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1. Introduccién

El aislamiento e identificacion estructural de los principios activos de las plantas inicié a
principios del siglo XIX con el descubrimiento de la quinina a partir de la corteza del arbol
Cinchona officinalis, que se empled para el tratamiento de la malaria [1], y a partir de
entonces se han caracterizado varios cientos de miles de productos naturales.

El avance en los procedimientos de purificacion, elucidacion estructural y la implementacion
de bioensayos especificos, han favorecido el descubrimiento de metabolitos secundarios
bioactivos. Entre los hallazgos recientes se puede mencionar al taxol, un producto natural
que se emplea en el tratamiento del cancer que se aisla de la corteza del arbol Taxus
brevifolia [2].

Es interesante notar que mas del 60% de los farmacos anticancerigenos aprobados o en
fase de aprobacion en el periodo comprendido de 1983 a 1995 son de origen natural [3]. Por
tal motivo, es previsible que la blisqueda de metabolitos bioactivos provenientes de fuentes
naturales tales como plantas, microorganismos y organismos marinos, continie como un
campo de intensa actividad, ya que numerosos compuestos han sido la base para la
elaboracién de farmacos que se emplean actualmente para el tratamiento de diferentes

padecimientos que se presentan a nivel mundial.

Es importante notar la relevancia del aislamiento y caracterizacion estructural de los
metabolitos secundarios presentes en la naturaleza, ya que estos constituyen una
herramienta fundamental para el entendimiento de las interacciones entre los organismos
vivos y su evolucion. Asi mismo, las estructuras de los productos naturales marcan a grupos
relacionados taxonémicamente y permiten definir relaciones filo- y biogenéticas. Finalmente,
el estudio de los metabolitos secundarios permite el descubrimiento de substancias

bioactivas de interés terapéutico [4].

Este trabajo se refiere al analisis quimico de dos especies vegetales: Senna occidentalis y
Croton alamosanus que pertenecen a la familia Leguminoseae y FEuphorbiaceae
respectivamente, y pretende contribuir a la generacién de conocimiento sobre los

constituyentes quimicos de la flora de nuestro pais.



2. Antecedentes

La familia Leguminoseae (sinbnimo: Fabaceae) ocupa el tercer lugar por numero de
especies de plantas con flores, y comprende alrededor de 650 géneros y aproximadamente
18000 especies. Puede considerarse una de las familias mas importantes desde el punto de
vista econdémico [5]. Las especies de esta familia biosintetizan compuestos que presentan
una amplia variedad de propiedades biologicas tales como: antiinflamatoria [6], antimalarica
[7], para el tratamiento de la gota [8], como antioxidante [9], entre otras.

El género Senna (Cassia) pertenece a esta familia y comprende alrededor de 350 especies
80% de las cuales se distribuyen en el Continente Americano y el 20% restante se localizan
en Africa, Madagascar y Australia [10]. Las hojas y semillas de algunas especies de este
género se emplean como purgantes y laxantes, y se conoce que a las 1,8-
dihidroxiantraquinonas y particularmente a sus derivados se les atribuyen actividades
purgantes [11]. También se ha reportado que las antraquinonas pueden inhibir la agregacion
de las plaquetas [12].

Se han aislado y caracterizado numerosos metabolitos secundarios a partir de varias
decenas de diferentes especies de Senna, y a continuacion se describen algunos de ellos.
De las raices de S. rugosa [13], se han aislado compuestos tales como crisofanol (1),
fisciona (2), quinquangulina (3) entre otros. La torosoflavonas A (4), C (5) y D (6) se han

aislado de las hojas de S. forosa [14,15].
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S. occidentalis (sinbnimo: Cassia occidentalis) se ha empleado en la medicina tradicional
para reducir la fiebre, como ténico para el higado, como diurético, para tlceras de los 0jos,
enfermedades cutaneas, en picaduras de viboras, en el tratamiento de nifios que presentan

convulsiones [16], entre otras aplicaciones.



