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iNTROOUCCION 



Los procesos de transformación a nivel industrial han 

influido notablemente en la sociedad moderna, y por lo tanto, en 

el nivel y calidad de vida del ser humano. Estos procesos 

aprovechan materias prima a tales como 

hidrocarburos y minerale•, entre otroa. El valor agregado de loa 

producto• de tran•formaci6n •• notablemente mayor con re•pecto al 

de las materia• primas¡ por lo que la tecnología empleada para 

estos procesos, en 11u mayoría, proceaoa quimicoa, ea materia de 

investigación continua. 

Los recursos naturalea han •ido aprovechadoa y explotado• por 

el hombre desde su misma existencia, y pueden considerarse como 

materias prima• para ciertas tranaformacione•. Hace algunos 

aiglos, dicha explotación fu6 casi imperceptible, pero con el paao 

del tiempo, la utilización de tecnología cada día mA• avanzada, 

aunada a la presión poblacional., ae empezó a consumir a mayor 

escala la mayoría de loa recursos naturales. Actualmente, la 

renovación de tales recursos es extremadamente lenta comparada con 

su consumo, y se ha tomado conciencia de la pérdida, en muchos 

caaoa irreparable, de los miamos. 

Un ejemplo evidente de lo anterior lo presenta la vegetación, 

que si bien puede considerarse como un recurso natural de qran 

importancia, ae desconocen muchos aspectos básicos, que coadyuven 

al aprovechamiento.racional de la misma. 

De los vegetales pueden obtenerse diversos agentes 
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terapeúticos, aceites esenciales, grasas, ceras, pigmentos, 

co1orantes, entre otros muchos productos. Además / es una fuente 

natural de substancias orgánicas de notable potencial industrial. 

Sin embargo, aproximadamente la mitad de los bosques y selvas 

mundiales han sido destruidos y cerca de 25 a 30 millones de 

hectúeas se pierden cada año. 1 
• 

2 Esto puede acarrear 

consecuencias ecol6gicas impredecibles y una pérdida irreparable 

desde el punto de vista humano. 

Las plantas silvestres son ricas en 1os llamados metabolitos 

secundarios, entre loe que pueden mencionarse por ejemplo a los 

al.caloides, terpenoides, flavonoides, entre otros. Bl papel 

ecol~ico que desempeñan este tipo de substancias es materia de 

inveatigaci6n, sin embargo, es general.mente aceptado que su 

producción está modulada para la propia protección de las plantas. 

Bl estudio de los productos naturales orq!i.nicos ha 

contribuido a que diversas disciplinas se relacionen entre si, en 

particular, la biolog~a y la química, cuyo fin genérico, como el 

de todas las ciencias, es el conocimiento de la naturaleza, y en 

este caso particular, lograr su eventual aprovechamiento racional. 

Los vegetales actualmente constituyen un medio importante y 

econ6&ico para obtener algunas substancias de suma importancia a 

nivel industrial. Dentro de estas, podemos mencionar a la 

industria farmaceútica, la alimenticia, la de cosméticos, 

azucarera, papelera, de colorantes y pinturas, entre otras. 

En la actualidad, una de las prioridades internacionales es 
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el revertir el proceso de destrucción de los bosques y selvas, lo 

cual requiere de una cooperación multinacional amplia en muchos 

aspectos de interés, que en ciertos casos, pueden ser divergentes, 

principalmente entre naciones desarrolladas y subdesarrolladas. 1 

En investigaciones ·recientes realizadas por expertos de 

ciertas compañías de países desarrollados en bosques y selvas de 

algunos países de flora abundante, se ha comprobado que se pueden 

extraer substancias de alto valor comercial de la flora y fauna de 

estos lugares, y a su vez, evaluar el potencial económico de 

interés para las industrias farmacéuticas. 2 

Hace algunas d6cadas, las compañías farmacéuticas de los 

paises desarrollados tenían la tendencia a alejarse de su 

dependencia de las plantas para la obtención de ciertas 

substancias, subestimando sus propiedades curativas. En años 

recientes, se ha renovado el interés en las posibilidades 

de desarrollar fármacos partiendo de las mismas fuentes 

naturales. 

Lo anterior deriva del hecho que cerca del 80% de los 4000 

aillones de habitantes del mundo todavía conf1an 

principalmente en lae medicinas tradicionales para SUB 

necesidades primarias en el cuidado de su salud. 3 

Para este fin, se .ha avanzado en el conocimiento de las 

técnicas de extracción, purificación y caracterización de 

laa substancias c.onstitutivas de las plantas, y se ha 

logrado dinamizar la evaluaci6n terapéutica, tanto de los 
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extractos, como de las substancias puras. 

El presente trabajo es un estudio quimico de una planta 

endtimica de nuestro paia, Chrysactlnia mexicana (nombre comG.n: 

falsa damiana), perteneciente a la familia de laa compuestas, la 

cual se emplea en la medicina tradicional. Dicho estudio comprende 

el aislllllliento y determinación estructural de los metabolitos 

secundario e ainoritarioa presentes en este vegetal, la 

determinación de la toxicidad de algunas substancias frente al 

camarón de salmuera Artemia salina, y loe resultados obtenidos de 

este estudio pretenden contribuir a la correlación entre la• 

propiedadea curativas atribuí.das al vegetal y aus constituyentes 

quí.Jlicoa • 
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ANTECEDENTES 



La familia Composítae (sinónimo: Asteraceae), a la que 

pertenece Chrysactínia mericana, se encuentra distribuida 

pi:ácticamente en todo el mundo, y se considera una de las más 

importantes del reino vegetal, tanto por su abundancia como por su 

diversidad. '• 5 Esta diversidad se hace más evidente en áreas 

montañosas y en los límites con regiones semiáridas 6 

desérticas. Estudios qu!micos realizados a especies pertenecientes 

a esta ~aai.lia, han generado información acerca de los principales 

metabo1itos secundarios presentes en la misma, encontrando una 

gran variedad de ellos, la cual puede ser atribuida en parte, a la 

diversidad anteriormente comentada para esta familia, la que 

deterai.na también un amplio espectro en cuanto a actividad 

biológica y terapeútica se refiere. 6 

A1gunae eepeciea de la familia Compositae tienen una notable 

importancia tanto por su uso medicinal como por el interés 

econ6mico; tal es el caao de la manzanilla (Hatricaria chamomilla) 

y del girasol (Helianthus annus), entre otraa. 7 

Las suhatanciae más caracteristicas de esta familia son los 

texpenoide•, entre los que destacan las lactonas sesquiterpénicas 8 

y loa diterpenoe policiclicos, 9 loa poliacetilenos, los 

f1avonoidea, 10
•

11 y en cierto grupo, los alcaloides derivados 

de la pixrolizidina (en la tribu Senecioneae de la familia). 

llachaa de las substancias elaboradas por la familia son 

t6xica11 6 aueetran otra actividad fisiológica significativa, y 

e•to ea posib1emente una de las razones por lo que las plantas 

incluida• en ella son poco usadas en dietas humanas o en la 
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al.imentaci6n de animales.' 

Chrysact1nia mexicana pertenece a la tribu Tageteae, y 

se encuentra ampliamente distribuida en nuestro pais, donde es 

utiiizada en la medicina tradicional para el tratamiento de 

ciertas enfermedades re•piratorias e infecciones de ia piei, 

entre otros uaoe terap6uticoa, 1 2 aunque cabe señalar que no 

md.sten estudio• etnobot,nicoa reciente• sobre eate vegetal. 13
"

1
"' 

Bata especie ha •ido objeto de vario• e•tudios quimicoa, 

encontr6ndoae una variación notable en el contenido metab6lico de 

iaa d.i~erentea poblacione• anali z adaa. 1s- 111 Bn particular, ea 

han publicado cuatro eatudios sobre la compoaici6n qu.laica de 

Ch • .erJcana, y en t6rminos generales, ae pueden mencionar a los 

90Doterpenos, a loa derivados del tiofeno, y a lo• glucósidos de 

flavonoidea como loa conatituyentes principales. (tabla 1). 

