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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fue aislar e identificar los compo-
nentes volatiles del tomate de cdscara Physalis philadelphica
Lam. Por lavado con hexano, aireaciéon dindmica (AD) y mi-
cro extraccion en fase sélida (MEFS) se aislaron volatiles de
P. philadelphica, los cuales se analizaron e identificaron por
cromatografia de gases (CG) y CG acoplada a espectrometria
de masas (CG-EM). Los compuestos recolectados por AD y
MEFS se identificaron como salicilato de metilo, S-cariofile-
no, -pineno, alcohol bencilico, 3-careno, $-elemeno, decanal
y germacreno D. Los componentes recolectados lavando las
plantas con hexano fueron f-cariofileno, linolenato de etilo,
salicilato de metilo, S-pineno, dcido hexadecanoico, linolenato
de metilo, alcohol bencilico, germacreno D, 3-careno, [3-ele-
meno y decanal.

Palabras clave: Aireacion dindmica, aleloquimicos, CG, CG-EM,
micro extraccion en fase sélida, tomate de cascara.

INTRODUCCION

éxico es el centro de origen y domesticacion

del tomate de cascara Physalis ixocarpa

Brot. sinénimo de P. philadelphica Lam.
En 2004, la superficie sembrada con este cultivo
en México fue 60 518.38 ha, con una produccién
cercana a 723 000 t y un valor de produccién de
$2 506 091 478 pesos. Actualmente se cultiva en
28 Estados y los principales productores son Sina-
loa con 18 624.53 ha, Jalisco con 6865 y Puebla
con 5226 (SIACON, 2005). EI tomate de cascara se
emplea en la preparacion de platillos, sopas, ensala-
das y en la industria para la elaboracién de salsas.
Desde la década de los ochenta se exporta a los
EE.UU. (Pérez y Granados, 2001) como producto
fresco y elaborado consumido principalmente por
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ABSTRACT

This study was conducted to isolate and identify the volatile
components of husk tomato Physalis philadelphica Lam.
Volatiles were collected by washing with hexane and through
dynamic aeration (DA) and solid phase micro-extraction
(SPME).
and identified with gas chromatography (GC) coupled with

The volatiles collected were isolated, analyzed
mass spectrometry (GC-MS). The final compounds collected
by DA and SPME were identified as methyl salicylate, S-
caryophyllene, f-elemene, decanal and germacrene D. The
compounds collected by hexane washing were f-caryophyllene,
ethyl linolenate, methyl salicylate, 3-pinene, hexadecanoic acid,
methyl linolenate, benzyl alcohol, D germacrene, 3 carene, -
elemene and decanal.

Key words: Dynamic aeration, allelochemicals, GC, GC-MS, solid
phase micro-extraction, husk tomato.

INTRODUCTION

éxicoisthe center of origin and domestication

of the husk tomato Physalis ixocarpa Brot.,

synonym of P. philadelphica Lam. In 2004
the area cultivated under this crop in México was 60
518.38 ha, producing nearly 723 000 t and valued at
$2 506 091 478 pesos. At present, it is cultivated in
28 States and the main producers are Sinaloa with
18 624.53 ha, Jalisco with 6 865 and Puebla with
5226 (SIACON, 2005). Husk tomatoes are used in
the preparation of main dishes, soups and salads,
and are industrialized for the production of sauces.
Since the 1980s, it is exported to the US (Pérez and
Granados, 2001) fresh and processed, consumed
mainly by the population of Mexican origin. Besides
México, it is cultivated in Guatemala, Colombia
(Bukasov, 1963), Poland, Russia (Bock et al., 1995),
the US, Australia, Israel (Pefia and Marquez, 1990),
Jamaica, Kenya, Puerto Rico, Rajastan, Trinidad and
Tobago, and Taiwan (Morton, 1987).
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la poblacion de origen mexicano. Ademdas de Méxi-
co, se cultiva en Guatemala, Colombia (Bukasov,
1963), Polonia, Rusia (Bock et al., 1995), EE.UU.,
Australia, Israel (Pefia y Marquez, 1990), Jamaica,
Kenia, Puerto Rico, Rajastan, Trinidad y Tobago y
Taiwan (Morton, 1987).

Cientos de aleloquimicos volatiles son liberados
por las plantas; su presencia y concentracién en al-
gunos grupos puede ser una caracteristica diferen-
cial (Smith, 1976). Los componentes volatiles de las
plantas cominmente incluyen alcoholes de cadena
corta, aldehidos, ésteres, compuestos aromaticos,
mono y sesquiterpenos (Bernays y Chapman, 1994).
Los volatiles verdes son una serie de alcoholes y
aldehidos de hasta seis 4tomos de carbono amplia-
mente distribuidos en las plantas de diversos gru-
pos (Fuentes-Contreras et al., 2001). La respuesta
que los volatiles provocan en los herbivoros puede
ser de repulsidon, atracciéon o pueden actuar como
atrayentes de sus enemigos naturales (Thaler et al.,
2002).

