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I.- INTRODUCCION

En el Instituto de Quimica de la U.N.A.M. asi como
en algunos centros de investigacibn de otros paises, se han hecho
un sin nimero de estudios quimicos sobre las plantas muy especial-
mente de las que pertenecen a la familia de las Compuestas. Los re-
sultados de estas investigaciones, entre otras cosas han permitido
encontrar afinidad o parentesco entre familias, géneros o especies

de las plantas estudiadas.

Parece ser, que lo méas importante en algunos casos es
la utilidad que ha obtenido el hombre de las substanciias aisladas de
las plantas ya que algunas muestran actividad citotéxica, analgésica,
amigicida, etc., por lo que en la medicina algunas de estas substan-
cias se han utilizado como agentes terapéuticos o como productos in-
termediarios en la preparacidon de compuestos mas o0 menos comple-
jos.

En el presente trabajo se describe la obtencién de algu-
nos ciclopentanos substituidos a partir de la degradacién de la parte-

nina un sesquiterpeno aislado del Partenium hysteroforus.
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II.- GENERALIDADES

Los sesquiterpenos son compuestos naturales que forman
parte de los terpenos, estan constituidos por un esqueleto de quince
atomos el cual deriva de la unién de tres unidades isopreno (Metil 2,
butadieno 1, 3), esta unidn puede ser cabeza—cola, cabeza-cabeza 6 co-
la-cola. Los sesquiterpenos pueden ser hidrocarburos ciclicos o aci-
clicos y presentar en su estructura grupos funcionales como : alco-

holes, cetonas, etc.

De los estudios realizados sobre los sesquiterpenos se
ha encontrado que son metabolitos secundarios de plantas de la fami-
lia de las Compuestas y caracterizan algunos subgrupos tales como
tribus, géneros y especies. Las especies (20, 000) estudiadas de es-
te grupo estin comprendidas en trece tribus de las cuales las siguien-

tes son ricas en lactonas sesquiterpénicas.

Heleneae
Heliantheae
Anthemedeae
Eupatorieae

Senecioneae

Entre los sesquiterpenos hay varios que contienen un gru-



po lactbénico, los cuales se conocen como lactonas sesquiterpénicas
(se conocen 600) y son clasificadas segln el esqueleto fundamental del

hidrocarburo del cual derivan, asi tenemos:

Eudesmanoblidas
Elemenodlidas
Germacrandlidas
Guayanoblidas

Pseudoguayandlidas

Las Eudesmandlidas tienen en su esqueleto dos anillo de
seis miembros y una lactona de cinco miembros; se hacen derivar

del B Selineno, ejemplo: a-santonina.

Las Elemanblidas tienen un anillo de seis miembros con
una lactona cerrada en Csz 6 Cg y dos unidades etilénicas, una esta
unida en Cy y la otra a Cs, y se pueden presentar grupos funciona-
les tales como aldehidos, alcoholes, epobxidos, etc. Su esqueleto de-

riva del elemeno, ejemplo: Lactona Saussurea.



Las Germacranblidas estan formadas por un anillo de
diez miembros, con una lactona de cinco miembros. Su esqueleto
Ejemplo: Tamau-

fundamental deriva de los germacranos B,C y D.

lipina A.

Las Guayanblidas presentan el esqueleto del guayano te-
niendo un anillo de cinco miembros y otro de siete fusionado a una

Y lactona, ejemplo: Geigerina.

O
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Las Pseudoguayanoélidas presentan el mismo esqueleto
que las guayandlidas, sob6lo que el metilo de C, se encuentra en Cg.
Las P seudoguayanotlidas han sido aisladas generalmente de la familia
de las Compuestas: dentro de la tribu Heliantheae y Heleneae, en los
géneros Ambrosia, Iva y Parthenium; y dentro de la tribu Heleneae,

de los géneros: Gaillardia y Balduina.

La tribu Heliantheae contiene pseudoguayandlidas con el
cierre de la lactona generalmente en el dtomo Cs, como lo muestran
substancias que han sido aisladas, Ambrosina y Partenina. Y den-
tro de la tribu Heleneae se tienen compuestos con el cierre de la

lactona en el a4tomo Cg, ejemplos: Mexicana A y Peruvina.




