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1. INTRODUCCION

Las plantas han jugado un papel importante en la evolucién de la
humanidad, al utilizarlas en el tratamiento o prevencion de enfermedades

gastrointestinales, respiratorias, urinarias, etc. [1].

La utilizaciéon de plantas medicinales se ha producido en todas las culturas

desde tiempos remotos. En México, el uso de las plantas como medicina alcanza

niveles altos; los grupos indigenas, campesinos y rurales han heredado el
conocimiento tradicional desarrollado por nuestros ancestros desde tiempos
precolombinos; otro factor es la diversidad y riqueza biolégica de México, que
junto con Brasil y Colombia, encabezan la lista de los 6 paises biologicamente

mas ricos del mundo.

Una planta medicinal es cualquier vegetal que contenga, en cualquiera de
sus érganos, alguna sustancia con actividad farmacoldgica que se pueda utilizar
con fines terapéuticos 0 que se pueda emplear como prototipo para obtener

nuevos farmacos por sintesis [2].

Al estudio de las drogas y los medicamentos de origen ya sea: natural,
vegetal, microbiano (hongos y bacterias) y/o animal, se le conoce como
farmacognosia. Esta disciplina estudia tanto sustancias con propiedades
terapéuticas como sustancias toxicas u otras sustancias de interés

farmacéutico [2].



Los compuestos organicos que se encuentran presentes en el vegetal,
pueden proceder del metabolismo primario o del metabolismo secundario. Este
altimo es muy importante puesto que da lugar a productos de sumo interés desde
el punto de vista farmacoldgico; no se consideran esenciales para la vida y
Gnicamente se producen en ciertos grupos de vegetales. La—mayeoria—delos

del-metabelismo-secundario—{(Farmacognosia—ClautHay metabolitos secundarios

que proceden de una ruta biosintética y los hay que proceden incluso de varias

[2].

En el Esquema 1 se presenta una ruta general de la produccion de

metabolitos primarios y secundarios.

METABOLISMO METABOLISMO CENTRAL METABOLISMO
PRIMARIO SECUNDARIO
Polisacaridos - Glucosa = Glicdsidos
Pentosas Aminoacid Fenilpropanoides
. . minoacidos .
Polisacaridos - Tetrosas aromaticos — Alcaloides
/ Flavonoides -
Proteinas - / I
Triosas Aminoacidos
alifaticos
i | - Policétidos—
- " Acido
Grasas -————  Acido acético —= mevalénico ———— Terpenos
Carotenoides
Acidos nucleicos -«—— Ciclo de Krebs
(acidos) = Tetrapirroles




En el ambito mundial, una de las familias mas importantes de plantas con
flores es la Compositae (Asteraceae), la cual destaca por su numero de géneros
(1100) y especies (20,000). Esta familia es de considerable importancia
econdmica e incluye plantas alimenticias como la lechuga (Lactuca sativa L.) y la
alcachofa (Cynara scolymus L.); con uso en la industria de insecticidas se
encuentra el crisantemo (Chrysanthemun coccineum), como ornamentales los
géneros Chrysanthemun, Helianthus, Dalia y Senecio, y como medicinales los

géneros Tagetes y Gnaphalium [24].

Las especies del género Senecio han sido empleadas en la medicina
tradicional para el tratamiento de la tos, reumas, granos, salpullidos, sarna y para
bajar la fiebre. La composicién quimica de este género es muy variada, ya que
predominan alcaloides pirrolizidinicos, terpenos y sesquiterpenos. La retrorsina la
(ver Figura 1) y senecionina 1b (ver Figura 1) son alcaloides representativos de
este género, que junto con el ocimeno 1lc (ver Figura 1) que presenta una
actividad antibacteriana, también son ejemplos de metabolitos secundarios

encontrados en este género [3].



1b lc

la

Figura 1. Metabolitos aislados de Senecio.

El género Gnaphalium ha sido empleado principalmente para el tratamiento
de infecciones respiratorias [4]. La composicion quimica de este género se
conforma de los flavonoides, diterpenos y esteroles, entre los que son
representativos el sitosterol y el estigmasterol, ya que son metabolitos de muy
amplia distribucion dentro del reino vegetal; sin embargo, la presencia de estos
altimos no determina el uso de estas plantas como medicinales dentro del territorio

hidalguense.

El género Phoradendron pertenece a la familia Loranthaceae, es una familia
de plantas parasitas de los troncos y/o ramas de arboles o arbustos. Se encontré
gue en nuestro pais el género cuenta con al menos 19 especies parasitando [5].
Es rico en proteinas, como son las lectinas y viscotoxinas, las cuales se utilizan
para tratamientos oncoldgicos. También se han encontrado reportados flavonoides
y polisacéridos, los cuales son utilizados en la medicina tradicional para el

tratamiento de artritis e hipertension [26].



Debido a la importancia de los géneros Senecio, Gnaphalium vy
Phoradendron en el estado de Hidalgo, en esta tesis se describe la obtencion y

caracterizacion de los metabolitos presentes.

2. ANTECEDENTES

El estado de Hidalgo se caracteriza por la tradicion en el uso de plantas
medicinales; recientemente se han reportado 969 especies de plantas con flores
en la Sierra de Pachuca, distribuidas en 411 géneros y 93 familias; en esta area
destacan 13 familias con mas de 20 especies cada una, como la Asteraceae
(Compositae) con 183 especies distribuidas en 61 géneros, las cuales representan
cerca del 19 % de la vegetacion de dicha zona.

2.1. GENERO Senecio

La tribu Senecioneae contiene cerca de 3000 especies, esta es la mas grande de
las 13 tribus en las cuales se divide la familia Asteraceae. La tribu Senecioneae

comprende varios géneros como son: Euryops, Othonna, Ligularia, Tetradymia,

5



Rugelia, Armoglosum, Notonia, Kleinia, Cacalia y Senecio, entre otros. Existen

aproximadamente en Hidalgo 16 especies de Senecio [6].

2.1.1. USOS POPULARES DEL Senecio

Las especies pertenecientes al género Senecio son utilizadas en la
medicina popular de diversos paises. En México, los usos mas comunes del
género Senecio son como emagogo, sedante y algunas veces para controlar cierto

tipo de plagas.

En el estado de Hidalgo, las ramas del S. aschenbornniaus se hierven
completas con o sin flores para dar bafios de pies o de todo el cuerpo a fin de
bajar la fiebre; las hojas frescas del S. salignus DC. son utilizadas para las partes
afectadas por piquetes de insectos o0 por irritaciones provocadas por plantas
urticantes, la infusién se usa también para bajar la fiebre. Las flores del S. barba-
johannis DC., se hierven en agua o en leche para curar la tos y la tosferina. El S.
platanifolius Benth se aprovecha para curar el reumatismo. El S. sanguisorbae

DC., se utiliza para curar granos, salpullido, sarna y otras afecciones de la piel [7].

2.1.2. CONSTITUYENTES QUIMICOS DESCRITOS EN EL GENERO Senecio



En el género Senecio, se encuentran presentes alcaloides pirrolizidinicos y
sesquiterpenos derivados de los eremophilanos y oplopanos, los cuales son

representativos de este género [3].

2.1.2.1. ALCALOIDES PIRROLIZIDINICOS

Los alcaloides son un grupo importante de aminas biolégicamente activas y
constituyentes del género Senecio, que son sintetizadas por algunas plantas para
protegerse de insectos y otros animales depredadores. Aunque en medicina se
usan algunos alcaloides, todos son toxicos y causan la muerte si se ingieren en
grandes cantidades. Algunos casos de intoxicaciones por alcaloides pueden
producir efectos psicolégicos que se asemejan a la tranquilidad, la euforia o
alucinaciones y las personas que buscan esos efectos se vuelven adictos a estas

sustancias [1].