Tabla 1. Constituyentes quim.icoa caracterizados de 

Chrysact1n1a mericana. 

Lagar de colección Substancias aialadas Ref'erenciaa 

Jluevo Le6n: 

* 1,8 Cineol 

• n-sitoaterol 

• Derivados del tiofeno 

* 3Z ,6Z,8E dodecatrien­

-1-ol 

6 

(1) (15) 
(2) (15) 
(3) (16) 
(4) (16) 
(5) (16) 
(6) (16) 
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Lugar de colección Substancias aisladas Re~erencias 

* Quercetagetin 
3-glucósido (8) (17,40) 
7-glucósido (9) (17,40) 

* 6-hidroxikaempferol 
7-glucósido (10) (17,40) 
7-acetilglucósido (11) (17,40) 

Hidalgo: 
* Piperitona (12) (18) 
• 7-Acetoxi-piperitona (13) (18) 
• 7-Bidroxi-piperitona (U) (18) 
* 6a-Bidroxi-piperitona (15) (18) 
• 6a-Bidroxi-piperitol (16) (18) 

Cabe mencionar que este género comprende algunas especies 

adicionales, que son: Ch. pinnata (Tula, Tamaulipas), Ch. truncata 

(Saltillo, San Luis Potosi) y Ch. acerosa (Galeana, Nuevo Le6n), 

cuya localización ea restringida al noreste de México, en las 

orillas de las tierras altas xéricas, 19 de acuerdo a la 

reviai6n de loa eapecimenes depositados en el Herbario Nacional 

(Instituto de Biologia de la UNAM). El estudio químico 

de eataa especies adicionales aún no ha sido efectuado. 
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OBJETIVO 

El objetivo general del presente trabajo es la generación de 

conocimientos nuevos acerca de 1os constituyentes quimicos de la 

vegetaci6n de nuestro pais, la cual es un importante recurso 

natnra1, que se ha explotado de manera relativamente irracional, 

pero que aún se considera de enorme potencial. 

Bl objetivo particular es el aislamiento, caracterización 

estructural, y bioevaluaci6n preliminar de los metabolitos 

secundarios de una planta empleada en la medicina tradicional 

mexicana: Chrysactinia mexicana, la cual se conoce comúnmente como 

fal.sa daaiana. El estudio químico ae dirigirá principalmente a los 

metabolitos secundarios minoritarios, los cuales fueron detectados 

en un estudio previo de este vegetal, pero que no fueron 

caracterizados. Por otro lado, este estudio pretende coadyuvar al 

establecillliento de las bases químicas del empleo biológico del 

vegetal. 
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DISCUSION DE RESU. T AOOS 



2.127 Kg de las hojas secas de Ch. mericana se sometieron a 

maceración con n-hexano y posteriormente con metanol, obteniéndose 

los extractos correspondientes. La aplicación de los métodos 

cromatográficos convencionales, descritos en la secci6n 

experimental, permitieron la reeoluci6n de los mismos en sus 

cc:mponentes. El an6.lisia de las propiedades fieicae, químicas, 

eapectrosc6picaa y eapectrométricae, y la comparación de éstas con 

las informadas en la literatura para las mismas y/o compuestos 

relacionados fueron los arqumentos utilizados para su elucidación 

estructural. 

A partir del extracto hexánico fue posible aislar y 

caracterizar tres substancias: dos monoterpenoa, y un 

aesquiterpeno: piperitona (12), 7-acetoxi-piperitona (13), y el 

zantorrizol (19), respectivamente. 

El material vegetal desengrasado fue extraído con metano! y 

e1 extracto metanólico (23lg) se sometió a una partición 

agua-acetato de etilo, lo que permitió obtener 121g del extracto 

correspondiente. 

A partir del extracto de acetato de etilo se aislaron y 

caracterizaron ocho productos naturales; el esterol Jl-sitoeterol 

(2), los monoterpenos piperitona (12), 7-acetoxi-pipsritona (13), 

6u-hidroxi-piperitol (16) 1 una mezcla de Sa-hidroxi-dihidrocarvona 

(17) y 58-hidroxi-dihidrocarvona (18), 6«-hidroxi-piperitona (15) 

y 1a 7-hidroxi-piperitona (14). 

La discusión de la determinación estructural se realizará 

tOlllllldO en consideración el orden creciente de polaridad observado 
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par las aubatancia11 aisladas, cla.aific,ndolas en trae grupo•, de 

acuerdo a su estructuras 

J:) B•terol••· 

J:J:) Konoterpeno•. 

XXX) Se•quiterpeno•. 

J:) JISUROLBS. 

81 »-aito•terol (2) •• aiel6 del extracto de acetato de etilo 

(AcOBt) , y fue caracterizado por camparaci6n con una -••tra 

ant6ntica. La• propiedad•• f1•ica• y eepectroac6pica• obtenida• 

para el ai..,. •• encuentran de•critaa en le •ecci6n exper1-ental. 

2 

II) MONO'rBRPBNOS. 

La Piperitona (12) se aisló a partir de la• fracciones 111Bno• 

polare• de loa extractos hexlinico _Y de acetato de etilo. Bata 

aub•tancia ea de. consistencia aceitosa, muy vollitil y de 

característico. 20 Las propiedades fisiCaa y 

eepectro•c6picas obtenidas para la misma se encuentran descritae 
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en 1a sección experimental. 

Para el establecimiento de 1a estructura molecu1ar de esta 

substancia, se tomará en cuenta principalmente la información 

obtenida de sus datos eapectroac6picoa. 

Este compuesto ea ópticamente activo, + 

11.6 (9.5mg/10al. -tanol), y preaenta un peso 110lecular de 152, 

eatablecido por espectrometria de masas (BK). Bn el espectro de 

infrarrojo (IR) preaenta una aellal intensa en 1658 

determina la presencia de una cetona a:,8-insaturada. 

-· cm , lo que 

Por otro lado la integraci6n del Area bajo la curva en el 

espectro de Resonancia Kagn6tica Nuclear de Bidr6geno (RKH1B) 

(Espectro 1) indica la premencia de 16 hidr6genos. Bata 

información, en conjunto con 1oa datos de eapectrometria 

de masas, permite deducir la f6raula molecular C10B1•0 para este 

compuesto, lo que indica que exiaten tres insaturaciones en la 

molécula, dos de las cualea eatan juatificada11 por la presencia 

del carbonilo a,#)-inaaturado ·(evidenciado en IR). La tercera 

insaturación puede ser atribuida a la presencia de un ciclo. 

El ciclo anteriormente mencionado debe corresponder a 

una ciclohexenona conjugada, ya que esta estructura es la única 

consistente tanto con la absorción en 1658 cm- 1 como con la 

intensidad de esta banda en el IR (un anillo de cinco 

miembros abaorveria a mayor frecuencia y un anillo de siete 

miembros mostraría .una banda de menor frecuencia) • 21 

La naturaleza del doble enlace trisustituido es manifiesta 
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por la presencia de a6lo un prot6n vin!lico, el cual abaorve en a 
5.79, y que p~r a~ desplazamiento qui.mico, ee deduce es vecinal al 

carbonilo cet6nico. 

La a.baorci6n en el ultravioleta (UV) (A.ax 235 nm, C•l 7780 

(0.4 mq/al etanol)) confirma la pre•encia de este grupo crom6foro. 

Por otro lado, una •eñal aingulete amplio a a 1.95 con W/.,..4 

Bz, que integra para trea protonea, •ugiere la preaencia de un 

11Btilo v~lico. 

