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I.- I NTRO DU CC I ON

El continuo avance en el extenso ca.mpo de la qufmica en la

busqueda de nuevas substancias ha hecho posible que se incremente

la investigación principalmente en el Reino vegetal en donde abundan

una gran variedad de plantas que desde hace varios siglos se han - 

administrado en forma de brebajes o cataplasmas ya que se les atri

buyen propiedades medicinales. 

Debido a la gran variedad de la flora Mexicana y su afortu- 

nada aplicación de plantas en medicina popular, El Instituto de --- 

QuImica de la U . N. A. M. mantiene un estudio de las plantas de - 

la familia de las 2 ial nejl as para determinar su composición

qufmica . De algunas de estas plantas ha sido posible aislar -- 

varias lactonas sesquiterpenicas como su principal constituyente. A

algunas de ellas se les atribuyen propiedades citot6xicas o como -- 

inhibidores de tumores cancerosos', 
12, 16. 

En el presente trabajo se describe el estudio qufmico de la - 

planta Eupatorium deltoideum lac . conocido vulgarmente como , hier- 

ba del angeP, o , xolochichitP, el cual crece en el valle de Nrexico

2
y estado de México . 
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2.- GENERA LID A DES. 

TERPENOS: 

Los terpenos son substancias que se encuentran ampliamente - 

3
distribuidos en la naturaleza, principalmente en el Reino vegetal . En

la gran mayor -fa de casos el esqueleto carbonado puede ser construido

teoricamente por la uni6n de dos o más unidades de isoprenos segun

la llamada , regla ' del isopreno,, que es la que da origen a la defini- 

ci6n de los terpenos. Por consiguiente los terpenoides pueden ser

definidos como un grupo de productos naturales cuya estructura esta

formada por unidades terp6nicas que constan de dos o más fragmentos

isoprenoides. 

Los terpenos se clasifican en funci6n de las unidades de --- 

isopreno o unidades terp6nicas que contengan en su estructura ( una - 

unidad terp6nica es el producto de la uni6n de dos residuos de iso— 

preno) . 

Unidades de Atomos de Grupos. 

isopreno. carb6n. 

2 10 monoterpenos

3 15 sesquiterpenos

4 20 diterpenos

5 25 sesterterpenos

6 30 triterpenos

8 40 tetraterpenos

8 40 politerpenos



SE SQ U I TERP ENO S; 

Los sesquiterpenos son compuestos naturales los cuales presen

tan un esqueleto de 15 átomos de carbono producto de la unión de - 

tres unidades de isopreno unidos cabeza -cola, estos hidrocarburos son

compuestos insaturados y pueden ser acfclicos, monocíclicos, bicfcli - 

cos y presentan en su estructura grupos funcionales como alcoholes, - 

aldehfdos, cetonas, lactonas, etc. Han sido conocidos desde hace -- 

siglos como constituyentes de los aceites esenciales, pero solamente

en tiempos recientes y gracias a los métodos técnicos modernos como

son UV, IR, RMN, EM, se han podido establecer con exactitud su -- 

estructura química. 

Entre los sesquiterpenos hay varios que contienen un grupo -- 

lactónico los cuales se conocen como lactonas sesquiterpénicas y se

han encontrado principalmente en extractos de flores o las partes --- 

aereas de las plantas de la familia de las Compuestas. Las lactonas

sesquiterpénicas son metabolitos secundarios característicos de esta -- 

familia4 . 

Las lactonas sesquiterpénicas se clasifican según sea el esque

leto del hidrocarburo del cual se hacen derivar y se denominan; 

Elemanolidas

Eudesmanolidas

Germacranolidas

Guaianolidas

Pseudoguaianolidas
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ELEMANOLIDAS: 

En los ultimos años varias nuevas elemanolidas han sido --- 

encontradas en plantas pertenecientes a la familia de las Compuestas. 

Debido a la fácil conversión del germacranolido dihidrocostunolida ( 1

a lactona sausurea ( II) varios autores piensan que las elemanolidas

son artefactos formados por un precursor gennacradienolido durante el

proceso de aislamiento. 

0

Ejemplos de elemanolidas aisladas de la familia Heliantheae. 

De la Zinnia acerosa planta que crece en las regiones áridas al nor- 

este de M¿Sxico se han aislado la zinarosina ( III ) y dihidrozinarosi- 

4
na ( IV) 

H

H 0
H 0
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EUDESMANOLIDAS

Son sesquiterpenos bicrclicos que poseen en su esqueleto dos

anillos de seis miembros condensados a una Y- lactona. Algunas de - 

este grupo se han aislado de Artemisia mexicana 4 como la arglanin& 

V ) y santamarina ( VI ) del Chrysanthemum parthenium 4 . 