BIOSINTESIS

La idea que predomina sobre la formacidon biosintética

de los terpenos es a partir de unidades isoprénicas.
La biosintesis de isopreno consta de:
a) Sintesis de mevalonato

b) Formacién de cadenas de poliisopreno via derivados

fosfatados.

c) Ciclizacibn.

La sintesis de mevalonato es a partir de la acetil-CoA,

para obtener el 5-pirofosfato del Acido mevaldnico.

A partir de la polimerizaciéon del derivado fosfatado se
tienen los productos precursores de los mono-(Cy ), sesqui-(Cys) y

diterpenos (Cgo); todos tienen uniones cabeza-cola.

Los pirofosfatos poliisoprénicos pueden ser descompues-
tos por hidrélisis, y obtener el alcohol primario 6 su isomero alilico
correspondiente. De igual manera, generan cationes alilicos que pue-
den actuar como agentes alquilantes, intermoleculares 6 intramolecu-

lares.
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III.- PARTE TEORICA

La partenina, materia prima para desarrollar el presen-
te trabajo se obtuvo de una planta que abunda en el Valle de México,

que recibe el nombre de Parthenium hysteroforus, conocida vulgar-

”

mente como ''confitilla', "cicutilla" & 'hierba amarga' .

La partenina es una pseudoguayanélida (I) que por eli-
minacion del anillo lactbnico, y posterior degradacidon del anillo de
siete miembros dari origen a una serie de ciclopentanos que pueden
ser utilizados como intermediarios en sintesis de derivados substitui-

dos méas complejos.

La degradacion de la partenina (I) condujo a los ciclopen-
tanos (XI) y (XIa) y (XIV) a través de una serie de reacciones que

se describen a continuacibn.

El oxhidrilo terciario de la partenina (I) se acetilo con
a'_nhidrido acético p-toluen sulfonico, como lo demuestra el espectro
de I.R., ya que se observd en 1735 cm™* una banda para grupo car-
bonilo; y en el espectro de R.M.N. muestra una sefial simple aguda

en 2.0 para el metilo de acetato. El producto obtenido (IV) tiene

pofe 190-195%;

La hidrogenacion, del acetato (IV) usando como cataliza-

dor Pd/C al 5% en metanol y PtO, en acetato de etilo, condujo, en



ambos casos a la hidrogenacion del metileno exociclico y de la doble
ligadura en C; - C;. Por hidrogenacién directa de la partenina (I)
con Pd/C al 5% en metanol, se obtienen dos productos, el II y el

III, ya descritos anteriormente* como tetrahidropartenina y la dihi-

droisopartenina.

La dihidroisopartenina (II) se redujo con NaBH, en me-
tanol, obteniéndose una mezcla de los alcoholes By a (VI) y (VIa) la
mezcla de isdmeros se acetild con anhidrido acético y piridina. La
reaccibn de acetilacidn no es total ya que se recupero una gran par-
te de el isbmero a. La separacion y purificacidén de esta mezcla se
hizo por cromatografia en placa delgada, obteniéndose asi los aceta-
tos de los alcoholes a y B (VII),( VII-a); asi como el alcohcl a (VI-a).

Los acetatos VII y VII-a muestran en I.R. bandas en

1

1725 em™? para la y-lactona y en 1730 cm™' para el carbonilo del

acetato. En la R.M.N. las sefiales presentan pequefios desplazamier:-

tos de uno con respecto al otro como se muestra a continuacion :

O
| Base de Base de
Me-Cg CH;-Cq1 CH3z~-CO- | lactona acetato
VII 0.63 ppm | 1.76 ppm | 2.03 ppm | 5.56 ppm | 4.88 ppm
J= 2 Hz
VIIla 0.8 ppm | 1.73 ppm | 2.01 ppm | 5.43 ppm| 5.63 ppm
J° 2 Hz

I.os intentos de acetilar el alcohol terciario del derivado




VII, anhidrido acético acido p-toluen sulfénico, antes de intentar

la degradacidn del anillo de siete miembros, condujeron a productos
de deshidratacidon VII-b y VII-c, como lo muestran los espectros de
R.M.N., para el compuesto VII-b se tiene una sefial correspondien-
te a un segundo metilo vinilico en 1.75; en cambio en el espectro
del isbmero VII-c, se observa la sefial doble centrada en 1.17 (J=7

Hz), para el metilo secundario sobre el Cy.

