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INTRODUCCION 

En un esfuerzo dirigido a descubrir nuevas estructuras 

químicas potencialmente ~tiles en las áreas de ~armacologia. 

agricultura. o quimiotaxonomia. los investigadores realizan un 

continuo y extenso estudio fitoquímico de diversas especies de 

plantas. El máximo impacto de esta actividad es apreciada mejor. 

cuando uno considera el estado actual del conocimiento de los 

productos naturales, sobre todo an el área de los 

sesquiterpanoides, donde se ha aislado una rica variedad de 

estructuras quimicas:• 2 reportadas en diversas publicaciones 

periódicas, a lo largo de varios a~os. Estas investigaciones han 

enriquecido el conocimiento de los metabolitos secundarios. 

Muchas son las especies de la familia Compositae que se han 

analizado en sus constituyentes químicos. encontrando como 

componente comón a las lactonas sesquiterpénicas. Estas 

substancias son consideradas por los inveEtigadores como los 

metabolitos secundarios característicos de esta Familia~·'aunque. 

esporádicamente. se han encontrado en otras~·' 

Las lactonas sesquiterpénicas constituyen un amplio grupo de 

substancias terpenoides con diferentes arreglos estructurales y 

se derivan biogenéticamente del pirofosfato de farnesilo o 

nerolidilo~ 



La variedad de esqueletos ciclocarbonados que pueden ser 

generados a partir del grupo residual piroFosfato y de los tres 

dobles enlaces del pirofosfato de farnesilo, es sorprendente y 

le confiere a la categoria de los sasquiterpenoides la variación . 
estructural que probablemente sea la más diversa que cualquier 

otra clase de terpenos. Este hecho es estimulante para iniciar 

investigaciones buscando nuevas variantes estructurales. 

Entre las lac:tonas &esquiterpénicas aisladas de las especies 

de la fami 1 ia Compositae, están las guayanól idas y de las cuales 

sólo algunasd-o poseen la caracteristica especial de un arreglo 

estructural tipo fulvano. 

La Stouia serrato Cav. as una planta que crece 

abundantemente en el suelo de México; forma parte de la tribu 

Eupatorieae~ una de las trece tribus en que ha sido dividida la 

familia Compositae. Esta especie ha sido objeto de diversos 

ané.lisis 10
-

1º para determinar sus constituyentes quimicoa~ en uno 

de dichos estudios se obtuvieron dos nuevas lactonas 

sesquiterpénicas tipo guayanólidas y como derivado de una de 

ellas, se produjo una fulvenolactona sesquiterpénicaª 

El presente trabajo hace un análisis quimico del extracto 

polar de la Steuia serrato Cava recolectada al noreste de la 

ciudad de Cuernavaca~ estado de Morelosª En él estudia Y se 

datermina la estructura de una nueva fulvenolactona, adem~s de 
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otras ·guayanólidas ya reportadas, contribuyendo de esta manera ,a 

establecer el ·cuadro Completo de estructuras que de eata especie 

se' pueden aislar. 
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GENERALIDADES 

1.1.-El género~ 

El género ~ pe:rtenece a la tribu Eupatortea&p una de: 

las trece tribu5 en que ha sido dividida la 'emilia ~omposttae 

para su mejor estudio. Cuenta con alrededor de 200 especies de 

plantas~P que crecen en el nortep centro y sur del continente 

americano, restringiéndose 

subtrcpical ~ 

áreas de clima tropical 

La región Mesoamericana de Montaña presenta en general una 

distribución geogré~ica di•continua ya que corresponda los 

macizos montañosos de nuestro país. Hay muchas zonas vegetales 

diseminadas en todos loz estados y territorios de la República 

con una flora rica en genaral. El género~ y algunos otros 

géneros presentan aquí un importante centro de diversificación~º 

Al 9énero ~ se le reconoce, entre otras características 

morFológicas. por su invólucro de 5-6 brácteas y cabezuelas de 5 

Flores~" raramente 4 ó 6. Sus especies son principalmente 

arbustivas y herbáceas y la participación cuantitativa de algunas 

de ellas en la vegetación natural muy signiFicativa en 

diversas zonas de México. En realidad, trata de un género 

morFológicamente bien delimitado22 y es Fácil de reconocer en la 

tri bu Eupatorieae. 
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D• las diversas especias del género Steuia. la S..serrata 

Cav. es la más común y crece abundantemente en el suelo de 

México. En el valle de México y sus alrededores crece entre los 

2300 y 2800 metros de altitud. 

1.2.-Productos naturales aislados del género ~-

Mediante los estudios fitoquimicos de las especies del 

·género Stouia. sa han aislado diferentes metabolitos secundarios. 

algunos interesantes. los más comunes son sesquiterpenos. 

principalmente del tipo longipineno (la mayoría aislados de 

raíces) y entre las lactonas seaquiterp~nicas. las guayan6lidas 

son abundantes con 6.12-lactonas siendo trans y las s.12-lactonas 

por lo general cis. Sin embargo, otro tipo 

sesquiterpénicas también han sido reportadas. 

de laCtonas 

Otras clases de constituyentes químicos hallados en las 

especies del género ~ son ~lavonas y di~erentes tipos de 

di terpenos. 

El género Stovta no es muy homogéneo en su coaposición 

química por lo que se requieren más investigaciones taxon6Micas 

que posibleMente conduzcan a una separación dentro del mismo 

9énero~ª 

5 



1.3-Lac:tonas sesquiterpénicas. 

Las lac:tonas se5quiterpénicas metabolitos secundarios 

c:om~nmente encontrados en plantas pertenecientes la familia 

Compositae
8 

• 'v parece ser la caracteri.stica más c:om~n en la 

mayoría de los géneros de esta familia; sin embargo. se les ha 

encontrado con menor frecuencia en otras2
•" 

La familia Compositae se compone de aproximadamente 20000 

especies!ª su astudio requiere el uso de una lente de aumento ya 

que las diferencias morfológicas son muy pequeñas entre 

diferentes especi•s y con frecuencia crean confusión. Es aquí~ 

donde los metabolitos secundarios están cobrando una creciente 

importancia debido a qu• algunos de estos son característicos de 

tribus, géneros e incluso especies~ proporcionando los 

botánicos criterios adicionalas para una mejor clasificación. 

Los metabolitos secundarios tienden a parecerse el uno al 

otro cuando las plantas están estrechamente relacionadas. La 

Quimiotaxonomia es una diciplina que lleva a cabo la organización 

Jerárquica de las plantas del reino vegetal basada en la 

distribución de los meta~olitos secundarios. 

