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INTRODUCCION

La familia de las Cefastraceas estd formada por 36 géne
ros con un gran nimero de especies, que habitan principalmen
te en los tropicos. Los miembros de esta familia generalmen
te son arbustos o drboles lefiosos, algunas veces esSpinosos o

trepadores, de hojas aisladas u opuestas.l/

A esta familia
pertenece la planta que es motivo del presente trabajo y que
es la Montonia gregii (Gray), un arbusto delgado de uno a -
dos metros de alto, cuyas hojas son elongadas y lisas. Este
arbusto crece en la regién Noreste de México (Coahuila).g/

De otros géneros pertenecientes a esta familia se han -
aislado compuestos sesquiterpénicos derivados del B-dihidro
agarofurano, el cual deriva a su vez del eudesmol.

En la naturaleza los productos sesquiterpénicos mas am-
pliamente distribuido; en plantas son, entre otros, el farne

~sol (a), farneseno (b), @ cadineno (c) y o eudesmol (d).g/




De estos compuestos el mds importante es el farnesol (a),
puesto que es considerado como el precursor biogenético de -
los sesquiterpenos ciclicos.

Los sesquiterpenos ciclicos se forman biogenéticamente
por la ciclizacidn del pirofosfato de farnesilo a través de

. . 4
iones carbonilo, tal como se muestra en el Esquema I.—/

ESQUEMA I



u/

Geissman—' propone las conformaciones mostradas en el es-
quema II para explicar la formacién del intermediario C, de -
las cuales 1 parece ser la mids favorecida, ya que se ha demos
trado que lleva a los compuestos sesquiterpénicos mds comunes.
La ciclizacién de 2, 3 y 4 ocurre por una interaccidén transa-
nular de los dobles enlaces, la cual se inicia por un ataque

electrofilico. Esta ciclizacidén por diferentes caminos (Es-

quema II) conduce a los compuestos de perhidronaftaleno (deri

vados de eudasmano).
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ESQUEMA II



Los compuestos sesquiterpénicos aislados de otros géne-
ros de la familia de las Celastraceas son, entre otros, 1la

evonina cuya estructura y estereoquimica fue establecida por

/

Shizuri, e#f. al.2! La maytolina cuya estructura fue estable-

/

cida por Kupchman, et. at.g a través de cristalografia de -
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De Mortonia gregiL (Gray) se aislaron cuatro productos
sesquiterpénicos a los cuales se les 1lamdé Mortoninas A (II),
B (I), C (V) y D (VI). Estos productos, al igual que los ais
lados de otros géneros de la misma familia, derivan, como ya
se ha mencionado del B-dihidroagarofurano, para el cual Bu-

T . . . . s
Chl—/ demostr6 la siguiente estructura y configuracidn.

De acuerdo con los datos biogenéticos antes mencionados,
se ha propuesto que la biogénesis posible para las mortoninas
sea a partir de un compuesto derivado de B-dihidroagarofura
no con un alto grado de oxidacién, tal como '"D'", el cual pue-

da seguir una transformacién como la siguiente:



HO OH HO 0

—_— = \ b o Mortoninas

O (E)

En dorde "ET puede sexr ¢l precursoer de lus uortonings.



PARTE TEORICA

De la Mortonia gregii (Gray) se habian aislado anterior-
mente dos lactonas sesquiterpénicas,g/a las cuales se les 1lla
mdé Mortonina A y Mortonina B. La estructura de la primera se

e En el presente trabajo se describe la

estableci6é como II.
determinacidén de la estructura de la mortonina B, asi como el
aislamiento y determinacidén de la estructura de dos nuevos -
productos a los cuales se les denomind Mortonina C y Mortoni-
na D.

La Mortonina B (I) es un producto sd6lido cristalino con
j8loit o 257-2600, que analiza para C29H3208 (P.M. 508). EIl es-
pectro de masas mostrd un P.M. 508 y la pérdida de dos grupos
benzoato. Por su andlisis espectroscépico de I.R. se pudo es
tablecer la presencia de un gruﬁo oxhidrilo (3500), una y-lac
tona saturada (1780), carbonilos de éster (1715 y 1700), asi
1).

