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1. OBJETIVOS I

Objetivo general.

e Llevar acabo el estudio fitoquimico de la raiz de Acourtia wislizenii (A. Gray).

Objetivos Particulares.
e Aplicar los conocimientos adquiridos en Quimica Organica para llevar acabo
técnicas de aislamiento, purificacion (cromatografia en columna, capa fina y

preparativa) y caracterizacion estructural.

e Aislar y purificar los metabolitos secundarios del extracto etanélico de la ralz

de Acourtia wislizenii (A.Gray).

e Caracterizar los componentes aislados por técnicas espectroscopicas
* (Infrarrojo; Resonancia Magnética Nuclear 'H y °C y Espectrometria de

Masas).

e Llevar acabo una revision bibliografica correspondiente al género Acourtia.

L



2. INTRODUCCION I

Desde la antigiiedad todos los pueblos primitivos han adquirido informacién
sobre las propiedades medicinales y alimenticias de un gran nimero de plantas
propias de su medio ambiente; estos conocimientos generalmente sélo habian
sido delegados a un numero particular de individuos: sacerdotes, hechiceros,
curanderos, etc., quienes los han transmitido de generacién en generacion a sus

descendientes; sin embargo, pocos dejaron descripciones de utilidad.

l.os conocimientos sobre las plantas medicinales de América, fueron
transmitidos por los aborigenes a misioneros y viajeros espafioles, quienes los
inmortalizaron en obras como son las de Gonzalo Fernandez de Oviedo “ De Ia
Natural Historia de las Indias e Islas y Tierra Firme del Mar Océano”, publicada
en 1535. En esta obra aparece la descripciéon de muchas plantas medicinales,

entre ellas el achiote, guaco, tabaco y cacao.

Como se sabe, uno de los principales legados de las grandes culturas

prehispanicas es el uso de las plantas para el tratamiento o prevencién de
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enfermedades, asi como de los principales medios terapéuticos de nuestra
medicina tradicional, aclarando que hablar de plantas medicinales no es sinénimo

de medicina tradicional, ya que ésta emplea ademas otras terapéuticas.

Fray Bernardino de Sahagun escribi6 a fines del siglo XVI su obra “Historia
de las Cosas de la Nueva Espafia”, en la que menciona un gran nimero de las

plantas empleadas con fines medicinales por los aztecas.

Contemporaneo a los libros mencionados es el que publicd Cristébal
Acosta con el titulo de “Tratado de las Drogas y Medicinas de las Indias
Orientales con Plantas Dibujadas al Vivo". El Manuscrito o Cédice Badiano es
muy notable por sus dibujos coloridos e informacién, convirtiéndose asi en un
auténtico tratado de plantas medicinales, fué escrito en 1552 por el indio
xochimilca Martin de la Cruz y traducido del nahuatl al latin por su maestro Juan
Badiano. Este trabajo permaneci6 inédito hasta 1940, afio en el que fue traducido
al inglés por Emmart y publicado por la Johns Hopkins Press. El Instituto
Mexicano del Seguro Social public6 en 1964 una bien documentada edicion en

castellano.

I




En el presente siglo se inicia una nueva era en la investigacion de los
productos naturales. Los nuevos investigadores introducen métodos cientificos
asi como nuevas técnicas de identificacion y de estudio, a la vez las
publicaciones se hacen con mayor veracidad y se ratifica lo escrito con lo
experimental, significando esto la aplicacién del método cientifico en el estudio de

los productos naturales.

Nuestro pais cuenta con una diversidad botanica y cultural muy rica, asi
como una tradicién alimenticia y medicinal asociada al uso de las plantas que han
sido el resultado de la observacion y la experimentacién eficaz por parte de las

gomunigades a lo largo de la vida.