Los metabolitos más ~tiles para clasiricar las plantas de la 

familia Compositae son los sesquiterpenos. y en particular las 

lac:tonas sesquiterpénicas2
' especialmente aquellas 

biogenéticamente mA~ complicadas. 
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Las lactonas sesquiterpénicas "º" constituyentes 

relativamente estables e incoloros. Desde que se establecieron 

las primeras estructuras de estos productos naturales. se han 

aislado alrededor de 1000 diferentes substancias de este tipo~ 5Se 

clasifican~ ba~ándose 

garmacranólidas. 

esqueleto carbociclico. en 

guaYanól idas, pseudoguayanólidas, 

eudesmanólidas, eremofilanólid&s Y xantanOlidas. El grupo 

lactónico generalmente as a.~ insaturado con fusión cis o trans 

en las posiciones C
0
-C7 o C

7
-C

0 
del esqueleto ciclocarbonado. 

Con base en la teoría biogenética, ahora se acepta 

generalmente que los sesquiterpenos con un grupo lactónico son 

derivados dal pirofosfato de farnasilo o nerolidilo0 que tras una 

ciclización inicial sufren una subsecuente sarie de oxidaciones 

produciendo di.ferentes sistamas carbociclicos básicos.zd,Z? con 

modificaciones estructurales que incorporan anillos oxirénicos. 

grupos hidroxilo. generalrnente esterificados con ácidos tales 

como ácido isobutirico. ang•Iico. epoxiangélico y tiglico~ 8 

La Figura 1. muestra Jos tipos; de esqueleto y las relaciones 

biogenéticas de las lactonas sesquiterpénicas a partir de las 

germacranólidas. primer metabolito 

pirofosfato de farn•silo. 

7 
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1.Germacranólidas. 2.Eleman6lidas. 3.Eudesmanólidas. 

4.Cadinan6lidas. 5.Guayan6lidas. G.Seco-germacran6lidas. 

7.Seco-eudesman6lidas. 8.Eremofilanólidas. 9.Ambrosanólidas. 

10.Helenan6lidas. ll.Xantan6lidas. 12.Crimoranólidas. 

13. Bakkenólidas. 14. Seco-ambrosanólidas. 15. Seco·~helenanólidas. 
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1.4-Actividad biológica de las lactonas sesquiterpénicas. 

Las lactonas sesquiterpénicas han despertado un gran inter.és 

por las propiedades que presentan; no solo contribuyen desde el 

punto de vista quimiotaxómico, si no también en el aspecto 

f'armacológico~ 

Pruebas f'armacológicas aplicadas .. las lactonas 

sesquiterpénicas aisladas de diferentes g~neros de plantas, en el 

que se determinan los componentes activos. indican que algunas 

tienen actividad antileucémica y citotóxica; propiedades 

bactericida, fungicida o antihelmíntica. Otras son repelentes de 

insectos; regulan el crecimiento de vegetales; envenenan al 

ganado; y algunas más, producen dermatitis por contacto en el 

hombre. 

Todas estas propiedades están relacionadas con la presencia 

de grupos funcionales en la molécula; con frecuencia el grupo 

funcional es un metileno exocíclico conjugado con la gamma 

lactona. más eón, la presencia de un grupo funcional tal como 

epóxido, hidroxilo. clorhidrina. cetona insaturada o de o-acilos 

adyacentes a la a-CH2 de la gamma lactona pueden aumentar la 

reactividad de la lactona conjugada 'rente a los nucleó,ilos 

biológicos~ 

Las propiedades de estos productos naturales tienen un 

significante potencial de bene~icio al hombre ya sea porque $e 
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puedan usar directamente como agentes tSrapil!uticos. o como 

material de partida para la sintesis.de drogas. o po~que sirvan 

como modelos d• compuestos farmacológicamente activos en- la 

síntesis de drogas. O bien. porque puedan se~ usados ~omo 

agentes biodegradables en insecticidas. 

1.5.-La especie ~ Cav. 

La Steuia s9rrata Cav. es una planta que crece 

abundantemente en el suelo de México; se caracteriza por producir 

en las partes aéreas lactonas sesquiterpénicas. principalmente de 

tipo guavano. que es un metabolito de segundo paso biogenético. 

Su estudio químico comienza en 1973 y hasta la Techa hay nueve 

reportes sobre ella. Algunos de estos análisis quimicos se han 

realizado en r a icess.a. y otros en partes 

aif:reasto-tz,H.us-u dct la S. serrata. En aquéllos se ai~laron 

derivados del longipineno. mientras que en éstos se hallaron 

lactonas sesquiterpénicas. flavonas. chamazuleno y un cromeno. 

Entre los sesquiterpenos con un grupo lactónico hallados en 

esta especie. se encuentra una germacranól ida, denominada 

Carmelina! 1 Esta substancia, que es un sólido p.'f. 176°-177° 

Csin corregir>- posee un esqueleto formado en el primer paso 

b109enético CFig. 1 > con una f"usión trans de la gamma lactona y 

dos ésteres en las posiciones 3 y s. Por otro lado. esta lactona 

es un epimero en C-8 del acetato sintético de dihidrochihuahuina~P 
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Tr•s epoxiguayanOlidas nombrad.as Cristinina~ r. II, y III. 

también sa han obtenido10'u de esta planta; di f'erenc.ian ppr 

la distinta naturale:z.a da los ésteres situados en C-2 y e-e 

CFig.2). Todas ellas contienen una trans r-lactona en el 

esqueleto guayano y no poseen grupo metileno en la posición C-13, 

por lo que son 11,13-dihidroguayanólidas. De estas tres 

substancias. solo la primera, Cristinina r. rue aislada en estado 

sólido. 

Otras lactonas halladas en la S. serrata lo constituyen los 

isómeros (prochamazulenos) Estevi~errólid~s A y B Estas 

substancias aisladas corno aceites incoloros, son también 

11.13-dihidroguayanólidas y sus espectros de RMN-H1 muestran una 

di~erencia, de una respecto de la otra, en la se~al protónica en 

C-2. C-15 y C-6 indicando que ambas substacias son ep.imeros en 

C-4. 

En el asignamiento estructural de compuestos hidroxilados, 

se llega hacer uso de reacciones "in situ" con isocianato de 

tricloroacetilo en el tubo de muestras de R.M.N. Este método 

<m•todo T.A.r.>•0 se aplicó a la Esteviserrólida B. produciendo 

la eliminación del grupo hidroxilo y f"ormándose una 

f"ulvenolactona. Los datos de RMN-H1 de esta estructura indican 

una desprotección de H-2 y H-3 que aparecen a campo bajo y que. 

Junto con el desplazamiento quimico. también a campo bajo. de 

H-14 y H-15, indican la f"ormación de un sistema de dobles enlaces 
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conjugados. La constante de acoplamiento J 2_8ª 6.0 , coloca este 

sistema en un anillo de cinco miembros. 