2

V
vi

1

GUAIANOLIDAS Y PSEUDOGUAIANOLIDAS: 

En este grupo de sesquiterpenos bicfclicos derivados del esque

leto fundamental del guaiano, la estructura esta formada por la uni6n

de dos anillos uno de cinco miembros y otro de siete miembros fusio

nados a un grupo lactónico cerrado al carbono seis o al carbono --- 

ocho. Las guaianolidas difieren de las pseudoguaianolidas en que los

primeros tienen un metilo en la posici6n cuatro en lugar de encontrar- 

se en la posici6n cinco como sucede con las pseudoguaianolidas. Se

conocen muchos miembros de esta serie los cuales abundan en la --- 

familia de las Compuestas, como la ligustrina ( VII ) de Eupatorium -- 

5
4ligustrinum , conchosina B ( VIII ) de Parthenium confertum , mexicani- 

na A ( IX ) de Helenium mexicanum
4 . 
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0

VIII Ix

GERMACRANOLIDAS: 

Son sesquiterpenos cíclicos formado por un anillo de 10 miem

bros, son derivados del esqueleto del germacrano fusionado a un -- 

grupo lact6nico de cinco miembros cerrado sobre el carbono seis u - 

ocho del anillo de lo átomos de carbono y son ampliamente distribui

dos en la naturaleza. Las germacranolidas son compuestos que se -- 

encuentran en la familia de las Compuestas, como ejemplo, las lacto

nas aisladas de Calea zacatechichi
6 ; 

caleinas A ( X ) y B ( XI ). 

Ac

R

R

Ac

x R = n xi

0

COMPOSICION QUIMICA DEL GENERO EUPATORrUM. 

Las Compuestas son hierbas o arbustos y constituyen una de - 

familias más amplias y diversificadas, asf como de mayor dificul- 
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tad para su estudio, cuenta con más de 950 géneros y cerca de --- 

22(), 000 especies de amplia distribuci6n en toda la tierra . 

Del género Eupatorium se ha logrado aislar una serie de ---- 

compuestos como lactonas sesquiterpénicas, ( germacranolidas, eudesma

nolidas, y guaianolidas ), flavonas, glucosidos etc. 

Dada la importancia de las germacranolidas, eudesmanolidas y

guaianolidas damos a continuaci6n una lista de las aisladas hasta -- 

1977

GERMACRANOLIDAS Y EUDESNMNOLIDAS . 

euparhombina ..... C 19 H 24 0 5 ( 1) eupacunoxina ........ C 22H 280 7 ( 11) 

eupatoriopicrina .. C
20

H
26

0
6 (

2) eupatucunina ........ C 22 H 280
8 (

12) 

eupatolida ........ C
15

H
20

0
3 (

3) euperfolitina ......... C
20

H
28

0
7 (

13) 

eucannabinolida ... C
22

H
28

0
8 (

4) euperfolina .......... C
20

H
28

0
6 (

14) 

eupassopina ....... C H 0 ( 5) 
20 26 7

eupahissopina ....... C H 0 ( 15) 
20 26 7

eupassofilina .... 5 8 H60 09 ( 6) critonolida .......... C1 5 F o 02 ( 16) 
eupassopilina ..... C2 0 H2 6 06 ( 7) isocritonolida ....... CIS %) 02 ( 17) 

tulipinolida ....... C 17H2204( 8) eupaserrina ......... C22112807 ( 18) 

epitulipinolida .... C17H2204 ( 9) diacetileupaserrina . . C20H2606 ( 19) 

eupacunina ....... C 22 H 28 0 7 ( 10) 

GUAIANOLIDAS. 

petiolarida ........ C 20 H 250 6 ( 20) eupaclorina ....... C 20H 250 7 Cl ( 25) 

eufoliatorina ...... C 20H 24 0 7 ( 2 1) eupaclorbxina . . . . C 20 H 2508 Cl ( 26) 
eufoliatina ........ C20H2608( 22) eupatundina ...... C20H2407 ( 27) 

euparotina ....... C2, H2407( 23) lo- epi- eupatoroxina C20H2408 ( 28) 

Ac. de euparotina . C 22H 260 8 ( 24) 
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GERMACRANOLIDAS, KUDESMANOLIDAS Y GUALANOLIDAS

AISIADAS DEL GENERO EUPATORIUM. 

Especie Compuestos P. f. Citas

E. rhomboideum H. B. K. 1) 140- 410C 1

7t, 
E. cannabinum L. 2)( 3)( 4) 3) 186- 88c> C 8

E. hyssopifolium L. 5)( 6) ( 7)( 15) 15) 12511C 9, 10

E. formosanum HAY. 8)( 9)( 3) 11

E. cuneifolium ( Tourn.) L. 10)( 11)( 12) 10) 166~ 70C

11) 171- 20C

12) 163- 40C

12

E. perfoliatum L. 13)( 14) 

21)( 22) 

13) 190- 20C
14) 1730C

21) 2240C

22) 227- 90C

13

qritonia morifolia

Mill) King et Rob. 16)( 17) 14

E. semiserratum DC. 18)( 19) 15

Ageratina petiolaris

Moc.) King et Rob. 

