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L ANTECEDENTES 



], Antecedentes 

1. ANTECEDENTES DE LA FAMILIA EUPHORBIACEAE 

La familia Euphorbiaceae está constituida por más de 7 000 especies, las 
cuales están incluídas en aproximadamente 280 géneros, mismos que se 
encuentran distribuidos en todo el mundo (Ponsinet y Ourisson, 1965). Los 
géneros más numerosos da esta familia se muestran en el Cuadro 1 (Evans y 
Taylor, 1983). 

Cuadro 1. Principales géneros da la familia Euphorbiaceae. 

GENERO No. DE ESPECIES 

Euohorbia 1600 

Crofon 700 
Phv//anthus 480 

Acalvoha 430 

Glochidon 280 

Macaranaa 240 

Manihol 160 

Jafrooha 150 

Traaia 140 

Muchas de estas especies han sido objeto de estudios fitoquímicos, los 
cuales han mostrado que esta familia se caracteriza por la presencia de látex 
(Ponsinet y Ourisson, 1965), así como también, de un gran número de 
compuestos bioactivos, entre los cuales se encuentran: alcaloides (Bhakuní et 

al., 1970), terpemoides (Monte et al., 1984; Chavez el al., 1982; Burke el al., 

1981), lignanos (Pieters et al., 1990), cumarinas (Craveiro et al., 1982), 
flavonoides (Wagner et al., 1970), etc. 

A continuación se hace una breve revisión de los tipos de metabolitos 
aislados de esta familia (Rizk, 1987). 

Pági11a 2 



J. Antecedentes 

TRITERPENOIDES Y COMPUESTOS RELACIONADOS 

Denlro de la familia, se han aislado e idenlificado más de 55 

triterpenoides (tetra y pentacíclicos), tanto del látex como de diferentes partes 
de la planta (corteza, flores, hojas, ralees y tallos) (Rizk y El-Missiri. 1986). 

Algunos de estos triterpernoides (como las a;- y p-amirinas), se han enconlrado 

en forma libre o como sus ésteres (acetatos), mientras que otros, como la 

geniculalina, se encuentran presentes como glicósidos (Tipathi y Tiwari, 1980). 
En la Figura 1 se muestren algunos ejemplos de triterpenoides descritos en la 

familia. 
Por olra parte, en diferentes especies de Euphorbiaceas se ha 

identificado el fl-sitoslerol, además de olros esteroles que se encuentran en 

cantidades relativamente pequeñas, como estigmasterol, campesterol, 

dihidrobrasicasterol y colesterol (Rizk y El-Missiry, 1986). 

ACIDOS GRASOS 

La composición y caracterización de ácidos grasos ha sido reportada 

para relativamente pocas especies de las Euphorbiaceas. Además de los ácidos 

grasos salurados e insaturados más comunes, se han obtenido algunos otros de 

aceites de semillas, por ejemplo, el ácido ricinoleico (C15H34Q3) (Vlckery y 
Vickery, 1979) y el ácido n-eleosteárico (C1eH3o02) (Sarkar y Chakrabarty, 

1956a). 

Figura 1. Ejemplos de triterpenoides aislados de la familia Euphorbiaceae. 
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Genlculalina 

OH OH 

Figura 1. Ejemplos de lrilerpenoides aislados de la familia Euphorbiaceae 
(continuación). 
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FLAVONOIDES 

La familia Euphorbiaceae es rica en flavonoides, particularmente flavonas, 
flavonoles y flavanonas, siendo el campero! y la quercetina (asl como sus 
glicósidos), los flavonoides más ampliamente distribuidos en los diferentes 
géneros de la familia (Rizk y El-Missiry, 1966; Rizk el al., 1980a, b; Sahai el al., 
1981; Rizketal., 1976;Rizkelal., 1979; Rizketal., 1982; Chenetal., 1979; Pohl 
et al., 1975; lsmail et al., 1977). En la Figura 2 se muestran algunos ejemplos de 
flavonoides aislados de la familia. 

H~ 
OH O 

Aplgenlna 

HO~Or()­yY '=' OH 

OH O 

Narlngenlna 

HOYy°)-0-oH 

~OH'=' 
OH O 

Campero! 

OH 

HJCO'WP-OH 
1 1 -

OH 

OH O 
Ramnellna 

Figura 2- Flavonoides aislados de la familia Euphorbiaceae. 
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CUMARINAS 

Estos compuestos han sido aislados de un número relativamente pequeño 
de plantas de esta familia. En la Figura 3 se presenlan algunos de ellos (Dutta et 
al., 1972; Dutta et al., 1975; Shang el al., 1979). 

Euforbetina laoeuforbetlna 

Maoyancaosu 

Figura 3. Ejemplos de cumarinas aisladas de Euphorbiaceas. 

UGNANOS 

Lo. lignanos han sido identificados únicamente en los géneros Jatropha y 
Phyl/antus, en los cuales se han encontrado metabolilos como 2-piperonilideno-3-
ver¡¡tril-3-R-u-butirolactona (Chatterjee el al., 1981), gadafna (Banerji el al., 1984), 

filantina e hipofilanlina (Rizk y El-Missiry, 1986). Las estructuras de estos 
compuestos se muestran en la Figura 4. 
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o 
Gadalna 

Figura 4. Algunos lignanos aislados de la familia Euphorbiaceae. 

TANINOS 

Se han detectado taninos hidrolizables en diversas especies de las 
Euphorbiaceas (Rizk y El-Missiry, 1986), algunos de los cuales se muestran en 
la Figura 5. 
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11~-Q 0 o-e f '\ OH 11 -
OR O 

ROoR OH 
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R=-CL.COH 

OH 

Acldoünlco 

Figura 5. Compuestos fenólicos aislados de la familia Euphorbiaceae. 

FENANTRENOS Y QUINONAS 

En algunas especies de esta familia han sido identificados fenantrenos 

tales como los micrandroles E y F (de Alvarenga el al .• 1976). Por otra parte. 

también se han aislado quinonas como la 2-metilantraquinona (Talapatra el a/ 
1961) y diversas ubiquinonas (Law el al.. 1970). Las estructuras de estos 
metabolitos se muestran en la Figura 6. 
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2-Metllanlraqulnona 

Ublqulnona-8: n = 8 
Ublqulnona-9: n = 9 
Ublqulnona-10: n = 10 

Figura 8. Fenantrenos y quinonas aislados de la familia Euphorbiaceae. 

ALCALOIDES 

En ciertos géneros de esta familia, están presentes diversas clases de 

alcaloides, entre los cuales se pueden mencionar, alcaloides de tipo 

imidazólicos (Jhons y Lamberton, 1967), pirimidinicos (Hart et al., 1969, 1970), 

pirrolidinicos (Ponsinet y Ourisson, 1965), piridínicos (Rizk y El·Missiry, 1986), 

piperidínicos (Manske, 1968), quinolizidínicos (Ponsinet y Ourisson, 1965; Rizk 

y El·Missiry, 1986), quinazolidínicos (Ponsinet y Ourisson, 1965), 

isoquinolfnicos (Ponsinet y Ourisson, 1965; Bhakuni et al., 1970), 

morfinandienonas (Yamaguchi. 1970), indólicos (Ponsinet y Ourisson, 1965), 

guanidfnicos (Hart et al., 1970), entre otros. En la Figura 7 se presentan algunos 

ejemplos de estos metabolitos. 
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CH3 CH3 
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Figura 7. Alcaloides de la familia Euphorbiaceae 

Página 10 



/, Antecedentes 

GLUCOSIDOS CIANOGENETICOS 

Varias especies de Euphorbiaceas se han reportado como cianofóricas, 
sin embargo, relativamente pocos glucósidos cianogenéticos se han identificado 
de las mismas (Nahrstedt el al., 1982; Valen, 1978; Rizk y El-Missiry, 1986). En 
la Figura 8 se muestran algunos ejemplos de estos compuestos. 

OH OH 
HaCO }-.::.1...-r-oH 
H~-.t-0..::..Lc~oH 
Á.,;_,CN 

O N H 
1 
CH3 

Acallfina 

Lotaustralina 

Llnamarlna 

Taxifilina 

HOH2C 

HOOC/\__C(CN)-0 ,O~OH 
HO~C__¡- ~OH 

OH 

Trigloqulnlna 

Figura 8. Glucósidos cianogenéticos de Euphorbiaceas. 
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GLUCOSINOLATOS 

Se ha identificado sólo un pequeño número de glucosinolatos en algunas 
especies de esta familia (Kjaer y Friis, 1962; Rizk y El-Missiry, 1986). Én la 
Figura 9 se muestran algunos de estos metabolitos. 