La Figur-a 2, muestra la estructura de estos comPUestos .. 

1. 6. -Chamazuleno 

A19UMOS grupos de estructuras de tipo guayanól idas y 

seudoguayanól idas, lcts conoce porque de el las pueden ser 

formados azulenos. en alto v bajo rendimiento, respectivamente. 

Los derivados del azuleno son substancias que presentan un 

color azul intonso o pórpura debido a la al ta insaturaciOn. Se 

pu9den producir durante el proceso de separación de mete.bol i tos 

ct. su extracto-vegetal an columnas o placas preparativas para 

cromatooarafias en capa f'ina de sí l ica gel o p1..1eden producirse por 

tr-atamtento directo de las mismas pseudo- y guayanólidas3
•
1 Las 

primaras, par reducción con LiAlH_. y deshidro9enadas Por 

tratamiento con Se o Fd, frecuentemente producen chama:::uleno o 

dihidroazul@nos, pero también pueden dar guayazulenos 

f'uranoazulenoss los s.egundos~ reducidos por hidrogenación 

catalítica y luego tratados con Se o Pd, producen, por lo 

general, chan.azulenos o dihidroazulenos. 

En algunos 9éneros d• la familia Compositav han sido 

aii9ladas estructuras prec:ursoras de algün azuleno, por lo que 

les denomina •n general proazulenos. Así, en el género Tanacotum 

12 



Fig. 2. Lactona's · sesquiterpénicas aisla.das de la Stevia 

serrata Cav. 

s: R 1,.0H, R'•i. 

e: R'dlt, R1:0H 

1) 4, 7-bis { acetiloxi )-Ja, 4, 5, 7, 7a, Ba, Sb, Bc-octahidro-3, 6, ea-trime_ 

til-oxirano[2, 3]azuleno( 4 ,5-b]-furan-2 ( 311)-ona. (Cristinina I). 

2) 4, 9-bis ( acetiloxi)-Ja, 4, s, B, 9, lla-hexahidro-3, 6 1 10-trimetil-ci_ 

clodeca[bj furan-2{ 3H)-ona. {Carmelina}. 

3 )Acido-2, 3, Ja, 4, 5, 7, 7a, Oa, Sb, Sc-decahidro-3, 6, Sa-trimetil-7-{ 2-

rnetil-1-oxo-butoxi) -2-oxooxirano ( 2, 3 )azuleno ( 4, s-b) furan-4-il-2-

Butenoico, 2-metil éster. (Cristinina II}. 
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4 )Acido-4-(acetiloxi)-2, 3, 3a, 4 ,s, 1·, 7af Ba,'eb; Bc-decahid:i:o-3, 6, Ba-_ 

trimetil-2-oxirano[2, 3 ]azuleno[ 4, 5-:-b] furan-7."":":i:;t.~Bui=:anqico¡ ·2-me _ 

til éster. (Cristinina III). 

s) ¡ 3R-( 3cx,3cx/3 ,4cx, 9cx, 9a/3, 9acx) J-:4-(a~etÜoxÚ~.3~;-4;s;9,~.i,9b-:-hexahi 
, ·,·. ' .. ,._ .• -, :,, .. ,. --.'· ', i.) "' .•. . ' ' -

(E"steviserr6lida A). -.~,· ;<''-~·-· >-. :. 
-"~~~\:;_-~_,~j":_:c ·~>-i·~ --~:,.:·_-=:¿~-·-

6) [ 3R- ( 3a, 3a{3, 4a, 9(3, 9af3, 9~~')] ~~~-~. ~-~~-~.f~.i-~X~I~.~'-~-=~-/s_·~~~-:~ ~-~'.; 9b~hexah! 
dro-9-hidroxi-3, 6, 9-trimetil-a~ul~i() (~, 5·; b ]fu~;n:..2 Í 3H )-ona. 

(E"steviserr6lida B) • 

14 



~? se aislaron los proazulenos Tannunólidas A y B, que 

responsables de la formación de chamazulen69enos; bien l!=>s;. 

proazulenos82
'
88

'
34 de Art&misia arboroscens y A. absinthin 

artabsina. matricina y 4-epimatricina, que dan 

chamazuleno. 

origen a 

Entre los compuestos aislados de la Steuia serrato Cav., se 

han obtenido los isómeros Estevis•rrólidas que son dos 

guayanólidas que producen chamazuleno, compuesto que posee 

propiedades antiinflamatorias~~ antimiti6ticas• 0 y antiasmáticas~7 

La Stouia serrato Cav. QS una planta que es considerada una 

fuente de chamazuleno'ª ya que la planta es abundante on México y 

de ella se puede obtener chamazuleno en un 0.19% que se forma por 

la destilación de sus flores, principalmente. y de sus hojas. El 

chamazuleno ya ha sido obtenido previamente en alto rendimiento 

de Achillea .sibirica88 y Artemisia arbore.scen.s~P 

1.7.-Fulvenolactonas~ 

Las fulvenolactonas son sesquiterpenos lactónicos tipo 

guayano. Se distinguen por tener una disposición de tres dobles 

enlaces conjugados de tal manera que dos de éstos están dentro de 

un anillo de cinco miembros y el tercer doble enlace es 

exociclico a este ciclo, pero endociclico al anillo de diez 
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miembros. La distribución de los dobles enlaces con respecto al 

ciclopentano. es análoga a la estructura del fulveno, de ahí el 

nombre de "fulveno", isómero estructural 

alternante y muy inestable del benceno"!'º·'s. 

isoelectrónico, no 

Los compuestos fulvénicos se caracterizan por tener un 

dipolo Permanente con el anillo negativo y el átomo de carbono 

exociclico positivo. esto está de acuerdo con las bandas de 

absorción4 z en la región de 1600 cm-s. <1592-1642) en el espectro 

infrarrojo. debiéndose las variaciones los sustituyentes. 

principalmente en el átomo de carbono exciclico. Esta absorción 

va acompañada por otra banda la región de 1360 -· c:m 

(1340-1370) debida a las bandas vibracionales características de 

un anillo de cinco miembros, especialmente en fulvenos. 

En varios géneros de la familia Compositae se han aisladocs-p 

fulvenolactonas; su cierre lactónico puede ser en C-6 6 e-e. La 

mayoría de estas estructuras se caracterizan por ser 

11,13-dihidroguayanólidas; la excepción la constituyen los 

isómeros Pentziafulvenólidas, quienes tienen uun grupo metileno 

exociclico conjugado con la gamma-lactona en aquella posición. 

