
UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO 

FACULTAD DE OUIMICA 

ESTUDIO FITOOUIMICO DE Etwstemon .fMIJÜ6/JJÑJfU. 

TESIS 

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE : 

OUIMICO FARMACEUTICO BIOLOGO 

PRESENTA: 

MAURINO GETULIO GARCIA GALLEGOS 

M6xico. D. F. 1991 



UNAM – Dirección General de Bibliotecas Tesis 

Digitales Restricciones de uso  

  

DERECHOS RESERVADOS © PROHIBIDA 

SU REPRODUCCIÓN TOTAL O PARCIAL  

Todo el material contenido en esta tesis está 

protegido por la Ley Federal del Derecho de 

Autor (LFDA) de los Estados Unidos 

Mexicanos (México).  

El uso de imágenes, fragmentos de videos, y 

demás material que sea objeto de protección 

de los derechos de autor, será exclusivamente 

para fines educativos e informativos y deberá 

citar la fuente donde la obtuvo mencionando el 

autor o autores. Cualquier uso distinto como el 

lucro, reproducción, edición o modificación, 

será perseguido y sancionado por el respectivo 

titular de los Derechos de Autor.  

 



CONTENIDO 

1.- INTAODUCCION 

11.- GENERALIDADES 2 

111.- PARTE TEORICA 17 

IV.- PARTE EXPERIMENTAL 3-4 

V.- CONCLUSIONES 4-4 

VI.- BIBLIOGRAFIA 45 

VII.- ESPECTROS 4él 



1.-!NTRODUCC!ON 

La enorme variedad de plantas con que cuenta la flora de México, 

nos motiva a su estudio para ayudar a determinar su clasificación bot:inica 

así como al aislamiento de los componentes que las constituyen. Tratar de 

encontrar alguna aplicación, ya sea en farmacologia o en la industria qui mica 

en general. 

El interés de la investigación de los productos naturales se hace en 

algunos casos con fines farmacológicos específicos, aislando los principios 

activos, los cuales frecuente mente son modificados para lograr alguna 

actividad especifica o potenciarla. Además, resulta de suma importancia 

conocer la composición quimica de las plantas que están en peligro de 

desaparecer por efectos de la acción del hombre directa o indirectamente. 

En este trabajo, se describe el estudio fitoqulmico de la planta 

Penstemoo geotianoides de la familia de las Sqoo!Jylaiaceae . A dicha planta no 

se le conoce ningún uso curativo dentro de la medicina tradicional popular. 

Sin embargo, tanto la familia, asi como el género P!!Ostemoo se caracterizan 

por tener componentes del tipo iridoide y fenilpropanoide, los cuales según 

se ha descrito presentan actividades farmacológicas muy interesantes que 

mencionaremos en el siguiente capitulo. La planta mide de 60 a 90 

cenllmetros de altura, con ápice acuminado y el borde liso, flores de corolas 

moradas, florece de julio a septiembre. Se le encuentra en gran abundancia 

en las partes altas de las montañas, en bosques de pinos, en una altitud de 

3,000- 4,200 metros: Desierto de los Leones, Ajusco, Estado de México, 

Hidalgo y Veracruz (1,2). 



I !.-GENERALIDADES 

La familia de las Sq@ul!lieceae pertenece al orden de las 

Tubiflorae (tubifloras), las que se encuentran comprendidas dentro de la 

subclase de las Dicotiledóneas gamopétalas (2,3 ). 

Se caracterizan por ser hierbas o arbustos, raramente árboles con 

bojas alternas, opuestas o verticiladas, sin estipulas. Flores cigomorfas, 

cáliz y corolas pentámeras generalmente, ovario súpero. bicarpilar, bilocular, 

de numerosos óvulos. 

Es una fa milla muy amplia que comprende alrededor de 21 O 

géneros (por ejemplo: ~ Co/oeo!lio Un«io CJ11itiL L1mQl[oxia, 

Penl!tmQO, MifnWIL etc.) y más de 3,000 especies ampliamente distribuidas 

en todo el mundo. 

El género Penstemon presenta las siguientes caracterlsticas: c:iliz 

pentapartido, segmentos imbricados ( acomodamiento en forma de teja), 

corola tubular con el extremo dilatado, la garganta abierta y el limbo 

pentadividido con dos segmentos superiores y tres inferiores, estambres 

fértiles 4-didínamos mas un estaminodio, fruto capsular septicida. Son 

hierbas que miden de 60 a 90 centlmetros de altura. crecen en zonas 

templadas y florecen de julio a septiembre (2). 

En la República Mexicana se encuentran 36 especies del género 

Pmstemoo (por ejemplo: aothirioojdes, atoo11D1nus ~ ~lru!IL 

gentjanojde§ ~~etc.) se encuentran distribuidas en los Estados 

de Hidalgo, More los, Puebla, Micboc:in, jalisco, Durango y Estado de México. 

De la familia .S.qoo!lul<ri&CJ!ae asl como en el género ~ se 

han encontrado gran cantidad de metabolitos secundarios interesantes como 

son los fenilpropanoides y los de estructura iridoidal. 
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-FENILPROPANO!DES-

Son productos que presentan un esqueleto base del fenilpropano. 

o~ 

Los fenilpropanoides se encuentran muy abundantemente 

distribuidos en el reino vegetal como derivados del ácido caféico, se les 

encuentra en forma de ésteres. amidas. libres o glucosidicos. Se dividen en 

dos grupos principales (5): 

a) FENlLPROPANOIDES LIBRES 

Los componentes de los aceiles esenciales son en su mayor parte 

los monoterpenos y sesquiterpenos, pero sin embargo en ciertas plantas o 

familias se generan compuestos fenilpropanoides que contribuyen en su 

composición y en ocasiones son el principal componente (6). Por ejemplo en 

las ~existe un 98 - 99% de cinamaldellido y en la esencia de anls 

contiene un 70 - 90 \ de aneto! (7). 

Las plantas tienen la capacidad para convertir la glucosa en otros 

azucares (via pentosa fosfato), originando asl la eritrosa 4-fosfato, la cual se 

condensa con fosfoenolpiruvato produciendo el acido slliqufmico. éste se 

condensa con una segunda molécula de fosfoenolpiruvato seguida de una 

transposición enerna. resultando asi el ácido prefénico. el cual es el 

precursor de todos los compuestos denominados fenilpropanoides y además 

precursor para los aminoácidos fenilalanina y tirosina, formándose por la vía 

del ácido slliqulmico (8). Esquema No. 1 
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ESQUEMA No.I 

BIOSINTESIS DE FENILPROPANOIDES 
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1 FENILPROPANOIDES 1 



Asimismo, el acido prefénico da origen en forma natural a los 

acidos cinamicos y p-hidroxicinamicos (p-coumaricol. con una configuración 

H!J§. 

Estos ácidos se consideran los precursores mas importantes en la 

biosintesis de los fenilpropanoides (6). Tambien puede formarse el ácido p

coumárico a partir de una p-hidroxilación del acido cinámico. Esquema No.2 



E S Q U E M A N o. 2 

COOH 

Ho-<:::)i--rc(cooH 
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¡=\ ./''- ,...COOH 
HOU( ~ 
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TIROSINA 
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~,....COOH fy~COOH 
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La formación del ácido cinámico es por la desaminación de la 

fenilalanina mediante la acción enzimatica de la fenil alanina amoniaco liasa 

(PAL) y el ácido p-coumárico se origina a través de la tirosina por la acción 

de la tirosina amoniaco liasa(TAL). (9). 

