CARACTERIZACION DE CAFEINA Y TEOBROMINA EN LA YERBA MATE
HECTOR DIAZ
(Instituto Bacterioldégico del Departamento Nacional de Higlene)
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En 1836 Trommdorf establecid la gresencia de un
alcaloide en el mate, y mas tarde Stenhouse (1843) acepté qgga
%g trataba de teina, la que luego resultd similar a la cafe .

tos trabajos han sido citados por: otros autores que se han o=~
c¢upado del problema, no halldndose los originales en el pais.

En base a experiencias de sublimacidén de los ex-
tractos brutos conteniendo cafefna, Oehrll sugirid en 1927, la
casl seguridad de que aquella se hallaba acompaiiada de teobro-
mina, hecho que segdén Hauschild, fué sugerido también por Schlod-
tmann (1928) . Mas tarde Hauschild pudo establecer ls presencia
de teobromina en la yerba mate.

Hemos pensado conveniente repetir el aislamiento
y la caracterizacidén de dicha substancia pars comprobar una vez
mas la existencia de la misma y confirmar asi el trabajo de -
Hauschild. Aprovechamos al mismo tiempo la oportunidad para rea-
éizar una caracterlzacidn de la cafefna en los extractos obteni-
o8.

En primer lugar decidimos repetir exactamente tal
cual lo realizara dicho investigador, el método de aislamiento
de la teobromina. Pero no pudimos llegar a ninguna separacién
neta de cafefna y teouromina, a pesar de haber aislado una can-
tidad relativamente grande de la primera.

Partimos entonces de un extracto etéreo-clorofér-
mico que contenfe las purinas. Lo sometimos a un proceso de pu-
rificacién que se describe en la parte experimental y que es si-
milar al empleado en el método de dosaje. Las purinas totales
obtenidas fueron separadas por benzol y en la fraccién insolu-
ble pudo caracterizarse la teobromina.

Parte experimental: Se repitid el procedimiento llevado a cabo
por Hsuschild, en la siguiente forma:

Se prepard una infusién con 1.5 kg. de yerba fi-
namente molida con 5 1. de agua li%eranente acidulada (2ml. de
gdeido clorhfdrico concentrado por 100 de agua) en bafio de vapor
durante una hora. Filtrado el extracto a través de una tela y
prnsado en la misma el residuo, volvié a repetirse la operacidén
dos veces mds en las mismas condiciones con ls misma yerba, jun-
tando los extractos.

Luego de precipitar con una solucién al 20% de -
acetato neutro de plomo, se separd el precipitado por centrifu-
%gcidn y se pasé dcido sulfhidrico sobre el lfguldo sobrenadan-

hasta total eliminacién del plomo. Filtrado sobre papel el -
sulfuro de plomo formado, se hizo pasar por el filtrado una co-
rriente de anhidrido carbdniqo durante cuatro horas para elimi-
nar el exceso de dcido sulfnhidrico.

El 1fquido fué evaporado & vacio en bafio de vapor”
hasta 2 1. que, despuds de llevar a pH 6 con amonfaco, se siguld
evaporando a bafio maria agregando previamente arena y magnesia
calcinada, hasta obtener un polvo muy higroscépico. Se extrajo
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éste durante tres dias con cloroformo en un aparato de Soxhlet,
¥y luego de evaporar el disoivente se obtuvo un residuo de 2.5

. que fué disuelto en 114 ml. de¢ agua a ebullicién. Después
ge de jar enfriar la solucidn acuosa, se pudo Separar por cen-
trifugacién un residuo 1 de un ligquido 2.

La solucidn acuosa 2 se llevd a sequedad a
vacfo y el polvo blanco obtenido fué recristalizado dos veces
de s dando las aggjas caracteristicas de la cafefna. Se to-
mé e%ugunto de fusidn, dando 2350.C. Hecha una mezcla con ca-
fefna pura, fundfa a 2350 C. Todo ello demuestra su identidad
con la cafefna.