Otro rasgo que se puede observar en casi todas las 

fulvenolactonas es la estereoquimica cis del grupo éster cíclico, 

que es la más comón entre las guayanólidas, ya sean 12-6 6 

12-8-ólidas. 
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Una caraCteristica particular qua llama la atención de 1~ 

Gaigeriafulven6lida es la estereoquimica de sus dobles enlaces 

As..B.':5 .. di feriendo del común de las 'fulven61 idas : A~·•.s.o 

Los tres dobles enlaces le confieren el color a estas 

substacias. que van del amarillo al anaranjado-rojo. 

disti~guiéndose entre las guayanólidas, que son incoloras. 

Las estructuras de las fulvenolactonas aisladas se ilustran 

en l• Figura 3. 
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Fig. 3. Fulvenolactonas de los géileros-_ de. la familia Compositae. 

1:·~cMe, R~,.H 

21 ftl,.ff, . R'~M1 

~-, .. ?=•OAc 

JU 

a 

IV 

I) 1 y 2 Tannunólidas A y O, respetivamente (ambas de Tanacetum 

annunm). 

II)Estevisamólida (Stevia srunaipatensis). 

III) l : Pentziafulven6lida y 2 : 6-epi-Pentziafulvenólida (ambas 

de Pentzia eeniiJ. 

IV) Geigeriafulven6lida (Geigeria ornativa). 
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II.- PARTE TEORICA 

Lactonas sasquiterpénicas aisladas de Steuia serrat~ Cav. 

La Steu{a serrato Cav •• especie com~nmente encontrada en el 

sur y norte de América, pertenece a la tribu Eupatorieae de la 

fami 1 ia Composttao. 

La S. serrato estudiada fue recolectada en al kilómetro 64 

de la carretera México-Cuernavaca agosto de 1989. De su 

axtracto-diclorometeno se aislaron cuatro substancias 1 una nueva 

lactona sesquiterpénica, cuya característica es su arreglo 

fulvano; un isómero de la Esteviserrólida, substancia aislada en 

otro estudio de esta misma espacie~7 ; Cristinina, rePortada'' en 

compleja cuya estructura falta Por 

establecerse completamente, por lo que su análisis sigue en pie. 

2.1.-Elucidación estructural de la Est•vifulvenólida 

En las primaras fracciones del cromatograma del 

extracto-diclorometano de la Stevia serrata Cav •• se aisló una 

substancia como cristales amarillos, p.f. 158°-159°C. A e5ta 

substancf.a se le denominó Estevifulvenólida. 

El espectro infrarrojo de esta substancia (espectro n~ 1), 
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indica una banda intensa a 1760 correspondiente a una 

lactona de cinco ~iembros~8 Otra banda de casi igual intesidad 

1735 cm-1
• corresponde a un acetato. El espectro. claramente 

indica insaturación (bandas a 1635 y 1495 cm-1 > en la estructura 

de la molécula. 

El espectro d• masas (espectro n~ 2) presenta un ion M+ m/z 

288 que está de acuerdo con la fórmula molecular C
17 

H
20 

o,. 

Además, muestra dos picos miz 43. pico base, y 245 

correspondientes los fragmentos y 

respectivamente. El espectro también exhibe una señal de un ion a 

miz 228, interpretado para (M-HOAcl. 

En el espectro de RMN-.t a 80 MHz en CDC1
8 

(espectro n~ 3>. 

se observan señales para tres metilos. un doblete centrado a 1.31 

ppm <J= 7 Hz> atribuido a metilo secundarioJ un singulete a 2.11 

ppm y otro a 2.19 ppm. corresponden dos grupos metilos 

olefinicos. 

El singulete que aparece 2.0 ppm corresponde a los 

protones de un grupo acetato. La señal a campo bajo. en S.55 ppm, 

as asignada a un protón base de una lactona. Esta óltima señal y 

la de los metilos, son señales de tipo encontrado derivado 

fulvénico de la Esteviserrólida~ 7 

Los datos precedentes del compuesto. asi como la ~ormación 

de ácido chamazulen-carboxilico (espectro 

20 

o 
~ 10) en su 



hidrólisis. sugieren que la estructura química del 

compuesto. Presenta un esqueleto tipo guayano y que contiene los 

grupos funcionales indicados. 

A campo bajo. también aparecen las siguientes señales que 

integran. cada una da ellas, para un protón un multiplete 

centrado a 5.12 ppm asignado al protón base de un acetato en C-8 

de la estructura de la mot•cula; un duplete a 6.22 ppm y otro a 

6.49 ppm corresponden al protón vinilico c-3 y en c-2, 

respectivamente. Estas dos óltimas dos señales. sugieren un 

sistema de dobles enlaces conjugados~' y la constante de 

acoplamiento que presentan. J~S.3 Hz, sitóa'' este sistema en un 

anillo de cinco miembros 

Esta disposición olefinica dentro de un anillo de ·cinco 

miembros as cQnFirmada en el espectro infrarrojo por las bandas 

ya indicadaE. acompaRadas por una banda madiana 1370 

e•tas bandas vibracionalas corresponden a un arreglo fulveno~z 

El espectro de RMN-H• a 300 MHz en benceno deuterado para 

esta misma sub5tancia (espectro n~ 4), muastra los siguientes 

cambios : centrado a t.96 ppm, aparece un doblete asignado a un 

protón en Ja posición C-9; la señal (quinteto> que integra para 

un protón a 2.26 ppm, corresponde al protón en la posición C-11; 

Otra sa~al a 2.79 ppm Cdd) as asignada a un segundo protón en la 

posición C-9. Finmlmente, la se~al que fue asignada a H-9 en .el 

espectro anterior. aquí aparece como un doble de doble de dobles 
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desplazada a 5.0 ppm. 

La asignación de las señales de cada protón se confirmó por 

•spectroscopia de correlación homonuclear H1 /H1
, COSY. 

Al irradiar una de los protones en C-9 <irradiación t.9 

ppm), la se~al de H-0 se simpli~ica pasando de un ddd a un doble 

dobleteado. esto comprueba que la señal asignada a H-8 es 

correcta. 

El desplazamiento quimico de H-0 en cloroformo deuterado 

para la Estavifulvanólida similar a la de aquellas 

guayanólidas 10 ·~'· 17 que presentan un acetato ~ e-e v 

diferente de las estructuras7
'

8 que en vez de presentar un 

acetato en esa posición, muestran 

esteraoquimica cts. 

cierre lactónico con 

Por otra parte, el cierre lactónico en C-6 en la 

Estevi~ulvenólida en presencia del arreglo fulveno, produce un 

desplazamiento quimico de H-6 a 5.55 ppm. Fulvenolactonas0
·P con 

cierre lactónico en C-6 <siendo la lactona de estereoquimica 

cis), muestran una señal dobleteada con desplazamiento químico 

similar para H-6~ 

Estos factores reducen las dos Po~ibles estructuras para la 

Estevifulvenólida a una : Ja guayanólida con cierre lactónico en 

C-6. 
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El espectro de RMN-C19 a 75 MHz para la Estevi,ulvenólida 

(espectro n~ 5) muestra siete señales en la zona comprendida para 

carbonos con hibridación sp8 
: la& señales a 11.00. 13.75. 21.06. 

y 24.18 ppm son asignadas a los carbonos de los metilos 13. 15. 

carbono del metilo en el grupo acetato y 14. respectivamente; la 

señal a 38.95 ppm es asignada a C-11, mientras que la seRal a 

44.47 ppm se asigna a C-7; a 39.5 ppm se localiza una señal que 

corresponde al carbono de un metileno. C-9. y que en la prueba de 

protones unidos, APT, se presenta como la t:&nica se~al con dos 

protones (espectro n~ 6). 