De las diferentes partes de esta planta se han aislado varios compuestos aromaticos. Por
ejemplo, de las hojas se han obtenido antraquinonas y flavonoides glicosilados como 7,8y

9 [16,17]. De las semillas se obtuvieron 7-metilfisciona (10) y 7-metiltorosacrisona (11), entre

otros constituyentes [18].
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Por otro lado, la familia Euphorbiaceae es una de las mas grandes en el mundo y ocupa el
sexto lugar en diversidad. Consta de 5 subfamilias (Phyllanthoideae, Oldfieldiodeae,
Acalyphoideae, Crotonoideae y Euphorbioideae), 49 tribus, 317 géneros y 8100 especies
distribuidas en todo el orbe, representadas en zonas tropicales y subtropicales [19]. Dentro
de la subfamilia Crotonoideae, se encuentra el género Crofon que incluye aproximadamente
a 1300 especies distribuidas en todo el mundo [20]. En México se han descrito 124 especies
de Croton [21].

Algunas especies de este género se han empleado en la medicina tradicional. Por ejemplo,
C. ciliato-glandulosus se emplea para disminuir la temperatura y como purgante; C.
cortesianus para el tratamiento de enfermedades de la piel y C. repens para tratar la
disenteria [22]. Ciertas especies se han usado para el tratamiento del asma, como
anticancerigeno, como insecticidas y para el tratamiento de la diabetes, dermatitis y malaria,
entre otros usos [23]. A continuacion se describen algunos metabolitos secundarios aislados

de algunas especies de Croton.



De las partes aéreas de C. schiedeanus (planta usada para el tratamiento de Ja
hipertensién) se aislaron dos fenilbutanoides: 12, 13 [24], ¥ dos flavonoles: el éter 3,4°,7-

trimetilico de la quercetina (ayanina) (14) y el éter 3,7-dimetilico de la quercetina (flavonoide

que ha mostrado efectos vasorelajantes) (15) [25].
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De la corteza de la planta C. cajuara se han obtenido compuestos del tipo clerodano como
trans-des hidrocrotonina (16), trans-crotonina (17), trans-cajucarina B (18), cis- cajucarina B
(19) y el acido acetil aleuritolico (20). Es conocido que los compuestos 16 y 18 muestran
actividad anti-inflamatoria, anticonceptiva, hipoglicémica, antitumoral, anti-estrogénica,
antiespasmolitica y antiulcerosa [26]. De las hojas de la planta de C. kongensis, se han
obtenido seco-ent-kauranos como los metabolitos 21 y 22. Cabe mencionar que estos

compuestos presentan actividad antimicobacteriana, citotéxica y antimalarica {27].
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3. Objetivo general
Generar conocimiento cientifico mediante el analisis de resultados del estudio quimico de
las partes aéreas de las especies vegetales Senna occidentalis (Leguminoseae) y Croton

alamosanus (Euphorbiaceae).

4. Resultados y discusién

4.1 Analisis quimico de Senna occidentalis

Se aislo una substancia C,sHssO (alcohol montanilico) como un sélido blanco ceroso con pf
74-76 °C, la cual se identifico mediante comparacion directa con una muestra auténtica
obtenida anteriormente en nuestro laboratorio. Los compuestos 23 y 24 se obtuvieron como
un soélido que se purificd por recristalizaciones sucesivas. El espectro de RMN 'H (300 MHz,
CDCI;) de esta muestra evidencié el trazo con caracteristicas de una mezcla de esteroles
(3:2), entre las cuales se pueden mencionar las sefiales simples de los metilos en & 0.68-
1.01. En & 3.53 se observa una sefial multiple, que se asigna al hidrégeno geminal al grupo
hidroxilo (H-3) y la sefial doble localizada en 5 5.35 que corresponde al hidrégeno vinilico H-
6. Las sefales anteriores muestran una notable similitud con las informadas en la literatura
para el B-sitosterol (23) [28] y su identidad fue confirmada por medio de la comparacion
directa con una muestra auténtica. Ademas se presentan dos sefiales dobles de dobles
centradas en §5.15 (J = 15.0 y 8.4) y § 5.01 (J = 15.0 y 8.4) para hidrogenos vinilicos de la
posicion H-22 y H-23 que permitieron caracterizar al segundo componente de la mezcla

como estigmasterol (24) [29].

