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NACIONAL DE LAS ZONAS ARIDAS un organismo pablico -

descentralizado con domicilio en Tonala 30, México 7, D. F.

=X TRACTO DE LA SOLICITUD

Procedimiento para separar sarsasaponina, -

de la semilla de la palma chwna (Yucca Filifera), que com -

prende tratar la semilla molida a 80°C para romper la es —

tructura celular de la misma, extraer los lipidos y la sapo

Nnina esteroidal o sarsasaponina simultaneamente utilizando un

sistema binario de solventes, uno de ellos de baja polaridad

como un hidrocarburo o Mmdrocarburo clorado y otro de tipo

polar como un alcohol que puede estar diluldo CON



agua para originar la separacidon en dos fases del sistema, sepa-
rar las fases por decantacidn, aislar el lipido triglicérido por des-
tilaci1on de la fase de solvente menos polar, aislar la sarsasapo-
nina por destilacidn del solvente polar hasta cristalizacion, sepa-
rar la saponina por filtracidn y secarla. La pasta o harina protéi-
ca queda como resitduo de la extraccidon que se desolventiza y que-—

da lista para su utilizacidn.

Alternativamente y dependiendo del equipo thdus-—
tral de que se disponga, la separacidn de los componentes de la
semilla de la palma china puede lograrse haciendo una extraccion

de la semzilla molida y tostada con un alcohol solamente, filtrar

el resitduo, contactar el extracto con agua y un hidrocarburo pa-

ra transferir el lipido a este dltimo solvente, separar las fases

por decantacion y proceder al aislamiento de los materiales Gti~

les como en el caso anterior.

También puede lograrse la separacidn de los
componentes 1ndustrializables de la semilla de la palma china

por un tercer procedimiento que comprende extraer la semailla

/



previamente molida y tostada a 80° C con un solvente oxhidrilico
capaz de disolver tanto los lipidos como la sarsasaponina, evapo-
rar el solvente hasta tener un magma de saponina en aceite, tra-
tar la mezcla anterior con un solvente hidrocarburo para terminar

de precipitar la saponina y pasar el aceite al hidrocarburo, sepa-

rar la saponina por filtracidn y evaporar el solvente hidrocarburo

hasta tener como residuo el lipido triglicérido comestible.

ANTECEDENTES DEL INVENTO

l_a presente invencidn se refiere a procedimien—

tos mejorados para el tratamiento de la semilla de la palma chi—

na (Yucca filifera), para la separacidn de la sarsasaponina, el
aceite triglicérido comestible y las proteinas contenidas en la
misma, y mas particularmente, esti relacionada con procedimien-

tos mejorados de extraccion y purificacion para separar la sapo-—

nitna, el aceite vegetal y las proteinas contenidas en el endosper-

mMio de la semtlla de la palma china.

Durante las Gltimas tres décadas, se ha desarro-

llado una tnhdustma internacional de esteroides por el descubri-



miento e industrializacidn de numerosos farmacos esteroildales
que se fabrican por sintesis quimica a partir de sitosteroles, co-

lesterol, alcaloides esterolrdales y sapogeninas.

Estas Gltimas se preparan por hidrélisis de las sa-
pontnas correspondientes. La industria de esteroldes se ha desa-
rrollado notablemente en México debido principalmente a la exis-—

tencia en el sureste del pais de plantas silvestres del género Dios-

corea cuya raiz o rhizoma que se denomina "barbasco'" (Dioscorea

composita Hemsl y D. flormbunda Hemsl), contiene dioscina, una

saponina esteroldal a partir de la cual se fabrica la diosgenina,
compuesto quimico semejante a la sarsasapogenina que se obtie-—
ne a partir de la sarsasaponina que es uno de los componentes -

Otiles de la semilla de la palma china.

La diosgenina ha constituido la base de la indus-—

, tria quimica de esteroldes durante varias décadas, desgraciada-
mente, su explotacidn ha sido tan intensa que no se ha permitido
la regeneracion del recurso silvestre y existe la posibilidad de

que se agote hasta dejar de ser una fuente comercial de esteroides.



El agotamiento del barbasco silvestre es una realidad actual en la
India El barbasco hindd (Dioscorea deltoidea Wall), ha estado su-
jeto a una explotacidn comercial intensa hasta llegar a una situa-
cidn critica. El cultivo del barbasco es un problema agrondmi—

” ”
co—ecologico no resuelto aun.

El descubrimiento de que la semilla de la palma

china contiene aproximadamente 8% de sarsasapogenina como glu-—

cbdsido y la abundancia extraordinara de la planta en la zona desér-—
tica del Norte del pais, constituyen la solucidn futura al problema
de la escacez de barbasco y el descubrimiento practico més nota-

ble de nuestra década en materia de esterordes.

