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RESUMEN 

El estudio químico del género Vitex (Verbenaceae) en México y en el mundo ha 
llevado al aislamiento de diversos compuestos del tipo diterpénico ó con estructuras 
variadas como son flavonoides, iridoides, ecdisteroides entre otros, mostrando diversas 
actividades biológicas tales como antimicrobianos, antifungicos, insecticidas, etc. 

El estudio de Vitex hemsleyi llevó al aislamiento de diez compuestos cuyas 
estructuras se elucidaron a través de métodos espectroscópicos. 

Se aislaron dos flavonoides, la gardenina B y la gardenina D. Un esterol, el f3-
sitosterol. Un compuesto aromático, el 4-hidroxibenzaldehído en mezcla con vainillina. Un 
hidrocarburo, el 2-metil-octacosano. Un triterpeno pentacíclico con esqueleto del tipo 
lupano, eI3f3-acetoxi-20(29)-lupeno. Y cuatro diterpenos. 

De los cuatro diterpenos, tres poseen esqueleto del tipo labdano, el ácido 
anticopálico, el ácido 3f3-hidroxianticopálico y el éster metílico del ácido anticopálico. Y 
uno del tipo abietano, el éster metílico del ácido dehidroabiético. 

Es importante señalar que estos compuestos no son exclusivos del género Vi/ex. 

La evaluación del ácido anticopálico contra Spodoptera frugiperda mostró una 
importante actividad antialimentaria. Por otro lado se detectó una actividad fagoestimulante 
cuando se probó contra Spodoptera Iittoralis. 

La evaluación de la gardenina B mostró actividad antialimentaria contra Spodoptera 
li/toralis. 



ABSTRACT 

The chemical analysis of plants belonging to genus Vitex (Verbenaceae) led to the 
isolation of several types of secondary rnetabolites such as diterpenoids, flavonoids, sterols 
and iridoids among others. Antibacterial, antifungal and isecticidal activities have been 
described for sorne compounds isolated from Vitex spp. 

The chemical study of Vitex hemsleyi led to the isolation of ten secondary 
metabolites. Their structures were elucidated by spectroscopic methods. 

The flavonoids Gardenin B and D were isolated together wit P-sitosterol, 4-
hydroxybenzaldehide and vanillin. A branched hydrocarbon 2-methyl-octacosane was also 
isolated as well as the pentacyclic triterpene 3 p-acetoxy-20(29)-lupene. Besides these 
cornpounds, four diterpenoids were identified from the aerial parts of Vitex hemsleyi .. 

The diterpenoid compounds were identified as anticopalic acid, 3 P
hydroxyanticopalic acid, the rnethyl ester of anticopalic acid and the rnethyl ester of 
dehydroabietic acid. Although these compounds are not exclusive of Vitex genus, this is the 
first time that are described from a Mexican Vitex species. 

Anticopalic and 3 p-hydroxyanticopalic acids showed a significant insecticide 
activity against Spodoptera frugiperda. However, the opposite result i.e. a phagostirnulant 
action was obtained when tested with Spodoptera littoralis. On the other hand Gardenin B 
showed to be active as insect antifeedant in the test with Spodoptera littoralis. 



l. INTRODUCCION. 



La flora de México es considerada como una de las más ricas y variadas del mundo, 
ello se debe a su situación geográfica, sus condiciones fisiográficas y lo variado de sus 
climas. Los factores abióticos (precipitación, humedad relativa, luz, temperatura, suelo y 
altitud) y los bióticos (flora y fauna) son relevantes para entender la distribución de los 
tipos de vegetación presentes en nuestro país. 

Rzedowski 1 señala que en el territorio mexicano están presentes todos los grandes 
biomas que se han descrito en la superficie de nuestro planeta, desde desiertos (donde la 
aridez permite solo el desarrollo de algunas especies), hasta las densas y frondosas selvas 
húmedas, donde la vegetación es completamente tropical. 

Considerando a México una de las zonas florísticas más ricas del mundo se han 
realizado diversos estudios sobre su uso como plantas medicinales, se calcula que existen 
21,600 especies de plantas vasculares de las cuales 3,350 han sido utilizadas desde tiempos 
prehispánicos como medicinales. 2 

La familia Verbenaceae está constituida a nivel mundial por aproximadamente 75 a 
100 géneros y alrededor de 3000 especies distribuidas principalmente en los trópicos y 
subtrópicos y algunas otras en zonas templadas.3 

Algunas especies de esta familia han sido utilizadas como medicina tradicional tanto 
en México como en otras partes del mundo, por lo que hasta la fecha han sido objeto 
importante de estudio. 

El género Vitex se encuentra representado por 250 especies de las cuáles 
aproximadamente 40 han sido estudiadas, aislándose compuestos del tipo flavonoide, 
iridoides y diterpenoides, algunos de los cuales han mostrado actividad antialimentaria, por 
lo que otras especies pertenecientes a éste género han atraído mayor interés en su estudio.4 

El presente trabajo muestra el estudio de las hojas de la especie Vitex hemsleyi, de 
ésta no se ha reportado algún estudio fitoquímico hasta la fecha, por lo que se desconoce el 
contenido químico de ésta especie, su taxonomía es la siguiente: 

Reino: 
Filo: 
Clase: 
Orden: 
Familia: 
Género: 
Especie: 

Plantae. 
Magnoliophyta. 
Magnoliopsida. 
Lamiales. 
Verbenaceae. 
Vi/ex. 
hemsleyi. 

Vitex hemsleyi es un árbol de cinco a seis metros de altura, de flor violácea conocida 
comúnmente como capulín blanco. s 

2 



11. . OBJETIVOS. 
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OBJETIVOS: 

1. Aislar y purificar los metabolitos secundarios presentes en la especie Vitex hemsleyi. 

2. Caracterizar sus estructuras por métodos químicos y espectroscópicos tales como 
espectroscopía en el infrarrojo (IR), de Resonancia Magnética Nuclear de IH y 13C 
y espectrometría de masas (EM). 

3. Obtener información acerca del contenido químico del género con ' base en una 
exhaustiva revisión bibliográfica. 

4. Continuar con el estudio sistematizado de algunos géneros de la familia 
Verbenaceae, así como, la posible actividad insecticida y antialimentaria de la 
especie V itex hemsleyi contra Spodoptera frugiperda y Spodoptera littoralis. 

4 



111. ANTECEDENTES. 
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3.1 Perfil químico del género Vitex. 

La revisión que se ha llevado a cabo sobre el perfil químico para el género Vitex, 
señala la presencia de flavonoides tanto libres como glicosidados, diterpenos, iridoides, 
ecdisteroides y algunos lignanos, en extractos provenientes tanto de raíces como de partes 
aéreas. 

En la tabla 1 se presenta una revisión efectuada de los compuestos aislados que 
hasta ahora se han reportado. 

El género Vi/ex ha sido estudiado principalmente por las actividades biológicas 
descritas, tales como ginecológicas, antiartríticas, antioxidantes, anticancerígenas, 
analgésicas, antialimentarias, antifungicas, entre otras.6 

Acerca de la revisión presentada en la tabla 1 se pueden hacer las siguientes 
observaciones: 

Del total de las especies estudiadas hasta ahora, se han aislado aproximadamente: 

1.- 30 Diterpenos con esqueleto del tipo clerodano, labdano y abietano. Todos son 
compuestos descritos sólo para el género Vitex, estos, provienen de especies con 
distribucin en México, Japón, China y Europa. 7,9 

2. - 18 Flavonoides de los cuales la Vitexina (30), la Vicenina (32), la Lucenina (37) y la 
Artemitina (34) no son exclusivos del §énero Vitex, ya que han sido aislados también de la 
especie Salvia officinallis (Labiatae/ , entre otros34

, las especies son originarias de la 
India, Japón, Brazil y Europa. 17, 18. 

3.- 16 Ecdisteroides, de los cuales no todos pertenecen al género Vitex pues la Agujasterona 
(48), se ha obtenido con anterioridad de la especie Serratula coronata (Asteraceae/5

. Así 
como la Abutasterona (49), la Pterosterona (50), la Calonisaterona (56) y la Shidasterona 
(57) que ya han sido aislados del género Briza (Graminaceae/6

. Las especies son 
. , . d T'l d' E U E 2021 ongmanas e a.I an la, . . y uropa. ' 

4.- 10 Iridoides tanto libres como glicosidados, solo el Agnúsido (66) y la Aucubina (67) no 
son exclusivos del género Vitex, pues también han sido aislados de la especie Cresentia 

. 37 cUjete. 

5. - 3 Lignanos los cuales han sido descritos sólo para el género Vitex. 

6 



R= O, R¡=H 

R = O, R¡=-O-Gluc. 
R=NH,R¡ =H 

I (5S,6R,8R, 9R, 105)-6-acetoxi-9-hidroxi-
13(4 )-Iabden-l 6-1 5-olide. (V. rotundifolia) 
I Viteósido A. (V. rotundifolia) 
Vitexlactama A. (V. agnus-castus) 

Vitexilactona. (V. agnus-castus) 
(V. rotundifolia) 

Vitetrifolina A. (V. trifofia) 

(1) I 7 

(2) I 8 
(3) 7 

(4) I 10 

(6) I 11 
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Rl 

R2 

R= a-OCOCH3, p-H 

R= p-OCOCH3, a-H 
R=O 

R\=CHJCH3, R2=H, R3=OH, R¡=H 
R)= CH2, R2=H, R3=CH3, R¡=OH 
R\=CHJCH3, R2=OH, R3=H, R¡=H 

R)=OCH3, R2=H, R3=H, R¡=H 
R)=H, R2=OCH3, R3=H, R¡=H 
R)=OCH3, R2=H, R3=OCH3, R¡=H 
R)=H, R2=OCH3, R3=OCH3, R¡=H 
R)=OCH3, R2=H, R3=H, R¡=OCH3 

R)=H, R2=OCH3, R3=H, R¡=OCH3 

Vitetrifolina B. (V. trifofia) 
Rotundifurano. (V. agnus-castus, V trifofia) 
Dihidrosolidagenona. (V. trifofia) 

Abietatriene-3-p-ol. (V. trifolia, V rotundifolia) 
Vitexifolina C . (V. rotundifolia) 
Ferruginol. (V. rotundifolia) 

(V. rotufldifolia) 
(V. rotundifolia) 
(V. rotundifolia) 
(V. rotundifolia) 
(V. rotundifolia) 
(V. rotundifolia) 

(8) 11 
(5) IO, ll 

(10) 11 

(11) 11 
(15) 9 
(12) 12 

(21) 12 
(22) 12 
(23) 12 
(24) 12 
(25) 12 
(26) 12 
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OCOCH. 

~J' 
f 

R¡=OCH3, R2=H 
R¡=H, R2=OCH3 

R¡=H, R2=OCOCH3 

R¡=OCOCH3, R2=H 
R¡=H, R2=H 

(V rotundifolia) 
(V rotundifolia) 

Vitexifolina A. (V rotundifolia) 

Vitexifolina D. (V rotundifolia) 
Trisnor-y-lactona. (V rotundifolia) 
Isoambreinólido. (V rotundifolia) 

(27) 
(28) 

(13) 

12 
12 

9 

(16) 9 
(19) 9 
(20) 9 

9 

.. 



o 

Vitexifolina E. (V rotundifolia) (17) I 9 

Manool. (V rotundifolia) (29) I 9 

Vitetrifolina c. (V trifolia) (7) I 11 

10 
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HO 

~r 
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Vitexifolina B. (V rotundifolia) 

Vitetrifolina D. (V rotundifolia) 

6P-7p-diacetoxi-13-hidroxi-labda-8,14-dieno. 
(V agnus-castus) . 

(14) I 9 

(9) I 9 

(18) I 10 
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R1 

R2 

R3 

R4 o 

~ I R)=CJ1I)OS, R2=OH, R3=H, Rt=OH, Rs=H, 
~=OH, RroH 
R)=H, R2=OCH3, R3=OCH3, Rt=OH, Rs=OCH3, 
~=OCH3, RroOH 
R)=H, R2=O-Gluc, R3=H, Rt=OH, Rs=H, 
~=OH, RroOH 
R)=O-Gluc, R2=OH, R3=O-Gluc, Rt=OH, Rs=H, 
~=OH, RroH 
R)=O-Gluc, R2=OH, R3=O-Gluc, Rt=OH, Rs=H, 
~=OH, RroOH 
R)=H, R2=OCH3, R3=OCH3, Rt=OH, Rs=OCH3, 
~=OCH3, RroOCH3 
R)=OCH3, R2=OCH3, R3=H, Rt=OH, Rs=H, 
~=OCH3, RroOH 
R)=H, R2=OCH3, R3=OCH3, Rt=OH, Rs=H, 
~=OCH3, RroOH 
R)=H, R2=O-Gluc (6" -p-hidroxibenzoyl), R3=H, 
Rt=OH, Rs=H, ~=OH, R7=OH 
R1=OH, R2=OCH3, R3=OCH3, Rt=OH, Rs=OCH3, 
~=OH, RroOCH3 
R)=H, R2=OH, R3=H, Rt=OH, Rs=H, 
~=OH, RroOH 
R)=H, R2=OCH3, R3=OCH3, Rt=OH, Rs=OCH3, 
~=OCH3, RroOCH3 
R)=H, R2=OH, R3=H, Rt=OH, Rs=OH, ~=OH, 
RroOCH3 

Vitexina. (V lucens) (30) I 13 

Casticina (V agnus-castus, V. lucens (31) I 14 
V. negundo) 
Luteolina-7 -glucósido. (V lucens) (39) I 14 
(V megapotámica) 
Vicenina 1 (V lucens) (32) I 15 

Lucenina 1 (V lucens) (33) I 15 

5-hidroxi-3,6, 7,3 ',4 ' -pentametoxiflavona. 
(V negundo) (44) I 16 
5,3 ' -dihidroxi-6, 7,4'-trimetoxiflavona. 
(V negundo) (45) I 17 
5,3-dihidroxi-7 ,8,4' -trimetoxiflavona. 
(V negundo) (46) I 17 
Luteolina- 7-0-(6" -p-benzoil)-glucósido. 
(V agnus-castus) (43) I 18 
4 ' ,5-dihidroxi-3-3 ' ,6, 7 -tetrametoxiflavona. 
(Vagnus-castus) (47) 118 
Luteolina. (V agnus-castus) (38) 18 

Artemitina. (V agnus-castus, V negundo) 
(34) 118 

Isorhamnetina. (V agnus-castus) (35) 18 

12 



,OH 

R)=H, R2=CH3, R3=trans-cafeoil 

R)=H, R2=H, R3=trans-cafeoil 

o R)=trans-cafeoil, R2=H, R3=H 

OR1 

OH 
HO 

H 
R=cafeoil 

R=H 

OH O 

Luteolina-6-C -4" (metil-6' -O-trans
cafeoilglucósido). (V agnus-castus) 

Luteolina-6-C-(6"-O-trans
cafeoilg1ucósido). (V agnus-castus) 

Luteolina-6-C-(2" -O-trans
cafeoilglucósido). (V agnus-castus) 

2" -O-cafeoilorientina. (V polygama) 

Orientina. (V megapotámica) 
(V polygama 

(40) 
18 

(41)118 

(42)118 

(36) 1 19 

(37) I 19 
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~. 
R. 

~. 
OH 

R. 

Ro 

Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=H, 
Rs=OH, ~=H, R7=OH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=OH, 
Rs=OH, ~=H, RrH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=H, 
Rs=OH, ~=OH, R7=OH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=OH, 
Rs=H, ~=H, RrOH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=H, 
Rs=OH, ~=OH, RrH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=OH, 
Rs=OH, ~=H, RrOH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=H, 
Rs=OH, ~=CH3, RrOH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=OH, 
Rs=OH, ~=OH, RrOH 
Rj=OH, R2=OH, R3=OH, ~=OH, 
Rs=OH, ~=H, RrOH 

Rj=OH, R2=OH, R3=H, ~=CH20H, 
Rs=OH 

Rj=H, R2=H, R3=OH, ~=CH3, 
Rs=OH 

20-hidroxiecdisona. (V. strickeri, V pinnata. V 20-22 , 
canescens, V scabra.) (58) 24-25 
Ajugasterona C. (V. strickeri) (48) 20 

Abutasterona. (V. strickeri, V pinnata) 

lla-hidroxiecdisona. (V. strickeri) 

Ptesrosterona. (V. pinnata) 

Turkesterona. (V. pinnata, V canescens) 

24-epi-Makisterona A. (V. canescens) 

(49) I 20-23 

(59) 20 

(50) 21 

(51) 21-25 

(52) I 22 

(24R)-lla,20,24-trihidroxiecdisona. (V. canescens) I 23 
(60) 

Scabrasterona. (V. scabra) (53) I 24 

lla-20,26-trihidroxiecdisona. (V. canescens) (61) 

Pinnatasterona. (V. pinnata, V scabra, V pinnata) 
(54) 

23 

21 , 24, 
25 

Rj=H, R2=H, R3=CsI-:402N, ~=CH3, I Canescensterona. (V. canescens) 
Rs=OH 

(55) I 25 

14 



Ha 

o 

Ha 

Ha 

OH 

Ha 

O 

~ o i 
; 

OH 

R¡=H, R2=OH 

R¡=OH, R2=H 

20,22-monoacetónido de la 20-hidroxiecdisona. I 20 
(V. strickeri) (62) 

20,22-monoacetónido de la Ajugasterona C. I 20 
(V. strickeri) (63) 

Calonisterona. (V. canescens) (56) I 22 ... 

Shidasterona. (V. canescens) (57) 122 

15 



R20 

H 

OH ..... 6--¡--'O~2 
R30~ 

HO 

R¡=OCH3, R2=H, R3=p-OH-Ph-CO
R¡=H, R2=OCH3, R3=p-OH-Ph-CO
~3.4, R3=p-OH-Ph-CO-
~3,4, R3=H 

R¡=Gluc, R2=H 

R¡=H, R2=H, R3=H 
R¡=H, R2=p-OH-Ph-CO-, R3=H 

R¡=H, R2=H, R3=P-OH-Ph-CO-

R¡=H, R2=ácido 8-hidroxi-2,6-dimetil-2,6-
octadienóico, R3=H 
R¡=H, R2= ácido 8-hidroxi-2,6-dimetil-2,3 
octenóico, R3=H 

Nishindasido. (V cannabifolia) 
Isonishindasido. (V cannabifolia) 
Agnusido. (V rotundifolia. V agnus-castus) 
Aucubina. (V agnus-castus) 

Mizodendrona. (V rotundifolia) 
(V agnus-castus) 

Ac. Musaenosidico. (V agnus-castu5) 
Ac. 6-p-hidroxibenzoilmusaenosidico. 
(V agnus castus, V negundo) 
Ac. 2 ' -p-hidroxibenzoilmusaenosidico. 
(V negundo) 
Agnucastósido A. (Vagnus-castus) 

Agnucastósido B. (V agnus-castus) 

(64) 
(65) 
(66) 
(67) 

26 
26 

27, 28 
27,28 

(68) 127, 28 

(69) I 28 

(70) 29,30 

(71) 29, 30 
(72) 28 

(73) I 28 
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HOC 

R 

H3 

OCH3 

HO 

H3CO- OCH3 

HO_ -""- ..DCH. .......... -R2 

OR, o 

I 

R=H 
R=OH 

R1=H, R2=H 
R1=H, R2=OH 
R¡=H, R2=OCH3 

I R1=CH3, R2=OH 

R.=CH3, R2=OCH3 

Vitrofolal A. (V rotundifolia) 
Vitrofolal B. (V rotundifolia) 

Vitrofolal C. (V rotundifolia) 

Cardamomina. (V leptobotrys) 
Helichrisetina. (V leptobotrys) 
2 . , 4 ' -dihidroxi -4,6 ' -dimetoxichalcona 
(V leptobotrys) 

14,4 ' -dihidroxi-,2',6 ' -dimetoxichalcona 
(V leptobotrys) 

14 ' -hidroxi-4,2 ',6' -trimetoxichalcona 
(V leptobotrys) 

(74)1 31 
(75) 31 

(76) I 31 

(77) 1 32 
(78) 32 

(79) I 32 

(80) I 32 

(81) I 32 
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3.2 Insecticidas. 

