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1.-INTRODUCCION

La enorme variedad de plantas con que cuenta {a flora de Meéxico,
nos motiva a su estudio para ayudar a determinar su clasificacién botanica
asi como al aislamiento de los componentes que las constituyen. Tratar de
encontrar alguna aplicacion, ya sea en farmacologia o en la industria quimica
en general.

El interés de {a invesligacibn de los productos naturales se hace en
algunos casos con fines farmacoiogicos especificos, aislando los principios
activos, los cuales frecuentemente son modificados para lograr alguna
actividad especifica o potenciarla. Ademis, resulta de suma importiancia
conocer a2 composicidn quimica de las plantas que estin en peligro de
desaparecer por efectos de {a accion del hombre directa o indirectamente.

En este trabajo, se describe el estudio fitoquimico de la planta
Penstemon gentianoides de la familia de fas Scrophulariaceae . A dicha planta no
se e conoce ningun uso curativo dentro de 1a medicina tradicional popular.
Sin embargo, tanto la familia, asi como el génerc_Penglemon, se caracterizan
pot tenet componentes def tipo iridoide y [enilpropanoide, los cuales segin
se ha descrito presentan actividades farmacologicas muy interesantes que
mencionaremos en el siguiente capitulo. La planta mide de 60 a 90
centimetros de altura, con dpice acuminado y el borde liso, flores de corolas
moradas, [lorece de julio a sepliembre. Se le encuenira en gran abundancia
en las partes altas de las montanas, 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).



I1.-GENERALIDADES

La familia de las Scrophuladacese pertenece al orden de las
Tubifiorae (tubifloras), las que se encuentran comprendidas dentro de la
subclase de las Dicotiledoneas gamopétalas (2,3).

Se caracterizan por ser hierbas o arbustos, raramente 4rboles con
hojas alternas, opuestas o verticiladas, sin estipulas. Flores cigomorfas,
ciliz y corolas pentimeras generalmente, ovario supero, bicarpilar, bilocular,
de numerosos évulos,

Es una familia muy amplia que comprende alrededor de 210
generos (por ejemplo: Verdnica, Caloeolarie.  Linaria, Castilejs. Lamouroxia.
Penstemon,  Mimulus, etc.) y mis de 3,000 especies ampliamente distribuidas
en todo el mundo.

El género Penstemon presenta las siguientes caracteristicas: caliz
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-didinamos mds un estaminodio, fruto capsular septicida. Son
hierbas que miden de 60 a 90 centimetros de altura, crecen en zonas
templadas y florecen de julio a septiembre (2).

En la RepUblica Mexicana se encuentran 36 especies del género
Penstemon, (por ejemplo: enthiTincides.. atropupireus. barbatus, campanuletus,
gentiancides, mimatus, tesseys, etc.) se encuentran distribuidas en los Estados
de Hidalgo, Morelos, Puebla, Michocin, Jalisco, Durango y Estado de México.

De 1a familia Sqophulariaceae asi como en el género Penstemon. se
han encontrado gran cantidad de metabolitos secundarios interesantes como

son los fenilpropanoides y los de estructura iridoidal.



~FEMILPROPANQIDES-

Son productos que presentan un esqueleto base dei fenilpropano.

af'\/f

Los fenilpropanoides se encuentran muy abundantemente
distribuidos en ef reino vegetal como derivados del dcido caféico, se les
encuentra en forma de ésteres, amidas, libres o glucosidicos. Se dividen en
dos grupos principales (5):

a) FENILPROPANOIDES LIBRES

Los componentes de los acejles 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
composicidn y en ocasiones son el principal componente (6. Por ejemplo en
ias gaulteriag existe un 38 - 99% de cinamaldehido y en ia esencig de anis
contiene un 70 - 90 % de anetol (7).

Las plantas tienen la capacidad para convertic la glucosa en otras
azicares (via pentosa fosfato), originando asf la eritrosa 4-fosfato, 1a cual se
condensa con fosfoenolpiruvato produciendo el icido shiquimico, éste se
condensa con una segunda molécula de fosfoenolpiruvato seguida de una
transposicidn externa, resultando asi el dcido prefénico, el cual es el
precursor de todos los compuestos denominados feniipropanoides y ademds
precursor para los aminodcidos fenifalanina y tirosina, formadndose por la via

del acido shiquimico (8). Esquema No. !



ESQUEMA No.1
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Asimismo, el dcido prefénico da origen en forma natural a los
icidos cindmicos y p-hidroxicinamicos {p-coumarico). con una configuracion
Jans.

Estos dcidos se consideran los precursores mas importantes en la
biosintesis de los fenilpropanoides (6). Tambien puede formarse el acido p-

coumarico a partir de una p-hidroxilacion del acido cindmico. Esquema No.2



ESQUEMA No.2
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La formacion del icido cinidmico es por [a desaminacion de la
fenilalanina mediante la accion enzimatica de la fenil alanina amoniaco liasa
(PAL) y el 4cido p-coumirico se origina a través de la tirosina por la accién
de la tirosina amoniaco liasa(TAL). (9).

Estos compuestos sufren una B-oxidacién en el C3 del [ado de la
cadena para formar estructuras Ar-Cj, y se les encuentra como componentes
de aceites esenciales, pero tambien se les epcuentra en plantas no
productoras de aceites, en forma libre o esterificada.

Podemos mencionar algunos compuestos originados por la B-

oxidacién de los dcidos cindmicos y p- coumdrico:

ESQUEMA No.3
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En las plantas dicotileddneas, es muy frecuente encontrar ésteres

del acido salicilico, el cual sigue la via blosintetica:
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Los fenilpropancides fibres, ademas de sus propiedades
aromatizantes., algunos de ellos presentan actividad terapeutica, tal es el
caso de los derivados del acido p-metoxicindmico, segun estudios realizados
por Eun Bang Lee y colaboradores (10). Los compuestos mas importantes

. son los siguientes :
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Donde los compuestas (a) y (b} drééemaron actividad anaigésica ¥

el compuesio {c) una accidn antipirética.

Otro Compuesto que presenia actividad biologica €3 el etil-p-

metoxicinnamato, que fue aistado de 108 rizomas de W&l 1)
\
o 0/\

Presentd una accion | uagicida, especmcameme conira Trishopbyton.
bt M Y A_w_gj\gg_jm‘l con ung concentracion
menor de 10 pg/mi. No presenta actividad antibscteriand.