De acuerdo con lo• dato• anteriore• ea posible proponer la 

e•tructura parcial indicada en la figura 1. 

rivur• 1 

Loa dato• eapectroac6picoa indican ·adem6a la eximtencia da 

protone• unido• a c4rbono• secundarios diatintoe y vecinalea, de 

lo que ae puede deducir la •iguiente e•tructura parcial (figura 

21 • 

Fivura 2 

La uni6n de loa fragmentos estructurales anteriore• permita 
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proponer la eatructura parcial mostrada en la figura 3. 

FilJUra 3 

Bl par de doblete• centrado• en a 0.96 y a 0.89 (J•. 7Bz) con 

integraci6n para tre• protone• cada uno, indican la pre•encia da 

un gem-diJllatilo •obre carbono terciario (figura 4). 

Fi911ra 4 

Lo• fral)llBnto• e•tructurala• deducido• indican qua e•ta 

•ub•tancia poaee el ••queleto de p-mentano, por lo que •• 

eatableca la e•tructura 12, la cual pertenece a la piparitona. 

La propiedad dextrorotatoria del producto natural paraiti6 

eatablecer la configuraci6n· absoluta del ai•llO, de acuerdo a 

aatudioa previ....,nte informado• en la literatura.ªª 

15 



12 

Para el e•tablecilidento de la e•tructura molecul.ar d• l.oe 

••is monoterpenoa restante• obtenido• de Ch. mexicana, •• tomar& 

ccmo referencia al anlli•i• de los datos espectroscdpicos 

deecritoe para ••te coapue•to. 

Bl •egundo compue•to aialado en orden creciente de polaridad 

corraaponde a un aceite color amarillo ob•curo y de ol.or 

agradable, que fu6 obtenido de ambo• extractos (haxlnico y 

Ac<>Bt). 

Bete co111pueato e• 6ptica.ente activo ( («):ª• + e.3 

(12-g/lOal -t•nol)) y da peilo molecular 210, establecido por 

eepectra.etr1a de -11ae. Al igual que 12, preeenta en eu Hpectro 

de :tR la banda de ab•orci6n caracter1etica para Wl8 cetona 

a,--in•aturada en 1667 ca- 1
, cuya preeencia e• confi~da por el. 

alximo de ab•orci6n regi•trado en el e•pectro de QV ("-o 228 na, 

C• 12775). 

Bn el. e•pectro de RMN 1 B (Bepectroa 2 y 3) para aeta 

eubetancia •• ob•e;i::vable un par de doblete• centrado• en a 0.95 y 

a o.es, que integran para tree protonee cada uno, corr••pondientee 

a aetiloa gem- unido• a carbono terciario. Taml>i6n puede 
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observarse la señal caracter~stica del hidrógeno vinilico, el cual 

resuena en a 5.94, lo que indica su vecindad al carbonilo 

cet6nico. Estos datos indican que esta substancia también posee el 

esqueleto de p-mentano. 

A diferencia de 12 1 esta substancia presenta en IR una banda 

de ah11orci6n en 1743 cm- 1
, que determina la absorción para un 

segundo grupo carbonilo, por 1o que la molécula posee al menos dos 

átomos de oxigeno. La existencia de un grupo acetato es manifiesta 

por un sinqulete que resuena en 6 2.1s, el cual integra para tres 

hidJ:6qenoa en RMN 1B por lo que la absorci6n en 1743 cm-• 

corresponde a esta funcionalidad, y se concluye que esta molécula 

posee tres oxigenes. Por otro lado, al realizar la integración 

total. del 6rea bajo la curva en el espectro de RMN 1 B es posible 

deducir la presencia de 18 hidr6genos. 

La aeña1 centrada en 6 4.62, que integra para dos hidrógenos, 

revela la presencia de un metileno alilico que por su 

de11plasaaiento quimico debe estar unido a un acetato. 

La presencia de loa fragmentos estructurales deducidos se 

confizma con la informaci6n proporcionada por el espectro de 

R19113c (B•pectro 4), el cual muestra un total de doce señales que 

pudiei:oa ser asignadas ,de acuerdo a la teoria general del 

demplaaamiento químico, 23 y en datos informados en la l.iteratura 

para .ub8tancias an&l.ogaa, y que son mostradas en la figura s. 
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c-11 
c-1•; 
c-21 
c-2•1 
C-3; 
c-•1 
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o 

6 

s 

9 8 10 

Figura 5 

Por tanto, la e•tructura propue•ta para ••t• producto naturel 

correeponde a la 7-ecetoxi-piperitona (13). La comparación directa 

con una -e•tra petr6n11 confirmó la identidad de e•ta eub•tancia. 

13 

De loe datos obtenidos . del espectro de RMN 1 B (espectro 5) , 

•• pude deterainar la estructura de una tercera subetancia 

monoterp6nica. Bn dicho espectro, esta substancia muestra señales 

anilogas a las mostradas por la 7-acetoxi-piperitona (13), como 

son el. per de dobletes a campo alto debidos a la preaencia 
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del grupo gem-di.matilo, el multiplete ••ignable a lo• -tilenoa 

y la sefial para el hidr6gano vin!lico. Sin embargo, exiaten 

ciertas diferencias, las cuales son las siguientes: 

a)- Bl deaplazamiento a campo alto de laa aeftale• 

correspondiente• al oximetileno al!lico (6a 0.45). 

b)- Bl desplazamiento a campo bajo del hidr6geno vin!lico (6a 

0.11). 

c)- La au•encia en el ••pectro de eata dltima aubatancia 

de la aeftal correapondiente al metilo del acetilo. 

Batas diferencia•, aunada• a la obaervaci6n de una banda de 

absorci6n para grupo hidroxilo en el e•pectro de IR (3615 .,.-•¡, 
indican la auaencia del grupo acatilo en eata dltima mol6cula, y 

la presencia en au lugar de un grupo hidroxilo, por lo que la 

eatructura propueata para la miama debe corresponder a la de la 

7-hidroxi-piperit?n• {1~). 

Dicha eatructura, eat6. · de acuerdo con lo• dato• obtenido• 

del eepectro de maaa• (M+ ;. 168, C108100z) y con el llAxiJlo de 

ab•orci6n registrado en el eapectro de UV (A-x 228 na, C•l0108). 

La comparaci6n directa con una mueatra patr6n obtenida en nueatro 
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laboratorio, 18
'

26 confirmó esta estructura. 

La cuarta substancia de naturaleza monoterpénica obtenida en 

orden creciente de polaridad, se aisló como un aceite amarillo 

pálido y de olor agradable, cuyos datos fisicos y 

eepectrosc6picos se describen en la sección experimental. 

Presenta un peso molecular de 168 de acuerdo con el análisis 

por espectrometria de masas, siendo por tanto un isómero de 1,. 
Este compuesto presenta en IR las bandas de absorción para 

enona conjugada (1667 cm-1
) y grupo hidroxilo (3602 cm- 1

). En su 

espectro de RMN1B (espectro 6) se observan las señales doblete del 

residuo isopropilo. Realizando una comparación entre los espectros 

de este compuesto y el de 1,, podemos detectar ciertas 

diferencias, que son las siguientes: 

a)- La aparición en el espectro de la substancia en 

an61isis de una señal característica de metilo vinilico a 

caapo alto (a 2.05, 3H), el cual se encuentra ubicado por tanto en 

la posición c-1, y que no aparece en el espectro de 1,. 
b)- El desplazamientoa campo alto de la señal singulete 

correspondiente al protón vinilico, el cual resuena en a 5.95 en 

14, desplazándose a 6 5.75 en este compuesto. 

e)- Presencia de una señal doble de doble (dd), que por su 

desplazamiento quúnico (8 4.30) corresponde a un hidrógeno 

carbin6lico, y por. su multiplicidad, es vecinal a dos hidrógenos 

magnéticamente diferentes (Espectro 6). 

