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RESL}IE:\ 

-=.n ~l preSe:1te traoajo se logló estaolecer ur:.a metodología para 12. 
)~tenc:O:1 ~e~ '~R)-(~)-2.Cet2!C de 2-ciclopenten-l-i~o con aLto exceso 
~r:a.;:niornér:co~ Ieniendo como paso clave, una reacción ele t-aI2seste:-if:cac:ór: 
:nzirnátic2 eJ. ~2. S'claI se e~r;le6 i2 l:pas2. ::1e páJ.-:cres.s pcrc~l1c (pancreasa) 
;ig:-r.a (TuS Il) que es SUID.arr"ente barata, de fácil manejo y recuperable. Tal 
lletodoiogía se puede emple2::' para la obtención de ésteres CL.'1álogos 
;mpieando ~:r. agente aciiante diferer:te del anhid:~dc acético empleado. l\sÍ 

nisElo, se cL~sarro¡laron las bases para est;¡blecer el mecanismo preferente de 
,ti.SÜtliclór, m.,clecfilica StilTlokcular e:1 corr.p-:"Lestos ciclopen:e:lílicos con 
-lLl-e:"er:!es g:"LiPOS salientes. Por ct:-e lade, ~2rncién se aeSaIT0l:ó ~a técnica ~Jarc: 
jO!c!:~¡- cm: alta ;Ju~eza. C]~lírn~ca y óptica el L-!,-)- Y e~ D-( -~<aI1rato dt: 

.' ... 
~8:-:--:--;'2 ;:;r;s:z..:r:s.. 
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I:\TRODLCCIÓ> 

:25 ~rostaglaLd:nas" Las cLia~es ejerc;:n diversos efec:os fisiológicos sobre LU1a gran 
~ciaé de c:ganÍs:ncs =ra:r,ife:cs, ;:c:- 2C ::;~:a~ se ~es considera corr::o potentes agentes 
,~('";¡.,";,,,~~1 ~ .,c. ~-:l-;-ao-l"'''''''+''~~ so c·~r"'cr.e>.nz",í' -,- "''''D''''- .,- ~;...,'.-,;¡,;. '~;"""é' "t,,...,..,...,, 
.c..~~~'":' .... v:::' .. '--'a:::; :'ll;~l :;:, U,J.1Ud.LG.:) 'v illQ. c'-' •• UJ.. ~.)<"';l 1.-'-' ...,i l'Ü '-''''v,',-, U'-' '-'.H~V c:... \j,,-'v~ 

arbono y dos cadenas lateraIes en ~i.i1a de ~as cGales se encuentra ~El gI'.:po ácico, 
at fTI2..!."'""!era qu.e existe WH gTar, va..riedsd Ce r~o!écLL~as a :as cuales se les clasifica 
() ¡Jmstaglaudirras, de aCLlerdo a ia nomenclatura general mos~íaci2. a cominLidción2: 
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car:.;SITlO q:'L2 se presenta eI: L,"-~ determinado sIstema ciclopen:e,ülico, debido a su 
icac:ór, pO"lenciai eE sír.tesis orgállica. Por ello, los ésteres ópticamente activos del 

piear er. :2. ¿e;e~üJ.aCtór: cie: mecanismo preferente oc slisún:ción nucIeofl1ic2 en 
emas clclopenter.íllcos, temendo en cuenta la ev:der:cia reportada "!a-:2. reaccio:2es 

sllstimción nucleotllica en sIstemas ciclonexeniiicos y algunos sIstemas 
lopcntcnihcos aIlúlog0s al sisten:a 1 ':Figura 1); esta e\'lce:1cia, indlca que se 
orece el proceso ;"egio y estereoseiect:\;Q anti-S:-;.Zl bajo c~ertas condiciones de 
~ie;:te cstér:cc d~ :05 ~eaca."1tes y de: ~ipc de s~:s::-2.tc', ¿iS2>vC;¡te, grllpC sa;ientc y 

: . ..j;¡, :2, ::::.;"; 
::EO:ll'J .. 