Glucococlearlna 

Figura 9. Glucosinolatos aislados de la familia Euphorbiaceae. 
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2. ANTECEDENTES DE Chamaesyce prostrata 

La especie Chamaesyce prostrata (Ait.) Millsp. (Sinonimia: Euphorbia 
prostrata), pertenece a la familia de las Euphorbiaceas, y es conocida 

popularmente en México con los nombres de "golondrina", "hierba de la 

golondrina" y "cilidonia" (Bye y Linares, 1994) (Figura 10). 

Esta planta se encuentra distribuida en el valle de México, San Luis 

Potosi, Durango, Guanajuato, Veracruz, Sonora y Jalisco. 

Es una hierba que alcanza a lo sumo 45 cm. de altura, de tallos erectos, 

muy ramosos y vellosos; hojas redondeadas, opuestas, de aproximadamente un 

centímetro de largo, con peciolos cortos, de borde entero, lampiñas en la cara 

superior y con pelos en la inferior; semillas ovaladas, de cuatro ángulos y 

rugosas; florece de julio a agosto (Martinez, 1989). 

En la medicina tradicional mexicana, se le atribuyen numerosas 

propiedades medicinales. Así por ejemplo, la hierba seca o fresca, combinada 

con cabello de elote, lante, hoja de chayote y hoja de níspero, se prepara como 

té y se toma como agua de tiempo durante un mes, para tratar el mal 

funcionamiento renal (Azpiri, 1973; López e Hinojosa, 1988; Souza, 1943). 

La infusión de la planta entera se toma para aliviar la diarrea (Azpiri, 

1973; López e Hinojosa, 1988; Souza, 1943), especialmente si está 

acompañada por cólicos (Martinez, 1979) o enteritis aguda (Martinez, 1990). 

Popularmente se le atribuyen propiedades diuréticas a la infusión de la 

hierba, así como al látex (Azpiri, 1973; Pulido y Serralta, 1993; Souza, 1943), lo 

cual explica su uso en afecciones de las vías urinarias. 

Adicionalmente, el látex y la infusión se emplean para el tratamiento de 

furúnculos, heridas, erupciones, decoloraciones de la piel y para el 

ennubecimiento de la córnea (López e Hinojosa, 1988; Martínez, 1990; Souza, 

1943). 

Por otra parte, se describe el uso de la planta para el alivio de la 

constipación, así como sus propiedades astringentes (Souza, 1943). 

En Sonora, los indígenas Mayo, Opata y Yaqui, tratan las picaduras de 

escorpión y las mordeduras de serpientes con una infusión basada en esta 

hierba (López e Hinojosa, 1988). 
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Figura 10. Hierba de la golondrina (Chamaesyce prostrata) (Martínez, 1989). 
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Desde el punto de vista filoqulmico, son escasos los estudios que se han 
realizado sobre la especie Chamaesyce prostrata. Las diferentes 
investigaciones han permitido el aislamiento e identificación de flavonoides 
[campero! (1), 3-011alactosil-ramnetina (2), quercetina (3), 3-0-ramnosil­

quercetina (4), 7-011lucosil-apigenina (5)], diversos hidrocarburos (El-Missiry et 
al., 1977), esteroles (P-sitosterol, estigmasterol), ésteres metllicos de ácidos 
grasos de 30 y 32 átomos de carbono, amino ácidos (alanina, isoleucina, ácido 
2-amino-N-butírico, omitina, treonina) (Singla y Pathak, 1991 ), cumarinas y 

terpenos [cicloart-23-en-3p,25-diol (6)] (Rizk et al., 1986; Singla y Pathak, 
1991 ). En la Figura 11 se muestran algunos de Jos metabolitos mencionados. 

Cabe destacar, que en estudios realizados recienlemente de las partes 
aéreas de esta especie, se aislaron las prostratinas A (7), B (9) y C (8), además 
del glicósido de un flavonoide (11 ), siete monómeros de taninos hidrolizables [la 
1,2,3-011aloil-P-D11Jucosa (12), las telimagrandinas 1 (13) y 11 (14), las 
rugosinas A (15) y B (16), corilagina (17) y geraniina (18)), dos dímeros [las 
rugosinas D (19) y E {20)] y un !rimero [la rugosina G (10)) (Yoshída el al., 
1990). En la Figura 12 se muestran las estructuras de estos compuestos. 

Finalmente, es importante hacer mención que no hay estudios previos 
concernientes a la actividad biológica de esta planta. 

HO 

OH 

CH;¡O 

OH 

Figura 11. Metabolitos aislados de Chamaesyce prostrata. 
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Figura 11. Metabolitos aislados de Chamaesyce prostrata (continuación). 
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Figura 12. Compuestos aislados recientemente de Chamaesyce prostrata. 
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Figura 12. Compuestos aislados recientemente de C. prostrata (continuación). 
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Figura 12. Compuestos aislados recientemente de C. prostrata (continuación). 
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Figura 12. Compuestos aislados recientemente de Chamaesyce prostrata 
(continuación). 
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Figura 12. Compuestos aislados recientemente de Charriaesyce prostrata 
(continuación). 
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Jl Justificación y objetivos 

En las últimas décadas, el interés por la búsqueda de nuevos principios 
activos a partir de materias primas vegetales ha sido notable. La selección de 
las mismas utilizando como criterio el uso en la medicina tradicional, es un 
hecho bien documentado, que ha permitido el hallazgo de fármacos importántes 
(Klayman, 1985; Balandrin el al., 1985; Tyler, 1986; Famsworth, 1990; Balick, 
1990; Cox, 1990; Blechert y Guénard, 1990; Vogel, 1991; Huang et al., 1992; 
Guénard el al., 1993; inter afia). En este sentido, la flora medicinal mexicana 
representa una fuente potencial valiosísima para la búsqueda de principios 
activos. El conocido uso tradicional de la misma, así como la gran riqueza y 
diversidad son sus principales características. 

Entre fas plantas mexicanas que son utilizadas como agentes 
terapéuticos en la medicina popular y que potencialmente podrían constituir 

fuentes de principios activos, se encuentra Chamaesyce prostrata, la cual, como 
se mencionó previamente, es utilizada como agente antidiarreico y antiséptico, 
para quitar manchas de la piel y córnea, para aliviar picaduras de alacrán y 
mordeduras de serpientes, así como para el mal funcionamiento renal. 

Con base en lo antes expuesto y considerando que no existe ningún 

reporte previo da dicha planta en México, se consideró pertinente realizar el 
estudio fitoquímico de dicha especie, como parte de un estudio sistemático de 
plantas usadas en la medicina tradicional, con la finalidad de obtener en lo 
posible constituyentes bioactivos de esta especie medicinal, así como eontribuir 
al conocimiento integral de la flora mexicana. Indudablemente, en el caso de 
obtener sustancias activas, este proyecto podría constituir una aportación para 
la resofución de problemas de salud pública nacional. 

OBJETIVOS ESPECIFICOS 

Los objetivos específicos planteados para el presente trabajo son los 
siguientes: 

1. Recopilar la información bibliográfica acerca de los 'aspectos 

biológicos, fitoqulmicos, etnobotánicos y taxonómicos de Chamaesyce 
prostrata. 

2. Efectuar las operaciones preliminares propias de la preparación de 

extractos vegetales. 
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3, Preparar el extracto de la planta (hojas, tallos y ratees) de acuerdo a la 

metodología convencional y fraccionarla mediante las métodos adecuados. 
4. Separar y purificar el mayar número de constituyentes posibles de las 

diferentes fracciones obtenidas. 
S. Identificar mediante métodos qulmicos y espectroscópicos los 

productos aislados. 
6. Preparar algunos derivados semisintéticos de las compuestos aisladas 

con la finalidad de establecer de manera inequívoca la estructura de los 
mismos. 

7. Determinar la toxicidad del extracto, fracciones y/o compuestos 

aisladas para Artemia salina Leach, considerando que este bioensayo permite 
detectar de forma preliminar actividades biológicas más complejas. 

8. Determinar el efecto del extracto total, así como de algunos de los 

compuestos puros aislados sobre el crecimiento radicular de Echinoch/oa crus­
galli y Amaranthus hypochondriacus. 

9. Determinar la actividad antifúngica potencial del extracto total y de 

algunos de los compuestos puros sobre las especies Pythium sp., Fusarium 
oxysporum y Helminthosporium sp. 
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JI/. Parte experimental 

1. MATERIAL VEGETAL 

El material vegetal (hojas, tallos y raíces) de Chamaesyce prostrata, se 

recolectó en Cuautla, Morelos, en junio de 1992 y fue identificada por el Dr. 

Robert Bye, del Jardín Botánico del Instituto de Biología, UNAM. 