Analizando los argumentos anteriores es posible postular la 
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preaenci.a"del grupo hidroxilo en cualguiera de las posiciones, C-5 

6 C-6, ].a.e que son mostradas en la figura 6. 

2 " O ''OH 

i Fiqura 6 
ii 

Bataa po•ibilidade• ae pueden discriminar aplicando la teoria 

de deaplazzmiento químico, 23
"

27 ya que en la estructura (i) 

el. hick6geno carbinólico debe aparecer entre ll 3 y a 4, y 

au -1.tipli.cidad debe ser doble de doble de doble (ddd), lo que 

no corre•ponde con loe datos espectrosc6picoe de la aubatancia 

en cueati.6n. Por otro l.ado, ai analizamos el desplazamiento 

qulaico que presenta el hidrógeno gem al hidroxilo de la 

estructura 11, y por consiguiente au multiplicidad, tenemos que 

la aeüel. doble de doble (dd) debe resonar a campo mli.• bajo que 

1a ~ ddd del hidrógeno de la estructura 1, por •u car6ctar 

al.ll.J.co. La anterior di•cuaión permite concluir que el producto 

natural de Ch. mexicana es i1. 

Abara bien, sabiendo que la constante de acoplamiento (J) 

de le8 aeiiale• en RMN 1 B est6 en función del Angulo diedro 

f0%llmlo entre protones vecinales, 28 tenemo• que para la 

elSt.J:uctnra con el hidroxilo en posición a, loa hidrógenos en 

C-5 6ngulos diedros similares (45° cada uno, 
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aproximadamente) con el hidrógeno da.C-6, de lo que se deduce una 

•e6al doble de doble (dd) con con•tantea de acoplamiento 

•iailare•. B•ta multiplicidad (doble da doble con la mi•ma 

con•tante de acoplamiento, (5 Hz) e• la que ee observa para el 

hidr6geno carbinólico (a•pactro 6). 

La di•po•ición de los hidrógenos en cuestión se mue•tra en 

la figura 7. 

oo~H 
A~H 

A 

Pi.gura 7 

Bl aúl.i•i• de la di•poaición de lo• protone• en c-5 con 

:respecto al hidrógeno en C-611 (hidroxilo con orientaci6n 11), 

peadte obmervar .que exi•te una diferencia apreciable entre loa 

6nguloe diedro•, loe cuales •en diferente• entre .~. Bata 

di•poaici6n se mue•tra a continuación en la figura e. 

H400 
A"Í"H 

A 

Pigura 8 

B•ta dispoaición permite predecir la presencia da una Hftai 
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aproxiloada.ente) con el hidrógeno de.C-6, de lo que ee deduce una 

•eftal doble de doble (dd) con conetantee de acoplamiento 

eiailaraa. Bata multiplicidad (doble de doble con la mi•ma 

constante de acoplamiento, (5 Hz) ea la que se observa para el 

hidr6geno carbinólico (eapectro 6). 

La diepoaición de loa hidrógenos en cuestión ee muestra en 

1a figura 7. 

oo~H 
A~H 

A 

Figura 7 

B1 anilieh de 1a diepoaici6n de 1o• proton•• en C-5 con 

rempect:o al bidrógem:> en C-6cx ( bidroxi1o con orientación fJ) , 

perai.te ob•ervar .que exiate una diferencia apreciab1e entre 1o• 

6ngu1oe diedro•, 1oa cuales aon diferentes entre ai. B•ta 

di•po•ici6n ae mue•~ra a continuación en 1a figura e. 

H~OO 
A~H 

A 

Figura 8 

B•ta di•poaici6n permite predecir la presencia de una aeftal 
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doble de doble de doble (ddd) con distinta• constante• de 

acoplamiento (J), lo cual no se aprecia en el espectro de RMN 1 B de 

referencia (espectro 6), para la •eiial ubicada en a 4. 30. 

Por lo tanto, •e concluye que el hidroxilo en la po•ición 6 

tiene una orientación a reapecto al plano, ea decir, poaee una 

configuraci6n 6R. La comparación directa con una muestra auténtica 

permitió confirmar la estructura de esta substancia C<>*> 

6a-hidroxi-piperitona (15). 26
' 

27 

15 

Las siguientes dos substancia& caracterizadas &on tambi6n 

monoterpenoa, sin embargo, fueron aislada• como conatituyentea 

minoritario& . y presentan un comportamiento cromatogr6f ico 

bcmoq6neo en diferentes mezclas da eluyentes, por lo que no 

loqraron •apararse. Sin embargo, el an6liai11 comparativo de la• 

con•tantea e•pactroac6picas de esta mueatra, en particular, de loa 

dato• de RHN 1 B ( e11pectx:o 7) , permitió establecer la estructura 

molecular de esta mezcla binaria de compuestos, de acuerdo a la 

di•cu•ión que se describe a continuación. 

Bl espectro de RMN 'e ( e•pectro 7) presenta señale• en a 
1.81 y en a 1.70 en forma de singulete, integrando cada una de 
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e1las para tres protones; esto implica 1a presencia de dos metilos 

vini1icos, presumiblemente, uno para cada componente de la mezcla. 

En e1 mi.amo espectro se observa otro par de señales centradas en 6 

6.79 y a 6.66, muy parecidas entre si, integrando cada una para un 

protón, correspondientes a hidrógenos vinilicos, los cuales por su 

desplazaaiento a campo bajo con respecto a los identificados en 

1oa ccmpuestos anteriormente discutidos (loe cuales resuenan en 

ca. 5. 95) pueden ubicarse en la posición f3 de un sistema de 

carboni1o a:,p-insaturado. La presencia de la banda en IR a 1668 

-1 ca caracteristica 

asignación. 

de carbonilo conjugado, confirma la 

A campo alto se observan cuatro señales dobles (la 

auperposici6n de dos de las señales centrales de cada una de las 

seña.lea del ieopropilo hace que sólo se vean seis lineas de las 

ocho esperadas) las cuales deben corresponder a la presencia de 

grupos isopropilo (uno en cada substancia, de la mezcla de dos 

COllPuestos). Estas señales se éncuentran centradas en 6 O. 97 y 6 

1.04, a 0.90 y s o.97. 

P.inalmente se observa Una banda amplia en el espectro de IR 

con absorción en 3400 cm- 1, lo que ind~ca la presencia de un 

grupo hidroxilo. La discusión anterior permite concluir que estas 

•ubstancias poseen también el esqueleto de p-mentano, pero con 

,diferente ubicación (reqioquimica) del carbonilo (figura 9). 
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Figura 9 

La po•ici6n del hidroxilo en la estructura anteriormente 

descrita puede establecerse mediante loa siguientes argumento•z 

Bl da•plazamianto a campo bajo de las aeilalea atribu.tdaa a 

loa hidr6qeno• carbin6licoa de la ·mezcla, permite establecer au 

naturaleza alilica. La señal de eato• hidr6genoa •• localiza entre 

a 4.30 y 4.50. Un ex6men cuidadoso de aata zona permita di•carnir 

do9 aeilala•• una centrada en a 4.35 (ddd, J • 10, 1, 1 Bz), y otra 

centrada en a 4.42 ·¡dd, J • e, 4 Bz), Bata anAliaia permita 

concluir que la relación eatructural entre loa conatituyentea de 

la mezcla ea de epimeroa en c-s (es decir, hidroxilo con 

orientaci6n «e hidroxilo con orientaci6n $). Bataa estructura• ae 

eetablecen como 5«-hidroxi-dihidro-carvona (17) y 

5p-hidroxi-dihidro-carvona (11). Loa datC?• de aapactrometr.ta de 

.... aa y. ultravioleta, lo• cuala• ae informan en la parta 

experJ.antal, eat6n de acuerdo con las estructura• propuestas. 