Los compuesio acelalo aceloxichavico\ y € acetato-1"
ace\oxieugenol. aistados de \os FifomRas S€COS de gmmw son 10§

princ'\pnles componentes que presentad aotividgad citoloxica contra el
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B} FENILPROP ANOIDES GLUCOSXNCOS
Este grupo 5€ caracteriza por presentar uno o mas azucares unidos

a1 {enitpropan0 mediate un enlace éster.



-FENILPROPANOIDES GLUSODICOS CON UN AZUCAR-

De los compuestos descritos con estas caracteristicas, no se ha
demostrado que presentan aiguna actividad bioilogica, sin embargo. podemos
mencionar al calcealariosido A vy calceolariosido B, aislados de las partes
aéreas de Calcoolaria_ hypiicing  Scrophulariaceas ) y que probablemente
presenten alguna actividad dado que varias especies de este género son
usadas como agentes 10nicos vy cicatrizantes dentro de la medicina popular
(13).
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-FENILPROPANOIDES GLUCOSIDICOS CON DOS O MAS AZUCARES-
Estos compuestos son de gran interés, ya que se han descritos
actividades biologicas. Tales casc de los compuestos Forsitosido A, Cy D
aislados de las hojas y [rutas de Forsithia suspensa ( Gleacea ). €stos productos



mostraron - actividad . antibac}eriana contra Staphviococcus aureys en

concentraciones menores de 2 mg. ( 14,15 ).

FORSITOSIDO D



Otros compueslos que se encuentran en especies tubiflorae
particularmente ricas en ésteres del acido caféico, son el actedside y el

orobancésido { 16 ).

HO

HOr

Ef actedsido ha sido aislado de Syringa wulgaris (Oleaceae) (17 ),
Conadron ramoidiodes{ Gesneriaceae) (18), Clerodendun _miyricoides (Verbenacea)
(19), Matynia ltousiana will (Martyniaceae ) ( 20 ), Qsmanthus fragans (QOleaceae)
(21 ), Orobanche rapum-genistae ( Orobanchaceae ) ( 16 )y Penstemon roseus
(Scrophulariaceae } ( 22 ). Al aislar éste compuesto, se encuentra en mezclas
de estructuras similares.

E! acteésido y el orobancosido, presentan actividad farmacéutica

como agentes antihipertensivos y agentes analgesicos { 23 ).



Aumentan [a potencia come agonista de la accién aptitumor de la
Dopa { 16,23 ). Se cree que el acteosido actua como parte de un mecanismo
quimico usado por las plantas contra ataques patogenos, particularmente en
la reaccion hipersensible. {24).

Puede ser capaz de inactivar particuias de virus, tal vez por
acoplamiento con las proteinas virales. ( 5 ).

En 1985, se aislaron los fenilpropanoides en adicidn con ef
actedsido de un tejido botanico de Rehmannia giutinosa (Scrophulariaceae ) (25)
denominados Forsitiésido y 3.4-dihidroxi-g-fenitetil-0-B-D-glucopiranosil-
{1---3 )-4-cafeoil-B -D-glucopirandside. ( desramnosil actedsido ). Estos
productos mostraron actividad antibacteriana contra Pseudomona_cepacia 'y
Pseydomona_mallophilia, en concentraciones de 0.2- 0.5 mg/disco se producen
fas zonas de inhibicion.

FORSITIOS!DO

S

GLUCOSA

DESRAMNOSHIL. ACTEOSIDO
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Los esteres glucostdicos del acido caféico  (Forsitigsido,
Suspensisido, Acteodsido y B-hidroxiactedsido ) aislados de las frutas secas
de Foarsythia suspensa y Faorsythia viidssima ( Oleaceae } { 26,27 ) , fueron
probadas en un proceso inmunologico (28 ).

Los antigenos inducen la formacion de histamina wmediante los
leucocitos basofilos, la cual es potenciada por la accion de la enzima 5-
lipozigenasa, ésta ultima es inhibida por los fenilpropanoides antes
mencionados contribuyendo a [a inhibicien de inmunorregulacion provocada

por asma, inflamacion y otras condiciones alérgicas.
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El myricodsido. aislado de las raices de Clerodendum myricoides
(Verbenaceae ), presenta actividad repelente contra insectos (29).
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El Rafanusol A, aislado de Raphanus sativug { Cruciferae ) mostré un
efecto inhibidor de crecimiento para semillas de rdbano a bajas

concentraciones (29, 30 ).
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111.- PARTE TEGRICA
El objetivo principal de este trabajo es el de conacer la composicion
quimica del Penstemon gentiancides { HBK ) G. Don, que es muy abundante en
las regiones altas del valle de México. Ya que ia flora de este valle, debido a
la contaminacion, al crecimiento demografico y otros factores, se ve cada
afo severamente amenazado y se notan cambiocs en la morfologia y
posiblemente en su composicion quimica y hasta la extincion de ésta riqueza

vegetal,

La planta Penstemon _gentiancides ( HBK ) G. Don, se recolectd en la
Carretera México - Toluca, via Ajusco y se extrajeron las raices asi como las
hojas con tallos por separado.

Ea ias raices {1 Kg.) se aislaron 4 compuestos, siguiendo el proceso
de separacion (ver esquema Nol, parte experimental). El extracto
metandlico se concentrd, se diluys con HzO y se realizd una extiraccion con
acetato de etilo, este Oltimo se concentrd y quedd un residuo café Extracto A

La fase acuosa se evapord a sequedad en un recipiente abierto de
vidrio sobre el bafio de vapor. Ei residuo aceitoso que quedo se disolvio en
etanol, esta solucion se decolord con carbon activado y se filtro sobre celita.
Se concentrd el disolvente y se formé un residuo, el cual fue tratado
mediante una extraccion continua en un equipo Soxhlet, utilizando una
mezcla de disolventes de acetona/metanol (99:1) con el fin de eliminar los
azicares presentes. Se concentrd ésta y se obtuvo un extracto café obscuro
ExtracloB.

Del extracto B, se hizo un primer [raccionamienlo por
cromatografia en columna, empleando gel de silice y una mezcla de
CHaCl2/MeOH como sistema de elucion con incremento de polaridad. Las
fracciones elvidas con una proporcion de (7:3 CHaCla/MeOH), mostearon por
CCF tener Rf. semejantes y se reunieron para formar la Fraccidn 1.



Se continuo la cromatografia y las fracciones eluidas en proporcién
de (1:1) mostraron por CCF. tener Rf. semejantes, se reunieron para formar
{a Fraccion 1I. Tanto la fraccion | como 1a raccion I1 mostraron por CCF ser
mezclas complejas de componentes, la cual resultaba dificil de separar. por
10 que se decidio realizar una reaccion de acetilacion con Ac;O/Piridina.

