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Resumen

A partir del extracto etandlico de la parte aérea de Solanum validinervium y se aisld el compuesto 2-(4’-
hidroxifenil)-etanol y las cumarinas esculetina e isoescopoletina. Sus estructuras fueron elucidadas por medio
de técnicas espectroscopicas (IR y RMN-'H, RMN-*C en una y dos dimensiones).
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Abstract

From the ethanolic extract of the aerial part of Solanum validinervium, compounds 2-(4’-hydroxyphenyl)-
ethanol and the coumarins sculetin and isoscopoletin were isolated. Their structures were elucidated by means
of spectroscopic techniques (IR and RMN-'H, RMN-3C in one and two dimensions).
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INTRODUCCION

Alrededor de 2.300 especies hacen parte de la fa-
milia Solanaceae que proporciona al hombre una
droga letal —el tabaco— (Bruneton, 2001) y nume-
rosos productos alimenticios: papas, berenjenas,
tomates, pimientos, el arbol de tomate y pepino,
ademas aderezos como el aji y sustancias medici-
nales (Hawkes et al., 1991; Hawkes, 1999). Sola-
num es uno de los géneros mas grandes de angios-
permas, en donde se estiman entre 1.000 y 2.000
especies con diversos tipos de habito, desde hier-
bas hasta arboles de gran porte (Granados y
Orozco, 2005). Varias especies del género se co-

nocen por su uso ornamental pero también por el
contenido de compuestos quimicos, como alcaloi-
des, saponinas esteroidales, esteroles, taninos, flavo-
noides, cumarinas y vitamina D (Filho 1989).

Solanum seccion Geminata, pertenece al subgéne-
ro Solanum siendo una de las mas grandes dentro
del género; es de distribucion neotropical y general-
mente reconocida por su habito arbustito o arboreo.
Las especies crecen generalmente en bosques hu-
medos, desde el nivel del mar hasta aproximadamen-
te 3.500 m, con 126 especies reconocidas (Knapp
2002). En Colombia, se estima que cerca del 40%
del material indeterminado de Solanum deposita-
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do en los principales herbarios del pais correspon-
de a la seccion Geminata (Granados, 2002). El
presente trabajo es el primer estudio realizado a la
especie Solanum validinervium y se reporta la
presencia de 2-(4’-hidroxifenil)-etanol 1 y dos
cumarinas conocidas como esculetina 2 e
isoescopoletina 3.

MATERIALES Y METODOS

General. Los espectros RMN 'H y “C, COSY,
DEPT, HMQC, HMBC, HSQC fueron registra-
dos en un equipo Bruker Avance 400, a 400 MHz
para 'Hy a 100 MHz para "*C utilizando TMS como
estandar interno. Los espectros IR fueron tomados
en pelicula de KBr, en un equipo Perkin Elmer FTIR
Panagon 500 serie 1000. Los puntos de fusion fue-
ron tomados en un equipo Mel-temp II Laboratory
Devices. En la cromatografia en columna se utilizd
silica gel (Kieselgel 60 Merck) y para la cromato-
grafia en capa fina silica gel GF ,, 0.3 mm de espe-
sor (Merck). Las placas de cromatografia en capa
fina fueron visualizadas con luz UV 254 nm, 365
nmy vapores de L.

Material Vegetal. La especie en estudio fue re-
colectada e identificada por Clara Inés Orozco en
el Santuario de Fauna y Flora Iguaque, municipio
de Villa de Leyva (Boyaca), Colombia, camino de
las cabafias a las lagunas a 3.000 m.s.n.m, el 12 de
junio del 2002. Un especimen reposa en el Herba-
rio Nacional Colombiano con el N.° COL. 508074.