El para-hidroxi-benz oato de metilo (25) se obtuvo como un sélido amorfo blanquecino, con
pf 115 °C, el cual muestra en el espectro de RMN 'H (300 MHz, CDCI,) una sefial doble en
87.90 (J = 9) para los hidrégenos aromaticos H-2 y H-6 y en 8 6.85 (J = 9) para H-3 y H-5.
Una sefial simple en & 3.88 se asigna al grupo metoxilo de la posicién C-4. El espectro de
masas muestra el i6n molecular (m/z 152, int. rel. 48). Los datos fisicos y espectroscopicos

son idénticos a los reportados en la literatura [30].
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El compuesto 1 se aislé6 como un soélido anaranjado pf 198-200 °C. En el espectro de masas
se observa el idn molecular M* m/z 254 (int. rel. 100) que define a la férmula CysH10 O4.En el
espectro de RMN'H (500 MHz, CDCl;) se observan dos sefales simples alrededor de
5 12.00 lo cual sugiere la presencia de dos hidrogenos fendlicos quelatados.

En la region de aromaticos se observa un sistema ABC de acuerdo a las sefiales en 8 7.83
(dd, J = 8.0, 1.5), 56.67 (t, J = 8.0) y 5 7.29 (dd, J = 8.0, 1.5) que podrian atribuirse al
fragmento 1. Por otro lado, se observa un sistema AM para las sefiales en 57.10 (da, J =

1.0)y & 7.65 (d, J = 1.0) para el fragmento 2.
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Fragmento 1. Fragmento 2

La combinaciéon de los fragmentos estructurales 1y 2 integran la formula 1, que esta de
acuerdo con los datos descritos ABC = H-5, H-6, H-7 y AM = H-2 y H-4 y con la formula
molecular. Finalmente, el singulete en §2.47 se asigna al metilo. El anélisis de los datos
espectroscopicos de RMN 'H y 3C con los datos fisicos informados en la literatura [31,32]

confirmaron la estructura del crisofanol (1).

El compuesto 26 se aislé como un polvo amarillo soluble en metanol y a partir de 210°C se
descompone. El espectro de RMN 'H (500 MHz, DMSO) muestra una sefial en 8 13.52
probablemente de un hidrégeno que se encuentra formando un puente de hidrogeno. Dos
sefiales dobles en §7.88 (d, J = 9.0) y 6.90 (d, J = 9.0) corresponden a un sistema
bencenoide para-disustituido (AA'BB’), caracteristico de hidrogenos aromaticos del anillo B
de un flavonoide. El singulete en §6.70 correlaciona a larga distancia en la modalidad
HMBC del espectro de resonancia con el carbono &121.0 y & 102.6 que corresponde al
hidrogeno H-3 del un flavonoide, y la sefial simple en & 6.43 (que correlaciona en HMBC con
los carbonos cuaternarios en § 156.3 y § 102.6) se asigna al H-8 del flavonoide. En & 4.58
aparece un doblete con J = 9.8 caracteristica de un hidrbgeno anomérico de una C-B-
glucopiranosa, que se encuentra en disposicion antiperiplanar con respecto al hidrogeno H-
2" (d, J = 9.8). Las correlaciones del hidrogeno anomérico H-1" con los carbonos C-5
(6160.5) y C-6 (5 108.9) del anillo A de flavonoide (ver figura 1) a tres y dos enlaces de

distancia, indican que se trata de un 6-C-glicésido. Entre 3.0 y & 4.3 se observa una serie



de senales que corresponden a los hidroégenos de la glucopiranosa. Las asignaciones de las
sefales de RMN 'H y *C se muestran en la tabla 1. Los datos fisicos y espectroscopicos

concuerdan con los reportados en la literatura [33,34] para isovitexina (26).