Hay herbivoros con un conjunto de hospederos
limitado a plantas de un solo género, como Heliothis
subflexa (Gn.) (Lepidoptera: Noctuidae) que es
consumidor especialista del género Physalis (Brazzel
et al., 1953) y una plaga importante del tomate de
cascara (Hernandez y Carrillo, 1973). Tingle et
al. (1990) reportaron una alta preferencia de este
insecto a los extractos volatiles, no identificados, de
P. angulata. También hay insectos que se alimentan
de una sola especie, como el picudo del tomate de
cascara Trichobaris championi Barber (Coleoptera:
Curculionidae), plaga de P. philadelphica (Bautista
y Morales, 2000). Los volatiles liberados por esta
planta atraen a 7. championi (Calyecac-Cortero et al.,
2006); al caracterizar los constituyentes volatiles de
la planta de tomate de céscara se puede utilizar esta
informacién para entender el comportamiento (por
ejemplo de atraccion a la planta) de los insectos plaga
de este cultivo. Por tanto, el objetivo de este estudio
fue aislar e identificar los componentes volatiles de P.
philadelphica.

MATERIALES Y METODOS
Plantas de Physalis philadelphica

En los invernaderos del Colegio de Postgraduados, Campus
Montecillo, se sembrd tomate de cascara de una variedad Criolla,
en charolas de 100 cavidades, a un fotoperiodo de 14:10 h luz:
oscuridad. Diez dias después de la emergencia se trasplantaron
en macetas plasticas de 40 cm de altura y 42 cm de didmetro. El
aislamiento de los volatiles se realiz6 con plantas de 10 a 25 d
después del trasplante (ddt), con 17 a 28 cm de altura.
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Hundreds of allelochemical volatiles are released
by the plants, and their presence and concentration in
some groups may be a differentiating characteristic
(Smith, 1976). Volatile components of plants
commonly include short-chain alcohols, aldehydes,
esters, aromatic compounds, mono- and sesquiterpenes
(Bernays and Chapman, 1994). Found widely
distributed among different groups of plants, green
volatiles are a series of alcohols and aldehydes of up
to six carbon atoms (Fuentes-Contreras et al., 2001).
The response that the volatiles provoke in herbivores
may be repellence, attraction, or even attraction of
their natural enemies (Thaler ef al., 2002).

There are herbivores with a range of host plants
limited to a single genus, such as Heliothis subflexa
(Gn.) (Lepidoptera: Noctuidae), which is a specialized
consumer of the Physalis genus (Brazzel et al., 1953)
and a major pest of husk tomatoes (Hernindez and
Carrillo, 1973). Tingle et al. (1990) reported that this
insect had high preference for unidentified volatile
extracts of P. angulata. There are also insects that
feed on a single species, such as the husk tomato
weevil Trichobaris championi Barber (Coleoptera:
Curculionidae), pest of P. philadelphica (Bautista
and Morales, 2000). The volatiles released by this
plant attract 7. championi (Calyecac-Cortero et al.,
2006). By characterizing the volatile constituents of
the husk tomato plant, it would be possible to use this
information to understand the behavior of pest insects
of this crop (for example, their attraction to a plant).
Thus, the objective of this study was to isolate and
identify the volatile components of P. philadelphica.

MATERIALS AND METHODS
Physalis philadelphic plants

A local variety of husk tomato was sown in 100-hole trays
in the greenhouses at the Colegio de Postgraduados, Campus
Montecillo. The photoperiod was 14:10 h light:darkness. Ten days
after emergence, they were transplanted to plastic pots 40 cm high
and 42 cm diameter. Isolation of the volatiles was performed with
17 to 28 cm tall plants 10 to 25 d after transplanting (dat).

Collection of volatiles
Dynamic aeration (AD)

Twenty-four plants with the roots covered with aluminum foil
were placed in a gas cleansing jar (22 cm high, 13 cm internal
diameter, 2.5 L capacity). The jar was covered with a glass cover
(13 cm in diameter), with a 3 cm diameter opening in the center and
ground-down neck in which was inserted a ground-down stopper
with two glass tubes. A hose (Tygon-B-44-4X) was connected to
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Recoleccion de volatiles
Aireacion dinamica (AD)

