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I.—_INTRODUCCION

De acuerdo con la linea de investigacion ya existente en
nuestro Departamento, hemos continuado nuestros estudios so-
bre la determinacion tanto cuali como cuantitativa de los al-
caloides contenidos en los tabacos de elaboracion nacional (1,
2, 3, 4, 5).

En el presente trabajo nos ocuparemos en particular del
estudio de las muestras de tabaco hebra rubio de elaboracion na-
cional (espafiola).

II.—PARTE EXPERIMENTAL
II.1—MATERIAL Y METODOS
II.1.1.—Muestras: Las muestras estudiadas por no-
sotros corresponden a las nueve labores de tabacos hebra rubios
(cigarrillos), elaborados por Tabacalera Espafiola, Sociedad Ano-
nima,

II.1.1.a.—Denominacion

Como ya qued6 dicho en notas anteriores, la letra que pre-
cede a la numeracién romana, corresponde a la ciudad en que
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esta situada la factoria donde se elaboraron las muestras res-
pectivas. En este caso, todas las labores proceden de Tarra-
gona (T).

Clave Marca comercial
T-1 ne1
T-1II n.° 2
T-III n.° 3
T-X ne° 4
T-XI ne° 4
T-XII n°>5
T-XIII n° b
T-XV n.° 6
T-LXXVI ne° 7

II.1.1.b.—Preparacion: las muestras han llegado a
nosotros en la forma en que se encuentran en el mercado, es
decir, como cigarrillos.

Siguiendo las normas del muestreo, se han tomado al azar
veinte cigarrillos a los que se ha desprovisto del papel y, en los
casos en que lo tuvieran, del filtro. El material obtenido en cada
caso, se ha almacenado en recipientes herméticamente cerra-
dos, que se conservaron a una temperatura comprendida entre
18 y 25°C. No ha sido necesario el proceder en ninguno de estos
casos a la molturacion de las muestras, puesto que, segun pu-
sieron de manifiesto J. Capo TorRRES y G. TENA NUNEZ (6), el di-
vidir las pequenias hebras en particulas de tamano inferior, no
influia en el rendimiento de la fraccion alcaloidica obtenida por
destilacion directa del tabaco.

II1.1.2—Determinacion de humedad

El método seguido por nosotros ha sido el gravimétrico, por
deshidratacion de la droga a 100-105°C (7), con lo que realmente
se determinan conjuntamente humedad y sustancias volatiles
a dicha temperatura.

II.1.2.a.—Resultados

Las cifras que siguen son la media de cinco determina-
ciones:
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TABLA I
Muestra % humedad
T-1 12,5
T-1I 13,5
T-II1 115
T-X 12,0
T-XI 10,5
T-XII 13,5
T-XIII 12,0
T-XV 10,5
T-LXXVI 12,0

II1.1.2.b.—Discusion de resultados

Las humedades determinadas en la totalidad de las mues-
tras han oscilado entre el 10,6% (T-XI 'y TXV) y el 13,6% (T-1I
y T-XII), siendo la media de humedad de los cigarrillos hebra
rubios de elaboracion nacional del 12% + 1,1.

I1.1.3.—Estudio cualitativo
I1.1.3.a.—Estudio comparativo

En este apartado hemos realizado un estudio comparativo
de la fraccion alcaloidica en las nueve labores de tabaco hebra
rubio. El método que seguimos en este estudio comparativo ha
sido el de C.C.F. segun describimos anteriormente (2).

Para la elaboracion de los extractos alcaloidicos a croma-
tografiar hemos procedido segun la técnica ya descrita en ante-
rior ocasion (1), partiendo como entonces de un gramo de ta-
baco, extrayendo en medio alcalino (NH,OH) con mezcla etéreo-
cloroférmica (1:1).

II.1.3.a.1.—Condiciones de trabajo

Trabajamos con placas de 20 X 20 cm de 250 n de Silicagel G
(Merck), empleando como fase moévil CI,CH/CH,OH (5:1) y re-
Velando con reactivo de Dragendorff (mod. Munier-Mache-
boeuf (8) y con reactivo de Konig (9), con las demas especifi-
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caciones que oportunamente se detallaron en comunicacion an-
terior (1).