La palma china o Yucca filifera es una planta que
prolifera en forma silvestre adaptada por siglos a la ecologia del
desierto de los estados de Coahuila, Nuevo Ledn, San Luis Potosi
y Zacatecas en la RepUblica Mexicana. Se estima una poblacidn
de 84 millones de plantas que podrian llegar a producir anualmen-
te 50 millones de kilos de semilla que a su vez podrian proporcio—
nar 12.5 millones de kilos de aceite comestible y 6 millones de

kilos de sarsasaponina, ademas, la pulpa del fruto contiene cer-—



ca de 50% de az(cares que son susceptibles de transformarse por

fermentacidn en una biomasa protéica, lo cual hace méas atracti-

va todavia la explotacion industrial integrada del recurso natural.

Es sabido por todos los expertos en el campo de
esteroides, los considerables esfuerzos que se han hecho para fa-
bricar esteroides totalmente sintéticos y que los resultados solo

han s1do aplicables a unos pocos fArmacos con actividad bioldgica.

BREVE RESUMEN DE LA INVENCION

Tenitendo en cuenta los problemas que presenta
la industria de esteroides en México vy de todo el mundo, es un
objeto de la presente invencidn proporcionar procedimientos me-
jorados para extraer y separar los componentes naturales méas

importantes de la semilla del fruto de la palma china, para que

”
una vez aislados, pueda procederse a su tndustmalizacion poste-

r1or.,

‘ Es otro ejemplo de la presente invencidn, propor-—

cionar procedimientos de la naturaleza anteriormente senalada que

” ”
sean de sencilla y economica ejecucion y del cual se obtengan pro-



ductos de alta calidad con una eficiencia elevada.

L.os aspectos de mejora que se consideran carac-
teristicos de la presente 1nvenc1dé4n se establecen con claridad en
las cléusulas anexas. Sih embargo, la itnvencidn misma, tanto
pOr su organizacidn como por su métodode operacidn, conjunta-
mente con los objetivos y ventajas de la misma, podrda compren-—
derse mejor en la siguiente descripcidn de ciertas modalidades
debiéndose entender que tales modalidades son susceptibles de
ciertos cambios o modificaciones, sin por ello salirse del verda-

dero alcance del 1nhvento.

DESCRIPCION DETALLADA

Los procedimientos de conformidad con la presen-—
te iInvencidn utilizan como materia prima basica la semilla del fru-—
to de la palma china (Yucca filifera). La semilla mencionada es
de forma discoidal, mide un promedio de 6 mm. de didmetroy 2.5

mm. de espesor, tiene un recubrimiento negruzco o testa formado

principalmente por lignina y que representa 5-10% del peso total
Yy gue puede separarse por medios quimicos y/o mecéanicos. El

endospermio es relativamente duro y contiene los materiales (tiles



cuya separacidn persigue el procedimiento de esta invencidon, a
saber, acelite comestible 25-30%, sarsasaponina 20-24%; proteinas
12-20%. E1 resto estid constituido por carbohidratos, sales mi-

nerales vy otras substancias no determinadas todavia.

Los procedimientos de conformidad con la presen-
te invencidn, consisten en tratar la semilla molida mediante un

calentamiento a temperatura entre 80 y 100° C. con el fin de ablan-
darla y desintegrar la estructura celular del endospermio como

preparacidon para la extraccidn simultinea de la sarsasaponina y

el aceite triglicérido. Para esta extraccidn puede utilizarse un al-
cohol, como el 1sopropanol ya sea en forma pura o bien como su
azedtropo acuoso. Alternativamente, el alcohol puede mezclar-
se con un solvente poco polar como un hmdrocarburo o un hidrocar~
buro clorado para facilitar la extraccidn de ambos componentes

de la semilla de la palma china. De esta manera se logra una
extraccidn completa y eficiente de los dos materiales extraibles
que se encuentran en el endospermio de la semailla. El siguiente
paso consiste en separar los dos componentes extraidos lo cual se

logra de las siguientes maneras

a) St la saponina y el aceite ha sido extraido

con un alcohol sin otro componente, el extracto se evapora a —-



sequedad hasta tener una mezcla viscosa de saponina y lipidos a

la cual se agrega un hidrocarburo o hidrocarburo clorado para di-—
solver el aceite exclusivamente. La saponina se separa como

residuo por filtracidn.