20) 14

E. rotundifolium L. 
23) ( 24) ( 2 5) 

27)( 28) 

23) 199- 2000C

24) 1, 56- 70C

25) 219~ 210C
27) 188- 90C

28) 230- 20C

16
17

18

PROPIEDADES BIOLOGICAS DE LAS LACTONAS SESQUITERPENICAS. 

En los últimos años la investigaci6n qufmica para encontrar --- 

substancias naturales que puedan tener una aplicaci6n medicinal se ha

incrementado. De la familia de las Compuestas se ha logrado aislar - 

una serie de lactonas sesquiterpénicas las cuales han mostrado ser -- 

inhibidores de crecimiento de tumores cancerosos y tener actividad --- 
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citot6xica. 

El grupo de Kupehan y colaboradores establecen que cualquier

sesquiterp6no que tenga un esqueleto tipico fusionado don una lactona

que tenga un metileno exocfclico en su mol6cula hara que manifieste

actividad citot6xica. 

De la familia de las Compuestas del g6nero Eupatorium se -- 

han logrado aislar una serie de lactonas de origen natural que tienen

el esqueleto tipico del guaiano y del germacrano que tienen actividad

citot6xica y que inhiben el crecimiento de, los tumores cancerosos. 

De las germacranolidas la eupacunina ( 10) 12 es uno de los -- 

que han demostrado su actividad en la inhibici6n de tumores en vivo

y se ha probado de modo significativo su actividad contra la Leuce— 

mia p - 3B8 y carcinosarcoma intramuscular WM- 256, asf como su cito- 

t6xicidad hacia el carcinoma KB. 

De las lactonas sesquiterpénicas aisladas del g6nero Eupato -- 

rium que tienen el esqueleto del guaiano todas ellas presentan activi

dad citotóxica notable in vitro frente a cultivos celulares; contra car- 

cinoma humana de nasofaringe KB. El acetato de euparotina ( 24) 16 se

aislo en suficiente cantidad para probarse en vivo, este compuesto -- 

presento actividad reproducible frente al carcino sarcoma intramuscular - 

de Walker -256 en ratas. 
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3.- DISCUSION DE RESULTADOS

Se continCia el estudio del g6nero Eupatoriu de la familia de

las Compuestas plantas que se encuentran ampliamente distribuidas en

el planeta en forma de arbustos o hierbas. El Eupatorium deltoideum

jacq. es una hierba que pertenece a este g6nero, crece en el valle - 

de M6xico y en el Edo de M6xico donde es conocida vulgarmente --- 

como , hierba del angeP, o , xolochichitP, 

2 . 

De esta planta se prepararon dos extractos; hexánico ( A) y --- 

clorof6rmico ( B) que se sometieron a estudio lograndose aislar los --- 

siguientes compuestos; esteres del taraxasterol, ácido kaurenoico, 

ácido kauren- 9( 11), 16- dienoico, ácido xilopico, ligustrina, asf como

dos nuevas lactonas sesquiterp&nicas que tienen el esqueleto del ger- 

macrano a los cuales se les ha denominado deltoidina , A-- y -, B,- . 

Las fracciones obtenidas al elufr la columna ( A) con hexano— 

benceno ( 90: 10) se saponificaron con hidroxido de sodio y de la --- 

fracción neutra se identificó taraxasterol ( 29d) por comparación con -- 

una muestra aut6ntica. En la fracción ácida se identificaron los ácidos

palmftico y ácido esteárico, que esterificaban al taraxasterol. 

De las fracciones obtenidas al elufr la columna ( A) con hexa- 

no- benceno ( 80. 20) se identificó acetato de taraxasterol ( 29a) por com- 

paraci6n con una muestra aut6núca. 

En las fracciones obtenidas al elufr la columna ( A) con hexano- 

benceno ( 60: 40) se identificó taraxasterol ( 29d) por comparación con -- 
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una muetra auténtica. 

De las fracciones obtenidas al elufr la columna ( A) con hexa- 

no- benceno ( 40: 60) se obtuvo un Ifquido viscoso que en el IR mostro

banda de ácido, se trató con solución etérea de diazometano. El pro- 

ducto obtenido se purificó por cromatograffa en placa delgada obtenion

dose dos compuestos 30 y 31. 

La substancia ( 30) tiene un peso molecular de 314 determinado

por espectrometrfa de masas el cual esta de acuerdo para una fórmula

empfrica ( C21H3002 ). En su espectro de absorción en el IR presentó

bandas en 1720 cm-' para carbonilo del 6ster metilico, en 1650 cm-' 

y 875 cm -1 bandas para dobles ligaduras disustituida y trisustituida. 