Extraccion y aislamiento. El extracto se obtuvo
por percolacion con etanol a partir de 708.0 g de la
parte aérea del material vegetal seco y molido, obte-
niendo un total de 50.0 g de un residuo viscoso.
Una fraccion de 20.0 g se sometid a cromatografia
en columna (silica gel: C . H.CH,-EtOAc, en polari-
dad creciente), obteniéndose 20 fracciones (F1-
F20). La fraccion F15 (20.0 mg), fue sometida a
lavados sucesivos con CHCl,, para obtener el com-
puesto 2 (6.9 mg). La fraccion F17 (79.2 mg) se
sometid a cromatografia en columna (silica gel:
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CHCI,-CH,COCH, en polaridad creciente 99:1
a 7:3), obteniéndose el compuesto 3 (9.2 mg). La
fraccion F20 (6.1 g) (lavado de la columna con
una mezcla de etanol: isopropanol) fue sometida a
hidrolisis acida con HCI 5 % a 60 °C por 45 mi-
nutos, se neutralizd (pH = 7) con NaOH 20 %, y
se realizo una extraccion con CHCIL,, obteniéndose
el extracto cloroférmico A (200.0 mg), y una ex-
traccion con una mezcla de CHCI,:EtOH (3:2),
obteniéndose el extracto cloroférmico B (3.0 g).
En el extracto cloroformico A se observa un pre-
cipitado el cual es recuperado y lavado varias ve-
ces con MeOH obteniéndose nuevamente el com-
puesto 2 (4.2 mg). El extracto cloroférmico B (3.0
g) es sometido a cromatografia en columna (silica
gel: C.H,CH,-EtOAc, en polaridad creciente),
obteniéndose 10 fracciones (C1-C10), de las cua-
les se obtuvo el compuesto 1 en la fraccion C7
(13.6 mg).

RESULTADOS

Del extracto etandlico de la parte aérea de la espe-
cie Solanum validinervium, fueron aislados e iden-
tificados tres compuestos, 2 cumarinas y un fenol.
Las cumarinas fueron identificadas como esculetina
2 e isoescopoletina 3 (compuestos previamente ais-
lados en la especie Peucedanum fraeruptorum
(Kong et al., 1996).

El compuesto 1 fue identificado como 2-(4’-
hidroxifenil)-etanol (figura 1); cristales levemente
amarillos (MeOH); m.p. 87 °C; RMN-'H (400
MHz, MeOD): d: 2.6 (2H, t, J = 7.2 Hz), d: 3.5
(2H,t,J=7.2 Hz),d: 4.5 (2H, s),d: 6.6 (2H, d, J
= 8.5 Hz), d: 6.9 (2H, d, J = 8.5 Hz). RMN-"C
(100 MHz, MeOD): d:37.9 (C-2), d: 63.1 (C-1),
d: 114.7 (C-2’, C-6’), d: 129.5 (C-5°, C-3°), d:
129.6 (C-1’), d: 155.2 (C-4’). Las correlaciones
C-H a dos, tres y cuatro enlaces observadas en el
espectro HMBC se muestran en la figura 2.

El compuesto 2 fue identificado como esculetina (fi-
gura 1); cristales incoloros ((CH,),CO); m. p. 270-
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272 °C (dec.); los resultados de RMN-'H (400
MHz, ((CD,),CO) y RMN-"C (100 MHz,
(CD,),CO) se muestran en la tabla 1. Las corre-
laciones C-H a dos, tres y cuatro enlaces observadas
en el espectro HMBC se muestran en la figura 2.
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Figura 1. Estructura de los compuestos 1, 2 y 3
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Figura 2. Correlaciones mostradas en el espectro HMBC
para los compuestos aislados

Tabla 1. Datos de RMN 3C y RMN 'H, para los compuestos 2 y 3

Atomo RMN C (ppm) RMN 'H (ppm) Multiplicidad J (Hz)
Cpto.2 | Cpto.3 | Cpto.2 | Cpto.3 | Cpto.2 | Cpto.3 | Cpto.2 | Cpto.3
2 162,3 161,4 - - - - - -
3 114,3 113,4 6,1 6,2 d d 9,4 9,4
4 145,5 1433 7,7 7,5 d d 9,4 9,4
5 114,0 103,2 7,0 6,9 s s - -
6 151,2 150,2 - - - - - -
7 151,6 149,7 - - - - - -
8 104,5 107,5 6,7 0,8 s s - -
8a 144,3 144,0 - - - - - -
8b 113,3 111,5 - - - - - -
1 - 56,4 - 3.9 - S - -

El compuesto 3 fue identificado como isoescopole-
tina (figura 1); cristales incoloros ((CH,),CO); m.
p. 185 °C; los resultados de RMN-'H (400 MHz,
CDCl,) y RMN-"C (100 MHz, CDCl,) se mues-
tran en la tabla 1. Las correlaciones C-H a dos,
tres y cuatro enlaces observadas en el espectro
HMBC se muestran en la figura 2.