Por muchos años el hombre ha tratado de proteger sus cosechas contra el ataque de 
insectos y otros tipos de plagas. 

Hay aproximadamente 1 millón de especies de insectos en el mundo, siendo el 70% 
total de especies del reino animal, de los cuales cerca de 10,000 han sido reconocidos como 
dañinos o perjudiciales al hombre?8 

Está estimado que el 14% de las cosechas perdidas en el mundo son causadas por 
plagas de insectos. 

Debido a estas cifras se han creado nuevas estrategias para el control de plagas, 
sobre todo en la investigación de insecticidas de origen natural. 

Está estimado que hay cerca de 250,000 especies diferentes de plantas en el mundo 
de los cuales 60 familias son conocidas que poseen propiedades insecticidas, algunas de 
éstas son: Compositae, Juglandaceae, Labiatae, Piperaceae, Verbenaceae, entre otras.38 

En general los insecticidas están subdivididos en "insecticidas sintéticos" e 
"insecticidas de origen natural" . 

En los insecticidas sintéticos tenemos a los compuestos organoc1orados (ODT), 
organofosforados (malation), pi retro id es (deltametrin), entre otros39 (Figura 1). 

a a 

DDT Malatían 

Deltametrin, NRDC l6J. 

Figura l . 
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Estos compuestos en su momento fueron importantes para la agricultura, sin 
embargo su uso ha causado serios problemas de salud y daño al medio ambiente, además 
del fenómeno de resistencia que ya presentaban los insectos. Debido a esto surgen los 
insecticidas de origen natural, los más frecuentemente estudiados son los llamados 
semioquímicos (sustancias químicas que controlan el comportamiento), dentro de éste 
grupo tenemos principalmente a las feromonas y a los antialimentarios. 

La acción antialimentaria consiste en que los productos que están presentes ó 
aplicados en las plantas, evita que un insecto se la coma. La muerte puede ocurrir por 
inanición. 40 

Si se desea utilizar un antialimentario como agente para el control de plagas, debe 
reunir las siguientes características:41 

1.- No debe ser fitotóxico . 
2.- No debe ser tóxico al hombre, animales, insectos útiles y otros organismos. 
3. - Ser activo a bajas concentraciones. 
4.- Ser razonablemente persistente cuando sea aplicado a un cultivo. 
5.- No debe descomponerse en sustancias tóxicas o de mal sabor. 
6.- Debe ser fácilmente absorbido por la planta y distribuirse por el vegetal. 
7. - Ser fácilmente aplicable. 
8.- Debe ser de bajo costo y fácilmente asequible. 
9.- Ser compatible con otras formas de control de plagas. 
10.- No debe afectar el sabor, el olor ó la apariencia de los productos de la planta (hojas o 
frutos) . 
11.- No debe provocar resistencia en los insectos. 
12.- Debe ser estable por mucho tiempo. 

A la fecha se ha descrito esta actividad para varios compuestos aislados de plantas, 
tales como alcaloides, cumarinas, flavonoides, antraquinonas, terpenos, entre otros. Los 
antialimentarios más importantes de origen natural, pertenecen al grupo de los terpenos, tal 
es el caso de la Azadiractina (Figura 2), aislado del árbol del Neem Azaridacta indica, este 
antialimentario cumple con todos los requisitos antes descritos. 41 
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Azadiractina. 

Figura 2. 

Ahora con respecto al género Vi/ex, recientemente se ha descrito en la literatura que 
el extracto crudo de la planta Vi/ex trifolia presenta una importante actividad 
antialimentaria contra Spodopterafrugiperda (principal plaga del maíz en México).42 

Por lo anterior y tomando en cuenta que en México y en otras partes del mundo 
existe un porcentaje considerable de pérdidas de cultivos ocasionadas por plagas de 
insectos, se establece la necesidad del estudio de nuevos insecticidas de origen natural. 

Debido a la abundancia del género Vi/ex en México, se decidió estudiar a la especie 
Vitex hemsleyi y aíslar los metabolitos secundarios para investigar su posible actividad 
insecticida, puesto que ésta especie se presenta en el campo como una planta que no es 
atacada por insectos. 
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IV. PARTE TEORICA. 
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ElucjdacjÓn estructural de los metabolitos secundarios de Vitg hemskyi 

El presente trabajo incluye el extracto metanólico de las hojas de la especie 
denominada Vitex hemsleyi, la cual fue recolectada en el estado de Morelos. 

Del estudio de esta especie se obtuvieron 10 diferentes metabolitos secundarios; a 
continuación se presenta la elucidación de sus estructuras por métodos espectroscópicos, 
tratándose con mayor énfasis aquellos que han sido poco estudiados y con importancia 
biológica. 

4 l . Elucidación estructural del ácido 3 B-hidroxianticopálim. 

Del primer compuesto aislado se obtuvieron 30 mg de un sólido color blanco con 
punto de fusión de 140°C, cuyas características fisicas y espectroscópicas coinciden con las 
descritas para el ácido 3 ~-hidroxianticopálico (ácido 3 ~-hidroxi-8( 17),E-13 -labdadien-15-
oico) (Figura 3). 

12 16 

OH 

Figura 3. Acido 3~-hidroxianticopálico 

El espectro de IR (Susp/nujol) (Espectro 1) muestra una banda característica para 
un grupo hidroxilo a 3353 cm-l y en 3072 cm-l la de un ácido carboxílico Cuyo grupo 
carbonilo se observa en 1693 cm-l. En 1651 cm-l se localiza la banda correspondiente a 
dobles ligaduras y una banda complementaria en 894 cm-l sugiere que un doble enlace 
corresponde a un metileno exocíclico.43 

En el espectro de masas se observa un ion molecular ~ 320 que corresponde a la 
fórmula molecular C2oH3203, de la cual se calculan 5 insaturaciones. 

Con base en todos los datos de espectroscopía se corrobora la estructura base de un 
diterpeno con esqueleto del tipo labdano44 (Figura 4), en el cual se localiza un doble enlace 
conjugado a un carbonilo y otro de tipo exocíclico. 
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Figura 4. Esqueleto de labdano. 

En el espectro de RMN-1H se observan a 0.99, 0.77 Y 0.69 ppm tres singuletes que 
integran para tres protones cada uno, lo que indica la presencia de tres metilos, que por su 
multiplicidad muestra que están unidos a un carbono cuaternario. 

A 2.14 ppm se localiza un doblete que corresponde a los protones del metilo de la 
posición 16, su multiplicidad se debe al acoplamiento con el H-14. 

A 4.85, 4.50 ppm se observan dos singuletes anchos, que por su desplazamiento se 
deduce que son protones gem vinílicos que comprueban la presencia del doble enlace 
exocíclico en la posición 8(17). En 5.64 ppm se encuentra un cuarteto que debido a su 
desplazamiento y su multiplicidad se le asigna al (H-14) de naturaleza vinilica y a a un 
carbonilo a-~ insaturado, acoplado al Me-16. 

O 

OH 

OH 

(a) (b) 

Figura 5. 

Si tomamos en cuenta la figura 5 en (a) el H-14 se encuentra a a un carbonilo 
donde su desplazamiento a 5.64 ppm explica esa posición, pero, dado el caso de que se 
presentara como en (b), el H-14 estaría ~ a un carbonilo, encontrando que su 
desplazamiento sería a campo más bajo, debido al fenómeno de desprotección que se 
presenta por el carbonilo. 
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o OH 
H 

H 

HO 

(a) (b) 

Figura 6. 

En la figura 6 podernos observar las dos orientaciones que puede presentar· el ácido 
con respecto al Me-16, es decir E o Z «a) y (b) respectivamente), para poder confirmar cual 
es la molécula obtenida se puede observar en la tabla 2: 

Tabla 2. 

5.64 
2.15 

001, H-14 5.72 
Me-16 2.17 

H-14 5.67 
Me-16 2.16 

H-14 5.63 
Me-16 2.08 

45 

46 

47 

48 

H-14 5.74 
Me-16 2.06 

H-14 5.63 
Me-16 1.90 

H-14 5.80 
Me-16 1.66 

H-14 5.62 
Me-16 1.91 

52 

46 

53 

48 
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OH H-14 5.68 
Me-16 2.17 

5.68 
Me-16 2.17 

OH H-14 5.68 
Me-16 2.15 

49 

OH 

50 

51 

H-14 5.67 
Me-a6 1.90 49 

H-14 5.66 
Me-16 l.91 54 

H-14 5.65 
Me-16 1.90 55 

En la tabla 2 podemos observar que los desplazamientos en RMN nos indican cual 
es la orientación del ácido y del Me-16, es decir, el Me-16 es desplazado a campo alto en 
posición Z al ácido y a campo bajo en posición E al ácido, debido a los fenómenos de 
anisotropía y desprotección presentes en las moléculas. 

La señal localizada a 3.24 ppm es un doble de dobles (1= 11.43,4.71) que pertenece 
al hidrógeno de un carbono terciario, que por su desplazamiento se asigna al protón 
geminal de la posición 3 de la molécula. (Tabla 3), las constantes de acoplamiento de este 
protón (1= 11.43, 4.71) indican una orientación ecuatorial para el OH. 

Tabla 3. Asignación de señales de RMN)Hpara el ácido 3~-hidroxianticopálico 

.!I:·;;;;I;111IjJI¡~:j jjj.j. §j.j(~~jj'II:~alil;ªIIJ ·:jll~_l'2Í~Í~JI 

11 •• , ••••••• j{:3 mjim, 324 ••••• ·i ,,'m,dd, mm,,:I,,11~3,4!1 11 
I....nnn H-17 n.n ..:! 4: ~.? .... ... n. L ...... n .. n ~c!... .... n .. n • 1 .. nn .. n.n .... n n . ~ 

il ;~~:· i l m ;~ j L 5; ::1 17 :1 
.! .. nn ~~~16 n..:! . 2.1~ .. nnn) n.nn4 n .. n.nn 1 l. 17 nnnn ·l 

L Me-18.nnH 0.77 nnOl s i nnn.n l 

! .nn ~~~~.? nnJnn 0.991 si nnnnnn nn.n ... ni 
:in. Me-20 :1 0.69 .. nn' l S nnn11 

.... .... ..... .. .... ..•..•••. .••• • • • . ..•..... .... ......... . .... . ..... ! 

CDC13/DMSO-<4;, TMS, 300 MHz. 
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La configuración absoluta que presenta el compuesto se asigna con base en una 
revisión completa sobre los enantiómeros existentes de ésta molécula tomando en cuenta la 
rotación óptica, donde un [ex]D positivo corresponde al ácido 3 p-hidroxianticopálico, 
mientras que un [ex]D negativo pertenece al ácido 3ex-hidroxicopálico. (Figura 5) .56,57-66 

El compuesto aislado presenta un [ex]D= +29.4 (c=O.85mglmL, CH30H). 

ácido 3 J3-hidroxianticopálico 
(a) 

OH 

ácido 3ct-hidroxicopá lico 

(h) 

Figura 7. a) [a]D= +40.7 (c=2, CHCl)), b) [a]D= -40.7 (c=2, <;:HCl3) . 

En el espectro de RMN_ 13C, se presentan 20 señales de las cuales se observa a 
168.6, 159.9, 147.5 ppm las señales correspondientes a los carbonos cuaternarios C-15, 
C-13 y C-8 respectivamente, así como a 18.5, 15 .2, 28.1 Y 14.2 ppm que pertenecen a los 
carbonos de metilo C-16, C-18, C-19 y C-20 respectivamente. 

El C-3 es una señal doble a 78.1 ppm, la multiplicidad de éstas señales se deduce 
por el espectro DEPT. 

Los carbonos vinílicos C-14 y C-17 se encuentran a 115.6 Y 106.4 ppm 
respectivamente. 

En la siguiente tabla (Tabla 4) se presentan los datos de RMN_ 13C para éste 
compuesto : 
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Tabla 4. Asignación de señales de RMN_13C para el ácido 3 ~-hidroxianticopálico . 
.. ... .. .... ... .... ........... .... . . 

i" ': :;'[ " ;[ ¡"[:'[::::¡" '§::"':':'¡": :' l: ' : ~ ;"" W:¡;¡¡J;'¡ ;'¡;¡¡"J¡"¡~'l_l'¡"': ' :·:;"':"';': ':~ : ~';" ;' : "" 'lq~~P~9~ª~ª'¡" ¡ """' " 
[ ........ .......................................................................... '[ ..................................................... ..... .... .... ....... ................................. ¡ .... ............................................................................. . 
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• f···.··.·.· · ··.··.·.·.·.·.·.·· ··.·.·.·.~~+·.·.· ·.·.·.· ............................... !¡-............................................ ~.§) ............................................ ] ¡·.··.·.·.·.·.······.·.··············i·.·.···.···.··.·.····.···.·.····.·.·.·.·.·.1 

I= H ; ;~ iF fH ;JI:- 1 :-;,1 
· [· · ··· ··· ·.·.··.·.·.·.·· ·· ····~.~f· · ··· ···.·.·.·.· · ··· ........ ¡ [· ··· .. ·.···· ·· ··· ·· ·· · ·· · · · ·~f:·~···· ·· ··· · · · ··· ·· · ·· · ....... .... 1' ........................... 1' ...................... ... "': 
: r·· .... · ................ ·C~·8 .. · ............ · ........ ·:r ...... ·· .. ·· ............ ·'i·47j ...................... ...... : : ............................ ; ............................ ~ 
I f·········.·:·.·.·· .. · ·· ·····G~§·· ·· · ···· ·········· ··· · ·or· ··· ··· .. ·· ······ · ··· ·· ·· · ··~·~· :·~ ······ ·· ········ .. : .. ~:.: ... : ..... ¡··················.·:······· .. ~t···· · ···· · ·· .. ·······:::.:.:.-
~ r······.· ... ·.·.···· · ··· ····G~j'9··· · · ·· · ···· ······ · ····T·· ··· ··· ·· · · ·· ··· · ······ · · ·'3§A' ······ · ·· ··· ···.·.··.·.· ·.·.· .. ··H·············.· ··.··.·.·.········{·········· ................ . 
· r········.·.··· · ·· · ······G~j'i·· · · · · ··· ··· ····· · .. ···: [ ········ .. ·········· .. ·····~· l ·:j'· ······ ·· .. ····.···.··· ....... : r········ .. ····.·.·.········ .. · .. ¡ ······················· .....• 

• r·· .. ·· ··.·.· ··· · ··· ···· ··G~i2···· ·· · ··· ·············: ¡· ········· .. ······· .... ····OA·q:·f ····· .... ········· ··· ····" , ¡ ..... .............................. ; .............. : .............• 

I ........ ........ <::~P .. .. .... .. .. J.. 159.9 : ........... .. .. s ............. .. 

I 
I 
l .. 
r .. . 

l ..... . . 

I 
: ~ .. . - . 

:1 
C-14 ... . :t 115 .6 

C-15 . ..... ... .... 1 168.6 ......... .. ... : ... ... ... .... .. . ...... s .......... .. 

C-16 ....... 1.. . ....... .. I8.? ....... ... ........ .. .... : e 
C-17 .................. 1 106.4 :;-: -.... - .. -.. -.. .. -.... -.. -t-. .. -... .. -... -. - -1 

C-18 ... .. ... .... .. ... .. .. :¡-[ -.. --.-... -15-.. :.-~.-.... -... -.... -.... -... -... -.. : e 
:1 .;-. -------...,1 

C-19 . ........:: }8} ...... .. .... .. .... ... ! e 
C-20 ................ '! 14.2 ............ :F .... === C==="":I 

CDC13IDMSO~, TMS, 75 MHz. 

Este diterpeno no es exclusivo de ésta familia, pues también se ha aislado de la 
familia Pinaceae de especies como Pinos strobus y Pinus monticola.56 Es importante 
mencionar que este compuesto no ha sido reportado previamente para el género Vitex. 
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4.2. ElucidaciÓn estructural del ácido anticooálico 

De la segunda fracciÓn perteneciente al hexano se aislaron 3 g de un aceite de color 
amarillo muy claro cuyas características corresponden al ácido anticopálico. (ácido 8( 17),E-
13 -labdadien-15-oico) (Figura 8). 

12 16 

OH 

Figura 8. Acido anticopálico. 

El espectro de IR (Película) (Espectro 5) se observa una banda a 3072 cm·1 que 
sumada a la de 1687 cm· l indican la presencia de un ácido carboxílico. En 1636 cm· l se 
localiza la banda correspondiente a dobles ligaduras y una banda complementaria en 886 
cm·1 que sugiere un doble enlace que pertenece a un metileno exocíclico. 

En el espectro de masas se observa un ion molecular ~ 304 correspondiente a una 
fÓrmula molecular C2oH320 2 de la cual se calculan 5 insaturaciones, tomando en cuenta que 
en base a los datos de RMN y los anteriormente descritos, se deduce que es un esqueleto 
del tipo labdano (figura 4). 

En el espectro de RMN_1H se observan a 4.85 y 4.49 ppm los protones gem 
vinilicos H-lí, a 5.67 ppm se observa el protón vinilico de un carbonilo a-~ insaturado y a 
2.17, 0.87, 0.80 y 0.68 ppm los hidrógenos de los metilos H-16, H-19, H-18 y H-20 
respectivamente. 

1:'~~~~ .. ?: .. AsigIl.él~i.~Il . 4~. ~~~éJl,~~ .. ~~ .. ~.~l.~Pé3!.él . ~I . ~~id() . aIltic;()páJico . 
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• [ ....•......• .................•........................ ··.·.· .. r·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.· .............................. , [ ................•..................•............. : .......... : ... : r.: .................................................................• 
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CDCh, TMS, 300 MHz, 
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La configuración absoluta que presenta éste compuesto está asignado en base a las 
rotaciones ópticas (Figura 7 y 9). 

ácido anticopálico 
(a) 

ácido copálico 
(b) 

Figura 9. a) [aJD=+6.9 (CHCh), b) [aJD= -6.9 (CHCh). 

La rotación óptica obtenida de éste compuesto es un [a]D = +44.3 (c=IO, CHCb). 