El espectro de RMN presento una señal simple en 0. 96 ppm para

metilo en C 20 ' señal simple en 1. 18 ppm asignado al metilo del

C
18 ' otra señal simple en 3. 64 ppm asignado al metilo del 6ster, 

una señal doble centrada en 4. 83 ppm asignado a los protones vinfli

cos del metileno exocfclico, señal doble de doble centrada en 5. 22 - 

ppm asignado al protón vinflico de la doble ligadura trisustituida en

C9 - Cll . Los datos anteriores, asf como las caracteristicas espec— 

troscipicas
iq

comparadas con los de ( 30) resultd ser el 6ster metf-- 

lico del ácido kauren 9( 11), 16- dienoico. 

La substancia 31 resultó ser el ¿ Sster metflico del ácido kau- 

renoico al compararlo con una muestra auténtica por cromatograffa de

placa delgada. 

De las fracciones elutdas con benceno- acetato de etilo ( 90: 10) - 
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de la columna ( A) se obtuvieron 270 mg y además 34 mg de las frac- 

ciones elufdas de la columna ( B) con benceno- acetato de etilo ( 95. 5), 

lográndose aislar dos substancias ( 32) y ( 33). 

La substancia ( 32) tiene un peso molecular de 360 obtenido - 

por espectrometrfa de masas el cual esta de acuerdo para un compues

to de fórmula empfrica C 22 H 320 4 * En el espectro de absorción del

IR presentó bandas en 1735 cm - 1 para carbonilo del acetato , 1680 -- 

cm- 1 carbonilo del ácido, 895 cm - I metileno exocfclico. El espectro

de RMN dio señal simple en 0. 96 ppm para protones del metilo en - 

C20 , señal simple en 1. 26 ppm para protones del metilo del Cl, 

señal simple en 2. 6 ppm para protones del metilo del acetato, dos

señales simples anchas centradas en 5. 16 ppm asignados a los pro- 

tones vinflicos del C 17 ' señal simple ancha en 5. 08 ppm asignado

al protón base del acetato en C 15 * Las constantes espectro sc6picas

y fórmula molecular comparados con las del diterpeno aislado de ---- 

Xylopia aethiopica 20 resultaron ser iguales, por consiguiente el com— 

puesto obtenido de Eupatorium deltoideum jacq fué el ácido xilopico

32). 

De las fracciones elufdas en la columna ( B) con benceno- ace- 

tato de etilo ( 80. 20) se identificó la guaianolida ligustrina ( VII) produc

to idéntico al aislado del Eupatorium ligustrinum
5

al compararlo por

cromatograffa en placa delgada con una muestra auténtica y por su

espectro de IR. 
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Deltoidina - A,, ( 33). 

De las fracciones elufdas con benceno- acetato de etilo ( 90: 10) 

de la columna ( A) y de la columna ( B) al elurr con benceno- acetato - 

de etilo ( 95: 5) fué aislado un compuesto nuevo al que se le denominó

deltoidina , A,, ( 33) que despues de ser purificado por cromatograffa en

placa preparativa mostró las siguientes constantes espectro scópicas: 

El espectro de masas mostró un peso molecular de 346 que está de

acuerdo para un compuesto de fórmula empfrica C 20 H 26os 1 observán- 

dose un pico en m/ e 263 correspondiente a la pLsrdida de 83 unida— 

21

des indicando la presencia de un 6ster ang6lico ( - COC( CH3 )= CHCH9

El espectro de IR presentó las bandas de absorción en 1760 cm- 
1

que

corresponde al carbonilo de la y - lactona, 1710 crri- 1 carbonilo del - 

éster ang6lico, 1640 cM- 1 corresponde a dobles ligaduras. El espec- 

tro de RMN ( CDC13 ) presentó una señal simple en 1. 35 ppm asig— 

nado al metilo C
4

base del epóxido, una señal simple en 1. 73 ppm

correspondiente al metilo vinflico en Clo , señal doble centrada en - 

1. 82 ppm con j= l Hz asignado a los protones del metilo vinílico

del C , del angelato, señal doble de doble centrada en 1. 94 ppm

con J= 7 Hz y j= l Hz asignado a los protones del metilo vinflico

en C, del angelato, dos señales doble de doble, una centrada en

2. 16 ppm con j = 15 Hz y j = 2 Hz asignado al protón H 9 y la otra

centrada en 2. 37 ppm con J= 15 Hz y J= 6 Hz asignado al H  1 --- 

una señal doble centrada en 2. 82 ppm con J= 9 Hz asignado al pro— 

t6n del C5 base. del ep6xido, una señal m ltiple centrada en 3. 16

ppm asignado al protón del C7 , una señal triple centrada en 4. 41
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ppm con J= 7 Hz asignado al protón base de la lactona en C6

señal doble ancha con 1= 10 Hz centrada en 5. 28 ppm asignado al — 

protón vinflico en C 1 1 dos señales dobles centradas en 5. 70 ppm -- 

con J= 3 Hz y 6. 33 ppm con J= 3 Hz asignado a los protones de el

metileno exocfclico, una señal compleja centrada en 5. 72 ppm parcial

mente superpuesta con la señal en 5. 70 ppm asignado al protón del - 

C8 base del éster angélico, una señal cuadruple escindida centrada - 

en 6. 1 ppm con J= 7 Hz asignado al protón vinflico del angelato --- 

21
reportado en 5. 94 y 6. 10) . 