Actualmente los alcaloides no se producen en un organismo especifico de
la planta, ya que se les puede encontrar tanto en la parte aérea como en la raiz y
son compuestos de gran importancia bioldégica que, ademas, se han aislado en
microorganismos y animales. Su clasificacion se realiza por grupos, tomando
como patron el esqueleto padre del cual se derivan y es comun observar

propiedades farmacolégicas similares en los alcaloides de un mismo grupo [1].

Los alcaloides pirrolizidinicos que contienen retronecina 2a (ver Figura 2) en
su esqueleto basico son: otonecina 2b (ver Figura 2) o el heliotridina 2c (ver Figura
2), son altamente tOxicos. La toxicidad aumenta cuando un éster ciclico esta

presente, como en la senecionina 2d (ver Figura 2) [12].



La retronecina tiene un potencial terapéutico contra infecciones virales,
cancer y diabetes, se ha encontrado que es la base de los alcaloides de este

género [8].

H
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2d

Figura 2. Alcaloides pirrolizidinicos.

2.1.2.2. ISOPRENOIDES

Los isoprenoides son metabolitos secundarios formados a través de la ruta
del acido mevalbnico, son numerosos y de estructura diversas, como las
saponinas o los aceites esenciales [1]. Por el nimero de isoprenos (Cs) 3a 'y 3b

(ver Figura 3) que conforman su estructura, los isoprenoides se clasifican en:

Hemiterpenos: Cs
Monoterpenos : Cio
Sesquiterpenos: Cis

Diterpenos: Czo

o b~ 0w DN PR

Triterpenos: Cso



6. Tetraterpenos: Cao

7. Poliisoprenoides: (Cs)n

F

3a 3b

Figura 3. Unidad de isopreno e isopreno.
2.2. GENERO Gnaphalium

2.2.1. USOS POPULARES DE Gnaphalium

Las especies pertenecientes al género Gnaphalium son conocidas
tradicionalmente como “gordolobo”, usadas comunmente en la medicina

tradicional para infecciones respiratorias, como son: fiebre, tos o bronquitis [9][14].

2.2.2. CONSTITUYENTES QUIMICOS DESCRITOS EN EL GENERO

Gnaphalium

2.2.2.1. FLAVONOIDES

Proceden del metabolismo secundario de los vegetales a través de la ruta
del &cido shikimico y la ruta de los policétidos. Estan ampliamente distribuidos
entre los vegetales superiores y se encuentran practicamente en todas las plantas
superiores, sobre todo en partes aéreas, hojas, flores y frutos. Algunos flavonoides
son los responsables del color amarillo de ciertas flores. Las principales familias
gue contienen flavonoides son: Rutaceas, Poligonaceas, Compuestas Yy

Umbeliferas [1].



De este género se han aislado los siguientes ejemplos: 3-O-

metoxiquercetina 4a (ver Figura 4) y 3'-metoxignaphalina 4b (ver Figura 4) [26].

OMe OH
OMe OH
HO O H O o
OMe O Me
OH (@] OH (o]
4a 4b

Figura 4. Ejemplos aislados del género Gnaphalium.

2.2.2.2. DITERPENOS

Los diterpenos son metabolitos secundarios de gran interés industrial,
farmacolégico y taxonomico, por su amplio rango de actividad biolégica

antitumoral, antibiéticos e intermediarios de perfumeria o edulcorantes [27].

Son compuestos de C2o y pueden ser lineales o ciclicos (monociclicos,
biciclicos, triciclicos, tetraciclicos), su precursor es el pirofosfato de geranil-
geraniol (ver Figura 5). Son numerosas las especies productoras de diterpenos

[1].

X X X X

oPP

Figura 5. Precursor de diterpenos.
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El 13-epiesclareol (ver Figura 6) fue aislado de G.pellitum, G. graveolens y

G. viscosum Kunt [26].

S
S
Q
S
N
N
<

Figura 6. 13-epiesclareol.

2.3. GENERO Phoradendron
2.3.1 USOS POPULARES DE Phoradendron

Las plantas del género Phoradendron se conocen comunmente en México,
como Muérdago y en Europa como Mistletoes palabra en ingles, son plantas
parasitas de pinos, capulines y abies, que en la zona metropolitana se han
convertido en una plaga que ha logrado invadir la planta hospedadora hasta
secarla. A este género se le ha encontrado una aplicacibn importante en la
fitomedicina, ya que se utilizan contra cierto tipo de tumores y al respecto se
reportan varios estudios; ademas, también es empleado para tratar hipertension,

artritis, arterioesclerosis, reumatismo, neuralgia, etc. [10].
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2.3.2 CONSTITUYENTES QUIMICOS DESCRITOS EN EL GENERO

Phoradendron

Algunas de las sustancias que predominan en el género Phoradendron, son
flavonoides, lectinas y viscotoxinas, las cuales se caracterizan por aplicaciones

medicinales [11].
2.3.2.1. FLAVONOIDES

Son una clase importante de metabolitos secundarios contando con mas de
6,000 diferentes. Su presencia en los vegetales puede estar relacionada con

funciones de defensa como: contra rayos UV, antifingicos, antibacterianos y de

atraccion a los polinizadores.

Del género Phoradendron se han encontrado flavonoides (ver Figuras 7a y

7b) [11].

OH OH

Glucosa

.
HO o HO o)
X
P

OH OH O
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Figura 7. Ejemplos de flavonoides aislados del género Phoradendron.
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3. JUSTIFICACION

El estudio de las plantas de la flora mexicana siempre ha sido de interés
para los quimicos, debido al amplio uso que tienen algunas plantas en la medicina

tradicional, asi como las sustancias que se han aislado como principios activos.

En particular, las plantas del género Senecio y Gnaphalium se caracterizan
como plantas que producen una gran variedad de sustancias, entre ellas
triterpenos, diterpenos, sesquiterpenos y alcaloides pirrolizidinicos y son usadas
tradicionalmente para bajar la fiebre, para piquetes de insectos, la tos, la tosferina,

las reumas, cura de granos, salpullido, sarna y otras afecciones de la piel [7].

Por su parte, el género Phoradendron es considerado parasitario, por lo
gue constituye un problema para los arboles. Se caracteriza por producir
proteinas, flavonoides y polisacaridos, las cuales son utilizadas para tratamientos
oncoldgicos, artritis e hipertension [11]. Es un género que comprende un namero
importante de especies, pendientes de estudiar en su mayoria, como es el caso
del estado de Hidalgo.
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4. OBJETIVOS

4. OBJETIVO GENERAL

e Estudiar quimicamente el Senecio aschenbornniaus Schauer, Gnaphalium

attenuatum DC. y Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

4.1. OBJETIVOS PARTICULARES

Colectar, secar y moler las especies seleccionadas.

e Obtener los extractos de hexano, acetato de etilo y metanol.

e Identificar los compuestos de los extractos obtenidos mediante la técnica de
cromatografia en capa fina.

e Aislar y purificar los compuestos de los extractos obtenidos mediante la técnica
de cromatografia en columna.

e Caracterizar los compuestos aislados de los extractos de cada especie

mediante RMN.
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5. RESULTADOS Y DISCUSION

5.1. DESCRIPCION DE Senecio aschenbornniaus Schauer

Senecio aschenbornniaus Schauer es llamado comunmente querresolienda
y presenta las caracteristicas siguientes: arbusto de 1 a 2 metros de alto; hojas
ovadas de aproximadamente 12 cm de largo, con el borde lobulado; flores
amarillas, incluyendo las ligulas, en cabezuelas numerosas. La floracion ocurre de

enero a marzo [7].