En el espectro de RMN_ 13C observamos a 171.9 ppm la señal perteneciente al 
carbono cuaternario del carbonila C-15, en 114.7 y 106.3 ppm se encuentran los carbonos 
vinilicos C-14 y C-17 respectivamente. En la siguiente tabla se presentan los datos 
completos de RMN_I3C: 
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Este com~uesto ha sido aislado con anterioridad de especies como Pinos strohus y 
Pinus montico/a 6 y de Hymenea couharil L,59 dentro del género Vitex no se ha reportado 
este compuesto. 

Para éste compuesto no se ha reportado ningún tipo de actividad biológica, sin 
embargo para el ácido copálico se ha descrito que posee una fuerte actividad anti
inflamatoria.67 

4 3. Elucidación estructural del éster metílico del ácido anticopálico 

Se decide hacer la esterificación de una fracción que contenía grupos ácido, con el 
objetivo de lograr la separación de dos compuestos, de los cuales uno de ellos fue un aceite 
incoloro (43 mg) cuyas características espectroscópicas corresponden al éster metílico del 
ácido anticopálico (Figura 10 y 11). 

Figura 10. Reacción de esterificación del ácido antícopálico con diazometano. 

Figura 11. Ester metílico del ácido antícopálico. 

El espectro de IR. (Película) (Espectro 9) muestra a 1720 cm-¡ la banda de un 
carbonilo de éster, así como la presencia de un doble enlace trisustituido C=C a 1647 cm-¡ y 
a 888 Gm-¡ una banda complementaria que corresponde a un doble enlace exocíclico. 

El espectro de masas nos muestra un ion molecular M+ de 318 correspondiente a 
una fórmula molecular C2¡H3402 del cual se calculan 5 insaturaciones. 
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El espectro de RMN_1H muestra un singulete característico en 3.69 ppm que 
corresponde al metilo del éster, a 4.49 y 4.84 ppm se encuentran dos señales anchas que 
corresponden a los protones gem vinílicos H-17 y 17', así como a 5.65 ppm el protón 
vinílico H-14 de un éster a-p insaturado que por su multiplicidad es probable que esté 
acoplado al metilo de la posición 16. (Tabla 7). 

Tabla 7.As.igIl:ll.c.~~t:IA~ .. ~.~~~.~~. ~~ .. ~~\I~ .. p.~é:l . ~I . ~~t~~ .IP.~~í.lic.() .. ~.~l . ~~i~() . ~~icopálico . 
• ¡ill;;;w;;¡ill!l;;;¡;illfffill~;fill¡f;; §:Ip.Il];will;;;~;flvlpj~81ill J;;¡;;;;;;;~_l1;;¡;;;;;;;;¡ i 

:1 Me-16 : 2.17 : d i 1.2 d 

l i:: :·::::::::::::}1~~I:~:::::::::: ::::::¡I(·::::::::::':::::::: ::::?:-::[§:::::::::::::::::::::::::::i¡r::::::: :::':':':::::::::::J:::::::: :::: : : : ::':J I:::::::: ::::::: ::::::: : ~::.:.:.:::.::.:.:::::::::: ::I 
¡ Me-19 : 0.87 : s :: - 1 

: r':::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: 1:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: ¡::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: i::::::::::::::::::::::::::::::::::::::·:· ¡ 
I Me-20 : 0.68 : s :: - 1 
:.':::::::::::::::::::::::::::::::.':::,':::: .. :::::::::::::::::,':::::::::.':::::,'::::::::::: .. :::,':::::::::::,':::::,'::::::::::::::::::.:.':::::.'::,':::::::::: .. ::::: .. :::::: .. : ........ :.: 
CDC13, TMS, 300 MHz. 

En el espectro de lUvIN_ 13C se observa principalmente a 50.6 ppm la señal que 
corresponde al metilo del éster (OMe), y por lo tanto a 167.3 ppm la señal del carbonilo 
C-15, en 114.9 ppm encontramos al carbono vinílico a-p insaturado motivo por el cual 
presenta ese desplazamiento y finalmente a 106.3 ppm el metileno exocíc1ico C-17. 

Este compuesto presenta un [a]o= +43.52 (c=9.65, CHCh). ([a]o= +25 
(CH30H)).57 

Las multiplicidades de las señales de lUvIN_ 13C para el éster metílico del ácido 
anticopálico están dadas por medio del espectro DEPT. 

En la Tabla 8 se presentan todos los datos de lUvIN_ 13C para éste compuesto : 
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Tabla 8. Asignación de señales de RMN_ 13C para el éster metílico del ácido anticopálico. 
¡ ..... .. : ... .. .. :: ... : .~¡j: .. ¡::::¡.:.:¡.j¡¡ ... ¡:¡ . :.: · :··¡: ····~·II1:···· · ··: ······ :(I· ¡: · ¡····:I~~~~~~~~_r: . ¡ : . : .¡! : 
i .. ··· ...... ···· .. ······ .. ·· .... ·· ........ · .. ····:i .. ·· .. ··· .... ···· .... ···· .... · .. · .. ·· .. .. ··· .... ·i ...... ·· .. · ...... ···· ...... ·· ........ ····· .. ··· .... "ji 

. r·· ·· ·~· ··::::·· ··· ··· ··2~i·· ·· ···· :····· ··· ··· · ¡···········:······:3··9·:'i'········::···········, r············:·::::········,··························! 

' m ¿:i m · i! ·m .lii ... ·.·.·.·.·.· · ... ·.·.·.· .. ·.i m 
.. ; m.· mi' 

.' ;::::::································· ·········i 1:·:····· ·:·:·················:······:·::·········: ~ ....... :::: .... :.:.::.: ...... : ... ::.::::::: ... ...... : i 
H . C-4 .. 1 33 .6 ....'L s i 
T····· · · ·· ·· ······· C~~··············· ····H' · ·· · · · · · ··· ·······ss}· · ········· ·· ···· ·· ·; ¡ .......................... ~ ................... ....... .. ,¡ 
j C-6 ! 24.4 ¡ tj 
'. ,::·····,,"""""C"""7"""· " .. "" ... :.:; I """"""""":3'"8'''''3' ' ' :""'i""''' ''' :=:':':'~ ¡ 

i -J . 'L .. ....... .. : 

i' .......... : ...... ·~~·(: .............. :· [:· .... :: .... ·)1f~ .. : .. · ............ T ...... ·""""""·"·i""""""""""""·¡ •• r .. ······ .... ··· .... C·~9· ...... · .... · ...... ·[·· .. ·· .......... ·5·6j·· ........ ····· .... ·.i··· ·· ··· .. ···· .. ·· ··· .. ·¡j····· .. ······ .. ········ .. ~ 

•. :- ··· ...... · .... · .. C·:·l'O·· .... ·· .. · .. ····~ r· ........ ·· ...... '3'9:·8' .......... ·· .... ···.: j .. ....................... ; ........................ ~: 

:. .. . . .:1 ......... .... .. ....... .... ... ... .. ... .. .. .... :.:.. . -, 

~~1~ . .. ... I ~L~ .. .. !¡L". 
H C-12 i 39.8 t 
'j ......... ......... 'C~'i'~ .. ...... : ......... : i··· :··:· ::· ··:· · ··l·6'l·:·~2' :······ :··· ······· [ ......... ::::::: ........ ; ...... : ..... :.:::::::::::.:! 
•. j .... ··· .... · ...... C·:·'i'4· .......... ·· .... ] ¡ .... · .. ·· .. .. ····'i"14· .. 9 .... · .... · ........ , i' .... ··· .......... ·· .. · .. d· .. · .... ···· .... ······ ··l: 
.: : • • • • •• • • • •• • •• :: .... . .. . . .. . .. . ....... . . . . ... . ... .. :. . . . 0 '_" . :; 

: C-15 ¡ 167.3: si 
,.c..c..:'_'" _._ ... _ ..... _._ ............ , r=.c..:c..c..c..c..:c..: ... : . ... __ .. _ .. _ ...... _, ,.;,;.;.;.c..c..c..c..c..c..c..c...:c..c..c..:c..:c..c..c.. . .;,;.;.;.:c..c..:c..~ ¡ 

: C-16 I 18.9: e .: : ........ ..... ..... ... ...... ..... .... .. ..... .. ... :1 .... ..... ..... ... .. ... ... ....... .. ... .. ... .... ... . :. .... ........ ....... .... ... .. ...... .. .. ...... ....... :: ·· j········ .... ·· .. ·c·:·l·i .. ·· .. · .. ···· .... ·:[' .. ·· .. ·· .... ·····i'ü·6· .. j .. · .. · .... · .... ····!' ........ · .. · .. ·· ·· .... ··'i .. · .. .. ··· .. · .. · .... ·····jj 
.- ¡--···· :::···:· :·· ·'C~y·8· · ·::::· ·· ···· · ::·: ¡--::·::··:::·· ·:·:··2·(7·::··:··:··:·· ···· :· r··:::·· ·:· · · ·····:·:··· ~···::· · :· ····· ···· ·· ·· ·· · ·: 

: j''''''''''''''' '''C':''i'9'''''''''''''''''] [ .................. '3'3':'6' .................. , j ......................... ~ ........................ ]j 
: :.. . . . . :1. ... . : :: 

C-20 il 14.4 .,: e :[ 

C .. ··:::::::::::~.~~T·:::: .. ·:·::.][::::·:::::::::~:?::j.::·::·::~::::::::I[::·: .... ::.·:::: .. ·::::E:·:·: .. ::· .. ·~::::::J I 
CDCh, TMS, 75 MHz. 
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44. Elucidación estructural del éster metílico del ácido dehidroabiético. 

De la esterificación antes mencionada el segundo compuesto resultante en la 
separación, fue un aceite incoloro (52 mg) cuyas características nos llevaron a concluir que 
se trataba del éster metílico del ácido dehidroabiético (Figura 12 y 13) . 

• 

Figura 12. Reacción de esterificación de ácido dehidroabiético con diazometano. 

16 

17 

Figura 13. Ester metilico del ácido dehidroabiético. 

El espectro de IR (Película) (Espectro 13) nos muestra a 1727cm"1 la señal 
característica de carbonilo de éster y a 1497 cm"l la señal de dobles ligaduras aromáticas. 

En la espectrometría de masas se encuentra un ion molecular ~ 3 14 perteneciente 
a una fórmula molecular C2lH3002 a la cual se le calculan 7 insaturaciones, debido a estos 
datos y ~or espectroscopía de RMN se deduce que es un diterpeno con esqueleto del tipo 
abietano 4 (Figura 14). 
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Figura 14. Esqueleto de abietano. 

En el espectro de RMN_1H se observan a 7.18 ppm una señal doble (J= 8.1), a 7.01 
ppm una señal doble de dobles (J=8.l, 2.1) Y a 6.88 ppm un singulete las cuales 
corresponden a un sistema aromático tri sustituido en las posiciones 1, 3 Y 4, a 3.66 ppm se 
encuentra una señal simple, que por su multiplicidad se le asigna a un metilo, este se 
encuentra desplazado por ser un metilo de éster. 

A 1.21 ppm se encuentra un doblete que integra para 6 protones al cual se le asignan 
los metilos del isopropilo H-16, H-17, así como a 1.25, 1.27 Y 1.23 ppm tres singuletes los 
cuales pertenecen a los protones de los metilos 18, 19 Y 20 respectivamente. 

Por otro lado a 2.85 ppm se encuentra un septuplete que integra para un protón y 
que por su multiplicidad pertenece al H-15. 

A 2.26 ppm se localiza una señal doble de dobles (J= 12.3, 2.1) a la cual se le asigna 
el hidrógeno H-5 . 

La configuración absoluta que presenta éste compuesto se basa en la rotación óptica 
reportada en la literatura. 

La rotación óptica de obtenida para este compuesto es [a]D = +24 (c= 1.25, CHCh) 
([a]D= +51 (c=O.4, EtOH» .7o 

Los datos completos de RMN_1H para éste compuesto se presenta a continuación: 
(Tabla 9). 
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Tabla 9. Asignación de señales de RMN_1H para el éster metílico del ácido 
dehidroabiético. 

~·ij0·Jª;lj$);·· · ! · ;;·! 8 ;¡·· ··Mij~íi.~ljm~t'· ·¡;·: N·· · ·· · ·l· ·~_l;···;·· · · · · · · 1 
r.· .. ······· .... ······ .... ········ .. ······· f·········· .. ··········· .. ···· .. ···· .. ······ r··················· .. ···· .. ········ .. ·· ··· ·~ [ ....................... ........ .. ...... , ¡ 
r·· ··· · ····· ···H~·5· · ···· ·· · .. ······ f· .. ··· .. ····· .. ·~·:~·~· ···· .. ··.·.···· .. ·• r················ .. d4··········· .. ·····] [·· ····· · i2·:3~···2': ·i' ·· ·· · · ·· 1¡ 

r···· ········}Fij···· .. ·········· [·· .. · .. ····· .. '?:I·~·· · · · .. ·.· .. · .. ···. ¡···· ·················4···················] [ .. · .. ···········(i·················¡ 

! ::: ::: : ::.: : :::.~.: : :~.).: :~.:.:.: : :.::.:::::: : :.: ¡ ~.::: ::: : :: ::::::f~.9:~: : : :::::.:::: :::.:J !:::::::::::::.::::::1i!:::::::::::::::::J [::::: : :::::~:.~:~.:~:.:~ : : ~::::: :::: ::.] I 
¡ H-14¡ 6.88¡ s ¡¡ -¡ 
¡'::::::::.::::.:.:::.:.:: ... ::.:.:::::::::: r:::::::::::::::::::::::::::::::::'::::::::~ ¡'::::::::::::. :::::::::::::::::::::::::::::::~ I'::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::~ : 

, H-15 , 2.85¡ sent , - :: 

i ·.·.·.·.· ·.·.·.·.·.·.·.M~·~·i·~.·.·.·.··.·.·.· ... ·•·•· r. .................... j.:2..( .•.•.•.•.. : ..•.•..•..•.. ¡ ¡ ................................. ;¡ ..•.•.•.•.•.•.•.•..•.•.•.•..•.•.•.•. ¡ I ·.·.·.·.·.·. ·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.·.~ ·.·.·.·.:·:::· .•.•.•...•.•.•.•.• '¡ 
r .. ····· · · · ·M~·~j·7·· ········· ·T······ ·· · ···· ··f:~·f··· .............. r···········.·········4···················J··········· ....... ~ .................... ¡ 

!. :::: : : :: ::: :M.~:~:~.:~:.:: :.: ::: : ::::!r:::::: : :.: :: : : : ::r;#§::::: : : ::::: ::J !: :::: : ::::: :.: : ::::: : :i: :: : : : ::::: :.: ..•. :. : :.::J!: :.::. :.::: ::.: .: .::.:: :::~ .. ::::::.:::.::::::::.:::.]1 
¡ Me-19 ¡ 1.27: s I - ¡ 

.:..::::::::::::.::::::::::::::: .. ::.:::::::::.: ~ ":' :""" .:::::.::.:.::::::::::::::::::::.:::: ;.::::::::::::::::::::::::::.::::::.::: ..... :.: ... ; [ ... : .. :::: ..... :.::::: .. :::::::::::::::: ..... ;: 
¡ Me-20 ¡ 1.23 : s I - ¡ 
;'.:::::::::::.:::::::::::::::.:::::::::::.: ~'::::::::::. ::::. : .. :::::::::::::::::::.:::.: ;':::::::::::::::::::::::::.:::::.::::::.::.::; l········ ··············:·::·::········ ····:: 
:¡ OMe-21 ¡ 3.66 : s : - ¡ 
:.-- .. . . . ..... . .. .... .. .. . . . .. . . .. ....... ... : . . . .. ... ... . ...... . . .. . . . .... . .. . ... . . . . . . . : •.. . .. . .. ..... . . . . . . . . .. .... .. . . . . . .. • . ... . .. . : . . . .. . .. . .. . ....... . . . .. . ... ..... . ....... :; 

CDC13, TMS, 300 MHz. 

En la resonancia magnética nuclear de \3C se pueden observar 21 señales 
correspondientes a la molécula, de las cuales a 179.1 ppm se encuentra el carbono del 
carbonilo C-19, a 134.7 y 146.9 p'pm los carbonos C-8 y C-9 respectivamente. 

A 23.9 ppm se encuentran los metilos C-16 y C-17 del isopropilo, así como a 16.5 Y 
25.1 ppm encontramos los metilos C-18 y C-20, finalmente a 51. 9 ppm se encuentra el 
metilo C-21 del éster. 

En el caso de los aromáticos a 123.9, 124.1 Y 126.9 ppm se encuentran los C- l1 , C-
12 y C-14 respectivamente. 

En la siguiente tabla (Tabla 10) se encuentran los datos de RMN- \3C para este 
compuesto: 
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Ta bla 10. Asignación de señales de RMN - \3 C para el éster metílico del ácido 
dehidroabiético. 
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T····················································.T····················································· .....•..• J .........................................................• 
• ¡······················g=X······················· f························· ·3·6:·j ····················· .. ...• r···············.:·.···· ····,·························'., 
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.¡ ........ ............ .................................. r················· ··························· ········· ......... . '1" ......... ..•.•••... ... ........ •..•... ...•.•........••. 

· .. . .......... . ... ~~3 ............ ..... .... ! ............. ............ :3 6·? ............... ·L .. ......... ..... ..... .. t ¡······················g={ ····················T·······················O'44:·9.········.·······.·.··.········T·· ........................ ~ ......................... . 
• [····················<=5······· .. · .. ··········) f.·············· .. ··· ·· · ··· ·3.·~ :§·····.· .. ···· .. ·.·.·.·.· .......• [······· ··· .. ··.·· .. ····· .. 4 ··················· .. ····. 

¡· ··· ·· ······· ·· · ·· · ···g=~· ·············· · ···· · ·E· ·· ··.·· · · · ·· · · · ·· ······ ···z9:§····· ·· · · · .... · ........ ·········T········ ·· .......... ········X········ ·········· .. · ........ ·¡ 

• [ ...... ............... g=j ...................... j f· .. · .. ···················X¡·:f ·······.····· .. ·.········· .... ( ................................. ( ............................. ; 
• [· ............ ····· .. ··C=8··· ...... · .. · .... ··· .. ; ¡·· .... · ................ ·'i34·.· j· .... ··· ...... · .... ··· .. ·· ¡- ....... ...... ............ ; ....... ...... .......... ... . 
, l... .. ... ....... .. . . ..... .............. ...... .. .. .• : .......... ... ..... ........... ... .. ... ....... .... ... .... .......... 1.. ... .... .. ... .... ..... ................ .... .... .... , :[ .... .. .... ................ ............ ................ , ..... ................. ........... ...... ........... .... .... .... ............. ............ .. ..... ......................... . 

' 1. .......... ..... . (:-9 ... .... ... ...... ... ·: .... .. .. ...... ... ..... 14.~ : ? ... ............ ..... ¡ ......... .. ... ....... ~ ... ... ......... .. .. .. .. : ;¡ ..................................................... " ....................... · ...... ···· .... · .... ··· .. ···· ...... ··· .. '1 .... ··· .... · .......... ···· .... ·· ........ .............. . 