Los datos anteriores y las caracteristicas espectroscópicas9

peso molecular, fórmula molecular y el hecho de que esta substancia

fué aislado del género Eupatorium de donde se han aislado con ante- 

rioridad lactonas sesquiterp6nicas de la serie del germacrano, se

sugieren que la estructura de la deltoidina , A,, ( 33) se encuentra

estrechamente relacionado con los compuestos antes mencionados

ver tabla 1 ) . 

Cuando la deltoidina " Al, ( 33) se trató con NaOH/ MeOH para

hidrolizar el ¿Sster angélico, se obtuvo el compuesto ( 34) en el cual

se adicionó un metoxilo a la doble ligadura exocfclica cunjugada con

el carbonilo de la y- lactona, el espectro de absorción en el IR -- 

1
mostró una banda en 1150 cm para éter, el espectro de RMN las

señales dobles centradas en 5. 70 ppm y 6. 33 ppm ya no se obser- 

varón demostrando con ello que en la molécula habta una doble --- 

ligadura exocfclica, se observó una señal simple en 3. 75 ppm asig- 
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nado al metilo del éter en el C13 1 el peso molecular 378 obtenido

por espectrometrfa de masas esta de acuerdo para una fórmula empfri- 

ca C2lH3006 - 

Deltoidina 11BI, ( 35). 

De las fracciones elufdas en la cromatograffa ( B) con benceno

acetato de etilo ( 60: 40 ) fué aislado un compuesto al que se denomi

nó deltoidina IB" ( 35) el cual presentó bandas de absorción en el IR

3450 cm-' ( OH banda ancha ), 1765 cm - 1 ( C= O y- lactona ) , 1715 - 

cm7
1 ( 

C= O angelato ), 1635 cM- doble ligadura ), 1150 cm7 1 ( alco— 

hol secundario ) . 

Cuando la deltoidina , B,, ( 35) se trato con soluci6n etérea de

diazometano la adici6n se llevo acabo sobre la doble ligadura exocr— 

clica conjugada con el carbonilo de la y- lactona dando la correspondi

ente pirazolina ( 36). 

El espectro de RMN de la pirazolina presento una señal ---- 

simple en 1. 4 ppm asignado a los protones del metilo con base de

ep6xido, una señal simple en 1. 74 ppm asignado a los protones del

metilo vinflico en CIO , una señal doble centrada en 1. 92 ppm -- 

con J= l, Hz y una serial doble de doble centrada en 2. 0 ppm con - 

T= 7 Hz y j= l Hz que se le asignan a los protones de los dos

metilos del angelato, dos señales dobles centradas en 2. 97 ppm y

3. 05 ppm con J= 9 Hz asignados a los protones del C6 y C7

señal mCiltiple centrada en 4. 78 pprn asignado a los protones de la
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de la pirazolina , señal triple centrada en 5. 14 ppm con J= 9 Hz que

corresponden al protón del C6 base de lactona, serial doble centrada

en 5. 42 ppm asignado al protón del C8 con base del éster angélico, 

señal múltiple centrada en 6. 10 ppm asignado al protón vinflico del - 

angelato. 

Por tratamiento de la pirazolina ( 36) con anhidrido ac6tico- piri- 

dína so obtuvo un producto que purificado por cromatograffa en placa - 

fina resultó ser un monoacetato ( 37); Su espectro de RMN mostró una

señal simple en 2. 03 ppm asignado a los protones del metilo del

acetato, una señal doble de doble ( J= 6 Hz , J-- 10 Hz ) centradas

en 5. 60 ppm asignado al protón del C2 base del acetato . Con

esto se comprobó la existencia de un oxhidrilo secundario en el C2

de la molécula del germacrano por la formación del monoacetato de - 

la pirazolina ( 37). 