Una muestra de referencia se depositó en la colección etnobotánica del 

Herbario Nacional (Voucher, E. Linares y R. Bye 269). 

La planta se secó a temperatura ambiente y se fragmentó en un molino de 

cuchillas, modelo Wiley 4. 

2. METODOS DE EXTRACCION Y FRACCIONAMIENTO PRELIMINAR 

El material vegetal molido (2.2 kg), se extrajo ocho veces con un volumen 

total de 15 litros de una mezcla de CHCl3-Me0H 1: 1, dejando entre cada 

extracción un período de 48 hrs., al término de cada una de las cuales se filtró y 

se concentró al vacío, obteniéndose finalmente un total de 160 g de extracto seco. 

El extracto obtenido, se fraccionó mediante cromatografía en columna 

abierta utilizando como adsorbente gel de sílice (1.6 kg de Sílica Gel G-60 Merck, 

gránulos de 0.2-0.5 mm, malla 70-230). El proceso de elución se efectuó con 

hexano, hexano-cloroformo, cloroformo y cloroformo-metanol en diferentes 

proporciones, obteniéndose un total de 170 fracciones de un litro cada una, 

combinándose aquellas que presentaron características cromatográficas 

similares. 

En el Cuadro 2 se resumen los sistemas de elución empleados y las 

fracciones combinadas. 
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Cuadro 2. Resumen del fraccionamiento preliminar vía cromalografía en columna 
del extracto cloroformo-metan61ico de Chamaesyce prostrata. 

ELUYENTE PROPORCION FRACCIONES CLAVE DELA 

% COMBINADAS FRACCION 
COMBINADA 

Hexano 100 1-2 1 

34 11 

5-10 111 
Hex/CHCl3 90:10 11-19 IV 

20-23 V 

Hex/CHCI<> 80:20 2441 VI 

Hex/CHCI<> 60:40 4246 VII 
Hex/CHCl'.-1 50:50 47-56 Vlll 

Hex/CHCl3 30:70 57-64 IX 
65-66 X 
67-90 XI 

CHCl3 100 91-95 XII 
96-110 Xlll 

CHCl~IUeQH 98:2 111-116 XIV. 
CHCl3'MeOH 96:4 117-118 XV 

119-125 XVI 

CHCl3'MeOH 90:10 126-127 XVII 
128-137 XVlll 

CHCl31MeOH 80:20 138-144 XIX 
145 XX 

CHCl~IUeQH 70:30 146-160 XXI 
CHc1~iu..oH 50:50 161-170 XXII 
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3. ANALISIS CROMATOGRAFICOS 

Los análisis cromatográficos en capa fina se realizaron siguiendo las 
técnicas convencionales, utilizando placas de vidrio recubiertas de gel de sílice 

(sflica gel 60 GF254 Merck), varios sistemas de eluyentes y diferentes agentes 

cromogénicos. Los sistemas de elución y tos reactivos reveladores empleados se 

resumen en los Cuadros 3 y 4, respectivamente. 

Cuadro 3. Sistemas de elución empleados para los análisis cromatográficos en 

capa fina. 

SIST. DE ELUYENTES COMPOSICION PROPORCION 

A Hex/CHCI~ Diversas 

B CHClo.IMeOH Diversas 

e CHCl3 100 

D lsooOH/AcOEVH?O 83:11:6 

Cuadro 4. Agentes cromógenos utilizados para los análisis cromatográficos en 

capa fina. 

REACTIVO COMPOSICION REFERENCIA 

Sulfalo cérico• Sulfato cérico 12.0g 

Acido sulfúrico cene. 22.2ml 

Hielo 350.0 g 

Acido sulfúrico Acido sulfúrico conc. 10.0ml Sthal, 1969 
10 %* Aoua destilada 90.0ml 

Anisaldehfdo* Anisaldehído 0.5ml 

Etanol 9.0ml 
Acido sulfúrico conc. 0.5ml 

Acido acético 1.0ml 

'Para el desarrollo de color es necesario calentar por dos minutos 
aproximadamente a 11 Cl°C. 
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4. ENSAYOS BIOLOGICOS 

4.1 Delerminación de la toxicidad para el crustáceo Artemia salina Leach. 

Para determinar la toxicidad para A. salina se utilizó el método descrito por 
Meyer y colaboradores (1982). El procedimiento se describe a continuación: 

4.1.1 Preparación de las muestras. 

Las muestras (compuestos puros, fracciones y/o extractos) se prepararon 
disolviendo 20 mg del material en 2 mi del disolvente apropiado. De esta solución 
se transfirieron 500, 50 y 5 µI a tres frascos viales, dejándose evaporar el 
disolvente a temperatura ambiente o al vac!o; cada concentración se preparó por 
triplicado. 

4.1.2 Incubación de los huevecillos de Artemia salina. 

Los huevos de Artemia salina se incubaron en un medio salino artificial 
durante un período de 48 hrs. 

4.1.3 Bioensayo. 

Se transfirieron 10 crustáceos a cada uno de los viales que contenian las 

muestras a evaluar y se aforó a 5 mi con medio salino artificial, obteniéndose una 
concentración final de 1000, 100 y 10 µg/ml. Los viales se mantuvieron con 
iluminación durante 24 hrs.; transcurrido ese tiempo se procedió a contar el 
número de microorganismos sobrevivientes, para calcular la CL50 o el porcentaje 
de mortalidad. En el primer caso se utilizó el programa de análisis de probabilidad 
de Finney. 

Cabe mencionar que para que un extracto o fracción se considere activo la 
CL50 debe ser menor a 1000 µg/ml, y en el caso de un compuesto puro la CL50 

debe ser menor a 200 µg/ml (Anderson et al., 1991). 
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4.2 Determinación de la actividad alelopática y antifúngica del material 

vegetal, del extracto total y de algunos de los compuestos puros. 

El potencial alelopálico del extracto, asl como el de algunos de los 
compuestos puros, se determinó midiendo el efecto sobre el crecimiento radicular 

de Amaranthus hypochondnacus y Echinochloa crus-ga/li; en el caso del material 
vegetal la evaluación se realizó sobre un lixiviado acuoso. 

Con respecto a la determinación de la actividad antifúngica los ensayos se 
realizaron sobre hongos filopatógenos de los géneros Fusarium, 
Helminthosporium y Pythium. En todos los casos se determinó el efecto sobre el 
crecimiento radial. 

Estas evaluaciones fueron realizadas en el laboratorio de la Dra. Ana Luisa 
Anaya del Instituto de Fisiologia Celular de la UNAM, por la Bióloga Blanca 
Hemández. Las evaluaciones se realizaron de acuerdo a la metodología descrita 
para este tipo de bioensayos (Anaya et al., 1990; Castañeda et al., 1992). 

5. AISLAMIENTO Y PURIFICACION DE LOS COMPUESTOS 

5.1 Obtención del acetil derivado del lanostan-25-en-31J-ol (21a). 

La fracción X (Cuadro 2), fue sometida a un fraccionamiento secundario 
mediante cromatrografla en columna abierta, empleándose 2.35 g de muestra y 
70 g de gel de sllice. Se obtuvieron un total de 92 fracciones de 20 mi cada una, 
utilizando como eluyentes hexano y hexano-acetato de etilo en diferentes 

proporciones. Cada fracción se analizó por cromatografía en capa fina, 
combinándose aquellas que resultaron similares. En el Cuadro 5 se resumen los 
sistemas de elución empleados, asl como las fracciones combinadas. 

De la fracción secundaria XXVII (Cuadro 5), se aislaron 212 mg de un 

sólido amorfo, de color blanco, soluble en CHCl3. La cromatografía en capa fina 
de este sólido mostró una mezcla de compuestos, por lo que, a fin de separarlo 
en sus componentes individuales, se procedió a la acetilación del mismo (120 mg 
de muestra). La mezcla acelilada se sometió a una cromatografía preparativa en 
capa delgada, empleando como sistema de elución, Hex-AcOEt (98:2). Se 

emplearon un total de 9 cromatoplacas de gel de silice (0.25 mm de espesor), 
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impregnadas con una solución de AgN03 al 10%, con 10 mg de muestra cada 
una y eluidas tres veces. 

Como resultado del proceso anterior, se obtuvieron 5 bandas, de las cuales 
únicamente se separó la que representaba al compuesto mayoritario. De· esta 
manera, se obtuvieron 10 mg del compuesto (21a), como un sólido cristalino, en 

forma de agujas, soluble en CHCl3 y con pf = 175 •c. 

Cuadro 5. Resumen de la cromatografia en columna abierta de la fracción X 
(Cuadro 2). 