Bata mezcla de aubatanciaa se babia caracterizado 

anteriormente como constituyente• de Chenopodium mult1C1dum. 29 La 

ccmparaci6n de loa datos reportado• en la literatura confirm6 la 

identificaci6n de loa conatituyentea de Chrysact1n1a mexicana. 
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17 

Otra de laa aubatanciaa aialadaa de la falaa daaiana •• 

obtuvo con una polaridad de 411 hexano-AcOBt. Dicha aubatancia •• 

aial6 en au forma criatalina, y aua propiedad•• f1aicaa y 

aapectroac6picea (Bapectro• 10 y 11 ) se deacriban en la aacci6n 

experimental. 

Bata aubatancia caree• de la banda da abaorci6n en la zona da 

1660-1750 ca-• en el aapactro de IR, caracter1atica da grupo 

carbonilo. Se ob••z:van abaorcion•• en 3690 -· e• y 3602 -· ca , 
propia• da grupo• hidroxilo, y otra• aaftala• en 1602 y 803 ca-•, 
atribuible• a dobla• enlac••· 

Bn al eapactro de RIOl 1 B (Bapactro 101 aparece una aaftal 

ainlJUl•t• aarplio centra~o en 6 5.50, qua integra para un 

bidr6gano, y aatablaca la preaencia da un hidr6gano vin1lico. Una 

•8CJUDde aaftal aimpla aparece centrada an 6 1.78 y au int99raci6n, 

para traa protone•, .determina la pr•••ncia de un -tilo vin1lico 

(l/I/~ 4 B•I• 
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Al igual que las •ub•tanciaa descritas anteriormente, e•ta 

aubatancia presenta un par de señales dobles a campo alto (a 0.96 

y 4 0.83, J. 7 Bz) cuya integración, para tres protones para cada 

•eilal., indican la presencia de un par de metilos unidos al miamo 

Atcmo de carbono, y una señal m.6• en a 3.96 que integra para dos 

hidrógenos, que de acuerdo con au desplazamiento qu.1mico, 

corre•pondan a hidrógenos gem- a función oxigenada. 

La integración de lo• dato• descrito• permiten e•tablecer la 

eatrnctura de 6a-hidroxi-piperitol (16), aislado anteriormente de 

l•• partea a6reas de Eupatorium macrocephalum~º y de una 

poblaci6n de Ch. mericana. 26 La comparación directa con una 

au.e•tra aut6ntica confirm6 su identidad. 31132 

2 ,OB ... 
so''' 

16 

Sab•tanciaa monoterp6nicaa adicionales fueron detectada• 

como conatituyente• del extracto de acetato de etilo, ain embargo, 

e•taa fueron obtenida• en· uha mezcla, cuya complejidad, la baja 

proporción de loe . compueatoa en la misma, eu alta volatilidad 

y 1e carencia del instrumental nece•ario para su adecuada 

aani.pul.aci6n (cromat6grafoa de gasea y liquidoe), dificultaron au 
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caracterización (espectro 12). 

III) SESQUITERPENOS. 

Otra de las substancias aisladas, eluída con una polaridad 

relativamente baja, resultó un aceite de cierta labilidad, por lo 

que se mantuvo a la oscuridad, a temperatura baja, y en atmósfera 

inerte. Las propiedades físicas y espectroscópicas de esta 

substancia se informan en la sección experimental. 

La presente substancia muestra absorción característica de 

grupo hidroxilo en 3602 cm- 1 en el espectro de IR • Presenta una 

señal simple en O 2.20 en el espectro de RMN 1 B (espectro 13), la 

cual integra para tres hidrógen_os, lo que hace suponer la 

pr~sencia de metilo sobre anillo aromático. Por otro lado, dos 

señales simples centradas en O 1.67 y O 1.52, cuya integración es 

de tres hidrógenos para cada una, determina la presencia de dos 

metilos vinílicos unidos al mismo átomo de carbono, el cual 

presenta una tetrasustituci6n. Una señal doble en o 1.18 indica la 

presencia de un metilo sobre ·metino. La señal en O 2.58, que 

integra. para un hidrógeno, corresponde, de acuerdo a su 

multiplicidad (un cuarteto, (c)) al protón del metino antes 

mencionado. 

De acuerdo con estos datos se proponen los fragmentos 

estructurales mostrados en la figura 10. 
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ó 
Fiqura 10 

Por otro lado, una señal multiplete (m) en a s.os 

pertenece a un hidrógeno vinilico. 

Las señales que aparecen en 6 6.58 , 6 6.62 y en 6 6.98, son 

propias de un anillo aromático, en particular, de un fenal, y 

por su desplazamiento y multiplicidad (sinqulete, doblete y 

doblete, respectivamente) se puede establecer la sustitución 

1,2,4- del anillo aromático. 

La 

permite 

uni6n de 

deducir la 

los fragmentos 

estructura del 

anteriormente propuestos 

xantorrizol (19). 33 Bata 

substancia ha sido aislada previamente de varia• fuentes 

naturales, 33 y recientemente se aisló en nuestro laboratorio de 

Ioscephane hecerophylla. 34 La comparación directa con una muestra 

patrón permitió confirmar. la identidad de esta substancia. 
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SECCION EXPERlt.ENT AL 



Chrysactlnia mexicana es un matorral de aproximadamente 25 cm 

seai.leñoso; con ramas numerosas y apretadas; hojas alternas casi 

lineales de unos 8 mm de largo; con dos hileras de 

glándulas negruzcas. Floree en capítulos amarillos. Florece de 

abril a octubre. 12 

Bate vegetal fue recolectado en la barranca de Tolantongo 

(estado de Hidalgo, México) e identificada por el Profesor Esteban 

M • .Mart~nez del Centro de Ecología de la UNAM. La muestra botánica 

de 1a planta se encuentra depositada en el Herbario . Nacional 

(Instituto de Biología de la UNAM) con el número de registro BM 

22633. 

Las partes aéreas de la plarita se dejaron secar a 

temperatura ambiente. 2.127 Kg. del material vegetal seco y 

molido se extrajo por maceración, primero con n-hexano en una 

ocasión. El disolvente de las extracciones fué eliminado a presión 

reducida, obteniéndose 5.86 g de residuo. El extracto metan6lico 

se preparó de manera similar a· la antes mencionada, obteniéndose 

231.25 g de residuo del mismo. A este residuo metan6lico se le 

real.izó una partición agua-acetato de etilo, para la obtención de 

1os extractos correspondientes. Cabe señalar que la metodología 

aplicada para la preparación de los extractos fué ensayada 

inicialmente eón una mue_stra alícuota, tomando en consideración 

al. proced.iai.ento experimental previamente desarrollado en el 

anil.iaia del ve~et~l efectuado en nuestro laboratorio, y con el 

objetivo de aislar las substancias minoritarias que no lograron 

aer caracterizadas en dicho análisis. 
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Los extractos obtenidos fueron resueltos en sus componentes 

por métodos cromatográficos convencionales tales como la 

crmnatografí.a en columna (CC) y la cromatografía en capa fina 

(CCF), tanto analitica como preparativa. A lo largo de todos los 

procesos cromatográficos la composición de las fracciones 

obtenidas, y la homogeneidad y pureza de las substancias aisladas 

se controló por cromatografía analítica, en placas Merck 60-F2s•, 

usando sulfato cérico al 1% en ácido sulfúrico 2N como 

revelador. 

La determinación estructural de los metabolitos secundarios 

aislados a partir de esta especie se realizó mediante la 

interpretación de los datos obtenidos de las técnicas 

espectroac6picae: resonancia magnética nuclear de hidrógeno y de 

carbono 13 (RMH1 H, RMN13C), infrarrojo (IR), ultravioleta (UV) y 

rotación 6ptica (RO)¡ así como de la espectrometría de masas (EM) 

como técnica espectrométrica. Los datos obtenidos fueron 

comparados analíticamente con lbs reportados en la literatura. 