El compuesto 27 se obtuvo como un sélido cristalino de color amarillo con pf 224-227 °C. En
el espectro de RMN 'H (500 MHz, CDCl;) se observan las siguientes sefiales: un singulete
en 5 12.20 que se asigna a un hidrégeno presumiblemente quelatado y en & 7.30 una sefial
simple que corresponde al hidrégeno del grupo hidroxilo que correlaciona en HMBC a tres
enlaces de distancia con el carbono cuaternario en 8 113.7 y con el metino en 5 125.4. Las
dos sefiales dobles en & 7.48 (d, J = 9.0) y & 7.36 (d, J = 9.0) corresponden a un sistema AB;
yen §6.74 (dd, J = 1.5, 0.5) y §6.63 (dd, J = 1.5, 0.5) resuenan los hidrogenos arométicos
para un sistema AM (ver fragmento 2). A campo alto (6 2.43, s) se observa una senal simple
para los hidrogenos de un metilo y en §4.00 un singulete de metoxilo. El espectro de RMN
3C (125 MHz, CDCl;) mostré 10 carbonos cuaternarios (dos corresponden a grupo
carbonilo), 12 carbonos sp? (cuatro se asignan a metinos aromaticos) y 2 carbonos sp® (uno
de ellos esta unido a oxigeno). En el espectro de masas se observa el ion molecular M* m/z
300 (int. rel. 31) que define a la formula CysH1,06. Los fragmentos estructurales arriba
mencionados asi como la férmula molecular, son consistentes con la estructura de la
pinselina. La comparacion de los datos fisicos y espectroscopicos con los reportados en la
literatura [35], confirmaron su identidad (27). En la tabla 2 se muestran los datos de RMN de
"Hy °C de 27.

figura 1. Correlaciones selectas HMBC

observadas para 26



Tabla 1. Datos espectroscopicos de RMN '*C  Tabla 2. Datos espectroscopicos de RMN '°
(125 MHz) y RMN " H (500 MHz, DMSO, Jen  C (125 MHz) y ' H (500 MHz, CDCl3, J en

Hz)de 26 Hz) de 27
26 27
posicion 5S¢ S posicién 8¢ Sn
2 165.0 1 113.7
3 102.5 6.70s 2 152.3
4 181.5 3 125.4 7.36d (9.0)
5 160.5 4 122.3 7.48 d (9.0)
6 108.9 4a 150.8
7 163.1 4b 155.6
8 93.8 6.43 s 5 107.2 6.74 dd (1.5, 0.5)
9 156.3 6 148.8
10 102.6 7 111.4 6.63 dd (1.5, 0.5)
1 121.0 8 161.2
2 128.2 7.88d (8.7) 8a 107.2
3 115.9 6.90d (8.7) 9 180.1
4 161.2 9a 118.6
5 115.9 6.90d (8.7) COO 169.1
6’ 128.2 7.88d (8.7) OCH; 53.1 4.00s
17 73.2 458d (9.8) CHs 226 2.43s
27 70.5 4.06t (9.8) 2-0OH 7.30 s ancho
3” 78.9 3.16t (9.0) 8-OH 12.20
4" 70.2 342t (9.0)
5” 81.3 3.15 traslapada
6" 61.4 3.67d (11.0)

3.40dd (11.0, 5.0)

4.2 Conclusiones

Este es el primer informe sobre los constituyentes quimicos de Senna occidentalis colectada
en nuestro pais. Se considera que 1 y 27 son metabolitos caracteristicos de las especies
pertenecientes al género Senna, ya que la literatura cientifica de productos naturales reporta
diferentes compuestos que presentan un esqueleto de tipo antraquinona y xantona. Estos
compuestos forman parte de los pigmentos de las plantas que pertenecen a este género. 26
es un flavonoide C-glicosilado que no se habia aislado y caracterizado previamente de esta

especie vegetal. Se aislaron siete compuestos de esta especie.