Se colocaron 24 plantas con las raices cubiertas con papel aluminio
en un frasco para limpieza de gases (22 cm altura, 13 cm didmetro
interno, 2.5 L capacidad). El frasco se cubri6 con una tapa de cristal
(13 cm didmetro), con una abertura central de 3 cm de didmetro y
cuello esmerilado, en la cual se insert6 un tapén esmerilado con dos
tubos de cristal. En cada tubo se adapt6 una manguera (Tygon-B-44-
4X); la primera se conectd a una bomba de aire (Elite 801) y en esta
manguera se insertd una trampa de tubo de vidrio (10 mm longitud,
5 mm didmetro interno, 7 mm didmetro externo) empacado con 100
mg de carbén activado de malla 20/40 (Supelco) entre dos tapones de
fibra de vidrio grado plaguicida (Supelco), y esta trampa sirvi6 para
limpiar el aire que entr al sistema. La segunda manguera funcion6é
como salida del aire donde se insert una trampa empacada con 50
mg de adsorbente Super—Q® malla 80/100 (Alltech), para capturar los
volatiles del tomate de céscara (Figura 1).

La trampa con carb6n activado fue acondicionada durante 12
h a 250 °C, en un horno Blue M. La trampa con Super—Q® fue
acondicionada con 10 mL de metanol, 10 mL de acetona y 10 mL
de hexano grado HPLC Merck, y se sec6 con nitrégeno grado cro-
matogréfico. El flujo de salida fue 100 mL min~! y se midié con un
flujometro manual Hewlett Packard. La captura de los volatiles se
realizé durante 48 h a 23+2 °C. Los volatiles fueron eluidos de la
trampa en viales &mbar de 2 mL, en direccién al flujo de aire, con
2 mL de hexano grado HPLC (Merck), y el extracto se concentrd a
100 u4L con corriente suave de nitrégeno grado cromatografico.

Lavado con hexano
Se colocaron 24 plantas de P. philadelphica desprovistas de

raiz, en un matraz de 1 L. Se adicionaron 100 mL de hexano grado
HPLC, cubriendo completamente las plantas con el solvente y se

Trampa de
carbon activado

~Trampa de Super-Q® |

Flujo del aire :

Figura 1. Dispositivo para la captura de volatiles de Physalis
philadelphica por aireacién dinamica.

Figure 1. Device for the capture of volatiles from Physalis
philadelphica by dynamic aeration.

each tube: the first was connected to an air pump (Elite 801) and
a glass-tube trap (10 mm long, 5 mm internal diameter, 7 mm
external diameter) packed with 100 mg activated carbon screen
20/40 (Supelco) was inserted between two pesticide grade fiber
glass stoppers. This trap served to clean the air that entered the
system. The second hose functioned as the air exit where a trap
packed with 50 mg of Super-Q® adsorbent 80/100 mesh (Alltech)
to capture the husk tomato volatiles (Figure 1).

The trap with activated carbon was conditioned for 12 h at
250 °C in a Blue M oven. The Super-Q® trap was conditioned
with 10 mL methanol, 10 mL acetone and 10 mL of HPLC grade
Merck hexane and dried with chromatographic grade nitrogen.

Exit flow was 100 mL min~"

, measured with a manual Hewlett
Packard flow meter. Volatiles were captured for 48 h at 23+2 °C.
The volatiles were eluted from the traps into 2-mL amber vials in
the direction of air flow, with 2 mL HPLC grade hexane (Merck).
The extract was concentrated to 100 uL with a soft current of

chromatographic grade nitrogen.
Hexane washing

Twenty-four rootless P. philadelphica plants were placed in
a 1 L flask to which 100 mL of HPLC grade hexane was added,
completely covering the plants; the flask was shaken for 10 min in a
horizontal shaker. After 0.5 h, the hexane was recovered in 10 mL
amber vials, and the content of each vial was concentrated to 100
uL with a soft current of chromatographic grade nitrogen.

Solid phase micro-extraction (SPME)

Volatiles were captured with the SPME system (Figure 2) using
fiber covered with 100 um of polydimethylcyloxane (Supelco®).
Twenty-four husk tomato plants were placed in a gas cleansing
recipient, similar to that used in the DA system. The second
ground-down entrance of the recipient was covered first with a layer
of aluminum foil and later with two layers of parafilm. After 24 h,
the SPME fiber was inserted into the recipient through the layers of
aluminum foil and parafilm and exposed for 1 h.

Identification of volatiles

The extracts and the fiber containing the P. philadelphica
volatiles were analyzed by gas chromatography (GC) and GC
coupled with a mass spectrometer (GC-MS). The gas chromatograph
was a 5890 model equipped with a manual injection system, a split-
splitless injector and flame ionization detector (FID), with nitrogen
as the carrier gas, and a stationary phase (polyethylenglycol)
Supelcowax-10 capillary column (30 m long, 0.32 mm internal
diameter and 0.25 um thick). Initial temperature of the oven was
50 °C for 1 min, and later this was increased 5 °C min~! up to
200 °C, maintaining this temperature for 20 min; the temperature
of the detector was 280 °C.