En el espectro de resonancia magnética nuclear (RMN) (ES

como dobles ligaduras aromidticas (1600 y 1590 cm~

PECTRO 1) se observan: una sefial doble centrada a 1.07 (J=6.5
Hz., 3H) debida a la presencia de un metilo secundario, se ob
servan ademis tres sefiales simples a 1.53, 1.63 y 1.67 las -
cuales integran para tres protones cada una, y que son atri-
buidas a tres metilos sobre atomos de carbono totalmente sus-
tituido. La existencia de dos grupos benzoatos fue confirma-
da por las sefiales aparecidas en 5.17 (d.d, J=9 y 2 Hz., 1H)
asignada al protdén base del benzoato en C-9, en 6.08 una se-
fnal doble de doble (J= 10 y 5 Hz., 1H) debida al protdén base

del benzoato en C-1.



A bajo campo, en la zona comprendida entre 6.75 y 8.15
ppm., se observan varias seflales mGltiples que integran para
10-H y que son debidas a los protones aromdticos.

Con base en los datos espectroscépicos antes mencionados,
a su andlisis elemental y relacionando en algunos aspectos -
las caracteristicas espectroscopicas de este compuesto y la -
Mortonina A, se ha propuesto la siguiente estructura para la

Mortonina B.

De acuerdo con las consideraciones biogenéticas hechas -
anteriormente, hemos propuesto que la Mortonina B deriva del
precursor "E" propuesto anteriormente, a través de la siguien

te transformacidn:




- 1@ =
Estudios preliminares de RMN de 13¢ de 1a Mortonina B* -
mostraron la existencia de un carbono unido a dos dtomos de

oxigeno (Ci:g), lo cual apoya la estructura propuesta (I).

Por deshidratacidén de la Mortonina B se obtuvo el deriva
do respectivo (VIII) en cuyo espectro de I.R. se observaron -
bandas en 1780, 1715 y 910 em™t.  E1l espectro de RMN confirmd
la formacidén del metileno exociclico por las sefales observa-
das a 5.16 como una sefial simple ancha (1H) y a 5.50 (s, an-
cho, 1H), en 5.30 (base del benzoato en Cg), 6.5 (base del -
benzoato en C1)' A campo alto se observan: una sefial doble a
1.08 (J= 6.5 Hz., 3H), debida al metilo secundario, en 1.36 -
una seflal simple atribuida al metilo que esta sobre C-10. E1l
metilo que estd sobre C-11 aparecid en 1.6 ppm como un singu-
FTetes

. ' .
La anhidro Mortonina B se ozonizd para dar la cetona co-

rrespondiente (IX), p.f. 242-246 , cuyo espectro de masas

M+ -CO2 (447) (C28H2808 P.M. 492) indicd una facil pérdida de
C02.

La RMN de la cetona formada mostrd una sefial doble a 1.1
(J= 6 y 1 Hz., 3H) debida al metilo secundario. El metilo -

_.que estd sobre C-10 aparece como singulete a 1.43 ppm. En -
1.6 se observé una sefial simple asignada al metilo que estd
sobre C-11. La base del benzoato en C-9 se observé en 5.26
como una sefial doble de doble (J= 10 y 2 Hz.). En 6.28 mos-
trdé una sefial (d, d. J= 10 y 6 Hz.) debida al protdén base del

benzoato en C-1.

* Agradezco al Dr. E. Diaz el haberme proporcionado estos da
tos.



De un intento de saponificacidén de Mortonina B (dificil
por la insolubilidad del producto) seguida de oxidacidén con -
reactivo de Jones, se pudo aislar un producto en pequefia can-
tidad, cuyo espectro de RMN no presenta protdn base de oxige-
no, lo cual apoya la estructura propuesta para la Mortonina B.

Otro producto aislado de Mortonia gregii (Gray) es el que
se 1lamdé Mortonina C (V), p.f. 199—201? el cual analiza para
C29H3208 (P.M. 508). En su espectro de masas se observdo la -
pérdida de dos grupos benzoato. La estructura de este com- -
puesto se establecid tanto quimica como espectroscOpicamente.