ELUYENTE PROPORCION FRACCIONES CLAVE DELA 

% COMBINADAS FRACCION 
COMBINADA 

Hexano 100 1-22 XXIII 

Hex/AcOEt 95:5 23-28 XXIV 

Hax/AcOEt 90:10 2!h30 XXV 
31-32 XXVI 
33-44 XXVII 

Hex/AcOEt 85:15 45-18 XXVl11 
49-65 XXIX 

Hex/AcOEI 80:20 66-86 XXX 
Hex/AcOEt 50:50 87-92 XXXI 

5.2 Obtención de p-sitosterol (22). 

De la fracción XI (Cuadro 2), se aislaron 54.7 mg de un sólido amorfo de 
color blanco, soluble en CHCl3. 

5.3 Obtención del 3,6-éter dimetílico del campero! (23). 

La fracción primaria XVII (Cuadro 2), fue sometida a un fraccionamiento 
secundario mediante cromatografla en columna abierta (3 g de muestra y 105 g 
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de gel de sílice). Como eluyentes se emplearon hexano-cloroforrno, cloroforrno­

metanol y cloroformo, en diferentes proporciones. Se obtuvieron un total de 72 
fracciones de 40 mi cada una, combinándose aquellas que resullaron 
cromatográficamenle similares. En el Cuadro 6 se resumen los sistemas de 
elución utilizados y las fracciones combinadas. 

Cuadro 6. Resumen de la cromatografía en columna abierta de la fracción 

primaria XVII (Cuadro 2). 

ELUYENTE PROPORCION FRACCIONES CLAVE DELA 

"' COMBINADAS FRACCION 
COMBINADA 

Hex/CHCl::i 20:80 1-15' XXXII 
CHCl3 100 16-24 XXXIII 

CHCl"llMeOH 98:2 25-33 XXXIV 

CHCl'>!MeOH 96:4 34-46 XXXV 

CHCl-vMBOH 92:8 47.01 XXXVI 

CHCl"llMeOH 90:10 62.09 XXXVII 
CHCl"llM<IOH 70:30 70-72 XXXVIII 

De la fracción secundaria 'XXXV (Cuadro 6), precipitaron 304.2 mg de un 
sólido amorfo de color amarillo, soluble en AcOEt y MeOH, con pf = 233 "C. 

5.4 Obtención de Jl-0-glucosilosterol (24). 

De la fracción XVIII (Cuadro 2) se aislaron 300 mg de un sólido blanco, 

parcialmente soluble en MeOH, con pf > 300 "C. 
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5.5 Obtención del 7-0-P-Dillucosil-camperol (25). 

La fracción primaria XIX (Cuadro 2, 1 O g de muestra), se sometió a un 
fraccionamiento secundario vía cromatografía en columna abierta, sobre 220 g de 
gel de sílice. Se obtuvieron un total de 118 fracciones de 100 mi cada una, 
utilizando como eluyentes cloroformo y cloroformo-metanol en diferentes 
proporciones. Cada fracción se analizó por cromatografía en capa fina, uniéndose 
aquellas que resultaron similares. En el Cuadro 7 se muestran los sistemas de 
elución empleados y las fracciones combinadas. 

Cuadro 7. Resumen de la cromatografía en columna abierta de la fracción XIX 

(Cuadro 2). 

ELUYENTE PROPORCION FRACCIONES CLAVE DELA 

'lo COMBINADAS FRACCION 
COMBINADA 

CHCl3 100 1-3 XXXIX 
4~ XL 
7-8 XLI 
9-10 XLII 
11-14 XLIII 

CHCl3/Me0H 99:1 15-20 XLIV 

21-27 XLV 

CHCl3/MeOH 97:3 28-30 XLVI 
31-43 XLVII 

CHCí~eOH 95:5 44-51 XLVIII 

CHCl3/MeOH 90:10 52 XLIX 
53-56 L 
57~2 LI 

CHCl~eOH 80:20 63-101 Lll 
CHCl~IUeQH 50:50 102-118 Llll 
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De la fracción secundaria XL (Cuadro 7), se obtuvieron 1.5 g de un sólido 
amaño, de color café obscuro brillante, soluble en MeOH y con pf > 300 ºC. El 
análisis cromatográfico en capa fina de este sólido mostró un compuesto 
mayoritario, el cual se purificó mediante sucesivas cromatografías preparativas, 
para lo cual se emplearon B cromatoplacas (4 placas de 2 mm y 4 placas de 0.25 
mm de espesor, aplicándose en cada una de ellas 250 mg y 1 O mg de muestra, 
respectivamente); como sistema de elución se empleó CHCl3-MeOH (6:4). Luego 
de eluír y procesar las placas de manera convencional, se obtuvieron 12 mg de 
un sólido untuoso, de color amarillo, soluble en MeOH. 

5.6 Obtención del polialcohol (26). 

De la fracción XXI (Cuadro 2) precipitó espontáneamente un sólido 
cristalino (300 mg) de color café claro, soluble en agua, ópticamente activo ([cx]o = 
-45), conunpf= 195-19BºC. 

6. CARACTERIZACION DE LOS COMPUESTOS AISLADOS 

6.1 Determinación de las constantes físicas y espectroscópicas. 

6.1.1 Los puntos de fusión fueron determinados en un aparato Fisher-Johnes y se 
reportan sin corregir. 

6.1.2 Los espectros de IR fueron registrados en un espectrofotómetro de rejilla 

Perkin-Elmer, modelo 599, en pastilla KBr. 

6.1.3 Los espectros de RMN-1H y RMN-13C se determinaron en el Instituto de 
Química de la UNAM, en un aparato Varían VXR-3005, utilizando como 

disolventes CDCl3, piridina-d5, DMSO-d5 y MeOD, y como referencia interna 
TMS. 

6.1.4 La rotación óptica fue medida en un polarímetro digital Jasco Dip 360. 
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6.2 Preparación de los derivados acetilados. 

Para obtener los derivados acetilados de los compuestos (21, 22 y 26) se 

utilizaron 1 mi de piridina y 1 mi de anhldrido acético por cada 100 mg de 
muestra. La mezcla de reacción se mantuvo en agitación a temperatura ambiente 
por 72 hrs.; al cabo de ese tiempo se procesó de la manera convencional (Shriner 
et al., 1980). En el Cuadro 8 se resumen los compuestos que fueron acetilados, 
así como los rendimientos y puntos de fusión obtenidos. 

Cuadro 8. Rendimiento de los derivados acetilados. 

COMPUESTO PESO DEL PESO DEL PF 
COMPUESTO DERIVADO (ºC) 

ACETILADO 

21 120mn 96mo 154 

23 30mo 16mo 130 
26 40mo 70ma 205 

6.3 Preparación del derivado metilado. 

Para obtener el derivado metilado del producto aislado (25), se utilizó una 
solución etérea de diazometano, la cual se generó con una solución de hidróxido 

de polasio (5 gen 7.5 mi de agua), 25 mi de metano!, 15 mi de éter etílico y 21.5 g 
de N-metil-N-nitroso-p-toluensulfonamida (Diazald Aldrich), en 45 mi de éter 
etílico. La mezcla de reacción se mantuvo en agitación continua a una 

temperatura de 5 ºC; transcurridos 5 minutos, el diazometano etéreo se destiló 
utilizando un baño maria (58-60 ºC) y se recolectó en un recipiente introducido en 
un baño de hielo. 

El producto a metilar se disolvió en metano! y se le adicionó un exceso de 
la solución etérea de diazometano. La mezcla se dejó reaccionar a temperatura 
ambiente por 24 hrs. 
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6.4. Prueba de Molisch. 

Una pequeña cantidad de los compuestos (25 y 26) se disolvieron en 3 mi 
de agua destilada y se les adicionó 1 mi de una solución de reactivo de cx-naftol 
(10 % en etanol); seguidamente se adicionaron por las paredes del tubo de 
ensayo dos gotas de ácido sulfúrico concentrado, observándose entonces una 
coloración violeta en la interfase de los líquidos, lo cual fue indicativo de la 
presencia de carbohidratos (prueba de Molisch positiva). Paralelamente, se 
utilizaron un control positivo y un control negativo. 

6.5 Hidrólisis ácida. 

A 8 mg del compuesto (25), se adicionaron 4 mi de una mezcla de HCI (2 
N)-MeOH, en un proporción 1 :1. La mezcla de reacción se mantuvo en reflujo con 

agitación constante durante 48 hrs. Transcurrido este tiempo, se procesó de 
manera habitual, obteniéndose la aglicona correspondiente (6 mg) (25a). 