Figura 8. Senecio aschenbornniaus Schauer (querresolienda).
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5.1.1. OBTENCION DE LOS EXTRACTOS DE Senecio aschenbornniaus
Schauer

La planta Senecio aschenbornniaus Schauer fue colectada en Mineral del
Chico del estado de Hidalgo, camino a la Pefia del Cuervo, en abril del 2004; se
sometio a diferentes extracciones como se muestra en el Esquema 2; se realizé a
reflujo en un matraz balén y mantilla de calentamiento, el tiempo promedio de

duracion en cada extraccion fue 2 h.
De la planta Senecio aschenbornniaus Schauer se hicieron tres

extracciones con hexano, tres con acetato de etilo y, por ultimo, tres con metanol,

de cada una de las partes de la planta, como se indica en el Esquema 2.
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Senecio aschenbornniaus Schauer
(querresolienda)

|

Obtencién de los extractos de
hexano, acetato de etilo y metanol.

l ‘, l

130.6 g en 2 It (3 veces) 182.6 gen 2 It (3 veces) 90.6 g en 2 It (3 veces)
con hexano, acetato de con hexano, acetato de con hexano, acetato de
etilo y metanol. etilo y metanol. etilo y metanol.

\ 4 \ 4 VL

Filtrado y concentrado Filtrado y concentrado en Filtrado y concentrado
en el rotavapor el rotavapor en el rotavapor

\4

Y Y

Analizado en Analizado en Analizado en
cromatografia de cromatografia de cromatografia de
columna columna columna

Esquema 2. Obtencion de los extractos de Senecio aschenbornniaus Schauer.
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51.2. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE HEXANO DE LAS HOJAS DE Senecio aschenbornniaus

Schauer.

Se utilizaron 130.6 g de hoja seca y triturada manualmente de Senecio
aschenbornniaus Schauer. Se colocaron a reflujo con hexano en un matraz balén
de 3 It, durante 2 h con 2 It de hexano. Posteriormente, el disolvente se filtré y se
concentrd en el rotavapor, obteniéndose del primer extracto 4.0 g de un aceite
denso color café oscuro de consistencia pastosa; del segundo 1.3 g y del tercero
0.6 g, todos con las mismas caracteristicas.

El total del aceite fue 5.9 g que se sometié a cromatografia en columna
empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 1.

De las fracciones obtenidas del extracto de hexano se seleccionaron las de
polaridad 80:20 hexano: acetato de etilo, de la Tabla 1; se sometieron nuevamente
a cromatografia en columna, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 2.

Las fracciones 90:10 hexano: acetato de etilo se juntaron y se les determiné

él espectro de RMN !H. Se observo en 4 ppm una sefial multiple y en la region de

campo alto resulté compleja en el espectro, por lo que se detuvo el analisis.
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Tabla 1. Extractos de hexano, acetato de etilo y metanol de hojas de S.

aschenbornniaus Schauer.

Fracciones Fracciones Fracciones
N, el obtenidas de obtenidas de obtenidas de
extracto de extracto de extracto de
hexano acetato de etilo metanol

Hex 100 10 20 10
Hex :AcOEt 80:20 60 45 --
Hex: AcOEt 70:30 25 -- --
Hex: AcOEt 60:40 25 -- --
Hex: AcOEt 50:50 25 20 10
Hex: AcOEt 40:60 10 -- --
Hex: AcOEt 30:70 10 20 --
Hex: AcOEt 20:80 -- 20 10
Hex: AcOEt 10:90 -- 20 --
AcOEt 100 10 20 10
AcOEt: Etanol 80:20 -- 20 21
AcOEt: Etanol 70:30 - - 23
AcOEt: Etanol 60:40 10 20 24
AcOEt: Etanol 50:50 -- -- 25
AcOEt: Etanol 40:60 10 -- 14
AcOEt: Etanol 20:80 - 10 35
Etanol 100 10 5 --

Nota: (--) significa que no se obtuvieron fracciones con esa polaridad.
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Tabla 2. Resultados de la cromatografia de la fraccion 80:20 hexano: acetato de

etilo de hojas de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones obtenidas

Hex 100 10

Hex: AcOEt 90:10 11
Hex: AcOEt 80:20
Hex: AcOEt 70:30
Hex: AcOEt 60:40

AcOEt 100 10

AcOEt: Etanol 80:20 10

AcOEt: Etanol 40:60 10

5.1.3. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO DE LAS HOJAS DE Senecio

aschenbornniaus Schauer.

Se utilizaron 130.6 g de hoja seca y triturada manualmente de Senecio
aschenbornniaus Schauer. Se colocaron a reflujo con acetato de etilo en un
matraz balén de 3 It durante 2 h, con 2 It de acetato de etilo. Posteriormente el
disolvente se filtr6 y se concentrd en el rotavapor, obteniendo en el primer extracto
2.2 g de aceite denso color café oscuro de consistencia pastosa, en el segundo

1.7 gy en el tercer 0.9 g, todos con las mismas caracteristicas.
La cantidad total de aceite fue de 6.8 g y se sometié a cromatografia en

columna empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en
la Tabla 1.
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Las fracciones 12 y 13 obtenidas del extracto de hojas usando acetato de

etilo con una polaridad 80:20 hexano acetato de etilo, se separaron nuevamente

por cromatografia, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 3; con

base en cromatografia en placa, se seleccionaron las fraccion 24 a la 39 con

polaridad 70:30 hexano acetato de etilo y se determiné el espectro de RMN *H; no

se observé algo interesante, por lo que se detuvo el analisis.

Tabla 3. Resultados de la cromatografia de la fracciones 12

hojas de S. aschenbornniaus Schauer, usando acetato de etilo.

y 13 extraidas de

Disolvente Polaridad Numero de Numero de
fracciones fracciones
obtenidas de obtenidas de

fraccion 12 fraccion 13
Hex 100 10 10
Hex:AcOEt 80:20 53 11
Hex:AcOEt 70:30 50 --
Hex:AcOEt 60:40 10 10
Hex:AcOEt 40:60 -- 26
Hex: AcOEt 20:80 -- 10
AcOEt 100 -- 10
AcOEt:Etanol 80:20 -- 17
AcOEt:Etanol 70:30 - 12
AcOEt:Etanol 60:40 -- 11
AcOEt:Etanol 50:50 -- 13
AcOEt:Etanol 20:80 -- 10
Etanol 100 5 6

Nota: (--) significa que no se obtuvieron fracciones con esa polaridad.
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5.1.4. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE METANOL DE LAS HOJAS DE Senecio aschenbornniaus

Schauer.

Se utilizaron 130.6 g de hoja seca de Senecio aschenbornniaus Schauer,
triturada manualmente. La muestra se coloco a reflujo con metanol en un matraz
balon de 3 It durante 2 h, con 2 It de metanol. Posteriormente, el disolvente se filtro
y se concentrd en el rotavapor, obteniendo en el primer extracto 5.6 g de aceite
denso color verde oscuro de consistencia pastosa, del segundo 1.6 g y del tercer
1.1 g, todos de las mismas caracteristicas.

El segundo extracto se someti6 a una columna y se obtuvieron las
fracciones que se muestran en la Tabla 1, posteriormente los extractos primero y
tercero se sometieron a otra columna empacada con silica gel, obteniéndose las

fracciones que se muestran en la Tabla 4.

En algunas de las fracciones se determin6 el espectro de RMN 1'H,

encontrando generalmente grasas comunes, por lo que no se continu6 el analisis.
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Tabla 4. Extractos primero y tercero de hojas de S. aschenbornniaus Schauer,

obtenidos con metanol.

Disolvente Polaridad Numero de fracciones
obtenidas

Hex 100 3
Hex: Acetona 80:20 4
Hex: Acetona 60:40 4
Hex: Acetona 40:60 3
Hex:Acetona 20:80 4
Acetona 100 15
Acetona: Metanol 90:10 10
Acetona: Metanol 80:20 10
Acetona: Metanol 60:40 10
Acetona: Metanol 40:60 10
Acetona: Metanol 20:80 10
Acetona: Metanol 10:90 10
Metanol 100 11

5.1.5. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE HEXANO DE FLOR DE Senecio aschenbornniaus Schauer.