E1l espectro de I.R. (ESPECTRO 2) mostrdé la absorcidn ca-
ik

racteristica de grupos carboxilos a 3400-2700 cm EnNlalre

gién de los carbonilos se observan absorciones en 1750 y 1720.
Se observan ademds bandas en 1615 y 1590, y 1620 y 880 cm™?
que corresponden a grupos aromidticos y a una doble ligadura -
respectivamente. ‘

El espectro de RMN (ESPECTRO 3) confirmdé la existencia -
de dos ésteres benzdicos cuyos protones aromidticos aparecen -
como una sefial mGltiple en la regidn de 7.15-8.2 ppm (10H).

En 5.8 se observdo una seflal mGltiple la cual se atribuyé
a dos bases de benzoatos sobre carbonos secundarios. Las se-
filales observadas en 5.37 (d.d, J= 12 y 3.5 Hz. 1H) y en 5.81
(d.d, J= 12 y 2.5 Hz. 1H) fueron asignadas a dos protones vi-
nilicos. La constante de acoplamiento igual a 12 sugiere que
la doble ligadura forma parte de un anillo de tetrahidro-oxe

1/

pina.i— 220 campo alto se observa claramente un singulete



a 1.51 que coresponde al metilo angular sobre C-10. En 1.55
un singulete debido al metilo que estd sobre C-11. En 1.63

se ve una sefial simple (6H) que es debida a los metilos que

estdn sobre C-11 y C-4.

El tratamiento de la Mortonina C con solucidén etérea de
diazometano dio el correspondiente éster metilico (X) en for-
ma de aceite, en cuyo espectro de RMN (ESPECTRO 4) se ven cua
tro sefiales simples a 1.38, 1.48 y 1.58 y 1.75 ppm., debidas
a los metilos que estdn sobre los carbonos 10, 11 y 4 respec-
tivamente. En 3.67 se observa una seifial (1H) que desaparece
al equilibrar con agua deuterada y que es debida a un grupo -
oxhidrilo. En 3.80 aparecid un singulete (3H) debido al meti
lo del éster formado. Los protones vinilicos se vieron como
dos seflales a 5.42 (did, J= 12.y 4 Hz.) y 5.83 (d.d, J= 12 y
2.5 Hz.). La base del benzoato en C-1 se observd en 5.9 como
una sefial compleja, la sefial que se observa en 6.53 ppm. (d.d,
J= 4 y 2 Hz. 1H) se atribuyd a la base del benzoato en C-9.
El espectro de I.R. mostrd absorciones en 3550 (oxhidrilo ter
ciario), 1715 (carbonilos de ésteres benzbicos y éster metili

- co) y en 1605 y 1595 cm™t

debidas a dobles ligaduras aromdti-=
cas.

Por reduccidén catalitica de la Mortonina C (Pd/C) se ob-
tuvo el dihidro derivado (XII), p.f. 189-1900, en cuyo espec-
tro de RMN (ESPECTRO 5) se observan perfectamente las bases -
de los benzoatos en C-1 y C-9 a 6.15 (m) y 6.3 (m) ppm respec

tivamente.
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El éster metilico de Mortonina C se deshidratd con cloru
ro de tionilo en piridina, obteniéndose los dos productos po-
sibles con el metileno exociclico (XI), y doble ligadura endo
ciclica (XI a), obteniéndose en mayor proporcidn el primero,
Pl 176-1770. Su espectro de RMN (ESPECTRO 6) mostrd dos -
singuletes anchos en 4.61 y 5.10 debidas a los protones del -
metileno exociclico. El1 espectro de RMN de XIa mostrd la pre
sencia de un metileno vinilico a 1.83 ppm.

Los datos espectroscdpicos y el comportamiento quimico -
de este producto confirma la estructura propuesta (V).

Otro producto mds, aislado de Moatonia gregii (Gray) es
el que se 1lambé Mortonina D, p.f. 174-176o para el cual se es
tableci6é una formula Czqueog’ P.M. 444, en base a su andli-
sis elemental y espectro de masas (M+ 426). La estructura -
propuesta para este compuesto se basa en datos espectroscdpi-
cos.

Su espectro de I.R. muestra la existencia de un grupo -
oxhidrilo (3550), una Y-lactona saturada (1790), grupos car-
bonilo de ésteres (1750 y 1740), la absorcidén caracteristica
de benzoatos en 1595 cm *.