I1.1.3.a.2.—Resultados
El presente apartado esta constituido por la representacion

de los cromatogramas realizados con los extractos etéreo-clo-
roformicos de las nueve muestras objeto de nuestro estudio.
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II.1.3.a.3.—Discusion de resultados

Como se puede observar, las imagenes cromatograficas que
presentan los extractos obtenidos a partir de las nueve mues-
tras de tabaco hebra rubio, son bastante similares entre si. Se
detectan, con desigual intensidad 10 manchas como término
medio, excepto en T-XI, T-XII y T-XV.
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El componente mayoritario es el de Rf100 = 59,0.

En cuanto a tamafo e intensidad, le siguen a esta mancha
principal en todos los cromatogramas, los dos componentes de
la, fraccion de “cola” de Rf100 = 20,0 y 30,0, cuya identidad no
se ha podido hallar debido a que no se corresponden con ninguno
de los patrones de alcaloides piridinicos de que disponemos.

El componente de Rf100 comprendido entre 8 y 9, ha pre-
sentado intensidad variable, siendo sin embargo mayor el nu-
mero de muestras que lo poseen en cantidad apreciable con
respecto a las otras manchas que conforman la fraccion de
“cola”, que el de las muestras que 1o poseen en cantidad minima.

De las manchas con valores de Rf100 0,00-2,00y 5,00, la que
presenta mayor intensidad y tamano, es la citada en ultimo
lugar, siendo la de menor intensidad la que coincide con el
punto de deposicion de muestra (Rf100 = 0,00).

La mancha de Rf100 = 14,00, ha presentado muy poca in-
tensidad en la mayoria de los tabacos.

Hay que senalar que en la muestra designada como T-LXXVI,
se detecta un nuevo componente que no aparece en los otros
tabacos. Este componente, de Rf100 = 42,0, posee pequeno tama-
no y es de intensidad poco apreciable, si bien ha sido detectado
con los dos reveladores utilizados.

En lo concerniente a la fraccion de “cabeza”, las manchas
observadas han sido dos (aparece una tercera mancha si los
extractos se cromatografian en un tiempo superior a siete dias a
partir de la fecha de su obtencion); estas dos manchas han pre-
sentado tamaifos fijos, siendo sin embargo muy variable su in-
tensidad de color. Los valores de Rf100 medios hallados para
ellas han sido de 70,0 y 79,0, respectivamente, observandose por
regla general mayor intensidad de coloraciéon en la de Rf supe-
rior. Estas manchas han sido mejor detectadas en todos los casos
mediante el reactivo de Konig.

El componente de Rf100 = 70,0 se ha logrado detectar con
el reactivo de Konig en las muestras I y XIII. No es detectada
con ninguno de los dos reveladores en las muestras T-XI, T-XII
y T-XV.

Sin embargo, la de Rf100 = 79,0, se observa tanto con el em-
Pleo de Munier-Macheboeuf como del reactivo de Konig en todas
las muestras estudiadas, a excepcion de la T-XV en que no se
detecta con ninguno de los dos reveladores citados.
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II.1.3.b.—Identificacion de componentes
I1.1.3.b.1.—Condiciones de trabajo

Hemos llevado a cabo nuestras experiencias en las siguientes

condiciones de trabajo:

— Sustancias cromatografiadas......... Extracto etereo-cloro-
formico obtenido a partir de la muestra T-II (por ser
una de las que dan el maximo de manchas cromatogra-
ficas), asi como los patrones puros (nicotina, nornicotina,
nicotirina y anabasina) en solucion etéreo-cloroférmica.

— Reveladores......... Ademas de los dos empleados anterior-
mente se han utilizado:

1) Reactivo de quinhidrona (especifico de
anabasina y nornicotina) (10).

2) Reactivo isatina-ac. tanico (especifico de
nornicotina) (11).

— Fases moviles:

I: CLCH/CH,OH (50/10)
II: Cl,CH/CH,-CH,OH (15/25)  (12)
III: CL,CH/CH,OH/NH, conc. (60/10/1) (13)

En todos los casos, los puntos depositados en la placa, lo
fueron en el siguiente orden:
1.—15 microlitros de extracto etéreo-cloroférmico de T-II

2.—15 microlitros de extracto etéreo-cloroformico de T-II +
Sol. etéreo-cloroformica del patréon puro

3.—So0l. etéreo-cloroformica del patron puro (nicotina, nor-
nicotina, anabasina o nicotirina).