En la región comprendida entre 50-80 ppm caen los 

desplazamientos químicos (observados en terpenoides'6 de 

carbonos con hibridación sp8 y que contienen un enlace con un 

oxJgeno; en e~ta región aparecen, para Ja substancia encontrada~ 

dos señales, una a 71.65 ppm, correspondiente a C-8 y otra a 

74.95 ppm asignada a C-6. 

Seis señales desplazadas a campo bajo, cuatro como 

singuletes y dos dupletes, aparecen en Ja región en Ja que se han 

observado señalas de carbonos con hibridación sp2 en terpenos'6
; 

las señales tienen el siguiente desplazamiento químico y 

asignami•nto: 121.1 ppm <C-5,q)r 123.65 PPm CC-2.,d>r 132.39 ppm 

<C-3,d); 141.37 ppm <C-1,s>; 146.23 ppm (C-4.s> y 147.42 ppm 

(C-1 O. si. 
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los datos son corroborados en APT C"Attached Proton Test") 

de RMN-Cu a 75 .. 42 MHz .. 

El espectro de RMN-C18
• por último. muestra dos señales a 

campo bajo en la zona de los carbonilos. sin embargo. una de 

estas resonancias. la de 170 .. 08 ppm. es asignada al carbonilo del 

grupo acetato .. Tanto la sustitución al carbonilo como la 

naturaleza del grupo R en R'COOR tienen efecto sobre el 

desplazamiento químico del carbono que forma el carbonilo .. En los 

ésteres ciclicos •ste efecto traduce un desplazamiento 

químico a campo más biljo que los ésteres de cadena abierta~ 7 La 

resonancia observada a 178.25 ppm es atribuida al carbonilo de la 

r-lactona. 

Por los datos precedentes. se deduce que esta substancia 

posee un esqueleto guayano. tiene una lactona que cierra en C-6 y 

contiene un arreglo fulveno. Acontinuación discutirá la 

estereoquimica de esta lactona sesquiterpénica. 

24 



2.2.-Estereoquimica de la Estevi~ulvenOlida 

La estructura química de las moléculas de un producto 

natural requiere de una determinada distribución espacial que se 

manifiesta •n sus propiedades espectroscópicas, entre otras. La 

estereoquimica de Ja EstevifulvenOlida se estableció con base a 

los desplazamientos químicos y constantes de acoplamiento 

observados en sus espectros de rmn; as{ como por consideraciones 

biogenéticas. 

La conFigur•ción para protón en C-7 de la 

Estevifulvenólida se ha consid•rado como 7a-H. De acuerdo con la 

biogéne»is de las lactonas sesquiterpénicas, la estereoquimica 

del Protón unido a C-7 da las 9uayanólidas es .alfa~d _Dicha 

orientación se ha considerado en toda lactona sesquiterpénica 

aisladas de plantas superiores2~ y ha estado de acuerdo con datos 

y estereoquimica establecidos para estos compuestos. Esta 

estereoquímica se ha propuesto para Cristinina I, II y rrr. 

Carmelina y Esteviserrólidas A y B aisladas de Steu(a serratg. 

Basándose en la orientación a del H-7 y observando el valor 

de la constante de acoplamiento de H-6 con H-7 (J• 5.5 Hz en 

CDC1
8
> que sug iere una interacción a-a. se asignó la 

conFiguración 6a-H. La constante acoplamiento y 

desplazamiento químico da H-6 son casi idénticos a los reportados 

para lo& isómeros Tannunólidas, ~ulvenolactonas aisladas de 
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Tanacetum Annunm'::' 

Por otra parte. el valor que presenta la constante J 
d-7 

permite pensar en una fusión lac:tónica 6.7-~-c:is al anillo mayor 

del esqueleto guayano y que se ha establecido en las 

Tannunólidasd A y B y en 6-epi-Pantziafulvenólidas~ 

El doblete metílico a 1.20 ppm Cen CdDd> produce un quinteto 

a 2.26 ppm correspondiente H-Jl. Al desacoplar el doblete 

metílico se originó colapsamiento del quinteto a un doblete con 

una constante J = 
7-U 

7.5 Hz. Esto es indicativo de una 

estereoquimic:a Jla-H. Un quinteto con estas características ha 

sido observado10
•"ª·"P en compuestos con configuración a del H-11 

y un én!illulo dihédric:o H -H de 30? 
.. 7 

Como las lactonas con un grupo 1Ja-Me normalmente indican 

una constante de acoplamiento J
7

_
11 

en el intervalo de 10-12 Hz. 

se infiere que la orientación de grupo metilo en C-11 de 

Estevifulvenólida es ~; este hecho está de acuerdo con la 

relación cis de los protones unidos a C-7 y C-11 y es consistente 

con el ángulo dihédrico de alrededor de 30~ 

El desplazamiento químico a campo bajo del protón H-8 (6= 

5.0 ppm •n C
0

D
0

> sugiere una conFiguración ~ del grupo acetato 

en e-e. Estos datos son muy similares aquellas 

1J,13-dihidroguayanólidas10
·'

0 con orientación~ del grupo acetato 

Y marcadamente dif'erentes de las 11, 13-dihidroguayanólidas82
'!

11 
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con orientación a del grupo éster. 

Por otro lado, la constante de acoplamiento, J
8

_p= 8.1 Hz, 

indica una interacción trans diaxial de H-9 con H-8, mientras que 

J = 3.0 Hz, reriere la interacción cis de H-8 con H-9'. 
8-0' 

Basados en la evidencia precedente Podemos proponer la 

estructura siguiente para la Estavifulvenólida. 