El tratamiento de IV con Pd/C 5% en metanol produjo
un compuesto V con las dos dobles ligaduras hidrogenadas como se
comprobd por su espectroscopia; siendo éste un compuesto indesea-
ble para nuestros propbsitos de degradar el anillo de siete miembros
por oxidacidon; se decidid ozonizar los alcoholes VII y VII-a obteni-

dos segln ya se ha descrito.

La ozonblisis de VII, di6 los compuestos VIII y XI, que
fueron separados y purificados. El compuesto VIII, de acuerdo al

! resultd ser un piruvato; en su espec-

I.R. da bandas-en 1750 cm,
tro de R.M.N. se observan: sefial doble en 0.93, para un metilo se-
cundario; en 1.06 sefial simple para metilo angular; una sefial sim-
ple en 2.06 para metilo del grupo acetato; en 2.45 una sefial simple
para metilo del radical piruvato; una sefal simple en 5.15 para pro-
tébn base del piruvato y una sefial ancha centrada en 5.55 para pro-
ton base del acetato. Para el compuesto XI de p.f. 123 - 126°, su

1

espectro de I.R. de banda en 1710 cm™" para carbonilo de aldehido;



en 1730-1740 cm™* banda de carbonilo de acetato y la 6-lactona. En
su espectro de R.M.N. se tiene en 0.97 sefial doble (J=7 Hz), que
corresponde a metilo secundario; en 1.05 sefial simple para metilo
angular; en 1.96 sefial simple para metilo de grupo acetato; en 5.85
estd centrada la sefial para protébn base de acetato y fuera de campo

en 9.86 sefial simple para protdn de aldehido.

El tratamiento de VIII, con bicarbonato de sodio da el
producto IX de p.f. 145-158°. En su R.M.N. no muestra sefial para
metilo del piruvato. Su peso molecular 270 determinado por espectro-

metria de masas estid de acuerdo C;,H,gOs.

El tratamiento de IX con Acido peryddico debid de condu-
cirnos al ciclopentano IX-b, sin embargo a pesar de repetidos experi-

mentos en diferentes condiciones de reaccidbn se recupero.

El intento de romper el anillo de siete miembros tratando
el compuesto IX, con metdxido de sodio sblo hidrolizdé el grupo aceta-

to como lo muestra su espectroscopia, obteniéndose X.

La secuela de reacciones a partir de VII, a través de

los compuestos VIII, IX y el ciclopentano XI, fue repetido con el VII-a.

La ozondlisis de VII-a produjo dos compuestos VIII-a y
XI-a.
El compuesto VIII-a, no fue aislado ya que se transformd

en IX-a al tratarlo con bicarbonato de sodio, para después ser acetila-

da en condiciones normales para obtener el diacetato X-a. Como lo -
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muestra su espectroscopia, asi el I.R. da bandas en 1735 cm™?! para

carbonilos de acetatos y en 3500 cm™

alcohol. En su espectro de R.
M.N. tenemos dos sefiales simples en 2.10 y 2.15 para dos metilos
de grupo acetato y sefial ancha centrada en 5.0 para base de acetato
sobre C, y en 5.29 sefial simple para protdon base de acetato sobre
Cg. Al compuesto XI-a después de separarlo y purificarlo por croma-
tografia en placa delgada, se obtuvo un sélido cristalino de p.f. 128-

1

129°,que muestra en su I.R. bandas en 1730- 1740 ¢cm™ para aldehido,

carbonilo de acetato y 6-lactona.

Su R.M.N. es similar a la del ciclopentano XI ya que
muestra las mismas sefiales con excepcién de la sefial asignada al
protdon base del acetato. Su peso molecular esti de acuerdo para la
féormula CypHy, O,; los datos anteriores permiten asignar la estructu-
ra XlI-a, para dicho compuesto que es un diasteroisébmero del XI, ya

que tiene todos sus centros asimétricos menos uno.