I1.1.3.b.2.—Resultados

Los resultados obtenidos son resumidos en las siguientes
tablas:



Fase movil I

Productos

Ext.° 0
Ext.° nic. 0
Nicotina

Ext.° 0
Ext.° anab. 0
Anabasina

Ext° 0
Ext.° norn. 0
Nornicotina

Ext. 0
Ext.° nicr. 0
Nicotirina

Nic. = Nicotina
Anab. = Anabasina
Norn. = Nornicotina
Nicr. = Nicotirina

V]

Fase movil 1T

Productos

Ext.

Ext.° nic.
Nicotina
Ext.

Ext.°c anab.
Anabasina
Ext.c

Ext.° norn.
Nornicotina
Ext.°

Ext.° nicr.
Nicotirina
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TABLA II

Componentes (Rf100)

5 9 14 20 30 57

5] 9 14 19 29 57

58

5 8 13 19 28 56

5 9 14 19 29 57
14

5 8§ 13 19 29 55

5 8§ 13 19 29 56
8

5 9 14 20 30 57

5 9 14 20 30 57

TABLA III

Componentes (Rf100)

5 8 10 15 25 56
5 8 10 15 25 56
57

5 8 10 16 24 55
5 8 11 17 25 55
17
5 8 10 16 25 56
5 8 10 17 25 56
8
5 8 10 17 25 56
5 8 10 16 25 56

70
70

70
70

69
69

70
70

61
62

61
61

61
61

61
61

81
81

80
80

79
79

79
80

70
11

72
72

71
71

72
73

177

81
81

85
86
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Fase movil III

TABLA IV

Productos Componentes (Rf100)
Ext.° 0 2 9 19 38 43 bH1 58 69 16
Ext.° nic. 0 2 9 18 38 43 52 59 170 77
Nicotina 70
Ext.c 0 2 9 18 37 43 51 59 71 7
Ext.° anab. 0 2 9 18 37 43 51 5bH59 69 176
Anabasina 52
Ext.° 0 2 9 18 37 43 51 58 69 176
Ext.° norn. 0 2 9 18 37 43 52 59 70 77
Nornicotina 31
Exte 0 2 9 18 37 43 51 59 70 77
Ext.° nicr. 0 2 9 18 37 43 52 59 T0 77
Nicotirina 1
TABLA V
Nicotina Anabasina Nornicotina Nicotirina
Dragendorff Dragendorff Dragendorff Dragendorff
Reveladores . . . —
Konig Konig Konig Konig

Quinhidrona Isatina

F.m.I 59 14 8 88
Rf100 F.m.II 57 17 7 86
F.m.III 71 56 38 7

F.m. I: CLCH/CHOH (50/10)
F.m. II: CLCH/CH,-CH,OH (75/25)
F.m. IIT: Cl,CH/CH,OH/NH, cone. (60/10/1)
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A continuacion incluimos la reproduccion fotografica de
algunos de los cromatogramas realizados.

Nicotina Anabasina Nornicotina Nicotirina
F.mn. II F.m. III F.m. II Fm. I
Rev.: M-M Rev.: Konig Rev.: Isatina Rev.: Konig

II.1.3.a.3.—Discusion de resultados

— Nicotina: Su presencia se hace patente con las tres.
fases moviles empleadas. Como ya sospechabamos, se corres-
ponde con la mancha de mayor tamano e intensidad, en las
tres fases moviles ensayadas.

En general, la nicotina ha sido detectada con mayor inten-
sidad cuando el revelado se ha realizado con reactivo de Munier-
Macheboeuf que con el de Konig. Con este ultimo, ha mostrado
en todos los casos una coloracion violeta.

— Anabasina: Su presencia se ha puesto de relieve con las
tres fases moviles empleadas por nosotros, si bien hay que in-
dicar que se encuentra en pequena cantidad en las muestras
objeto de este trabajo.