Et producto cblenido de 1a reaccion de acetilacion de la Fraccion 1,
se separd por cronatogralia en columna, utilizando gel de silice y un sistema
de elucién de Hex./AcOEt con incremento de polaridad y tomando velumenes
de 100 ml.

De tas fracciones eluidas con una proporcion de (3:2 Hex./AcOEt),
se aislo el compuesto 1, el cual cristalizo de metanol, en forma de cristales
blancos, su punto de fusion fué de 184-186 0C; Rf. de 0.35 (Her./AcOEL. 6:4).

En el espectro de IR mostro las siguientes bandas, v max. ( nujol )
cm.-l : 83540, se observa una banda [ina, la cual corresponde a un grupo
hidréxilo de tipo terciario, una banda ancha que comprende de 1760-1740
que se asigna a vibraciones caracteristicas de grupo éster, que junto a la
sefial de 1380 se puede asignar a un grupo acetato { CH3_C00- ), también se
observa una senal intensa a 1680 que corresponde a un grupo carbonilo de
tipo insaturado, otras de las sefales relevantes es de 1620 cm.-1 que es
caracteristico de un sisitema enol-éter conjugado con un grupo carbonilo.
Dicha settal es tipica de los compuestos denominados iridoides.

En el espectro de RMP (CDCiz ) §: 2 0.95 ppm. presenta una sefial
doble con una constante de acoplamiento J-7 Hz, que integra para 3H que
corresponde a un metilo secundario, el cual debe estar en la posicion 8 del
anillo del ciclopentano del esqueleto iridoide, ( fig. No. 1 ) a 1.95,2.00,2.05 y
2.10 se observan 4 singuletes, los cuales integran para 12H correspondientes
a los grupos acetatos ( CHz-C00- ), en 2.50 aparece un singulete ancho quc
integra para 1H que corresponde al grupo hidréxilo de la posicién 3; a 4.20
otra sedal multiple que integra para 2l correspondientes a Hgi en 4.75-



5.30 existe una sedal multiple que integra para 4H, a 5.35 se observa un
doblete con una constante de acoplamiento J= 3 Hz que integra para un 1l
que corresponde a Hi; a 7.11 un singulete que integra para }H de tipo
vinitico ¢ Hz )y 29.37 ppm. un singulete que integra para Il siendo eéste de
tipo aldehidico (Hyy ).

De acuerdo con los datos obtenidos de fos especiros de IR y RMP
podemos establecer que el compuesto I tiene la estructura de la figura |. Bf
espectro de masas proporciona datos wmds precisos para confirmar dicha
estructura; presenta un pico base del fragmento m+«1/Z 331 que se explica s

una glucosa acetilada :

z OAC

CraHysOo

La fraccion de m+1 /7 163, corresponde al fragmento del lipn?

19
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Los datos (isicos y espectroscopicos encontrados para el compuesto
1 son similares a los reportados para el Plantarenalésido, el cual fué aislado
de Penstemon rosseus, Por lo tanto el compuesto I, se identificd con el
Planterenalésido acetilado. ( 22 ).

0—— Gt (OAc)

C24 Hy2 Oy

PLANTARENALOSIDO ACETILADO

El producto obtenido de la reaccion de acetilacion de la fraccion I,
se separo por cromatografia en columna de la misma manera que se traté la
fraccién 1. En las fracciones eluidas con una proporcién de Hex./ AcOEt (3:2)
se determind por CCF tener sustancias de Rf. semejantes por lo que se
dicidié reunirlas. Se detecté por lo menos una mezcla de 3 componentes,
ésta se separé por HPLC. utilizando una mezcla de elucién de Hex./ AcOEt

(1:1) . Asi fueron aislados los compuestos {1y I1].

20



El compuesto 11 presenté un punto de fusion de 126-128 °C, Rf de
0.56 Hex/AcOEt (3:2). En el espectro de IR mostré las siguientes bandas v
mir. (CHCI3) cm~! : Una banda ancha que comprende de 1740 - 1752 que
corresponde a las vibraciones de grupo carbonilo de éster, que junto a la
sefial de 1360 sc asigna a grupo acctato { Cll3 COO ) ; a 1660 se obscrva
una sedal que se le atribuye a up sistema enol-éter; y a 1238 cm-! se
observa una banda ancha caracteristica de la funcién C-0-C.

En el espectro de RMP (CDCl3) : se observaron las siguientes
sefales : 2 2.00, 2.01 y 2.20, 3 singuletes, los cuales integran para 18 H que
corresponden a 6 grupos acetatos (CH3-C0O-). a 2.85 existe una sefal
multiple que integra para 1H ( H-5);, a 3.10 se observa un multiplete que
integra para 1H (H-9). En el intervalo de 4.21-4.15 aparece una sefal
multuiple que integra para 2H (H-6°), a 4.70 se observa un singulete ancho,
el integra para 2H (H-10). En 5.20-4.75 existe una sefal multiple que
integra para 6H; a 5.83 aparece una sefjal ancha que integra para |H (H. 1),
y 6.15 ppm. se observa una seflal doble de doble, cuyas constantes de
acoplamiento son de 2 y 7 Hz. respectivamente, que integra para |H que
corresponde a (H-3) .

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

la figura No.2.

FIGURA No, 2
El espectro de masas presenta log iones m/z (m+!}*, un pico base

m/z 331 (100%) que corresponde al fragmento siguiente :

21
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AzQ OAc

CyH12Gg

También se observa el jon m/z 540 ( M* -60}.

Los datos fisicas y especiroscopicos del compuesto I coinciden con
los datos reportados en la literatura para la Aucubina acetilada ( 31). Aislada
‘de Aucuba_iaponica.

0— Giu{ OAc.) .

AUCUBINA ACETILADA
Cgy7Hy Oy = 598

El producto IIl presentd las siguientes caracteristicas fisicas y
espectroscopicas; tiene um punto de fusién de 138-140 ©C, RI de 0.48
Hex./AcOEt {3:2).

En el IR se observan las siguientes bandas ( CHCI3) cm™1 : a 1752
se observa una banda ancha que corresponde a grupo carbonilo de éster,
que junto & las vibraciones que aparecen a 1371 indica Ia presencia de grupo
acelato; y a 1654 cm.-1 se observa una banda fina caracteristica de un

sistema de enol-éter.
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Et espectro de RMP se observan (as siguientes sedafes : a 1.95,

2.00. 2.05, 2.10, 2.15 y 2.17 aparecen 6 singuletes que integran para [8H

que corresponden a 6 grupos acetatos ( CH3-COO-) © a 3.65 un singuletc

ancho que integra para JH (H-7), a 3.90 una sedal doble cuya constante de

acoplamiento es de J=13 Hz que integra para 2H (H-10}, a 4.20 un doblete

de J-3 Hz que integea para 2 _( H-6) . a 5.08 un singuletc ancho que

integra para [} : a 5.18 singulete que integra para i1} (H-4) y 2 6.28 ppam.

una senal doble de doble con =6 y J=2 Hz. respectivamente que integra para
1H (H-3). {rig. 3).