6.6 Determinación de azúcares. 

La presencia de glucosa en el compuesto (25), se determinó en Ja fase 

acuosa obtenida previamente, mediante una cromatografía en capa fina en sílica 
gel, empleando el sistema D (Cuadro 3) y como agente cromogénico anisaldehído 
(Cuadro 4). Como patrones de referencia se emplearon arabinosa, galactosa, 
fructosa y glucosa. 
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IV. Resultados y W.cusión 

El extracto cloroformo-metanólico (hojas, tallos y raíces) de Chamaesyce 

prostrata, asi como las fracciones obtenidas, fueron evaluados contra el 

crustáceo Artemia satina Leach, de acuerdo al procedimiento de Mayar y 

colaboradores (1982), obteniéndose resultados poco satisfactorios (LCso > 1000 

ppm). Por lo tanto, se procedió a realizar el estudio fitoquímico de manera 

convencional, con el fin de contribuir al conocimiento de la composición química 

de la flora medicinal mexicana. 

En relación con los ensayos biológicos, el extracto total y el lixiviado 

fueron evaluados como posibles agentes alelopáticos y antifúngicos. La 

actividad alelopática se determinó midiendo el crecimiento radicular de 

Amaranthus hypochondriacus y Echinochloa crus-galli. Los resultados se 

ilustran en el Cuadro 9 y en la Gráfica 1. En el caso del lixiviado (1 %), se 

obtuvo un 76.5 % de inhibición, para A. hypochondriacus y un 36.4 % de 

inhibición, para E. crus-gal/i. 
Para la determinación de la actividad antifúngica, se realizaron estudios 

sobre las especies Pythium sp., Fusarium oxysporum y Hetminthosporium sp. 

Los resultados de este último estudio no fueron satisfactorios en ningún caso. 

Cuadro 9. Efecto del extracto cloroformo-metanólico de Chamaesyce prostrata 
sobre el crecimiento radicular de las malezas Amaranthus hypochondriacus y 

Echinochloa crus-galli. 

Amaranthus hvoochondriacus 

TRATAMIENTO % CRECIMIENTO % INHIBICION 
Control 100 o.o 

Ex!. 50 ua/ml 99.2 0.8 

Ex!. 100 u!lfml 89.2 10.B 

Ext. 200 ""'m 81.4 18.6 

Echinoch/oa crus-aa/11 

TRATAMIENTO % CRECIMIENTO % INHIBICION 
Control 100 o.o 

Ex!. 50 ,,a/mi 92.0 B.O 

Ex!. 100 ua/ml 98.0 2.0 

Ext. 200 u!llm 80.2 19.B 
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IV. Resultados y dücusión 

El estudio fitoquímico convencional del extracto permitió el aislamiento de 

dos esteroles (el p-sitosterol y el P-D-glucositosterol), un triterpenoide (el acetil 
derivado del lanostan-25-en-3p-ol), dos flavonoides (el 3,6-éter dimetflico del 

camperol y el 7-0-P-D-glucosil-camperol) y un polialcohol (26). 

De manera general, los compuestos aislados fueron identificados y 
caracterizados mediante sus constantes físicas y espectroscópicas. En el 
Cuadro 1 O se resumen los rendimientos de los compuestos aislados. 

Cuadro 10. Rendimiento de los compuestos aislados del extracto cloroformo­

metanólico de Chamaesyce prostrata. 

COMPUESTO 

HO 

HO~H 1 -

c~o oc~ 

OH O 

PESO DEL 
COMPUESTO 

10mg 

54.7mg 

304.2mg 

% EN RELACION 
A PLANTA SECA 

0.000454 

0.002486 

0.013827 
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Cuadro 10. Rendimiento de los compuestos aislados del extracto cloroformo­

metanólico de Chamaesyce prostrata (continuación). 

COMPUESTO 

OH 

~ OH °W?°H OH OH o 

(26) 

PESO DEL 
COMPUESTO 

350mg 

12mg 

300mg 

% EN RELACION 
A PLANTA SECA 

0.015909 

0.000545 

0.013636 

La discusión de la elucidación estructural de estos compuestos será el 
objetivo principal de esta sección. 

1. Identificación del acetil derivado del lanostan-25-en-31J-ol (21 a). 

El producto (21a) se aisló al recromatografiar la fracción X de la columna 

original (Cuadros 2 y 5). Por tratamiento con anhidrido acético y piridina en 
condiciones normales, y después de sucesivas recromatograffas en capa fina, 
se obtuvo el derivado monoacetilado, como un sólido cristalino, en forma de 
agujas, con pf = 175 ºC. Es importante destacar que el producto (21a) se obtuvo 

bajo la forma de acetil derivado considerando que en el espectro de IR no se 
observaron las señales características de un grupo acetato. La fórmula 

molecular de este derivado se estableció como C32H5402 por análisis 
elemental, permitiendo un índice de insaturación de seis. 
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Su espectro de IR (Cuadro 13, Espectro 1) presentó bandas de absorción 
caracterlsticas para C-H (2924, 1456 cm·•), grupos metilo geminales (1368 

cm·•), doble ligadura (1638 cm·•), carbonilo de éster (1736 cm·1), C-0 (1244, 

1166 cm·') y grupo metileno terminal (682 cm·1). 

El análisis del especlro de RMN-'H (Cuadro 13, Espectro 2) permitió 

obtener la siguiente información: 

a) En la zona comprendida entre o 0.76-1.66, se observaron seis singuletes 

atribuibles a seis grupos metilo terciarios, uno de los cuales, de acuerdo al 

desplazamiento químico que presentaba (o 1.66) debía corresponder a un metilo 
sobre una doble ligadura. 
b) En o 0.64, se observó un doblete (J = 5.2 Hz), asignable a un metilo 

secundario. 
e) En o 2.04, se observó un singulete característico para un grupo acetato, 

confirmando la presencia en el producto natural de solamente un grupo 

hidroxilo. 

d) Se observó un doblete dobleteado en o 4.46 (J = 10.3, 5.4 Hz) que integraba 

pata un hidrógeno que, de acuerdo al desplazamiento químico observado, se 
asignó al protón gemina! de un grupo acetato previamente evidenciado por el 

espectro de IR. 

e) Finalmente, se observó la presencia de un sistema AB (o 4.57, d, J = 2.4 Hz; 

o 4.66, d, J = 2.4 Hz), correspondiente a los hidrógenos olefínicos de un 

metileno terminal. 

Por otra parte, el espectro de RMN-"C (Cuadro 13, Espe,ctro 4) mostró 

señales para 32 átomos de carbono en congruencia con la fórmula molecular 

previamente establecida. 
De estas 32 señales, las tres desplazadas a campo más bajo (o 170.09, 

137.7 y 109.31) se asignaron a un grupo carbonilo de éster y a dos carbonos de 

un metileno terminal. 

El espectro de RMN-•JC modalidad DEPT (Espectro 5), mostró 11 

señales negativas (o 40.0, 38.3, 37.1, 35.5, 34.2, 29.6, 29.7, 27.9, 27.4, 23.7 y 

20.95) atribuibles a once metilenos, 14 señales positivas (o 80.96, 55.3, 48.2, 

42.6, 38.05, 27.9, 21.37, 19.3, 16.03, 16.52, 16.2, 16.00 y 14.5), seis de las 

cuales debían corresponder a grupos melino y las ocho restantes a grupos 
metilo, por lo cual las cuatro señales faltantes eran atribuibles a cuatro carbonos 

cuaternarios. 
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Como se mencionó previamente, la fórmula molecular establecida 
permitía un Indice de insaturación de seis. Con el análisis espectroscópico 
realizado hasta el momento, se satisfacían dos de las seis insaturaciones, por lo 
cual, las cuatro restantes podían entonces corresponder a una estructura 
tetraclclica. 

Las características espectroscópicas antes mencionadas, así como 
consideraciones de tipo quimiotaxonómico (óksüz el al., 1993), sugirieron que 
el producto aislado correspondía al derivado acetilado de un trilerpenoide 
tetraclclico sustituido con un grupo metileno terminal y con esqueleto eufano 
(A), tirucalano (B) o lanostano (C) (Figura 13). 

A B 

e 

FIGURA 13. Estructuras posibles del compuesto (21 a). 

A fin de discriminar entre las tres posibilidades, la comparación de los 
desplazamientos químicos observados para el derivado acetilado del producto 
natural en los espectros de RMN para el C-13, C-14, C-18, C-28 y C-21, con los 
previamente descritos en la literatura fueron de gran utilidad. Como se puede 
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apreciar en la Figura 14, los valores experimentales mostraron una notable 
similitud con los valores correspondientes para triterpenoides con esqueleto 
lanostano (Knight, 1973; Gewall, et al., 1992; de Pascual el al., 1987; Shun el 

al., 1986). 