· ... ....... .. ... c::::10 .......... ,: ...................... )3 .? .... . ...• ! .... ........ .. ...... ~ ..... . ..... ... ' · [·· ·· ··· · ··· · · ··· · · ·g·~·lj···· · · .. · .. ··········· [ ........................ i'~j.:? ........................... , [······· .. ·· .. · .. ········d·········· ..... · ... ·.· ········· 

• [' .. · .. ·· .. · ...... · .. C·~·l ·Z .... ·· .... ·· .. · .... ·· [· .. ·· ........ ··· .... ··· .. i'i4·:·i" .. .... ··· .. · .. ··· .... ···¡ ¡--................... .... ¡¡-.............. .... ..... . 
I.,·.·· .. ·,·,", .. ,··,··,·c-l) ,· ,··, ·· ·· ······ ······;· ............ .. .... .. ... 145.7 ...... .......... ... ...... 

1 
···· ··· ···· ·· ···· ··· · ·· · s " ,· ,· ,·,, · .. · ," 

.. ...... ..... .... ..... . .. .. ... .... .... ...... :. :... . ..: ,....¡ ............... ~~=~~= 

L, . ..... C::I4. .. .. .... .... '! .. 126.9 .. .... .. L d 

1 . ......C::15 .... .. .. ,:.. 18.6 ...... p Lr.........;.;.;.;;.;.;.;.;.;.;..:..c.;.d"'-=--'~'--'-"- 1 
1 .. .. .. ... (:-16 ... ...... .... ·L 23 .9 .. .... .... , .. ,'-1 -. , -----;.....;..........;.;C....;.;....;.;....;.;....;.;....;.;....;.;= I 

.,' 1 ... .. " ,F¡ =="";';"";';"";';"";';"";';"";';"";';"";';"";';"";';=1 C-l7 ¡ 23 .9 : c 

L ...... .. .. ~::18 .............. ';.;.;..L= .. = . ....;.; .. = .... = .... =1=6=)= ... = ..... = .. .. = .. .. = .. .. ....;.; ... = ...• Fi~==c== ............ 1 
','.' 1.. . r! =;;.;.;.;.;.;.;.~=.;.;.;.:.;.;.;.:..;;.1 C-19 ) . 179.1 ¡ c 
.r¡--""-'==C;.;;c_=2=O= = .... .;.;.;.;..;¡ " 25 .1 ... ....... . " ¡FI ""'. "";';"";';"";';"";';"";';C"";';"";';"";';"";';=== I 

l .. C::21 .. .......... .. .. .. .. L . 51 .9 ,., ¡F-----'-==C = .... = .. .. = .. .. . = .. = ... "" .. 11 

La multiplicidad fue determinada a partir del espectro DEPT. 
CDCh, TMS, 75 MHz. 

El ácido dehidroabiético ha sido aislado de otras especies como son Pinus taeda,68 

Pinus palustris,69 Larix kaempfen,70 entre otros. 

36 



4.5. Elucidación estructural deI3B-acetoxi-20(29)-lupeno. 

En este caso, se llevó a cabo una acetilación para la separación de 16.5 mg de un 
compuesto que se caracteriza por ser un sólido cristalino de color blanco con punto de 
fusión de 150°C que corresponde al compuesto 3-~-acetoxi-20(29)-lupeno (Lup-20(29)-en-
3~-acetoxi) (Figura 15 y 16). 

(CH,CO),O 
Piridina .. 

AcO 

Figura 15. Reacción de acetilación de lupeol 

30 

29~ 
'· ••. 19 21 

Figura 16. 3~-acetoxi-20(29)-lupeno. 

~, .... , 

28 

El espectro de IR (Película) (Espectro 17) muestra a 1734 cm-1 la presencia del 
carbonilo del acetato ya 1641 cm-1 un doble enlace C=c. 

En el espectro de masas podemos observar un ion molecular ~ 468, Y un pico con 
una relación mlz= 408 que acompañado de los datos de RMN corres~onde a un triterpeno 
pentacíclico con un arreglo molecular en su estructura del tipo lupano 1 (Figura 17), dando 
como resultado una fórmula molecular de C32Hs20 2 al cual se le calculan 7 insaturaciones. 
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Figura 17. Esqueleto de lupano. 

El espectro de RMN_1H muestra a 4.69 ppm un doblete (J= 2.35) perteneciente al 
hidrógeno gem vinílico H-29 acoplado a H-19 y a 4.57 ppm un doble de dobles (J= 2.35, 
1.47) que corresponde al otro hidrógeno gem vinílico H-29 ' acoplado al hidrógeno H-19. 

En 4.47 ppm se encuentra la señal asignada para el hidrógeno H-3 desplazada por la 
presencia del acetato vecino, a 2.37 ppm se encuentra un multiplete que pertenece al H-19, 
su multiplicidad se debe al acoplamiento existente entre lo!; hidrógenos H-21, H-18 Y H-29. 
(Tabla 11). 
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r .. ·.·.·.·.··· ····· ·ºA~···· ·· · .. ······· [ ···········-:-··?·:·os···············-:-: r ·· · ··· ··-:-······· · ··~ ··· ·-:- ·· .. ······ ······ !···· .. ··· · ··· ···· ··~····· · ·· ··· · · ··· ···: i 

¡·.· ... · ... ··· · ·····¡:F~05" ······ ·· ······· r················9·:·??·················¡ r· ·· ·· ············· ·· ~.········· · ····.······· .. ¡ ................... ~ .......... : ....... ...... i 
. r ... ·.·.·· ···· ·· ··I{~·6· ··· · ·· · · -:- ··-:- ¡················Oi·:·oj········ .. ········¡ r·· · ···:·············~··· ·········· ···· ··· · · r· ············ ··· ··~ ·· · ··· ·.·.··.· · · · ····1 i 
: : ......................................... : r···························· ·· ··············: r············································: ¡- ....••••••...•. •.•..•.•.••..•..••••. .• ~: 
: H-27 :' 0.94 : S I - : 
~::::::::::::::::::::::::::::::::::::::;::;~.;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;;.::::::;(.::.:;;:::::::::::::::::::;:::::::::;:::;::::;::::::::::::::::::::::::::::::::::::;;;; : 

· 1 ···· ·;· ····· · ·M~i~······;··· ··;··· ~ .. ; ....... ; ...... :~.:.~: ... ;; ... :;; ...... ! I;······;::::·····;;··; ;;····;:::::·;···;;;;¡ t·;·;······ ··;·;····~ · ;· ··· ;· ;···· ;·;··'i 
:.:':::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: .::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: .::::::::::::::::::::::::::::::::~.:::::::::::::.:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::.:; 
CDCh, TMS, 300 MHz. 

En el espectro de RMN_13C podemos observar los carbonos vinílicos C-20 y C-29 a 
150.9 y 109.3 ppm respectivamente, a 80.9 se encuentra el C-3 , así como a 55.4 ppm la 
señal que corresponde al C-19. En 171 . O ppm encontramos al carbono cuaternario del 
carbonilo y en 2l.3 ppm se encuentra el metilo del acetato. A 14.5, 15.9, 17.9, 19.3 Y 27.9 
ppm se encuentran los metilos C-25, C-26, C-27, C-28 y C-30 respectivamente, las 
multiplicidades obtenidas por medio del espectro DEPT lo confirman .. (Tabla 12). 
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Tabla 12. Asignación de señales de RMN_ 13C para el 3 ~-acetoxi-Iupeno. 

:~1~1.1_~¡ll~.~~BI_l1lí·1 
¡ HHH HH HHHHHHHH HH HHH HH I HHHH HHHHH HHH" H ' HH HHH¡HH HHH HHH HH HHH HHH 'H HHHHH i 

i H. ~-I .. ! 34 : ~.1 t , 

L H' C-2 . HHH H! 'HHH H }~:~H'HH H ' HHH! HH HHHH HH: t HHH I 
' 1 :. 1 '1 I 
: ~~: H'HHHHHHHHiH~~: i H HHH' HHHjH HHHHHH ...... ~ H .. HH H .......... I 

.I ... H .......... ~~S. ... H.... ...... ·1 ... .......... ~j . 9. :: ... ::::... ·1 ....... ... ..... ...... tfH.. ...... '¡ 
1 C-6 .... 1 18.2 1 t ¡ 
.L .. HHHH ........ C~7 .... .. · .... ··.H.! ............. H .... ~<~ :::: . :: .r .. · .. .. H.. t :.·.·::::: :::::,1 

! ' 
!. . C-8 ! 40.8 ...... 1 s ¡ .............. .................... ::: .. ::::::::::::::.::.:: ... ::::: .. ::::: ................ : ... :.::::: ............ ( .............. .............................. .. ............. ! 
i C-9 ¡ 38 .0 i d ¡ 

;) . .. ....... .•.. ................ .. ........ ... . ... .. .. . : . .. .. . .. ... .. ... .. ........ . .. . . . ....... ... .. ....... . . ... : ) .... ... .. .•• ............ .. .. .. . . .... .... .. . ... .. . .. ·· · ····· 1 :!····················C·······l··0··· ····················:¡ .. ·· ···················3···7····8························ ··:í··········································· ................ ¡ 
¡ - 1 ., s ; 

r:::·::::::·:·~::::·::::§:~:\X::::::::::::::: :: :::::t:::: :::::·~:·:·~:::::·::::~t?:::::::::::::::::::::J(::::: ::::::::::::::::::::::::::t::::::::.::::: : ::::::::::::J 
1 C-12 ! 20.9 i t ! 

~ ~ .. ': .'::: .. :::::::::: .... ::::::: .':::::::::::.':: :::: .... ::: ... : ;':::.': ::::::: ..... ':::::.': ::::: ........ :::: ...... : ...... : ::: .... :::::: ... : ~.::::::::::::::::.'.'.'::::::.'.'.'. '.':::::.' ... ':: ........ :::::. '.': .'::::.:: ¡ 
i C-13 i 483 :i d i 

: f'::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::: ':r'::::::::::::::::::::::::::::':::::::::::::::::::::::::::.;¡.: .:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::1 
¡ C-14 :¡ 42.8 ¡ s ¡ 

j ~.:::.'::::.':.'.':::::.'.'.'::::::::::::::::::::.'.'::::: •.•. ::.; : .•. ::::: •. :::::::::::::::::: •. :::: •. : •. ::::: •. ::: •.•. ::::: •.•. ::::.~ r·:::::··:::::··:::::::··::::::::········::::········:: ...... ::::: ...... : .. :::: ¡ 
l C 15 I 274 ' i t ! 

If §~ji "Ji i?i ~,J¡:j j 
¡ C-17 I 42.9 :¡ s ; 

H C-22 '1 35 .6 ¡ t ! " ....... , .... .,. ... . , 
W::: ::::: : : ::::::::~:~~~:: ::::::::::::::::::J r: :::::::::::::::: :::: ::!§I:::::::::::::.: ::::::: n::::::::: :::: :.:.:: ::: :::::::~:::::::::::::::: ::: :: : ::::::. ! 
:¡ C-24 ¡ 16.5 1 e ¡ 

1 t::.::·: : :::: :: :::: ::: :9.:~~~: ::::::: ::: ::: ::::::T:::::: :: ::: ::::::::::~~:·I ::::: ::::::::::: : :: :Jt:: : ::: ::::::::::.:':: :: ::::::~: : : ::::::: :::': : :::::::: : : : :J 
! C-26 I 15.9 1 . e 1 

L C-32 '¡ 21 .3 l ... e ___ . __ J 
CDCh, TMS, 75 MHz. 
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Este compuesto tanto acetilado, como sin acetilar no se ha aislado del género Vitex, 
sin embargo ya ha sido obtenido de la especie Hieracium plumulosum de la familia 
Asteraceae.72 Estos triterpenos pentacíclicos han reportado una fuerte actividad 
antileucérnica.73 

4.6 Elucidación estructural de Gardenina B. 

De la fase hexánica, obtenida del extracto metanólico de V hemsleyi, se aislaron 
mediante cromatografia en columna (hexano: AcOEt, 3: l.5) 82.5 mg de un sólido cristalino 
color amarillo con punto de fusión 158-160°C cuyas características fisicas y 
espectroscópicas corresponden a la gardenina B (5-hidroxi-6, 7,8,4' -tetrametoxiflavona) 
(Figura 18). 

J" OCH, 

H,CO 

H3CO 

Figura 18. Gardenina B. 

En el espectro de IR (CHCh) (Espectro 21) observamos a 2840, 2969 y 2937 cm-l . 
las señales correspondientes a los grupos metoxilo, a 1653 cm-I la señal del carbonilo a-p 
insaturado, en 1560 cm-I la señal de un doble enlace C=C de la posición 2-3 , a 1597 cm-I 

las bandas de los aromáticos y en aproximadamente 3000 cm-I se encuentra el OH. 

En el espectro de masas se puede observar el ion molecular M+ 358 que corresponde 
a una fórmula molecular CI9HIS07 con 11 insaturaciones. 

En el espectro de RMN_IH se muestra que en 3.87, 3.90, 3.92 Y 3.96 ppm se 
encuentran cuatro singuletes que por su desplazamiento y multiplicidad corresponden a los 
metoxilos H-4', H-7, H-6 y H-8 . 

A 6.50 ppm se encuentra un singulete que corresponde al protón vinilico H-3, el 
desplazamiento muestra la desprotección que le ocasiona el carbonilo y el oxígeno 
presentes. 

En la región aromática se encuentra un sistema AA'BB ' en donde a 7.04 ppm 
(J=9 .3) corresponde a los protones aromáticos H-3'y H-5 ', así como en 8.09 ppm (J=9 .3) 
se localizan los protones aromáticos H-2 'y H-6' . 
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Tabla 13. Asignación de señales de RMN_1H para la gardenina B. 
¡:· · ·· ¡¡: ·· · :¡· ·· ·I·¡~:·::·:¡ ¡¡i· ·¡~ ' · ¡·¡·¡· ·· ¡·~:~iil)~· · :¡·· · ¡·_~.!.Iª¡¡r¡: ~ ¡¡¡¡ · ¡~_l¡¡¡~ · ¡: · ¡¡·1 

..~:.?q _ ......... : L. ............ ~ .... . .• ¡ 
.: * 
';;c.;l==== 

Me-4 
. ~ . . . . ... ... . ........ . ... .. ........ ... . ...... ... .... . ..... . ....... . . 

. ,_ ............ M~~~ .. ......... ..• [ ..... .. .. ? :. ?~ ....... ~ ... ~ l ............. .. ~~=~ : ......... ~=.~~~~--~J ¡ 
. l·.···_·.·.·.·· ·.·.··.~~~t·.·.·.·.·.·_·.·.·.·.·.·.: [ .................... ~ .. :§º_ .................... r.-............................. ~ ............................... f·· .. · ....... · ... · ·.··.~~:~~·.·.·.· ... ··.···· .. ·· .... ¡ 
.l·.·.· ..... ·.·.·.·.· ... · ... ~·~~·~·.·.·.· ....... ·.·.·.· ... ·.·. 1.·.·.·.·.·.·.·.·.·.· ... ·.3.·.:·?§:·.·.· ... ·.·.·.·.·· ... l· ............................... ~ ................................. ! f. ................ ~~ ........... ~ .....................• ! 
.r:.::.:.:.:.::H:~9.iii.:.::.:.:.:.::.:.:l.:.:.:.:.:.:.:.::X3:¡.~i.:.:.:.:.::.::.:.:J.:.:.:::.:.::: ::.:::.ii.::::.:.:.::::.:.:: : : lf:.::.:::.:.:.:.:.:.:.:.:.:~:.:.::: ::.:::.:.:: : : ::-J 
CDCh, TMS, 300 MHz. 
* Sistema AA'BB'. 

En el espectro de RMN_ 13C se observan los metoxilos C-4', C-7, C-6 y C-8 a 55.4, 
56.3, 60.1 Y 60.8 ppm, los cuales pueden ser intercambiados. A 178.9 ppm se encuentra el 
C-4 que corresponde al carbonilo. En 158.7 y 106.5 ppm se encuentran los carbonos 
vinilicos C-2 y C-3 respectivamente. 

En la tabla 14 se encl,lentran registrados los datos de RMN- \3C para este 
compuesto : 

!~~~~,~~~~~r,,¡~~!!=.l 
i C-l i - ¡ - ¡ C-2'¡ 130.1 · d i 

1 ~:;:-;r ¡!rr::1r : T ::-'1 ~Eg' . 5~5j\~08\ ' e ! 
. r·· ······ ···G.~·t······· · · ·· .. ·f."· .. · ........ Ts.~.j· .. ·· .. ···:[····· .. ······· .. ··i············· .. ···'i .... _ .... __ ............ .. i, .. .¡ 
··Li··ffiülti¡;üddaci"füe·deteiñiii1ada··ii·parttr··dei'e·spectro"DEPT:······· ................................ ........................... .............. ......... .... ......... . 
* los valores pueden ser intercambiables. 
CDCh, TMS, 75 MHz. 
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Este compuesto ha sido aislado con anterioridad de las especies Mentha pulegium y 
Mentha suaveolens de la familia Labiatae,74 así como de los géneros Ocium75 y 
Biedersteinia. 76 Esta flavo na se ha estudiado como un potente anticancerígeno, el cual se ha 
aislado de Hyptis tomentosa. 77 

4.7 Elucidación estructural de la Gardenina D. 

De la fracción perteneciente a la partición con hexano que se eluyó con 3:2 
hexano :acetato de etilo se aislaron 3 mg de un sólido de color amarillo con punto de fusión 
de 142-144°C y corresponde a la gardenina D (5,3 '-dihidroxi-6,7,8,4 '-tetrametoxiflavona) 
(Figura 19). 

OH 

Figura 19. Gardenina D. 

En el espectro de IR (película) (Espectro 25) se observa a 3412 cm-1 la señal del 
OH, a 2929 y 2853 cm-1 se presentan los metoxilos y 1595 cm-l la señal del carbonilc a-~ 
insaturado. 

El espectro de masas muestra un ion molecular M+ 374 que corresponde a una 
fórmula molecular C l 9H1SOs con 11 insaturaciones. 

En el espectro de RMN)H se observa a 6.51 ppm un singulete que corresponde al 
hidrógeno H-3 desplazado por ser un hidrógeno vinílico de un carbonilo a-~ insaturado. 

A 6.99 se observa un doblete (J=8.65) que por su multiplicidad y su desplazamiento 
corresponde al hidrógeno H-5', así como a 7.73 se observa una señal doble de dobles (J= 
8.65, 2.04) que corresponde por lo tanto al hidrógeno H-6' y a 7.68 ppm una señal doble 
(J= 2.3) perteneciente al H-2'. 

Finalmente los cuatro metoxilos H-4', H-6, H-7 Y H-8 a 3.87, 3.92, 3.96, 3.99 ppm 
respectivamente. 

En la Tabla 15 se muestran los datos de RMN_1H de éste compuesto: 
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Tabla 15. Asignación de señales de RMN_1H para la gardenina D. 