La cantidad de extracto que ha de depositarse en la placa
cuando el revelado se realiza con el reactivo a la quinhidrona,
es tres veces superior (45 microlitros) que cuando el revelado
se lleva a cabo con el de Munier-Macheboeuf o el de Konig. Sin
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embargo, dada la mayor especificidad de la quinhidrona para
la anabasina, la identificacion de este componente es mucho
mas segura que con los otros reactivos empleados.

— Nornicotina: Se encuentra presente en mayor o menor
cantidad en todos los tabacos, hecho que por otra parte, ya
habia sido constatado por nosotros mediante la aplicacion de
la sencilla técnica de Cortés Munoz (14).

La cantidad de nornicotina detectada en los tabacos hebra
rubios de elaboracion nacional, es siempre superior a la de la
anabasina, pero inferior a la de nicotina.

Hay que senalar que el reactivo isatina-ac. tanico, dada su
especificidad, es el que mejores resultados nos ha ofrecido en la
deteccion de la nornicotina (aparece coloracion azul tras reve-
lado con el reactivo y calentamiento en estufa a 105°C).

— Nicotirina: Si bien la observacion aislada de los resul-
tados obtenidos con la fase movil III indicarian una levisima
presencia de nicotirina, los datos obtenidos cuando el desarrollo
se realiza con las fases moviles I y II, muestran que la nicoti-
rina no se encuentra presente en estas labores. No obstante, no
podemos dejar de senalar que, cuando cromatografiamos un
extracto de tabaco en un tiempo que exceda en siete dias al de
su fecha de obtencion, y a pesar de conservar este extracto en
nevera, en la imagen cromatografica del mismo, cualquiera que
sea la fase movil empleada para su desarrollo, se detecta la
presencia de nicotirina, la cual se formaria a expensas de los
otros alcaloides que se encuentran inicialmente en el extracto
etéreo-cloroformico.

I1.1.4.—Estudio cuantitativo

Para la determinacion cuantitativa de la fraccion alcaloi-
dica de las muestras que integran nuestro trabajo, hemos se-
leccionado los siguientes métodos por las razones ya expuestas
en anteriores comunicaciones:

1.— Volumetria tras precipitacion picrica, modificada por
Cabo Torres y Tena Nufez (15).
2.— Fotocolorimetria (Reaccion de Konig) (16, 17).

En ambos casos, la técnica elegida por nosotros para la
extraccion de lg fraccion alcaloidica de nuestras muestras, ha
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sido la de destilacion directa (Cako Torres y Tena Nufez) (15),
debido a la obtencion de resultados similares a los de la técnica
de destilacion en corriente de vapor, segun demostraron sus
autores (18), asi como a lag mayor sencillez de la técnica en si,
la cual, por otra parte, ha sido puesta a punto en el Laboratorio
donde se ha llevado a cabo el presente trabajo.

I1.1.4.1.—Resultados
II.1.4.1.a.—Volumetria tras precipitacion picrica

Resumimos los resultados obtenidos en la tabla que inclui-
mos a continuacion:

TABLA VI

% o o% € €% % + o
T-I 1,43 +0,02 1,40 0,008 0,559 1,41 -1,45
T-1I 1,73 +0,03 1,73 0,012 0,694 1,70 - 1,76
T-II1 2,14 +0,02 0,94 0,008 0,374 2,12 -2,16
T-X 1,79 +0,03 1,68 0,012 0,670 1,76 - 1,82
T-XI 1,86 +0,03 1,61 0,012 0,645 1,83 -1,89
T-XII 1,90 +0,03 1,58 0,012 0,652 1,87-1,93
T-XIII 1,84 +0,03 1,63 0,012 0,632 1,81 - 1,87
T-XV 1,82 +0,03 1,65 0,012 0,659 1,79-~-1,85

T-LXXVI 1,36 40,04 3,17 0,016 1,268 1,32 - 1,40

TABLA VII

DISTRIBUCION DE LAS MUESTRAS SEGUN SU CONTENIDO
ALCALOIDICO ENTRE 1,25-225 (A = 0,25%)

% del total de

% nicotina n.° muestras muestras
1,25 -1,50 2 22,2
1,51-1,75 1 11,1
1,76 - 2,00 5 55,6
2,01 -2,25 1 11,1



182

ARS PHARMACEUTICA

II.1.4.1.b.—Fotocolorimetria

Los resultados obtenidos con la técnica fotocolorimétrica
quedan resumidos en la tabla VIII.