La deltoidina , B,, ( 35) se trató con anhidrido acetfco- piridina

y después se purificó por cromatograffa en placa delgada obteniendo

se por cristalización un producto sólido con p. f. 197- 99 OC. El peso

molecular obtenido por espectroscopfa de masas esta de acuerdo para

un compuesto de fórmula emprrica C22H2807 ( 404 ) y se observa un

pico con m/ e 304 debido a la perdida de 100 unidades o sea ---- 

M + — HOOCC( CH3 ) = CHCH 3 ), además de fragmentos en m/ e 43, 

m/ e 55 y m/ e 83 (%). El espectro de RMN da una señal simple - 

en 2. 02 ppm asignado al metilo del acetato en el C2 , una señal

compleja centrada en 5. 60 ppm correspondiente al protón del C2 -- 
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base del acetato , esto confirma que el oxhidrilo de un alcohol secun

dario se encuentra en la posici6n 2 de la molécula del germacrano - 

al obtenerse el monoacetato. 

Todas las caracterfsticas espectro sc6pica s obtenidas nos ----- 

hacen suponer que la deltoidina , B, 1 se encuentra estrechamente rela— 

cionada con la deltoidina , A,, y su estructura esta representada por - 

la f6rmula ( 35). 
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11

4. - PARTE EXPERIMENTAL' 

La planta ( Eupatorium deltoideum Jacq.) se recolect6 en te- 

rrenos de Ciudad Universitaria situada al sur de la ciudad de Méxi- 

co en el mes de octubre de 1977. 

La parte aérea de la planta ( 114 g) se dej6 secar a tempera- 

tura ambiente y se tritur6, se extrajo a reflujo durante 20 horas, 

primero con hexano y después con cloroformo utilizando 600 m1 de

disolvente en cada extracci6n. 

Los extractos obtenidos se reunieron y se les elimin6 el disol- 

vente -por destilaci6n al vacío obteniéndose unos residuos pastosos de

color amarillo verdoso y café verdoso que pesaron 2. 32 g el hexáni- 

co y 1. 3 g el clorof6̀rmico. 

Los espectros en el IR se determinaron en un espectrofot6metro

Perkin- Elmer modelo 337, en película o soluci6n clorof6rmica. 

Los espectros de RMN fueron determinados por el Sr. Raymundo

Saucedo en un espectr6metro analítico HA - 100 en soluci6n de CDC13; 
los desplazamientos químicos ( 6) están dados en ppm, referidos al

TMS. Los espectros de masas se determinaron en un espectr6- 

metro Hitachi Perkin- Elmer, modelo RMU- 6D, por el Sr. Humberto

Boj6rquez. Las cromatografías se efectuaron en cromatoplacas de

gel de sílice 60 F25. de 20x 10 cm y 2 mm de espesor. La pure- 

za de los productos se sigui6 mediante placas de 0. 25 mm de es- 
pesor usando como revelador, soluci6n de sulfato cérico al 1% en

ácido sulfúrico 2N. Los puntos de fusi6n se determinaron en un

aparato Fisher -Johns y no están corregidos. 
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CROMATOGRAFIA ( A) DEL EXTRACTO HEXANICO DE LA PLANTA

Se cromatografi6 el extracto hexánico en una columna de 15

cm de diámetro con 80 g de sílica gel malla 70 - 230. 

PALMITATO Y ESTEARATO DE TARAXASTEROL ( 29b, 29c). 

Las fracciones obtenidas al eluír la columna con hexano- ben- 

ceno ( 90: 10) se reunieron y se hidrolizaron coi¡ 200 mg de NaOH/ 

MeOH a reflujo durante 2 horas, la mezcla de reacci6n se separ6

en ácidos y neutros en la forma usual extrayéndolo con acetato de

etilo. En la fracci6n neutra se identific6 por cromatografía en pla- 

ca delgada taraxasterol ( 29d) al compararlo con una muestra auténti- 

ca. De la fracci6n ácida se obtuvo un liquido viscoso que en el es- 

pectro de masas mostr6 dos iones moleculares con picos en ( M"», 

256) CI,,H3. 0, asignado al ácido palmítico y ( M-", 284) C,. H3a02 asig- 

nado al ácido esteárico. 

ACETATO DE TARAXASTEROL ( 29a) Y TARAXASTEROL ( 29d) 

En las fracciones que se obtuvieron al eluír la columna con

hexano- benceno ( 80: 20) y hexano- benceno ( 40: 60) se identific6 aceta- 

to de taraxasterol 29a y taraxasterol 29d comparándolo con una mues- 

tra auténtica por cromatografla en placa delgada. 
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ESTER METILICO DEL ACIDO KAUREN 9( 11), 16- DIENOICO ( 30) 

De las fracciones obtenidas al eluir la columna con hexano- 

benceno ( 40: 60), se obtuvieron 370 mg de un líquido viscoso que se

disolvieron en 10 mI de éter etílico y se hicieron reaccionar con so- 

luci6n etérea de diazometano ( preparado a partir de 400 mg de N- ni- 

trosometil urea), posteriormente se le agregaron unas gotas de ácido

acético para eliminar el exceso de diazometano, después se le elimi- 

n6 el disolvente por evaporaci6n obteniéndose un residuo ( 190 mg) que

se purific6 en cromatoplaca de sílica gel obteniéndose* dos substancias

30) y ( 31). La substancia 30 result6 ser el éster metílico del áci- 

do kauren 9 ( 11), 16- dienoico y present6 las siguientes constantes es- 

pectr.osc6picas: El espectro de masas mostr6 un i6n molecular ( M*', 

314) C3, 113002 y además m/ e 299 (
M4, -

CH3), m/ e 255 ( M"', C2 H302), 

IR vmáx 2920 err7' ( C - H), 1720 crri- 1 dobleEi ligaduras, 1150 crri" l

C - O éster) y 875 ciri-
1 (= CI]). 