b) Sh la saponina y el acelte han sido extrairdos
simultdneamente con un alcohol acuoso, el extracto se pone en con-
tacto con un volumen 1gual de hidrocarburo o hidrocarburo clora-

do que forme dos fases con el alcohol acuoso. De esta manera se

logra una transferencia del aceite al solvente menos polar del sis-—

tema, de acuerdo con el coeficiente de particidon. Enseguida se

separan las dos fases que se pueden contactar a contracorriente
con solventes frescos para una mejor separacidon de la saponina

y el aceite en sus fases correspondientes. Los extractos separa-
dos se evaporan por destilacion para aislar el aceite de Yucca

y la sarsasaponina respectivamente

v

c) S1 la saponina vy el aceite han sido extrai-

dos simultaneamente mediante contactacidn con un sistema terna-—

rio* alcohol-agua-hmdrocarburo o alcohol—-agua hidrocarburo clo-

de la extraccidn, se procede a decantar las fases y tratarlas

\ rado y este sistema forma dos fases, una vez separado el residuo
\
\
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a contracorriente con el solvente(s) de la fase complementaria

para finalmente evaporar por destilacién los solventes y aislar

los productos deseados.

La sarsasaponina obtenida puede transformar-
se por hidrdlisis a la sarsasapogenina que es de gran utilidad pa-

ra la \ndustma de esteroides.

E1l acelte comestible obtenido presenta caracteris—

ticas quimicas similares a las del aceite de cArtamo. Ademés,
puede refinarse por destilacidn molecular para obtener fracciones

de aceite con un alto grado de insaturacion.

_a presente 1nvencidn podra comprenderse me-
jor haciendo referencia a los siguientes ejemplos que se dan mera-—
mente a titulo informativo y no limitativo del alcance de la mis-

ma.

EJEMPLO 1
Extraccidn con isopropanol azedtropo y hexano
“L
/\ Se cargan una parte en peso de semilia molida

y tostada (20 mallas), 15 partes en volumen de 1sopropanol azed—

!

]
{
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tropo acuoso y 25 partes en volumen de hexano comerclal a un
matraz de tres bocas provisto de motor agitador y condensador

a reflujo La mezcla se calienta a reflujo durante una hora con
agitacidn intensa para enseguida aislar el sdlido restidual por fil-
trac16n, el extracto se pasa a un embudo de separacidn en donde
se decantan las fases Estas se contactan a contracorriente con
solventes frescos. Al evaporar las fases por separado se encuen-

tran pesos de lipidos y de saponina que corresponden a una eficien-—

cia de 93% para la saponina y 85% para el aceite.

Extracc1idn con hexano y después con 1sopropanol acuoso.

Una parte en peso de semilla del mismo lote usa-
do en el experimento anterior y 25 partes en volumen de hexano
se sujetan al mismo experimento extractivo antes mencionado, se
separa el residuo por filtracidn y enseguida se repite la opera-—
cion de extraccidn sobre el mismo residuo utilizando como sol-
vente 15 partes en volumen de alcohol 1sopropilico azebtropo acuo-—
so. De nuevo se aisla el residuo solido vy los extractos se eva~
poran por separado. Se tiene una eficiencia de 57% para los 1{-

pidos vy 37% para la saponina.
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Extraccidn con 1sopropanol acuoso y después con hexano.

L

Una parte en peso de semilla del mismo lote de

la usada anteriormente y 15 partes en volumen de 1sopropanol

azebtropo acuoso se sujetan a la misma operatoria de extraccidon

descrita con anterioridad, se separa el sdlido residual por filtra-
” ”

c1on y se sujeta de nuevo a la misma operacion usando 25 partes

en volumen de hexano. Al obtener los productos por evaporacidon

de los solventes por separado, se observa una eficiencia del 80%

para la saponina y de 70% para el acette.

_os experimentos anteriores indican que una com-
binac1dn de 1sopropanol azedtropo con agua y hexano usados simul-
”
tiAneamente como sistema ternario usados para la extraccidn, cons-—

tituye un sistema Mmuy eficiente.

EJEMPLO 2

Una parte en peso de semilla de la palma china se
pPUSO en una licuadora con 5 partes en volumen de itsopropanol acuo-
so azedtropo y 10 partes en volumen de hexano estando los solven-—

\ tes a 45°C. Se puso en accidn el motor de la licuadora durante
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‘ 5 minutos. La mezcla se filtrd para separar el sdlido y éste se

’”
sujetd al mismo tratamiento por dos veces méas. Los extractos

”
combinados se pasaron a un embudo de separacion para decan-

tar las fases. Estas se contactaron a contracorriente con sol-

vente nuevo y evaporaron para aislar los productos. Se obtuvo

un rendimiento casi cuantitativo de lipidos y saponina.