A gas chromatograph was used coupled with a Hewlett
Packard (HP) 6890 mass spectrometer equipped with a manual
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agité el matraz durante 10 min en un agitador horizontal. Después
de 0.5 h, se recuperd el hexano en viales d&mbar de 10 mL, y el
contenido de cada vial se concentré a 100 L con corriente suave
de nitrégeno grado cromatografico.

Micro extraccion en fase sélida (MEFS)

Los volétiles fueron capturados con el sistema MEFS (Figura
2) usando una fibra recubierta con 100 um de polidimetilsiloxano
(Supelco®). Se colocaron 24 plantas de tomate de cdscara en un
frasco para limpieza de gases similar al usado en el sistema de
AD. La segunda entrada esmerilada del frasco se cubrié primero
con una capa de papel aluminio y luego con dos capas de para-
film. Después de 24 h se inserté la fibra de MEFS en el frasco
a través de las capas de papel aluminio y parafilm y se expuso
durante 1 h.

Identificacion de voldtiles

Los extractos y la fibra conteniendo los volatiles de P.
philadelphica se analizaron por cromatografia de gases (CG) y
CG acoplada a espectrometria de masas (CG-EM). El croma-
tégrafo de gases fue un modelo 5890 equipado con sistema de
inyeccién manual, inyector split-splitless y detector de ionizacién
de flama (FID), con nitrégeno como gas acarreador y columna
capilar Supelcowax-10 (30 m longitud, 0.32 mm didmetro inter-
no y 0.25 um espesor) de fase estacionaria (polietilenglicol). La
temperatura inicial del horno fue de 50 °C por 1 min, se aumentd
1 °C min~! hasta alcanzar 70 °C durante 1 min, luego se aumen-
t6 5 °C min~! hasta 150 °C que se mantuvo 2 min, y luego un
aumento de 5 °C min~! hasta 200 °C manteniéndose por 20 min;
la temperatura del detector fue 280 °C.

Se utilizé un cromatdgrafo de gases acoplado a un espectréme-
tro de masas Hewlett Packard (HP) 6890 con un sistema de inyec-
cién manual, inyector split-splitless y detector de masa (HP 5973
MSD) en modo impacto electrénico. Se inyecté 1 uL del extracto,
usando el modo de inyeccidn splitless y la temperatura del inyector
fue 250 °C. Se us6 una columna capilar HP-5MS (30 m longitud,
0.25 mm didmetro interno y 0.25 um espesor) de fase estacionaria
(5% fenil, 95% dimetilpolisiloxano). La columna se mantuvo a flujo
constante de 2 mL min~! utilizando helio como gas acarreador. Los
espectros de masa fueron registrados a 70 eV en modo escanear de
50 a 500 amu (unidades de masa atémica por sus siglas en inglés).
Las condiciones de trabajo fueron similares a las usadas en el CG.
Para la captura con MEFS, inmediatamente después de retiradas del
sistema de captura, se insertaron las fibras individualmente en el
puerto de inyeccién del CG y del CG-EM, usando las condiciones
descritas.

Figura 2. Sistema de micro extraccion en fase sélida (MEFS).
Figure 2. System of solid phase micro-extraction (MEFS).
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injection system, split-splitless injector and mass detector (HP
5973 MSD) in electronic impact mode. One uL of the extract was
injected using the splitless injection mode and the temperature of
the injector was 250 °C. A HP-5MS stationary phase (5% phenyl,
95% dimethypolysyloxane) capillary column (30 m long, 0.25 mm
internal diameter and 0.25 pm thick) was used. The column kept

a constant flow of 2 mL min~!

using helium as carrier gas. The
mass spectrums were recorded at 70 eV in scan mode of 50 to
500 amu (atomic mass units). Working conditions were similar
to those used in GC. For capture with SPME, immediately after
withdrawing the capture system, fibers were inserted individually
in the injection port of the GC and GC-MS under the conditions
described.

To identify the compounds, the NIST 98 (National Institute of
Standard and Technology) library (Stein ef al., 2000) was used,
and those compounds which had spectrums with more than a 50%
similarity were taken into account. The following commercial
standards (Aldrich®) were injected into two capillary columns with
different polarities: f-pinene, 3carene, benzyl alcohol, decanal,
methyl salicylate, S-caryophyllene, hexadecanoic acid, methyl
linolenate, and ethyl linolenate. The spiking technique was also
used (a small quantity of standard was added to the extract; this
was injected and the increase of the area under the compound curve
was compared) to confirm that they were the same compounds.
Kovats retention indexes (K.I.) were also calculated. To this end,
a mixture of linear alkanes (octane up to triacontane, except for
heptacosane and nanocosane) under identical work conditions. The
following equation for programmed temperatures was used (Bartle,
1993; Robards et al., 1994):

I(x)=100TR(x)—TR(Z)/TR(Z+1)—TR(Z)+100Z

where I(x): retention index of compound x; 7R(x): elution
temperature of compound x; 7R(Z): elution temperature of the
alkane before compound x; TR(Z+1): elution temperature of the
alkane after compound x.