24.4 

Eufano 

27.92 

Tirucalano 

0.84 ! 

I~ 
!~ 

16.2 
Derivado acetilado del . 

producto natural 

16.3 

Lanostano 

Figura 14. Comparación de los desplazamientos quimicos observados para 
núcleos de triterpenoides descritos previamente y el compuesto (21a). 

Por otro lado, el desplazamiento quimico y la multiplicidad observada 
para la señal en 5 4.46 en el espectro de RMN-1H y la señal positiva en 5 80.96 
en el espectro de RMN-13C, asi como consideraciones de tipo biogenético 
(Torssell, 1983; Manitto, 1961: Herbert, 1961), permitieron ubicar al grupo 

acetoxi del derivado (grupo hidroxi en el producto natural) en la posición C-3 del 
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anillo A del esqueleto base en disposición p tal como se indica en la Figura 15, 
por comparación con modelos descritos en la literatura (Ózküz el a/., 1993; 
Knight, 1973): 

Figura 15. Ubicación del grupo p-acetoxi en el compuesto (21a). 

Finalmente, la ubicación del grupo metileno terminal en C-25 se realizó 
con base al desplazamiento químico observado en el espectro de RMN-1 H en a 
1.66 atribuible a un metilo sobre doble ligadura, asl como por la comparación de 
los desplazamientos químicos de los hidrógenos del sistema AB observados 
para el derivado acetilado del producto natural con los valores descritos 
previamente en la literatura (Hemández, 1992; Laxman el a/., 1966). 

Con base en la discusión anterior, el compuesto (21a) fue identificado 
como el acetil derivado del lanostan-25-en-3p-ol, el cual constituye un nuevo 
producto natural (Figura 16). 

Figura 16. Estructura del acetil derivado del lanostan-25-en-3P-ol (21a). 
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Cuadro 11. Constantes espectroscópicas del acetil derivado del lanostan-25-
en-3~-ol (21a). 

IR \l max. (KBr) cm·• 2924, 1959, 1736, 1638, 1338, 1244 , 1176, 882. 

Es ctro 1 

RMN-1H, o (CDCIJ) 

(Espectro 2) 

RMN-•3C, o (CDCl3) 

(Espectro 4) 

4.86 (d, H-27', J= 2.4), 4.57 (d, H·27, J= 2.4), 4.46 

(dd, H·3, J= 10.3, 5.4), 2.04 (s, CH3CO), 1.68 (s, 

CH3), 1.25 (s, CH3), 1.02 (s, CH3), 0.93 (s, CH3), 

0.84 (d, CH3·21, J= 5.2), 0.83 (s, CH3), 0.78 
s,CH . 

170.97 (CO), 137.70 (C-25), 109.31 (C-27), 80.96 

(C-3), 55.3 (C·5), 50.3 (C-14), 48.2 (C·9, C-17), 42.8 

(C-8), 40.08 (C-13), 40.0 (C-24), 38.39 (C-22), 

38.05 (C-20), 37.8 (C-4, C-10), 35.5 (C·1), 34.2 (C· 

12), 29.8 (C·15), 27.9 (C-30, C-16), 27.7 (C-23), 

27.44 (C-7), 27.4 (C·2), 23.7 (C·11 ), 20.95 (C-6), 

19.3 (C-19), 18.03 (C-21), 16.52 (C-26), 16.2 (C-28), 

16.0 C-29 , 14.5 C-18 . 
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IV. Resu/tutlos )' tlisc11sión 

2. tdentificacíón del p-sítoslerol (22). 

El producto (22) se aisló de la fracción XI de la columna original, como un 
sólido amorfo de color blanco, soluble en CHCl3. El compuesto se identificó 
como P·sitosterol mediante la comparación de su comportamiento 
cromatográfico y sus constantes físicas y espectroscópicas con tas de una 
muestra auténlica {Espectro 6, Figura 17). 

Figura 17. Estructura del p-sitoslerot (22). 
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m Resultados y discusió11 

3. Identificación del 3,6-éter dimelílico del campero! (23). 

El producto (23), se aisló como un sólido amorfo, de color amarillo, con pf = 
233 °C, ópticamente activo. Su fórmula molecular se estableció como C17H1407 
por análisis elemental. 

El espectro de IR (Cuadro 14, Espectro 7), presentó bandas de absorción 
caracterlsticas para grupos hidroxilo (33B6 cm·1), C-H (2942 cm·I), carbonilo de y­
pirona (1642 cm·') y anillo aromático (1612 cm·'). 

Por otro lado, el espectro de UV (Cuadro 14, Espectro B) mostró bandas de 
absorción a 270 y 340 nm. 

Las caracter(sticas espectroscópicas antes mencionadas, el 
comportamiento cromatográfico mostrado por el producto natural, as( como 
consideraciones de tipo quirniotaxonómico (lsmail el al., 1977), permitieron sugerir 
la naturaleza flavonoide del compuesto (Harbome el al., 1975; Markham el 
al.,1985). 

El análisis detallado del espectro de RMN-1H (Cuadro 14, Espectro 9), 
indicó que el producto (23) era un flavonol, con base a las siguientes evidencias: 

a) En o 3.73 y 3.76 se observaron dos singuletes, cada uno de ellos integrando 
para tres hidrógenos, atribuibles a dos grupos metoxilo. 
b) En la zona donde resuenan los protones aromáticos, se observó un singulete (o 
6.53) asignable a un hidrógeno aromático aislado. 
e) Dos dobletes que integraban cada uno para dos hidrógenos (li 6.93, J = 8.7 Hz; 
o 7.91, J = 9.03 Hz), correspondientes a un sistema AzB2 de un anillo aromático 
pallHUStituido. 
d) Las sellales observadas en o 10.2, 10.5 y 12.76 se asignaron a tres grupos 
hidroxilo, el último de los cuales, de acuerdo al desplazamiento qulmico 
observado, debla estar quelatado con un grupo carbonllo. 
e) Finalmente, la ausencia de la sella! caracterlstica para H-3 de una flavona 
(Markham et al., 1985), suger(a que la molécula era un flavonol, sustituido con 
dos grupos metoxilo y tres grupos hidroxilo, uno de los cuales debla estar en C-5 
de acuerdo al desplazamiento quimico observado en o 12.76 en el espectro de 
RMN-'H. 

Por otra parte, el espectro de RMN-'3C (Cuadro 14, Espectro 10) mostró 
sellales para 15 átomos de carbono, lo cual indicaba la presencia de dos sellales 
equivalentes. 
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IV. Resultados y discusión 

De las 15 res~nancias, la señal observada en li 178.07 se asignó al grupo 
carbonilo de una y-pirona, previamente evidenciada por el espectro de IR; tas 
siguientes siete señales (li 160.07, 157, 155, 152, 151, 137, 131.04) se asignaron 
a carbonos cuaternarios unidos a funciones oxigenadas. 

Adicionalmente, se observaron dos señales en S 120 y 93.9, atribuibles a 
dos carbonos cuaternarios no oxigenados. 

Por otra parte, las señales observadas en el espectro de RMN-13C 
modalidad DEPT a S 130.06, 115.58 y 92.9 (Espectro 11 ), fueron asignadas a 
cuatro melinos de un anillo para-sustituido y a un melino de un anillo aromático, 

respectivamente. 
Finalmente, las señales en S 59.95 y 59.6 se asignaron a dos grupos 

metoxilo. 
Con base a la discusión previa, eran factibles cuatro posibles estructuras 

para el producto natural (A-D, Figura 18). 

Cfi:¡O~H 
1 1 -

OH OH O OCH3 w?-
A CH30 O OCH3 

1 1 -

OH OH 
OH O 

O~H 1 -

Cfi:¡O OCH3 

OH O CH30w?-OCH3 
e 1 1 -

OH OH 

B 

OH O 
D 

Figura 18. Posibles estructuras del oompuesto (23). 
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IV. Resultados y clisc1"ió11 

A fin de discernir la disposición de los grupos funcionales, la obtención del 
derivado acetilado del producto natural fue de gran utilidad. 

El espectro de RMN-tH del derivado acetilado (Cuadro 13, Espectro 14) 
mostró las siguientes diferencias significativas, con respecto al mostrado por el 
producto natural: 
a) tres señales caracteristicas de grupo acetato (B 2. 52, 2.39 y 2.35), confirmando 
la presencia de tres grupos hidroxilo, y 

b) el desplazamiento diamagnético observado para las señales atribuibles al 
sistema A2B2 del anillo aromático para-sustituido (B 8.09 y 7.26) y un protón 
aromático aislado (6 7.23) (Figura 19). 

b 

Figura 19. Comparación de los espectros de RMN·tH del compuesto (23) (a) y de 

su derivado acelllado (b). 
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IV. Resultados y discusión 

Este análisis permitió descartar, en principio, las posibilidades A, B y D. Sin 
embargo, a fin de confirmar la ubicación de los grupos metoxilo en la molécula, se 
decidió realizar experimentos adicionales de NOESY y NOEDIF (Espectros 16, 19 
y20). 