F~~~~~~~~~~I 
lF!tJb.~.i! •••.. .. ....• •••• :E •• ~ •••••.......••••• j81~-~-1 
I r ~~~;] iJi :[~~=-r~~4 =1 
r :~:;r:-;] ¡; t;! ¡¡-~ :;:i ¡;:;:-j:::¡ 
. ¡':":':':H·:H:,(ºª:~3.S:·:: .. ·:··:·ir:··:·:·:·:·:·:·:·.·.:.:.:.:.:.:5..::/.:.:.:.:.:.::.:::.:.:::: ..... ¡r-:.:.:.:.:.:.:.:.:.:.:.:.:.: .. :.:.:.; .. :.:.:HH.:.:.: ... :.:.:.:.:.:-:-:[:.:.:.:.:.:.: .. :.:.:.: .. :.:.:.: .. :.; .. :.:.: ... :.:':':':':':':':':':':':'1 

[.:.:·:::gK9E~~T.:.::.:.:.:J! : ::::.:.:.:::::::.:\~.~.:?:~::.: ::.:::.:.:.:.:.:.:.:.]J: : : : : ::.:.:.:.:.: :.:: :.:.:i.:: :.: :: : ::::::.:.:.::.:JJ.::.:.:::.:::.:::.:.::.:::~.::: :: :.::.::.::::::Jl 
CDCh, TMS, 300 Mhz. 

Este flavonoide se ha aislado también de la especie Sidertis mugronensis y Sidertis 
jahandiezii, así como de la especie Mentha piperita de la familia Labiatae,78 entre otros. 

48 . Elucidación estructural deI4-hidroxibenzaldehídQ.. 

De la partición del extracto metanólico, la fracción que pertenece al cloruro de 
metileno sometida a cromatografia en columna (hexano: AcOEt 3: 1.5) se aislaron 5 mg de 
un sólido color amarillo claro, el cual con estudios espectroscópicos se encontró que 
corresponde al4-hidroxibenzaldehído en mezcla con vainillina (Figura 20 y 21). 

OCH3 

OH OH 

Figura 20. 4-hidroxibenzaldehido. Figura 21. Vainillina. 

En un estudio realizado de Vanilla planifolia se ha reportado que el componente 
mayoritario es la vainillina, en donde el 4-hidroxibenzaldehído es un precursor de ésta, al 
igual que el ácido-4-hidroxibenzoico y el ácido 4-hidroxi-3-metoxibenzoico.79 

43 



Con base en ésta observación es posible explicarnos el porque se aisla el 4-
hidroxibenzaldehído en mezcla con vainillina, tomando en cuenta que el 4-
hidroxibenzaldehído está en proporción mayoritaria. 

En el espectro de IR. (CHCh) (Espectro 28) podemos observar a 3584 cm-l la señal 
de un OH, a 1688 cm-1 la señal de un carbonilo, así como en 2855 cm-l la señal de un 
metoxilo y a 2927 cm-1 un hidrógeno de aldehído. 

En el espectro de RMN_lH de la mezcla podemos observar que las señales a 7.83 y 
6.98 ppm pertenece a un sistema aromático sustituido en las posiciones 1 y 4, en 9.87 ppm 
se encuentra la señal de un aldehído . (Tabla 16), éstas señales corresponden al 4-
hidroxibenzaldehído. Ahora se observa que en 7.44 y 7.06 ppm existe un sistema aromático 
sustituido en las posiciones 1, 3 y 4, en 9.83 ppm se localiza el hidrógeno de un aldehído y 
en 3.97 ppm se localiza un singulete que por su desplazamiento pertenece a un metoxilo, 
estas señales pertenecen entonces a la vainillina (Tabla 17). 

Tabla .. ~.~ : .. As.igI1~~i~I1 . d.~ .~~~~~~ .. ~~ .. ~~IªPíJ!.~ .. ~~ .4~~~r.~?9.~~~~~ehído . 

l~i~:lif~~~.:.·~.~:1 
1 -CHO , 987 " s: - 1 

!f ~:BH~1 iI:?_~[ jl ~ il-E;_ ~1 
CHCh, TMS, 300 rvnIz. 

Tabla17. AsisIlación de señales deRMN-1H para la vainillina. 

t::'::. :"'.:::I ::,'::::::·,·:·::::. !.: '·::,ª,(pBl".: .. : i ... m~m),;m9¡'ª '::!. .... :,::%.t~~·: ..... !1 

I i; ~E~6;J ¡:: i:ii-J ¡ ; J f~.· •••• ····.·.:1 

ii E:~~:~ , 1: ~-~ 11 :: ~: i[ ~:i: ; 1 
ii ~-%~"' :' 1 {~r '¡ ~·i: 1 
Este patrón de señales fue tomado de una referencia de vainillina. 
* señales sobrepuestas. 
CHCh, TMS, 300 rvnIz. 

En el espectro de RMN_ 13C encontramos a 190.9 ppm un la señal de un carbono que 
corresponde al carbonilo del aldehído, a 115 .9 ppm se encuentra el C-5 y C-3 . En 132.4 
ppm se encuentra el C-2 y C-6 (Tabla 18). 
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Tabla l~ : .. A~ign(lci~n.A~ . ~~~élJ.~~ .~~ .. ~.~l~~. p~(l . ~I .~~~~~r.~~~~~íildehído . 
: .•.•.•.•.•.•.•. ¡¡ ... ¡ •.•.... ¡~ .• ::¡.¡.¡¡.¡ .... ¡¡¡¡¡¡,I¡ ¡ ¡¡ · "¡¡¡ ···¡ ·¡i.¡rllj·¡·¡.¡ · ¡ · ·¡: ··.·.·¡¡·¡.·i¡¡¡¡11~~P;ilííl· ¡ ¡ · ¡¡¡ ·.· 

.---~~-~~~ ..................... [~.=~~-.~--~.--~---_-~--~.l ¡---.~-~.-.~-.~--~-.-.-~.-~---.-~~~~ .. --.~---J 
-1 ------~í -• :... . S~.I. ..... . .....•. .. _ .... __ .. .. ... ~ ............: .... _. __ ............... ~ ._ 

: _.. C~~ ......... J p.~.:.{--~~~lL ... .. _ ........... '.i. ............. __ ... 
C-~--=s~~ .......... ~~J [~~=~n}~?-~-~~--~-J [-------.-.-.-----------l----~---~--·--·--J 

r.~~~=0~.-----.~~~---~] [~~---~~T.~TI-----~------.--l r.------.-.~--~----.-.--.-;r-~-----~~~---------J 

.: ... ....... ~~? ... __ ... ... -.j[==)~}~ .... -~_ .• C~~=t!. .. ~.---~~---~J 
i·················c·~K········ ·· ···· · ·¡!··· · · ........ ·· .... i32·.·4 ...... ·· ...... ··· ·• ¡ ....................... ; ....................... . 
: .................... ................. ........ : .. .............................................. . : ....... ... ... ... ... ..... .. ......... ........ ...... : • i· .............. · · c·~·i'· ...... · ...... --¡ r .... ·· .......... ·i90·.·9 ........ · ...... ·· ·! ¡ .......... · .. ··· ...... ·5 ...... · .... ·· .... ··· .... . 
: .......................... ... ....... ......... :{ ............ ..................................... : .................. ...... .......... ........ .. ..... : 

CDCh, TMS, 75 MHz. 

4.9. Elucidación estructural del2-metil-octacosano. 

De la elución con 100% de hexano, se aislaron 42.3 mg de una cera color blanco, 
cuyas características espectroscópicas corresponden al 2-metil-octacosano (Figura 22). 

Figura 22. 2-metil-octacosano. 

En el espectro de IR (Película) (Espectro 32) observamos a 1379 cm-1 una banda 
doble característica de grupos metilos geminales, la presencia a 1464 cm-1 correspondientes 
a grupos metilo, y a 2956-2851 cm-1 las bandas que pertenecen a vibraciones C-H. 

En el espectro de masas se observa un ion molecular M + 408 que corresponde a una 
fórmula molecular C29a;O . Esto fue identificado por medio de un sistema acoplado GCIEM. 

En el espectro de RMN_1H (Espectro 33) se observa a 1.25 ppm una señal simple 
que integra para 48 protones correspondiente a los grupos metileno. La señal múltiple de 
0.83 a 0.90 ppm que integra para 10 protones corresponde a los dos grupos metilos 
equivalentes de las posiciones 1 y 29, así como el metilo de la posición 28 y el metino de la 
posición 2. 
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En el espectro de RMN)3C (Espectro 34) se observa a 14.1 ppm la señal del C-28, 
a 19.7 ppm la señal que corresponde al C-2, ya 22.7 y 22.6 las señales correspondientes a 
los carbonos 1 y 29 (metilo), las señales restantes corresponden a los carbonos de los 
grupos metileno. 

Este compuesto ha sido aislado con anterioridad de una gran variedad de insectos, 
así como de plantas (Tabla 19 y 20). 

Tabla 19. Especies de insectos de donde se ha aislado el 2 metil-octacosano. 

: I · :¡:¡:¡: · :¡r::¡¡.D:;¡¡I::::::::¡::¡:::::: ·: :: :: :¡:¡: :: :::::::¡::: ¡:: ¡:iB;:::¡ ,::::::j¡:¡¡: , ::¡::::¡!::::::::¡:¡::¡¡:¡:¡:::':::~ml~:::::¡:::;: ' :::¡: ' : ': :::I~~ :1 
i . . ... .... .. ......... ) . ............. ... ... ... ...... L! .. I 

. • . t 

i Escara.~aj()~elgiras()l. ) ?ygo.grCZ11l11lCZex:c!CZ11lCltio.l1is.. . ¡ ~~pe~ci~c~tic~l(if : ¡ 80 1 

Li\visp,t j ye~[JlI!CZVlJlgCl~!~f: ......... ... ........: j ~~Pf!~<::i~cll~iclll(if: ... ) 81 i 
L.E:~~(ifa.~a.j() .~~~a.P~p.~:· j fe.pt!l'lo.!cz'.s.czct.e.C:~11l!!1'l~Clt.Cl~ j Cera de huevos, adult()s. L82 ¡ 
• i ~ucaracha Alemana... j I}!Cl.t.teJ!Cl.ge.'.11lczl'l!~Cl.L . j Superficie cuticular. 83 : 

¡ : M()s~a..:: ....... ............. ..... l P!.o.s.op~it.a.11le.ICl1'lo.g~!e.~: ......... i ~llP~~<::i~c~~i~lll(if:· ············. ¡ 84 "') 
¡ lfor~g~: . . .......... ... . JI! (Wo.l'lo.11lY..~"!e.X:~Cl.r..~t1..tu.~:o1 ~ llP~~<::i~~~ t~<::\Jl(if : . ) 85 ¡ 
¡Arana. ................... . j l'!e.[J~i.!ClC.!ClYJpe.~~ . jT~~(ifa.ña....... L.8~ ',i, 

• iXoli.1Ia.Qa.rya.). . ... j§~o.!io.pt.e.')'!li~!.Cl~i.x:· ...... .. .. i~\JP~~<::i~~1J.~i~\Jl(if: ..... .........• j 87 

iTerrnita.s.:. .......... . j C;rypto.te.~11le.~b.!.e.\l.is.. . . ... i ~1J.pe~<::i~ . ~1J.~i~\JI(if : : 8& ! 
! Arañil:.. . ..... ... ............ . i.T..e.ge.l'lCl!.iClClt:JC.CZ: ... j ~\JP~~<::i~~1J.~i.<::\Jl(if : i 89 ! 
¡Termitas. j Coptotermes formasanus. . ....... j~\JP~I1i:<::i~~1J.~~~\Jl(if:·· : 90 '1 .................... ...... ... ......... . ........... :~¡ . 

¡M~ip()sa... ......... .. j }feliothis.\lir.e~c.e.l'ls... . . .... i ~\JP~~<::i~~1J.~i~\Jl(if : • ~ 91 ! 
' . :. L h 1 h : S rfi ' . 1 ': 92 1 

· : ~~;;~~: . ......::::::::. · ¿~;~lqO'~;~:.j¡;;:.;~~ll'li..: .. :.::: : ~~~:~~¡:';~~:~~l; : ............... :' 93 " ¡ 
lRlllg~Il . (~p.l:ti.~.()L .. :i Sitobion avenae F j Superficie cutiCular.¡i 9~ 1 
lM()~~a.:........ . .... j Drosophila pseudoobscura. .. ! ~1J.p~~<::.i~ . ~1J.~i~\J~(if : . j 95 ! 

1 ~~~i~~,i~;:Ji~;.il~~~~~~I;:::"'"~~~~~tH~~~~ :;J ~E I 
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Tabla 20. Especies de plantas de donde se ha aislado eI2-metiloctacosano. 
¡ ··· ····· · ·:·····:·i ¡: · : ·j:¡· : ··:::: :·I.ª1.¡i¡:··ij¡::j::::'j':i:':j'::ij::j' :ji:¡::j:j'ji':¡j::¡:::¡:¡j::j:jij:j:ij::j:::j¡¡i::':::'~I«¡'j'ij::j:iiij:¡:"':i:j¡ :: ¡j::ji¡i::'j:::j¡i_~¡:' 1 
¡. .. )¡ :: ¡ ................................ ...... .............. .................. . ......................................... ......... ....... .. ... ...... ...... ;1 ............. ¡ 
L1f!'.i'!h.!f!1I~~(ljl!s.: ......H .. : ~~~~<:>~X~<:>jél~· . j 98 ¡ 
i1fq~(l11l~1!s. yi!.g!f!i(lf!(l~ .H .......... : ¡ Ii<:>j~~y~<:>~~~él··· ·:: i9.? I 
¡ ·§~pJj~F~¡~··~q4~~ij~!i~···· · ··· ........... ···.··· .. ·· ······ ........ r.}i~J~~·: .. ·.····· ....... · .. ·········· .. ·· .. · .. ·.···.· .............. · ...................... r·· l·o.~···1 
r§~p6.~F~¡q··h~/i.~i~9Pi.~:· .... ·.·· ..... :· .... ·············· .. · ........ r.}t~J~~·:·.· · · · ·· ...... ··············· .. ······· .... · .............. · ..................... r··l~~·· · ! 

¡·§~p~~F~t.q· ·F9Y)~~~C;:.· .. ········ ........ ·.·.··········.· ............ ........ r.}t~J~~·:· .... ···· .. · .... ·····.····.· .. · .. ···.· ....... :·.:· ........ · .......................... ¡··· l.~o·.··,l 
............. .............................................................. ................................................... .................................... ···························:1 
i Euphorbia tirucalli. .: Hojas. :: 100 .i 

!:f.F.fE.i.ik.~#:7;úPt:::::::: :: ::::::::::::·:·:·:·::::::·:·:':: ::::':: ::::::::::':':':.::::: : :1 ¡::E?~~~:·:::: : : ::::::: : :::::::::::: : :.:·:::::::::::::::::::':':': ': ::::: : ::':::: : ::::::: :: 1:::t?§::J 
· ! .§~~r~f.(~[~.~/~.~~[if!~[~: .. : ... : .. : .............. : ............ : .. ~.?A~~.: ..... :: ................... :.:::::: ........ ....................• ! ... \?.~ .. .. I 
. l. t!..~~~~~.~~~ .. ~.~.~.~f..~.T.:. :.: ...... .. ::: .. :::: .. :: ... :: .............. :.K?H~J.=: .. : .. : ........ : ..... ::::::::: .. :: ................... :.:.: .. ! ... \?? .. I 
• ¡ fyc:.()p~r. ~i.c.()'! .. ~.s.c:.1! !~f!tll~{ ~<:>I!lél~~) : .....• : . G~~í~~lél· ......................................................• : .. 1g~ .... : i 

¡ AiiC;Fq~i.~·~i.·iPi~.9~~:··.·· ·· · · ········ · ···· · ·· .......... · .......... J.~ ....................................................................................... ¡··· l"o.~···' l 

:, ......... .................................................................................... : ............................................................................... .. : ...... .. ...... :¡ 

¡ Solanum dulcamara. ! Hojas.: 105 ! 
:.:::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::,'::::::::::::::::::::::::::::::::::::.:::::::::::::::::::::::::::::.'::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::::.:::.·.·:.·::::::::.1 

4 10. Elucidación estructural de B-sitosterol. 

De la elución 6: 1 hexano :acetato de etilo de la parte correspondiente al hexano se 
aislaron 96 mg de un sólido cristalino color blanco con punto de fusión de 107°C, cuyas 
características espectroscópicas coinciden con las descritas para el ~-sitosterol, en mezcla 
con estigmasterol (Figura 22 y 23). 

Figura 22. P-sitosterol. Figura 23 . Estigmasterol. 
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4 11 Pruebas de Actiyidad Insecticida. 

4. 11 . l . Ensayo insecticida contra Spodoptera jrugiperda. 

Nombre Científico: Spodopterajrugiperda. (Lepidoptera: Noctuidae). 
Nombre Común: Gusano cogollero de maíz ó palomilla de maíz. 

Esta plaga puede atacar alrededor de 60 cultivos y malezas, pero tiene mayor 
importancia en maíz, sorgo, arroz, pastos y muchos cultivos hortícolas. 107 

Es nativa de regiones tropicales, en América se encuentra desde la parte occidental 
de Estados Unidos hasta Argentina. 

El ciclo de vida de éste insecto es de 30 días durante el verano, de 60 días en 
primavera y otoño y de 80 a 90 días en el invierno. 

Ciclo de vida: 

a) Huevo: mide cerca de 0.4 mm de diámetro y 0.3 mm de altura, el número de 
huevos por masa formados sobre las hojas y tallos es de aproximadamente 40 a 300 huevos. 
Los huevos son inicialmente de color verde claro, volviéndose luego grisáceos antes de 
eclosionar. 

b) Larva: mide de 0.35 a 2.6 mm de ancho y de 1 a 3 cm de largo, generalmente son 
de color gris, verdoso y a veces casi negro. Es fácil reconocer las larvas ya que en el dorso 
del antepenúltimo segmento del abdomen tiene 4 puntos negros formando un trapecio y el 
cuerpo no está cubierto de microespinas. 

c) Pupa: la pupación ocurre generalmente en el suelo, en una profundidad de 2 a 8 
cm, son de color marrón rojizo y miden cerca de 14 a 18 mm de largo y 4.5 mm de ancho. 

d) Adulto: Son palomillas grisáceas que miden cerca de 30 mm de ala a ala. El 
macho se distingue de la hembra por unos puntos blancos triangulares en las extremidades 
y en el centro del ala. 

Esta plaga mastica el tejido vegetal, la larva puede comportarse como raspador, 
alimentándose de la epidermis de las hojas, en general las larvas se introducen al cogollo 
causando daños a las hojas tiernas que luego resultan en hojas con agujeros de tamaño y 
forma irregular. 
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Macho y hembra 
requiere de un coeficicnlC 
favorable. 
hembra/macho a rox. 3-4 

El coeficiente entre hembr .. 
y machos debe ser alto para 
preservar 1 .. especies. 

ADULTOS LARVAS 

PUPAS 

Función Biológica: 
Larva: come y crece. 
Pupa: relativamente inactiva. 
Adulto: se aparca, se reproduce y pone huevos. 

Ciclo de vida de los Lepidópteros 

Figura 23 . Ciclo de vida de los Lepidópteros. 

Diferentes estadios 
y se conviCJten 
a pupa. 

Varios diterpenos aislados de diferentes especies han presentado actividad 
insecticida y antialimentaria.110 Debido a esto se evalúa la posible actividad insecticida del 
ácido anticopálico contra Spodopterafrugiperda (gusano cogollero de maíz) . 