ESTER METILICO DEL ACIDO KAURENOICO ( 31

La substancia 31 result6 ser el éster metilico del ácido kau- 

renoico al compararlo con una nueva auténtica por cromatografía de

placa delgada. 

AISLAMIENTO DE LA DELTOIDINA '' A" ( 33) 

De las fracciones eluídas con benceno- acetato de etilo ( 90: 10) 
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se obtuvieron 270 mg de un residuo viscoso, además 34 g obtenidos

de la cromatografía " B" al eluir con benceno- acetato de etilo ( 95: 5). 

Se purificaron 300 mg de la mezcla anterior en tres cromatoplacas

de sílica gel de 10x20 cm obteniéndose dos substancias ( 32) y ( 33). 

De 33 se obtuvo 136 rng que por cristalización en & ter iso- 

propílico di6 un sólido cristalino de p. f. 127- 30' C que resultó ser

la deltoidina " A" la que mostró las siguientes constantes espectros- 

c6picas: 

vmáx 2920 crri7' ( C - 11 ), 1760 ení—1 ( C = 0 y- lactona), 1710 cn­71

C = O éster angélico), 1640 cm -1 ( doble ligadura), 1240 cm-' ( C - 0

angelato), 1135 crr"( C- 0). El espectro de masas exhibió un i6n

molecular ( M", 346) C.. H.¿305, m/ e 263 ( M"' - 051—1.10), m/ e 246 ( M+ 

CsH,xo,), m/ e 83 ( 100%) y m/ e 55. 

AISLAMIENTO DEL ACIDO XILOPICO ( 32) 

De la purificación anterior se aisló 53 mg de una substancia

menos polar ( 32) que resultó ser el ácido xil6pico el cual presentó

las siguientes constantes espectrosc6picas: 

vmáx 2920 crri- 1 ( C - H), 1735 cn- 1 ( C= 0 acetato), 1680 en¡-' 

C = 0 ácido), 1235 crri- 1 ( C - 0 - Ac), 895 crn71 (  CH2). El espectro

de masas exhibió un i6n molecular ( M', 360) C,,, H.. Oj, m/ e 345

W' -CH..), mle 300 ( M"- AcOH). 
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ADICION DE MeOH A LA DELTOIDINA " A" ( 34) 

Se trataron 76 mg del compuesto 33 con 100 mg de NaOHJ

MeOH, al terminar la reacción la mezcla se acidul6 con HC1 al 10% 

adicionándose el metoxilo a la deltoidina " A", se elimin6 el disol- 

vente a presión reducida, el residuo obtenido se purificó en eroma- 

tograffa en placa delgada lográndose aislar 18 mg del compuesto 34

el cual presentó las siguientes constantes espectrose6picas: 

vmáx 2920' cni-1 ( C - H), 1775 cní­ 1 ( C = 0 y- lactona), 1735

erri- 1 ( C = 0 angelato), 1650 en¡-' ( doble ligadura), 1230 crri7»1 ( C - 0 an - 

gelato), 1150 cni- 1 (- CH2- 0-CH3), 1040 crri7" ( C - 0 éter metilico). El

espectro de masas exhibió un i6n molecular (
M4', 

378) C2, Hw0a, m/ e

363 ( W»-CH3), m/ e 347 ( M4- CH30-), m/ e 333 ( M»- CH30CH2-), m/ e

295 ( M + -05H,70). 

CROMATOGRAFIA. " B" DEL EXTRACTO CLOROFORMICO

DE LA PLANTA

El extracto clorof6rmico ( 1. 3 g) se cromatografi6 en una co- 

lumna de 15 cm de diámetro con 50 g de sílica gel malla 70- 230

en benceno. 

AISLAMIENTO DE LA LIGUSTRINA ( VII) 

De las fracciones obtenidas al eluir la columna con benceno- 

acetato de etilo 80: 20 ( cromatografía B) se aisló una substancia acei- 

tosa de color amarillo obscuro la cual se purificó en una cromatopla- 

ea obteniéndose 17 mg de una substancia que resultó ser ligustrina (VII) 

I
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al compararla con una muestra auténtica en una placa delgada. Mos- 

tr6 en el IR vmáx 3450 crr7' ( OH banda ancha), 2920 crri- 1 ( C - H), 

1750 cn" ( C = 0 Y- lactona), 1635 cni- 1 doble ligadura, 1235 crr" ( C - 0

banda ancha). 