En el espectro NOESY, se observó la correlación de la señal en li 3.87 con 
una rama del sistema A2B2 (li 8.09), lo cual indicaba claramente la ubicación de 
un grupo metoxilo en C-3 del núcleo base. 

Lo anterior fue confirmado al realizar el espectro NOEDIF, ya que éste 
mostró la exaltación de la señal en li 8.09 al ser irradiado el singulete centrado en 
li 3.87. De manera adicional, este experimento permitió ubicar el segundo grupo 
metoxilo en C-6, ya que al ser irradiada la señal en li 3.87, no se observó la 
exaltación de ninguna de las señales, por lo cual este grupo debla encontrarse 
ubicado en la posición antes mencionada. 

Con base a lo antes señalado, el compuesto (23) se identificó como el 3,6-
éter dimetíiico del campero! (Figura 20), el cual ya habla sido previamente 
descrito (Rosler et al., 1971 ). Cabe destacar sin embargo, que este estudio 
constituye el primer reporte de la presencia este metabolito en Chamaesyce 
prostrata. 

Figura 20. Estructura del 3,6-éter dimetilico del campero! (23). 
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IV. Resultados y tlisc11sití11 

Cuadro 12. Constantes espectroscópicas del 3,6--éter dimetflico del campero! 

(23). 

OH 

IR u max. (KBr) cm·1 3386, 2924, 1642, 1612. 

Es ectro 7 

UV(MeOH)nm 

Es ectro 8 

RMN-1H, o (MeOD) 

(Espectro 9) 

RMN-,,C, o (MeOD) 

(Espectro 1 O) 

270, 340. 

12.76 {s,OH-5), 10.2 (OH-7, OH-4'), 7.91 (d, H-2', 

H-6', J = 9.03), 6.93 (d, H-3', H-5', J = 8.7), 6.53 {s, 

H-8 3. 76 s OCH3-6 , 3. 73 s OCH -3 . 

178.07 {C-4), 160.07 (C-4'), 157 (C-7), 155 (C-5), 

152 (C-9), 151 (C-2), 137 {C-3), 131.04 (C.6), 130.06 

(C-2', C-6'), 120 (C-1'), 115.58 (C-3', C-5'), 104.5 {C-

10 93.9 C-8, 59.9 OCH -6, 59.6 OCH -3. 
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IV. Resultatlos y discusión 
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IV. Rcs1dtados y 1/iscusión 

OH 
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IV. Resultados y discusión 
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IV. Resultados y 1/lscusión 

C1111dro 13. Constantes espectroscópicas del derivado acetilado del 3,6-éter 
dimetllico del campero! (23a). 

c~coo~occ~ 
1 1 -

CH30 OCH3 

CH3COO O 

IR ll max. (KBr) cm·1 2940, 1774, 1640. 
IEsnAtim 13\ 

RMN-1H, a (MeOD) 8.09 (d, H-2'. H-8', J= 9), 7.26 (d, H-3', H-5'. J= 9), 

(Espectro 14) 7.23 (s, H-8 ), 3.87 (s, 3H, OCH3), 3.8 (s, 3H, OCH3), 
2.52 (s, 3H, CH3COO), 2.39 (s, 3H, CH3COO), 2.35 

1 Is 3H CH,COOl. 
RMN-13C, a (MeOD) 173.2 (C-4), 169.1 (CO), 169.0 (CO), 167.9 (CO), 
(Espectro 17) 153.9 (C-4'), 152.3 (C-9), 151.5 (C-2), 148.2 (C-7), 

142.2 (C-5), 141.9 (C-3), 141.3 (C-6), 129.7 (C-2', 
C-6'), 60.2 (OCH3-3), 21.1 (CH3), 21.09 (CH3), 20.75 
llCH,\. 
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IV. Resultados y discusión 

Cabe mencionar que se determinó la toxicidad para el crustáceo A. salina 
de este compuesto, mostrando una CLso = 34.5 ppm. 

Asf mismo, se determinó la actividad como posible agente alelopático, 
obteniéndose un efecto estimulante tanto para Amaranthus hypochondriacus 
como para Echinoch/oa crus-galli. Los resultados se ilustran en el Cuadro 14 y en 
la Gráfica 2. 

Cuadro 14. Efecto del compuesto (23) sobre el crecimiento radicular de las 

malezas Amaranthus hypochondriacus y Echinochloa crus-galli. 

Amaranthus hvaochondrlacus 

TRATAMIENTO 'lo CRECIMIENTO 'lo INHIBICION 
Control 100 o.o 

50 ua/ml 103.6 13.6)* 

100 ua/ml 101.2 (1.21* 

150 ua/m 96.3 3.7 

Echlnochloa crus-11al/I 

TRATAMIENTO % CRECIMIENTO 'lo INHIBICION 
Control 100 o.o 

50 112.0 (12.0)* 

100 117.0 117.0\* 
150 112.0 (12.0\* 

* Los números entre paréntesis indican efecto de esUmulación del crecimiento. 

Finalmente, se determinó la actividad antifúngica sobre las especies 
Pythium sp., Fusarium oxysporum y He/minthosporium sp., obteniéndose 
resultados no satisfactorios. 
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IV. Resultados y discusión 

_ 4. Identificación del fl·D-glucositosterol (24). 

De la fracción primaria XVIII, precipitó espontáneamente un sólido 
blanco, parcialmente soluble en MeOH. El compuesto fue identificado como fl· 
0-glucositosterol (Figura 21) por comparación de sus constantes físicas y 
espectroscópicas con las de una muestra auténtica (Espectro 21 ). 

Figura 21. Estructura del fl-0-glucositosterol (24). 
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IV. Resultados y discusión 

5. Identificación del 7-0-¡3-D..glucosil-camperol (25). 

El producto (25) se aisló como un sólido untuoso, de color amarillo, 

soluble en MeOH. 
Su espectro de IR (Cuadro 16, Espectro 22) mostró bandas 

características para grupos hidroxilo (3366 cm·•), C-H (2920 cm·1) y carbonilo de 

y-faetona (1604 cm·•). 
La solubilidad del compuesto en disolventes polares, las bandas 

observadas en el espectro de IR, asl como una prueba positiva frente al reactivo 
de Molisch, permitieron sugerir la naturaleza glicosídica del compuesto. 

El espectro de RMN-'H (Cuadro 16, Espectro 23) permitió detectar en 
forma clara: 
a) Un doblete (li 5.04, J = 7.4 Hz) que integraba para un hidrógeno, 
característico del protón anomérico de una porción sacárida en disposición 13. 
b) Un sistema AB (li 6.02, 6.12, J = 2 Hz) asignable a dos hidrógenos 

aromáticos en disposición mela. 
d) Un sistema A2B2 (li 6.84, 8.02, J = 9 Hz) correspondiente a los hidrógenos de 
un anillo aromático para-sustituido. 
d) Finalmente, en la zona comprendida entre li 3.3-3.7, se observó un multiplete 
que debía corresponder a los hidrógenos restantes de la porción sacárida de la 
molécula. 

En el espectro de RMN-13C (Cuadro 16, Espectro 25), se observaron 

senales para 13 átomos de carbono, de entre las cuales resaltaban, una señal 

característica para un grupo carbonilo de una y-pirona (li 175.35), cuatro 
carbonos aromáticos base de oxígeno (li 132.15, 162.15, 162.56, 158.9), dos 
seilales equivalentes atribuibles a los melinos de un anillo para-sustituido, y 
seilales características de una porción sacárida (li 102.96, 75.7, 76.32, 71.2, 
75. 7, 62.57) que, de acuerdo a la comparación de los desplazamientos químicos 
observados, debían corresponder a la 13-D..glucosa (Boros, 1990; Otzuka, 1990; 
Markham, 1982). 

De los cuatro carbonos base de oxigeno observados en este espectro, se 

deriva que el producto natural debía estar sustituido con tres grupos hidroxilo, 
por lo cual, el enlace glicosídico debía establecerse a través del carbono base 
de oxígeno restante (li 162.63). 
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m Resultados y 1/iscusión 

Los grupos hidroxilo evidenciados, pod!an estar ubicados en las 

posiciones C-3, C-5, C-7 y/o C-4' con base al análisis espectroscópico antes 

descrito, así corno consideraciones de tipo biogenético. 