Se utilizaron 90.6 g de flor seca de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se coloco a reflujo con hexano en un matraz balén de 3 It durante 2 h, con
2 It de hexano. Posteriormente, el disolvente se filtr0 y se concentr6 en el
rotavapor, obteniendo en el primer extracto 1.1 g de un aceite denso de color
amarillo oscuro de consistencia viscosa, del segundo 0.4 g y del tercer 0.3 g, todos

de las mismas caracteristicas.
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El total del aceite fue 1.8 g que se sometié a cromatografia en columna
empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 6.

En algunas de las fracciones se determiné el espectro de RMN 'H,

encontrando generalmente grasas por lo que no se continué el analisis.

5.1.6. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO DE FLOR DE Senecio aschenbornniaus
Schauer.

Se utilizaron 90.6 g de flor seca de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se coloco a reflujo con acetato de etilo en un matraz balén de 3 It durante
2 h, con 2 It de acetato de etilo. Posteriormente, el disolvente se filtr6 y se
concentré en el rotavapor, obteniendo en el primer extracto 1.7 g de un aceite
denso color amarillo oscuro de consistencia viscosa, del segundo 1.2 g y del

tercer 0.9 g, todos de las mismas caracteristicas.

El total del aceite fue 3.8 g que se sometié a cromatografia en columna
empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 6.

De las fracciones del extracto de acetato de etilo se escogieron las que se
ven mejor por placa y se realizO una nueva separacion por cromatografia,
obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 5; a las fracciones 16 y
19 se les determiné espectro de RMN 'H, a las que corresponden las Figuras 9 y
10; sin embargo, aunque los espectros parecen interesantes, debido a la pequeia
cantidad de muestra no se pudieron purificar las sustancias; en el espectro de la
fraccién 16 ademas de sefiales metilo se observan en 4 ppm sefiales de hidrégeno

bases de OH, lo que indica que puede ser algun terpeno oxigenado.
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En el espectro de la fraccion 19, ademas de metilos y metilenos, se observa

una sefial de hidrégeno base de OH y da sefiales en 5.8 ppm de doble enlace

de C-C.

Tabla 5. Resultados de la segunda cromatografia de las fracciones del extracto de

acetato de etilo de la flor de S. aschenbornniaus Schauer.

Disolvente Polaridad Numero de fracciones
obtenidas

Hex 100 3
Hex: AcOEt 80:20 8
Hex: AcOEt 70:30 13
Hex: AcOEt 60:40 15
Hex: AcOEt 20:80 9
AcOEt 100 10
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Figura 9. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en CDCls de la fracciéon 16 de acetato de etilo de Senecio aschenbornniaus

Schauer.
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Figura 10. Espectro de RMN de *H (400 MHz) en CDCIz de la fraccion 19 de acetato de etilo de Senecio

aschenbornniaus Schauer.
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5.1.7. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE METANOL DE LA FLOR DE Senecio aschenbornniaus
Schauer.

Se utilizaron 90.6 g de flor seca de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se colocé a reflujo con metanol en un matraz balén de 3 It durante 2 h,
con 2 It de metanol. Posteriormente, el disolvente se filtré y se concentro en el
rotavapor, obteniendo del primer extracto 4.4 g de aceite denso color amarillo
oscuro de consistencia viscosa, del segundo 1.8 g y del tercer 0.7 g, todos de las

mismas caracteristicas.
El total del aceite fue 6.9 g que se someti6 a cromatografia en columna

empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 6.
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Tabla 6. Extractos de hexano, Acetato de etilo y metanol de flor de S.

aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de Numero de | Numero de
fracciones fracciones fracciones
obtenidas obtenidas obtenidas
extracto de extracto de | extracto de

hexano AcOEt metanol
Hex 100 10 10 4
Hex:AcOEt 90:10 10 -- --
Hex:AcOEt 80:20 10 11 --
Hex:AcOEt 70:30 -- 10 --
Hex:AcOEt 60:40 11 -- --
Hex:AcOEt 50:50 10 11 10
Hex:AcOEt 40:60 10 -- --
Hex:AcOEt 30:70 -- 10 --
Hex:AcOEt 20:80 10 -- 10
Hex:AcOEt 10:90 -- -- --
AcOEt 100 10 10 10
AcOEt: Metanol 80:20 10 10 64
AcOEt: Metanol 70:30 -- - 33
AcOEt: Metanol 60:40 10 12 12
AcOEt: Metanol 50:50 10 -- --
AcOEt: Metanol 40:60 10 10 19
AcOEt: Metanol 20:80 -- 10 --
Metanol 100 5 4 10

Nota: (--) significa que no se obtuvieron fracciones con esa polaridad.

Las fracciones de la 8 a la 30 de metanol se separaron nuevamente por

cromatografia, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 7.
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Tabla 7. Resultado de la segunda cromatografia de las fracciones 8 a la 30 de flor

de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 5

Hex: Clorformo 50:50 3
Hex:AcOEt 50:50 5
AcOEt 100 14
AcOEt: Metanol 90:10 10
AcOEt: Metanol 80:20 23
AcOEt: Metanol 70:30 22
AcOEt: Metanol 60:40 13
AcOEt: Metanol 40:60 22
AcOEt: Metanol 20:80 12
Metanol 100 5
Metanol: Agua 90:10 5

Por medio de cromatografia en placa se observd que son fracciones
definidas, de las que es posible separar algin componente, excepto de la
fracciones 7 y 8 en las que aparecen cristales que en el espectro de RMN *H no

producen sefales, lo que indica que pueden ser sales inorganicas.
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5.1.8. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE HEXANO DEL TALLO DE Senecio aschenbornniaus Schauer.

Se utilizaron 182.7 g de tallo seco de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se coloco a reflujo con hexano en un matraz balon de 3 It durante 2 h, con
2 It de hexano. Posteriormente, el disolvente se filtr6 y se concentr6 en el
rotavapor, obteniendo del primer extracto 0.5 g de un aceite denso color café
oscuro de consistencia viscosa, del segundo extracto 0.4 g y del tercer 0.2 g,

todos de las mismas caracteristicas.
El total del aceite fue 1.2 g que se sometié a cromatografia en columna

empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 8.
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aschenbornniaus Schauer.

Tabla 8. Extractos de Hexano, Acetato de etilo y metanol de tallo de S.

Mezcla Polaridad NUamero de NUmero de | NUmero de

fracciones fracciones fracciones

obtenidas de obtenidas obtenidas

extracto de de extracto | de extracto

hexano de acetato de metanol

de etilo

Hex 100 10 10 4
Hex:AcOEt 80:20 11 11 --
Hex:AcOEt 70:30 33 10 10
Hex:AcOEt 60:40 21 -- --
Hex:AcOEt 50:50 -- 11 10
Hex:AcOEt 40:60 20 -- --
Hex:AcOEt 30:70 -- 10 10
Hex:AcOEt 20:80 10 -- --
Hex:AcOEt 10:90 -- -- 19
AcOEt 100 10 10 10
AcOEt:Metanol 90:10 -- 10 10
AcOEt: Metanol 80:20 -- -- --
AcOEt: Metanol 70:30 -- -- --
AcOEt: Metanol 60:40 -- 12 39
AcOEt: Metanol 40:60 -- 10 --
AcOEt: Metanol 20:80 -- 10 25
Metanol 100 -- 4 11

Nota: (--) significa que no se obtuvieron fracciones con esa polaridad.

De la polaridad 70:30 hexano: acetato de etilo de la fraccién 6, se obtuvo lo

gue se muestra en la Figura 11; debido a la poca cantidad de muestra no se

continu6 el analisis; el espectro tiene mucha similitud con el de la Figura 10.
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ppm (f1)
Figura 11. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en CDCIs de la fraccion de tallo hexano de Senecio aschenbornniaus

Schauer.



5.1.9. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO DEL TALLO DE Senecio

aschenbornniaus Schauer.

