea 25 Bl B 40 50 GO

i P. Lumbreras 2 31 3 40 H0 60

& Ciera a5 81 35 40 o0 B0

@)

1111

]
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