De igual forma el producto XII sintetizado, a partir de
partenina por una serie de reacciones ya descritas,’ se acetild con
anhidrido acético y piridina, obteniéndose el acetato XIII que es un
sblido cristalino de p.f. 113-116°

De la ozondlisis de este compuesto XIII, se logrd aislar
un producto cristalino de p.f. 111-114°. Su espectro de R.M.N. pre-
senta en 1.16 una sefial simple aguda que corresponde a un metilo

angular; en 1.38 una sefial simple aguda para metilo terciario; en 1.98



una sefial simple aguda asignada al metilo del grupo acetato; en

3.15 una seflal simple aguda que corresponde a un metilo de grupo
ester y en 5.8 sefial ancha que corresponde al proton base del ace-
tato y fuera de campo un singulete que no desaparece al afladir D, O
asignado al protén de un grupo aldehido. De acuerdo a los datos es-
pectroscodpicos antes seflalados el compuesto aislado debe tener la es-

tructura XIV.

La isotetraneurina A (XV), se obtuvo a partir de la con-

chosina A aislada del Parthenium confertumm Gray, por una serie de

reacciones ya descritas.’® El compuesto XV se uso para seguir la se-

cuencia de reacciones que a continuacién se mencionan.

El compuesto XV se redujo con NaBH, en metanol, obte -
niéndose como produc';o la mezcla de alcoholes isbmeros a y B (XVI
y XVIa), posteriormente la mezcla se puso en condiciones de acetila-
cién usando anhidrido acético y acetato de sodio calentando durante

varias horas obteniéndose el acetato XVII en muy poca cantidad, y

los alcoholes recuperados.

FEl espectro de R.M.N. para los alcoholes a y B es similar
con pequefios desplazamientos de las sefiales de uno con respecto al

otro como se ve a continuacibn:
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Me-Cs 'CHQ‘Cm CHa "C11 Me-COO- H4 Ha
XVI 4.26 ppm
XI 0.58 ppm 1=7 He 1.85 ppm | 2. 08 ppm |4.81 ppm |5.58 ppm
XVIa 4.20 ppm

0.53 ¥ 1.83 ppm| 2.06 ppm [4.10 ppm |5.71 ppm
Xla PR} J=7 Ha

La R.M.N. del producto XVII muestra en 0.65 ppm una
seflal simple aguda asignada al metilo angular; en 1.78 ppm da una
sefial ancha para metilo vinilico; en 2.06 ppm hay una sefial simple
aguda que corresponde a los metilos de 1os acetatos; en 4.2 ppm se-
fial doble ancha con J =8 Hz para el metileno unido a un acetato en
5.51 ppm una sefial ancha que corresponde al protén base de la lac-
tona, y muestra una sefial ancha en 5.76 ppm para el protéon base del
acetato.

El acetato XVII, se ozonizd, obteniéndose el compuesto

XVIII; su espectro de I.R. muestra bandas en 1730 cm™}

para los gru-
pos carbonilos de acetato y de una cetona. Su espectro de R.M.N.
muestra como seflal simpleen 0.9 asignada al metilo angular; una se-
fial ancha centrada en 4.17 asignada a un metileno unido a un grupo
acetato; dos sefiales simples en 1.95 y 2.0 para los metilos de dos
grupos acetatos; una seflal simple en 4.16 asignada al proton base del

alcohol y una sefial ancha centrada en 5.15 para el protén base del

acetato.
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III.- PARTE EXPERIMENTAL*

ACETILACION DE PARTENINA (1I).

Se disolvieron 2.5 g de partenina (I) en 25 ml de anhi-
drido acético, afiadiendo 250 mg de acido p-toluensulfdnico. La re=c-
cibn se mantuvo 17 horas a temperatura ambiente, al cabo de las
cuales se le agregd agua y se extrajo con acetato de etilo, se lavd
con solucibn acuosa de NaHCOz; al 10% y después con agua; se secd
con sulfato de sodio y el disolvente se evapord al vacio. Se obtuvo
1 g de IV con p.f. 190-195°C, A mix. 211 nm I.R. bandas en 1750

cm™? (y-lactona), 1735 cm™? (carbonilo de acetato). M* 304 (Cy,Hz,O5).