ESTR". TEGIA DE TRABAJO 

ti plan ele tr2.oajo v"opuesto par2 Jb~ener éste:"es ciclopenteDí~icos 6pLicc:rr:e:1te 
"'-:\'05 se '02sa eE obtener pnmerameme el (:::::)-2-ciclopenter.->o: e:-r.plea::d·:::: ~& 

etodología des2ITollacia po::" L:lc!-:e pW"& ;2 ~ed'--Lcció:J. alta;:r.eI1te regiose~ectiva ce 
:í:onas a,j3-:nsa"curacias presentes en aniüos de ci~fe:-eEte tarr.ai10,~5 En :a 'télb12 1 se 
ueSITan algunos ejemplos. 
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Reacción 

1. CeO, 0.0 .\'li".\IeOH :;. 
2.;":,SD., 

---.---.----c---
."'Jeoho: aJilico: ReÍ. 

__________ -=Akoho! suturado 

OH 
¡ 

(') , 

~=--~('().\:" 

'--------~/c;,';. 

/ 

il OH 
J 
~ 

. ,~" 

3b 

15b 



:)e :a :-eacc·.ó:-: prcp\.~e'Stz,- se c·otelld:;:s. ·~n-:.=- mezcla [íKén:lC2. ie ~os a:coholes 3::1 
3b: ;or ic ~l¡e; el siguiente paso seria la ;esolu::i6r. del racema!c· ¿ere:; ~cgra:- 2c:e:~e:

~o de los alcoholes ya sea ópticamente p~iIO o con lm alto exceso e!1an:iomérico (ee), 

Para oblener jjü() de los aicül101es ~3a é 3b> :.;ur: al:c ee, se P:-OPOEC ilevar (i 

lbc :'l:12. resokció:1 cinética e1;.pleando la n1etodologia des2Ulollada por Sharpiess,16 la 
,lsI b: de:nostrado ser muy eficaz en la resolución cinética de alcoholes alíhcos 
lcélr..icos presentes, tanto en sistemas lineales, como en sistemas cíc1icOS.16, 17 En esta 
etodología se emplea el hiciroperóxido de tert-butilo (TBHP) como agente oxidante. 
::etraisopropóxi¿o de ú2:1io (Ti(C-f-Pr)~) como catalizador, ei ¿iclorometano como 

.so>,-ente y Ui: dicstt"l' derivado de~ ác:do (-) Ó <-)-tart¿r~co corno aux.iliar q\.\_i:-al. E:;:2. 
bia:Z se dan algur:os ejempk·s en los cuales e: alco:101 aiiLco que reacciona en menor 
'~)POí2i6t! se recupe:'a cen alto exceso ena::.~icI:-,é:-:cJ. cLwnC-:J se emplea el (-)
rtrato de d:.isopropilo (( - j-DIP~:; J bien, el "> )-tar.:ratc de die:ilo (( -)-.:JE-::-:;. 

Reacción 
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88 % 

-::íl el p:rese:l~e :raoajc, se propuso 11e\'s- a cabo 12 re2cciór: que se lTIL:es:ra e::: e: 
c:~~e::-:a 9 el, ~2 eLla: se eE1~~e2 e: ::-:'-D=P-:- co:n::: aL;x:~:a:- c;,L:::-aL espe=-a;.--:c.c :-ecupe::2.1" 
alcohol que reaccIo:12 eE :ne::o:: l=:-ops::ció:-l C2:-', ~:...-: ah::: ee y el correspc::1diente 
éxici·::::' ¿el a~colio~ ~L:e ;-e2.cci·~)::a e:J. :nayo:- pio:corciéíl, tamb:én cae ;':''1 alto ee. C2.be 
::nclonar, que sobre el prodl:cto epoxidado pocffia, Dostenoill1ente realizarse une. 
;:\'erSlO[. de: grupc fÜJ.~cio:c.a~ epOXl 2.i gEtpC . alql~eno18 para obtener el 
iTespondien~e alcohol COI: ee. 



2:," ~Lr. "lna.'c:-az -::e OOla cíe 2.el) lTIt, equipado con agitador magnético, temlórn.etrc 
2.!z:16sfera de csgé:1, se colocaron., COll ayuda de una jeringa, í 5 .22 mI de l~2& 

isch"ción 0.4 YI de CeCb'7H2C en metarwl ,~6.09 rnI!lol de CeCh~ y D.5: ;:-j de la 2-
!c~o;::;e!:.ten-l-or:2. ~2) (C) g, 6.09 ~linoU. Se bajó ~a temperahrra hasta 5'; e con lUla 