RESULTS AND DISCUSSION

Comparing the chromatograms of the volatile
components from P. philadelphica plants (10 to
25 dat) obtained through extraction by hexane
washing, DA and SPME, quantitative and qualitative
differences are observed (Figure 3). With the hexane
washing extraction method, 13 major, well-defined
peaks occur as well as numerous undefined minor
peaks (Figure 3a). These peaks correspond to
materials found in small quantities which are highly
similar to hexane (Weurman, 1969). The use of
solvents plus shaking for compound extraction is very
common, but the disadvantage is that a large quantity
of compounds that interfere in the identification of
the major components are also extracted (Millar and
Haynes, 1998).
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Para identificar los compuestos se empled la biblioteca NIST
98 (National Institute of Standard and Technology, por sus siglas
en inglés) (Stein er al., 2000), tomando en cuenta aquellos com-
puestos cuya similitud de espectros fue mayor a 50%. Se realizo
la inyeccion de los estandares comerciales (Aldrich®): f-pineno,
3-careno, alcohol bencilico, decanal, salicilato de metilo, -cario-
fileno, 4cido hexadecanoico, linolenato de metilo y linolenato de
etilo, en dos columnas capilares con distinta polaridad, ademas
de la técnica del spiking (se adicioné una pequena cantidad del
estandar al extracto, se inyectd y cotejo el incremento del area
bajo la curva del compuesto) para corroborar que se trataba de
los mismos compuestos. También se calcularon los indices de re-
tencion de Kovats (I.K.), para lo cual se inyectd una mezcla de
alcanos lineales (octano hasta triacontano, excepto heptacosano y
nanocosano) bajo condiciones de trabajo idénticas, y se empled la
siguiente ecuacion para temperaturas programadas (Bartle, 1993;
Robards et al., 1994):

I(x)=100TR(x)—TR(Z)/TR(Z+1)—TR(Z)+100Z

donde I(x): indice de retencion del compuesto x; TR(x): temperatura
de elucién del compuesto x; TR(Z): temperatura de elucién del al-
cano anterior al compuesto x; TR(Z+1): temperatura de elucién del
alcano posterior al compuesto x.

REsuLTADOS Y DISCUSION

Comparando los cromatogramas correspondien-
tes a los componentes volatiles de plantas de P.
philadelphica (10 a 25 ddt), obtenidos mediante ex-
traccion de lavado con hexano, AD y MEFS, se ob-
servaron diferencias cuantitativas y cualitativas (Fi-
gura 3). Con el método de extraccion de lavado con
hexano se presentaron 13 picos mayores y bien de-
finidos, ademas de numerosos de picos minoritarios
no definidos (Figura 3a); estos picos corresponden
a materiales en pequefias cantidades y muy afines al
hexano (Weurman, 1969). El uso de solventes mais
la agitacién de la muestra para la extraccion de com-
puestos es muy comun, pero la desventaja es que se
extrae una gran cantidad de compuestos que interfie-
ren en la identificacion de los componentes mayori-
tarios (Millar y Haynes, 1998).

En el caso de AD, el cromatograma (Figura 3b)
presentd ocho picos mayoritarios; con el método de
lavado con hexano hubo picos no definidos que co-
rresponden a compuestos minoritarios u obtenidos du-
rante el lavado del cartucho donde se capturaron los
volatiles (Stevens, 1998).

En el cromatograma correspondiente a MEFS
(Figura 3c) ocurrieron ocho picos mayoritarios y no
hubo picos minoritarios y debido a esta caracteristica
este sistema es muy recomendable para trabajos cua-
litativos de alta precision (Penton, 1996). Ademas se

In the case of DA the chromatogram (Figure 3b)
had eight major peaks; with the method of hexane
washing there were non definite peaks that correspond
to compounds minoritary or obtained when washing
the cartridge where volatiles were captured (Stevens,
1998).

The chromatogram corresponding to SPME (Figure
3c) had eight major peaks and there were no small
peaks; this is the reason that this system is highly
recommended for high precision qualitative studies
(Penton, 1996). Moreover, the use of solvents during
sample processing is avoided (Pawliszyn, 1997),
and once the conditions of work are determined, the
analysis can be performed in a short time (Schulz ef
al., 2000).

When relative abundance of the P. philadelphica
volatiles obtained by the three methods is compared
(Figure 3), it can be observed that with the hexane
washing method a larger number of volatiles are
extracted. With SPME, a lower number of compounds
were obtained and those obtained were relatively
less abundant, but with well-defined peaks in the
chromatogram (Penton, 1996).