Los puntos de fusión fueron determinados en un aparato 

Piaher-Johns. Los espectros de IR fueron obtenidos en solución de 

cloroformo (CHCl3). Los espectros de RMN 1H y RMN 13C fueron 

det~doa a 75, 80, 200 o 300 MHz, según se especifica en cada 

eepectro, en solución de.cloroformo deuterado (CDC13}, utilizando 

como re~erencia interna al tetrametilsilano (TMS). 

Loa espectros.de masas fueron obtenidos de un espectrómetro 

Bi.tacbi Perltin-Blmer RMU 60 de doble foco, utilizando la técnica 

de illpacto electrónico con un potencial de ionización de 70 eV. 
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SEPARACION CROMATOGRAFICA DE LOS CONSTITUYENTES DEL EXTRACTO 

HEXANICO. 

5.86g del extracto hexánico se adsorbieron en 6g de 

ailica-gel malla 70-230 ASTM, desarrollando el proceso 

cromatogr6fico a presi6n reducida. 35 

La elución de la columna se inició con n-hexano 100' 

aumentándose gradualmente la polaridad. Se colectaron fracciones 

de 250 ial cada una. 

Se obtuvieron siete grupos de frac~ionea, en orden de 

polaridad creci~nte (I,II,III,IV,V,VI y VII), en los cuales, 

de loa primeros tres llB obtuvieron c?mpueato• 

cromatográficamente homogáneos. La separaci6n de estos componentes 

se describe a continuación. 

De laa fracciones 8-23 (Grupo I) eluídaa con n-hexano 100' se 

obtuvo un residuo (70 mg) que mostraba en cromatografía en capa 

fina un compuesto mayoritario homogéneo, por lo que se aplicó a 

una cromatoplaca preparativa (20 x 20 cm y 2mm de espesor), la 

cual se eluyó con n-hexano-acetato de etilo (2rl) por una 

ocasión. La silice de la cromatoplaca fué extraída con acetato de 

etilo, en varias ocasiones. Este procedimiento permitió el 

aislamiento de 25 mg de xantorrizol (19). 

Las propiedades físicas y espectroscópicas del xantorrizol 

(19) están de acuerdo con las informadas en la literatura,33 y son 

las siguientes: 

a:= - 63.BB (0.72mg/ml de Metanol) 

RMN 1 H 80 MHz (CHCh) (desplazamiento químico ó, 
multiplicidad,constante de acoplamiento J, asignación). 
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.S 1.18 (d, J•7, 38); .s 1.52 (aa,W/2•48z,3B); .S 1.67 (aa, 
W/a•48z,3B); .s 2.2 (aa, W/2•48z,38); .s 2.59 (c, J•88z,18); 
64.55 (m,18); .s 5.05 (m, 28); .S 6.58 (ea, W/2•48z, 18); el 
6.62 (d, J•2, 28); el 6.98 (d, J•88z, 18). 

IR (C8Cl3) 3602, 3426, 3043, 2963, 2924,_2859, 2732, 1716, 
1621, 1580, 1454, 1176, 1116, 992 y 858 ca 1 

De este mismo grupo de fracciones (Grupo I) elu1daa con 

n-hexano lOOt (fraccionas 40-63) se aial6 un aceite de color 

anaranjado-rojizo (430 ag), 

piperitona (12)• 

el cual fu6 identificado ca.o 

Rf 0.6 (Bexano-Acetato de etilo 65:35) 

a:"• + 11.6 (9.5 mig/ml Metanol) 

UV (A.ax 235 nm, c•l7780 (0.4 mig/ml Etanol)) 

RMN 1 B 80 MHz (CDCl•)I .S 5.79 (e, J•lBz, lB, B-2); el 1.95 
(aa, W/a•4Bz, 3B, B-7); .S 0.96 (d, J•7Bz, 3B, B-9); el 0.89 
(d, J•7Bz, 38, B-10) 

BM: m/e (Especie) <i+ntenaidad relativa): .• 152(M•) (30); 137 (M• 
-CB3)(30); 110 (M-C>B7) (92); 95 (M -C>B1-CB>) (25); 82 

(M•-csu10) (100); 69 (M•-cs870) (8); 54 (M•-csu.o -CB•) (20) 

La dltima de las substancias aisladas del extracto 

hex6nico se obtuvo a partir de las fracciones 170-178, cuyo 

rea~duo pertenece al grupo III de laa fracciones iniciales, 

laa cuales fueron eluidas con n-hexano-acetato de etilo 95:5. 

Bata substancia tiene color amarillo, y ea un aceite, el cual 

fué purificado al aplicar el residuo a una crcmatoplaca 
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preparativa, la cual se eluyó con n-hexano-acetato de etilo 

95:5 en una ocasión. La sílice de la placa se extrajo con acetato 

de etilo 100%, obteniéndose 40 mg de substancia pura, que fué 

identificada como 7-acetoxi-piperitona (13). Esta substancia 

presenta las siguientes características físicas y 

eepectrosc6picas: 

Rf: o.s (Bexano-AcOEt 65:35) 

RO: a:•+ 8.3 (12 mg/10 ml Metanol) 

UV: (Amax 236 nm¡ c-12900 (0.3 mg/ml etanol)) 

(CDC13) e-2 B-7 H-9, e-10 CB3CQ 

RMll
1 B 

BOMBz 6 S.94 dd ¡; 4.62 ea ¡; o.es d,J•7 ¡; 2.14 s 
J•l.5,1.5 W/2-3 Bz 6 0.95 d,Je17 

200MBz 6 5.98 q IS 4.66 ea 6 0.86 d,J•7 ¡; 2.13 s 
J-1.2 W/2•3 Bz 6 0.95 d,J•7 

300MBz 6 s.9e q 6 4.66 ªª ¡; 0.86 d,J=6.83 62.13& 

J-l.4Bz W/2•3 Bz 6 0.95 d,J-7.08 

RMN13C (60 MBz, CDCl3)(desplazamiento,asignaci6n) 

¡; 200.546 (C-3, C-0 cetona); IS 170.130 (C-1', C-0 éster); 
15156.758 (C-1); IS 124.570 (C-2)¡ 15 64.752 (C-7); 6 52.095 
(C-4); 6 25.640 (C-6) ¡ IS 25.516 (C-8) ¡ o 22.540 (C-5) ¡ 15 
20.435 (C-2')¡ 6 18.333 (C-9 y C-10). 

IR (CBCb) 3008, 2962, 2932, 2872, 2833, 1743, _\667, 1603, 
1460, 1427, 1371, 1237, 1131, 1098, 1035 y 889 cm • 
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SEPARACION CROllATOGRAFICA DE LOS CONSTITUYENTES DEL EXTRACTO 

DE ACETATO DE ETILO. 

121 gramos del extracto de AcOEt se adsorbieron en 121 g 

de silica-gel malla 70-230 ASTM., y ea aplicó a una columna 

cromatogrAfica empacada con 355 g de la misma silica. 

La elución de la columna •e inició con n-hexano lOO• 

aument&ndose gradua1mente la polaridad con acetato de etilo. 

Se obtuvieron seis conjunto• de fracciones (A, B, e, D, B 

y F), en orden de polaridad creciente, cuya eeparaci6n en 

aua componentes se describe a continuación. 

De la• fracciones 5-56 (conjunto A) eluidas con n-hexano 100~ 

ae logró aislar, por medio de la aplicación de dichas fracciona• 

a una cromatoplaca preparativa, un aceite de color 

anaranjado-rojizo, que fué identificado como piperitona (12). 

Obteniéndose 2103 mg. de este compuesto. 