El efecto que pueden ocasionar éstos compuestos sobre el ciclo de vida de los 
lepidópteros se puede observar en la Figura 24. 
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oviposición. 

Modificadores del 
coeficicntc 
hembra/macho. 

Emergencia de adultos 
deformes incapaces de 
aparearse y reproducirse. 

ADULTO 

Inhibe la emergencia ~ 
a adultos. 

{ Inhibidores de eclosión. 

LARVA 

I Antialimentarios . I 

PUPA 

Efecto de los metabolitos secundarios de utilida.:l potencial en un programa de control de plagas. 

Figura 24. \09 

Ensayo insecticida contra Spodoptera frugiperda. 

El procedimiento seguido para la realización de éste ensayo es el siguiente: 

Se utilizaron larvas de 5 días de nacidas de Spodoptera frugiperda que proporcionó 
el Centro Internacional de Mejoramiento de Maíz y Trigo (CIMMyT). 

A éstas larvas se les suministró a su dieta artificial lO, 1 Y 0.1 ppm del ácido 
anticopálico. Se colocaron en una cámara de incubación, bajo condiciones controladas de 
temperatura (27 oC +/- 1.5 OC) Y 60 % de humedad relativa, con un fotoperiodo de luz y 
obscuridad de 16:8 h durante una semana. Se utilizaron 10 larvas por compuesto y su 
respectivo control, cada larva lleva 2 g de dieta. 
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• 

1 a. Medición: 

A 10 ppm en la la. medición (la. semana) se observa: 

:: :: : :::::Iiti,::;:: ::::: :r:¡:: : : ll~~:rf&l;::¡::: ¡: :,: t:4lf9í.41#11, :::: ¡'¡1 ¡ ....... .................................. [ ................. .............. ······]1 
; ................................... ; ; ........................................ ; I" .... ................................. ~' 
: 1 1 114.4 \ 2.0 ¡¡ 
• ¡ ......................... } ............................. ; ¡ .•.•.•.•.•..•.•.•.•.•.•.•. ~.{{ ... ~ .•..•.•.•.•.•.•.•.•.•.•.•.•. ¡ .•.•.•.•.•.•.•.•.•.•.•.•.•... '(:.S" ..•.•.•.•.•.•.•.•.•.• ·.·.·.:1 
; ; .................................. ~ ; ........................................ ; I" ..................................... ~¡ 
i . 3 i 266.0 1 3.0 :¡ .......... · .. 4·· .......... 1 ...... .. 214.4 ............ 1· .... .. · .. 2.5 ............ :: 

: .t 'l 280~: .. •••••••• 1 ~ . ~ m j l 

': •••••••••••••.• 10 •••••••••••• '1.... i¡;i ••••••••••• ·, ••••••••..••• ¡¡ ••.•••••• · ••••• ¡l 
Control L 406.0 .... .. 1 .... 2.9 

En la medición se observó el oscurecimiento de las larvas y muy poca movilidad. 

A ésta concentración el efecto del tratamiento respecto al control es 60% menos en 
peso y 28% menos en talla. 

Con base en esto se observa que las larvas comieron menos además de que no 
existió mortalidad, por lo que se concluye que el efecto del compuesto en esta l a. Medición 
es antialimentario. 

51 



talla. 

A 1 ppm en la 13. medición (13. semana) se observa: 

¡.·.·.~···;;G·: [14;;~ :;~·.;))')G ~;)·)·!!.;et~'(1#jl;;;;!·~;¡;¡··;[~'x.«{t.ª)(jiiJ.·)¡:·:: •• ¡·¡ 

· ¡i· ii1~.; !f;~11 
; ................ 2" ............... , r···············Ti4· .. i ··········· ···, [···············2".·0·················.¡ 
, ................................... " ................ ····························'f························ ................. " 
: 3 J 215.6 . 1 .. 2.0 .. n 
r····· · ··········4··· ···· · ···· ···· ~ ¡···············"i3"S·j···············1 [·· · ············~Lo···· · ·········· ··. ¡ 

· ( ............... { ............... , ,·······.·.·.·.·.····200·:·)"·· .. ·.······.···, f·.················2"."s···.····.······.····¡ I 
· [· .. ·············6················, r··············i77j············· .. ·, [················2".·0·················.¡ 
;················7·············· .. , [ .. ·············220" .. S···············, ["···············2".·0··················1 
· C··············8················1C····· .. ·······\84· .. 3···· ······· ····' 1"···············2" .. 0··················1 
f······· · ·· · ···?· ·· ···· ···· ·· ···][······ · · ···)?~·)··· ·· ········ ···][··· ·· · ···· ·· ·X·o· ······· : · ······· ·¡ 

~-=L-532.0 ·· l l W' 
OH Promedio. HHl 205. 1 HHH H(~~~HH l.??H .~~HH ¡ i 
. Control. L 475.6 ._ .. [~-=~3.05-=~;;;:1 

Se presentó el oscurecimiento de las larvas y muy poca movilidad. 

El efecto del tratamiento respecto al control es 57% menos en peso y 36% menos en 

Debido a esto se observa que las larvas comieron menos, además de que no existió 
mortalidad, con base en esto se concluye que el efecto del compuesto a ésta concentración 
es antialimentario contra ésta especie. 
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A 0.1 ppm en la 18. medición (l8. semana) se observa: 

~ .. ............... . ..... .. . ................ . .................. ....... . . .. . . .... . ................. .. ... ....... .................. . 

. !" ··.·.·; ·.·.·.· .·¡:14::;.··:;· · ·· :~:·.··: •••• ·;g<~.l~¡:::' ::0 ••• :·; •• ·.;riÍll··rftiJr"::.: ![ ................... ......... ........... ...... ................... .. ........................................................... . 
! 1' ................ "( ................ , .. ···············14·9:2········· .. ····· •................ :i:(j ................ . 
• [· .. ············2···· .. ···········; .. ···············12·1":2·· .. ·· .. ········ •• ················2:'0················· 
: r···············3··········· ······· .. ··· .. ······ .. ·22·}·:·5· ...... ··· .... ·· •... ···· .. ····· .. }'O'···· .. · .. ······· 
: 1'·········· .. ····4··· ...... ·· .. ·· .... 1'·· .. ·· ...... ·'3j·9·:-5········ ·······1 ... ··· .. ···· .... ·3':'O' ........ ··· .... : 
11 ................... 5 ..•.•.•.•........•.•.•...•• j·············.·····l·8·4:7'··············· ¡ ············.· · · ·~·: 'O' ············· ·· · 

· [·· .. ········ .. ·6· .... · .. · .... ·· ... 1'· .. · ...... · .... 14·7:3" ........ ·····1 r······.· .. ··· .. '2:'O'······· ...... ··· 
· [···············7········· .. ······. :-·· .. ······ .. ···1·8·5·:2················ ... ···············2·:·6················ 
·[· .. ··· .. · .. · .. ·s··· .......... · .. "r· .. · .. ·· .. ··· .. Ú>'2:7·············" ] 1' ........ ...... '2:'0' .............. .. 
![············ .. ? .. · .. ····· .. ·:: ... L .... · .... ·· T6·f~···· ···· ··· ··::·r .... ··········~: ·o··· ···· .. ····· .. · 

l . 10: ..... 12rCJ: 2.0 
!I .. ............ ............ ·:.. .. ---~~-~y~.------
!I .. from~cl!o: .. ) "" .... "" .. = 1"''''8=2=.9=''''" .. = ... :1 
¡ Control. 372. O .. 1'===2=. 8= 

2.2 

- -_._---------------

Existió menos oscurecimiooto en las larvas, y se presentó mayor movilidad. 

En éste caso el tratamiento respecto al control es de 50% menos en peso y 21 % 
menos en talla. 

Debido a los porcentajes del tratamiento respecto al control, se deduce comieron 
menos y no existió mortalidad, con base en esto se concluye que el compuesto a ésta 
concentración tuvo un efecto antialimentario. 

Estadísticamente la diferencia entre el tratamiento y el control respecto a peso y 
talla es significativa, obteniendo un valor de 0.00, tomando en cuenta que el límite es < 
0.05 . 

Reuniendo los porcentajes de cada concentración respecto a peso y talla tenemos: 

10 ppm 
1 ppm 
0.1 ppm 

60% menos en peso y 28% menos en talla. 
57% menos en peso y 36% menos en talla. 
50% menos en peso y 21 % menos en talla. 

Se observa que a menor concentración del compuesto el porcentaje de pérdida en 
peso es cada vez menor, por lo tanto las larvas comen menos y el efecto que se presenta es 
antialimentario. 
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r. Medición: 

A 10 ppm en la 28
• medición (28

. semana) se observa: 

1 1::::iiij~.lliI71i:ii.¡tli::!:¡tlfg!~¡1!1¡~i::i!!*l't; 1 
¡ ........... j .............. r··· ···· ·.·.·.· ·.·.······ ··· · · · · ·· ·· · ··· ·· · · ·~~pa:· ··· ................... .................. . 
. ¡ ............ ~ .............• ¡ .............................................. ~~p~: ................. ............... ............• 
• [ ........ ) ............ '¡ ...................................... y~p~: ........................................ . 
¡ HH1HHH .. / HHH HHH H HHHHH ~llP(\:H . 
'1 . 5 HHH! HHH .. H 1?llpaHIlluertaH~~foI111~ . 
:,:·· 1· . .. · . .. .... ? ..L . . .. . .. :pre~Pllpa: 
1 7 :¡ Larva . 

• IF = . =8=.H = .... = ....• ¡. ........... ........ P~p~. · •••••• •• · •••••• · .. .. ... .. . 
• ,,· 1· .. ·.·. 9 . ,;.;ce. =;;...;.;.;.;.;.==-=~=c.===~~ 

. : ...... :pre~pup(\. . .. ....... . 

1 . 1g"H"! '" H.. . .. . H H HH :pre~Pllpa: 
1 : 
.rIC=o=n=tr=o=l=es=¡ .. 1'()dosPllPélfon de forma normal. 

En ésta evaluación se observa que el 50% pupa normalmente, el 30% se encuentra 
en estado de pre-pupa, el 10% permanece en estado larvario y el 10% muere como pupa 
deforme 

Se concluye que el 40% muestra alteraciones en la pupación y el 10% interrumpe el 
paso a pupa, ocasionando baja mortalidad. 
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A 1 ppm en la 28
. medición (28

. semana) se observa: 

¡;)8;":: líq~;": " ";~'¡¡;[:'¡'),, " ~'[)' )" :;:;" :":);: ' [[ ' [; __ ;' );f' [:' ;;;;¡ :;;~'[' ;' ¡";;': " " "" [ [ ! 
r·····························:!""······ ················· ........................... .. ........................................... ! 
r .. ········· .. i ·············[ ¡········· · ·· ··· ····· ··· ··· ··· ··· · · · ·· · · · ·P~pa:······· .................................... ! 
;· · ·· · ········2· · ···········'[""········ · · · ·· · ·· ·· · · · · · · ·· ····· · · ·p~~~p~pa:··············· · ····· ·· ·· · ··· · ····· ..• ¡ 
r· · ······· ·· ·j·· · · ·· · · ·······[""······ · ········· ···P~·pa·~~~rt·~··d~forme·:······· :·· · · ··· ·· ··· · ¡ i 
¡ · ··········A·· ·· ·········:[·· ············· · ·········· ···········O"P~pa:······ · ····· · ·· ····· ··· · ······· ·:·········· 1 1 
r·············5········.······[ r··· .. ··················.·.·.·.·· · .······~~~~p~pa:····· .................................... [! 
;········· .. ··6·············: [··········· ········.·.···· · ··············Oi)~pa:··· ··· ...................................... ! 
r·············7······· .. ····:[···· .. ·············· · ····· · · · ·· · · · · · ···P~pa:··· · ··· ··· ····· · ······ ·· · ·· ·······.· ....... [! 
; ............. 8" .............• [ ........................ ············ · ··"i>~pa:· ··· ··· ······· · · ···· · ·· ·· · · ··· ··· ......... :! 
;····· · ·······9········ · ····:1' · ···· ··· · ·· ··· · ···· ···· ···· · · · ··········P~pa·· ·· · · ···· ··· ·· ·· · ······ · ·· ······· ......... ,: 
:H HHioH H HH H jdHHHHHHHHHHHL~~. H H H .H Hd H HHHHH · l 

' HHH HHHH jI HH HHHHHHHHHHHHHHH! 

Estos resultados nos muestran que el 60% pupa normalmente, el 20% se encuentra 
en forma de pre-pupa, el 10% muere en forma de pupa deforme, y el otro 10% permanece 
en estado larvario. Se observa que el 40% sufrió alteraciones en la pupación. 

A 0.1 ppm en la 23
. medición (23

. semana) se observa: 

.. '! .... :.: ....•.•.. ' ... : ....•.••.... ~ .•. · ..•. · .. ·· .. ·; .. a.· .•..•. ·. :.~ ..•. •.•. ..•. •.• •..•.••...••...•..•.••.•.••.... '. 1 .. : .•. : .•. : .•...••...•...•...•.. :.... ........ .. ... .. .iiUbf.r . ~ ......... "," .............. : ..... ; ... ;.:.:.;.; ... :.;.;.:.;.:.:.:.: ... :.:.:.;.:.:.:.;.:.:.;.:.:.;.;.:.:. ;.: ............ . 

l."H 1 O HJHHRr.~~p~pí:l: HHHH .... HH 
.1 HH .... .. "H HH 'H.

F
!.... = ...... = ...... = .. .... = ...... = .... .. = ...... = .. .... = ...... = ....... = ...... = ...... ~ ...... = .. ... "":1 

.I .C;of!f!()lí!S:.I ... 'I'()dosp~pí:lr.()rl .~~ . fofJ11í:lIl()rIl1éll : .... · 
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Estos resultados nos muestran que el 60% pupa normalmente y el 40% restante 
permanece en estado de pre-pupa. El 40% sufrió alteraciones en la pupación. 

38
• Medición: 

A 10 ppm en la 38. medición (33. semana) se observa: 

............ .... ... ....... ....... .. . . ........... .. .... . ......................... ......... .. . ¡ .... ·: ··::;;i .... ···: .... ·I ........ ...... :·: .. ·: ........ : mi:ii~ .... ·: .... : .............. , .... . 
:t :: .. ::.~v:,!~.:::,:: .:: .. ::.::::: ... : :: .. : .. :~~~:.::: .. ': ":. :: ... :<:: 
:[ ....... . ... . .. f ........ .. . .. . .... .... . 

J 11 Pupa. ==::.:.:.:. 
ir':.:.:.::.:.:.:.'2·· ·· ······ ·· ·¡f::.:.:.:.:.:.':.:.:.:.:.::.:.:.:.::.:.:.:.,:.:.:.:."'p~p~~""''''':.:.:.:.:._--------_. 

i[:::::):::::~1C~~:::::~~-:::::::::::~~p;~-~~~~~~ .. ::::~ : [ .. · .. ·· .... ·4 ...... ·· .... · f .. · .... ··· .. ······ .. ·L·ruv~··~~·~rt~:··· · · ····· ·· .. ·· ···· .. : 
I ( .... : ... : .. :.:.:.:.:s.:.:.:.:.: ..... ::.:.:.: .. Jr:.:.: .. :.:.: ... : ..... : ... ~:~.~~:p~p.~.:.~~.~~.~:.: ... :.:.:.:.:.:.:':':':':'::':'j 
.f.' ...................... ~ ....................... f. ...................... ...... ~r.~~p~p.~ .... ~~~~.~.: ............................. . 
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Se observa que el 22.2% muere en forma de pre-pupa, el 11 % en forma de estado 
larvario, elll% emerge a adulto y el 55 .5% permanece como pupa. 

De estos resultados podemos concluir que hubo una fuerte alteración en el tiempo 
de emergencia a adultos. 

Tres días después de esta evaluación se observaron los siguientes resultados. 
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• 

Corno se puede observar se tienen tres hembras normales y dos machos deformes, 
en donde la modificación ó deformidad presente en la fase adulta impide la reproducción 
entre ellos. 

A 1 ppm en la 38. medición (38. semana) se observa: 

['j':":'íÍi:¡:jjr:8¡~1¡:r~;1;:(7:;:::~;;j'j'~;8\';':":i'_¡¡¡:!"¡j;j'¡:j:;¡';ii'[;¡ii::;'¡¡¡¡l::;~:::'¡;:¡: ! 
!·.·.·.···············.·.··.···.··.·.·.·lr············ ...................•................................................................................................................... '! 
r············i ·.············r·.······················· ................. ~~p~.: ............................................ :! 
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¡ ............ j .......... : .. :. ¡ ................ : ..... : .... :::: ........... p~~.~~:: ........ ....... ... ..... .. ...... ::::::::.: I 
[·········· .. 4· ······ · ·····[···· ···· ·· · ···· · ·· · ····· · ····· ··· ····· ·· ·P~p·a·.········ ··· ··· ·· ·· ······· ·· ······ ......... :¡ 
[············5······· .. ····· [····· · ···· · · ·· · · ······· · ··p~~~p~pa· ·m~erta:· · ··· · ·· ·· · ................. ¡ 
[·· ···· · · · · · ·6 ··· · ····· ·· · 1 [·· ··· · ·· ·· · ··· ·· ···· ·· ·· · ·····L~a·~~erta:········· ··· ······ ····· ····· ···¡ : 
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· [·· · ·· · ······8········· · ···[······· · ····· · ·················· · ·· · ··· · ·P~p·a·.············· · ··· ···· ··· ·· · ··· · ............ ¡ 

L::::::::::~:::::::: ::::][:: ::: :::: : : :: ::: ::::::: :: : : :::: ::: ::::::~~g:~:.::::::::::: : : :: :::: : : :::::::: ::::::::::::::/ 

.::S?~:i.i?~i.:·ft?§?:~::~:Ti.i.~I~i2:á:1i:.:t?~i.:~8fT~::::::: : ¡1 
Estos resultados nos muestran que el 66.6% permanece en forma de pupa, el 10% 

emergió a adulto, el 11 % muere en forma de pre-pupa y el otro 11 % restante muere en 
estado larvario. Se presenta una fuerte alteración en el tiempo de emergencia a adultos. 

Después de tres días de esta última medición se observó lo siguiente: 

1!:ll!~~::]! 
. 1 1 Hembra deforme.! 

.J::::::~:::::·:i.::·:·::::~~::.l:::::·::~::::~;.Tfi.;~::4;.i?:~~~~:.:.:.::~Jj 

Se observa que después del porcentaje que existía de pupas, solo dos hembras 
sobreviven las cuales presentan deformidades, además de que no existió la presencia de 
algún macho que pudiera hacer posible su reproducción. 
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A 0.1 ppm en la Y medición (3a
. semana) se observa: 
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Por lo tanto se observa que el 70% permanece en forma de pupa, el 20% muere 
como pre-pupa, y el 10% restante emergió a adulto. Debido al porcentaje de pupa, se puede 
remarcar su alteración de la emergencia a adultos. 