lezcla de hielo-sal y se dc:ja en agitación durante 10 min. ai cabo de los cuales se 
::iJcior~8ron en pequeñas porciones 0.23039 g ie NaB~ (6.09 rmnoi) con agitación 
JI1stante ':/ se m2fiLF\'O la temperaL:.ra de la mezcla entre _5e y 0° C, hasta la total 
jición del reacti\iD. ena yez que se adicionó todo el ~~aBlL; se :-etiró el baño de hielo
}l y se dejó e:l agitación por espacio de 10 rrln.: por CG se observó un 10C % de 
Jr:ve~sión, :0;1 ~:::2 :-eI2cÍór: alcoho~ vó:Lco-alco0_o1 satuiado de >99: 1. 
O:;t2;-:urlllentc. se sl:spend:ó la ~eacción po: 2G:C¡:JI1 de agi.:2. y se ag~egó éte:- etille;) 
Jsta C;lle yZl l:ü se o~)servó fonnacié:; de un p:-ecipitado b:anco Cri :a fase acuosCl, S~ 
:Lc:onó HCi al 5 ~/C) en agual".2-sta que se obhi\;O uro pn de 3.0 en la fase aCl~OSa) se 
\~n:~() 'y'-atÍas veces con éter hasta q~Le por ce y2 no se observó ~~O·:illCto er: e~ 

'Ctra::c e7érec, se juntaron todos los extrac!os, se secaron con :\a2S0.:; anlliciro y se 
:)":::::.: ~c¿c ei disolvente en el rDtCi'vapor: por CG se analizó una m~lestla ¿e; 
)l-,:er¡trac.o, s~ ex:stÍ2 metaf'..ol se aáicicnaoa :nas é~er y se Iav'aba con ag:'La, hast<=. ~IL:e 

la ~·2.s'C ·;:tér';:2. ne existia metanoL Ilnal::r,¡ente se secaron ~os extractos CO:1 ~a2S0..: 

~;~;c.:'C) y conCentraro:; er: e~ ~O~2\'2~2:-. S~ ~=)-2-c::!cper:.ten-~-o: (3a-3b:, se oozuvo 
X:-:C L:n !]q:¡¡QO, ligeramente 2.:~ari;:o y visccso cOL. un renáiT:-je:1to del 6C-65 %J \ ~l::¿ 

lteza ::-~2yor ele: 9i S'é ¡~por ce:.. 

c': LÜ: rr:2.:raz de ":Jc~a cie 200 mI, eq~i.ipado con aglt2dor IT:z.gné::cc y 
:·:::é;:-:e::-c·, se 2Jkc2:-~::1 Da~c atrI:.ÓSfe:-2::ie a:-g6r:, ÓC.S m~ áe ~ma disoL:ción ~ . .é~ ),;1 de 
~C~:;·::-::.O e:; :.:!.e~ill'1cl (6 .C9 mmo~ de CeC};) y c:or. Z.Yl:Q;: ¿ .. e ·~~:'L2. je:::"~g3.; se :e 
:Ci2:::Z:'2,r: J . .5~ ,:;~ ::e ~a 2-c:clopen:en-l-ona (2) (0.5 g, 5.09 :nr:lO:) Se oa~é la 
:1pc~a~\.i.:a 112.sta -So e C:)!: :':rJ.2 mezc~a de ~1:e~o-sa~ y se ·:'ejó en. 2.gi~ac:b: c1L;.:"ante ::. 

n a~ cabo de los c~;ales se adicionaror: en :Je~~efí2s pcrcior:es 0.25456 g ce :,\a.8:)_ 

~::10:~ con ag:taciór; const2.!tte y ~'-"2tó de ~lle ~a terr~per2.tur2 de ~a Dezcl2. se 
:l~ti\·iera entre -5: y OJ C, hasta L2. tot2.l2.dic:ón de~ :-eactlvo. C::.a vez que se aciiclo::ó 
:0 e~ :\aBD..: se ~e~:ró e~ jato de ~ielo-sal )' se der~' en agitación por espacio de 1 e 
:-:.; ;Jo:, CG se o'Jse:-vó 1..:.'1 10C CI/o de cc~\"ersiér:, CO:1 illla 7"elació:1 alcoho~ vinilicc,-
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Como Se otJSt!"\:2 eT: el ::-SC:~le:.Y'c2. 2..r~tc::i::::-, ¡:2.~2 ~2.. :)JteI1c;ó:-: de :" 11\':ZC;2. 
aS:e=-OI~é:-ica se :1ace ::ecCclonar ei ácido ~<-)-;J:::cg~1.¡tir;}icc ~5j 2 e) c:c:c::"C ce ac::c 
;' con el race::12.:2 3a-3b; poste::ionnente, Se ileva a cebo ~a separ2.c~ór.. de los 
aSleró:::erc,s la 'y 7b por cromatog:-aña o alguna Dtra técn:ca de sep2..:-ac:ó::: y 