Desde siempre, el estudio de las plantas ha sido de gran interés, es por
eso que actualmente este campo ha tenido gran auge dada ia importancia que
representa por si mismo el uso de productos naturales, siendo éste de gran
relevancia, pues tanto la alimentacién como el cuidado de la salud son
preocupaciones de primera instancia en el desarrollo de las sociedades. Es por
eso que, ademas de muchas otras areas, el ramo farmacéutico estad poniendo
gran interés en proyectos de investigacion en productos naturales, pues se trata

de incrementar el nimero de metabolitos que presentan accion terapéutica,
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desarrollar nuevas técnicas de extraccién de los mismos, buscando que éstas
sean mas redituables o bien modificar las moléculas ya existentes para
encontrar algun nuevo efecto terapéutico y descartar efectos adversos, ya que
como es bien sabido los efectos adversos son menores cuando el uso es de

productos naturales.

Es pertinente mencionar que las instituciones de educacién superior en
Mé;(ico han desarrollado investigaciones sobre la fiora y fauna de nuestro pals.
Entre esos centros de educacién se encuentra la Facultad de Estudios
Superiores Cuautitlan-UNAM en donde, en particular, -la seccién de Quimica
Organica se ha caracterizado por el desarrollo de investigaciones de caracter

fitoquimico de 1a flora nacidhal.®>?



3. ANTECEDENTES |

3.1 PANORAMA ACTUAL

El aislamiento de metabolitos secundarios de las plantas constituye un
proyecto de investigacion de gran potencial para las sociedades humanas; la
eleccion de cualquier planta para su estudio da beneficios potenciales en
distintas areas, tales como: Farmacologia, Agricultura, Taxonomia, etc. La
seleccién de la planta en la investigacion de los productos naturales es, sin duda,

el paso mas critico.

El reino de las plantas es sin lugar a dudas considerado como una mina de
oro de nuevos compuestos quimicos esperando ser descubiertos. La Office of
Technology Assesment (OTA) de los Estados Unidos de América estimé que de
un aproximado de 500,000 a 750,000 especies de plantas en la tierra, no mas del
10 % han sido examinadas en sus componentes quimicos. Por otro lado, se sabe
que del total de las prescripciones médicas, 25 % son derivados de plantas;

adicionalmente, la mayoria de los compuestos puros usados en las
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prescripciones son técnica y econémicamente dificiles de obtener por métodos

sintéticos y, sin embargo, la mayoria son extraidos de plantas.

Recientemente, los constituyentes de las plantas pueden ser aislados o
usados directamente como agentes terapéuticos o como materiales de inicio para
la sintesis de drogas. De igual manera, también pueden servir como modelos

para compuestos activos farmacolégicamente en la sintesis de farmacos.*

3.2 ASPECTOS HISTORICOS

Es interesante hablar de los plantas asi como de sus metabolitos o bien de
los efectos que éstos pueden tener en la fisiologia del ser humano; es asi que
desde siempre se ha tratado de encontrar técnicas para la extraccion de los
mismos. Dentro de este campo ha habido un sinnimero de investigaciones, por
lo que es pertinente mencionar que México se ha caracterizado por dar
importancia a las investigaciones en esta area y uno de los quimicos involucrado
en este proceso es el Doctor Pedro Joseph Nathan quién contempla la

investigacion en quimica organica desde una perspectiva humanista y dice : “Lo



mas relevante que uno puede hacer es conservar o mejorar la vida del ser

humano sobre el planeta.”

Aislar sustancias bioactivas de las plantas contribuye, a corto o largo plazo,
al bienestar del hombre y es una de las formas por las cuales la ciencia revierte

hacia el pals lo que se invierte en ella.

A partir del afio 1852 hubo un descubrimiento cientifico efectuado en
México en el area de los productos naturales y se trata concretamente de un
sesquiterpeno cuyo aislamiento fue descrito por primera vez por el Doctor
Leopoldo Rio de la Loza, quien en aquellas épocas lo designé como el &cido
pipitzahoico. En uno de sus escritos aparecido en 1852, se describe por primera
vez a la perezona diciendo: “Pretendo dar a conocer un nuevo principio
inmediato, curioso por su aspecto, y util por la accion que ejerce sobre el

organismo.” &

Los primeros resultados analiticos de la perezona fueron publicados en
1855 por Weld llegando a la conclusion que ia composicion elemental debe ser

C15H200s.