Para el compuesto 1 se muestran dos sefiales de
protones aromaticos que estan acoplando entre si,
debido a que cada uno se muestra como un doblete
bien definido y con el mismo valor de constante de
acoplamiento d: 6.9 (2H, d, J=8.5 Hz) y d: 6.6

(2H, d, J = 8.5 Hz) para los cuales debido al valor
de su constante de acoplamiento son protones en
posicion orto. Se observan también dos tripletes co-
rrespondientes a protones alifaticos d: 2.6 (2H, t,J
=7.2 Hz),d : 3.5 (2H, t, J = 7.2 Hz) los cuales
debido al valor de su constante estan acoplando
entre ellos y una sefial en d: 4.5 (2H, s), que corres-
ponde a los hidrogenos de dos grupos funcionales
hidroxilo de alcohol. En cuanto a los carbonos, se
observan 6 sefiales en total, sin embargo, dos de
ellas d: 114.7 (C-2’, C-6’), : 129.5 (C-5’, C-3”)
correspondientes a carbonos aromaticos que inte-
gran cada una para dos debido a su intensidad
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respecto a las otras sefiales, ademas en el espectro
HMQC se observan las conectividades de dichos
carbonos a los protones aromaticos d: 6.9 (2H, d,
J=8.5Hz)yd: 6.6 (2H, d,J=8.5 Hz), con lo cual
se puede establecer que dichos carbonos se en-
cuentran en posicion orto en el sistema aromatico el
cual es simétrico para estos dos carbonos y sus res-
pectivos protones. Estos resultados fueron compa-
rados y confirmados con los reportados en la lite-
ratura (Lou et al., 2001).

Para los compuestos 2 y 3, se pueden observar los
desplazamientos tipicos correspondientes a los
protones 3, 4, 5y 8 (tabla 1) en una estructura de
cumarina sustituida en los C-6 y C-7 (Dominguez,
1979), para los cuales los protones en las posicio-
nes 3 y 4 de cada uno de los compuestos se mues-
tran como un doblete con una constante de acopla-
miento de 9,4 Hz, y los protones en las posiciones
5y 8 de cada uno de los compuestos se aprecian
como singletes en un rango de 6.7-7.5 ppm (tabla
1). En el espectro RMN 3C, se observa una sefial
correspondiente a un grupo carbonilo de una lactona
a-a insaturada (d: 162,3 compuesto 2 y d: 161,4
compuesto 3), junto con un grupo de senales aro-
maticas las cuales corresponden a los carbonos del
anillo aromatico de la cumarinay a los carbonos en
las posiciones 3 y 4. Segin el DEPT 135 y DEPT
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90, se observan cuatro metinos y cuatro carbonos
cuaternarios en ambos compuestos, tres de los cua-
les son carbonos oxigenados correspondientes a los
carbonos 6, 7 y 8a de la cumarina. La tnica dife-
rencia notable entre las dos estructuras, es que en
el compuesto 3 existe un grupo metoxilo con des-
plazamiento de d: 3,9 en 'Hy d: 56,4 en °C (tabla
1), el cual estd unido al carbono 7 de la cumarina ya
que en el espectro COSY se logra apreciar una
correlacion a larga distancia de uno de los protones
del grupo metilo con el protdon que se encuentra en
la posicion 8 d: 6,8 (1H, s) y la tnica correlacion
apreciable en HMBC es a cinco enlaces, en donde
uno de los protones del grupo metoxilo correlaciona
con el carbono en la posicion 8a. Las correlaciones
en HMBC para los compuestos 2 y 3 se muestran
en la figura 2.
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