El residuo 1, en el cual Hauschild establecié
la exlistencla de teobromina, se traté de cristalizar de agua
pero no se pudo obtener substancia alguna que indicara la pre-
sencia de dicho alcaloide.

Atribuyendo el fracaso de dicha experilencia

a la extraccién hecha con un apsrato que extrae en frio y a la
insolubilidad dela teobromina en cloroformo frfo, se buscd
otro camino para su ailslamiento. Se arrovecho asf un extracto
etéreo-cloroférmico de yerba obtenido para otros fines ¥y se si-

6 una marcha similar a la empleads en el dosaje de las pu-
rinas totales segin el método de Leudrich y Nottbohm, descrip-
to en la parte que trata del dosaje de los citados alcaloides.

Este procedimlento tlene la ventaja de que
se obtlene una substancila mas purc y de que hay seguridad de
Obtener el alcaloide en su toinlided pues la sxtraccién se rea-
liza con un aparato que exztrac con cloroformo en caliente.

Se tomé 80 ml.de un extracto etéreo-clorofér-
mico (correspondiente a una fraccidén de 250 g.de yerba ex-
trafda). Llevado a sequedad, se traté el residuo con agua a e-
bulllcidn, destruyendo la materla orgénica por agregado de per-
manganato de potasio a la solucidén acuosa filtrada. Eliminado
el exceso de permanganato, se evapord el 1fquido acuoso hasta
100 ml., extrayendo luego con cloroformo en un aparato de ex-
traccién en caliente durante 20 horas. Evaporado el disolvente,
se obtuvo un residuo cuyo punto de fusidn fué de 2090.C.

Se aprovechd aqui el hecho de que la cafeina
es completamente soluble en benc-no, en el cual es insoluble
la teobromina. Asi, se extrajo tres veces el residuo obtenido
con benceno en frfo, disponiéndolo en un agitador por varias
horas. Se obtuvo de esta forma 169 mg. de una substancia que,
recristalizada de agua, di6 un punto de fusidén de 3350.

Dicha substai~ia se adicionéd a 9 ml. de a-
Eua, haciendo hervir durante varios minutos y luego se filtré.

1 regiduo que quedd sobre el papcl se adiciond nuevamente de
agua (alrededor de 6 ml), filtrando mas tarde otra vez. La -
fraccidn soluble precipité uma substsncia algo amarillenta que
se separd por filtracién y se tomd su punto de fusién resultan-
do ser 338c. con enne%recimiento a 3100. (A). El segundo extrac-
to acuoso dié un precipitado blanco cuyo punto de fusién fué
de 3380. con ennegrecimiento a %250./B).

Las fracclones A y B se recristalizaron de
una cantidad minima de agua a ebullicidén. Después de ello fum-
dieron ambas fracciones a 328c.con ennegrecimiento a 322-3250,
La teobromins pura funde a 34l1o. con ennegrecimiento muy ligero.
Ambas fracciones juntas (A y B) se volvieron a recristalizar de
agua con carbdn activo.Se obtuvo esta vez cristales cuadrangu-
lares que fundfan a 3400.sin ennegrecimiento.
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Sublimada dicha substancis al vaclo, se obtu-
vo finalmente un producto muy puro de punto de fusidén 340-3420,
en la misma temperatura que una muestra de teobromina pure .-
La mezela con teobromina pura no dié depresién en el punto de
fusién.la reaccién de Scoup reallzada con une solucidén de di-
cromato de potasio al 5% en deido sulfvrico concentrado, dié
el mismo viraje de tonos que la teobromina pura, completamente
distinto de la coloracidén que en las mismas condiclones suele
dar la cafefna. El andlisis del producto alslado di¢ los si-
guientes resultados:

Pesada: 3.150 mg.
Volunen de nitrégeno: 0.850 a 20 y
N Livsaecnsinssvvonas ¢ Dkt
CEIBIRIBAG o o000 s asmns § SLALL

760 mm.

CONCLUSIONES: Se ha comprobado que en el mate, junto con la
cafefna, desde hace mucho tiempc: ~icontrada en
dicho vegetal, se halla una pequefia porcidén c: leobromina.
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