With the DA and SPME methods, the profiles
of the volatiles obtained were qualitatively equal
and quantitatively very similar. The most abundant
components were methyl salicylate, B-caryophyllene
and -pinene, with a relative abundance of 10 to 48%.
The rest of the volatiles were less than 2% in relative
abundance: 3-carene, benzyl alcohol, S-elemene,
decanal and germacrene D (Table 1).

Thus, with the extraction methods from complete
plants, without removing the root (DA and SPME),
lower quantities of compounds were obtained, in
contrast with the hexane washing method in which the
root was removed and the aerial part submerged in the
solvent. In this respect, Dicke et al. (1990) mention
that when a plant is cut and macerated, changes in the
composition and proportion of volatiles take place.

In the extracts obtained by washing plants with
hexane, 13 volatile compounds were detected in
husk tomato (Figure 3a, Table 1), of which 11 were
identified as B-pinene, 3-carene, benzyl alcohol, j3-
elemene, decanal, methyl salicylate, S-caryophyllene,
germacrene D, hexadeconoic acid, methyl linolenate,
and ethyl linolenate, plus two non identified compounds
with less than 15% spectrum similarity respect to those
of the NIST 98 library. The most abundant compounds
were methyl salicylate, -caryophyllene, S-pinene and
ethyl linolenate; the first three of these were obtained
also with DA and SPME, although in different
quantities. The relative abundance of the components
extracted in greater proportion by hexane washing
was between 14 and 35%; the rest of the volatiles
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Figura 3. Cromatogramas de volitiles de P. philadelphica usando tres métodos de extraccion a) lavado con hexano, b) AD y c)

MEFS.

Figure 3. Chromatograms of P. philadelphica volatiles using three methods of extraction: a) hexane washing, b) DA and ¢) SPME.

evita el uso de disolventes durante el procesamiento de
las muestras (Pawliszyn, 1997) y una vez determina-
das las condiciones de trabajo el anélisis se realiza en
poco tiempo (Schulz et al., 2000).

Al comparar la abundancia relativa de los volatiles
de P. philadelphica obtenidos por los tres métodos
utilizados (Figura 3), se aprecia que con el método
de lavado con hexano se extrajo un nimero mayor
de volatiles. Con MEFS se obtuvo menor niimero de
compuestos, menor abundancia relativa de cada com-
puesto, pero con picos bien definidos en el cromato-
grama (Penton, 1996).
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were below 5% in relative abundance: 3 carene,
benzyl alcohol, S-elemene, decanal and germacrene D
extracted also by DA and SPME. Hexadecanoic acid
and methyl linolenate were also detected; but not in
extracts obtained by other methods (Table 1).

Release of f-caryophyllene and germacrene D
(Table 1) increased in the extracts obtained by hexane
washing, where the root was removed and only the
aerial part of the plant was manipulated. Buttery er
al. (1987) worked with Lycopersicon esculentum and
observed that in intact leaves the concentration of
(Z)-3-hexanal and (E)-2-hexanal was relatively low.
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Con los métodos de AD y MEFS, los perfiles de
los volatiles obtenidos fueron iguales cualitativamente
y muy similares cuantitativamente. Los componentes
mayoritarios fueron: salicilato de metilo, S-cariofileno
y B-pineno, con abundancia relativa de 10 a 48%; los
demas volatiles fueron menores a 2% de abundancia
relativa: 3-careno, alcohol bencilico, S-elemeno, de-
canal y germecreno D (Cuadro 1).

Asi, con los métodos de extraccion donde se
mantuvo la planta completa, sin retirar la raiz (AD
y MEFS), se obtuvo una menor cantidad de compues-
tos, a diferencia del método de lavado con hexano en
el cual se cortd la raiz de la planta y la parte aérea
se sumergié en un solvente. Al respecto, Dicke et
al. (1990) mencionan que cuando un vegetal se corta
y macera, se producen cambios en la composicion y
proporcién de volétiles.

En los extractos obtenidos mediante lavado de
plantas con hexano se detectaron 13 compuestos vola-
tiles del tomate de céscara (Figura 3a, Cuadro 1), de
los cuales 11 se identificaron como: S-pineno, 3-ca-
reno, alcohol bencilico, S-elemeno, decanal, salicilato
de metilo, fB-cariofileno, germacreno D, 4cido hexa-
decanoico, linolenato de metilo y linolenato de etilo;
ademés de dos compuestos no identificados cuya simi-
litud de espectros con respecto a los de la biblioteca
NIST 98 fueron menores de 15%. Los componentes
mayoritarios fueron salicilato de metilo, SB-cariofile-
no, B-pineno y linolenato de etilo; los tres primeros
se obtuvieron también con AD y MEFS, aunque en
diferente cantidad. La abundancia relativa de los com-
ponentes mayoritarios por el método de lavado estuvo
entre 14 y 35%; los demas voldtiles fueron menores
a 5% de abundancia relativa: 3-careno, alcohol ben-
cilico, B-elemeno, decanal y germecreno D extraidos

In cut leaves, however, the concentration of these
aldehydes increased drastically. In a study with potato
plants (Solanum tuberosum), intact leaves released
small quantities of S-caryophyllene, and when small
cuts were made in the leaves, f-caryophyllene was
released in greater quantity and germacrene was also
released (Angelopolus et al., 1999).