En 1884 Vigener en Bond hace una amplia descripcién de la sustancia . En
1885 y 1887 Leather y Anschiitz describen la preparacion de una serie de nuevos
derivados de la molécula; y en 1913 Fichter y sus colaboradores proponen las
primeras estructuras para la perezona (1), la hidroxiperezona (il) y perezinona. En
1913 Remfry, en Inglaterra, prepara nuevos derivados cristalinos incluyendo el

benzoato de B-pipitzol.

OH H
o]
O
OH
perezona (1) hidroxiperezona (Il)

En 1954, en Suiza, Arigony y Heger concluyeron que el centro quiral de la
perezona tiene configuracion R, ya que el acido dimetilheptandico obtenido de la
perezona tiene la misma rotacién relativa que el acido obtenido por oxidacién del

(+) citronelal.




México ha sido un suelo muy prédigo en especlmenes vegetales, ya que
por ejemplo, es relativamente facil aislar ciertos metabolitos de algunas especies
en grandes cantidades con poco esfuerzo, tal es el caso de la perezona la cual
se extrae facilmente de la Perezia cuernavacana, permitiendo esto que las
contribuciones a la quimica de esta sustancia pueden realizarse la mayorfa en
nuestro pals. Es asi que de todas las estructuras manejadas anteriormente en la
literatura internacional, la Gnica correcta era la de ia hidroxiperezona (ll) y las

restantes han sido establecidas en México, de 1905 a la fecha.
En 1935 Kogl y Boer ® determinaron que la perezona podria tener
cualquiera de las dos estructuras lil y IV, y de ellas qt\eciqipron que la mas

probable era la lil.

OH

p o



Efectuando algunas reacciones y, sobre todo, utilizando meétodos
espectrométricos, que no habla en esa época, se llegdé posteriormente a la
conclusién de que la perezona tiene como estructura la numero IV. Esto se
concluyé a partir de un profundo andlisis del espectro de Resonancia Magnética
Nuclear (RMN) de la muestra aislada de P. cuernavacana ) recolectada en las
cercanias de Cuernavaca, Morelos, obtenida de la extraccion con hexano,

teniendo cristales de color anaranjado y con punto de fusion de 102-103 °C.

La estructura de la perezona (IV) es deducida facilmente de su
correspondiente espectro de resonancia magnética proténica, en el que se ve
que hay un acoplamiento de 1.8 Hz entre la sefal doble originada por el metilo
quindnico en 2 ppm Y la sefial cuadruple debida al proton vinilico que aparece en
6.5 ppm. La magnitud de este acoplamiento es caracteristica de un grupo metilo

y un protén localizados en la misma doble ligadura.

Desde fines del siglo pasado se sabia que cuando la perezona se calienta
en un tubo de ensayo, la sustancia anaranjada original se transforma en un
compuesto cristalino blanco, al que se llamé pipitzol. Sin embargo, no fue posible

sino hasta 1965 separar a lo que se crey6 un solo compuesto en dos sustancias




que se designaron como: o-pipitzol (V) y p-pipitzol (V1) '9; esta separacion fue
efectuada por cristalizacion fraccionada de la mezcla de benzoatos diferentes.

OH OH

A

a-pipitzol (V) B-pipitzol (V1)

3.3 GENERO Perezia

El género Perezia es dividido en la seccién Acourtia ©, la cual es abundante
en América del Norte y contiene muchas benzoquinonas y cedrandlidos, y la
seccion Perezia, la cual crece en Sudamérica y aun no ha sido adecuadamente
estudiada. Se han examinado las raices de P. multiflora colectadas en Ecuador

de la cual se extrajeron algunas cumarinas.