De las fracciones 57-85 (conjunto B}, eluidas con mezcla de 

disolventes n-hexano-AcOEt 95:5 se obtuvieron 8.78 q de residuo 

que fueron adsorbidos en e.e g de ailica-gel malla 70-230 ASTM., y 
apl.icados en una col.umna cromatogr4fica empacada con 351.2 g de la 

misma silice, para su recromatografia. 

La colwnna fué eluida con cloroformo (CBCl3) 

100%, aumentándose gradualmente la polaridad con acetona. Este 

proceso permitió la obtención de un grupo adicional de fracciones, 

al que se le denominó conjunto B' , que incluyó a las fracciones 

18-4 7, obtenidas con CBCl3 100%. Este conjunto de fracciones 
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fué un residuo de 1.2768 9, el cual fue adsorbido en una relación 

1: 1 en peso con silica-gel malla 70-230 ASTM., y aplicado a 

una columna cromatográfica previamente empacada con 63. 84 g de 

la misma eílica para su recromatograf1a, lo que permiti6 

obtener cuatro subconjuntos de fracciones (a, b, e y d) en 

orden de polaridad creciente. 

Del subconjunto (a) se aisló una mezcla de substancias de 

naturaleza monoterpánica cuyos componentes individuales no ae 

pudieron caracterizar debido a la alta volatilidad de los miemos, 

as1 como su baja proporción en la mezcla, (espectro 12). 

Del subconjunto (b), eluido con una mezcla de 

n-hexano-AcOBt 98:2, se obtuvieron las fracciones 102-127. 

De estas fracciones se logró aislar, por cristalizaciones 

sucesivas, 15 mg de p-aitosterol (2). 

Del subconjunto (e), elu.1do con una mezcla de 

n-hexano-AcOBt 95:5, se obtuvieron las fracciones 128-146, de 

donde se aisló una substancia aceitosa de color naranja claro. 

Mediante la aplicación de dichas fracciones a una cromatoplaca 

preparativa, 

extracción 

elu.1da con n-hexano-AcOBt 95:5 en una ocaaión, y 

de la s.1lice de dicha placa con AcOBt lOOt, 

se obtuvieron 40 

Del subconjunto 

mg de 7-acetoxi-piperitona (13). 

(d), elu.1do con una mezcla de 

n-haxano-AcOBt 9:1, se obtuvieron las fracciones 147-206, de donde 

se aislaron 52 mg de una substancia aceitosa de color roaa claro, 

apareciendo en las fracciones 161-172. Esta substancia fué 

identificada como 7-hidroxi-piperitona (14). 
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Las propiedades fisicas y eepectrosc6picae de 14 son las 

siguientes: 

Rf: 

UV: 

(CDCb) 

RMN1 B 80 

RMN 1B 200 
MHz 

0.4 (Bex : AcOBt 

(A- •228 nm¡ 

MHz 

B-2 

a 6.06 

J• lBz 

a 6.08 aa 
w/.-3Bz. 

CQ 

t 

55:45) 

10108 (0.26 

B-7 

a 4.42 ea 

W/2• <IBZ 

mg/ml Etanol)). 

B-9 

a 0.96 

J•7Bz 

a o.96 d 
J•7Bz 

d 

u-10 

a 0.87 

J•7Bz 

a o.&7 d 
J•7Bz 

ZR (CDC13) 361~l 3005, 2960, 2932, 2875, 1665, 1468, 1~70, 
1030 y 890 Clll • 

BM• 168 (M.)(25); 153 (M~-CB3) (24); 140 (M·-co) (13); 126 

(M·-C3B•) (100) ¡lll(M·-c.eo-CH3) (17)¡109 (M.-C3BS-ll20) 

(97); 97 

(M•-cse10-B) (83); 95 (56); 69 (M•-csBlo-CBO) (38); 67 (30)¡ 

55 1x•-csB10-CB3) (41)¡ 43 (M•-c-.e"°2) (45)¡ 41 (50). 

d 

Del conjunto e de fracciones (96-111), eluídae con una mezcla 

de n-hexano-AcOEt 9: 1 ae obtuvo 4. 9 g de residuo, los cuales ae 

adeorvieron en el mismo peso de aílica-gel malla 70-230 ASTM., 

para su recromatografia. 

La columna fué eluida con n-hexano 100•, y acetato de 

etilo añadido gradualmente, para aumentar la polaridad en la 

misma forma. 
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Este procedimiento permitió la obtención de tres substancias 

en un sólo grupo de fracciones, eluidas éstas con una mezcla 

de n-hexano-AcOBt 9:1. 

La primera de las tres substancias apareció en las fracciones 

95-107, y fué identificada como 7-acetoxi-piperitona ( 13), 

aislada como un aceite de color naranja-rojizo de olor agradable, 

cuyos datos fisicos y eepectrosc6picos fueron descritos 

anteriormente. 

La segunda y tercera substancias se aislaron como una 

mezcla, apareciendo en. las fracciones 158-164, siendo 

identificadas como 5a-hidroxi-dihidro-carvona (17) y 

5~-hidroxi-dihidro-carvona (18). Se obtuvieron 26.5 mg de la 

mezcla, la cual tuvo un comportamiento cromatográfico homogéneo en 

eluyentes de diversa composici6n. Esta mezcla fué purificada 

adicionalmente al recromatografiarla en una croma top laca 

preparativa, eluyendo con n-hexano-AcOBt 9:1, y posterior 

extracción de la sílice de dicha placa con AcOBt 100%. Se 

obtuvieron 15 mg de un aceite muy volátil· de olor agradable y 

color amarillo claro. 

Las propiedades fiaicaa y espectrosc6picas de ésta mezcla de 

compuestos son las siguientes: 

Datos de rum'e de 200 MBz 

5a-hidroxi-dihidro-carvona (17): 
e-6 e-s e-7 

a 6.66 ea 6 4.34 ddd 6 1.78 ea 

W/z•3Hz J-(10,1,1) W/z•4Hz 

39 

(CDCl3) 

B-9 
6 0.97 d 

J•6.6Hz 

de la 

B-10 

a o.9o d 

J•7Hz 



Datos de rum'e de 200 MHz (CDCl3) de la 

5P-hidroxi-dihidro-carvona (18): 

B-6 B-5 B-7 B-9 B-10 

li 6.79 dd li 4.42 dd 1.81 sa li 1.04 d li 0.97 d 
J•6,l.5Hz J•8,4Bz W/z=4Bz J•6.4Bz J=6.6Bz 

UV: (Etanol Amax 230nm ¡ &=9340) 

EH (70 eV) 166 M•¡5¡', 126 (9), 111 (14), 99 (38), 83 (15), 71 
(10), 70 (45), 55 (60), 43 (100), 41 (92), 39 (76). 

De las fracciones 112-123 (conjunto D) eluidas con una mezcla 

de n-hexano-AcOEt 9:1 se obtuvieron 2.3 g de residuo, el cual 

fué adsorbido en el mismo peso de silica-gel malla 70-230 ASTM., y 

aplicado posteriormente a una columna cromatográf ica empacada con 

69.11 g de la misma silice, para su recromatografia. 

La columna fuá eluida inicialmente con n-hexano 100%, y se 

aumentó gradualmente la polaridad con AcOEt. 

De esta columna se obtuvieron cuatro substancias / dos de 

ellas, la 7-acetoxi-piperitona (13) y la piperitona (12) fueron 

aisladas de las fracciones 151-161 de esta recromatografia, 

con una polaridad de 98:2 n-hexana-AcOEt, los datos 

físicos y espectrosc6picos de estas substancias se han 

descrito anteriormente. 

Las otras dos substancias se identificaron como una mezc1a de 

5a- ( 17) y 5¡l-hidroxi-dihidrocarvona ( 18), apareciendo en las 
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fracciones 205-213, con una polaridad 9: l n-hexano-AcOBt, cuyas 

propiedades fisicas y espectroscópicas se describen arriba. 