In the extracts obtained by hexane washing,
hexadecanoic, methyl linolenate and ethyl linolenate
were found; these were not detected in extracts obtained
with DA and SPME with which the entire plant was
used without removing the root. This phenomenon was
observed in a study conducted with tomato plants (L.
esculentum) with lesions. A higher number of volatile
compounds were found in plants with lesions than in
plants without (Thaler ez al., 2002).

Eight of the husk tomato plant volatiles have been
found in nine species of solanaceas. Methyl salicylate is
found in S. fuberosum (Dickens, 2000), L. esculentum
(Buttery et al., (1987), Capsicum annum (Baur et al.,
1996), Datura wrightii (Fraser et al., 2003), Nicotiana
silvestris, N. suaveolens (Loughrin et al., 1992), and
N. tabacum (Mozuraitis et al., 2002). Benzyl alcohol
is found in L. esculentum (Buttery et al., 1987), C.
annum (Baur et al., 1996), Datura wrightii (Fraser et
al., 2003), N. silvestris and N. suaveolens (Loughrin et
al., 1992). Decanal is found in L. esculentum (Buttery
et al., 1987), C. annum (Baur et al., 1996) and D.
wrightii (Fraser et al., 2003). -pinene is found in L.
esculentum (Buttery et al., 1987), S. stuckertii, and S.
incisum (Zygadio and Grosso, 1997). (-caryophyllene
is in S. tuberosum (Dickens, 2000); L. esculentum
(Buttery et al., 1987) and N. tabacum (Mozuraitis et
al., 2002). Germacrene D is in S. fuberosum (Dickens,
2000), N. tabacum (Mozuraitis et al., 2002) and S.

Cuadro 1. Indices de Kovats y promedio de proporcién relativa de los volatiles de tomate de cascara colectados mediante tres métodos.
Table 1. Kovats indexes and average of the relative proportion of husk tomato volatiles collected with three methods.

Indices de retencién de Kovats en dos columnas cromatograficas

Abundancia relativa (%) por método de extraccién

Compuesto

HP-5ms Supelcowax 10 AD MEFS Lavado
f-pineno 997 1076 10.80 10.84 14.51
3-careno 1026 1143 1.62 1.12 0.82
Alcohol bencilico 1033 1376 1.95 1.95 0.99
p-elemeno 1060 1267 0.09 0.09 0.05
Decanal 1199 1476 0.06 0.04 0.03
Salicilato de metilo 1222 1740 47.40 47.56 15.74
p-cariofileno 1436 1587 38.03 38.18 34.66
Germacreno D 1473 1598 0.03 0.18 0.57
No identificado - - - - 4.21
Acido hexadecanoico 1976 2856 - - 4.21
Linolenato de metilo 2125 2508 - - 2.20
Linolenato de etilo 2215 2621 - - 18.95
No identificado - - - - 3.02
n =4,
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también por AD y MEFS. Ademaés se detectaron acido
hexadecanoico y linolenato de metilo, los cuales no
fueron detectados en los extractos obtenidos por los
otros métodos (Cuadro 1).

La liberaciéon de S-cariofileno y germacreno D
(Cuadro 1) aument6 en los extractos obtenidos por
lavado con hexano, donde se cort6 la raiz y se ma-
nipulé sélo la parte aérea de la planta. Buttery et
al. (1987) trabajaron con Lycopersicon esculentum y
observaron que en las hojas intactas la concentracién
de (Z)-3-hexanal y (E)-2-hexanal fue relativamen-
te baja. Sin embargo, en hojas cortadas la concen-
traciéon de estos aldehidos se incrementd drastica-
mente. En un estudio con plantas de papa (Solanum
tuberosum), las hojas intactas liberaron pequefias
cantidades de f-cariofileno y cuando se realizaron
pequeiios cortes en las hojas, la liberacién de S-ca-
riofileno aumenté y ademads liberaron germacreno D
(Angelopolus et al., 1999).

En los extractos obtenidos por lavado con hexano
se encontrd acido hexadecanoico, linolenato de metilo
y linolenato de etilo, no detectados en los extractos
obtenidos con AD y MEFS donde la planta se manejé
completa, sin cortarle la raiz. Este fendmeno se obser-
v6 en un estudio con plantas de tomate (L. esculentum)
con heridas, donde se registré6 un mayor nimero de
compuestos volatiles en comparaciéon con plantas sin
heridas (Thaler et al., 2002).