Hasta 1971 habian sido aislados de diversas especies Pereziae solamente
perezona (l), hidroxiperezona (ll) y el isovalerato de esta itima, en ef que no se

conocia la posicién del éster. En un estudio de la raiz de Perezia de clasificacion
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botanica desconocida ya que fue comprada en un mercado de la ciudad de
Meéxico, fue factible aislar y caracterizar tres nuevos compuestos a los que se
designd a,B,y y-perezol (VIII, IX, X). Afortunadamente estas mismas sustancias

fueron aisladas de la raiz de la Perezia hebeclada colectadas en las cercanias de

la ciudad de México.

a-perezol (VIil) B-perezol (IX)

vy-perezol (X)




Un gran numero de productos naturales contienen la funcionalidad de
quinona, la cual ha demostrado actividad quimioterapeltica; como resultado de la
utilidad de estos compuestos se han hecho esfuerzos sintéticos dirigidos hacia
métodos que permitan la produccion de quinonas naturales o la introduccion de la
regioselectividad de funcionalidad dentro del sistema quindnico, tales como la
isoperezona, hidroxiperezona (Il) y cucoquinona (X{), ademas de! sesquiterpeno

xantirrizol (XIl) a partir de parvifolina.

H H
(o] HO.
H ° H
cucoquinona (XI) xantirrizol (XH)

La parvifolina (Xlll) puede ser isomerizada por catdlisis acida a
isoparvifolina (XIV) ©®, cuya ozonolisis produce un aldehido, el cual es el
compuesto clave para preparar sesquiterpenos, puesto que su anillo aromatico

tiene un grupo metilo opuesto al lado de la cadena.

14



HO.

parvifolina (Xiil) isoparvifolina (XIV)

Hasta la fecha se encuentran descritos en la literatura el aislamiento de la
perezona (1) e hidroxiperezona (I} de Perezia adnata; \a Perezia alamani contiene
hidroxiperezona y su monoisovalerato, la P. cuernavacana produjo perezona y los
pipitzoles, en tanto que de la Perezia hebeclada '% fue factible aislar aparte de
estos compuestos a los tres perezoles, por otra parte se demostré que la Perezia
runcinata colectada en el estado de Nuevo Ledn, contiene monoisovaleratos de
hidroxiperezona (XV), ademas en lugar de perezona como se habfa encontrado

hasta la fecha, ésta contiene el isovalerato de perezona.

OH

OCOCH2CH(Me):

monoisovalerato de hidroxiperezona (XV)

15



A partir de las raices de Perezia alamani ®" se obtuvo cypereno, ciperona y
otros tres compuestos: parvifolina, 8-hidroxiparafiorina (XVI) y diperezona (XVI).
Se extrajeron con hexano y fueron identificados por comparaciéon con muestras

autenticas aisladas de P. carpholepis.

OMe o (o]
OH o] (o]

8-hidroxiparaflorina (XVI) diperezona (XVil)

Las muestras fueron identificadas por comparacion con muestras
auténticas de perezona aislada de P. cuernavacana por cromatografia y métodos

espectroscopicos comunes.

De las raices de Perezia hebeclada (Agray)'™ se extrajeron los o y B-

pipitzoles (VI y VII), ademas se hizo un estudio estructural de la perezona y los

pipitzoles.




Por otro lado, de la Perezia longifolia '? se aislaron cypereno, cumereno y
parvifolina (Xlil), ademas de parvifolina isovalerato (XIV) todos ellos en buenas
rendimientos. Del extracto hexanico de las raices de P. longifolia se aislé una
mezcla de color rojizo que por medio de espectroscopia se identificé como una
mezcla de curcumeno (XVIIl) y cypereno (XIX). La planta fue recolectada cerca
de Zamora Michoacan en Julio de 1986 y llevada a la escuela de Biologia de la
Universidad de Michoacan (Morelia, Michoacan. México), la extraccién se llevo

acabo con hexano.

curcumeno (XVIii) cypereno (XIX)

Con la parte aérea de P. Multiflora ' se obtuvieron isocedrenos (XX); la
planta fue recolectada en Bolivia en febrero de 1987 y depositada en el herbario
Nacionai de Bolivia, hubo otra muestra la cual también fue de la parte aérea y fue
colectada a partir de P. runcinata en Apodaca Nuevo Ledn en Julio de 1986 y

depositada en el Herbario del Instituto Tecnolégico de Monterrey.