La presencia de cuatro grupos metilo fue evidente por -
las sefiales aparecidas en RMN (ESPECTRO 7) a 1.54 (s, 6H), -
1.6 (s, 3H), 1.64 (s, 3H). En 1.98 (s, 3H) se vio una sefial
debida al metilo del acetato, cuya base se observé en 5.8 (d.
d, J= 4.5 y 3.5 Hz.). Este protdn estd acoplado al metileno
en C-3 como lo muestran los experimentos de irradiacidn. A

bajo campo, en la zona comprendida entre 5.58 y 6.7 ppm se ob



servd una seflal mGltiple (4H) que corresponde a las bases del
benzoato, acetato y a dos protones vinilicos. En 3.14 apare-
cié una sefial simple la cual desaparece al equilibrar con =
agua deuterada y que corresponde al oxhidrilo en C-4. Al =
.igual que en la Mortonina A la base de la lactona se ve como

una seflal doble de doble en 4.46 (J= 7 y 1.5 Hz.).

La presencia de estos elementos en la molécula se confir
mdé con el espectro de RMN (C6D6 100 Hz.) (ESPECTRO 8), dicho
espectro mostrd cuatro sefiales simples a 1.02 (s, 3H, CHS-C—10),
1.3 y 1.5 (s, 6H, (CH3)2—C11) y 1.68 (s, 3H, CHS-C-4). E1l me
tilo del acetato se observd en 1.58 ppm (3H). Los protones -
del metileno en C-3 se vieron como dos sefiales dobles de do-
bles a 1.94 (d.d, J= 3.5 y 15 Hz.), y 2.16 (d.d, J= 4.5 y 15
Hz., 1H). La sefial debida al prot6n base de la lactona apare
cié en 4.2 ppm (J= 7 y 1Hz.). En 5.29 (d.d, J= 11.5 y 7 Hz.,
1H) y 5.5 (d.d, J= 11.5 y 1 Hz., 1H) se observaron los proto-
nes vinilicos. En 5.75 se observd una sefial doble (J= 4.5 Hz.)
atribuida a la base del benzoato; 5.82 (q, J= 4.5 y 3.5 Hz.
1H), base del acetato. En base a los datos espectroscdpicos
antes mencionados la estructura propuesta para este compuesto

es:




Considerando la estereoquimica mostrada para el ,3-dihi
droagarofurano y derivados de éste encontrados en otros géne-
ros de la familia de las Celastraceas como lo son la Maytoli-
na y la Evonina, se ha establecido que la fusidén de los ani-
l1los A/B es trans, con la configuracidn. contraria a la este-
roidal. El estudio de las constantes de acoplamiento, asi co
mo el de los modelos Dreiding ha permitido proponer las confi
guraciones mostradas en las férmulas para los distintos cen-

tros asimétricos en las Mortoninas A, B, C y D.

9
N

Mortonina A



Mortonina B
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*
PARTE EXPERIMENTAL

k%
La planta seca y molida se extrajo tres veces con eta-

nol, calentando a reflujo durante ocho horas. Las tres extrac
ciones etan6licas se reunieron y concentraron a un yolumen re-
ducido, se precipit6 con agua caliente y se filtr6 a través de
celita. E1 filtrado se extrajo con cloroformo (tres veces), -
éste se lavé con agua y se sec6 sobre sulfato de sodio, se con
centr6 a sequedad, obteniéndose 192 gr. de extracto, el cual -
se cromatografi6é en silice, eluyendo con benceno-acetato de -

etilo.

* Los espectros de I.R. fueron determinados en un espectrofo
témetro Perkin-Elmer modelos 567 y 337 en pelicula, a me-
nos que se indique otra cosa. Los espectros de RMN en un
espectrdmetro analitico Varian A-60, los desplazamientos -
quimicos estdn dados en ppm ( ) referidos al tetrametil-
silano como referencia interna. Los espectros de masas se
determinaron en un espectrémetro de masas Hitachi Perkin-
Elmer RMU 6D. Los puntos de fusién se determinaron en un
aparato Fisher-Johns y no estdn corregidos. Las cromato-
grafias se efectuaron en silica-gel 60 Merck (70-230 mesh
ASTM) y en alGmina Alcoa F-20 de 80-200 mallas. La pureza
de los productos se siguid mediante cromatoplacas de sili
ca-gel F 254 de 0.25 mm de espesor, usando como revelador
sulfato cérico en solucidén al 1% en dcido sulfirico 2N.
Los andlisis elementales se llevaron a cabo en Bonn, Alema
nia por el Dr. F. Pascher. -

%% La Moartonia gregii (Gray) se recolectd en septiembre de -
1974 en la regibn montafiosa cercana al Km. 730 de la Carre
tera Faderal Mexicana N°? 57.