Comparando la Estevirulvenólida con el derivado fulvénico de 

la Estaviserrólida, la diferencia la marca la estereoquímica del 

grupo lactónico, siendo de Fusión trans para esta óltima. No hay 

una evidencia contundente para afirmar que la Estevifulvenólida 

un producto de descomposición como ocurre con el derivado 

fulvénico de la Esteviserrólida17 o el derivado de Matricina y 
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4-epimatricina82
• Sin embargo, existen algunos datos que dan 

cierta posibilidad a este hecho. Entre ellos está el antecedente 

de las fulvenólidas conocidas : de los cuatro géneros en que se 

han aislado estos compuestos, tres da el los, •.P.:sz ha 

encontrado un probable precursor que por reducción y eliminación 

de agua produciria la fulvenolactona correspondi•nte. En la ~ 

serrata, la Esteviserrólida podria ser un probable precursor de 

la Estevifulvenólida. 

Por otra parte, las lactonas sesquiterpénicas son incoloras, 

pero la descomposición de algunas de ellas producen substancias 

coloridas tal como los azulenos. La Esteviserrólida es incolora, 

pero si pierde su grupo hidroxilo, podrla formar doble enlace 

que en conjunción con dos que posee previamente constituiria el 

sistema fulvénico de la Estevifulvenólida que refleja el color 

amarillo .. 

Recientemente en el estudio de una lactona 

sesquiterp4tnica, :sz se encontró que ésta se puede degradar a una 

~ulvenolactona con estereoquímica trans del anillo lactónico y 

que, posteriormente, pasa a tener una orientación cis, siendo 

é5ta la més estable. La Estevifulvenólida, por su parte, tiene la 

y-lactona con estereoquimica cis y podría ser posible que. por 

ser muy reactiva la 5Ubstancia. no se haya podido aislar la 

Estevifulvenólida con estereoquímica trans de la y-lactona corno 

ocurre con el derivado de la Esteviserr611da que fue posible 

obtener su espectro por una reacción "in situ" con isocianato de 

tricloroacetilo en el tubo de muestras de RMN. 
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2. 3._-Identi f'icación de Esteviserról ida 

La substancia fue separada de extracto-diclorometano como 

cristales incoloros p.f.147°-14eºc. El espectro inrrarroJo 

presenta una banda a 1773 cm-• tJpica da una y-lactona. Además. 

la fuerte absorción a 3696. 3577 y 1736 cm-• indica la presencia 

de un grupo funcional hidroxilo y éster. respectivamente. 

El espectro de RMN-H• a 80 MHz en CDC1
9 

para esta substancia 

(espectro n~ 7>, muestra, campo alto, señales para tras 

metilos, un doblete a 1.23 ppm (Je 7.0 Hz) corresponde a un 

metilo secundario; la señal a 1.61 ppm <singulete) corresponde a 

un metilo tQrciario y el singulete a 1.82 ppm es asignada a un 

metilo olef:lnico. También se observa a 2. 03 ppm una ,señal 

correspondiente a los protones de un grupo acetato. 

La señal tripleteada y centrada a 4.84 ppm (J= 10 Hz> es 

asignada a un protón base de una lactona. Una señal dupleteada a 

5.29 ppm es asignada a un protón base de un de acetato. La señal 

a 5.90 pp~ corresponde a un protón vínilico, lo mismo que la 

señal a 6.45 ppm y su constante de acoplamiento los ubica en un 

anillo de cinco miembros. 

Por los datos precedentes. se in~iere que esta substancia es 

una lactona sesquiterpénica con esqueleto de guayano. 
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El espectro de RMN-H1 a 300 MHz en benceno deuterado de esta 

substancia (espectro n~ B>, con~irma las señales anteriores y 

resuelve otras 1 a 1.79 y 2.42 ppm observan señales que son 

asignadas a dos protones en C-9. Un quinteto 2.16 ppm 

asignada al protón H-11, mientras que la señal dobleteada y ancha 

a 2.27 ppm es asignada a H-5. 

los valores de las constates J • ,,_., ll Hz y J = 
d-7 

Hz 

permiten asignar una estereoquimica trans diaxial entre los 

protones H-5 y H-6 y H-6 y H-7 y basándose en la biogénesis de 

las lactonas sesquiterpénicas~º se puede asignar. por tanto, una 

configuración a para H-7 y H-5 y en consecuencia. H-6 debe ser ~-

Adicionalmente, el valor de las constantes de acoplamiento 

confirman una fusión trans de la y-lactona. 

El desplazamiento químico de H-13. 0.83 ppm en C D 
"" 

(1.23 

ppm en CDCla> y su constante de acoplamiento, .Tu.-n= 7.0 Hz. son 

los mismos valores encontrados 17 en los isómeros de la 

Esteviserrólida en los que se asignó una orientación ~ al metilo 

en C-11. Asi mismo. el desplazamiento químico del protón H-8. 6= 

4.81 ppm, y los protones dal metilo del grupo acetato. 1.43 ppm. 

son casi idénticos a los hallados en las Esteviserrólidas en las 

que se estableció una estereoquimice ~ del grupo acetato. 
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También la configuración a C-4 puede ser propuesta por los 

desplazamientos químicos de los protones H-15, 1.45 ppm (l.82 ppm 

en CDCla), que parece estar influido por el oxigeno de la 

lactona, y por H-6, 4.75 ppm C4.84 ppm muy 

similares a las guayanólidas hidroxi-eplmeras en c-4< 32
•'

9> y al 

isómero de la Esteviserrólida A~ 7 

La hidrólisis de la substancia produjo 

intenso. cuyas señales espectro&cópicas de RMN-H• 

11) corresponden al chamazuleno! 7 

compuesto azul 

(espectro o n-

Todos los datos anteriores sugieren que la substancia 

analizada espectroscópicamente es una Esteviserrólida y los 

desplazamientos químicos de las señales C-2, C-15 y C-6, 

se~alan al isómero A de la Esteviserrólida como la estructura más 

probable. 

... 

HO 
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2.4.-Identificación de Cristinina 

La substancia identificada como una Cristinina, aisló 

como un aceite viscoso del extracto de cloruro de metileno. Su 

RMN-H-1 a 80 MHz en CDC1
9

Cespectro n2 9>. indica señales para 

seis metilos : dos de un grupo 2-metil-butirilo <Me en C-3',0.91 

ppm. triplete; 1.24 ppm Me en C-2',dupleteJ, un metilo oleflnico 

(1.61 ppm, Me-C-10, singulete), un metilo de un grupo acetato 

(2. 03 ppm, singulete>,. un metilo secundario CMe-C-11,. 1 .. 13 ppm) 

y un metilo terciario CMe-C-4. 1.61 ppm, singulete). Un protón 

base de una lactona (4.13 ppm, H-6> se presenta como un triplete 

CJ= 9.8 Hz>.Una sefial dobleteada a 3.63 ppm <J= 2 Hz> integrante 

para un protón, un doblete a 5.28 PPm <J= 7.0 Hz> y un singulete 

ancho a 5.80 ppm, corresponden a H-3, H-S y H-2, respectivamente, 

son señales idénticas a las halladas an las Cristininas I y III. 