\‘“& \/ (o}

O Hratee

isocedreno (XX)

Se encontré que cuatro especies mas. P.lactucoides, P. linearis, P.lyrata 'y P.
nutans producen solo triterpenos, P. Nutans * también contiene isocedrenos pero
en cantidad insuficiente para su identificacion. De P. magalantha se aislaron
isocedrenos, asi como cumarinas (XXl) y escopoletina; en todos los casos los
isovaleratos no pudieron ser aislados de los correspondientes 2-metilbutiratos; la
P. pedicularifolis produjo el angelato y el derivado metoxi. La quimica de las
especies de Perezia muestran que los isocedrenos son caracteristicos en el
genero de la subtribu Nassauviinae. La planta fue colectada en Chile y depositada

en el Herbario de la Universidad de Concepcién en Chile.




Me
HO OMe
[0} (o]

cumarina (XXt)

A partir de la parte aérea de 4. nana se aisld taraxasterilo y lupeol, de la
raiz se aisld perezona y el pipitzol epimérico, la co-ocurrencia de isocedrenos,
perezona y otros es importante ya que es la primera vez que estos compuestos

han sido reportados juntos en especies Acourtia.

En recientes comunicaciones se describi6 el aislamiento de terpenoides a
partir de especies de Perezia no identificadas, y de P. hebeclada. Del extracto
hexanico de la raiz de Perezia sp. obtenida del mercado local, se purificé por
medio de una columna de silica gel obteniéndose pequefias cantidades de

perezona la cual se identificé por comparacién con una muestra auténtica.

Del extracto hexanico de las raices de P. runcinata se aislé un aceite rojizo
el cual mediante Resonancia Magnética Nuclear muestra la presencia de sefiales
tipicas para perezona, ademas de otras seftales. El aceite fue separado mediante

cromatografia en perezona-isovalerato y las dos hidroxiperezonas-isovaleratos,
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los cuales fueron identificados espectroscopicamente. La P. runcinata fue
colectada y clasificada por el profesor J. Marroquin de la Universidad de

Coahuila.




4. METABOLISMO SECUNDARIO I

Los datos disponibles permiten suponer que las formas mas primitivas de
material con las llamadas caracteristicas vitales, fueron unicelulares y marinas.
Sus componentes quimicos debieron ser. minerales, protelnas, carbohidratos y
acidos nucleicos sencillos. A lo- largo de millones de afios han evolucionado
aumentando y modificando las sustancias originales; se agrupan y especializan,
primero en colonias de seres unicelulares y, después, en conjunto pluricelulares.
La especializacion condujo a los tejidos, éstos a los 6rganos, dirigidos todos ellos
a la realizacién armbnica y cada vez mas eficiente de los llamados procesos
vitales. Los organismos, al evolucionar, se dividieron en dos clases: animales y
vegetales, ambos conservaron sus principales macromoléculas y las unidades
que {as forman, proteinas y aminoacidos, polisacaridos y azucares, lipidos y
acidos grasos, acidos nucleicos y bases puricas, bases pirimidicas, pentosas y -
acido fosférico, enzimas y coenzimas. Tanto en animales como en vegetales, la
energia para los fenémenos vitales proviene de una cadena de oxidaciones y
redhcciones, en las que se producen sustancias (metabolitos) utiles para el

crecimiento o reproduccién del organismo o inutiles y hasta téxicas..
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Es asi que la diferenciacion y especializacién se enlazan con los
metabolismos empleados por el organismo en sus transformaciones de materia y
energia (metabolismo), por lo que éste experimenta algunas modificaciones,
particularmente en la que se refiere a sustancias metabolizables, paso de
organismos autotroficos a heterotréficos y elaboracion de metabolitos
secundarios. En el aspecto externo, las tendencias evolutivas se manifiestan por
diferencias morfolégicas y fisiolégicas, notables en organismos muy distantes y
sutiles en los muy préximos; esto permite utilizar la informacién obtenida, por los
bioquimicos, para explicar, en términos de consideraciones biogenéticas, la
presencia de un mismo metabolito secundario en las plantas pertenecientes a
taxones diferentes (especies, géneros, tribus, etc.) o de metabolitos diferentes en
las mismas plantas. También, es importante que al proponer la estructura o la
estereoquimica de un metabolito secundario, se discuta su factibilidad en base a
su biogénesis, ya que si no hay un mecanismo razonable es probable que la

estructura asignada sea incorrecta.