Después de tres días de ésta última medición se observa: 

• F, ·!q;,·\::. :r¡¡¡::: :Bqqg·\ })i [ 

··· i .... '; :::;~:i=- ~]i 
..... . ..... :1.. -, 

...... .. 3 ..... , ~ jie;~~~~efo~II1~. ¡ 

La deformidad presente en la fase adulta impide la reproducción entre ellos, pues 
sólo una hembra es normal, y el único macho está deforme. 
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4.11.2. Ensayo insecticida contra Spodoptera littoralis. 

Nombre Científico: Spodoptera littoralis. (Lepidoptera: Noctuidae). 
Nombre Común: Gusano del algodón. 

Es una especie polífaga, que ataca a diferentes especies como son la alcachofa, 
fresa, forrajes verdes, maíz, algodón, tomate, pimiento y especies como Solanaceae y 
Cruciferaceae. 111 

Ciclo de vida: 

a) Huevo: de forma más o menos esférica, mide cerca de 0.6 mm de largo, los huevos se 
ponen en racimo separados del abdomen de la hembra. 

b) Larva: mide aproximadamente 3.5 a 4.5 cm de largo. 
El color varia: de puntos amarillos grises a rojizo o amarillento, con una línea en el dorso 
acompañada de dos rayas grisáceas. Los bordes llevan marcas triangulares que en los 
primeros y octavos segmentos se convierten en más grandes marcas negras triangula;-es 
aterciopeladas, la superficie inferior de la oruga es grisácea-roja o amarillenta. 

c) Pupa: la pupación generalmente ocurre en el suelo a una profundidad de 2 a 5 cm, la 
pupa mide cerca de 15 a 20 mm de largo, color rojo ladrillo. 

d) Adulto: tiene una envergadura de 35 a 40 mm, las alas delanteras son parduscas con 
insinuaciones azuladas y amarillo a lo largo de la vena mediana, el frente de la extremidad 
del ala tiene una marca negruzca, pronunciada más en el varón, las alas traseras son 
blanquecinas, con un borde delantero color marrón, las polillas emergen en el crepúsculo ó 
en la noche, en menos de una semana. 

Se realizaron dos diferentes ensayos contra esta especie, el primero con hojas de 
pimiento y el segundo con canulación oral. 

1) En hojas de pimiento: 

a) Acido anticopálico. 

Procedimiento: 

En cajas Petri se coloca agar a una altura de 0.5 cm, cuando éste solidifica se 
realizan cuatro perforaciones a través del círculo en forma de cruz (Figura 25). En los 
huecos se colocan recortes de hojas en forma de círculo, sobre los cuales en a y c se 
colocan 50 J..Lg de la sustancia disuelta previamente en 10 J..LL de acetona y en b y d sólo se 
coloca 10 J..LL de acetona (control). 
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Se colocan dos larvas de S. littoralis al centro de la caja Petri, las larvas se han 
mantenido 24 h sin alimentación de hojas (sólo tallos). El experimento se detiene cuando 
han consumido el 75% de los discos de hoja control (hoja y media), o cuando los discos de 
hoja tratamiento se han consumido al 100% 

Se utilizan 5 cajas por compuesto. 

Se calcula el porcentaje de la hoja consumida para cada tratamiento y dichos valores 
se introducen en la fórmula siguiente. 

donde: 

%RA = [1- TIC] x 100 

%RA = Porcentaje de reducción en alimentación. 
T = Porcentaje de hojas tratamiento consumidas. 
e = Porcentaje de hojas control consumidas. 

En la Figura 26 se muestra el resultado de hojas tratamiento y hojas control 
consumidas, observando que las larvas consumieron en mayor proporción las hojas con 
tratamiento, el porcentaje de las hojas consumidas tanto del tratamiento como del control se 
introdujeron en la ecuación anterior, obteniendo como resultado un valor negativo, 
concluyendo que el compuesto tiene una actividad fagoestimuladora y no antialimentaria. 
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Figura 26. Efecto del ácido anticopálico. Figura 27. Efecto de la gerdenina B. 
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b) Gardenina B 

Utilizando el mismo procedimiento anteriormente descrito (Figura 25), para la 
gardenina B podemos observar que las larvas consumieron las hojas control y no las hojas 
tratamiento (Figura 27), el resultado obtenido de %RA = 50.646, encontrando que éste 
posee un valor positivo, concluyendo así que éste compuesto tiene un efecto 
antialimentario. 

2) Canulación oral: 112-114 

a) Acido anticopálico. 

Procedimiento: 

Se disuelven 90 J...I.g del compuesto en 9 J...I.L de DMSO, 4 J...I.L de ésta solución son 
inyectados en la garganta de la larva usando una microjeringa y un dispensador automático. 

Las larvas a utilizar deben de tener un peso entre 200 y 250 mg, así como su dieta 
de 4-5 mg. 

A las larvas se les alimenta por 72 h (20°C) y después de ese tiempo de introducen 
en un congelador por 24 h para sacrificarlas, luego se colocan en una estufa a 60 oC de 24 a 
48 h. Finalmente las larvas se pesan al igual que la dieta, y se busca la diferencia. 

3) Se realizó también un ensayo de actividad insecticida del ácido anticopálico y gardenina 
B contra la especie Rhopalosiphum padis (Aphido) y Leptinotarsa decemlineata 
(Escarabajo) sin encontrar actividad. 

4) Así mismo se realizó una prueba de alelopatía para comprobar una inhibición de la 
germinación contra Lactuca sativa (Lechuga) donde no existió actividad. 
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v. CONCLUSIONES. 
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Conclusiones: 

Del estudio del extracto metanólico de las hojas de la especie Vi/ex hemsleyi se 
obtienen las siguientes conclusiones: 

Se aislaron diez metabolitos secundarios, cuatro de ellos son diterpenos, uno es un 
triterpeno pentacíclico, dos son flavonoides, un compuesto aromático, un hidrocarburo y un 
esterol. 

De los diterpenos obtenidos, tres presentan en su estructura un arreglo molecular del 
tipo labdano los cuales se conocen con el nombre de ácido 3 ~-hidroxianticopálico, ácido 
anticopálico y éster metílico del ácido anticopálico, aislados previamente de Pinus strobus, 
Pinus monticola y de Hymenea coubaril L. 

El otro diterpeno presenta un arreglo molecular del tipo abietano conocido 
comúnmente como ácido dehidroabiético, obteniéndolo en forma del éster metílico, aislado 
previamente de especies como Pinus palustris, Pinus /aeda y Larix kaempfen. 

El triterpeno pentacíclico presenta en su estructura un arreglo molecular del tipo 
lupano, el cual fue aislado en forma de acetato del Lupeol conocido como 3 ~-acetoxi-
20(29)-Lupeno, éste compuesto también ha sido aislado de la especie Hieracium 
plumulosum. 

De los dos flavonoides obtenidos se presentan en su estructura un arreglo molecular 
del tipo de las flavonas las cuales ya son conocidas bajo el nombre de gardenina B y 
gardenina D, las cuales han sido aisladas con anterioridad de Men/ha pulegium, Mentha 
suaveolens y de Sidertis mugronensis entre otros. 

Se obtuvo el 4-hidroxibenzaldehído, el cual se presentó en mezcla con vainillina, 
obteniendo el primero en proporción mayoritaria, éstos compuestos han sido previamente 
aislados de la especie Vanilla planifolia. 

El hidrocarburo obtenido se conoce como 2-metil-octacosano, aislado previamente 
de tabaco, aceite de naranja y de algunos insectos. 

El esterol obtenido es conocido bajo el nombre común de ~-sitosterol, con base en 
una revisión completa en la literatura, este compuesto es muy conocido. 
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En general acerca del presente trabajo se puede concluir lo siguiente: 

Este trabajo es el primer estudio fitoquímico que se realiza sobre la especie Vi/ex 
hemsleyi. 

El perfil qUUlliCO encontrado para la especie Vitex hemsleyi es de diterpenos, 
triterpenos, flavonoides, compuestos aromáticos y esteroles obtenidos de las hojas de ésta 
especle. 

Todos los metabolitos aislados han sido obtenidos de otras especies, pero no para el 
género Vitex . 

El ácido anticopálico hasta la fecha no ha sido evaluado biológicamente, este es el 
primer estudio realizado sobre su actividad insecticida y antialimentaria contra Spodoptera 
frugiperda y Spodoptera littoralis. 

El ácido anticopálico mostró un efecto antialimentario significativo contra 
Spodoptera frugiperda a la 18. semana (l8. medición), y altera de manera importante el 
ciclo de vida del insecto a comparación de los controles. 

El ácido anticopálico fue evaluado contra Spodoptera littoralis, encontrando una 
fuerte actividad fagoestimulante. 

La gardenina B se ha evaluado biológicamente con anterioridad, en este caso este 
compuesto mostró un efecto antialimentario contra Spodoptera littoralis. 
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VI. PARTE EXPERIMENTAL. 
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Material y aparatos utilizados. 

~ Los puntos de fusión fueron determinados en un aparato Mel-Temp II y no están 
corregidos. 

~ La identificación y la pureza de los compuestos se llevó a cabo por medio de 
cromatografia en placa fina (CCF) utilizando placas de gel de sílice ALUG~, 
SIL G1UV2S4. Para el revelado de éstas placas se utilizó una lámpara de luz 
ultravioleta ENF-260C y una solución 1 % de sulfato cérico en ácido sulfurico 2N. 

~ En todas las cromatografias en columna (CC) llevadas a cabo, se utilizó como fase 
estacionaria, gel de sílice Aldrich 200-400 mesh, 60 A. 

~ Los espectros de IR fueron realizados en un espectrofotómetro FT-IR Nicolet 
Magna 750. 

~ Los espectros de resonancia magnética nuclear de lH y l3C fueron realizados en un 
aparato Varian Unity de 300 MHz. . 

~ Las rotaciones ópticas fueron determinadas en un polarímetro Jasco-Dip-360. 

~ Los espectros de masas fueron realizados en un espectrómetro de masas Jeol-JMS
AX505HA y Jeol-JMS-SXI02A por medio de impacto electrónico. 
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Aislamiento y purificación de los metabolitos secundarios de Vitex hemsleyi. 

Recolección 

La especie Vitex hemsleyi fue recolectada en la reserva de la biosfera de la sierra de 
Huautla, Morelos. 

Extracción 

Un total de 620 g de material vegetal seco y molido, perteneciente a las hojas, fue 
puesto a macerar en 20 L de metanol por un lapso de 5 días. Al término de éste tiempo se 
concentrÓ el extracto, evaporando el disolvente en un rotavapor a presión reducida y 
posteriormente se llevó a sequedad en una bomba de alto vacío, de ésta forma se obtuvo el 
extracto seco, cuyo peso fue de 76.5 g. 

Partición 

El extracto seco se sometió a una partición mediante un sistema de disolventes: 
hexano-CH2Ch-agua, por medio de un embudo de separación, las cuales se concentraron 
obteniendo al final el extracto de hexano (33 .3 g) Y CH2Ch (2.4 g) . 

Separación. 

Al extracto seco de CH2Ch se le practicó una cromatografia en columna (CC) con 
sílica gel como fase estacionaria y como eluyente se inició con hexano, incrementando la 
polaridad con una mezcla de hexano:AcOEt hasta llegar a 100% de AcOEt. 

Se continuó con diversas técnicas de purificación, para todos los casos que hubo que 
practicar subsecuentes cromatografias en columna. 

Al extracto de hexano se le practicó una cromatografia en columna (CC) utilizando 
una columna de vidrio de 10 cm de diámetro y sílica gel como fase estacionaria (10 cm de 
altura), iniciando la elución con 100% de hexano, incrementando la polaridad con mezclas 
de hexano:AcOEt, hasta llegar al 100% de AcOEt y luego lavando con 100% de metanol, 
de igual forma se practicaron subsecuentes cromatografias para la purificación de los 
compuestos. 

En el diagrama 1 se muestra la metodología general seguida durante el trabajo, en 
los diagramas 2 y 3 se muestra detalladamente el trabajo experimental para la obtención de 
los metabolitos secundarios. 
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..1 
Hexano 
2-metil

octacosano 
(42 .3 mg) 

1 
Fase Hexano. 

(33.3 g) 

~ 
9:1 

Hexano:AcOEt 
Ac. Anticopálico 

(3 g) 

I 
8:2 

Hexano:AcOEt 
Ester metílico del 

ác. Dehidroabiético. 
(52 mg) 

V. hemsleyi 
Hojas secas y molidas 

(620 g) 

.1 Extracción 

Extracto metanólico 
(76.5 g) 

1 
Partición: 

Hexano/CH2Ch/thO 

1 

I 
7:3 

Hexano:AcOEt. 
3-p-acetoxi-20(2 9)

lupeno 
(15 .6 mg) 

7.:3 
Hexano:AcOEt 

P-sitosterol 
(96 mg) 

6:4 
Hexano:AcOEt 
Gardenina D 

(3 mg) 

6:4 
Hexano:AcOEt 
Gardenina B 

(82 .5 mg) 

Diagrama 1. Metodología general seguida durante el estudio de Vitex hemsleyi. 
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(2.4 g) 

I 
65:35 

Hexano:AcOEt 
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(5.4 mg) 
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a)Colunma 
crornatográfica 
4:1 
Hexano:AcOEt 

Fracción 

I 6-9 
Ac.anticopálico 

(10 rng) 

Fracción 
27-46 

CH2Ch 
la. Colullma 

a)Colunma 
crornatográfica 
3:1 
Hexano:AcOEt 
b) Recristalización. 

GardeninaB I (3.2 rng) 

a)Colunma 
crornatogrática 
4:1.5 
Hexano:AcOEt 
b )Recristalización. 

Fracción 

I 33-55 
4-hidroxibenzaldehído + 

vainillina (5.4 rng) 

Diagrama 2. Aislamiento y purificación de cuatro metabolitos secundarios obtenidos del extracto CH2Ch. 

a)Columna 
cromatográfica 
4:1 
Hexano:AcOEt 
b )Recristalización 
con CH2Ch 

Fracción 45-87 
Ac 3-p-hidroxi 
anticopálico. 

(30 rng) 
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Hexano I 1". colwnna 

80 I Fracciones 

I I I I I I I 

100 % I I 
9:1 I I 

8:2 I I 
7:3 I I 

7:3 I l 6:4 I I 
6:4 I Hexano Hex:AcOEt Hex:AcOEt Hex:AcOEt Hex:AcOEt Hex:AcOEt Hex:AcOEt 

Fracción I I Fracción I I 
Fracción I I 

Fracción I I Fracción I l Fracción I I 
Fracción I 1-10 11-12 13-15 16-19 20-25 26-34 26-34 

Cromatografia a )Esterificación a)Esterificación a)Acetilación Cromatografia Cromatografia a)cromatc grafi 
100% Hexano b )cromatografia b )Cromatogratia b )Cromatogratia en en columna en columna en colurnr 

en colUIlUla en colUIlUla columna 6:1 3:2 3:1.5 
11 :1 1: 1 6:1 Hex:AcOEt Hcx:AcOEt Hex:AcO 
Hex:AcOEt Hex:Benc. Hex:AcOEt b)Recrist. 

Fracción Fracción Fracción Fracción Fracción Fracción Fracción 
7-9 9-11 15-21 33-51 24-30 40-50 40-50 

2-metil- Ac.Anticopálico Ester metílico del 3-13-acetoxi-20(29)- 13-sitosterol Gardenina D Gardenina 8 
octacosano (3 g) ácido dehidroabiético. lupeno. (96 mg) (3 mg) (82.5 mg) 
(42.3 mg) (52 mg) (15 .6 mg) 

Diagrama 3. Aislamiento y Purificación de siete metabolitos secundarios obtenidos del extracto del Hexano. 
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Acido 3~-hidroxi-anticopálico. (ácido 3~-hidroxi-8( 17),E- 13-labdadien-15-oico). 
Sólido color blanco (30 mg) con punto de fusión de 140°C. 

IR: Vrnáx, cm- l (Susp/nujol), (Espectro 1). 
3353, 1693, 1651,894. 

RMN_IH 300 MHz (CDCh-DMSO-ddTMS): (Tabla 3) (Espectro 2). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh-DMSO-ddTMS): (Tabla 4) (Espectro 3). 

EM (I.E), miz (Rel. Int) (Espectro 4). 
320 (12 .5), 302 (40.1),287 (40.2),203 (37.1),175 (21.0),135 (lOO), 107 (40.2) . 
EM, F AB+ Alta resolución: miz estimado para C2oH3203 igual a un peso molecular 
320.2351, miz observado igual a 320.2349. 

[a]D= +29.4 (c=0.85 mg/rnL, MeOH). 

Acido anticopálico. (ácido 8(17),E-13-labdadien-15-oico). 
Aceite de color amarillo muy claro (3 g). 

IR: Vmáx, cm- l (Película) (Espectro 5). 
30n, 1687, 1636, 886. 

RMN_IH 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 5) (Espectro 6). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 6) (espectro 7). 

EM (I.E), miz (Re!. Int) (Espectro 8). 
304 (27.5), 289 (78 .5),205 (45.0),177 (42.7),137 (lOO), 123 (63.0),109 (62.0). 

[a]D= +44.3 (c=10, CHCh). 

n 



Ester metílico del ácido anticopálico. 
Aceite incoloro (43 .5 mg). 

Para la obtención del éster metílico del ácido anticopálico fue necesario llevar a 
cabo una esterificación con diazometano, lIS pues, debido a la existencia en IR de un ácido 
carboxílico y la apariencia de un cometa visto por cromatografia en placa fina (CCF), no 
era posible definir o separar los productos existentes. 

Se disolvieron 100 mg de producto en 50 mL de éter etílico frío, enseguida se 
añadió lentamente el diazometano, hasta que el producto tomó una coloración amarilla, la 
reacción se monitoreó por cromatografia en capa fina, dando fin a la reacción con 1 mL de 
agua fría, cuando se definieron tres productos. Se sometió a una purificación por medio de 
cromatografia en columna, obteniendo en uno de los productos el éster metílico del ácido 
anticopálico. 

IR: Vmáx, cm-I (Película) (Espectro 9). 
1720, 1647, 888. 

RMN-IH 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 7) (Espectro 10). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 8) (Espectro 11). 

EM (I.E), miz (Rel. Int) , (Espectro 12). 
319 (58 .0), 303 (93 .1), 287 (33.5),205 (55.5), 137 (100), 114 (95 .0), 95 (77.2). 

[a]D= +43.52 (c=9.65, CHCh). 

Ester metílico del ácido dehidroabiético. 
Aceite incoloro (52 mg). 

Este compuesto fue el segundo en aislarsé de la esterificación ya antes mencionada. 

IR: Vrnáx, cm-I (Película) (Espectro 13). 
1727, 1246. 

RMN-IH 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 9) (Espectro 14). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 10) (Espectro 15). 

EM (I.E), miz (Rel. Int), (Espectro 16). 
314 (89.8), 299 (94.7), 253 (78.9), 239 (lOO), 197 (37.0). 

[a]D= +24 (c=1.25, CHCh). 
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3p-acetoxi-20(29)-lupeno. 
Sólido color blanco (16.5 mg) con punto de fusión de 150°C. 