La presencia de un grupo 2-metil-butirilo el compuesto 

aislado indica a la Cristinina III como la estructura a la que 

corresponden sa~ales precedentes. Esta molécula report614 

previamente con una estereoquimica [i-Me-C-11, (l-Ac:o-c-e. 

~-(2-metil-butirilo>-C-2, [i-Metil-C-4, H-5, H-7 a y H-6 [i. Así 

como una fusión lactónica 6,7-trans. 
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CONCLUSIONES 

-De la Stqujg sgrrgtq Cav. se aisló una nueva guayanólida a 

la cual denominamos Estevifulvenólida y cuya caracteriatica 

relevante es su arreglo fulveno. 

-La estructura y esteraoquimica de la nueva lactona se 

estableció con base al análisis espectroscópico de la substancia 

y a la biogénesis de guayanOlidas propuesta por Hendrickson. 

-La nueva guayanólida presenta una y-lactona 7.6-~-cts~ 

constituyendo la primera fulveno 11.13-dihidrolactona con este 

cierre lactónico Y eatereoquimica dentro del género ~-

-Es probable que la Esteviserrólida sea el precursor de la 

Estevifulvenólida. 

-De la Steuia serrato Cav. aislaron las conocidas 

Esteviserrólida A y Cristinina III y 

análisis espectroscópico. 

identiricaron por 

-La hidrólisis de Esteviserrólida produjo chamazuleno. 
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3.-PARTE EXPERIMENTAL* 

3.1.-Aislamiento de Estevifulven6lida 

La planta Steuia serratq Cav. fue recolectada en el 

kilómetro 64 de la carretera México-Cuernavaca en agosto de 1989. 

Después de su recolección. la Stevia se dejó secar a temperatura 

ambiente. Las hojas y flores fueron removidas y molidas por 

separado. 6709 de hojas molidas fueron dispuestas para ser 

extratdas con 3 litros de éter de petróleo produciendo un 

extracto amarillo que. concentrado. originó un peso de 16g. 

Posteriormente. del mismo material molido se extrajo 27g <verde 

intenso) empleando un litro de diclorornetano. 

El axtracto-diclorometano se clarificó al eluirlo con 

metanol a través de una columna de vidrio empacada con carbón 

activado-celit~ <SO:~O). El extracto recuperado fue de 159. 

89 del extracto-diclorometano clarificado se separó sus 

componentes por medio de una cromatografía columna empacada 

con 2409 de silica-gal. eluyendo con una mezcla de éter de 

petróleo-acetato de etilo (80:20>. El desarrollo de la 

cromatogra~ía se rastreó empleando cromatoplacas de sílica-gel de 

0.25 mm. 
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De las fracciones c:romatográ'ficas 2 y 3 cristal izó un 

compuesto amarillo (695 mg) que se purificó por recristalización 

de una solución da éter. El compuesto presento un punto de fusión 

de 1saº-1s9º c. 

-I.R •• v~:~~· • (espectro n2 1> 1 1760 cm-• Cy-lactona>. 1735 

v 1200 cm-• (función éster>. 1635 y 1370 cm-• <arreglo rulveno>. 

E .. M. C70 eV>. miz Cint. rel.) <espectro n2 2) : 298 U.4%) 

[~J' 22e <13.Bl:I IM-HOAcl· ' 2.45 11.11:1. 43 11001:1 IMecOJ: 

-RMN-H! 300 MHz, C
0

D
0 

• 6 <espectro n~ 4) 1 6.43 ppm ~H-2>. 

Cl H. d. J= 6.0 Hz> s 6 .. 20 ppm <H-3>, <1 H. d. J= 6. O Hz>; 5.10 

ppm CH-6> • < 1 H. d. a.• J• S. 7 Hz> s 5. O ppm <H-8>. <1 H, ddd. J= 

8 .. 1. J"' 3.0. J= 1.5 Hz>; 2 .. 79 ppm (H-9>. (1 H. dd. J= 17.1, J= 

6. 9 Hz> i 2.26 ppm (H-1 lJ. U H. quint. J J 2.16 ppm <H-7). C1 H. 

s.a.>s 1.96 ppm <H-9'>. Cl H, d. J1:1 17.1 Hz>; 1.92 ppm <Ma en 

C-10), <3 H, s>; 1.68 ppm <Me en C-4>. (3 H,s>; 1.56 ppm <Me del 

acetato). (3 H, s); 1.20 ppm <Me en C-11). (3 H, d, .J~ 6.3 Hz>. 

La asignación de las señales de cada protón se confirmó por 

espectroscopia de correlación homonuclear H1 /H1
, COSV. 
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RMN-C13
p 75.4 MHz, CDC1

9 
pÓ <espectro n2 5) 141.37 ppm 

<C-1 p s> 1 123. 65 ppm <C-2p d); 132. 39 ppm <C-3, d); 146. 23 ppm 

CC-4 s)J 121.10 ppm <C-5, s>; 74.85 ppm (C-6p d>J 44.47 ppm (C-7, 

d)J 71.65 ppm (C-8,d>; 39.50 ppm (C-9, t>; 147.42 ppm <C-10, s>; 

38.95 ppm (C-11, d)J 178.25 ppm <C-12, s); 11.00 ppm <C-13, q); 

13.75 ppm <C-15, q>; 24.18 ppm <C-14, q); 170.08 ppm (s)p 21.06 

ppm (q) <OAc>. 

Datos corroborados en APT ( 11 Attached Proton Test 11 > de 

RMN-C~8 a 75.42 MHz <espectro n~ 6>. 
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Aislamiento de Esteviserrólida A y de Cristinina XII. 

3.2.-Estevisarrólida A 

La rracción ne6 de la misma columna cromatogrA~ica de la 

que se aisló la fulvenolactona, produjo, como segunda fracción 

Cla más abundante> de tres resultantes de una separación 

por cromatografia en capa fina preparativa de alómina eluida con 

una mezcla de diclorometano-acetona CSX) 44.8 mg de un sólido 

cristalino (agujas transparentes>. P.f. 147º-14Sºc. 

RMN-H'°, 300 MHz. C
0

D
0 

,6 (espectro n2 8 ) z 0.83 ppm (Me en 

C-11), (3 H. d, J• 7. O Hz); 1. 43 ppm Ola del acetato)• (3 H, s>; 

1.45 ppm CM• en C-4>. <3 H. s>; 1.52 ppm <Me en C-10>, (3 H, s>s 

1.79 ppm CH-9'), C1 H, d.a, J== 14 Hz>; 2.16 ppm <H-11>. Cl H, q, J• 

7.0 Hz> 1 2.27 ppm CH-5>, C1 H. d.a. J• 11 Hz>; 2.42 ppm CH-9) • (1 

H. dd, Je S. 6, J= 14 Hz>; 4. 75 pp1n CH-6), Cl H, t, J= 11 Hz) J 4. 81 

ppm CH-8>, <1 H, d, J• 5.1 Hz>; 5.8 ppm CH-3) • Cl H, d, J= 5.4 Hz); 

6.14 ppm CH-2),(1 H, d, J= 5.4 Hz). 