A) De las primeras fracciones eluidas con benceno-aceta
to de etilo 10% se separ6 un producto s6lido cristalino con -
Dot 257-2600. Umax (nujol) 3500 (oxidrilo), 1780 (y lactona
saturada), 1715-1700 (carbonilos de éster), 1600 y 1580 em™t
(dobles ligaduras aromdticas). 6-1.07 (d, J= 6.5 Hz. 3H), -
10530 (s, SH)L 63N (s BH) 06 7 (s 5 SH)E SR 7 Gd od ;8 J =S98y 2
Hz. 1H), 6.08 (d.d, J= 10 y 5 Hz.4H), 6.75-8.15 ppm (m. 10H).

*
Este producto se identific6é como Mortonina B (I) por compara

ci6én con una muestra auténtica.

B) De las siguientes fracciones eluidas con benceno-ace
tato de etilo 10% se separd con étq} isopropilico un producto
s6lido cristalino, p.f. 185—1990, éste se recristalizé de me-
tanol-éter isopropilico, separdndose asi un producto sélido -
cristalino p.f. 190—1920. A (mujol) 3555 (oxidrilo), -

1780 (y lactona saturada), 1700 (carbonilo de éster), 1600 y

1590 cm_1

(dobles ligaduras aromdticas). 6 se observan: una

seflal sencilla a 1.52 (12H) la cual se atribuydé a cuatro meti
los magnéticamente equivalentes. Una sefial ancha a tres (1H)
que desaparece al equilibrar con agua deuterada (oxidrilo 1i-
~bre). A bajo campo se observan sefiales que forman un sistema
ABX, siendo X el prot6én base de la lactona, la cual aparece -

como una sefial doble de doble centrada a 4.65 y por dos proto

-nes vinilicos que se vieron como dos sefiales doble de doble,

% Agradezco al Dr. A. Romo de Vivar el haberme proporcionado
éste y los demds productos que se usaron como muestras de
comparacidn.



una centrada a 5.88 (protén B) y otra a 6.07 para el protén
A.

El protdén que se encuentra sobre el dtomo de carbono que
soporta el éster apareci6 a 5.88 sobrepuesta a la sefial del -
protén B del sistema ABX. Entre 7.15 y 8.2 ppm (5H) aparece
una sefial mGltiple de protones aromdticos (benzoato) que sefia
la la existencia de un anillo bencénico monosustituido. Este
producto se identific6é como Mortonina A (Il) por comparacidn
con una muestra auténtica.

De las aguas madres del producto anterior se separ6 con
acetona un producto cristalino, p.f. 233—237o (120 mg). v e
3510 (oxidrilo), 1710 cm™ ! (carbonilo). & 0.7 (s, 3H) y 0.85
(s, 3H) asignados a dos metilos angulares. 0.96 (d« J= 6 Hz.,
3H) debido a un metilo secundario. 1.03 (2 s, 12H) que corres
ponden a cuatro metilos angulares, a 3.25 ppm (s, 2H) atribui-
da al metileno que soporta al oxidrilo. Este producto se -
identific6é como 28-hidroxi-fridelon-3-ona (III) por compara-
cién con una muestra auténtica.

C) Las fracciones eluidas con benceno-acetato de etilo
20% (27 g) usando como eluyente hexano-acetato de etilo.

Las primeras fracciones elufdas con hexano-acetato de -
etilo 15% cristalizaron de éter isopropilico, p.f. 118—1200.
Este producto se identific6é como dcido benzoico.