Se utilizaron 182.7 g de tallo seco de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se coloco a reflujo con acetato de etilo en un matraz balén de 3 It durante
2 h, con 2 It de acetato de etilo. Posteriormente, el disolvente se filtrd y se
concentro en el rotavapor, obteniendo del primer extracto 2.1 g de un aceite denso
color café oscuro de consistencia viscosa, del segundo 0.5 g y del tercero 0.4 g,

todos de las mismas caracteristicas.

El extracto uno se sometié a cromatografia en columna empacada con silica

gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 8.

5.1.10. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE METANOL DEL TALLO DE Senecio aschenbornniaus
Schauer.

Se utilizaron 182.7 g de tallo seco de Senecio aschenbornniaus Schauer. La
muestra se coloco a reflujo con metanol en un matraz bal6n de 3 It durante 2 h,
con dos litros de metanol. Posteriormente el disolvente se filtr6 y se concentro en
el rotavapor, obteniendo del primer extracto 2.1 g de un aceite denso color café
oscuro de consistencia viscosa, del segundo 0.5 g y del tercer 0.4 g, todos de las

mismas caracteristicas.

El primer extracto se sometid a cromatografia en columna empacada con

silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 8.
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Posteriormente se realizé otra columna mezclando los extractos segundo y

tercero, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 9; la diferencia

fue que hubo que cambiar de mezcla de disolvente, ya que por cromatografia en

placa se observd una mejor separaciéon usando acetona.

Tabla 9. Extractos de metanol segundo y tercero de tallo de S.aschenbornniaus

Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 3
Hex:Acetona 80:20 4
Hex:Acetona 60:40 4
Hex:Acetona 40:60 4
Hex:Acetona 20:80 3

Acetona 100 16
Acetona: Metanol 90:10 20
Acetona: Metanol 70:30 10
Acetona: Metanol 40:60 10
Acetona: Metanol 20:80 10
Metanol 100 5

Las fracciones 10:90 hexano: acetato de etilo de la Tabla 7 se separaron

nuevamente por cromatografia, obteniéndose las fracciones que se muestran en la

Tabla 10.
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Tabla 10. Resultados de la separacién por cromatografia de la fraccion 10:90
hexano: acetato de etilo de tallo de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 4
Hex:AcOEt 90:10 6
Hex:AcOEt 80:20 15
Hex:AcOEt 60:40 10
Hex:AcOEt 40:60 10
Hex:AcOEt 20:80 10

AcOEt 100

Metanol 100

Las fracciones 6:4 de hexano: acetato de etilo de la Tabla 10 se separaron
nuevamente por cromatografia, obteniéndose las fracciones que se muestran en la
Tabla 11.
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Tabla 11. Resultados de la separacion por cromatografia de la fraccion 60:40

hexano: acetato de etilo de tallo de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 3

Hex: AcOEt 60:40 4
Hex: AcOEt 70:30 4
Hex: AcOEt 50:50 3
Hex: AcOEt 40:60 5
Hex: AcOEt 30:70 5
AcOEt 100 5
AcOEt: Metanol 80:20 9
AcOEt: Metanol 60:40 10
AcOEt: Metanol 20:80 10
Metanol 100 5

Las fracciones metanol de la Tabla 11 se separaron nuevamente por

cromatografia, obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 12.
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Tabla 12. Resultados de la separacion por cromatografia de la fraccion de metanol

de tallo de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 5

Hex: AcOEt 80:20 5
Hex: AcOEt 60:40 5
Hex: AcOEt 50:50 4
Hex: AcOEt 30:70 5
AcOEt 100 5
AcOEt: Metanol 80:20 9
AcOEt: Metanol 60:40 10
AcOEt: Metanol 20:80 10
Metanol 100 5

Las fracciones de acetato de etilo: metanol 60:40 de la Tabla 12 se

separaron nuevamente por cromatografia, obteniéndose las fracciones que se

muestran en la Tabla 13.
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Tabla 13. Resultados de la separacion por cromatografia de las fracciones acetato

de etilo: metanol 60:40 de tallo de S. aschenbornniaus Schauer.

Mezcla Polaridad Numero de
fracciones
obtenidas

Hex 100 5

Hex: AcOEt 50:50 5
Hex: AcOEt 10:90 5
AcOEt 100 5
AcOEt: Metanol 90:10 10
AcOEt: Metanol 70:30 10
AcOEt: Metanol 50:50 10
AcOEt: Metanol 30:70 9
Metanol 100 5

De la fraccion 3 de metanol de ésta cromatografia se obtuvo una mezcla de

azucares, como se observa en el espectro (ver Figura 12).
De la Tabla 9 se escogi6 la fraccibn 24 de acetona y se determind el

espectro de RMN de 'H que se muestra en la Figura 13, observandose un

compuesto de apariencia triterpénica con dos grupos metoxidos.
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Figura 12. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en D20 de la fraccion 3 de tallo metanol de Senecio aschenbornniaus

Schauer.
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Figura 13. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en CDCIs de la fraccion 24 de acetona de Senecio aschenbornniaus

Schauer.
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5.2. DESCRIPCION DE Gnaphalium attenuatum DC.

Es una planta alta, bianual, con una roseta y un largo tallo de hasta 2 m de
altura, rematado en una llamativa espiga de flores amarillas. Las hojas son

alternas a todo lo largo del tallo, alargadas, vellosas y sésiles.

Figura 14. Gnaphalium attenuatum DC.
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5.2.1. OBTENCION DE LOS EXTRACTOS DE Gnaphalium attenuatum DC.

La flor de Gnaphalium attenuatum DC. se sometio a tres extracciones de
metanol como se muestra en el Esquema 3, se realizaron a reflujo en un matraz
balébn y mantilla de calentamiento, el tiempo promedio de duracién de cada
extraccion fue de 2 h.

Gnaphalium attenuatum
DC. (gordolobo)

\4

Obtencion de los extractos de flor
de metanol.

con metanol.

l

Filtrado y concentrado
en el rotavapor

[ 74.2genllt(3vez) }

Analizado en
cromatografia de
columna

Esquema 3. Obtencion de extractos de Gnaphalium attenuatum DC.
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5.2.2. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE METANOL DE FLOR DE Gnaphalium attenuatum DC.

Se utilizaron 30 g de flor seca de Gnaphalium attenuatum DC. La muestra
se coloco a reflujo con metanol en un matraz balén de 3 It durante 2 h, con 2 It de
metanol. Posteriormente el disolvente se filtr6 y se concentré en el rotavapor un

aceite denso color verde oscuro de consistencia pastosa.
Se mezclaron los extractos de los que se obtuvieron 7.9 g, los cuales se
sometieron a cromatografia en columna empacada con silica gel, obteniéndose las

fracciones que se muestran en la Tabla 14.

Tabla 14. Extracto de metanol de flor de G. attenuatum DC.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 5
Hex:AcOEt 80:20 8
Hex:AcOEt 60:40 8
Hex:AcOEt 40:60 8
Hex:AcOEt 20:80 8
AcOEt 100 7
AcOEt: Metanol 80:20 8
AcOEt: Metanol 60:40 8
AcOEt: Metanol 40:60 8
AcOEt: Metanol 20:80 8
Metanol 100 4

De las fracciones anteriores se juntaron de la 6 a la 25 denominada C2 y de
la 39 a la 75 denominada C3.
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De la columna de C2 se obtuvieron las fracciones que se muestran en la

Tabla 15.

Tabla 15. Resultados de la separacion por cromatografia de C2 de flor de G.

attenuatum DC.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 3
Hex:AcOEt 80:20 6
Hex:AcOEt 70:30 6
Hex:AcOEt 60:40 5
Hex:AcOEt 40:60 7
AcOEt 100 6
Metanol 100 2

A la fraccion 80:20 hexano: acetato de etilo se le determiné el espectro de

RMN de !H (ver Figura 15), donde se observa a campo alto sefiales de

compuestos con hidroxilos y también sefales dobles en la region 2-2.2 ppm; hasta

la fecha no se tiene la estructura propuesta debido a que la muestra es poca.