Las hipotesis biogenéticas adquieren mas consistencia con el aislamiento
de compuestos postulados como intermediarios, en ocasiones en la misma

fuente natural, aunque con mas frecuencia en otras, ya que muchos de estos




compuestos considerados como metabolitos secundarios son de suma

importancia para un gran numero de reacciones.

Hay también un refuerzo por la sintesis, en condiciones similares a las de
una célula, de estructuras naturales a partir de los intermediarios que se les
postularon o mas aun, cuando se introduce al vegetal o tejidos del mismo de
estos intermediarios conteniendo atomos marcados, se llega al aislamiento de
sustancias finales con atomos marcados en los sitios predichos por el esquema

biogenético.

Entre los numerosos tipos de sustancias producidas por una planta, se
encuentran los alcaloides, los aceites esenciales, terpenoides, glicésidos,
flavonoides, y otros, habiendo la posibilidad de encontrarse o no en un
determinado vegetal; algunos pueden carecer de funcién definida en el
metabolismo y, por su abundancia o ausencia, proporcionan a una planta
caracteristicas quimicas utiles para su clasificacion botanica o su

aprovechamiento por e! hombre.

Si se toma en cuenta los objetivos de !a Fitoquimica, todo se limita a la

biogénesis de los compuestos secundarios, ademas de recordar que en las
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reacciones participan las enzimas, catalizadores organicos complejos muy
efectivos y estereoselectivos; por ejemplo: la introduccién o eliminacién de un
grupo CO; es facil con intervencion de la tiamina (vitamina B;), un grupo amino
es introducido o substituido por un carbonilo con la participacion de la piridoxina o
sus derivados, en la hidrogenacién o la deshidrogenacién intervienen los
derivados de la nicotinamida o de la riboflavina (vitamina B;); ademas, es facil la
introduccion o eliminacién de grupos metilo, unidos a un nitrégeno o un oxigeno,

pero no la produccién de grupos etoxilo o N-etilo. (141



5. GENERALIDADES

La identificacién de un vegetal es indispensable en todo trabajo quimico.
Para esto se le examina ordenadamente segun sus caracteristicas morfologicas
mas sobresalientes y, a medida que se va descendiendo en la escala de
clasificacion, se observan detalles mas minuciosos, pasando a caracteres
microscoépicos y fisiolégicos, hasta llegar a la especie en que todos los miembros
son practicamente iguales, aunque si se estudian cuidadosamente, se veran
pequefias variantes que, de tomarse en cuenta, los subdividen aun mas hasta

llegar al individuo.

Para clasificar a un vegetal los taxénomos han desarrollado un vocabulario

inequivoco : Reino, Divisién, Clase, Orden, Familia, Tribu, Género, Especie.

En el sistema binomial, género y especie son vocablos latinizados que se
citan juntos, escritos en cursiva 0 subrayados, primero el género con mayuscula
inicial, seguido de la especie con minuscula, y enseguida se menciona al

botanico que clasificé la planta.




5.1 GENERO Acourtia
DATOS DEL ESPECIMEN ESTUDIADO

Reino Vegetal
Divisién Spermatophyta
Subdivisién Angiosperma
Clase Dicotiledoneae
Orden Synandrae
Familia Compositae
Tribu Musitae
Género Acourtia
Especie wislizenii

El género Acourtia es abundante en América del Sur en la regién de los
andes; también en Argentina, en la regién de Cuyo en la laguna de Horcones, en
Ecuador en la ciudad de Quito, en Chile, en Peru, y ademas en algunos estados

de México como Nuevo Le6n, Chihuahua, Michoacan, Coahuila.

Cabe mencionar que actualmente al género Acourtia en la bibliografia

también se le conoce como Perezia.

A continuacion se muestra una lista de ias distintas especies de Perezia asi
como sus metabolitos correspondientes, que han sido aislados hasta la fecha;
ademas del lugar de recoleccién en los casos en los cuales se encontrd

reportado.