De las siguientes fracciones (hexano-acetato de etilo -
15%) se separ6 con éter isopropilico un producto s6lido cris-

talino, p.f. 230-232 . v __o 3400 (oxidrilo), 1630-885 (do-



ble ligadura). & se vio un doblete centrado a 0.68 (d. J= 4
Hz., 3H) atribuida a un metilo secundario. En 0.96 apareci6
un singulete que integré para 6 protones y que es debida a un
gem dimetilo. En 1.03 un singulete (3H) que se asigné a un
metilo. En 1.7 (s, 3H) (H2C=C-CH3). 3.1 ClIH)S se "yl ofunaise
fial ancha que se atribuy6 al protén del carbono que soporta -
al oxidrilo. Una sefial doble centrada a 4.66 (J= 9 Hz., ZH)
asignada a los protones del metileno exociclico. Este produc
to se identific6é como Lupeol (IV) por comparacién con una -
muestra auténtica.

De las fracciones eluidas con acetato de etilo se separd
por cristalizacibn con éter isopropilico, un producto sélido
cristalino, p.f. 186—1960. U oax (nujol) 3400-2700 (OH, car-
boxilo), 1750-1720 (carbonilos de ésteres), 1705 (carbonilo -
de dcido), 1600 y 1590 (dobles ligaduras aromdticas) 1620 y

880 cm™*

(doble ligadura). 6 1.51 (s, 3H), 1.55 (s, 3H), 1.63
(s, 6H), 5.37 (d.d, J= 12 y 3.5 Hz., 1H),; 5.81 (d.d, J= 12 y
2.5 Hz., 1H) (vinilicos), 5.8 (m. base de benzoato), 7.15-8.2
ppm (10 H aromdticos). A este producto se le 1lamé Mortonina
C (V). Se prepar6 muestra analitica por cristalizacibén de -
cloroformo-eterisopropilico hasta p.f. constante de 199-201°
(440 mg). Andlisis elemental: Enc. C 68.19, H 6.36, O 25.03%
calculado para C29H3208 C 68.49, H 6.34, 0 25.17%.

D) Las fracciones eluidas con benceno-acetato de etilo

50% (de la primera cromatografia) se volvieron a cromatogra-

fiar en silice (100 g) eluyendo con cloroformo-acetona.



De las fracciones eluidas con cloroformo-acetona 10% se
separd por cristalizacién de éter isopropilico, un producto
s6lido cristalino, p.f. 201—2040, el cual se identific6 como
Mortonina C (550 mg), por comparacién con una muestra auténti
ca.

E) De las fracciones mds polares de la primera cromato-
grafia (acetato de etilo 100%) se separd la parte neutra de -
la dcida. E1 extracto se disolvié en acetato de etilo y se -
extrajo varias veces con solucibén saturada de bicarbonato de
sodio. La fraccién acuosa se acidulé con solucidén de adcido
clorhidrico. Las dos fracciones, tanto la dcida como la neu-
tra se lavaron con agua hasta neutralidad, se secaron sobre -
sulfato de sodio y se concentraron a sequedad.

La fracci6n neutra se cromatografidé en alGmina (60 g) -
usando como eluyente hexano-acetato de etilo.

Las fracciones eluidas con hexano-acetato de etilo 10%
se cristalizaron de hexano-éter isopropilico, separdndose un
producto s6lido cristalino, p.f. 168—176o.u R 3550 (oxidri—
lo), 1790 (y lactona saturada), 1750 (carbonilo de acetato),
1740 (carbonilo de éster), 1600 y 1590 et (dobles ligaduras
aromdticas) 1680 y 865 cm™© (doble ligadura). & 1.5 (s, 6H),
126 (s, 3H), 164 (s, 3H), 1.98 (s, 3H), 3.14 (s, 1H), 4.46
(d.d, J= 7 y 1.5 Hz., 1H), 5.58-6.7 (4 m), 7.25-8.0 ppm (m,
5H, aromdticos). A ese producto se le llamd Mortonina D (VI).
Su muestra analitica se prepar6 por cristalizacién de cloro-

o
formo-éter isopropilico hasta p.f. constante de 175-176 .



Andlisis elemental: Enc. C 64.56, H 6.39, O 28.81%. Calcula-
do para CQqugo8 C 04.85, H 6.35, O 28.80%.
.F) Las fracciones eluidas con hexano-acetato de etilo
15% (C) se volvieron a cromatografiar en silice (300 g) usan-
do como eluyente benceno-acetato de etilo.
De las fracciones eluidas con benceno-acetato de etilo -
20% se Sepafé por cristalizacién de hexano un producto crista

o
lino, p.f. 205-215 . v 3350 (oxidrilo), 1650 y 890 cm ®

max
(metileno exociclico) 6 0.77 (d, J= Hz., 6H), 0.95 (s, 6H),
1.03 (s, 6H), 3.26 (s, 1H), 4.06 ppm (s, 1H). Este producto
se identific6 como 29-hidroxi-lupeol (VII) por comparacién -
con una muestra auténtica.