De las fracciones anteriores se juntaron las siguientes: 1-5, 9-17,18-24, 25-

30 y 31-37. La fracciébn de 9-17 se purificé obteniendo las fracciones que se

muestran en la Tabla 16.
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Tabla 16. Resultados de la separacion por cromatografia de C2:1 de flor de G.

attenuatum DC.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 3
Hex:AcOEt 90:10 6
Hex:AcOEt 80:20 7
Hex:AcOEt 60:40 6
Hex:AcOEt 40:60 5
AcOEt 100 4
Metanol 100 2
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Figura 15. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en CDCIz de la fraccion flor metanol de Gnaphalium attenuatum DC.
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De la columna denominada C3 se obtuvieron las fracciones que se muestran en la

Tabla 17.

Tabla 17. Resultados de la separaciéon por cromatografia de C3 de flor de G.

attenuatum DC.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 7
Hex:AcOEt 80:20 13
Hex:AcOEt 60:40 10
Hex:AcOEt 40:60 9
Hex:AcOEt 20:80 6
AcOEt 100 4
AcOEt: Metanol 80:20 4
AcOEt: Metanol 60:40 7
AcOEt: Metanol 40:60 10
AcOEt: Metanol 20:80 4

Metanol 100
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5.3. DESCRIPCION DE Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

Phoradendron velutinum (DC) Nutt. llamado comunmente muérdago: planta
lefiosa, de color verde amarillento; las ramas con hojas lanceoladas, coridceas; las
flores del mismo color que la planta, dispuestas en grupos de pocas flores; el fruto
es casi globoso de color blanco. Es una planta paréasita de varios tipos de arboles,
inclusive los que crecen en las ciudades se ven amenazados por esta planta

parasita; de hecho han existido programas que ayudan a eliminarla y proteger a la

flora, como son los pinos, abies, capulines, etc. [15].

Figura 16. Fruto de Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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Figura 17. Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

La planta estudiada en este trabajo se colect6 en las inmediaciones de la
ciudad de Pachuca, Hidalgo. Siendo parasita de una especie de capulin, el interés
surgi6é debido a la importancia que tiene este tipo de plantas en el tratamiento de
enfermedades como el cancer, de hecho se usa en Chile como coadyuvante en la
guimioterapia, radioterapia y cirugia oncoldgica. Otro género también de planta
hemiparasitaria y conocida con el mismo nombre comun como “Muérdago” crece
en México, como es el caso de Cladocoleala la cual parasita las plantas del

género Salix a gran escala en el area urbana [5].

Por su parte, la planta Viscum album se utiliza en Europa para el
tratamiento de epilepsia, la infertilidad y la debilidad, pero su uso mas reconocido
es para el sistema cardiovascular y la presion arterial [5]. Esta planta también
parasita es muy parecida a Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

Otro género hemiparasitario de Sudameérica es la Ligaria que se utiliza en
Argentina como antihipertensivo y antineoplasico; la planta Ligaria cuneifolia fue
estudiada con fines medicinales, encontrandose la betulina y el acido betulinico
(ver Figura 18) [5].
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Figura 18. Betulina y acido betulinico

Viscum album también es conocida por su actividad insecticida, lo que
actualmente tiene relevancia debido a que los ultimos 50 afios los insecticidas
principales eran sintéticos, los cuales se consideran toxicos y dejan residuos en
los productos alimenticios [16].

Las plantas del género Viscum se consideran de la familia Viscaceae,
aunque a veces de la Loranthaceae, ambas tienen diferencias anatomicas,
embriologicas y cromosomales, la diferencia practica es que las flores en
Viscaceae son pequefias y en Loranthaceae son grandes; la primera crece en
zonas templadas y tropicales del hemisferio norte y la loranthaceae son

generalmente tropicales, ambas también crecen en México [13].
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Del género Viscum la especie album es la mas estudiada tanto por sus
propiedades medicinales como por las sustancias que contiene, en Europa se le
conoce comunmente como Mistletoe y se sabe que produce estimulacién en la

produccion de citocina como coadyuvante [13].

De Viscum album se han aislado sustancias como derivados del farneceno,

en las fracciones volatiles del Mistletoe que crece en los arboles de manzana [17].

Del género Viscum también se han encontrado terpenos tipo flavonoides,
por ejemplo de Viscum alniformosanae se encontr6 en el extracto etanolico
glucosidos derivados de flavanona 19a (ver Figura 19) y flavonol 19b (ver Figura
19). Dicha planta es usada en Taiwan para la artritis y la hipertension [18].

O CHs OCH;

OR
OR

H3CO 0 H3CO o}

OH

OH O OH 0

13 14

Figura 19. Ejemplos de flavonoides de Viscum

También de Viscum anguatum se han encontrado flavonoides con el
esqueleto de la flavanona y flavonol [19]. Cabe mencionar que los flavonoides se
encuentran ampliamente distribuidos en la planta y son importantes debido a la
gran variedad de sus usos farmacolégicos, principalmente como

antioxidantes [20].
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La planta presentada en este trabajo parasita a una especie de capulin y
revisando la literatura se encontré que los flavonoides son comunes en la planta
de capulin conocido como Prunus mume, donde se encontrd6 mumenina,
naringenina, prunina, catequina y epicatequina [21]. De Prunus cerasoids también

se han encontrado flavonoides como prunetina, genkwanina y genisteina [18].

5.3.1. OBTENCION DE LOS EXTRACTOS DE Phoradendron velutinum (DC)
Nutt.

La planta Phoradendron velutinum (DC) Nutt. se someti6 a diferentes
extracciones como se muestra en el Esquema 4, se realiz6 a reflujo en un matraz
balon y mantilla de calentamiento, el tiempo promedio de duracion en cada

extraccion fue 2 h.

Del fruto de Phoradendron velutinum (DC) Nutt. se realizaron tres
extracciones con hexano, tres de acetato de etilo y por ultimo tres de metanol. Del
tallo se realizé una extraccion de metanol, por dltimo de la hoja se realiz6 una

extraccién con hexano y acetato de etilo, como se observa en el Esquema 4.
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Phoradendron velutinum
(DC) Nutt. (muérdago)

A 4

Obtencion de los extractos de
hexano, acetato de etilo y metanol.

l ,, ,,

A A 4 A 4
16.2gen 300 mL (3 130.0genl1lL (1vez) 80.0genllL (1vez)
veces) con hexano, con metanol. con hexanoy acetato
acetato de etilo y de etilo.
metanol.
A\ 4 \ 4 A 4
Filtrado y concentrado Filtrado y concentrado Filtrado y concentrado
en el rotavapor en el rotavapor en el rotavapor

Analizado en Analizado en Analizado en
cromatografia de cromatografia de cromatografia de
columna columna columna

Esquema 4. Obtencion de los extractos de Phoradendron velutinum (DC) Nuitt.
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5.3.2. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO DE FRUTO DE Phoradendron velutinum
(DC) Nutt.

Se utilizaron 16.2 g de fruto seco de Phoradendron velutinum (DC) Nutt. La
muestra se colocé a reflujo con acetato de etilo en un matraz bal6on de 500 mL
donde permaneci6 durante 2 h, con 300 mL de acetato de etilo, esta operacion se
realizd 3 veces. Posteriormente el disolvente se filtré y se concentr6 en el
rotavapor, obteniéndose un aceite denso de color verde oscuro y de consistencia

pastosa.
Se mezclaron los extractos que fueron sometidos a cromatografia en
columna empacada con silica gel, obteniéndose las fracciones que se muestran en

la Tabla 18.

Tabla 18. Extracto de acetato de etilo de fruto de P. velutinum (DC) Nutt.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 4
Hex:AcOEt 60:40 3
Hex:AcOEt 40:60 5
Hex:AcOEt 20:80 6
AcOEt 100 4
AcOEt: Metanol 50:50 7
Metanol 100 10

De las anteriores, se mezclaron las fracciones hexano acetato y se sometieron a
una nueva separacion por cromatografia, obteniéndose las fracciones que se

muestran en la Tabla 19.
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Tabla 19. Resultados de la separacion por cromatografia del extracto de acetato
de etilo de fruto de P. velutinum (DC) Nutt.