Estos compuestos sufren una P-oiidación en el CJ del lado de Ja 

cadena para formar estructuras Ar-C¡, y se les encuentra como componentes 

de aceites esenciales, pero tambien se les encuentra en plantas no 

productoras de aceites, en forma libre o esterificada. 

Podemos mencionar algunos compuestos originados por la P

oxidación de los ácidos cinámicos y p- coumárico: 

ESQUEMA No.3 

~COOH 

0 AC. CINNAMlrc; 

('yCOOH 

0 
1) AC. CINNAMICO p-OXIDASA 

AC. BENZOICO 
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~- ~-2) ... 
H H 

AC. p-COUMARICO OH 

i 
AC.CAFEtCO 

i 
ªCHO qaw 

1 
HO/ HO 
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i 
PROTOCATEOUICO ALDEHIDO 

i 
Jl~ OCHO 

1 # 
H 

H,CO 
OCH, 

ANIS ALDEHIDO VAINILLINA 

En las plantas dicotiledóneas, es muy frecuente encontrar ésteres 

del ácido salicilico, el cual sigue la via blosintética: 
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('(COOH 
A" v , 

U
COOH ', 

AC. BENZOICO ' 

Hcf" 
AC. CINAMICO ''\._ 

CXCOOH 
COOH OH 

Q~ /.( AC. SALICILICO 

OH 
AC. o- COUMARICO 

Los fenilpropanoides libres. además de sus propiedades 

aromatizantes. algunos de ellos presentan actividad terapéutica, tal es el 

caso de los derivados del ácido p-metoxicinámico, según estudios realizados 

por Eun Bang Lee y colaboradores ( 1 O l. Los compuestos mas importantes 

son los siguientes: 

a) AC. p- METOXICINNAMOIL SALICILICO 

b) p-ACETOMIDOFENIL--p-METOXICINNAMA TO 

H,CO~o---NH-0-aH 
c) N-( p-METOXICINNAMOIL), p-AMINOFENOL 
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Donde los compuestos (al y (b l presentaron actividad analgésica y 

el compuesto (el una acción antipirética. 

Otro compuesto que presenta actividad biológica es el etil-p

metoxicinnamato, que rue aislado de los rizomas de gl!;tlma zado«i~J \ \ ). 

\O 

Presentó una acción fungicida. especificamente contra~ 
Mnfil.. ~y ~con una concentración 

menor de 10 ¡Lgfm\. No presenta actividad antibacteriana. 
Los compueslo acetato acetoxichavicol y el acetato-\'-

acetoxieugenol. aislados de los ritomas secos de ~ son los 

principales componentes que presentan actividad cito1i>xica contra el 

~(\2). 

~ 
ACETATO ACETOX!CHAVICOL 

H,CO 
ACET ATO-ACETOXIEUGENOL 

b) FENlLPROPANOIDES GLUCOSID!COS 

Este grupo se caracteriza por presentar uno o más azucares unidos 

al fenilpropano mediate un enlace ester. 



-l'ENILPROPANO!DES GLUSODICOS CON UN AZUCAR-

De tos compuestos descritos con estas caractemticas. no se ha 

demostrado que presentan alguna actividad biotogica. sin embargo. podemos 

mencionar al catceotariosído A y calceolariosido B. aislados de tas partes 

aéreas de Cajceoliria h'i;>iicina ( Saopbylariaceae ) y que probablemente 

presenten alguna actividad dado que varias especies de este género son 

usadas como agentes tónicos y cicatrizantes dentro de la medicina popular 

(13). 

OH 

Ho~I ' o o~º~' oH 
HO OH 

~ -
HO _ _ -'OH • 

CALCEOLARIOS!DO A 

H~.· -~.::::::,...... O~o~I OH 

HOV un HO~ ~ OH 
-- - H ' 

He( 
CALCEOLARIOSIDO B 

-FENILPROPANOIDES G!.UCOS!DlCOS CON DOS O MAS AZUCARES-

Estos compuestos son de gran interés, ya que se han descritos 

actividades biológicas. Tal es caso de tos compuestos Forsitosido A. C y D 

aislados de las hojas y frutas de F!TS!thla susoensa ( ~l. éstos productos 
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mostraron actividad antibacteriana contra Stao/!v!ow«Ws ™ en 

concentraciones menores de 2 mg. ( 14.15 l. 

H 

9
0H O 

~ . . ~ OH 

~1~ V(l," 
~~ .•. '°'"""rno A 

HOl_r;6 
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w º"" HO OH 
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o~)-OH 
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OH 

FORSITOSIDO C 

Htt?/~·· ·.·yQ· ·-·~ j OH 
~ . o 

o _ _ _ / -- · OH 
H HO.- .- . - • _- - - ·-. - - - -' OH OH 

OH 
FORSITOSIDO D 

12 



Otros compuestos que se encuentran en especies tubiflorae 

particularmente ricas en ésteres del ácido caféico. son el acteósido y el 

orobancósido ( 16 ). 

"º~A,~~'" 
HOV o OH ~OH 

~~ 
OH OH 

ACTEOSIDO 

HO~.· '. ·º ~~OO ,,_J,J .· J tJ,, 
~ OROBANCOSIDO 

HO OH 

El acteósido ha sido aislado de S)linaa vulwis (~ ( 17 l. 

Cooacton ramoiáodes(Gesneriaceael ( 18), Clerodenctun mTTcoides (Verbenacea) 

( 19), Moctvnia I01Jsiana will (Martvnjaceae) ( 20 l.~~(~ 

( 21 l. Orobanche raoom-oenistae ( Orob anchaceae ) ( 16 ) y Penstemoo roseus 

(Scrophulariaceae ) ( 22 ). Al aislar éste compuesto, se encuentra en mezclas 

de estructuras similares. 

El acteósido y el orobancósido. presentan actividad farmacéutica 

como agentes antihipertensivos y agentes analgésicos ( 23 ). 
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Aumentan la potencia como agonista de la acción anlitumor de la 

Dopa ( 16,23 ). Se cree que el acleósido actua como parle de un mecanismo 

quimico usado por las plantas contra ataques patógenos. particularmente en 

la reacción hipersensible. (24). 

Puede ser capaz de inactivar partículas de virus, tal vez por 

acoplamiento con las proteínas virales. ( 5 ). 

En 1985. se aislaron los fenilpropanoides en adición con el 

acteósido de un tejido botánico de Rehmannia glutinosa (Sq@ulociaceae l (25) 

denominados Forsiliósido y 3.4-dihidroxi-P-fenilelil-O-P-D-glucopiranosil

( 1---3 l-4-cafeoil-P -D-glucopiranósido. ( desramnosil acteósido ). Estos 

productos mostraron actividad antibacteriana contra Pseudomooa cewicia y 

PseudomO!)a mal!opbilja en concentraciones de 0.2- 0.5 mg/disco se producen 

las zonas de inhibición. 

ÍO-RAMNOSA 

"~--/:~/°VV"r" H:-u .r ~ VoH 
OH 

FORSITIOSIDO 

:~ofº~ 
GUJCOSA 

DESRAMNOSIL ACTEOSIDO 
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Los esteres glucos1dicos del ácido caféico (Forsitiósido, 

Suspens:isido, Acteósido y ~-hidroxiacteósido J aislados de las frutas secas 

de Fasythia suspensa y Ecrsvthia Wiássima ( ~) ( 26.27 ) , fueron 

probadas en un proceso inmunológico (28 ). 