\

* Los puntos de fusidn se determinaron en un aparato Fisher-Johns
y no estidn corregidos. Los espectros de I.R. se determinaron en
un espectrofotébmetro Perkin-Elmer modelo 337 6 21, en pelicula 6
solucibén cloroférmica. Los espectros de U.V. en un espectrofotd-
metro Perkin-Elmer modelo 202, en etanol al 95%. Los espectros
de R.M.N., se determinaron en un espectrdometro analitico Varian
A-60A y HA-100 en solucidén de CCly 6 CDCl;; los desplazamientos
quimicos (6) estidn dados en ppm, referidos al tetrametilsilano.
Los espectros de masas se determinaron en un espectrometro Hi-
tachi Perkin-Elmer modelo RMU-6D. Las cromatografias se efec-
tuaron en cromatoplacas de gel de silice 60 Fygy de 20 x 20 cm y
2 mm de espesor. La pureza de los productos se hizo mediante cro
matoplacas de gel de silice Fys, de 0.25 mm de espesor, usando

como revelador solucién de sulfato cérico al 1% en Acido sulflrico
2 N
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HIDROGENACION DE IV.

Se hidrogenaron 500 mg de (IV), disueltos en metanol usan
do como catalizador 50 mg de Pd/C al 5%, previamente hidrogenado.
Después que la muestra absorbid el volumen calculado de hidrbgeno,
se filtrd para eliminar el catalizador, se evapord al vacio, y el resi-
duo se purificé en cromatoplacas y finalmente se recristalizdé de ace-
tona-éter, obteniéndose 20 mg del producto V p.f. 135 - 140°C. I.R.

bandas en 1740 cm™! (carbonilo del acetato) 1775 em™* (y-lactona).
HIDROGENACION DE PARTENINA (1I).

Se hidrogenaron 6 g de partenina (I), disueltos en metanol,
utilizando como catalizador 600 mg de Pd/C al 5% previamente hidro-
genado. Después que la muestra absorbidé el volumen calculado de hi-
drbgeno, se filtré6 para eliminar el catalizador, se evapord el metanol
al vacio y el residuo se cristalizd de acetoné-éter, obteniéndose 4 g
de la dihidroisopartenina (II) con p.f. 192-196°C. vmax (pelicula),
1760 cm™* (y-lactona), 1170 cm™* (alcohol terciario). Ademais se obtu-

vieron 1.4 g de tetrahidropartenina (III).

REDUCCION DE LA DIHIDROISOPARTENINA (II).
Se disolvieron 4 g de dihidroisopartenina (II), en 100 ml
de metanol, se afadid poco a poco 4 g de NaBH, (reaccidén violenta).

La reaccibn es instantanea. Se afladié agua y se evapord el metanol
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al vacio sin calentamiento, el residuo acuoso se aciduld con HC1, al
10% y se extrajo con acetato de etilo, la fraccidén organica se lavod
con solucion acuosa de NaHCO; al 10% y después con agua, se secd
con sulfato de sodio y se evaporo6 el disolvente al vacio. Se obtu-

vieron 3.7 g de la mezcla de VI y VIa.

ACETILACION DE VI Y VI a.

La mezcla de la reduccidon (VI y VIa) (3.7 g) se disolvid
en piridina (17 ml) y se anadi6 7 ml de anhidrido acético. La reac-
cibén tuvo lugar en seis horas al cabo de las cuales, se afiadid agua
y se aciduld con HCl, se extrajo con acetato de etilo, la solucibén de
acetato de etilo se lavd con solucibn acuosa de NaHCO5; al 10% y des-
pués con agua, se secd con sulfato de sodio y se evapord el disolven-
te al vacio. Se wrﬁicé en cromatoplacas preparativa de silice, ob-
teniéndose 1.3 g de VII y 690 mg de VIIa con p.f. 170-172°C y 167-
170°C respectivamente. El espectro de I.R. es muy parecido en am-
L

bos casos presentando bandas en 1725 cm™'(Yy-lactona) y en 1710 cm”

(carbonilo de acetato).