4.3 Estudio quimico de Croton alamosanus

Se aisl6 el compuesto 28 como polvo amarillo. El trazo del espectro de RMN 'H (300 MHz,
CDCIl;3) mostré caracteristicas que sugerian la presencia de un flavonoide. La sefal simple
en & 11.70 corresponde posiblemente al hidrogeno fendlico quelatado con el carbonilo de la
y-pirona. En 37.83 (J = 8.5, 2.0) se presenta una sefial doble de doble que pertenece al
hidrogeno aromatico H-6" que se acopla con las sefiales dobles en §7.78 (J = 2.0)yen
§7.00 (J = 8.7) que definen la estructura del anillo B del flavonoide sustituido en 3y4’;yse
asignan a los hidrogenos arométicos H-2' y H-5', respectivamente. El singulete en 6 6.62
pertenece al hidrogeno del hidroxilo que se ubica en C-3. En §6.50 (J = 2.0) resuena el
hidrégeno arématico H-8 y en §6.39 (J = 2.0) el hidrégeno H-6 que se presentan como
sefiales dobles. Finalmente los singuletes en §3.89, §3.97 y 83.99 se asignan a los
hidrogenos de los metoxilos que se ubican en los carbonos C-7, C-4" vy C-3
respectivamente. Los datos espectroscopicos concuerdan con los reportados en la literatura
[36] para 3,5-dihidroxi-7,3’,5'-trimetoxiflavona (28).

El compuesto 29 se obtuvo como un solido cristalino en forma de agujas solubles en
metanol con pf 164-165°C. En el espectro de hidrégeno (300 MHz, CD;0OD) se observa un
singulete ancho en §5.46 que es asignable para el hidrégeno vinilico H-2 y en &3.91
resuena una sefal simple ancha que corresponde al hidrégeno H-6. El doblete ancho en
§3.83 (J = 9.0) es asignable para H-3. En 5 2.11 resuena el hidrogeno H-7 que se presenta
como una sefial multiple. El singulete ancho en & 1.76 pertenece a los hidrogenos del grupo
metilo que se ubica en C-1. En §1.58 y en &1.37 se observan dos multipletes para los
hidrogenos H-4 y H-5, respectivamente. El doblete en § 0.96 (J = 7.0) se asigna al metilo C-8
y en 80.81 (J = 7.0) para el metilo C-9 que forman parte del grupo isopropilo. Los datos
espectroscopicos se compararon con los de la literatura [37] y confirmaron la identidad de
29.
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El compuesto 30 se obtuvo como un polvo amarillo con pf 179-180°C. El espectro de masas

muestra el ion molecular M* m/z 314 (int. rel. 100). Su espectro de IR (KBr) muestra bandas
de absorcion en 3400,1620, 1500 cm™.



En el espectro de RMN 'H (300 MHz, CDCl;) se observa en la regién de aromaticos un
sistema AA'BB’ para los hidrogenos H-2', H-6’ (J = 9.0, 2.0) y H-3’, H-5 (J = 9.0, 2.0) que
resuenan en §8.18 y 7.04, respectivamente. El singulete ancho en & 6.63 corresponde
presumiblemente al hidrégeno hidroxilico del C-3. Las dos sefiales dobles en & 6.50 (J = 2.0)
y en §6.38 (J = 2.0) describen un sistema AM (ver fragmento 2), que corresponden a los
hidrégenos aromaticos H-8 y H-6, respectivamente. En & 3.89 se observa la superposicion
de dos seiiales simples correspondientes a los hidrégenos de metoxilo que se ubican en C-
4’y C-7. La comparacion de los datos con los reportados en la literatura [38] confirmaron la

estructura del producto natural 3,5-dihidroxi-7,4’- dimetoxiflavona (30).

La substancia 31 se aislé como un polvo amarillo. En el espectro de RMN 'H (500 MHz,
CDCl;) mostro notables similitudes con respecto a 30. Este espectro muestra dos sefales
dobles de dobles que corresponden a un sistema AA'BB’ de los hidrégenos aromaticos que
resuenan en & 8.06 para H-2', H-6" (/= 9.0, 2.0) y en § 7.02 para H-3', H-5" (J = 9.0, 2.0). En
56.41 (J=2.0) y 66.31 (J= 2.0) se observan dos sefiales dobles que son asignables para
los hidrogenos H-8 y H-6 respectivamente. Los singuletes centrados en 63.90 y 3.84
corresponden a los hidrégenos de los metoxilos de las posiciones C-4" y C-3. Los datos
espectroscopicos obtenidos concuerdan con los reportados en la literatura [39] para 5,7-
dihidroxi-3,4’-dimetoxiflavona (31).