Los ant1genos inducen la formación de histamina mediante los 

leucocitos basófilos, la cual es potenciada por la acción de la enzima 5-

lipoiigenasa, ésta ultima es inhibida por los fenilpropanoides antes 

mencionados contribuyendo a Ja inhibicion de inmunorregulación provocada 

por asma, inflamación y otras condiciones alérgicas. 

RAMNOSA 

~ - HIDROXIACTEOSIDO 

~' 
OH OH .Jv,. 

OH OH 

H~O 
HO-lJ 

SUSPENSASIDO 
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El myricósido. aislado de las raices de Clerodend"\Jm m;ricojdgs 

lVerbe!laceae ). presenta actividad repelente contra insectos (29). 

OH · 

MYRICOSIDO 

D;(1' 
HO OH 

El Rafanusol A, aislado de Raphanus satjyys ( ~) mostró un 

efecto inhibidor de crecimiento para semillas de rábano a bajas 

concentraciones (29. 30 l. 

)~;~, 
OH 

OH 

AAFANUSOL A 
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111.- PARTE TEORICA 

El objetivo principal de este trabajo es el de conocer la composición 

qulmica del Peosternon geottanoides ( HBK) G. Don, que es muy abundante en 

las regiones altas del valle de México. Ya que la flora de este valle, debido a 

la contaminación, al crecimiento demogr:i.fico y otros factores. se ve cada 

año severamente amenazado y se notan cambios en la morfologia y 

posiblemente en su composición quimica y hasta la extinción de ésta riqueza 

vegetal. 

La planta Peosternon geotiaooide§ ( HBK ) G. Don, se recolectó en la 

Carretera México - Toluca. vla Ajusco y se extrajeron las ralees asi como las 

hojas con tallos por separado. 

En las ralees ( l Kg.) se aislaron 4 compuestos, siguiendo el proceso 

de separación (ver esquema No. l, parte experimental). El extracto 

metanólico se concentró. se diluyó con H20 y se realizó una extracción con 

acetato de etilo. este ultimo se concentró y quedó un residuo café Extracto A. 

La fase acuosa se evaporó a sequedad en un recipiente abierto de 

vidrio sobre el baño de vapor. El residuo aceitoso que quedó se disolvió en 

etanol, esta solución se decoloró con carbón activado y se filtró sobre celita. 

Se concentró el disolvente y se formó un residuo, el cual fue tratado 

mediante una extracción continua en un equipo Soxhlet, utilizando una 

mezcla de disolventes de acetona/metano! (99:1) con el fin de eliminar los 

azucares presentes. Se concentró ésta y se obtuvo un extracto café obscuro 

Extracto B. 

Del extracto B, se hizo un primer fraccionamiento por 

cromatografla en columna, empleando gel de silice y una mezcla de 

CH2Cl2/MeOH como sistema de elución con incremento de polaridad. Las 

fracciones eluidas con una proporción de (7:3 CH2Ch/MeOH), mostraron por 

CCF tener Rf. semejantes y se reunieron para formar la Fracción l. 
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Se continúo la cromatografia y las fracciones eluidas en proporción 

de (1:1) mostraron por C.C.F. tener Rf. semejantes, se reunieron para formar 

la Fracción 11. Tanto la fracción 1 como la fracción ll mostraron por CCF ser 

mezclas complejas de componentes, la cual resultaba dificil de separar. por 

lo que se decidió realizar una reacción de acetilación con Ac20/Piridina. 

El producto obtenido de la reacción de acetilarión de la Frarricln l, 

se separó por cromatografia en columna. utilizando gel de silice y un sistema 

de elución de He1./ AcOEt con incremento de polaridad y tomando volumenes 

de 100 mi. 

De las fracciones eluidas con una proporción de (3:2 He1./ AcOEt), 

se aisló el compuesto l. el cual cristalizó de metanol, en forma de cristales 

blancos, su punto de fusión fué de 184-186 ºC: R.f. de 0.35 (Hex./AcOEt. 6:4). 

En el espectro de IR mostró las siguientes bandas, v max. ( nujol ) 

cm:l : a J5iO , se observa una banda fina, la cual corresponde a un grupo 

hidroxilo de tipo terciario, una banda ancha que comprende de 1760-1740 

que se asigna a vibraciones características de grupo éster, que junto a la 

señal de 1380 se puede asignar a un grupo acetato ( ctt3_coo- ), también se 

observa una señal intensa a 1680 que corresponde a un grupo carbonilo de 

tipo insaturado, otras de las señales relevantes es de 1620 cm.-1 que es 

caracterlstico de un sistema enol-éter conjugado con un grupo carbonilo. 

Dicha se(lal es lipica de los compuestos denominados iridoides. 

En el espectro de RMP ( coc13 ) 5 : a 0.95 ppm. presenta una señal 

doble con una constante de acoplamiento J· 7 Hz, que integra para 3.ll que 

corresponde a un metilo secundario, el cual debe estar en la posición 8 del 

anillo del ciclopentano del esqueleto iridoide, ( fig. No. 1 ) a 1.95, 2.00, 2.0S y 

2. l O se observan 4 singuletes, los cuales integran para .l.Zll correspondientes 

a los grupos acetatos ( 0!3-coo- ) , en 2.SO aparece un singulete ancho que 

integra para .lll...que corresponde al grupo hidróxilo de la posición S: a 4.20 

otra señal multiple que integra para Zli correspondientes a H6·; en 4.75-
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5.30 existe una señal multiple que integra para 1H.. a 5.55 se observa un 

doblete con una constante de acoplamiento J• 3 Hz. que integra para un llJ 

que corresponde a H l; a 7.11 un singulete que integra para l1i de tipo 

vinilico ( tt3 J y a 9.37 ppm. un singulete que integra para.JH._siendo éste de 

tipo aldehidico ( H 11 ) . 

6' 

7 o ""° OAc 

3 

H 
4 

H FIGURA No. 1 
o 11 

De acuerdo con los datos obtenidos de los espectros de IR y RMP 

podemos establecer que el compuesto 1 tiene la estructura de la figura l. El 

espectro de masas proporciona datos más precisos para confirmar dicha 

estructura; presenta un pico base del fragmento m•l/Z 331 que se explica a 

una glucosa acetilada : 

La fracciún de m+ 1 17. 163, corre~punde al fragmento del tipo: 
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CQ· 
O H 

Los datos físicos y espectroseópicos encontrados para el compuesto 

son similares a los reportados para el Plantirenalósido, él cual fué aislado 

de Penetemon rO§SetJs~ Por lo tanto el compuesto l. se identificó con el 

Plantsrenalósido acetilado. ( 22 l. 

M"' '""'' · 
¿y C24fl:i20u 

O H 

PLANT ARENAL O SIDO ACETILADO 

El producto obtenido de la reacción de acetilación de la fracción 11 , 

se separó por cromatografla en columna de la misma manera que se trató la 

fracción l. En las fracciones eluldas con una proporción de Hex./ AcOEt (3:2) 

se determinó por CCF tener sustancias de Rf. semejantes por lo que se 

dicidió reunirlas. Se detectó por lo menos una mezcla de 3 componentes, 

ésta se separó por HPLC. utilizando una mezcla de elución de Hex./ AcOEt 

( 1 :1 l . Asl fueron aislados los compuestos Il y llI . 
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El compuesto I I presentó un punto de fusión de 126-128 oc. Rf de 

0.56 Hex/ AcOEt (3:2). En el espectro de IR mostró las siguientes bandas v 

máx. (CHCl)l cm.·t: Una banda ancha que comprende de 1740 - 1752 que 

corresponde a las vibraciones de grupo carbonilo de éster, que junto a la 

señal de 1360 se asigna a grupo acetato ( Cl13 COO ) ; a 1660 se observa 

una señal que se Je atribuye a un sistema enol-éter; y a 1238 cm:I se 

observa una banda ancha característica de la función C-0-C. 