TRATAMIENTO DE VII CON ACIDO P-TOLUEN-
SULFONICO.

Se disolvieron 100 mg de VII, en anhidrido acético y se
agregd 20 mg de acido p-toluensulfébnico. Después de 72 horas, se

anadib agua y se extrajo con acetato de etilo, la fraccidon organica se
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lavd con solucion acuosa de NaHCO,; al 10% y después con agua, has-
ta neutralidad, se sec6 con sulfato de sodio y se evapord al vacio.

Se obtuvo un producto aceitoso que es la mezcla de VII-b y VII-c.

OZONILISIS DE VII.

Se ozonizaron 600 mg del acetato VII, pasandole una co-
rriente de ozono durante 3 minutos; el ozbénido formado se rompid
en la forma acostumbrada y se extrajo con acetato de etilo, la solu-
cidn de acetato de etilo se lavdé con NaHCO; al 10% y después con
agua, se secd con sulfato de sodio y se evapord el disolvente al va-
cio. Los productos asi obtenidos, se purificaron en cromatoplaca
preparativa de silice, lograndose aislar el producto VIII, que es un
aceite de facil descomposicibn, su espectro de I.R. de bandas en
1

1740-1755 cm™* para el carbonilo del acetato y piruvato, y 3500 cm~

para oxhidrilo.

HIDROLISIS DE VIII.

El compuesto VIII (200 mg) se disolvieron en 10 ml de me-
tanol, afiadiendole 140 mg de NaHCO; (con agitacién), a continuacién
se le agregd agua, se extrajo y se purificd, obteniéndose el producto
IX. Su I.R. muestra bandas en 1730 cm™! (carbonilo de acetato) y

3500 cm™?! (oxhidrilos).

LACTONA XI
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De la ozonolisis de VII se obtuvo ademas del compuesto
VIII; la lactona XI. Su I.R. muestra bandas en 1710 ecm™* (carboni-
lo de aldehido); 1730 - 1740 cm™* (carbonilo de acetato y Y-lactona).
En su espectro de masas, no se observa el ibn molecular congruen-
te para la formula C,3Hp,Os, sin embargo se encuentra un pico de
m/e = 226 que corresponde a la pérdida de [M'-C,H,0] & sea

M*-42,

HIDROLISIS DE IX.

Se pesaron 50 mg del cetol IX, y se disolvieron en 10 ml
de metanol, afiadiéndole una soluciéon de metbdxido de sodio en meta-
nol, terminada la reaccidén, se elimindé el disolvente al vacio y se
purificO en cromatoplaca preparativa de silice, usando una mezcla de
disolventes 95:5 acetato etilo-metanol. Obteniendo el pi'oducto X de

\

p.f. 156-165°.

OZONOLISIS DE VII-a.

Se ozonizaron 400 mg del producto VII-a pasandole una co-
rriente de ozono por espacio de tres minutos, el ozonido se rompid
en la forma acostumbrada y se extrajo con acetato de etilo, se lavo
con NaHCO:5 al 10% y después con agua, se secd con sulfato de sodio
y se evapord el disolvente al vacio.

El producto obtenido se purificd en cromatoplaca prepara-

tiva de silice, aislando el producto VIII-a que es un aceite de facil

descomposicion. Su I. R. muestra bandas en 1740 - 1755 cm™?! (carbo-
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nilo de acetato y piruvato); 3500 cm™* (oxhidrilo).

LACTONA XI-a.

Del mismo lote de ozondlisis se aisld el compuesto XI-a,
recristalizado de cloroformo hexano da p.f. 128-129°. Su I.R. mues-
tra bandas en 1710 cm™* (carbonilo de aldehido); 1730- 1740 cm™*
(carbonilo de acetato y 6-lactona). En su espectro de masas, pese
a que no se observa el ién molecular, se encuentra un pico de m/e =
226 que corresponde a la pérdida de [M"* -CHa—lé—] estando de acuer-

do para Cy4Hgo 05.