TABLA VIII

% o o % € €% % + o
T-I 1,41 +0,03 2,13 0,012 0,851 1,38 -1,44
T-11I 1,99 +0,02 1,01 0,008 0,402 1,97 -2,01
T-II1 2,10 +0,03 1,43 0,012 0,571 2,07-2,13
T-X 1,87 +0,02 1,07 0,008 0,428 1,85-1,89
T-XI 1,79 +0,02 1,12 0,008 0,447 1,77-1,81
T-XII 1,92 +0,02 1,04 0,008 0,417 1,90 - 1,94
T-XIII 1,88 +0,03 1,60 0,012 0,638 1,856-1,91
T-XV 1,89 +0,02 1,06 0,008 0,423 1,87-1,91
T-LXXVI 1,562 +0,01 0,93 0,004 0,382 1,61-1,53

TABLA IX

DISTRIBUCION DE LAS MUESTRAS SEGUN SU CONTENIDO

ALCALOIDICO ENTRE 1,25-225 (A = 0,25%)

% nicotina

1,25 - 1,50
1,61 -1,75
1,76 - 2,00
2,01 -2.25

I1.1.4.2.—Discusion de resultados

n.° muestras

1

1
6
1

% del total de
muestras

11,1
11,1
66,7
11,1

Los resultados alcaloidicos obtenidos por ambos métodos
para la primera marca comercial presentan diferencias insig-
nificantes para las dos muestras que se consideran.

Las dos muestras correspondientes a la segunda denomina-
cion comercial, no presentan diferencia alguna en los valores
detectados por ambas técnicas.
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Con respecto a las cinco marcas comerciales restantes, re-
presentadas cafa una por una Sola muestra, cabe sefialar que
los resultados obtenidos mediante la volumetria tras preci-
pitacion picrica, se encuentran comprendidas entre 1,36%
(T-LXXVI) y el 2,14% de T-III, estando las halladas mediante
la técnica fotocolorimétrica entre el 1,41% de T-1y el 2,10% de
T-III.

Las diferencias mas altas entre las riquezas alcaloidicas
determinadas mediante las técnicas citadas, las ofrecen las
muestras T-II (13,06%) y T-LXXVI (10,563%), siendo inferiores
al 5% para T-X, T-XI y T-XV y nula para el resto de las
muestras.

Las nueve muestras de cigarrillos hebra rubio estudiadas,
poseen contenidos alcaloidicos comprendidos entre 1,25 y 2,25%,
segun las dos técnicas cuantitativas empleadas, siendo por tanto
practicamente total la concordancia de los resultados.

Esto situa a las labores nacionales de cigarrillos “rubios”
por encima de las labores de tabacos negros que, segun compro-
bamos en nuestros anteriores trabajos, fluctuaban entre el 0,76 %
y el 175%.

III.—CONCLUSIONES

1°—Las nueve muestras de cigarrillos rubios (correspon-
dientes dos de ellas a una misma denominacion comercial, dos
a otra y las cinco restantes a otras tantas marcas comerciales
diferentes), presentan, desde el punto de vista cualitativo, una
imagen cromatografica comun, a excepcion de las designadas
como T-XI T-XII en las cuales no se aprecia el componente
de Rf100 = 70,0, asi como la T-XV en la cual no se observan
los componentes de Rfl100 = a 70,0 y 79,0. En cuanto a la
T-LXXVI, si bien presenta la imagen cromatografica comun,
se detecta en ella un nuevo componente de Rf100 = 42,0.

2.°—Cabe afirmar que en todas las muestras se encuentran
presentes la nicotina (muy abundante), anabasina y nornicotina,
siendo negativa la presencia de nicotirina.

3.—Las nueve muestras estudiadas, poseen contenidos ni-
cotinicos comprendidos entre 1,25 y 2,25%, segun las dos técnicas
cuantitativas empleadas, si bien cabe concluir después de un
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detallado estudio de los resultados, que la gran mayoria de los
tabacos hebra rubio, poseen un contenido alcaloidico compren-
dido entre limites muy cercanos: 1,5 y 2% (89% de las mues-
tras por volumetria y 78% por fotocolorimetria).
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