En el espectro de RMP (CDCl3) : se observaron Jas siguientes 

señales: a 2.00, 2.01 y 2.20, 3 singuletes, Jos cuales integran para .J..a.Ji que 

corresponden a 6 grupos acetatos (CH)·COO-J; a 2.85 existe una señal 

mulliple que integra para llL( H-5); a 3.10 se observa un mulliplete que 

integra para lli (H-9). En el intervalo de 4.21-4.15 aparece una señal 

multuiple que integra para ZH (H-6'), a 4.70 se observa un singulete ancho, 

el integra para ZH..JH-10). En 5.20-4.75 existe una señal multiple que 

integra para filL a 5.83 aparece una seilal ancha que integra para llL(H. 1 ); 

y 6.15 ppm. se observa una señal doble de doble, cuyas constantes de 

acoplamiento son de 2 y 7 Hz. respectivamente. que integra para lH que 

corresponde a (H-3). 

Con Jos datos de IR y de RMP podemos establecer la estructura de 

la figura No.2. 

6' 

~~~ 
1'? AcOVOAc 

3 OAc 
N:li 4 

FIGURA No. 2 

El espectro de masas presenta los iones miz (m•IJ •. un pico base 

miz 331 ( 1 OOS) que corresponde al fragmento siguiente: 
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También se observa el ión miz 540 ( M+ -60). 

Los datos físicos y espectroscópicos del compuesto 11 coinciden con 

Jos datos reportados en Ja literatura para la Aucubina acetilada ( 31 ). Aislada 

de Aucutia jaoonjca. 

A5Gk1(0Ac.) 
4 

o 

,,? 
Acd' 

AUCUBINA ACETILAOA 

C21 H:14 016 • 598 

El iroó.Jcto Ill presentó las siguientes características flsicas y 

espectroscópicas; tiene un punto de fusión de 138-140 oc, Rf de 0.48 

Her./ AcOEt (3:2). 

En el IR se observan las siguientes bandas ( CHCJ3) cm-1 : a 1752 

se observa una banda ancha que corresponde a grupo carbonilo de éster, 

que junto a las vibraciones que aparecen a 1371 indica la presencia de grupo 

acetato; y a 1654 cm.-1 se observa una banda fina característica de un 

sistema de enol-éter. 
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El espectro de RMP se observan tas siguientes señales : a 1.95. 

2.00. 2.0S, 2.10, 2.15 y 2.17 aparecen 6 singuletes que integran para lfili 

que corresponden a 6 grupos acetatos ( CH:i·COO-) ; a 3.65 un singuletc 

ancho que integra para 1li (H. 7), a 3.90 una señal doble cuya constante de 

acoplamiento es de J·13 Hz. que integra para 2JUH·l0), a 4.20 un doblete 

de J·3 Hz. que integra para Z.l:U H-6·) ; a 5.08 un singulctc ancho que 

integra para .J.1L; a 5.18 singulcte que integra para J!UH-4) y a 6.28 ppm. 

una señal doble de doble con J·6 y J·2 Hz. respectivamente que integra para 

1li <H-3). ( fig. 3). 

FIGURA No. 3 

El espectro de masas presenta los iones miz (mol)' - 615 ; un 

fragmento base miz ·331 (98.9~) que se explica con una glucosa acctilada. 

Otro ión miz· 267 que corresponde al siguiente fragmento: 
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?:o· 
k,O . 

C13 Hi~"6 • '267 

Los datos físicos y espectroscópicos del compuesto Ill concuerdan 

con los reportados en la literatura para el ca!alpol acetilado (32) . Aislado de 

las especies de P!antago lance9iata . ~y de Buddll1ia ol9bosa e verjabjlis 

CATALPOL ACETILADO 

El extracto A mostró por CCF ser una mezcla de componentes muy 

compleja de separar. por Jo que se decidió tomar una porción para realizar 

una reacción de aceti!ación de la manera acostumbrada. La mezcla de 

reacción con anhidrido acético en piridína produjo unos sólidos en 

suspensión, éstos se filtraron y se lavaron con HCI al !O\ v/v, agua y 

he1ano respectivamente. Se obtuvo un polvo amarillento. el cual por CCF se 

observó que se trataba de una mezcla, por esta razón, 200 mg. de polvo se 
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separó por CCF preparativa ( Hex./ AcOEt 1:4 '2 ) : de esta manera se aisló el 

componente de mayor proporción (compuesto IV). 

El producto 1 V tiene un punto de descomposición de 85 87 ºC. un 

Rf. • 0.28( Hex./ AcOEt 2:3). En el espectro de IR se observan las siguientes 

bandas (CHCI¡) cm.-1 : a 17 45 una banda ancha caracteristica de vibraciones 

de carbonilo de éster, que junto a la señal de 1370 se asigna a grupos 

acetatos: a 1635 una banda aguda que se asigna a vibraciones C·C de tipo 

aromático, y a 1495 cm.-1 la presencia de grupos aromáticos. El espectro de 

RMP (C!JCl3) muestra las siguientes señales: a 1.02 se observa un doblete de 

J-6 Ht. que integra para Jli.que se asigna a un metilo de ramnosa. a 1.85 , 

l.90, 2.00,2.0S y 2.10 aparecen 5 singuletes, los cuales integran para J511 

que corresponden a 5 grupos acetatos; a 2.20, 2 25. 2.27 y 2.30 4 singuletes 

que integra para llll y se aignan a 4 grupos acetatos aromáticos;,, 2.85 un 

triplete de J • l 6Ht, integran para ZH de melilenos bencilicos; a 6.30 y 7 .62 

se observan 2 dobletes de J ·6Hz. ambos, que integran para .í?ll. y se asignan 

a los protones vinilicos (Ar-Ol·CH- l y de 7.05 7.32 ppm. una señal multiPll' 

que integra para fill...aromáticos . 

Los datos hasta ahora obtenidos, son similares a los valores 

propuestos para el acteósido acetilado, aislado e identificado en un trabajo 

previo ( 22). 
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SEPARAC!ON DE LOS COMPONENTES DE LAS HOJAS Y T ALI.OS 

Las partes aéreas de la planta, hoías y tallos, ~e deíarnn secar a 

temperatura ambiente, se molieron y se ellrajeron con heuno, acetona y 

metano! respectivamente. F.stos extractos se trahajaron por separado. 

EXTRACTO ACETONJCO.- Se decantó y se eliminó el disolvente 

mediante una destilación simple. Se obtuvo un residuo gelalinc1su café 

obscuro. Este se disolvió en metano! y se dejó reposar 24 horas. 

Transcurrido este periódo se formó un precipitado, el cual se filtro y 

cristalizó con metano!. 

Se obtuvo un sólido cristalino. color amarillento, que no fundieron 

a 350 oc, ( ccmpuesto V). En el espectro de IR (Kllr) mostró las sil)uicntcs 

bandas cm -1: a 3350 aparece una señal característica de grupos hidroxilos. 

a 1652 una banda aguda que indica la presencia de un sistema de eno!· éter, 

a ! 623 una banda fina que es característica de doble ligadura aromática. a 