De las fracciones 124-160 (conjunto E) eluidas con una mezcla 

de n-hexano-AcOEt que abarca desde 9:1 hasta 4:1, se 

obtuvieron 3.6 g de residuo, el cual ful! adsorbido en el mismo 

peso de sílica-gel malla 70-230 ASTM., y aplicado a una columna 

empacada con 190 g de 

recromatografia. 

la misma sílica-gel, para su 

La columna fue eluida con n-hexano 100% aumentándose la 

polaridad gradualmente adicionando AcOBt. 

De esta columna se aislaron dos substancias,la primera de 

ellas apareció en las fracciones 70-86 con una polaridad 85:15 

n-hexano-AcOEt de la cual se obtuvieron 35 mg de un aceite 

amarillo obscuro, el cual fué identificado como 

6a-hidroxi-piperitona (15). 

Rf: 0,5 (n-hexano- AcOEt 55:45) 

UV: (Etanol: Aoax= 227 nm; c=6360, 0.3 mg/ml) 

(CDCl3) B-2 B-6 B-7 B-9 B-10 

RMN1B 

80 MHz ¡; 5,78 sa ¡; 4,33 dd ¡; 2.03 ea ¡; 0.97 d ¡; 0.89 d 
W/2=4Bz J=S,5Bz W/2=4Bz J=7Bz J=7Bz 

IR (CBCl3) 3602, 3464, 2930, 2873, 1710, 1667, 1509, 1464, 
1440, 1376, 1033, 1009, 906 y883 cm-1 

EM : 168 (15), 153 (5), 126.2 (58.2), 125 (24), 124.2 (43), 
111 (30), 110 (15), 109 (25), 108 (8), 107 (9), 99 (10), 98.l 
(100), 97 (24), 83 (18), 71 (30), 70 (42), 69,l (47.4), 55 
(23), 43 (42), 42 (16), 41 (36), 39 (23). 
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La segunda substancia aislada apareció en las fracciones 

218-272 con una polaridad de 4:1 n-hexano-AcOEt .. Esta 

substancia se aisl6 en su forma cristalina con un punto de fusión 

160-165°C. Se obtuvieron 40 mg de 6a-hidroxi-piperitol (16). Esta 

substancia fué evaluada como agente tóxico sobre el camarón de 

salmuera (Artemia salina). Los resultados que a continuación se 

presentan indican una toxicidad media de 6a-hidroxi-piperitol 

(16). 36,37 

ppm vivoe/30 No.muertes 

500 14 16 

300 30 o 
100 30 o 

50 30 o 
5 30 o 

De lo que ee obtiene LCsoa 478.63 µg/ml. 

Las propiedades f isicas y espectroscópicas de este compuesto 

son las siguientes: 

Rf: 0.2 (CBCl3-Ac0Et 7:3) 

pf:160-165°C 

RO: + 28.4 (46 mg/10 ml de metanol) 

RMN1B ( 200 HBz): 

B-2 

6 5.45 sa 
W/2=7 .2Bz 

B-3 B-6 

6 3.81 dd 6 3.86 ea 
J•6Bz W/2•8Bz 

B-7 
6 l. 76 B 

W/2•4Bz 

B-9,B-10 

a o.so d,J-7 
6 0.95 d,J-7 

RMN13C (200 HBz): ó 135.126 (C-1)¡ 6 128.891 (C-2); ó 67.37 
(C-3); ó 65.892 (C-6); 640.660 (C-4); 
ó 28.976(C-5); ó 24.887 (C-8)¡ ó 20.027 
(C-9); ó 19.523 (C-10); ó 15.981 (C-7). 
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IR (CBCl3) 3690 1 3602, 3005, 2961, 2929, 2874, 1602, 1466, 

1447, 1371, 1188 1 1066, 981, 959, 919 y 863 cm-1 

EM 170 M. (1.5); 155 M·-ce, (4); 152 M·-e.o (l); 137 M. 
-CB3-B20 (7); 127 (20); 111 (70); 109 (25)¡ 100 (78); 
95 (18); 85 (25); 81 (17); 79 (13); 77 (13); 71 (100); 

69 (45); 55 (24); 43 (37). 

De las fracciones 161-188 (conjunto F) eluidaa con una mezcla 

de n-hexano-AcOBt que va ~eade 4:1 hasta 7:3, ee obtuvieron 

2.2 g de re•iduo, recromatografiado de la manera usual. 

Se aislaron dos substancias, la primera de ellas 

apareció en las fracciones 44-58 y se identificó como 

7-hidroxi-piperitona (1•)· 

La segunda substancia apareció en las fraccione• 72-92 con 

una polaridad 85:15 n-hexano-AcOEt, Se aisló por 

recristalizaciones sucesivas, obteniéndose 40 mg de cristales 

de punto de fusi6n 160-165ºc, identificada como el 

6a-hidroxi-piperitol (16). 38 
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RESWEN Y CONCLUSIONES 



El estudio químico de los diferentes extractos orgAnicos de 

Chrysactinia mericana (la cual ea utilizada en la medicina 

tradicional de nuestro paie) , tendiente a la caracterizaci6n de 

loa metabolitos aecundarioa que no lograron identificarse en un 

eatudio previo de este ve9etal, permiti6 el aislamiento de nueve 

metabolito• •ecundarioaa •ieta JDOnoterpeno•, un •e•quiterpeno, y 

un esterol. La• substancia• fueron aisladas por m6todoa 

cromat09rAficoa convencionales, y laa e•tructuras fueron deducida• 

mediante el anAlieis comparativo y la inte9raci6n de loe dato• 

espectroac6picos y espectrom6tricoa. 

Las substancias aisladas de Ch. mexicana son las siguientes: 

~-sitosterol (2), piperitona (12), 7-acetoxi-piperitona (13), 

7-hidroxi-piperitona (1•), 6a-hidroxi-piperitona (15), 

6a-hidroxi-piperitol (16). Sa-hidroxi-dihidro-carvona (17), 

5~-hidroxi-dihidro-carvona (18) y el xantorrizol (19). 

Se aislaron seis metabolito11 secundario e previa.ente 

aislados de este ve9etal y tres terpenoides adicionales conocidos. 

Batos resultados permiten correlacionar preliminarmente la 

composición química de e•te vegetal con el uso popular del mi.amo, 

ya que la actividad terapéutica de los monoterpeno• e•tA 

estrechamente relacionada con la actividad antiséptica de loa 

aceites esenciales, 23 por lo que el empleo del ve9etal como 

desinfectante y expectorante puede relacionarse con la presencia 

de los monoterpenos y el sesquiterpeno aislados en el presente 

trabajo. Por otro lado, cabe mencionar que el xantorrizol 19, 

presente en Ch. mexicana, ha mostrado actividad antitwnoral. 39 
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Estos resultados son congruentes con la toxicidad de 12, 13, 16 y 

111 (LCso < 1000 ppm) hacia Artemia salina.~ 

Aunque esta pl.anta puede considerarse como fuente de 

aubatancia• bioactivas, es conveniente mencionar la dificul.tad 

extrema que presenta el aislamiento de lo• 110noterpenoa de Ch. 

mezicans por m6todos cllsicos de •eparaci6n cra.atogrlfica, debido 

a la labilidad y volatilidad de loa mi•110•, por lo que e• de•eable 

la aplicación de metodolog1a inetruJMntal para •U ai•laaiento en 

cantidades adecuadas que permitan efectuar au bioevaluaci6n 

apropiada. 
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(Espectro 7-) RMN1H (200 MHz) de la mezcla Sa y 5P-Hidrox1-d1hfdro-carvona. (17) y (18) 
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(Espectro 8) RJollllc de la mezcla Say 51!-Hidroxl-dihidro-carvona. (17) y (18) 
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