El compuesto 32 se aislé como un sélido amarillo cristalino con pf 166-168 °C. En el
espectro de IR (KBr) muestra bandas de absorcion en 3420, 1620, 1510 cm™. Los datos de
RMN'H (500 MHz, CDCl;) muestran un singulete en & 12.63 que indica la presencia de un
hidrogeno fendlico quelatado. En la regién de aromaticos se observa un doble de doble
centrado en 8§7.72 (J = 8.5, 2.5), un doblete en 67.69 (J = 2.5) y en 66.97 (J = 8.5)
asignados al sistema ABX (H-2’, H-5" y H-6') del fragmento 3. Las sefial doble en § 6.44 (J =
2.5) correlaciona a larga distancia en el experimento HMBC de RMN (ver 32) con carbonos
cuaternarios base de oxigeno de 8 165.4 (C-7), 6 156.7 (C-9) y con el metino en & 97.8 (C-6).
Esta serial doble se acopla con el doblete en 5 6.35 (H-6, J = 2.5) que correlaciona a larga
distancia con un carbono cuaternario base de oxigeno en § 162.0 (C-5) y con el metino en

592.1 (C-8). Esta descripcion estructural determina la presencia del anillo A de un

10



flavonoide con la interaccién de los hidrogenos H-8 y H-6. En & 5.70 se ubica un singulete
que se asigna para un hidroxilo fendlico en la posicién C-3’, el cual correlaciona a larga
distancia en la modalidad HMBC con el carbono C-2’ (5 114.4). Tres sefiales simples se
observan en & 3.98 (OCH;-4’), 3.88 y 3.87 que corresponden a los metoxilos de 32. Los
datos fisicos y espectroscopicos se compararon con los reportados en la literatura [40] y

confirmaron la estructura de 3’,5-dihidroxi-7,3, 4’-trimetoxiflavona (ayanina).

fraamento 3

Figura 2. Correlaciones selectas
HMBC observadas para 32

Finalmente, se caracterizo el compuesto 33 como un soélido amorfo, soluble en metanol. En
el espectro de IR (KBr) se observan bandas de adsorcion en 3461, 3253, 2919, 1684, 1654,
1502 cm™'. El espectro de RMN "°C (125 MHz, DMSO) muestra en el experimento DEPT un
metileno, 17 metinos y 12 carbonos cuaternarios (dos de carbonilo y siete unidos a oxigeno)
que establecen la formula molecular CsoH26043. Del espectro de RMN 'H (500 MHz, DMSO0)
se observan en la region de aromaticos dos sistemas para anillos aromaticos disustituidos
(AA’BB’): el primero en §7.98 (d, J = 9.0) y §6.84 (d, J = 9.0) y el segundo en §7.36 (d, J =
9.0) y en 86.77 (d, J = 9.0). Dos seifiales dobles en §6.14 (d, J =2.0) y §6.37 (d, J = 2.0)
describen al sistema aromatico AX. El singulete en $12.56 indica un hidrogeno
presumiblemente quelatado. Los datos anteriores concuerdan con el esqueleto de un
flavonoide sustituido por grupos hidroxilos en los carbonos C-4’, C-5'y C-7". En § 5.44 (d, J =
7.0) se presenta una sefal doble caracteristica para el hidrogeno anomérico H-1" de B-
glucopiranosa que se encuentra en disposicion axial. El hidrbgeno H-1" correlaciona en
HMBC con el carbono C-3 (6 133.0), indicando la unién del azdcar en el C-3 del anillo C del
flavonoide. Las sefiales multiples que resuenan alrededor de & 3.14- § 3.40 corresponden a
los hidrogenos H-2", H-3", H-4" y H-5" de la glucopiranosa. Las sefiales dobles de dobles en
54.26 (dd, J = 12.0, 2.0) y $4.00 (dd, J = 12.0, 7.0) son caracteristicas para los hidrogenos
H-6"a y H-6"b del metileno de la glucopiranosa. Ambos hidrégenos correlacionan a mas de
un enlace de distancia con el carbonilo que resuena en & 166.1. Las sefiales en § 7.33 (d, J