1563 y 1509 cm-l se observan vibraciones de grupos aromáticos. lin el 

espectro de RMP ( DMSO ) ~ : 7 .45 (señal multíplc, Zll ), 6,90 (d, J·9 Hz. _Ul), 

6.74 (s, llil. 6.45 (d, J· 3 Hz. lfil. 6.15 (d. J· 3 Hz. JHl y a 3.92 ppm. (s, 3ll, 

OMe). En et espectro de masas ( Impacto Electrónico ), se observan los iones, 

M+300 (1001), 153 (24.21)Y 69 (16.91). 
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Los datos espectroscopicos obtenidos para el compuesto V, 

concuerdan con los reportados en la literatura para el Crysoerial. (33. 34). 

Por lo que suponemos que se trata del mismo compuesto. 

O Me 

OH 

HO 

OH 

CRYSOERlAL t.1• •300 

EXTRACTO MET ANOLJCO.- Se trato en la misma forma que el 

extracto acetónico. Del residuo metanólíco obtenido, se diluyeron SO g. con 

agua y se percolo a través de una columna de Carbon activado - Celita (5:2) 

Se eluyo con agua, agua/ metanol ( l: l) y metano!. 

Las fracciones acuosas se evaporaron a sequedad. El residuo que 

quedó se disolvió en metanol/acetona, se elimino el disolvente por 

destilación simple y se obtuvo un aceite café obscuro ( Extracto C ). De este 

último extracto. 5 gramos se sometieron a una reacción de acetilación de la 

manera acostumbrada. Se obtuvo como producto de reacción un aceite café 

(4.8 g.). 

Se hizo una extraccion con Acetato de Etilo al producto de reacción 

anterior y se formó un precipitado blanco, el cual se purifico y cristali7.ó de 

metano!. Los análisis de lofra Rojo y R.M.N.-H', indican que se trata del 

compuesto l, cuyos datos espectroscópicos fueron descritos previamente. 

Del producto de reacción de acelilación anterior, un gramo de 

muestra se separó por cromatograf1a relámpago, se eluyó con una mezcla de 
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HeI./AcOEt (7:3), se Lomaron volúmenes de 30 mi. Se obtuvo un compuesto 

en forma de aceite ( 120 mg.) y se determinó por CCF que se trataba de una 

mezcla, por esta razón se separó por HPLC, utilizando una mezcla de elución 

de He1./AcOEt (6:4). Asi se aisló el compuesto VI en forma de aceite. que 

tiene un RJ de 0.58 He1./AcOEt (6:4). En el espectro de IR mostró las 

siguientes bandas características (CH03) cm-1 : 1754 carbonilo de ester, 

1639 sistema insaturado de enol-éter y a 1371 cm·l, metilo de acetato. F.n el 

espectro de RMP (CDCJ3) 6 : 7.30 (d, J· 1 H1 . .LH. vinilico), 5.31 (d, J·2H7 . .lli. 

hemiacetálico), 3.70 ( singulete, 31i que corresponden a -ocH3). 2. 1 O - 1.91 ( 

señal mulliple, .uJi) y a 1.00 ppm. ( d, J • 8H7 .. 1!!. que corresponden a un 

melilo secundario). F.I espectro de masas (lonirnción Química) muestra los 

iones ( M• •I) ·601, 331(100\J. Se observa un fragmento de m/7. • 253 

que corresponde al aglucón de la molécula . 

Los datos espectroscópicos obtenidos para el compuesto VI, son 

similares a Jos reportados en la literatura para la Dihidrocornina 

penLaacetato. Por Jo Lamo, el compuesto VI se identificó con la 

Dihictoccrnina acetilada ( 3 5 ). 

0-:lu(OAc,¡ 

AcO C11Hx01s M• "'601 

o OMe 

DIHIDROCORNINA ACETILADA 

También se observan otras señales de desplazamientos químicos 

en el espectro de RMP Lo que indica la presencia de otro compuesto en 

menor proporción. Y según Jos datos reportados en Ja literatura. proponemns 

que se trata del MussaenOsido acetilado (36 ). Ilonde el grupo acetato del 
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ciclopentano se encuentra en la posición 8. 

MUSSAENOSIDO ACETllÁDO 

De las fracciones eluldas con metano! en la percolaciim, se ohtuvo 

el Extracto D. De éste 3.S g. se le hizo una cromatografla en columna con gel 

de sllice, eluída con CH03/MeOH, con incremento de polaridad. 

En las frncdones eluidas en una proporción de (85:15) se obtuvo 

un sólido amarillento, poco soluble en agua, que funde de 121 - 126 ºC. Por 

CCF se detectó que se trataba de una mezcla, por ;o que :;e decidió reali1.ar 

una reacción de acetilación de Ja manera acostumtrada. Se obtuvo como 

producto de reacción un aceite, el cual se separó por CCF preparativa 

desarrollada dos veces. De esta forma se aislaron los compuestos Acteosido 

(IV) y VII. 

El producto V 11 mostró en el IR tas siguientes bandas 

caracterlsticas (CH03), cm.-t: 1749 carbonilo de éster, 1637 doble ligadura 

aromática, 1600 y 1511 cm:! la presencia de anillos aromáticos. El 

espectro de RM!' (CUCJ3) 6: 7.65 ( d, J ·16Hz. JH l. 7.05 - 6.08 (multiplctc . 

. iliJ, 6.32 ( d, J • l 61lz. JH ), 4.84 ( d, J • 1.8 Hz. llU. 4.36 ( d, J • 8 Hz . .111 

), 3.85 ( singulete, J!i. -OMc ), 3.80 ( singulcte, 311. -OMe ), 2.80 ( triplctc, J 
• 6 Hz. 2H ), 2.30 ( singulete, !íHl. 2.10 - 1.80 ( S singuletcs, llllJ y !.OS 

ppm. ( d, J • 7 Hz. .1H.. metilo de ramnosa ). El espectro de masas presenta 

los siguientes iones m/z ( Ionización qulmica) : 109 (48.4S), 149 (59.SS), 
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169 (66.2'1.) y 375( 100'1.). 

Haciendo un analisis detallado de los datos espectroscópicos 

obtenidos de este compuesto. se supone que el producto Vil tiene un 

arreglo estructural seme¡ante al del Acteosido. Pero con dos grupos 

metoxilos sustituidos en las posiciones ~, en cada anillo aromatice como 

se observa en la estructura propuesta (\"ll). En el espectro de H -R.~1.N. se 

observa en la region de los protones aromaticos una señal simple a 7.oS ppm 

que se asigna al protón de la posición 2 del esqueleto 1.Ufl.,,< cafeoil. 

mientras que a 6.89 ppm una señal doble con una constante de acoplamiento 

de 8 Hz. que se asigna al protón de la posición 2 del esqueleto fenil- etil (37). 

Se hizo la revisión bibliografica para la determinación de la 

estructura propuesta (Estructura VIII y no se encentro alguna semejante. 

por lo que posiblemente el producto VI l se trate de un producto nuevo. La 

confirmacion del arreglo estructur.1i de dicho producto esla en desarrollo, 

con el apoyo de otros anilisis 

o 
AcO 

OAc 
OAc 

ESTRUCTURA Vil 