PLANTA

P. alamanii 19

P. hebeclada

P. muitifiora ¥

P. coerullences '®

P. longifolia

P. runcinata %

LUGAR Y ANO DE
RECOLECCION
Santiaguito Michoacan
1978

Ecuador-Paramo 1876

Bolivia 1987

Pera 1986

Zamora Michoacan 1986

Nvo. Leén Apodaca 1986.

Coahuila

METABOLITOS

Cypereno, ciperona,
parvifolina (XIi1),8-
hidroxiparaflorina y
diperezona (XVil).

a y B pipitzoles (VI y Vil},
perezona (1) y terpenoides
3,4,8-trimetoxi-5-
metilcumarina
isocedrenos (XX)
8-hidroxi-4-metoxi-5-
meticumarina (Vil).
Cypereno(XIX),
cumereno(XVHI),
parvifolina (XIil) y su
isovalerato(XV)
Isocedrenos (XX),
perezona(l), isovalerato,

hidroxiperezona (ll).




PLANTA LUGAR Y ANO DE
RECOLECCION

P. lactucoides

P. linearis "

P. lyrata "

P. nutans ®

P. magalantha® Chile

P. pedicularifolis 17!

P. nana %319

P. cuemavacana '

METABOLITOS

Triterpenos, isovaleratos
Triterpenos, isovaleratos
Triterpenos, isovaleratos
Triterpenos,
isovaleratos,isocedrenos
(XX)

Isocedrenos, cumarinas
(XX1); escopoletina
angelato y su derivado
metoxi

taxasterilo, lupeol,
perezona (1) y pipitzol (VI,
VII)

perezona (l)



6. PARTE EXPERIMENTAL

Fecha de recoleccion:

Lugar:

Parte utilizada:

Uso medicinal:

Octubre de 1995

Sesoguiche, Estado de Chihuahua,
México

Raiz

Analgésico estomacal.

Nombre Botanico: Acourtia wislizenii (A.Gray) Reveal R.M. King Var.

wislizenii; clasificacibn dada por el Bidlogo Oswaldo Tellez del Instituto de

Biologia de la UNAM.

Caracteristicas fisicas: planta de un solo talio, de altura aprox. 18 cm, con

hojas de forma oval o eliptica y bordes finamente dentados de color verde, flor

color morada y tipo bilabiada; la ralz de tipo pivote delgada.




6.1 MATERIALES Y EQUIPOS

La metodologia para cualquier estudio fitoquimico consta de ciertos pasos
ya establecidos, tales como: colecciéon, secado, molienda, maceracion,
extraccién, purificaciéon e identificacion por métodos espectroscépicos R.M.N. de

'Hy 3C, E. Masas, L.R.

Se empled la técnica de Cromatografia en Capa Fina utilizando

cromatofolios de la marca ALUGRAM SIL G/UVy5, de 0.25 mm. de espesor.

Para la Resonancia Magnética Nuclear se utilizé un equipo Varian ST200 y
300 Mhz, utilizando como referencia interna el tetrametilsilano y disolventes

deuterados.

Para la Espectrometria de Masas también se utiliz6 un equipo Hewlett

Packard modelo 5958B.

La Espectroscopia de Infrarrojo se realizd con un equipo Perkin Eimer

2388, empleando la técnica en pastilla de KBr.



6.2 TRATAMIENTO DE LA PLANTA

El secado se hizo exponiendo las muestras al sol aproximadamente por

una semana, una vez seca se separo la raiz y se molié en un molino de rodillos.

La maceracién se hizo en etanol, se filtré por gravedad y se concentré en
un rotavapor verificando el proceso de mayor obtencidon del metabolito por

Cromatografia en Capa Fina y revelado con vapores de yodo.

Se hizo una primera purificacién por medio de cromatografia en columna
(se uso silica gel marca Merck, malla 70-230), utilizando como eluyente una
mezcla 80:20 hexano/acetato de etilo, en varias fracciones se observé la
formacion de cristales de color amarillo-rojizo brillante, una vez obtenidas estas
fracciones se juntaron y se hizo una segunda purificacion mediante cromatografia
en capa preparativa (marca Merck) usando el mismo eluyente, los cristales
obtenidos fueron recristalizados con etanol acuoso al 20% para obtener el

producto de mayor pureza.

