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MENORLA DESCRLPTIVA

Lg hespere%ina es la flaVanona~aglucopa de la
hegperidina, que se eneuentra; en la neturaleza, especlal-
mente, on los-citricos. Ia hesperetina se obliene mediante
ung hidrdlisis écida_del glicdsido. Sin ombargo, la unidn
tipo éter del azﬁcar,.(en.este caso rutinosa), en la po-
gicidn 7 del anillo A, es, en las‘flavanonas, egpeclal—~
mente dificil de romper. Por ello, de lag hidrblisis haste
ghora descritas se obtietrien unos productos mediocros ¥y
unos rendimientos insuficientes. So ha intentado evitar
estog inconvenientes mediante la hidrdlisis on etilengli-
col.

Pero ocgte procedimiento no es técnicamente satig
factorio. .

Sorprendentenente, se constatd que la hidrdlisis
ge puede reglizar de una forma téenicamente sencilla y con
buenos rendimignios obteniendo al migmo ﬁiempo ung heg-
perebing mejor, cuando se hiexve hesperidina, a reflujo,
en una mezcle de CH3OH ) CéH5OH 0 Igopropanocl y ClH 3 n o
Acido Sulférico. Bs de especial significaeidn el que el
1iguido de la hidrblisis se cambie al cabo de 1-2 horas.
Ia ventaja de ésto a8 que las sustancias secundarias hidro~
lizables, que se degcomponen fécllmente, se separan ¥y que
la hespereitina no resultg Lopurificada durante el siguien-
te periodo de hidrdligis, ni se obscurecs por ls caramell-
zacidén de los azlcares. Con C1H a la misma temperaturs,
la hidrélisis se desarrolla congiterabloments mds rdpida
que con SOA;II2 de la misma normalided, Con una concentracién

de alcohol sl 50% se comsisuen dleminuir las caracte ristie-
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cas tixotrdpicas de la hesperidinag, la hidrdligis trans-
curre mas homogenea que si fuese solamente en solucidn
acuosa de doido y se puede trabajar a temperaturas infe-
riores, por cuyo motivo se obtendrdn unos subproductos
de hidrélisis menos coloreados.

~ En egtas concentraciones de alcohol, la solubl~
lidad de la hegperidina no hidrolizade es muy pequefia ¥
le de las hesperetina que ge forma se puede despreciar;

Se puede controlar el deserrollo de la hidrdélisig
mediante cromatografia de capa fina y de papel. Por estos
métodos ge puede seguir la formascidn de la hesperetina,
glucosa y rhemosa, asi como la digminucién de la hesperi-
ding. ’ )

(oluyente acético, agua 1,5 + 8,5 : hesperidina
Rp = 0,80 y hesperetina R, = 0,43). '

8i se hidrolizara hestva el final, tanto en la
hidrdlisls con ClH como en la hidrdlisis trotada con SO4H2
aparecerian coloraclones.

Después de 2 + 2 horas de durmelidn de hidrdlisis
con 3 n ClH, se filtra el liguido de reaccidén. El, residuo
sdlido, de un oolor amarillo grisdceo se lava en el fil-
tro hasta.xeaccién neutra -y a continuacidn se hiexve con
glcohol y s vuelve a filtrar. Bu el filtro solamente que-—
da una hesperidina nuy para;

. EL extracto alcthélico contiene la aglucona, heg-
peretina, fécllmente soluble en élcal;. Se concentra al .
vacelo y ol concentrado que ge obtlene, ge precipita afia—

diendo agua.
Pgra congegulr uns crigtalizacién casi total del
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produc'bo; se ajusta el pH aproximademente a 2, Inmediata=
mente le hesperetina cristaliza en forma de rombos largos
v plenos que se seépara del liguido por f£lltrmcién. Posee un
Fp de 223°, El rendimlento tedrico es de aprox. 80%.

_Con objeto de facilitar la explicacién los si~
gulentes ejemplos muestran glgunos casos de reglizacidn,
con caracter ilustrativo y no limitativo de la invencién.

EJEMPIO Ne 1

‘Se mezcla 5 gr. de hesperidina con 250 ml, de Me~—
tanol y 250 ml. de CIH 3 n. Al cabo de 2 horas de hewvir

a reflug’o, ge filtra y el :.r'esiduo se vuelve a hsrvir otras
2 horas, también a reflujo, con 250 ml. de Metanol y 250

ml C1H 3 n, A oontinuacidn se filtra y el residuo del f£il-
tro se hisrve con 250 ml de Isopropanol ¥y se vuelve a £il-
trar, Al filtrado se le afladen 4 veces su volumen en agus.
E1l pH ge ejustard aprox. a 2 con ClH. Precipita hesperetina.
El producto eg amarillo con un ligero tono marrén. Rendi-
miento aproximado 2 g.

EJEMPTO NC 2 .

Se hierven a reflujo 5 gr. de hesperetina (ob-
tenida segin el ejemplo 1) en 500 ml de Metanol. A con~
tinvacidn se filtra ¥ so mezcla con 5 veces de volumen
de asgua. Debe culdarse especialmente en ajustar el pH
aprox. a 2. Precipita hesperetina en forms muy pura. El
producto tiene un color blanco y un agpecto micaceo. Ren-—
dimiento apm}:: 4 gx. '

Ia invencidén dentro de su esencialidad, se puede
llevar a la prdctica en otras formes de realizacidn que

difieran en detalle de lag expuestas en la descripeidn a
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titulo de ejemplo y a las cuales aloanwzard la misma protec—
clén que se a:esea obtener para lag comprendidas en el espLl—

ritu de les glgulentes reivindicaciones.

= =

RELVINDICACIONES ‘

Descrito el.objeto del presente invento, lo gque
ge declara nuevo y de propia invencidn comprende lag si-
gulentes reivindicaciones. _

‘1, Procedimiento pare la preparacion de hespere-
tina purs, caracterizado porgue se gomete el glicdsido hesé
peridine de calidad comercial a un proceso de hidrbélisis
dcida, por ebullicidén a reflujo en uma composicibn for—
mada por un alcohol, inferior 1-3 dfomos de carbono y deildo
clorhidrico 3 N, durante un perfodo de btiempo de al menos
2 horas cambiando después ol disolventie de la hidrdlisis y
continugndola dos horas més y posteriormente el material '
formado se hieive on wi alcohol de 1 a 3 dtomos de carbo-
no, £iltrando y evaporando, y finalmente ol material con-
centrado se precipite sobre agua, obteniéndose hespereti~
ne pura.

' 2, Procedimiento, segin la reivindicacién ante-
rlor, caracterizadco porque en calidgd de glcohol, en lg
etapa hidpolitica Qe la hesgperiding, se seleccionan prefew
rentemente metanol, etanol o isopropanol.

3. Procedimiento, segin la reivindicacién l;
cazactgxizado poxiue; en una forma opclonal de su reglli~
zacibn, se substituye el deldo clorhidrico 3 N por deido
sulfdirico.

4, Procedimiento, segin la reivindicacién 1,
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taracterizado poxque; en la otapa de precipitaciér de la
hespere‘bina; ge ajus'ta‘ preferentemente el pH a 2, utili-
zendo un deido minemal, en especial dcido clorhidrico y
sulfirico. '

5. Procedimiento para la preparacién de hesperc—
tina pura. 7 )

Segin se descrilie y reivindica en la presente
memoria descripilva que congta de 6 pdgines folisdas ¥y
oscritas & miguina por Una sola ds sus cares:

Madxzld, a 10 JUN. 1977

Ds B JAIME 1SER
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