AISLAMIENTO DE LA DELTOIDINA " B" ( 35) 

De las fracciones eluídas de la columna con benceno- acetato

de etilo ( 60: 40) de la cromatografía B se obtuvo una substancia liqui- 

da viscosa ( 172 mg) que r—esult6 ser la deltoidína " B" que mostr6 en

el IR vmáx 3450 err* 1 ( OH banda ancha), 2920 crri- 1 ( C - H), 1765 cri~ 1

C= O y- lactona), 1715 err" ( C= O angelato), 1635 cni- 1 ( doble ligadu- 

ra), 1150 crri- 1 ( alcohol secundario), 1240 crri- 1 ( C- 0 angelato), 1140

crri- 1 ( C - 0 angelato), 1140 cn£'1 ( C - 0 lactona). 

PIRAZOMNA DE LA DELTOIDINA " B" ( 36

El compuesto 35 ( 172 mg) se disolvi6 en 10 mI de éter etíli- 

co y se le hizo reaccionar con diazometano preparado a partir de

200 mg de N- nitrosometil urea, una vez terminada la reacci6n se le

elimin6 el disolvente por evaporaci6n y el residuo se cristaliz6 en

éter isopropílico dando un s6lido cristalino ( 40 mg) p. f. 147- 50' C. 

En su espectro de masas se observ6 los siguientes fragmentos ( M -1, 

404) C.,.1H. 80EjN2, m/ e 305 ( W'- 99), m/ e 276 ( W* -100- N.), m/ e 258

M + -100- H.10- N2). 
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ACETATO DE PIRAZOLINA ( 37) 

A 40 mg de la pirazolina 36 se le agreg6 0. 5 mI de anhidrido

acético más 0. 5 mI de piridina y se calent6 en baño de vapor duran- 

te 2 horas tomándole placas en el curso de la reacci6n, cuando se

observ6 un cambio de Rf se elimin6 el disolvente a presi6n reducida

y el residuo obtenido se purific6 en una eromatoplaca de sílica gel y

por cristalizaci6n. de éter isopropílico, se obtuvieron cristales ( 14 mg) 

con P. f. 166 - 69 ' C. 

ACETATO DE DELTOIDINA " B" ( 38) 

De las fracciones eluídas en la columna A con acetato de eti- 

lo ( 1OWo) se obtuvo una substancia viscosa ( 171 mg) que se acetilo con

0. 5 m1 de anhidrido acético y 0. 5 m1 de piridina calentándose en ba- 

ño de vapor durante 2 horas, al terminar la reacci6n ( controlada por

placa), se le elimin6 el disolvente a presi6n reducida y se purific6

el residuo en dos cromatoplacas de sílica gel obteniéndose por cris- 

talizaci6n de éter isopropílico un s6lido ( 23 mg) con p. f. 197 - 99 ' C

que fue el monoacetato ( 38). 

IR, vmáx 2920 crr7l ( C - H), 1765 cni-1 ( C z 0 y- lactona), 1730

c= 71 ( C = 0 acetato), 1715 cm-' ( C = 0 angelato), 1635 cn" ( doble liga- 

olura), 1240 cm71 ( C - 0 acetato), 1140 crri7' ( C - 0 lactona). 

EM; ( M"», 404) C2, H,7j30,, m/ e 304 ( W'-100), C, 711, 005, m/ e

261 ( M+- 100- CH3CO-), m/ e 244 ( M+- 100- CI-13CO01-1), m/ e 83 ( 100%) 

m/ e 55, y m/ e 43. 
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5. - RESUMEN Y CONCLUSIONES . 

El Eupatorium deltoideum jacq. se recolectó en los terrenos

de Ciudad Universitaria y de el se preparar6n dos extractos

hexcAnico y clorof6rmico ) . 

2.- De los extractos se aislaron dos nuevas germacranolidas a -- 

las que se le llamó deltoidina , A,, ( 33) y deltoidina -- BI, ( 35). 

3.- Se determin6 la estructura de las deltoidinas - Al, ' 
y , B,, por

las constantes fisicas y espectro sc6pica s y de los derivados — 

preparados. 

4.- Se aislaron y se identificarón por comparación con muestras -- 

autenticas: 

a). - Una guaianolida ( ligustrina VII ) 

b) . - Tres diterpenos ( 6ster metflico del ácido kauren 9( 11), 16- die- 

noico ( 30), 6ster metflico del ácido kaurenoico ( 31) y el --- 

ácido xilopico ( 32). 

c).~ Un triterpeno, taraxasterol ( 29d), esterificado con los ácidos - 

acético ( 29a), palmftico ( 29b) y esteárico ( 2 9c ) . 
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