ACETILACION DE IX-a.

Por tratamiento alcalino (NaHCO3;) de VIII-a se obtuvo, des-
pués de purificar el compuesto IX-a el cual se disolvid en piridina,
afiadiéndole anhidrido acético, la reaccién tuvo lugar en 12 horas, al
cabo de las cuales se extrajo en la forma acostumbrada, obteniéndose
el producto X-a. Su I.R. muestra bandas én 1730 cm™!(carbonilos

de acetato); 3500 cm™? (oxhidrilo).

ACETILACION DE XII.

Se disolvieron 315 mg de XII en piridina (1 ml) y se agre-
gd 1 ml de anhidrido acético. La reaccioén tuvo lugar en 6 horas.

Se afladié agua y se acidulo con HCl, se extrajo con acetato de etilo,



la solucibn organica se luvo con soluciébn acuosa de NaHCO; ul 107%
y después con agua; se secd con sulfato de sodio y se evapord el di-
solvente al vacio. Se obtuvieron 230 mg del acetato XIII con p.f. 113-

116°C .

OZONOLISIS DE ACETATO XIII.

Se ozonizaron 230 mg del acetato XIII pasandole una co-
rriente de ozono durante 35 minutos; el ozonido se rompid en ia for-
ma acostumbrada y se extrajo con acetato de etilo. La solucién orga-
nica se lavd con NaHCO; al 10% y después con agua, se secd con sul-
fato de sodio y se evapord el disolvente al vacio. El producto obteni-
do se purific6 en cromatoplacas de silice, aislandose 29 mg del com-

puesto XIV que es sbélido cristalino de p.f. 111 - 114°.

Su espectro de I.R. da bandas en 1720 cm™* y 1740 cm™*

para carbonilos.
REDUCCION DE ISOTETRANEURINA XV.

A 500 mg de isotetraneurina XV, disueltos en metanol se
afiadieron, poco a poco 500 mg de NaBH, (reaccibn violenta). La reac-
cibn es instantinea. Se afiadid agua y se evapord el metanol al vacio.
Sin calentamiento, el residuo acuoso se aceduld con HCIL al 10% y se
extrajo con acetato de etilo, la solucidén organica se lavd con NaHCOj
al 10% y después con agua; se secd con sulfato de sodio, por evapora-

cién del disolvente al vacio se obtuvieron 450 mg de una mezcla de los
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alcoholes (XVI y XVI-a).

ACETILACION DE LA MEZCLA DE XVI Y XVII-a.

La mezcla de los alcoholes XVI y XVI-a (450 mg), se di-
solvieron en anhidrido acético y se agregd 400 mg de acetato de so-
dio. La mezcla de reaccibn se calentd durante siete horas, posterior-
mente se afiadid agua, se extrajo con acetato de etilo, la solucién or-
ganica se lavd con solucidén acuosa de NaHCO; al 10% y después con
agua; se secd con sulfato de sodio y se evapord el disolvente al va-
cio. Se obtuvieron por purificacién con cromatoplacas preparativa de
silice 140 mg del acetato XVII y 230 mg de producto recuperado XVI
y XVI-a. I.R. 1690 cm™ * doble ligadura tetrasustituido; 1735-1760
1

cm © carbonilo de los acetatos y la Y-lactona.

OZONOLISIS DE XVII.

Se pesaron 200 mg del acetato XVII y se le paso corrien-
te de ozono por espacio de un minuto el ozbénido se rompié en la for-
ma acostumbrada. Se extrajo se purifico obteniéndose el compuesto

XVIII. La espectroscopia esti de acuerdo para esta estructura.



IV.- RESUMEN Y CONCLUSIONES

1). - Se aisldé partenina (I), a partir de un lote de

"Parthenium hysteroforus L.'", recolectada en

el mes de abril de 1975.

2).- Se prepararon tres ciclopentanos substituidos
XI, XI-a y XIV por degradacidn del anillo de
siete miembros de la partenina.

3).- Entre los compuestos preparados se obtuvie-
ron tres pares de diasteroisbmeros : VII, VII-a;

XI, XI-a y XVI, XVI-a.

22.
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