La hidrólisis de una pequeña cantidad del producto natural, permitió 

confirmar mediante cromatografla en capa fina, a la glucosa como único azúcar 

presente en la molécula y a un compuesto de menor polaridad que la materia 

prima. 

Los datos analizados hasta el momento, aunados al comportamiento 

crornatográfico mostrado por el compuesto, as! como la ausencia de H-3 

característico de flavonas (Harbome et al., 1975; Markharn, 1962), permitieron 

establecer que el producto natural era el glicósido de un flavonol. Por lo tanto, 

restaba tan sólo por establecer la posición de la unión de la P-0-glucosa, la cual 

podía ser a través de C-3, C-5- C-7 o C-4', para lo cual la obtención del 

derivado acetilado del producto natural y el análisis comparativo mediante 

cromatografía en capa fina con una muestra auténtica del acelil derivado del 3-

0-glucosil-carnperol gentilmente proporcionado por la Dra. Lydia Rodr!guez 

Hahn del Instituto de Qu!rnica, permitió descartar en principio, la unión 

glucos!dica a través de C-3. Por otra parte, la comparación de los 

desplazamientos químicos obtenidos para el producto natural, con los 

previamente descritos en la literatura (Gaviño, 1994; Markharn, 1962), 

permitieron descartar la unión glucosídica a través de C-3-, C-4', debido al 

desplazamiento qu!mico observado para el doblete correspondiente al protón 

anomérico de la glucosa, as! corno para los hidrógenos del sistema AB del anillo 

A (Cuadro 15). 

Cuadro 15. Comparación de los desplazamientos químicos de los protones del 

producto (25) y el 6-p-acelil-3-gluco-carnperol. 

HIDROGENO PRODUCTO NATURAL 6-p-acetll-3-gluco-

camDerol 

H-2'6' 8.02 d J = 9 Hz 8.02, d J = 8.7 Hz 

H-3'5' 6.84 d, J = 9 Hz 6.85, d J = 8.7 Hz 

H-8 6.16 d J=2Hz 6.39 d 

H-6 6.02 d J =2 Hz 6.21, d 

H-1" 5.04 d J = 7.4 Hz 5.8, d 
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IV. Resu/ta1/os y tliscusión 

Para descartar la unión entre C-5 y C-7, se preparó el derivado metilado 
de la aglicona obtenida por hidrólisis ácida del producto natural. 

Los datos observados en en el espectro de RMN-'H de este derivado 
(Cuadro 17, Espectro 27) permitieron descartar a C-5 como punto de unión de la 
porción sacárida, ya que en 5 12.6 se observó la señal característica para un 

grupo OH quelatado. 
Con base a la información anterior, y a la comparación de los datos 

espectroscópicos mostrados por el derivado metilado con los previamente 
descritos en la literatura para el 3,4', 7 -éter trimetilico del campero! aislado de 
Hyptis albida (Pereda, 1966), se concluyó que la aglicona correspondla al 
flavonol denominado campero!. 

El producto natural (25) se identificó entonces, como el 7-0-1)-D-glucosil­

camperol (Figura 22), el cual ya habla sido previamente descrito en la literatura 
(Rosler et al., 1971 ). 

HOH2C O _ 

Hi~Wº OH 
OH j j 

'- OH 

H O 

Figura 22. Estructura del 7-0-p-D-glucosil-camperol (25). 
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IV. Resultados y tli.<e1uió11 

Cuadro 16. Constantes espectroscópicas del 7-0-Jl-D-glucosil campero! (25). 

HOH:!C O 

~~OH OH 1 1 

OH 
OH o 

IR IJ mex. (KBr) Cllt1 3386, 2920, 1604. 
IEsoectro 221 

RMN-1H, B (CDCl3) 8.02 (d, H-2'-6', J= 9.0), 6.84 (d, H-3'-6', J=9.0), 6.16 
(Espectro 23) (d, H-8, J= 2.0), 6.02 (d, H-6, J=2.0), 5.04 (d, H-1", 

J= 7.4\. 
RMN-'JC, B (CDCl3) 178.86 (C-4), 162.63 (C-7), 161.21 (C-5), 159.24 
(Espectro 25) (C-4'), 158.16 (C-2, C-9), 135.17 (C-3), 132.06 (C-2', 

C-6'), 122.41 (C-1'), 115.77 (C-3', C-5'), 105.4 (C-
10), 104.42 (C-1"), 99.48 (C-6), 94.75 (C-8), 77.65 
(C-3"), 75.36 (C-5"), 75.21 (C-2"), 71.0 (C-4"), 
64.16 IC-6"1. 
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IV. Resultados y discusití11 

Cuadro 17. Constantes espectroscópicas del 3,4',7-éter trimetllico del campero\. 

IR \J max. (KBr) crn-1 3430, 2942, 1658, 1596. 

Es ctro 27 

RMN-•H, a (MeOH) 
(Espectro 28) 
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IV. Resultados y discusión 

6. Evaluación de la actividad biológica del compuesto (26). 

Por lo que respecta al compuesto (26), hasta el momento únicamente se 
han realizado los ensayos biológicos. En el caso de la evaluación contra 
Artemia salina Leach, los resultados fueron poco satisfactorios (LCso > 1000 

ppm). En las evaluaciones para la determinación de la actividad alelopática, el 
compuesto mostró un efecto estimulante selectivo sobre Amaranthus 
hypochondriacus. Los resultados se muestran en el Cuadro 18 y en la Gráfica 3. 

Cuadro 18. Efecto del compuesto (26) sobre el crecimiento radicular de las 
malezas Amaranthus hypochondriacus y Echinochloa crus-galli. 

Amaranthus hvoochondrlacus 

TRATAMIENTO % CRECIMIENTO % INHIBICION 

Control 100 O.O 
25un/ml 112.0 112.0\* 

5011n/ml 110.5 110.51* 

100 ""'mi 112.0 112.0l* 
200 .. nJm 95.0 5.0 

Echlnoch/oa crus-aafll 

TRATAMIENTO % CRECIMIENTO % INHIBICION 

Control 100 o.o 
25un/ml 90.0 10.0 
50un/ml 95.0 5.0 
100un/ml 94.4 5.6 

200 ""'m 87.0 13.0 

*Los números entre paréntesis Indican un efecto de estimulación del crecimiento. 

Al igual que en los casos anteriores, la actividad antifúngica del 
compuesto (26) fue nula. 
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V. Resumen y conclu.~io11es 

1. El estudio fitoquímico convencional de Chamaesyce pros/rata, permitió 
el aislamiento y caracterización mediante métodos químicos y espectroscópicos 
de seis metabolitos secundarios: dos esteroles (p-sitosterol y p-D­
gíucositosterol), dos flavonoides (el 3,6-éter dimeUlico del campero! y el 7-0-P­
D-glucosil-camperol), un triterpenoide (el acetil derivado del lanostan-25-en-3P­
ol), constituyendo este último un nuevo producto natural, y un polialcohol (26), 
el cual aún no ha sido caracterizado. 

2. Este trabajo constituye el primer reporte de la presencia de los dos 
flavonoides en la planta objeto de estudio. 

3. El extracto total y los compuestos puros mostraron ser inactivos frente 
a Artemia salina Leach (LCso > 1000 ppm ), a excepción del flavonoide 
caracterizado como 3,6-éter dimetilico del campero!, el cual presentó una 
toxicidad significativa (LCso = 34.5 ppm). 

4. Se evaluó el potencial aleíopático de extracto, lixiviado acuoso y de los 

compuestos puros sobre las especies Echinochloa crus-ga/li y Amaranthus 
hypochondriacus, encontrándose en el lixiviado acuoso la mayor inhibición del 
crecimiento para la maleza Amaranthus hypochondriacus (76.5%). En el caso 
del extracto cloroformo-metanólico los resultados fueron poco significativos. El 
3,6-éter dimetilico del campero! presentó un efecto estimulante en ambas 
malezas, a diferencia del compuesto (26), el cual presentó un efecto estimulante 

selectivo sobre Amaranthus hypochondriacus. 
5. La determinación de fa actividad antifúngica del extracto orgánico 

realizada sobre las especies Pythium sp., Fusarium oxysporum y 
Helmithosporium sp. no mostró resultados satisfactorios. 

6. Los metabolitos secundarios encontrados en esta investigación, no 

han sido descritos previamente en la literatura como constituyentes de 
Chamaesyce pros/rata, con excepción de los esteroles. 
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V. Res11men y conclusicmt•s 

RECOMENDACIONES 

1. Caracterizar el compuesto (26) aislado el el presente estudio. 

2. Realizar evaluaciones biológicas adicionales del extracto, fracciones y 

compuestos aislados. 
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