FIGURA No. 3

Bl espectro de masas presenta los iones m/z (mo L} - 615 ; un
fragmento base m/z -331 (98.9%) que se explica con una glucosa acctitada.

Otro ion m/z - 267 que corresponde al siguiente fragmento :



Ci3HhsOg ":257“

Los datos fisicos y especiroscopicos del compuesto 11 concuerdan
con tos reportados en fa literajura para el catalpol acetilado (32) . Aistado de

las especies de Plantago fanceolata , P. major yde Buddeia globosa, B, veriabifis,

N

g-— Giu (OAC) ¢

Cp7Hyy Qys =615

CATALPOL ACETILADO

El extracto A mostré por CCF ser una meizcla de componentes muy
compleja de separar, por fo que se decidié tomar una porcién para realizar
una reaccion de acetilacion de {a manera acostumbrada. La mezcla de
reaccion con anhidrido acético en piridina produjo unos solidos en
suspension, estos se filtraron y se lavaron con HC! al 10% v/v, agua y
hexano respectivamente. Se obtuvo un polvo amariliento, el cual por CCF se

observo que se tralaba de una mezcela, por esta razon, 200 mg. de polvo se
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separd por CCF preparativa ( Hex./AcOEt 1:4 *2 ) de esta manera se aislo el
componente de mayor proporcion ( compuesto IV).

El producto 1V ticne un punto de descomposicion dc 85 87 oC, un
Rf. = 0.28{ Hex./AcOEt 2:3). En el espectro de IR se observan las siguientes
bandas (CHCh) cm.~! : a 1745 una banda ancha caracteristica dc vibraciones
de carbonilo de éster, que junto a la sefal de 1370 sc asigna a grupos
acetatos: 2 1635 una banda aguda que se asigna a vibracioncs C-C de tipo
aromdtico, y a 1495 cm.”! la presencia de grupos aromaticos. El espectro de
RMP (CDCl3) muestra las siguientes seazles : a 1.02 se observa un doblete de
J=6 Hz. que integra para 34 que se asigna a un metilo de ramnosa, a 1.83,
1.90, 2.00,2.05 y 2.10 aparccen 5 singuletes, los cuales integran para j511
que carresponden a 5 grupos acetatos; a 2.20, 225, 2.27 y 2.30 4 singuletcs
que integra para J 21l v sc aignan a 4 grupos acctatos aromiticos; a 2.85 un
triplete de ) =16Hz, integran para 2l de metilenos bencilicos; a 6.30 y 7.62
se observan 2 dobletes de | ~6Hz, ambos, que integran para 21 y se asignan
a los pretones vinilicos (Ac-CH-CH-) y de 7.05-7.32 ppm. una sedal multiple
que integra para §H aromaticos .

Los datos hasta ahora obtenidos, son similares a los valores
propuestos para el actedsido acetilado, aislado e identificado en un trabajo

previo ( 22} .
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o CyzHsy Oy
ACTEOSIDO ACETHARC

SEPARACION DE LOS COMPONENTES DE LAS HOJAS ¥ TALLOS

Las partes aéreas de fa plania, hojas y tallos, se dejaron secar a
temperatura ambiente, se molieron y se extrajeron con hexano, acetona y
metanol respectivamente. Estos extractos se trabajaron por separado.

EXTRACTO ACETONICO.- Se decantd y se elimind el disolvente
mediante una destilacion simpie. Se obtuvo un residuo gelatinose café
obscuro. Este se disolvié en metanol y se dejé reposar 24 horas
Transcurrido este periddo se formé un precipitado, el cual se filtra y
cristalizé con metanol.

Se obtuve un solido cristalino, color amarillento, que no fundicron
a 350 oC, { compuestc V). En el espectro de IR (KBr) mostré las siguicntes
bandas cm -} : a 3350 aparece una scial caracteristica de grupos hidroxilos,
a 1652 una banda aguda que indica {a prescncia de un sistema de cnol- éter,
a £623 una banda fina que os caracteristica de doble ligadura aromatica, a
1563 y 1509 cm-! se observan vibraciones de grupos aromiticos. En ol
espectro dc RMP { DMSO } §:7.45 (senal multipie, 21 ), 6.90 (d, J«9 Uz, 1H),
6.74 (s, 1H), 6.45 (d, J~ 3 Hz. 1H). 6.15 (d. }- 3 Hz JB}y a 3.92 ppm. (s, 3iL,
OMe). En el especiro de masas { Impacto Efectronico ), se observan los iones,
M* 300 (100%), 133 (24.2%) Y 69 (16.9%).



Los datos espectroscopicos obtenidos para el compuesto 'V,
concuerdan con los reportados en la literatura para el Crysoerial, (33, 34).

Por 1o que suponemos que se lrata del mismo compuesto.

OMe

i
OH 'O

CRYSOERIAL  M* =300

EXTRACTO METANOLICO.- Se trato en la misma forma que el
extracto acetonico, Del residuo metandlico obtenido, se diluyeron 50 g. con
agua y se percolo a través de una columna de Carbon activado - Celita (5:2).
Se eluyo con agua, agua/metanol {1:1} v metanol.

Las fracciones acuosas se evaporaron a sequedad. El residuo que
quedo se disolvié en metanol/acetona, se elimino el disolvente por
destilacion simple y se obtuvo un aceite café obscure ( Extracto C ). De este
ultimo extracto, 5 gramos se sometieron a una reaccion de aceiilacion de la
manera acostumbrada. Se obtuvo como producto de reaccion un aceite cafe
(48 g.}

Se hizo una extraccion con Acetaio de Etilo al producto de reaccion
anterior y se formé un precipitado blanco, el cual se purifico y cristalizo de
metanol. Los andlisis de Infra Rojo y RM.N.-H', indican que se trata del
compuesto |, cuyos datos espectroscopicos fueron descritos previamente.