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En la tabla No.! se hace un resumen de los productos que se 

aislaron de Penstemon gentianO!des . tanto de las raices como de las parles 

aéreas. As1 como también la cantidad aproximada de cada uno de ellos por 

Kilogramo de planta seca. 

Cabe señalar que como no se contaba con muestras auténticas de 

cada uno de ellos. se hizo la interpretación de los datos especlroscopicos y se 

compararon con los descritos en la literatura y de esta forma se asignaron 

las estructuras. 

Analizando la tabla No. l. se observa que el producto en mayor 

proporcion en las ra1ces es el Acteósido. Desde el punto de vista utilitario. 

podemos suponer que este compuesto. posiblemente la planta lo utilice como 

un mecanismo de defensa qu1micu Por otro lado se le han encontrado al 

Acteosido. también llamado \'erbascos1do. otras actividades biologicas muy 

interesantes como analg"s1c0 y ar.:ih'V'rtens:\'o. 

Dado que la planta no tiene uso. podemos proponerla como una 

fuente rica de Acteosido. que se sigue estudiando para hacerle 

modificaciones qu1micas con otros grupos func1onaies para estudiar si 

aumenta o disminuye su actividad biológicqa. 

De los demas compuestos del tipo 1ridoide, podemos decir que 

algunos son muy abundantes en la naturaleza. 
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T A B L A No.1 

jRAICESI 

COMPUESTO 1 

0.80 ~amos/ Kil()!J"amo 

COMPUESTO 11 

i 

32 

AAS~-Glu(OAq 

. ¿:, 
AeO, 2.10 ~amos/ Kil~mo 

~ 
Ac~-

0 
Glu ( OAc ~ 

.... Ll) 
AeO" 

1 

COMPUESTO 111 

A~ O ~ _,....._ r=<.OAc 

A~o;J{<º~ Vo., 

A~~~ O~MPUESTO " 

AcO OAC 
33.5 ~amo• Ki1(9"amo 



IV.- PARTE EXPER!MENT AL 

Las constantes físicas y espectroscópicas se determinaron en los 

siguientes aparatos: 

a) Los puntos de fusión se efectuaron en un aparato Fishcr Joncs. 

b) Los espcClros de !nfra Rojo (lR) se determinaron en un 

espectofotómetro Perkin-Elmer 283 B y un Perkin-Elmer 681: la$ unidades 

estan dadas en cm·l. 

c) Los espectros de resonancia magnetica nuclear de hidrógeno 

(RMN-'HJ. se realizaron en un aparato Varian IT-80 MHz. se empleó como 

referencia interna Tetrametilsilano ITMSl. los desplazamientos quimiros se 

indican en p.p.m. ( b ). 

d) Los espectros de Espectroscopia de masas fE.M.l. se realizaron 

en un Espectrofotómetro He'!.'lett·Packard 5985. por Ionización Quimica o 

Impacto Electrónico. 

e) Para las cromatografías en columna se empleó Sí!ica-Gel 60 

Merck de malla. 35-70 mesh y de malla 70-230 mesh. 

f) La pureza de los productos se determino por medio de 

cromatografia capa fina (CCFJ. utilizando placas de Si!ica-Gel 60 Merck F-

254, se empicó como revelador lampara de U.V. o sulfato sérico al 1\ en 

ácido sulfilrico 2N. 

g) Las separaciones por croaiatografla liquido-liquido (HPLCJ, se 

realizaron en un cromatografo Varían. modelo 8500, en una columna Si- l O 

de 25 cm. por 2.2 mm. 

La planta ProsiemQIJ oentiaooide9 (HBKJ G. Don S>rQP!lYQ.k!!ll!I se 

recolectó el aies de julio de 1985 en la carretera México-Toluca, via Ajusco. 

Km.23.S. Se dejó secar y se trabajó de la siguiente manera. Esquemas de 

separación No.! y No.2. 
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ESQUEMA DE SEPARACION No. I 

RAICES ( 1 Kg) 

1
11) Extracción con MeOH 

y concentrado 

2)0ilución con H,O y 
Extracción con AcOEt. 

AcOEt. 

EXTRACTO "A" 

CAOMATOGRAFIA EN COLUMNA 

CH.iC12/ C~OH 
i 

ACETILACION 

Ae¡Cf"piridina 

t 
i 

FRACCION 1 (7:3) 

~ 
ACETILACION 

Ae¡ e/ piridina 

i 
CAOMATOGAAFIA 
EN COLUMNA 

i 

FAACCION 11 (1:1) 

i 
ACETILACION 

Ae¡q'piridina 

i 
C.C.F. 

PREPARATIVA 

(Hex.jAcOEt. (2:8)) 

i 
i 1 COMPUESTO IV 1 

CROMATOGRAFIA 
EN COLUMNA 

i 
H ex. AcOEt. (6: 4) Hex/AcOEt. 

i 
lcoMPUESTO 1 

~ 
HPLC 

y 
jcoMPUESTOS 11 y 111 i 



¡ 

ESQUEMA DE SEPARACION No. 2 

H O JA S Y TA L L O S ( 2.5 Kg.) 

EXTRACCIONES SUCESIVAS 

1)HEXANO 

2)ACETONA 

3)METANOL 

i 
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EXTRACTO ACETONICO EXTRACTO METANOLICO 

' l PERCOLACIONSOBRE 
CAR BON ACTIVADO: CE LITA (5:2) 

lcoMPUESTO vi ' H20 

• EVAPORACION 

~ 
EXTRACTO ·e· 

• Ac20/Py ¡. ACETILACION 

ROMA:. RELAMPAGO 

HEX./AcOEt (7:3) 
!coMPUESTO ,, y 

H.P.LC. 

y 
icoMPUESTO vil 

y 

HtO lw.oH c..!oH • • 
DESTltACION 

v 
EXTRACTO ºDº 

~ 
C ROMAT. EN 

COLUMNA 
CHCI, I MoOH 65:15 

• ACETILACION 

• C.C.F. PREPARAT. 

M E Z C LA : IV y VII 



Las raices (Jl:gl se cortaron en pequeños trozos y se extra¡erou cou 

metano! a temperatura ambiente durante 3 dias. Se eliminó el disolvente 

mediante una destilación simple, el residuo obtenido se diluyó con agua y se 

hizo una extracción con acetato de etilo. Este se concentró a presión reducida. 

quedó un residuo aceitoso café (35 g) que llamaremos ExtracioA. 

La fase acuosa se evaporó a sequedad en un recipiente abierto de 

vidrio sobre el baño de vapor. El residuo aceitoso que quedó se disolvió en 

etanol. Esta solución se decoloró con carbón activado y se filtró sobre celita. 

Después se concentró a presión reducida y se obtuvieron 47 g de un residuo 

café obscuro, del cual, 40 g se extrajeron en forma continua en un equipo 

Soxhlct. empleando una mezcla de acctonJ/mctanol ( <J'J:I l con el fin de 

eliminar los azúcares presentes. Al concentrar ésta se obtuvo un residuo cafc 

obscuro ( 16 g ), que llamaremos Extracto B. 

Por cromatografia en columna. se hizo una primera separación de 

los componentes del Ex:raclo B. empicando gel de sílice y un sistema d~ 

elución de cloruro de metilcno/mctanol, con incremento de polaridad. Se 

tomaron volúmenes de 500 ml. 

Las fracciones cluidas con una propordón de (7:3) mostraron por 

CCF tener substancias de RJ semC'jantcs. por lo tanto. se reunieron para 

formar la FRACClON l (2 g ). Se siguió la cromatografla y las fracciones 

eluldas con una proporción de (1: 1 l mostraron por C.C.F. tener RJ semejanl<'S 

y se reunieron para formar la FRACCION l J (3.S g ). 

Las fracciones l y 11 son mezclas complejas de component<'S. cuya 

