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ESTUDIO FITOQUIMICO DE LA HYPTIS PECTINATA (L.) POINT
Silvana Giachetti B., Ana Pastor de Abram*
INTRODUCCION

Al realizar el estudio fitoquimico de la Hyptis pectinata (L) Point una
Labiatcac cuyo nombre valgar es “Mostran”, recolectada cn Reque, Chiclayo,
s¢ aislaron e identificaron triterpenos del tipo esteroidal.

Sc encontrd que varias especics de Hyptis contenian diterpenos y triter-
penos con significativas propiedades farmacoldgicas. Asi por cjemplo, en la
Hyptis emoryi Torr, se encontrd que su extracto cloroférmico contiene ¢l dcido
betulinico, que fue activo contra ¢l carcinoma Walker 256 segiin ¢l test SWA16
del Cancer Chemotherapy National Service Center [1]. En la Hyptis suaveo-
lens {L] Point, conocida por sus propicdades medicinales, se aislaron suaveolol
y acido suavedlico [2]. En otras especies de Hyptis s¢ extrajeron agentes an-
timicéticos como 4'-dimetildesoxipodofilotoxina y B-peltatina [3], triterpenos
como o-amirina, cido 3B-hidroxilup-12-en-28-oico {4] y algunos esteroides.

De fuentes naturales s¢ han aislado esteroides con funciones o activi-
dadcs caracteristicas tales como cardiotonicos, antibidticos, hormonas, anal-
gésicos, anticonceptivos, etc.

Ademas, particndo de esteroides naturales se logra sintetizar otros es-
teroides con puntos de sustituciéon no comunes en los esteroides naturales,

* Seccién Quimica, Pontificia Universidad Catélica del Perd.
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como cn ¢l caso dc la cortisona y sustancias afines necesarias en grandes
cantidades [5,6].

RESULTADOS Y DISCUSION

Se aislaron e identificaron el compuesto 1 y la muestra 2. E1 compuesto 1 es
un sélido blanco con punto de fusién de 220° C, presenta color marrén claro
al revelarse con vainillina.

Lamuestra 2 es una mezcla de dos compucestos que no pudo scr scparada.
Se presenta como un sélido de color blanco, y revelada con vainillina muestra
dos manchas, una dc color gris marrén y otra de color verde.

El compuesto 1 y la muestra 2 son solubles en acctona, cloroformo,
acctato de ctilo y n-hexano.

Fueron identificados cn basc a sus espectros IR, PC-RMN y 'H-RMN.
Sus estructuras son las siguicntes:

COMPUESTOS 1
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2b

COMFUEZT?S cay &b

El espectro IR del compuesto 1 muestra absorcioncs a 2920 y 2850
cm™! (tipicos de estiramicnto C-H), a 1685 cm™ (estiramiento C=0 en lactonas
de mds de seis miembros [7]), 1460 cm? (cstiramicnto —C-H y flexiones
—-CH,-), 1388 y 1378 cm™ (deformacion ~C-H de gem —dimetii), 1275 cm™
(estiramiento —-C-0, [7]).

El espectro IR dc la muestra 2 presenta casi las mismas absorcioncs,
2930 y 2860 cm™, diferencidndose en la absorcion a 1318 cm™ (estiramicnto

-C=C- en -C=C-CH,-).

En la Tabla 1 sc muestran las sciiales de los compuestos en 'H-RMN,
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TABLA 1: Resultados de los espectros de '"H-RMN de los compuestos 1, 2a
y 2b (200 MHz, DMSO-d)).

Protones 1 2a 2b
H-3 — — 543 d
H-4 — —_— 553d
H-6 515t 315t —
H-7e< 2.71; 276 d 2.72;2.74 d — -
H-7B 3.00 t 3.00 t —
H-18 0.70 s 0.70 s 122 s
H-19 0.66 s 0.66 s —
H-20 — — —
H-21 — — 4.40m (b)
H-22 420 m (a) 434 m (a) —
H-26 — — 122 s
H-27 0.86 s 0.86 s 122 s
H-28 0.88 s 0.88 s 1.02 s
H-29 084 s 0.84 s —
H-30 1.08 s 1.08 s —

(a) : H-22 en lactona de siete miembros

H-21 en lactona de ocho miembros

(b) : H-21 en lactona de siete miembros
H-20 en lactona de ocho miembros

En la Tabla 2 se muestran las sefiales de 3C-RMN del compuesto 2a.
Las scfiales del compuesto 2b no se asignaron completamente: *C-RMN, 3
(ppm): 178.0, 77.5 (>C=0, -C-0); 138.0, 133.0 (C-5, C-10) doble enlace;
89.0 y 87.0 triple enlace bisustituido, las demas sefiales corresponden al resto
de la molécula. Los dos dobles dobletes que aparecen en el espectro de 'H-
RMN, Tabla 2, a 5.43 y 5.53 ppm. confirmarian el doble enlace entre C-3
y C—4 y obligan a suponer que el gem-dimetilo se encontraria en el C-2, dado
que el otro doble enlace se encuentra entre C—5 y C-10, Tabla 1. Adicional-
mente la molécula contendria la cadena —~C=C-R, poco frecuente, lo que se
espera se encuentre en el anillo B o en el anillo C. Hay evidencias del -C=C-
y del fragmento R como —CH,CH, pero no es posible afirmar que R contenga
s6lo dos carbonos, podrian ser algunos mas.
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Se tomaron espectros de "H-RMN a 80 MHz en CDCl,, y en CDCL,+D,0
a los compuestos 1 y 2, no observandose ningiin cambio, lo que confirma la
ausencia de hidréxilos u otros hidrégenos labiles.