EJEMPLO 3

Una parte en peso de semilla de la palma china
se molid hasta pasar por un tamiz de 20 mallas, a continuaci1on
se calentd en estufo a 80°C. durante dos horas y se cargd a una
licuadora junta con 15 partes en peso de 1sopropanol azebtropo
acuoso a 50°C  Se operd el motor de la licuadora durante cinco
mMinutos para enseguida separar el residuo sdlido por filtracion.
Este residuo se sujetd a la misma operacion de contactacidon con

solvente y filtracidon por dos veces mas. Los extractos se con-

tactaron a contracorriente y trataron con solvente fresco también

a contracorriente Finalmente se evaporaron por destilacion
tanto el hexano como el 1sopropanol azebtropo acuoso por separa-

/"\ do hasta recuperar el aceite y la saponina.
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EJEMPLO 4

Una parte en peso de semitilla de la palma china
se mol1d hasta lograr que pasara por un tamiz de 20 mallas, a

continuacidn se calentd en estufa eléctrica a 80° C. durante dos

horas. A contihuacidn se cargd a una licuadora junto con 15 par-
tes de 1sopropanol anhidro a 50° C., se operd el motor de la licua-
dora durante cinco minutos para enseguida separar el residuo soli-
do por filtracidn. Este residuo se sujetd dos veces mas a la mis—
ma operatoria de extraccidn y filtracidon. Finalmente se secd en

la estufa. E1 andlisis de este material indica que contiene 53% de

proteina en base seca.

| _os extractos combinados se evaporaron a seque-
L
dad hasta obt ener un residuo viscoso formado por sarsasaponina
en suspension de acette vegetal. Este residuo se tratd con 5 par-

tes en volumen de hexano y se filtrd para aislar la sarsasaponina.

La solucidn en hexano se evapord hasta aislar el aceite vegetal.

La sarsasaponina obtenida se hidrolizd para su
”
conversion a sarsasapogenina obteniendo un rendirmiento casi

cuantitativo de la misma.
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NOVEDAD DE LA INVENCION

Habiendo descrito la \nvencion, se considera como

una novedad y, por lo tanto, se reclama como propiedad lo conte -

Nnido en las siguientes clausulas-

1, Un procedimiento mejorado para la separa -
cion de sarsasaponina, a partir de la semilla de yucca filffera, ca

racterizado porque comprende dividir finamente la semilla, calentar

la a una temperatura del orden de 80°C, extraer un aceite tmgllc_’g
rido y la sarsasaponina por contactacidn a temperatura del orden -
de 55°C con una mezcla ternaria de 1sopropancl azedtropo acuoso vy
hexano, separar el concentrado protéico residual por filtracidon o
centrifugacion, dejar reposar el extracto hasta su separacidon en
dos capas, una constituida por el hexano conteniendo un aceite tri-

alicérido y l1a otra por el i1sopropanol conteniendo la sarsasaponina,

separar la fase inferior, lavarla por contactacion con hexano, sepa

rar la fase inferior y aislar la sarsasaponina por evaporacion del

solvente.

2. Un procedimiento mejorado parala separacion

de sarsasaponina a partir de la semilla de yucca filifera de acuer-—

do con la clausula 1, caracterizado porque comprende dividir fina-

Py
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mente la semilla, calentarla a una temperatura del orden de 80°C,
contactarla a una temperatura del orden de 60%C con 1sopropanol -

azedtropo acuoso para extraer la sarsasaponina, separar el concen

trado protéico residual para enseguida desolventizarlo, contactar el

extracto en 1sopropanol azedtropo acuoso con hexano a contracorrien

te, dejar separar las dos fases—-extracto, una contiene el hexano con
un aceite triglicérido y la otra el 1sopropanol con la sarsasaponina,
separar la fase inferior y evaporarla por destilacion hasta recupe -

rar la sarsasaponina,

3. Un procedimiento mejorado para la separa -
c1on de sarsasaponina a partir de la semilla de yucca filffera, de
acuerdo con la clausula 1, caracterizado porque comprende dividir
finamente la semilla, calentarla a una temperatura del orden de -
80°C, extraer la sarsasaponina por contactacidn con i1sopropanol -
anhidro, a una temperatura del orden de 60°C, separar el concen —

trado protéico resiwdual para desolventizarlo, evaporar a sequedad

el extracto en i1sopropanol anhidro, adicionar al residuo de la eva -

poracion hexano hasta disolucidn de un aceite triglhicérido y filtrar

la suspension cristalina para aislar la sarsasaponina,

En testimonio de lo cual firmo lo anterior en esta

Ciudad de México, D.F., a los treinta y un dfas del mes de enero

de 1975,

~~ ____ARPODERADO