separación resultaba dificil, por Jo que se decidió efectuar reacciones de 

acetilación para ambas fracciones. 
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ACETILACION DE LA FRACCION 1 

Dos gramos de muestra se disolvieron en piridina (8 ml) se agregó 

anhidrido acélico (6 mll. se calentó la mezcla de reacción en el baño de vapor 

durante 5 dias y se dejó en reposo 24 horas más. 

Se trabajó la mezcla de reacción de la siguiente manera : Se diluyo 

con agua (80 ml), se mantuvo con agitación magnética constante durante 45 

minutos. luego se extrajo con 3 volúmenes de acetato de etilo (l 50 mi) que 

se reunieron y se lavaron con una solución de llCl al 1 O\ v /v y des pues con 

agua hasta pH neutro. Por ultimo. se trató con sulfato de sodio anhidro y se 

concentró a presión reducida. 

El producto de reacción. un acdte (2.2 g) se separó por 

cromatografia en columna con gel de silicc. utilizando una mezcla d<' 

Hex./AcOEt. como eluyentc con incremento de polaridad, se tomaron 

volúmenes de 100 ml. De las fracciones cluidas con una proporción de (6:4) 

se aisló un compuesto que cristalizó de metano!. Se obtuvieron cristales 

blancos. 120 mg (compuesto 1), de pf· 184-186 ºC. Rf, 0.35 ( Hcx./AcOEt 

3:2). En el espectro de IR mostró las siguientes bandas v ma> ( nujol) cm -1: 

3540 l hidroxilos). 2722 (aldehido). 1760-1740 (éster), 1680 (aldehido 

a,p-insaturado) y t 620 cm-t (doble ligadura ennl-éter). F.I espectro de RMP ( 

CHC13) li: en 0.95 ( d,J•7 H7., 31!.J metilo secundario, 1 95. 2 00, 2.05 y 2.1 O ( 

4 s, CH3Có;?R, 12.!!_ ), 375 (m, l.!i), 4 20 ( ~. ancho Zl!.J. 4 75-.5 30 ( señales 

multiples, 1!!J. 5.55 (d,J-3H7.. l.!U. 7.11 (s, l.!!..Yinilico) y 9.37 ppm ( s, l.!!. 

aldehído). F.n el espectro de masas presenta los iones m/7. M + 331 ( 100 \) y 

163 (28.2 \ ). 
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ACET!LACION DE LA FRACC!ON 11 

La muestra se trabajó de la siguiente manera. Se disolvieron 3.5 s. 

en metano!. esta solución se percolo en una columna con carbón activado. se 

concentró el disolvente a prcsion reducida y se obtuvo un residuo café 

obscuro (3 g.), el cual se disolvió en piridina (8 ml.l se adiciono anhidrido 

acético (8ml.), la mezcla de reacción se calentó durante tres hOras y se dejó 

3 dás más en reposo a temperatura ambiente. 

Después de este tiempo, se trabajó la mezcla de reacción de la 

manera antes descrita. El producto de reaccion. un aceite (2.8 s.l. se separó 

por cromatograf1a en column.i rnn gel <1e silirc. utilizando como sistema de 

e lución una mezcla de lkx./ AcOEt con incremento de polaridad, se tomaron 

volúmenes de 200 mi. 

En las fracciones eluidas con una proporción de (6:4, llex./ AcOlit.) 

se determinó por CCF tener componentes de Rf semejantes, por lo que se 

decidió reunirlas. Se detectó una mezcla de 3 com¡ionentcs. Esta (280 mg.) 

se separó por HPLC con una mezcla de Jlex./ AcOEt { 1:1 ). lle esta manera se 

aislaron los compuestos Jl y 111. 

El producto 11 presenta un pJ. úc 126 128 oc. de Rf - O.S6 

(Hex./AcOEt. 2:3). En el espectro de IR (CHCl3) mostro las siguientl'S bandas. 

v máx. cm-1: a 1752 ( carbonilo de éster). 1238 ( sistema CO C l. 1660 ( 

doble ligadura insaturada ), 1360 ( metilo de acetato ) y a 1 MO cm.-1 ( éter 

). El espectro de RMP ( COCl3 l ~: 6.15 ( d.d. , J-7 H7. !Ji ), 5.R3 ( s. ancho, !Ji 

), 5.26 ( s. ancho, lli.J. 5.20 - 4.75 ( señales multirles, íi!Ll. 4.70 ( s. ancho, 

2.H. ), 4.21 - 4.15 ( m, 2.IU. 3.1 O ( m, 1.IU. 2.85 ( m, lH.) y 2.00, 2.01 y 2.20 

ppm. ( 3s, .l.fili ). El espec!ro de masas rresenla los iones mh (m•I )+ : 

559(0.2\),251(0.25\),191(49.5\) y 331(100\) ( loni7.ación Quimica ). 

Mientras que el compuesto ll I presenta las siguientes propiedades 

flsicas y espectroscópicas : punto de fusión de 138 - 140 oc , Rí • 0.4R 
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!He1./Ac0Et.2:3). En el espectro de IR mostro las siguientes bandas, v má1. 

cm:l : 1752 ( carboninlo de ester ). 1654 ( sistema de enol cter ) y a 137 l 

cm:l ( metilo de éster ). En el espectro de RMP ( CDC13 ) S: 6.28 ( d.d. )·6 Y 

2 Hz. llU. 5.18 { s. llU. 5.08 ( s. ancho J H ). 4.20 ( d. J·3Hz. 2H ), 3.90 ( d. 

J·l3 Hz. 2li.J. 3.65 (s. ancho JH) y 2.20 · 1.95 ppm. ( 5 s, .J.lli.). El espectro 

de masas presenta Jos iones miz ( Ionización Quimica ) • 615 ( W '1 J 

(l.0%), 109 ( 27.5%), 147 ( 52.8\), 331 ( 98.9\) y 169 ( 100%). 

ACETILACION DEL EXTRACl'O "A" 

Tres gramos de muestra se disolvieron en piridina (!O mU. se 

adicionó anhidrido acético ( 1 O mi.) y se dejó reaccionar durante 5 días a 

temperatura ambiente. 

Después de este periódo se trabajó Ja mezcla de reacción de la 

manera siguiente Se diluyó con HzO (300 mU. se formaron unos sólidos en 

suspensión. se mantuvo con agitación magnética constante durante 45 

minutos, los sólidos precipitados se filtraron i' se 1.1varon con un.1 solución 

de llCI al 10~ {\•/v). HzO y he1ano respectivamente. Se obtuvo un polvo (2.5 

g) de color amariilcnto. Por CCF se determinó que se trataba de unJ mezcla. 

por esta razón, 200 mg. del polvo obtenido se separo por CCF preparativa 

!Hex./AcOEt. 2:8) eluida 2 veces la cromatoplaca y se aisló el componente de 

mayor proporción { ¡xoducto 1 V ). Este presenta un punto de descomposición 

de 85 - 87 ºC. de RJ • 0.28 (Hex./AcOEt 6:4). 

En el espectro de 11< {CHCl3) mostró las siguientes bandas v máx. 

cm.-1: 1745 ( carbonilo de éster). 1635 {doble ligadura aromática) y 1495 

cm·l (presencia de grupos arom:iticos ). El espectro de RM!J (COCl3) S : 102 ( 

d, J·6 llz . .311, metilo de ramnosa ), 1.85 2.10 (5 s. l.11Ll. 2.20 2.30 (4 s . 

.1.lll. CH3C02-. aromáticos J. 2.85 (triplete, J·l6 Hz .. ;!H. metilcno benc!lico 
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l. 6.30 y 7.62 ( 2d. J· 16 Hz. , Zli vinilicos ). 7.05 ( m. 3ll . aromaticos ) y a 

7.30 ppm. ( m, 3H ,aromáticos ). El espectro de masas presenta los iones miz 

+M 574 (l.6%), 164 (lOOi)y 101 (48,99ü 

SEPARACION DE LOS COMPONENTES DE LAS HOJAS Y TALLOS DE Penslemon 