Por subsiguientes cromatografias de las fracciones que -
se creyeron adeucadas se pudo separar Mortonina A (2.570 g) -
mds 270 mg de Mortonina A impura. Mortonina B (175 mg) y el
triterpeno 28-hidroxi-fridelon-3-ona.

Deshidratacibn de Mortonina B (I). La Mortonina B (I)
(250 mg) en piridina (5 ml) se tratdé con cloruro de tionilo
(1 ml) a 5o por espacio de una hora, al cabo de la cual la so
lucién se virti6 en hielo, formdndose un precipitado, éste se
filtr6 a vacio y se lavé con agua hasta neutralidad. E1 pro-
ducto s6lido obtenido se disolvié en cloroforme y se secl6 so-
bre sulfato de sodio, se concentr6 a sequedad y se cristalizd
de éter isopropilico. La deshidromortonina B (VIII) (65 mg),

o
p.-f. 217-224 mostr6 v nax 1780 (y lactona saturada), 1715 -

(carbonilo de éster), 1640 y 1610 (dobles ligaduras aromédti-



cas), 1645 y 910 cm_1 (metileno exociclico). & 1.08 (d, J-
6.5 Hz., 3H), 1.36 (s, 3H), 1.6 (s, 3H), 5.16 (s ancho), 5.4
(s ancho), 6.25 (d.d, J= 10 y 6 Hz.), 6.75-8.2 ppm (10 H aro-
midticos). De las aguas madres del producto anterior (180 mg)
por TLC (benceno-acetato de etilo 20%) se obtuyieron 150 mg -
mids de deshidromortonina B.

Ozon6lisis de deshidromontonina B (VIII). A la deshidro
mortonina B (100 mg) en solucibn con acetato de etilo, a —70°
se le pas6é una corriente de ozono (0.009 g), durante cinco mi
nutos. El ozénido formado se destruy6 por reduccién cataliti
ca en presencia de Pd/C 5%, hasta que no hubo consumo de hi-
drégeno. La solucién se filtré y concentrd a vacio. La ceto
na de deshidromortonina B (IX) (40 mg) ontenida se cristalizd
de cloroformo, mostrando p.f. 242—246o U ax 1790 (y lactona
saturada), 1710 (ca?bonilos de éster y cetona), y 1590 em?
(dobles ligaduras aromdticas). 6 1.1 (d.d, J= 6 y 1 Hz., 3H),
1.43 (s, 3H), 1.6 (s, 3H), 3 (CH, o c=0), 5.26 (d.d, J= 10y
2 Hz.), 6.28 (d.d, J= 10 y 6 Hz.), 6.85-8.0 ppm (m. 10H aromi
ticos).

Reduccibn de Mortonina B con NaBH,. Una solucién de Mor
tonina B (100 mg) en metanol (20 ml) y tetrahidrofurano (0.5
ml) se enfri6 a 5° y se trat6 con NaBHu (100 mg) durante 15
minutos, el exceso de éste se destruy6 con dcido acético (0.5
mlj, se concentrd a vacio y se agregé agua, formadndose un pre
cipitado que se filtr6 y lav6 con agua. El precipitado se di

solvi6 en cloroformo y se sec6 sobre sulfato de sodio, el di-



solvente se elimin6 y se cristaliz6 de éter isopropilico, re-
cuperdndose en su totalidad la Mortonina B.

Se intent6é saponificar la Mortonina B por varios métodos,
no obteniéndose &xito en ninguno de ellos, debido a la poca -
solubilidad del productc, para tal propésito se us6: dioxano-
carbonato de potasio (calentamiento suave), sulféxido de meti
lo-carbonato de potasio (temperatura ambiente). En todos los
casos se recuper6 en un 100% el producto original.