Del producto de reaccion de acetilacion anterior, un gramo de

muestira se separd por cromatografia relampago, se eluy6t con una mezclia de
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Hex./AcOEt {7:3), se tomaron volimenes de 30 ml. Se obtuvo un compuesto
en forma de aceite (120 mg.) y se determiné por CCF que se trataba de una
mezcla, por esta razén se separd por HPLC, utilizando una mezcla de elucién
de Hex./AcOEt (6:4). Asi se aislo el compuesto V] en forma de aceite, que
tiene un RS de 0.58 Hex./AcCEt {6:4). En el espectro de IR mostrd las
siguientes bandas caracteristicas (CHCl3) cm=1 : 1754 carbonilo de éster,
1639 sistema insaturado de enol-éter y a 1371 cm™1, metilo de acetato. Fn el
espectro de RMP (CDCI3) § : 7.30 (d, Je1 Hz. [H, vinilico), 5.31 (d, J-2H7. 1H,
hemiacetilico), 3.70 ( singulete, 3H, que correspanden a -OCH3), 2.10 - 191 (
sefal multiple, i1SH} v a 1.00 ppm. ( d, } - 8H2. 3H, que corresponden a un
melilo secundario). FI espectro de masas (Jonizacion Quimica) muestra los
fones ( M* <1} <601, 331{100%). Se observa un fragmento de m/» - 253
que corresponde al aglucdn de Ia molécula .

Los datos espectroscdpicos obtenidos para el compuesto VI, son
similares a los reportados en la literatura para Ja Dihidrocornina
pentaacetato. Por lo tante, el compuesto VI se identifich con Ia
Dihidrocornina  acetilada ( 35 ).

O- Giu (OAQ)

AcQ
0 OMe

DIHIDROCORNINA ACETILADA

Tambiéen se observan otras sepales de desplazamientos quimicos
en el espectro de RMP Lo que indica la presencia de otro compuesto en
menor proporcion. Y segun los datos reportados en la literatura, proponemos

gue se trata del Mussaentsido acetilado (36 ). Donde el grupo acetato def
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ciclopentano se encuentra en la posicién 8.

Me O- Giu(OAc)

MUSSAENOSIDO ACETILADO

De las fracciones eluidas con metanol en Ja percolacion, se obtuvo
el Extracto D. De éste 3.5 g. se le hizo una cromatografiz en columna con gel
de silice, eluida con CHCl3/MeOH, con incre mento de polaridad.

En las fracciones eluidas en una proporcién de (85:15) se obluvy
un sélido amarillento, poco sofuble en agua, que funde de 124 - 126 oC. Par
CCF se detecté que se trataba de una mezcla, por io que se decidi6 reslizar
una reaccién de acetilacion de la manera acostumbrada. Se obtuva como
producto de reaccion un aceite, el cual se separd por CCF preparativa
desarrollada dos veces. De esia forma se aislaron fos compuestos Acteosido
(Iv)y VIL

El producto VIl mostré en el IR las siguicntes bandas
caracteristicas (CHCI3), cm.”} : 1749 carbonilo de éster, 1637 doble ligadury
aromitica, 1600 y 1511 cm~! la prescacia de anillos aromaticos. El
espectro de RMP (CDCl3) 8:7.65 ( d, ) =16Hz. JH ), 7.05 - 6.08 (multiplete,
6H), 6.32(d,)-16Hz IH), 484(d, )~ 1.8 Hz [H), 436(d,]~8Hz 1ll
), 3.85 ( singulete, 3H, -OMe ), 3.80 ( singulete, 3}l -OMc ), 2.80 ( triplete, )
= 6 Hz. 2H ), 2.30 ( singulete, 6H), 2.10 - 1.80 ( S singuletes, 151f ) y 1.05
ppm. ( d, } = 7 Hz. 34, metilo de ramnosa ). El espectro de masas presenta
los siguientes iones m/z { lonizacién quimica) : 109 (48.4%), 149 (59.5%),
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169 (66.2%) y 375{100%).

Haciendo un analisis detallado de los datos especiroscopicos
obtlenidos de este compuesio, se supone que el producto VII tieme un
arreglo estructural semejante ai del Acteosido. Pero con dos grupos
metoxilos sustituidos en las posiciones pgag, en cada anillo aromatico como
se observa en la estructura propuesta {VIi). En el espectro de H -RM.N. se
observa en la region de los protones aromaticos una sefal simple a 7.05 ppm
gue se asigna al prolon de la posicion 2 del esqueleto  fraps cafeoil
mientras que 2 6.89 ppm una sedal doble con una constante de acoplamiento
de 8 Hz. que se asigna al proton de [a posicion 2 del esqueleto fenil- etil (37).

Se hizo la revision bibliografica para {a determinacion de la
estructura propuesta (Estructura VII) v no se encontro alguna semejante,
por lo que posiblemente el producio V11 se trate de un producto nuevo. La
confirmacion del arregio estructural de dicho produclo esta en desarrollo,

con ei apoyo de otros anilisis.

OAc

ESTRUCTURA VIl



En la tabla No.l se hace un resumen de los productos que se
aisiaron de Penglemon_gentianoides, tanto de las raices como de las partes
aéreas. Asi como también {a cantidad aproximada de c#da uno de ellos por
Kilogramo de planta seca.

Cabe seqalar que como no se contaba con muestras auténticas de
cada uno de ellos. se hizo la interpretacion de los datos especiroscopicos y se
compararon con los descritos en la literatura y de esta forma se asignaron
ias estructuras.

Analizando 1a tabla No.l, se observa que e! producto en mayor
proporcion en {as raices es e} Actedsido. Desde el punto de vista utilitario,
podemos suponer que este compuesto, posiblemente j2 planta {o utilice como
un mecanismo de defensa quimicy. Por oiro lado se e han encontrado al
Acteosido, también llamado Verbascosido. otras aciividades biologicas muy
interesantes como analgesico v anihipertensivo.

Dado que la planta no tiene uso. podemos proponerla como una
fuente rica de Acteosido, gque se sigue estudiando para hacerie
modificaciones quimicas con otros grupos funcionzies para estudiac si
aumenta o disminuye su actividad biologicga.