Mezcla Polaridad Fracciones
obtenidas
Hex 100 5
Hex:AcOEt 90:10 12
Hex:AcOEt 70:30 17
Hex:AcOEt 75:25 10
Hex:AcOEt 60:40 10
Hex:AcOEt 10:90
AcOEt 100
Metanol 100

A la fraccidn 70:30 hexano: acetato de etilo se le determiné el espectro de
RMN 13C Figura 20, 20a, 20b, 20c y 'H Figura 21.

La sustancia extraida fue un soélido cristalino transparente y en el espectro
se observaron sefiales en los aromaticos y sefiales dobles con desplazamiento de
un protén, pero también otra en 5.98 ppm que integré para un protén, ademas de
una sefal simple en 9.62 y otra en 12.4 ppm que se ve en el espectro del extracto

de la Figura 23.

Aparecen otras sefiales a campo alto que no corresponden al mismo
compuesto, ya que al determinar la otra fraccion se observa un cambio en la
integral relativa; al revisar la literatura correspondiente a flavonoides se encontré
gue dichas sefiales corresponden a la naringenina, compuesto que ya ha sido
aislado de otras plantas, dato que se compara con el espectro de RMN de H y
13C, tal como se observa en las Tablas 20 y 21. A la fraccién 19 se le midi6 el p.f.,

resultando en un rango de 175 — 184 °C, aunque debe recalcarse que este pico

56



aparece en el compuesto como un contaminante que da una sefal cuadruple en

4.4 ppm y una sefial doble en 3.17.

En otra fraccion posterior de la misma polaridad 70:30 se obtuvo otro
compuesto como solido blanco, al cual se le midi6 el p.f. dando un rango de 90 —
105 °C y se determiné el espectro de RMN 'H (ver Figura 22), produciendo
sefales caracteristicas de un triterpeno, ya que aparecen a campo alto seis
sefales que coinciden con siete metilos, cuando se comparan éstos con datos

espectroscopicos de un derivado del acido oleandico (ver Tablas 22-23).
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Figura 20. Espectro de RMN de 3C (100 MHz) en DMSO-ds de naringenina de Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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Figura 20a. Ampliacion de espectro de RMN de 3C (100 MHz) en DMSO-ds de naringenina de Phoradendron velutinum

(DC) Nutt.
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Figura 20b. Ampliacién de espectro de RMN de 3C (100 MHz) en DMSO-ds de naringenina de Phoradendron velutinum
(DC) Nuitt.

60



Naringenina

8a’

s S S

‘ I I ‘ I I ‘ I I ‘ I I ‘ I I ‘ I I | I I ‘ I I ‘ I
200 190 180 170 160 150 140 130 120
ppm (t1)

Figura 20c. Ampliacién de espectro de RMN de 3C (100 MHz) en DMSO-ds de naringenina de Phoradendron velutinum
(DC) Nutt.
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Figura 21.Espectro de RMN de 'H (100 MHz) en DMSO-ds de naringenina de Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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Tabla 20. Datos de RMN de *H (400 MHz) para el compuesto naringenina, & en ppm, disolvente DMSO-ds.

Naringenina de Naringenina [22] Pinocembrim [20] Gli-naringenina [19]
Phoradendron  velutinum
HIDROGENO (DC) Nutt.
2 5.5 5.43 dd 5.40 dd 6.15dd
32 2.74 2.69 dd 2.79 dd 2.70dd
3b 3.31 3.26 dd 3.05dd 3.30dd
6 6.09 5.90s 6.00 s 6.40 s
50H 12.1 -
70H 9.64 - --
8 -- 5.90d 6.00 s 6.78d
2' 7.32 7.32d 7.65d
3 6.79 6.81d 7.42 (M) 6.83d
5' 6.79 6.81d 6.83d
6' 7.32 7.32d 7.65d
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Naringenina R1=R2=H, R3=0OH
Pinocembrin R1=R2=H, Rs=H
Gli-naringenina R1i=Me,R2=gli, Rs3=OH




Tabla 21. Datos de RMN de *3C (100 MHz) para el compuesto naringenina, § en ppm, disolvente DMSO-de.

CARBONO yggggﬁmrz%g)emisoradendron Naringenina[22]

2 79.1 78.4

3 42.5 41.95

4 197.5 196.3

42 103.1 101.75

5 163.4 163.4
95.1 95.7
167.9 166.6

8 94.3 94.95

ga 163.7 162.91

1 129.2 128.8

2 128.9 128.3 Naringenina

3 115.7 115.1

4 158.3 157.7

5 115.7 115.1

6 128.2 128.3
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Tabla 22. Datos de RMN de *3C (100 MHz) para el compuesto acido oleanoico, § en ppm, disolvente DMSO-de.

CARBONO |Phoradendron Referencia [23] Ester metilico del Acido ursélico
velutinum (DC) Nutt. DMSO-ds DMSO-ds[24]
DMSO-ds

1 39.8 -- 38.8
2 26.1 26.4 27.3
3 77.3 79.6 78.8
4 38.9 -- 38.8
5 55.3 -- 55.4
6 17.4 -- 18.4
7 -- -- 33.0
8 39.6 -- 39.6
9 46.0 -- 47.5
10 37.1 -- 37.0
11 23.9 -- 23.3
12 122.0 123.0 125.5
13 144.3 -- 138.0
14 41.8 -- 42.0
15 30.9 -- 28.2
16 -- -- 24.3
17 -- -- 48.1
18 -- 42 .4 52.8
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Continuacion tabla 22.

DMSO-ds.
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Datos de RMN de 3C (100 MHz) para el compuesto acido oleandico, & en ppm, disolvente
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30

39.4

39.1
38.8
30.7
36.7
28.2
15.5
15.7
16.9
23.6
177.7
16.9
21.3




Tabla 23. Datos de RMN de '*C (100 MHz) para el compuesto acido oleanoico , § en ppm, disolvente CDCls.

CARBONO | Phoradendron Referencia acido betulinico[23]
velutinum (DC) Nutt. CDCls
CDCls

1 38.8 38.7
2 27.2 27.4
3 -- 78.9
4 38.8 38.8
5 55.2 55.3
6 8.3 18.3
7 33.8 34.3
8 41.0 40.7
9 -- 50.5
10 37.1 37.2
11 22.9 20.8
12 26.0 25.5
13 38.4 38.4
14 41.6 42.4
15 30.7 30.5
16 32.5 32.1
17 - 56.3
18 46.6 46.8
19 - 49.2
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Continuacion tabla 23. Datos de RMN de *3C (100 MHz) para el compuesto acido oleanoico,

CDCls.
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Figura 22. Espectro de RMN de 'H (400 MHz) en DMSO-ds de la fracciéon 70:30 de Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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5.3.3. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE ACETATO DE ETILO DE HOJA DE Phoradendron velutinum
(DC) Nutt.

Se utilizaron 80 g de hoja seca de Phoradendron velutinum (DC) Nutt. La muestra
se coloco a reflujo con acetato de etilo en un matraz balén de 2 000 mL, donde
permanecio durante 2 h, con 1 500 mL de acetato de etilo; esta operacion se
realiz6 una vez. Posteriormente, el disolvente se filtr6 y se concentré en el

rotavapor un aceite denso de color verde oscuro y de consistencia pastosa.

Al extracto sélo se le determiné el espectro de RMN *H en CDCls, en el cual
se observan varias sefiales intensas y simples en la region cercana a 1 ppm, lo
qgue indica semejanza con el triperteno, aunque también se presentan sefales

dobles entre 6 y 7.5 ppm propias de la naringenina.

El extracto se sometié a cromatografia en columna empacada con silica gel,

obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 24.