Ocho de los volatiles de plantas de tomate de
cascara se han encontrado en nueve especies de
otras solandceas. El salicilato de metilo estd en S.
tuberosum (Dickens, 2000), L. esculentum (Buttery
et al., 1987), Capsicum annum (Baur et al., 1996),
Datura wrightii (Fraser et al., 2003), Nicotiana
silvestris, N. suaveolens (Loughrin et al., 1992)
y N. tabacum (Mozuraitis et al., 2002). El alco-
hol bencilico estd en L. esculentum (Buttery et al.,
1987), C. annum (Baur et al., 1996) Datura wrightii
(Fraser et al., 2003), N. silvestris, y N. suaveolens
(Loughrin et al., 1992). El decanal estd en S.
tuberosum (Dickens, 2000), L. esculentum (Buttery
et al., 1987), C. annum (Baur et al., 1996) y D.
wrightii (Fraser et al., 2003). El §-pineno estd en L.
esculentum (Buttery et al., 1987), S. stuckertii y S.
incisum (Zygadlo y Grosso, 1997). El -cariofileno
estd en S. tuberosum (Dickens, 2000), L. esculentum
(Buttery et al., 1987) y N. tabacum (Mozuraitis et
al., 2002). El germacreno D estd en S. fuberosum
(Dickens, 2000), N. tabacum (Mozuraitis et al.,
2002) y S. stuckertii (Zygadlo y Grosso, 1997). El
acido hexadecanoico esta en S. tuberosum (Dickens,
2000), L. esculentum (Buttery et al., 1987) y C.
annum (Baur et al., 1996); y el -elemeno en N.
tabacum (Mozuraitis et al., 2002).

344 | VOLUMEN 41, NUMERO 3

stuckertii (Zygadlo and Grosso, 1997). Hexadecanoic
acid is in S. fuberosum (Dickens, 2000), L. esculentum
(Buttery et al., 1987) and C. annum (Baur et al., 1996);
and f-elemene is found in N. fabacum (Mozuraitis et
al., 2002).

L. esculentum, S. tuberosum and N. tabacum are
the species of solanaceas that share the most volatiles
(six, five and four) with P. philadelphica. Only three
compounds identified in husk tomato are found in plants
that are not solanaceas: 3-carene in Juniperus cedros
(Pino et al., 2003) and Pinus sylvestris (Tammela et
al., 2003); ethyl linolenate in Morus nigra (Elmaci
and Altug, 2002) and Valeriana pseudofficinalis (Gu
et al., 1999), and methyl linolenate in Archis hypogea
(Rao et al., 1988).

CONCLUSIONS

Thirteen volatile compounds were isolated from
husk tomato plants and 11 were identified. Using DA
and SPME as methods of extraction, the volatiles
methyl salicylate, S-caryophyllene, 3-pinene, 3-carene,
benzyl alcohol, B-elemene, decanal and germacrene D
were identified.

With the hexane washing method, the same
compounds were isolated as with DA and SPME, as
well as ethyl linolenate, hexadecanoic acid and methyl
linolenate and two unidentified compounds.

Of the 11 compounds identified in P. philadelphica,
eight are reported to be found in other solanaceas, and
five are found in L. esculentum plants.

—End of the English version—

L. esculentum, S. tuberosum y N. tabacum son
las especies de solandceas que comparten mas volati-
les (seis, cinco y cuatro) con P. philadelphica. S6lo
tres compuestos identificados en el tomate de cascara
se encuentran en plantas que no pertenecen a las so-
laniceas: 3-careno en Juniperus cedros (Pino et al.,
2003); y Pinus sylvestris (Tammela et al., 2003); li-
nolenato de etilo en Morus nigra (Elmaci y Altug,
2002) y Valeriana pseudofficinalis (Gu et al., 1999);
y linolenato de metilo en Arachis hypogea (Rao et al.,
1988).

CONCLUSIONES

Se aislaron 13 compuestos voldtiles de plantas de
tomate de cascara y 11 se identificaron. Usando AD
y MEFS como métodos de extraccion se identifica-
ron los volatiles salicilato de metilo, S-cariofileno,
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B-pineno, 3-careno, alcohol bencilico, S-elemeno,
decanal y germecreno D.

Con el método de lavado con hexano se aislaron
los mismos compuestos que con AD y MEFS, ade-
més del linolenato de etilo, el 4cido hexadecanoico y
el linolenato de metilo, asi como dos compuestos no
identificados.

De los 11 compuestos identificados en P.
philadelphica, ocho se reportan en otras solaniceas y
cinco estdn en plantas de L. esculentum.
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