La misma subst~ncia fue encontrada y aislada en la 

fracciones cromatográficas del extracto diclorometano proveniente 

de las flores de la Steyiq serrgtq. 
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3.3.-Cristinina III. 

3069 de flor molida de la Stevia serrata se extrajo, 

primero, con dos litros de éter de petróleo (3 veces) 

obteni6ndose 13.6g da extracto etéreo una vez evaporado el 

disolvente, y segundo, con dos litros de diclorometano. (2 veces> 

produciéndose 13.49 de extracto-diclorometano. 

Una cromatografla en columna de 5.3g del concentrado de 

cloruro de metileno rindió 12 fracciones. La columna constituida 

por sllica-gel como fase estacionaria C30g), se le dio elución 

por la mezcla hexano-acetato de etilo C80:20>. En la fracción n2 

4, se presentó una substancia que por cromatograf'ia en capa fina 

de silice-gel eluida con dicloromatano-acetona <5%> ·se purificó y 

dió 56 mg. 

-RMN-H", 80 MHz, CDC1
8 

, 6 <espectro n~9) : o. 91 ppm (Me en 

C-3'),(3 H, t. J= 7.5 Hz>: 1.13 ppm CMe en C-11>,<3 H>; 1.24 ppm 

<Me en C-2'),(3 H, d, J= 7.S Hz>J 1.61 ppm <Me en C-4),(3 H, 

s.a.); 1.61 ppm <Me en C-10>,<3 H. s.a.>; 2.03 ppm <Me del 

acetato>, (3 H,s>; 3.17 ppm <H-S>, Cl H, d.a, J= 10 Hz>J 3.63 ppm 

(H-3), Cl H, d. J= 2 Hz> J 4.13 ppm <H-6>, Cl H, t, J= 9. 8 Hz>: S.28 

ppm <H-a>, <1 H, d, J= 7.0 Hz>: 5.80 ppm <H-2>. <1 H, s.a>. 
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3.4.-Productos de hidrólisis 

3.4.1.-Buaiazuleno ácido 

(écido chamazulen-carboxilico> 

La adición de CDCl a la muestra de Estevi~ulvenólida en el • 
tubo de mue&tras de RMN, produjo un compuesto azul identi~icado 

como ~cido chamazulen-carboxilico. 

-RMN-H~, 300 MHz, CDC1
8 

,6 (espectro n~ 10) : 1.63 ppm (Me 

del ácido isopropiónico), <3 H, d, Je 7.5 Hz>; 2.65. ppm <~e en 

c-1>. <3 H, s>; 2.83 ppm CMe en C-4>, (3 H, s>s 3.88 ppm C-CH- del 

6cido propionil>, Cl H, q, J= 7.5 Hz>s 7.02 PPm <H-5>. Cl H, d. J= 

11.3 Hz>s 7.27 ppm CH-3>. Cl H. d, Ja 3.7 Hz)J 7.~6 ppm <H-6),(1 

H, d, J• 11.3 Hz>; 7.65 ppm CH-2>, Cl H, d, J= 3.7 Hz>; a.22 ppm 

<H-8>. Cl H, s). 
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3.4.2.-Chamazuleno 

A 25 mg. de Estevi5errólida aislada se adicionaron 30 mg. 

KHC0
8 

disueltos en 10 ml de etanol agregando 1 ml de agua; se 

agitó por espacio de 6 horas. El residuo se puri~icó en placa de 

silica gel produciendo 9.9 mg. de Chamazuleno. 

-RMN-Hs, 80 MHz, CDC1
8 

• 6 (espectro n~ 11> 

del Etil>,(3 H, t, J= 7.0 Hz); 2,63 ppm (Me 

1.31 ppm <Me 

C-U,C3 H, s>; 

2.so ppm <metileno del etilo>, (2 H, q. J= 7.0 Hz>; 6.9 ppm 

CH-5),Cl H, d, J= 11 Hz>J 7.17 ppm CH-3>,<1 H, d. Ja 4 Hz)J 7.35 

ppm CH-6>,<1 H, dd, Je 11, J= 1.5 Hz>J 7.68 ppm <H-2>. Cl H, d, J= 

4 Hz>J 8.12 ppm CH-8>,<1 H. d, J= 1.5 Hz>. 

E.M. C70 eV>. miz C.Int. rel.) <espectro n2 12> 

lM+J 1 169 C100'Y.) IM-Mel + ; 155 C33. l'Y.> IM-Etl ! 

del•rml ... ci..ron 

194 (75.4l0 

a.pera.lo 

Fi.11her-.ron•• y oald.n corrogl.do11. cromcilogrcúlC!.8 

columna. uHll:z:6 alllco.-go1. OF.z:so M•rck. Po.ro. 1.o. pu rezo. do 
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los product.os hi.zo ueo de cromo.t.opla.cC1& pciro. croma.t.ografto. 

co.po. Ci.no.. prepo.ro.U.vo. ••p••or de copa. d• .. etLi.co.-geL 

F 

·~· 
N•rck; y cromo.Lopla.ca.11 .. óxi.do .. o.lumlnlo 

ala.•i.tlcGCi.Ón Werck. r•V•Lo.dore•. euUa.t.o 

c4rlco a.l del do •U\.C~ri.co ZN y lu% ult.ro.vi.olelo.. 

••p•clro• .. r••ononclo. nucleo.r fueron regl•lro.do• 

u•a.ndo ••p•clróm•Lro a.na.LLLi.co Vo.ri.a.n y Vo.rla.n 

s pcu-a. eoluclon•• do e 
0

D a Y do CDCL
9 

empleando t.•lro.melll•llo.no 

r•Í•r•nclo. lnl•rno.. El ••p•clro de íuo r•g\.•t.rado 

71J. 4 MHz CDCL
8

• Loa ••p•ct.ro• de i.níro.rrojo fueron corri.do• 

clororormo eapeclrofot.6melro Peerkln-Elmer mod.lo zzaa-a y 

eopeclrofol6melro Ni.col•L FTXR modelo loo ••peclro• .. 
delermlno.ron eapeclrómelro HevleU Pa.cko.r modelo 

::SPB::S-D, op•rcindo ci 70 •V. o. uno. t.emp•ra.t.1o1rg, de Z':loº c. 
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ESPECTROS 
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