gentianoidcs 

Las partes aéreas de la planta, hojas y tallos (2.5 Kg ) se dejaron 

secar a temperatura. luego se molieron y se extrajeron con hciano. acetona y 

metano!, durante periodos de 2. 2 y 3 dias respectivamente a temperatura 

ambiente. Eslos exlractos se trabajaron por separado. 

EXTRACTO ACETONICO : Se decantó, despucs se eliminó el 

disolventc mediante una destilación simple. Se obtuvo un residuo gelatinoso 

cafe obscuro. A esle se le agregó metano! y se dejó en reposo durante 24 

horas, después de este tiempo se formó un precipitado el cual se fiHro y 

cristalizó con metano!. Se obtuvieron sólidos ,1c forma cristalin,1. color 

amarillento (200 mg.) que no fundieron a 350 oc ( ¡x-oructo V). En el especlro 

de IR (Kllr) mostró las siguientes handas \J m"x cm·!· 3350 ( presencia de 

grupos hidró1ilos), 1652 ( sistema de enol-éterl, 1623 ( doble ligadura 

aromática), 15~3 y ! 509 cm -1 ( presencia de grupos arom:iticos). F.n el 

espectro de RMP ( DMSO) ~ · 745 ( m. ill. 6.90 ( d, ]·9 H7. ,Jl!J, 6.7'. ( s, l H 

), 6.45 (d, J· 3H1 ... l!Ll. 6. J 5 ( d. J· 3 H1. JJU y 3.92 ppm. ( s, .IBJ. F.n el 

espectro de masas presenta los iones ( 1 mpaclo F.leclrónico )- ( M+ ) 300 

(100\). 153 (24.2\) y 69 ( J 6.9ü 
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EXTRACTO Ml:TANOLJCO : Se decantó, después se eliminó el 

disolvente mediante una destilación simple, se obtuvo un residuo aceitoso 

obscuro (500 s.l. lle este, 50 g. se diluyo con 1120 y se percoló a través de 

una columna de carbón activado cclita (5:2). Se eluyó con agua. 

agua/metanol (l:l) y metanol respectivamente. 

Las fracciones acuosas se evaporaron a sequedad en un recipiente 

de vidrio abierto en baño de vapor. El residuo que quedó se disolvió en 

metanol/acetona. Después de eliminar el disolvente se obtuvo un aceite café 

obscuro, que llamaremos Extracto C. 5 gramos de éste se sometieron a una 

reaccion de acctilación en la forma ac.ostumbrada Se obtu\·o como producto 

de reacción un aceite café (4.8 g.). Se le hizo una extracción con Acetato de 

Etilo al producto de reacción de acctilación y se formó un precipitado blanco. 

el cual se purificó y cristalizo de metano!. Los análisis de lnfra Rojo y RMN 

'H, indicaron que se trataba del compuesto l, sus datos espectroscópicos 

estan descritos anteriormente de la separación de las raíces. 

Del producto de reacción anterior. un gramo se separó por 

cromatografia relámpago, se e luyó con una mezcla de lle1./ AcOEt. (7:3), se 

tomaron volúmenes de 30 ml. 

Se obtuvo un producto en forma de aceite (120 mg.) y se 

determinó por CCF que se trataba de una mezcla de por lo menos dos 

componentes. Por esta razón se separó por llJJLC. utilizando una mezcla de 

Hex./ AcOEt. (6:4). Se aisló el componente de mayor proporción. un aceite ( 

compuesto VI), el cual presenta un RI • 0.58 ( He1./AcOEt. 4·6), mostró en el 

IR (CHC:J.3) las siguientes bandas características, \1 mi>. cm.-1 : 2'l52 ( C-H 

saturado), 1754 ( carbonilo de éster), 1639 ( doble ligadura ennl - éter) y a 

1371 cm~¡ metilo de acetato. En el espectro de RMP ( COCl3) 6: 7.30 ( d, J 
• lH?..l!l_), 5.31 ( d,J• 2H1 .. .L!!l3.70 ( s,1!!..-0CH3), 2.10 - l.'ll( m,.li!:!.J y a 

1.00 ppm ( d, J -8Hz. 3.H metilo secundario). El espectro de masas 

(Ionización Química)• ( M• •l) miz 601 (0.5~). 540(100~). 509(51.0\) y 



331(1001). 

De las fracciones eluídas con metano! en la percolación, por 

destilación a presión reducida, se obtuvo un aceite cafc obscuro que 

llamaremos EX1racto D. Para continuar con esta separación, 3.5 gramos de 

este ultimo se le hizo una cromatografía en columna con gel de sílice y se 

eluyó con cloroformo/metano!, con incremento de polaridad, se tomaron 

volúmenes de 200 mi. 

En las fracciones eluidas en una proporción dC' CllCl3/McOll ( 

85:1 Sl. se obtuvo un sólido amarillento, poco soluble en agua. que funde de 

124 - 126 oc, por CCF se determinó que se trataba de una mezcla. Por esta 

razón se decidió realizar una reacción de acctiladón. Asi, 7U ms de muestra 

se disolvieron en piridina ( 1 mi.) y se adicionó anhidrido acetico ( l mU. Se 

dejó la mezcla de reacción durante 48 horas a temperatura ambiente. 

Después de este tiempo se trabajó la mezcla de reacción de la manera 

acostumbrada. Se obtuvo un residuo aceitoso (75 msl y se separó por una 

CCF preparativa, cluida coa una mezcla de Hex./ AcOEI ( l: l ), desarrollada 2 

veces. De esta manera se aisló una mezcla de 2 compuestos (¡:rodJctos IV y 

VII). 

El compuesto V 11 mostró en el espectro de IR ( CHCl3) las 

siguientes bandas características\/ máx. cm.-1 : 2937 (C-H saturado). 1749 ( 

carbonilo de éster), I 637 ( doble ligadura aromática), l 600 y l S 11 cm.-1 ( 

presencia de anillos arnmaticos) .F.I espectro de RMP ( CllCl3) ñ: 7 65 { J- 16 

H1- lli1 7.05-6.08 (mullíplete, fili}, 6.32 ( d, J· l 6H7.. l!D. 4.R4 ( d, J· l 11 H1. 

llil. 436 ( d, J· 8 Hr. JJi}, 3.85 ( s . .lli_ -OMe). JRO ( s, .lli_ -OMe), 2.llO ( 

triplele, J· 6Hz. 2.Ji}. 2.30 (s. filL -OAc '2), 2.10 - 1.80 ( S s. illJ y a 105 

ppm ( d, J· 7 H1.1!L metilo de ramnosa). Et espectro de masas presenta los 

iones miz ( loni7.acíon Química) - 109 (18'4), 119 (59.S~l. 169 (66.2\) y 375 

( 100\). 



V -CONCLUSIONES 

1.- De la planta Pcnstcmon gcntianoidcs (Scrophulariaccac) fué 

posible aislar y caracterizar de las Raiccs, Hojas y Tallos. 7 compuestos que 

se identificaron con base en sus datos espcctrosc<lpicl)s. ( Se d<'scribcn estos 

datos para que sirvan de informJcion y comparación). 

2.- Se determinó que la planta ~ goo~~ tiene una 

concentración mayor de fcnilpropanoides ( Actcósido J. 

Posiblemente lo utilice como un mecanismo de defensa químico 

contra ataques patógenos. 

3.- En la literatura esta descrito que el Acteósido tiene actividad 

biológica como agente analgcsiw y antihipertcns1vo, por lo que consideramos 

que esta planta puede ser usada como una fuente renovable de este 

producto. 
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