La muestra se caracterizé mediante espectroscopia de |.R., Masas, R.M.N.

130 y 1H.

3L




7. RESULTADOS . I

Infrarrojo (I.R.- Espectro 1): 3305 cm™’ (O-H libre), 1649 y 1626 cm™ (C=0),

1609 cm™ (C=C).

Espectrometria de Masas (Espectro 2): M* = 248 (C15H203), 166 (CeH1o).

Resonancia Magnética Nuclear 'H (ppm — Espectro 3): 8.85 (s,1H) O-H;
6.481 (q,1H) Hs; 5.055 (m,1H) H2; 3.06 (m,1H) Hs; 2.000 (d,3H) CHa; 1.85 (m,4H)
10 y 11 -CHy; 1.600 (s,3H) 14 6 15 -CHs; 1.496 (s,3H) 15 6 14-CH;; 1.170 (d,3H)

9 -CHa.



En Resonancia Magnética Nuciear de carbono se hizo una correlacion de
los valores obtenidos con los reportados en la bibliografia %, observando sefiales
muy semejantes en ambos casos como se aprecia en la siguiente tabla.

Resonancia Magnética Nuclear *C (ppm).

#C REPORTADO OBTENIDO
(o 187.1 188.115
C; 124.3 125.457
C, 150.9 153.165
C, 184.0 184.772
Cs 140.3 141.912
Cs 135.6 135.661
o 14.6 14.664
Cs 29.3 29.800
Ce 18.2 18.663
Cio 34.1 34.879
Cn 26.6 27.334
Ci2 124.3 124.507
Cis 131.1 131.480
Cia 17.5 17.635
Cis 25.6 25.822
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Es pertinente mencionar que durante el trabajo experimental no fue posible
purificar otros metabolitos en cantidad suficiente para llevar acabo su
cuantificacion y caracterizacion estructural, corroborando de esta manera que la

perezona fue el metabolito mayoritario en la extraccion.




8. DISCUSION DE RESULTADOS I

En el espectro de Infrarrojo (Espectro 1), se observa una banda en 3305

' se encuentran

cm™ caracteristica de un grupo OH libre, a 1649 y 1626 cm’
bandas correspondientes al grupo funcional cetona, y en 1609 cm™ la banda

asignada a los grupos alqueno.

En el espectro correspondiente a la Espectrometria de Masas (Espectro 2),
se observa un fragmento de 248m/z que corresponde al i6bn molecular, y otro

fragmento a 166m/z como pico base.

En Resonancia Magnética Nuclear de Hidrégeno (Espectro 3), se aprecia
una sefai simple a 8.85 ppm que integra para 1H correspondiente al hidrégeno
del grupo OH, a 6.481 ppm aparece una sefal cuadruple que integra para 1H
asignada a Hg en 5.055 ppm hay una sefial multiple que integra para 1H
correspondiendo a el Hy;; a 3.060 ppm se encuentra una sefial multiple que
integra para 1H y que se asigna a Hg; en 2.000 ppm vemos una sefial doble que

integra a 3H correspondiente a metilo en 7. a 1.850 ppm se detecta una sefal
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multiple gue integra para H asignada a los metilenos en 10 y 11, en 1.600 ppm
tenemos una seral simple que integra a 3H y es asignada al metilo 14 6 15; a
1.496 ppm identificamos una sefal simple que integra a 3H correspondiente al
metilo 15 6 14; y en 1.170 ppm una sefal doble que integra para 3H y se asigna

al metilo en 8.




9. CONCLUSIONES I

Del extracto etanolico de las rafces de Acourtia wislizenii se extrajo la perezona

como metabolito mayoritario.

Se aport6 al acervo quimico de la flora nacional una importante investigacion
fitoquimica para este espécimen ya que hasta la fecha no hay ningtn estudio

reportado.

Consideramos necesario continuar con el estudio quimico de Acourtia wislizenii
para llevar acabo transformaciones quimicas con el metabolito obtenido

(perezona).

Se sugiere realizar un estudio ulterior, manejando una cantidad mayor de el

extracto etandlico de las ralz de Acourtia wislizenii.
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