De los demas compuestos del tipo iridoide, podemos decir que

algunos son muy abundantes en la naturaleza.
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TABLA No.t

. RAICES

0— Glu { OAc
- COMPUESTO
0.80 g‘lmos/ Kilogramo

2

(o] H
A 0-Glu ( OAc ) ;
: COMPUESTO Il
j L
A0 2.10 gramos/ Kilegrama
4
Ac (:)—‘ Glu { OAc) i
COMPUESTO Il

AcO

AcO OAC
33.5 gramos

Me o
COMPUESTO v

Kilogramo



1V .- PARTE EXPERIMENTAL

Las constantes fisicas y espectroscopicas se determinaron en los
siguientes aparatos: ’

a) Los puntos de fusion se efectuaron en un aparato Fisher Jones.

b) Los espectros de Infra Rojo (IR) sc determimaron ecn un
espectofotometro Perkin-Eimer 283 B y un Perkin-Elmer 681: las unidades
estan dadas en cm™!,

¢) Los especiros de resonancia magnética nuclear de hidrogeno
{RMN-"H), se realizaron en un aparato Varian FT-80 MHz, se empleo como
referencia interna Tetrametilsilano (TMS), los desplazamientos quimicos sc
indican ea p.p.m. {8 ).

d) Los espectros de Espectroscopia de masas {EM.), se realizaron
en un Especirofolémetro Hewleti-Packard 5985, por lonizacién Quimica o
Impacto Elcctrénico.

e) Para las cromatografias en columna se empled Silica-Gel 60
Merck de malia, 35-70 mesh y de malla 70-230 mesh.

f) La pureza de los productos se determino por medio de
cromatogralia capa fina (CCF), utilizando placas de Silica-Gel 60 Merck F-
254, se emplet como revelador lampara de U.V. o sulfato sérico al 1% en
2cido sulfurico 2N.

gl Las separaciones por cromatografia liquido-liquido {HPLC), se
realizaron en un cromatografo Variap, modelo 8500, en una columna Si-10

de 25 cm. por 2.2 mm.

La planta Penstemon _gentiancides (HBK) G. Don Serophuleriaceas. se
recolectt el mes de julio de 1985 en la carretera México-Toluca, via Ajusco,
Km.23.5. Se dejo secar y se trabajo de la siguienle manera, Esquemas de
separacion No.l y No.2.
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. 35.
ESQUEMA DE SEPARACION No. |

RAICES (1Kg)

1) Extraccién con MeOH
y concentrado

2)Dilucién con H,0 y

Extraccion con AcOEL

HEO | o L

EXTRACTO *8" AcOEL
’ .EXTRACTO "
CROMATOGRAFIA EN COLUMNA - L
CHyCly/ CHyOH . .ACETILACION
L o . AqQ/piridina

FRACCION 1 (7:3)  FRACCION I (1:1) ch'F
L : D PREPARATIVA

ACETILACION {Hex/AcOEt (2:8))

ACETILACION - AL
d
Ac, § piridina Aeqpiridine
L [compu:—:sm IV]

L CROMATOGRAFIA
CROMATOGRAFIA EN COLUMNA
EN COLUMNA

|

Hex AcOEL (6:4) Hex/AcOEL

L H PLL o

COMPUESTO | ¥

- [compuesTos i1y i}
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ESQUEMA DE SEPARACION No. 2 '

[HOJAS Y TALLOS (25Kg.)|

EXTRACCIONES SUCESIVAS

HHEXANO
2ACETONA
AMETANOL

L

EXTRACTO ACETONICO EXTRACTO METANRCOLICO

PERCOLACION SOBRE
CARBONACTIVADO: CELITA (5:2)

Y

HaO  MeOH CHOH

COMPUESTO Vv v

EYAPORACION

DESTILACION
EXTRACTO °C*

; EXTRACTO "D*
ACETILACION ¥
*ﬁo”w CROMAT. EN
COLUMNA

Y
CROMAT. RELAMPAGO CHCly # MeOH 85:15
HEXJ/AcOE! (7:3)
[COMPUESTO 1] ¥ ACETILACION
H.P.LC.

C.CF. PREPARAT.

lcoMPUESTO VY [HEZCLAHVyVH




Las raices (1Kg) se cortaron en pequedios trozos y sc cxtrajeron con
metanol a temperatura ambiente duranic 3 dias. Sc climind ol disolveate
mediante una destilacién simple, el residuo obtenido se diluyé con agua y se
hizo una extraccidn con acetato de etilo. Este se concentrd a presion reducida,
quedo un residyo aceitoso café (35 g) que lamaremos Extacto A.

La fase acuosa2 se evaporé a sequedad en un recipiente abierto de
vidrio sobre ¢f bajto de vapor. El residuo aceitoso que quedd se disoivié cn
etanol. Esta sofucian sc decolord con carbon activado y se [iltrd sobre celita.
Después se concentrd a presion reducida y se obtuvieran 47 g de un residuo
café obscuro, del cual, 40 g se extrajeron en forma continua ca un cquipo
Soxhiet, cmpleando una mezcla de acctona/actanc! { 99:1 ) con of fin de
eliminar log azicares presentes. Al concentrar ¢sta sc abtuvo un residuo caf¢
obscuro (16 g }, que llamaremos Extracto B.

Por cromatografia en columna, se hizo una primera scparacion de
fos companentes del Exiracto B, empicando gel de sificc y un sistema de
elucién de clorure de metileno/metancl, con incremento de polaridad. Sc
tomaron volumenes de 500 ml.

Las fracciones cluidas con una proporcion de {7:3) mosiraron por
CCF tener substancias de K semcjaales, por lo tanto, s¢ reupicron para
formar la FRACCION 1 {2 g ). Se siguid la cromatografia y far fracciones
eluidas con una proporciéon de {1:1) mostraron por CCF. tener RI semejantes
v se reunieron para formar ta FRACCION 11 (3.58 ).

Las fracciones | y 11 son mezclas complejas de componentes, cuya
separaciéon resuitaba dificil, por o que se decidié efcctuar reacciones de

acetilacion para ambas [racciones.
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ACETILACION DE LA FRACCION |

Dos gramos de muestra se disolvieron en piridina (8 ml) sc agrego
anhidrido acético (6 ml), se calento la mezcla de reaccion en el bado de vapor
durante 5 dias y se dejo en reposo 24 horas mis.

Se trabajé 1a mezcla de reaccion de la siguicnte mancra : Sc diluyo
con agua (80 ml), se mantuvo con agitacién magnética constante durante 45
minutos, luego se extrajo con ‘3 volamenes de acetato de ctilo (150 m!) que
se reunicron y sc lavaron con una solucién de HCl al 10% v/v y después con
agua hasta pH peutro. Por Ultimo, se traté con sulfato dec sodio anhidro v sc
concentrd a presion reducida.