=16.0) y 66.10 (d, J = 16.0) son asignables para hidrégenos olefinicos que se encuentran

11



en configuracion trans. Tales hidrogenos correlacionan con el carbono cuaternario de

§166.1 y &124.8. El hidrégeno olefinico en §7.33 (H-7”) a su vez correlaciona a tres

enlaces de distancia en HMBC, con el metino que se ubica en & 130.1 que pertenece al

segundo sistema AA'BB’. Los datos anteriores muestran que se tiene el grupo p-cumarato

unido al C-6" de la glucopiranosa. Los datos espectroscopicos se compararon con los

reportados en la literatura [41,42]. En la tabla 3 se muestran los datos espectroscopicos.

Tabla 3. Datos espectroscopicos de RMN *Cy "H (500 MHz, DMSO, J en Hz) de 33

posicion ¢ OH posicion  §¢ OH
2 156.4 1” 100.9 5.44 (d, J=7.0)
3 133.0 2’ 74.0 3.20 (m)
4 177.3 3 76.2 3.23 (m)
5 161.1 4’ 69.9 3.16 (m)
6 98.7 6.14 (d, J=2.0) 5 74.2 3.35 (m)
7 164.1 6” 62.9 4.26 (dd, J = 12.0, 2.0)
4.00 (dd, J=12.0, 7.0)

8 93.6 6.37 (d, J=2.0) 1” 124.8
9 156.3 2" 130.1 7.36 (d, J = 9.0)
10 103.8 3” 115.7 6.77 (d, J=9.0)
1’ 120.7 4" 159.7
2 130.7 7.98 (d, J=9.0) 5" 115.7 6.77 (d, J=9.0)
3 115.0 6.84 (d, J=9.0) 6" 130.1 7.36 (d, J =9.0)
4 159.9 7" 144.5 7.33(d, J=16.0)
5 115.0 6.84 (d, J=9.0) 8" 113.6 6.10 (d, J=16.0)
6’ 130.7 7.98 (d, J=9.0) 9” 166.1

2"-OH 5.43

3"-0OH 5.16

4"-OH 5.21
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4.4. Evaluacidn biolégica de 28

La evaluacion de 28 como agente antioxidante en el modelo in vitro basado en la
peroxidacion de lipidos de cerebro de rata [43], mostr6 una actividad notable
(1C50=16.79+0.71 pM), la cual es comparable a la quercetina (ICs50=4.11£0.26 uM). Por lo

tanto, esta especie puede considerarse como una fuente de agentes antioxidantes.

4.5. Conclusiones

Croton alamosanus no habia sido previamente analizado quimicamente y nuestro grupo de
trabajo inici6 su estudio. De las fracciones analizadas se aislaron flavonoles con diferente
grado de metilacion y puede concluirse que estas substancias son caracteristicas de cierto
grupo de especies de Croton. Por otro lado, el compuesto 33 ha sido aislado de las especies

C. tonkinensis [44] y C. menthodorus [45] y ahora de C. alamosanus.

5. Parte experimental

5.1 Senna occidentalis

Las partes aéreas de la planta se secaron a temperatura ambiente, el material vegetal seco
(921 g) y triturado se sometié a maceracién consecutiva con hexano, cloruro de metileno y
metanol, obteniéndose los extractos correspondientes. El extracto metandlico (45.6 g) se
sometid a dos particiones sucesivas empleando inicialmente AcOEt-H,O (3 ocasiones) y
posteriormente n-butanol-H,O (3 ocasiones), obteniéndose dos extractos adicionales: de
acetato de etilo (17.4 g) y n-butandlico (17.2 g).