El espectro de 'H-RMN a 200 MHz en DMSO-d, presenta seis singu-
letes de protones metilicos terciarios (Tabla 1), de los que dos se asignaron
a H-18 y H-19 y dos al gem-dimetilo. El triplete que aparece a 5.15 pm, se
asigna a un protén alquénico y justificaria que se trata de una olefina trisus-
tituida del tipo:

y corresponderia al H-6, ver Tabla 1, segiin datos de C-RMN. Los dos
dobletes a 2.71 y 2.76 ppm corresponderian al H-7a el triplete a 3.00 ppm
corresponderia al H-78 con lo que se justificaria la presencia del quinto
metilo en el C-8, dado que se obscrva inicamente acoplamiento entre los
protones o y 3 del C-7 con el H-6 (J = 4Hz; J_ ., = 8Hz).

7o, 7B 6, 7o

El multiplete que aparece a 4,20 ppm se asignd a protones vecinos a una
funcién éster, (aunque podria corresponder a protones olefinicos por su
desplazamiento ¢ intensidad), porque ¢l espectro IR indico la presencia de
lactonas en anillos superiores [7,8]; del espectro de *C-RMN (Tabla 2). Sélo
se observa la presencia de un doble enlace entre C-5 y C-6, lo que daria el
siguiente fragmento de estructura:

—C—CH,—O0—C—R
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TABLA 2: Resultados de los espectros de *C-RMN de los compuestos 1,
2a 'y 2b en ppm, (200 MHz, DMSO-d,).

C 1 2a 2b C 1 2a 2b
1 38.2 38.6 37.0 16 302 28.8 30.2
2 179 18.0 210 17 45.7 46.0 49.7
3 413 418 1285 18 14.9 16.0 14.0
4 333 334 1245 19 15.8 17.2 18.5
5 1437 14377 138.0 20 254 232 485
6 1214 1214 28.0 21 40.8 41.0 71.5
7 324 322 250 22 769 717.6 28.8
8 389 1268 37.8 23 26.8 27.5 305
9 47.0 1355 37.6 24 27.1 27.0 310
10 365 36.5 133.0 25 320 320 1780
11 22.8 47.0 255 26 1783 1785 154
12 38.0 38.8 37.8 27 226 227 14.0
13 454 45.5 48.5 28 326 329 17.7
14 54.8 55.0 54.0 29 16.8 229 *k
15 28.1 38.2 36.0 30 23.2 28.0 o
* Valores para la lactona de siete miembros, (i). En el caso de que tuviera ocho

miembros, (11):

C-20 (1) = C-22 (i)
C-21 (1) = C-20 (1)
C-22 (1) = C-21 (i1)

Ademas, dados los desplazamicntos de >C=0 y C-0, (Tabla 2), dcl
cspectro de PC-RMN se postula que es una lactona y no un éster [9,10].
confirmado por datos del cspectro de 'H-RMN vy del IR, ya que en ¢l espectro
dec 'H-RMN no aparecen las seiiales del metilo terminal en el caso de que fucra
del tipo:

0 o)
I I
—C—0-—CH, 6  —C — O(CH,) CH,

y segin la posicion de la banda del carbonilo cn el espectro IR se pucde
detcrminar el tamaro del anillo de la lactona [7], de donde sc concluye quc
csta lactona debe tener por lo menos sictc micmbros.
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En el fragmento de estructura de la lactona, el carbono 2 seria cuater-
nario, segin datos de 'H-RMN, y se podria justificar la presencia del sexto
metilo, en este carbono.

El espectro de '"H-RMN a 200 MHz en DMSO-d, de la muestra 2 es
semcjantc al del compuesto 1, hay varias sciiales que coinciden en forma,
tamaiio y desplazamicnto, lo que sugiere que uno de los compucestos de la
mucstra 2 ¢s muy semcjantc al compuesto 1.

El espectro de *C-RMN en DMSO-d, presenta dos tipos de seftales: un
grupo dc mayor intensidad que pertencceria al compucsto mayoritario (2a),
y otro grupo, de menor intensidad que perteneceria al otro compucsto (2b).

PARTE EXPERIMENTAL

La planta fuc recolectada en Reque, Chiclayo, a 25 msnm, cn scticmbre
de 1985.

La clasificacién fue proporcionada por el profesor José Llatas Q. La parte
aérca dc la planta, seca y molida, fuc macerada con acctona. El extracto se
concentrd a presion reducida a una temperatura no mayor de 30° C, forman-
dosc ademds un residuo sélido, se sometié a CC con el sistema n-Hexano:
E1OAc: 2: 1 como cluyente, obteniéndosc las fracciones O, 1, II, IIL, IV, V.

Resulté de mayor interés la fraceién 11, la que sc sometié a CC usando
como cluyente n-Hex: EtOAc: 1: 1, obteniéndose los grupos A, B, C, D y E.

El grupo B s¢ sometié a CC con n-Hex: EtOAc: 2: 1 como eluyente,
obteniéndosc las fracciones B1, B2, B3, B4, B5 y B6, dc las que sc eligio la
fraccion B3.

La fraccién B3 se sometié a CCDP utilizande como cluyente ¢l sistema

n-Hex: EtOAc: 2: 1 obteniéndose entre otros, el compuesto 1 y la muestra 2,
quc sc purificaron posteriormente.
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