El producto de reaccion, uvn aceite (2.2 g) sc separd por
cromatografia en columna con gel de silice, utilizando una mezcla de
Hex./AcOEt. como eluyente con incremento dec polaridad, sc tomaron
volumenes de 100 ml. De las fracciones eluidas con una preporcion de (6:4)
se aislo un compucsto que cristalizd de metanol. Se obtuvieron cristales
blancos. 120 mg ( compuesto 1), de pf« 184-186 °C Rf- 0.35 ( Hex./AcOEt
3:2). En el espectro de IR mostro las siguientes bandas v max. ( nujol Jem -1 -
3540 { hidroxilos ), 2722 (aldehida), 1760-1740 ( éster ), 1680 (aldehido
o f-insaturado) y 1620 cm-! (doble ligadura enal-éter) . El espectro de RMP (
CHCI3) &:en ©.95 (d,J-7 Hz, 3H} metilo secundario, 1.95, 200, 205y 2.10 {
4 s, CH3COzR, 12H ), 3.75 (m, 1H), 420 ( 5, ancho 2H), 475-530 ( senales
multiples, 4H), 5.55 (d.J-3Hz, 1H.), 7.11 (s, LH vinilico) y 9.37 ppm ( s, 1K
aldehido). En e} espectro de masas presenta los iones m/z M * 331 (100 %) y
163 (28.2 x).
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ACETILACION DE LA FRACCION 11

La muestra se trabajé de la siguiente mancra. S¢ disolvicron 3.5 g.
en metanol, esta solucién se percolo on una columna con carbén activado. sc
concentro el disolvente a presion reducida y s¢ obtuvo un residuo cal¢
obscuro {3 g.), el cual se disolvié en piridina (8 ml) se adicioné anhidrido
acético (8ml.), 1a mezcla de reaccion sc calento durante tres horas v s¢ dojo
3 dds mds en reposo a temperatura ambiente .

Después de este tiempo, se trabajé la mczcla de reaccion de la
manera antes descrita. E! producto de reaccion, un accite (2.8 g.), sc separd
por cromatografia cn columna con gel de silice, utilizando como sistcma de
elucién una mezcla de Hex./AcOEt con incremento do pelaridad, se tomaron
voliomenes de 200 ml.

En las fracciones eluidas con una proporcion de (6:4, llex./AcOEL.)
se determind por CCF tener componentes de Rf semejantes, por lo que s¢
decidié ceunirias. S¢ detecté una mezcla de 3 componeates. Esta (280 mg.)
se separd por HPLC con una mezcla de Hex./AcOEt {1:1). De esta manera se
aislaron los compuestos 11y 111,

El producto 1l presenta un pf. de 126 128 OC, de Wt - 0.56
(Hex./AcOEL 2:3). En el especiro de IR (CHCI3) mostro las siguientes bandas,
v max. em-! ; a 1752 { carbonilo de éster), 1238 ( sistema C- 0 C ), 1660 (
doble ligadura insaturada ), 1360 ( metilo de acetato )y a 1040 em-1 ( éter
). El espectro de RMP ( CDCI318: 6.15( d.d., J=7 Hz. 1H ), 5.83 { s. anche, 1H
), 5.26 ( s. ancho, 1H ), 5.20 - 4.75 ( senales multiples, 6H_}, 4.70 ( s. ancha,
2H) 421 -415(m,2H ) 3.10 ( m, JH ). 2.85(m,  JH } y 2.00, 2.01 y 2.20
ppm. { 3s, 18 ). El espectro de masas presenla los iones m/z (m+1} :
559(0.2%),251 (0.25%), 191(49.5%) y 3310100%} ( lonizacion Quimica }.

Mientras que el compuesto 111 presenta las siguientes propiedades

fisicas y espectroscopicas : punto de fusién de 138 - 140 0C , Rl - 0.48
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[Hex./AcOEL.2:3). En el espectro de IR mostro las siguientes bandas, v mar.
cm.! ;1752 ( carboninle de éster ), 1654 { sistcma de cnol- éter } y a 1371
em."! ( metilo de éster ). En el espectro de RMP{CDCI3)8: 6.28 (dd. J-6 Y
2Hz 18 ). 5.18 (s, 111 ). 5.08 (s, ancho JH ). 420 ( d. J«3Hz. 2H ), 3.90 ( d.
J-13Hz 2H.}. 3.65 ('s,ancho 1H )y 2.20 - 1.95 ppm. ( S's, 151L.) . Ll espectro
de masas presenta los jones m/z ( lonizacion Quimica ) ~ 615 ( M* +1 )
(1.0%), 109 ( 27.5%), 147 ( 52.8%), 331 (98.9%) y 169 ( 100%).

ACETILACION DEL EXTRACIO "A™

Tres gramos de muecstra se disolvieron en piridina (18 ml), sc
adicioné arhidrido acético {10 ml) y se dejé reaccionar ducante 5 dias a
temperatura ambicate.

Después de este periodo se trabajo la mezcla de reaccion de la
manera siguiente. Se diluyo con Hz0 (300 ml), se formaron unos sélidos on
suspensién, se mantuvo con agitacion magnética constante durante 45
minutas, los salidos precipitades se filtraron y se lavaron con una solucion
de HCl al 10% (v/v), Hz0 v hexano respectivamente. S¢ obtuve un polvo (2.5
g) de color amariilento. Por CCF s¢ determino que sc trataba de una mczcla,
por esta razon, 200 mg. del polvo obtenido se separé por CCF preparativa
{Hex./AcOEL. 2:8) eluida 2 veces la cromatoplaca y se 2islo el componente de
mayor proporcion { producto 1V ). Este prescata un punie de descomposicion
de 85 - 87 0C, de Rl - 0.28 (Hex./AcQEL 6:4).

En el cspectro de IR (CHCl3) mostré las siguicates bandas v max.
em."! : 1745 ( carbonilo de éster ), 1635 ( doble ligadura aromdtica ) y 1495
cm-! (presencia de grupos aromidticos ). £l espectro de RMP (CUCI3) 8¢ 1.02
d, J=6 llz. 3l, metilo de ramnosa ), 1.85 2.10{5 s, 151L), 2.20 230 {4 s,
121, CH3C02- , aromiticos ), 2.85 (triplete, J=16 Hz , 2H . metileno bencilico
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).6.30y 7.62 ( 2d. J- 16 Hz. . 2H. vinilicos ), 7.05 ( m, 3l . aromaticos ) y &
7.30 ppm: { m, 3H ,aromaiticos ). El espectro de masas presenta los iones m/z
M S74(1.6%), 164 (100%) y 101 (48,99%).

o SEPARACION DE LOS COMPONENTES DE LAS HOJAS Y TALLOS DE Penstemon

gentianoides

Las partes aéreas de la planta, hojas y tallos (2.5 Kg.} se dcjaron
secar a temperatura, luego se molieron y se cxtrajeren con herano, acetona y
metanol, durante periodos de 2, 2 y 3 dias respectivamente & temperatura

ambiente. Estos extractos se trabajaron por scparado.