El extracto hexanico (17 g) se aplicd a una columna cromatogréfica la cual se desarrolld a
presion reducida [46]. La elucion de la columna se realiz6 con mezclas de polaridad
creciente de hexano-acetato de etilo. Del proceso cromatografico se obtuvieron ocho
subfracciones principales. De la subfraccion 3 (eluida con hexano-AcOEt 9:1) se obtuvo un
sélido blanco ceroso (0.00325%) que corresponden al alcohol montanilico (C,sHssO). De la
subfraccion 5 (eluida con hexano-AcOEt 9:1) se obtuvo la mezcla 3:2 (0.00402%) de B-
sitosterol (23) [28] con estigmasterol (24) [29].

De la cromatografia en columna del extracto de cloruro de metileno (7.68 g) se obtuvieron
16 fracciones principales. De la subfraccién 3 (eluida con hexano-CH,Cl, 9:1) se aisio y
caracteriz6 el crisofanol (1) (0.001195%) [31,32].

Del desarrollo de la cromatografia en columna del extracto de acetato de etilo se obtuvieron
12 subfracciones. El sistema de elucion consistié en mezclas de hexano-acetato de etilo y

acetato de etilo-metanol-agua. De la subfraccion 3 (eluida con CH,Cl,-MeOH 99:1) se aislé
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el para-hidroxi benz oato de metilo (25) (0.00022%) [30]. Las subfracciones 5-10 se aplicaron
a una placa analitica de 20x20 cm, la fase movil consisti6 en una mezcla de hexano-
isopropanol 95:5; de este proceso cromatografico se obtuvo la pinselina (27) (0.00032%)
[35].

Se realiz6 una cromatografia en columna a presion reducida del extracto n-butandlico,
empleando como fase estacionaria silica gel para capa fina. La fase movil consistio en
mezclas de AcOEt: MeOH: H,O. De este proceso cromatografico se obtuvieron 12

fracciones finales. De las fracciones 4-8 se obtuvo isovitexina (26) (0.00141%) [33,34].

5.2 Croton alamosanus

Las hojas de Croton alamosanus fueron secadas (920 g) a la sombra, trituradas y
maceradas consecutivamente con diferentes disolventes: hexano, acetona y con mezcla de
diclorometano:metanol, 1:1. Este Gltimo extracto se resolvié en sus componentes mediante
una cromatografia en columna a presion reducida, empleando como fase moévil mezclas de
hexano-acetato de etilo y acetato de etilo-metanol de polaridad creciente. Del proceso
cromatografico se obtuvieron 21 fracciones principales.

La fraccion 12 se resolvid en sus componentes mediante cromatografia en columna,
empleando como fase movil mezclas de hexano-acetato de etilo, del proceso cromatografico
se aisld y caracterizd 3,5-dihidroxi-7,4"-dimetoxiflavona (30) (0.00097%) [38]. Mediante
recromatografia en columna de la fracciéon 13 (eluida con hexano-AcOEt) se aislaron los
compuestos 5,7-dihidroxi-3,4’ -dimetoxiflavona (31) (0.00043%) [39] y 3,5-dihidroxi-7,3’,4'-
trimetoxiflavona (28) (0.00048%) [36]. De la fraccion 14 (eluida con CH,Cl,~AcOEt) se
purificd y caracterizé6 la ayanina (32) (0.00086%) [40]. La fraccion 16 se resolvio en sus
componentes mediante recromatografia en columna (eluida con hexano-AcOEt)
obteniéndose el compuesto (29) (0.00130%) [37]. Finalmente, la fraccibn 19 se
recromatografi6 empleando mezclas de AcOEt-MeOH de polaridad creciente; de este

proceso cromatografico se purificd y caracterizé (33) (0.01000%) [41,42].

6. Conclusiones generales

Se aislaron 13 productos naturales de las especies estudiadas que pueden incluirse en el
grupo de xantonas, antraquinonas, terpenos, esteroles, flavonoides metoxilados, flavonoides
C-y O-glicosilados y compuestos aromaticos.

Estos resultados proporcionan las bases para estudios adicionales que pueden referirse al
papel ecoldgico que desempefian estos constituyentes, a su significado taxonémico y a

bioevaluaciones adicionales.
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