Del tercer compuesto aislado de la esterificación antes mencionada, se decidió 
realizar una reacción de acetilación, debido a la dificultad para purificarlo, esto corroborado 
por el OH presente en el espectro de IR. 

Se procedió a disolver 30 mg del compuesto aislado en piridina secall6 (1 rnL), para 
después agregar anhídrido acético ' destilado1l6 (1 rnL), se siguió la reacción por 
cromatografia en capa fina, y así se le agregó 1 rnL de agua fría para detener la reacción 
cuando se observó la formación de un solo producto. Se retiró el disolvente por medio de 
una bomba de alto vacío, sometiéndose a una purificación por medio de cromatografia en 
columna, obteniendo así el producto deseado. 

IR: Vrnáx, cm-l (Película) (Espectro 17). 
1734, 1641. 

RMN_lH 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 11) (Espectro 18). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 12) (Espectro 19). 

EM (LE), miz (Rel lnt) (Espectro 20). 
468 (31.5), 408 (7.5), 218 (100), 189 (63.5), 135 (38.0). 

[a]D= +44.21 (c=0.95, CHCh). 

Gardenina B. (5-hidroxi-6, 7,8,4' -tetrametoxiflavona). 
Sólido cristalino de color amarillo (82.5 mg) con punto de fusión de 158-160°C 

IR: Vrnáx, cm-l (CHCh) (Espectro 21). 
2937, 1597, 1560. 

RMN)H 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 13) (Espectro 22). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 14) (Espectro 23). 

EM (LE), miz (ReUnt) (Espectro 24). 
358 (100), 343 (55.0), 339 (26.5), 149 (49.0). 
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Gardenina D. (5,3 ' -dihidroxi-6, 7,8,4 ' -tetrametoxiflavona). 
Sólido cristalino de color amarillo (3 rng) . 

IR: Vrnáx, cm-1, (Película) (Espectro 25). 
3412, 2929, 2853, 1654. 

RMN_1H 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 15) (Espectro 26). 

EM (LE), miz (Rel Int) (Espectro 27). 
374 (100),359 (50.0),355 (22.5), 331 (17.0), 151 (12.5). 

4-hidroxibenzaldehído. 
Sólido de color amarillo claro (5 mg). 

IR: Vrnáx, cm-1 (CHCh) (Espectro 28). 
3584, 2927, 1688, 858. 

RMN_1H 300 MHz (CDCh/TMS): (Tabla 16) (Espectro 29). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDCh/TMS) : (Tabla 18) (Espectro 30). 

RMN_1H 300 MHz (CDCh/TMS) (Vainillina): (Tabla 17). 

EM (LE), miz (Re!. Int) (Espectro 31). 
152 (10.0),122 (73.1), 93 (56.2), 71 (83.7), 57 (100),43 (55 .0),20 (9.8). 

2-metil-octacosano. 
Cera color blanco (42.3 mg). 

IR: Vrnáx, cm-l (Película) (Espectro 32). 
1379, 1464,2922. 

RMN_1H 300MHz (CDCh/TMS): (Espectro 33). 

RMN_ 13C 300 MHz (CDChITMS): (Espectro 34). 

EM (LE), miz (ReUnt) (Espectro 35). 
408 (11.0), 393 (10.0), 365 (18.5), 252 (12.5), 156 (58.7), 57 (100),43 (60.0). 
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P-sitosterol. 
Sólido de color blanco (96 mg) con punto de fusión de 107°e. 

IR: Vmáx, cm-1 (Pastilla/KBr) (Espectro 36). 
3427, 1462. 

EM (LE), mJz (ReUnt) (Espectro 37). 
414 (lOO), 396 (55 .0),381 (37.5), 303 (41.7), 255 (45 .0), 213 (38.6). 
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~NSTITuTO DE QlJlMicA. UNAMI EHS 

~
. en C. Baldomero Esquivell Clarisa V . 

lave: 2-col-45-87 
Isolvente: CDCI3 + DMSO-d6 
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Instituto de Quimica_ UNAN HR 
Dr-B-Esquivel/ C-Villeqas 
Clave. 6-col-10 
No-Orden l077 
Experimento. Hidroqeno 
Disolvente. CDC13 
Varian-Unity-300-HHz{D) 
Har-31-l003 
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Xnatituto de Quimica. ONAK SR 
MenC B-Zaquivel/C-Villegaa 
Clave: 6-col-10 
Experiaanto: C13 
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xnstituto de Quimica. UNAN BR 
ManC B-Zsquive1/C-Vi11egas 
Clava. 6-co1-10 
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[ Mass Speetrum ] 
Data : Dr-Baldomero-EsquiveI004 Date 05-Dee-103 11:49 
Sample: 041203-05 Re-copa 
Note: Luis-Velasco 
Inlet : Di rect Ion Mode E1+ 
Spectrum Type : Normal Ion (MF-LinearJ 
RT : 0 .84 min Seani : (17,24) 
BP : m/z 137.0000 Int.: 1207 .00 

Temp 233.6 deg.C 

Output m/z range : 0 . 0000 to 465.2819 Cut Level 0.00 % 
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rnstituto de Quimica UNAM NZ 
K.C. Baldomero Baquivel/Clariaa V. 
Clave.Pre·16·l 
CDC13 
Varian'Unity 300HHz·C 
lH 
No. Orden.3034 
18·06·03 

Pulse Sequence. slpul 

... ... 
In .. 

'" '" 

~Ií 

1111111"ljll"l'''1Imln''r'~ 

ppm 

o 

'" '" ... 

t 

... 
'" N 

... 

r 

'" ... .. '" c:o c:o 
.. .. 

"1 '1111""1""1"'1""1""1' 
ppm 

OCHo 

0\ In 
c:o c:o 
~ ~ 

1i 
A 
"mm"I'T'I 

ppm 

~ ---r- -..r-

1 -- ,-,-,-, 1 1 1 1 1 1 '-1' 

9 8 7 6 5 4 3 2 
y 

0.13 
L-r-' 

1.00 

L-r-' L,....--' 

1.19 
0 . 97 

L,--J 
3.66 

44.52 

o ... o 
c:o o 

. CD 
o . 

lB 

1 -,-

1 ppm 

Espectro 10 



Inst ituto de Quimica UNAN NZ 
Dr. M.C. Bal domero Esqui vel 
Clave . lS - col -8 
CDC13 
Vari an -Unity 300MHz-C 
l3C 
No . Orden.2826 
4-06·03 

Pulse Sequence. s2pul 
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Instituto de Quimica UNAN NZ 
Dr . K.C. Baldomero Bsquivel 
Clave. lS'col-e 
CDCl3 
Varian-Unity 300MHz-C 
l3C 
No. Orden.1826 
4-06-03 

Pulse Sequence. s2pul 
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( Mass Spectrum ) 
Data : Dr-Baldomero-Esquivellll 
Sample: 121103-09 Me-COPA 
Note : Luis-Vel~sco-I 
Inlet : Direct 

Date 12-Nov-103 09:23 

Ion Mode EI+ 
Spectrum Type : Normal Ion [MF-LinearJ 
RT : 1.10 min Scan* : (27,34) 
BP. : m/z 137.0000 Int.: 926 .66 

Temp 246.9 deg.C 

Output m/z range : 19.0000 to 336 . 4985 Cut Level 0.00 % 
918 137 9!j, 

114 

95 

123 , 

69 

41 , 
55 

39 , 

20 40 60 80 100 120 140 

319 

205 

177 

244 287 

259 
163 189 

243 
271 

229 

160 180 200 220 240 260 280 300 320 
m/z 

Espectro 12 



~,nstltuto de Químíca,UNAM Laboratorio de Infrarrojo 
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Instituto de Quimica UNAM NZ 
K.C. Baldomero Esquivel/Clarisa V. 
Clave. Pre -:¡:¡. 2 
CDC13 
Varian·Unity 300MHz·C 
lB 
No. Orden.3089 
23·06·03 

Pulse Sequence. 82pul 
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Instituto de Quimica UNAH NZ 
K. C. Baldomero Bsquivel/Clarisa V. 
Clave.Pre · ll·l 
CDC13 
Varian-Unity 300MHz-C 
lB 
No . Orden.3089 
l3 - 06-03 

Pulse Sequence. s2pul 
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Instituto de Quimica UNAK NZ 
K_C_ Baldomero Esquivel/Clarisa v_ 
Clave.Pre -22-2 
CDC13 
Varian-Unity 300KHz-C 
13C 
No_ Orden.3089 
23-06-03 

Pulse Sequence. s2pul 
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Instituto de Quimica UNAN NZ 
K.C. Baldomero Bsquivel/Clarisa V. 
Clave.Pre·ll·l 
CDC13 
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[ Moss Speetrum ] 
Dato : Dr-Baldomero-Esqu i velll~ Date 12-Nov-l~3 ~9 : 17 
Sample : 1211~3-0B Re-ABIET 
Note : Luis-Velaseo-I 
Inlet : Direet Ion Mode EI+ 
Speetrum Type : Normal 
RT : 1.17min 

Ion ¡¡'F-Linear] 
Seanl : (29.36) 
Int . : 1599.9B 

Temp 252.5 deg . C 
BP : m/z 239.000~ 
Output m/z range : 

17552774 
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UNAM, INSTITUTO DE QUIMICA, apg 

M . C . B. Esquivell Clarissa Villegas 

Clave: Prep-23-2B 

Disolvente: CDCI3 

Carbono-I3 

Eclipse 300 jeol (E) 
17-Vn-2003 
No. orocn: 3459 
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( M.ss 5pectrum J 
Data : Dr-Baldomero-EsquiveII14 Date 12-Nov-103 09 : 40 
sa""le : 121103-11 LlPA 
Note: Luis-Velasco-I 
Inlet : Direct Ion Mode EI+ 
spectrum Type : Normal 
RT : 0 . 61 min 

Ion [t'"F-Linear] 
seani: (11,23) 
Int. : 199 . 1.2 BP : m/z 218 . 0000 

Output m/z range : 19.0000 to 484 . 8190 
2118103 

100 

~, 
" •... 

90 

80 

70 

60 

50 

..J 95 

í 109 
43 69 

30 -j I 
55 

20 1 4 \1 1 

Temp 43.2 deg.C 

Cut Level 0.00 % 

218 

189 

135 

I I I I I 

I I I }61 175 
, 1, 1 I í 111 111 11 

10 -l 11 11 1111 111 11111 1111, 1.111 11111 111 11 1 1111 1111 . 11 1 

229 

249 289 

í 
, 

276 357 

.J ,1 ~II" ,111,1 ,I~II~ I~IIIIJ ,I~IIII" lilll",I,II~~,lillll"I,II~I!II~111 LI,II~II!,dllll~" ,jill!., II~II ,,1111~h II~IIIJ",I~I,¡I ¡II,l, I ¡:' ,''''1' I 

468 

453 
393 
í 408 

20 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 
·m/z 

I Espectro 20. J 



~/nStituto de QuímícB,UNAM 

100 ~JC::==== 

95 

90 

85 

80 

75 

H,CO 

~ 
70 

c: 

~ 65 -1 • H,CO 

E 
1/) 
c: 

~ 
60 

'¡fl. 
55 

50 

45 

40 

35 

30 

25 
=J-

4000 

OCHo 

2937.5 

INSTITUTO DE QUIMICA 
M.C.S.Esquivel Prep-13-9 
Sol/CHCI3 
No. de Registro: 1981 
18-06-03 
MAS 

3000 
L-__________ . ____________________ . __________________ VV __ av_e_n __ u~bers(cm-1) 

Laboratorio de Infrarrojo 

1 

38.8 

90910 
1131.1 

1$53.8 

1300.6 

4601.4 

1259.1 
1597.2 

1359.7 

2000 1000 

Espectro 21 



Instituto de Quimica UNAH ICH 
B. B.quive1//C1ari.a Vi1ega. 
c1ave.Prep·13·9 
diao1vente.CDC13 
varian unity300 300 MHz (D) 
hidrogeno'l 
No. 8e orden 3022 
19·06·03 

o ... 
'" ... ... 

~ 
Trpm¡m'llll lllI llllllipIIIIIlIIIUIII'I IIIIII IIIIIII'I UIIIIII' 

13.1 12.6 ppm 

~ 

H,CO 

OCH, 

o 

ao 
U'l 

'" ... 

... 
"" '" ... 
I 

... 
o 

... 
I 

I 
. I 

Uu 

... 
'" ao 

, 'r-,U'-¡-'-r--''-'-'-r-'-'' , l' '1 I I ' ' I I I I I l ' I I 

14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 ppm 
L,---' 

4.59 
9.30 

L-,--J '---r--' 
9.49 

4.82 
56 . 75 

15.06 

Espectro 22 



rnstituto de Quimica UNAK rCH 
B. Bsquivel//Clari.a Vilegas 
clave.Prep·13·9 
disolvente.CDC13 
varian unity300 7S MHz (D) 
carbono-13 
No • • e orden 30ll 
19-06-03 

H,CO 

H,CO 

o 

OCH, 
o ... .... 

lI't ... .... ... '" en 

lI't .; 
lI't o 

00 I 
." 

'" 
lI't 
lI't 

o 

'" 

J ~ L.... 
1I II r 111' 11 ' ¡ ' 1' 1111 11111'11'1 i ¡ I ¡ 1I II I111 11fT 

62 60 58 56 ppm 

'v~I~~~,.of'I~iIIjoo.oW/.!'MfNll/oói,i/'I'/tHlllf'lo\'¡'; 

,-r I I I ¡ I I i I I I I I I I I I i i I I I I I I l · I I I r 1 I I I I I I I I 

180 160 140 120 100 80 60 40 20 ppm 

Espectro 23 



( M.ss Speetrum 1 
Data : Dr-Baldomero-EsquiveI109 D.te 12-Nov-103 09: 13 
S.mple: 121103-07 GA-B 
Note: Luis-Vel.seo-I 
lnlet : Direet Ion Hade EI+ 
Speetrum Type : Normal 
RT : 0 . 87 min 

Ion (J"F-Linearl 
Seanll : (21 , 28) 
Int. : 191. 23 BP : m/z 358.0000 

Output m~2 range : 19.0000 to 377 . 0549 
2115279 

100 

~ 

90 HoCO ":::".. 

HoCO 

80 

70 

60 

50 

57 

40 

::J 
43 

41 

71 

83 

28 

í 
10 

o 
20 40 60 80 

Temp 207.6 deg.C 

Cut Level 0.00 % 

OCH, 

149 

97 

111 135 

125 , 

100 120 140 

r 

358 

343 

339 

315 

165 300 

181 

160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 
m~z r Espectro 24 
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• UNAM. INSTITlITO DE QUIMICA. apg 

M. C. B . Esquivell Clarisa Villegas 

Clave: Prep-Mez-3 

Disolvente: CDCI3 
Hidrogeno-I 

Eclipse 300 Mhz Jeol (E) 
17-IX-2003 

No. orden: 3933 
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( Mass Speetrum J 
Data Dr-Esquivel-Baldomero-072 Date 01-Dee-10314 : 11 
Sample : 011203-06 GA-2 
Note Javier-Perez 
In 1 et Di reet Ion Hade EI+ 
Speetrum Type : Normal 
RT : 2 . 68 min 

Ion [!'F -Li ne arl 
Seani : (69,80) 
Int. : 215.99 

Temp 318 . 1 deg.C 
BR : m/z 374.0000 
Output m/z range : 

2271386 
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Cut Level 0.00 % 
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~ (J Instituto de Química,UNAM 
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e 
c. 
c. 

Instituto de Ouimica , UNAM HR 
Or-B-EsQuiveI/C-Villegas 
Clave: Prep-Mad 
So 1 vent: COCL3 
Experimento: Carbono-13 
BRUKER-AVANCE-75-MHZ (F) 
Junio-27- 2003 
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( Hass Spectrum ) 
Data : Dr-Esquivel-Baldomero-082 Date 1B-Nov-10311 : 14 
Sample: 181103-08 B[-VAIN 
Note : ·Javi er-Perez 
Inlet : Direct Ion Hode EI+ 
Spectrum Type : Normal 
RT : 0 . 31 min 

Ion (f'F -li ne ar) 
Sean. : (4,12) 
Int. : 1408.03 

Temp 70.0 deg .C 
BP : m/z 57. 0000 
Output m/z range 
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Cut Level 0 .00 % 
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~ Instituto de Qulmlca,UNAM Laboratorio de Infrarrojo 
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• UNAM, INSTITUTO DE QUIMICA, apg 

M . C . Baldomero Esquivel I Clarisa Villegas 
Clave: II-Hex-9 

Disolvente: CDCI3 

Carbono-I3 

Eclipse 300 jeol (E) 
21-V-2003 
No. orden: 2611 
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C Mass Spectrum ] 
Data : Dr-EsquiveI-Baldomero-061 
Sall'flle: 

Date IEI-Apr 

Note : Javier-Perez 
lnlet : Direct 
SpectrumType : Normal 
RT : 1. 15 mln 

Ion Mode : 
Ion C/'F -l i ne ar] 
Sean. : (20,59)-(16,29) 
Int. : 364.56 

EH 

11 :5E1 

Temp 91.2 deg.C 
BP : IIV'z 57.00ee 
Output m/z rang8 E1.0E100 to 509.1988 

57 
Cut Leve! 0.00 % 

3833684 
· 100-

90 I . I 
80 

71 , 

70 

60 
43 

,85 156 , 

50-

~0 

128 

30.J ,18 

20 113 , 

252 , 
172 

E1-l 
17,1 11 111 111I 

197 · 225 

4 
0..J 

El 50 lOO 15E1 . 200 250 

"--

365 , 

400 

393 

436 

.1, 
449 464 
, í. 492 , 

.b 

300 350 400 450 soo 
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• t Mass t,eetrum J 
Data : or-Esquivel-Baldomero-709 Date 10-oee-103 13:21 
Sample: 101203-02 Htdro-2 
Note : Javier-Perez 
1nlet : GC Ion Mode E1+ 
Speetrum Type , Normal Ion [MF-L ineorJ 
RT : 20.~2 min Sean. : (1670,1671) Temp : 0.0 deg . C 
BP : m/z 365 . 0000 Int.: 234 . 80 
Output m/z range : 10.0000 to ~18.5757 Cut Leve! : 0.00 % 

2~80118 365 
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• H~ss ~brary Spectrum ) 
Libray Database : Publ ic /NIST 
Ent rl( No .: 43035 
Name:' Octacosane, 2-methyl-
H~ : 408 BP 
CAS No.: 1560-98-1 EPA No. 
Inlet Type Note 

100-

m/z 365.13 
17122 
T67 4876 

Formula C29H613 
R.lnde. 
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~ Instituto de Químíca,UNAM 
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( Mass Spectrum J 
./ Data : Dr-Baldomero-EsquiveII12 Date : 12-Nov-103 09 : 30 

Samp1e : 121103-10 SITOS 
Note : Luis-Velasco-I 
In1et : D'.irect Ion Mode : EI+ 
Spectrum Type : Normal Ion [MF-L inearJ 
RT : 1.81 min Sean* : (46 , 52) Temp : 309 . 8 deg . C 
BP : m/z 414 . 0000 Int . : 787 . 11 
Output m/z rango : 19 . 0000 to 430.3576 Cut Level : 0.00 Yo 
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