EXTRACTO ACETONICO : Se dccantd, después se elimino el
disolvente mediantc una destilacion simple. Sc abtuvo un residuo gelatinose
café obscuro. A este se le agregd metanol y se dejd en reposo durante 24
horas, después de este ticmpo sc formo un precipitado el cual se filteo v
cristalizo con metanol Se obtuvicron solidos de forma cristalina, color
amarilfento (200 mg.) que no fundieron a 350 ©C ( producto V). En cf cspectro
de IR (KBr) mastra las siguientes handas v max ¢m."l - 3350 { presencia de
grupos hidroxilos), 1652 { sistema de eénol-eter), 1623 ( doble ligadura
aromatica), 1563 y 1509 cm-! { presencia de grupos aromiticos). Fn el
espectro de RMP [ DMS0) §-745(m, 2H ), 690 (d, -9 H2 1H), 674 (s, {H
3,645 ¢d, J- 3Hz. JH ). 6.15(d. J- 3 Hz. JH) y 3.92 ppm. (s, 3H). En el
espectro de masas presenta los iones { Impacto Flectranico )- ( M« ) 300

(100%), 153 (24.2%3y 69 {16.9%).
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EXTRACTO METANOLICO : Se decantd, después sc climiné ¢l
disolvente mediante una destilacion simple, se obtuvo un residuo accitaso
obscuro (500 g.). Ue este, 50 g. sc diluyoe con 120 y sc percold a través de
una columna dec carbén activado celita (5:2). Se cluyd con agua,
agua/metancl (1:1} y mctanol respectivamente.

Las fraccioncs acuosas se cvaporaron a scquedad on un recipiente
de vidrio abicrto en bafo de vapor. El residuo que quedd se disolvio 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 acetilacién en la forma acostumbrada $c obtuvo como praducto
de reaccidn un aceite café (4.8 g.). Se le hizo una extraccion con Acetato de
Etilo al producto de reaccion de acctilacion y se formo un precipitado blanco,
el cual se purificé y cristalizéo de mctanol. Los anilisis de Infra Rojo y RMN
‘H, indicaron que se¢ trataba del compucsto |, sus datos espectroscdpicos
estan descritos anteriormente de la scparacion de las raices.

Del producto de reaccién anterior, un gramo se scparé por
cromatografia relampago, se eluyo con una mezcla de llex./AcOEL (7:3), sc
tomaron volimenes de 30 ml.

Sc obtuve un producto cn forma de¢ aceite (120 mg) y se
determiné por CCF que se trataba dec una mezcla de por lo menos dos
componeales. Por esta razon se separg por HPLC, utilizando una mezcla de
Hex.7AcOEL. (6:4). Sc aislo el componente dc mayor proporcion, un aceite (
compusesto V1), el cual presenta un RI = 0.58 ( Hex./AcOEL 4:6), mostré en el
IR (CHC1.3) las siguientes bandas caracteristicas, v max. em-1: 2652 ( C-H
saturado ), 1754 ( carbonilo de éster), 1639 ( dohle ligadura enol - éter) y a
1371 cm- metilo de acetato.  En el espectro de RMP (CIXI3) §:7.30(d, ]
~ 1H2. 1H), 5.31 ( d, J= 2H2 1H), 370 { 5, 3H, -OCH3),2.10 - t91(m, 1SH) y a
1.00 ppm  ( d, ] ~8Hz. 3§ melilo secundario}. El especiro de masas
(lonizacién Quimica) = ( Ms «1) m/z 601 (0.5%), 540(100%), 509¢(51.0%) y
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331(100%),

De las [racciones efuidas con metanol en la percolacion, por
destilacién a presion reducida, se obtuve un accite café obscuro gue
{lamaremos Extracto D. Para continuar con esta separacién, 3.5 gramos d¢
este Gltimo se le hizo una cr’bmatografia en columna con gel de silice y se
eluyd con cloroformo/mctanol, con incremento de polaridad, se tomaron
volimenes de 200 ml

En las fracciones cluidas en una proporcion de CliCh/McOll  (
85:15), se obtuvo un sélido amarillento, poco solubic ¢n agua, que funde de
124 - 126 °C, por CCF se determind que se irataba de una mezcla. Por esta
razon se decidio cealizar una reaccion de acetilacion. Asi, 70 mg dc mucstra
se disolvieron en piridina {1 ml.) y se adicioné anhidrido acético (1 ml). Sc
dejé ta mezcia de reaccien durante 48 horas a tcmperatura ambicate.
Después de este tiempo se trabajo la mezcla de teaccidn de la manera
acostumbrada. Se obtuvo un residuo aceitoso (75 me) y sc separd por una
CCF preparativa, cluida con una mczela de Hex./AcOEl (1:1), desarrollada 2
veces. De esta manera se aislo una mezcla de 2 compuestos (productes 1V y
vin.

El compuesto VII mostré en el espectro de IR { CHCl3) las
siguientes bandas caracteristicas v max. cm~! : 2937 (C-H saturado), 1749 ¢
carbonilo de éster), 1637 ( doble ligadura aromatica), 1600 y 1511 em. "t {
presencia de anillas aromaticos) Fif espectro de RMP { CDCl) &: 765 ( ) 16
Hz. 1H), 7.05-6.08 (multiplete, 6H), 6.32 ( d, }~ 16Hz 1H), 484 ( d, }~ 18 Hz
1H), 436 { d, J~ 8 Hr. 1H), 3.85 ( 5. 3H_-OMe), 3.80 { s, 3H_ -OMe), 2.80 (
triplete, J- 6Hz. 2H), 2.30 (s, §H_ -0Ac *2),2.10 - 1.80{( 5 15H) y 4 1.05
ppm { d, j~ 7 Hz 3H, metilo de ramnosa). El espectro de masas presenta los
iones m/z { Tonizacion Quimica) - 109 {(48%), 149 {59.5%}, 169 {66.2%) y 375
(100%).
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V.-CONCLUSIONES
1.- De la planta Penstemon gentianoides {Scrophulariaccac) fu¢
posible aislar y caracterizar de las Raices, Hojas y 1ailos, 7 compucstos que
se identificaron con base cn sus datos espectroscdpions. { Se describen cstos

datos para que sirvan de informacien y comparacion ).

2.~ Se determiné quc la planta Penstemon gentiancides ticnc una
concentracion mayor de fenilpropanoides { Acteasido ).
Posiblemente lo utilice como un mecanismo de defensa quiavieo

contra ataques patdgenos.

3.- En 12 literatura estd descrito que el Actedsido tiene actividad
biologica como agente analgésico y antihipertensivo, por lo quc considcramos
que esta planta puede ser usada como una {ucnte renovable de cste

producto.
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