Tabla 24. Extracto de acetato de etilo de hoja de P. velutinum (DC) Nutt.

Mezcla Polaridad Fracciones
obtenidas
Hex 100 22
Hex:AcOEt 80:20 6
Hex:AcOEt 70:30 25
Hex:AcOEt 60:40 40
AcOEt 100 10
AcOEt: Metanol 50:50
Metanol 100
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Figura 23. Espectro de RMN de *H (400 MHz) en DMSO-ds del extracto de acetato de etilo de hoja de Phoradendron
velutinum (DC) Nuitt.
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5.3.4. SEPARACION, MEDIANTE CROMATOGRAFIA EN COLUMNA, DEL
EXTRACTO DE METANOL DE TALLO DE Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

Se utilizaron 130 g de tallo seco de Phoradendron velutinum (DC) Nutt. La muestra
se coloco a reflujo con metanol en un matraz balon de 2 000 mL, donde
permanecio durante 2 h, con 1 500 mL de metanol; esta operacion se realizé una
vez. Posteriormente, el disolvente se filtrd y se concentr6 en el rotavapor un aceite

denso de color verde oscuro y de consistencia pastosa.

El extracto se sometié a cromatografia en columna empacada con silica gel,

obteniéndose las fracciones que se muestran en la Tabla 25.

Tabla 25. Extracto de metanol de tallo de P. velutinum (DC) Nuitt.

Mezcla Polaridad Fracciones

obtenidas
Hex 100 10
Hex:AcOEt 80:20 10
Hex:AcOEt 70:30 45
Hex:AcOEt 60:40 35
Hex:AcOEt 40:60 10
AcOEt 100 10

AcOEt: Metanol 50:50
Metanol 100

A las fracciones 46 y 78 se les determiné el espectro de RMN.

El espectro muestra también la impureza que se observo en el compuesto
anterior, por lo que el p.f. no es el definitivo; el espectro de RMN 13C también
muestra un numero de sefiales caracteristicas a un triterpeno, con un enlace doble

ya que aparecen sefales de este en ambos espectros.
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Figura 24. Espectro de RMN de 3C (100 MHz) en CDCls de la fraccién 46 de tallo Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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Figura 25. Espectro de RMN de *H (400 MHz) en DMSO-ds de la fraccion 46 de tallo Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

74



Figura 26. Espectro de RMN de 3C (100 MHz) en DMSO-ds de la fraccién 46 de tallo Phoradendron velutinum (DC) Nutt.
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6. PARTE EXPERIMENTAL

6.1. GENERAL

Las separaciones cromatograficas se llevaron a cabo en gel de silice 60,
Merck, 0.063 — 0.200 mm (70 — 230 mesh ASTM) en columnas de vidrio de 5,2y 1
cm de didmetro interno por 60 cm de largo. La cromatografia de capa fina se
realiz6 en cromatofolios de gel de silice sobre aluminio 60 F2s4 espesor de capa
0.2 mm de 2.5 x 5.0 cm, el revelado de las placas se efectlio con una lampara de

luz ultravioleta, yodo o acido sulfarico.
La caracterizacion de los compuestos se llevé a cabo por RMN de 'H a 400
MHZ y ¥ C a 100 MHZ en un equipo JEOL 400 eclipse, se ocuparon como

disolventes CDCls, DMSO-ds y D20.

Los puntos de fusion se determinaron en un equipo thermolyne modelo
MP-12615.

6.2. COLECTA E IDENTIFICACION DE Senecio aschenbornniaus Schauer
La planta estudiada pertenece al género Senecio, fue colectada en Mineral
del Chico del estado de Hidalgo, camino a la Pefia del Cuervo, en abril del 2004;

tomando en cuenta sus caracteristicas botanicas y localizacion.

La planta fue identificada por el M. en C. Miguel Angel Villavicencio Nieto,

del Centro de Investigaciones Biologicas de la UAEH.
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Figura 27. Senecio aschenbornniaus Schauer (querresolienda).

6.3. OBTENCION DE EXTRACTOS DE Senecio aschenbornniaus Schauer

La planta Senecio Aschenbornniaus se extendié y fue secada a la sombra.
Posteriormente de dividi6 en hoja, flor y tallo; las hojas fueron trituradas
manualmente. Se coloc6 en un matraz balon asentado sobre en una mantilla de
calentamiento, se adicion6 el disolvente y se dej6 en reflujo por 2 h;
posteriormente, se obtuvieron los extractos de hexano, AcOEt y MeOH. Los

extractos se filtraron y se concentraron en el rotavapor.

De la planta Senecio aschenbornniaus se hicieron tres extracciones con

hexano, tres de acetato de etilo y por ultimo tres de metanol.
6.4. COLECTA E IDENTIFICACION DE Gnaphalium attenuatum DC.
La planta estudiada pertenece al género Gnaphalium, fue colectada en

Omitlan de Juarez del estado de Hidalgo, en agosto del 1997, tomando en cuenta

sus caracteristicas botanicas y localizacion.
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La planta fue identificada por el bi6élogo Arturo Ortiz Bermudez, investigador

del Centro de Investigaciones Biologicas de la UNAM.

Figura 28. Gnaphalium Attenuatum DC.
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6.5. OBTENCION DEL EXTRACTO DE FLOR DE Gnaphalium attenuatum DC.

La planta Gnaphalium attenuatum DC. se extendi6 y fue secada a la
sombra. Posteriormente de dividié en hoja, flor y tallo. Las flores fueron las Unicas
que se utilizaron. La flor se colocé en un matraz balén rodeado por una mantilla de
calentamiento, se agrego el disolvente y se dej6 a reflujo por 2 h, se obtuvieron los

extractos de MeOH, mismos que se filtraron y concentraron en el rotavapor.

6.6. COLECTA E IDENTIFICACION DE Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

La planta estudiada pertenece al género Phoradendron velutinum (DC) Nutt.

y fue colectada en la ciudad de Pachuca, Hgo.

La planta fue identificada por el M. en C. Miguel Angel Villavicencio Nieto,

del Centro de Investigaciones Biologicas de la UAEH.
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Figura 29. Phoradendron velutinum (DC) Nutt. (Muérdago)
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6.7. OBTENCION DE EXTRACTOS DE Phoradendron velutinum DC Nutt.

La planta Phoradendron velutinum DC Nutt. se extendio y fue secada a la
sombra. Posteriormente de dividié en hoja, tallo y fruto. Las hojas se trituraron
manualmente. Las muestras se colocaron en un matraz balén posicionado sobre
una mantilla de calentamiento, se adiciondé el disolvente y se mantuvo a reflujo por

2 h. Por ultimo, los extractos se filtraron y se concentrarén en el rotavapor.

Del extracto de acetato de etilo de fruto de Phoradendron velutinum (DC)
Nutt. se cromatografio. De las fracciones 70:30 hexano: acetato de etilo de la
segunda cromatografia se obtuvo un sdlido cristalino transparente, se identifico
como naringenina con base a sus datos espectroscopicos (ver Tabla 20 y 21) los

cuales se compararon con la literatura.

En otra fraccion posterior de la misma polaridad se obtuvo un sélido blanco.
Este compuesto se identifico como &cido oleandico con base a sus datos
espectroscopicos y por comparacion de los datos en la literatura (ver Tabla 22
y 23)
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/. CONCLUSIONES

1.- Se estudiaron las plantas Senecio aschenbornniaus Schauer,
Gnaphalium attenuatum DC. y Phoradendron velutinum (DC) Nutt., las

cuales no habian sido estudiadas previamente.

2.- Del estudio de Phoradendron velutinum (DC) Nutt. se aisl6 e identifico la

naringenina y al acido oleandico.

3.- Del estudio de Senecio aschenbornniaus Schauer se encontraron

fracciones compuestas por una mezcla de azucares, asi como terpenos.

4.- Del estudio de Gnaphalium attenuatum DC, se encontraron fracciones

compuestas por terpenos.
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