A la Mortonina B se le hizo una metanélisis, usando una
solucién de met6xido de sodio (100 mg de Nao en 10 ml de meta
nol anhidro) a temperatura ambiente y con agitaci6én magnética
durante 65 horas. Por cromatografia en capa fina se vio la
formaci6én de varios productos (por lo menos 9) en muy peque-
flas cantidades. Esta mezcla de productos se separaron por -
cromatografia en capa fina (benceno-acetato de etilo 40%), -
las dos fracciones mi4s polares se sometieron a oxidacién con
reactivo de Jones, para lo cual el producto (50 mg aprox.) se
disolvi6é en dioxano-acetona, enfriando a 50, adicionando el -
reactivo de Jones (0.5 ml), la solucién permanece en bafio de
hielo durante 15 minutos, al cabo de este tiempo se vierte en
hielo y se extrae varias veces con acetato de etilo. La fase
orgdnica se lav6 con agua y se sec6 sobre sulfato de sodio y
se concentrd a sequedad. De esta reaccién se obtuvieron va-
rios productos los cuales se separaron por cromatografia en -
capa fina (benceno-acetato de etilo 25%), separdndose asi un

producto s6lido (15 mg), p.f. 160-167 .



Obtencidn del €sten metilico de Morntonina C (V). Una so
lucién de Mortonina C (100 mg) en éter, se tratd con una solu
cibén etérea de diazometano a 5o durante 15 minutos y se traba
j6 en la forma usual. E1l éster metilico de Mortonina C (xX) -
(100 mg) se obtuvo en forma de aceite. v _— 3550 (oxidrilo),
1715 (carbonilo de éster), 1605 y 1595 (dobles ligaduras aro-
miticas). ¢ 1.38 (s, 3H), 1.48 (s, 3H), 1.58 (s, 3H), 1.75 -
(s, 3H), 3.67 (s, 1H, OH), 3.80 (s, 3H), 5.42 (d.d, J= 4 y 12
Hz'.)y 583 (dad, " di= 12y 2,58 Hz )l 5090 m)l, 655350 (ded, SJ="d "y
2 Hz.), 7.15-8.15 ppm (m, 10 H aromdticos).

Deshidratacion del Ester metflico de Morntonina C. E1 &s
ter metilico de Mortonina C (X) (100 mg) en piridina (3 ml)
se trat6 con cloruro de tionilo (0.5 ml) a 50, por espacio de
una hora, al cabo de la cual la solucidén se virtié en hielo y
se extrajo con acetato de etilo. La fase orgdnica se extra-
jo sucesivamente con 4cido clorhidrico diluido (10%), solu- -
cién saturada de bicarbonato de sodio y agua. La solucidn se
scc6 sobre sulfato de sodio. El1 producto de deshidratacifn -
se separ6 por TLC, obteniéndose dos productos XI y XIa.§ de -
XI. 1.40 (s, 3H), 1.55 (s, 6H), 3.80 (s, 3H), 4.61 y 5.10 (s
ancho), 5.36 (d.d, J= 11.5 y 3.0 Hz.), 5.77 (d.d, J= 11.5 y 2
Hz.), 5.7-6.15 (3H, base de benzoatos y protones vinilicos),
7.1-8.1 ppm (m. 10 H aromdticos). ¢ de XIa. 1.83 ppm mostrod
una sefial simple debida al metilo vinilico.

Reduccidn catalitica de Mortonina C. La Mortonina C -

(100 mg) en soluci6én con metanol se hidrogen6é en presencia de



o i =

Pd/C 10% hasta que no hubo consumo de hidrégeno. La solucién
se filtré y concentr6 a vacfo hasta sequedad. La deshidromor
tonina C (XII) (90 mg) se cristalizé de hexano, p.f. 189-1900.
Voox 3450-2700 (carboxilo, OH), 1745, 1710 y 1700 (carboni-

los de ésteres y 4dcido), 1605 y 1595 em? (dobles ligaduras -
aromdticas). & 1.51 (s, 9H), 1.53 (s, 3H), 6.15 (m. 1H), 6.3

(m, 1H), 6.85 (m, 2H), 7.3-8.15 ppm (m, 8H aromdticos).



CONCLUSIONES

1. De Montonia gregii (Gray) se aislaron dos productos

nuevos a los cuales se les llam6 mortoninas C y D.

2. Las estructuras de las mortoninas B, C y D se esta-
blecieron con base en datos espectrosc6picos y comportamiento

quimico de dichos compuestos.
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