~2l:-:1e:::e, se realizaria una hidrólisis ácida o básica a cada d:asterémero :Jor separadc 
Le. 'J':;te~e:-lcs correspondientes alcoholes 3a y 3b con ee. 

Si lOS res~l.~tados ,:!e _2 reSOLc;o:: q~Jm:ca ::0 SOti sarisfacwrios, entonces se 
ocede:-rz. a e:nple2.:- .. ;.na :-esolucién enzL"7látic2. , '. La :-tSomClon ee 
solventes orgár:icC)s, de mezclas :-acémicás es il!1a metodología :-elat:villT.e:ite 

existen ?OCOS :-e:J0r--tes ele ::-esc1u.cié·r;. de alcoholes a~;:icJs 
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Reacción 
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Como se OCSe:-va en lOS e:emplos a:--:teriores, ~2.ra c:b~ener ~rodactos c);--; altos 
eS :lec~sa:·l8. ~a ::;;·ese:-.cia ce l.::l b:~:PO volw:"irosc e::: :2 pcs:ció:-: 2: 2D ..: ~c:- :2- :~:2~, se 
2:::::-2. OJre::e: '-'1 \==r2-yodo-2-cic~oper..Len-~-Ol ~9a-9b) para ~os~er~or:T.er..te 

1...0. J bL:;::DCi61l c.e: 1>=)-2-=\;odc-2-cic~oper.te::- ~ -o: (9a-9 b) l:-r:r ::C2 des le2cc:o:-:es. 
-:.:ellCC 1:11C12:T.eme CQ1::C 1-:-2te:-:2. ;¡rirr:a ~2. 2 -c:ciopente:-l- :-cr:a ,) > --,2. ;:,l::1e;-2. 
::.cciÓ::l conSIste e:: una haloger.2.cién directa e:-" ~a POSiClér: 2 e:n~:eaI:co .2 
;:odolog:a cesa..-:-ollada po, JohnsoD;"Óo en la cual se ~ltiliza 1: como agente 
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ssquema 1:i 

L~ siguiente reacción consiste en reducir regioselecI1vamente el blTUPO carbonilo 
lpIeando la metodología de Luche. t5 

¡~,OH 
, , 

o 

,-,,-' 

'h-9b 

l~ll¿ VeZ ooten¡do el (=)-2-yocío-2-ciclopenten-~-ol (92-9b), e; slbT:ente ¡Jase 

l¡eSpor:d.eria a 
. "', 
la ~eSO;llClO:: 

Z.i:-:-l2.t:ca. Cabe :nencionar, en este punto, 
pOí med~o ce ~Lí:2 traI1SeS!er:!~cac:6r.. 
que en base a la bibliografia20e

),f),g) ¿os 
Z::'r';2S ;O¿::é~:-: :::'z_:" ::'::5 :-es:~~:2.¿2S ·:=:eseados ~2. ~:p2.sa ?\-OV:J S?-~35, es Ul1e ;;pasa 
pO:-:2da er. res:n8. ac:ilic2 ;::rodLcida por ~~11 org2nismo ::L:ésped, e; /-;.~perg/i'//L\ 

>~U2, ::espués de trasferirle ei código genét:co para la lipasa 3 de la ('a,ndu.ia 

[arel/cC!, dicba lipasa ~CVO SP-435, ya llabía sido \.:tilizada con e: (=)-2-;000-2-
<o~en:en-l-o¡, corr:o se obse~,:2. e:~ :a tab~a 3, ooten:éndose bL:el~Vs ;:end:alÍen:os (2e 
r C)<: e:--:~: 2C2':<::':'2~" ee>;5 2:-', e: 2.:C21~-::C: ~cc~;pe;:2dc:,: ~c ODS"::ame, eS"la ¡i~élS2 no se 
:1a e: e'\:stenc:2. 2:1 e~ :2.=o;:2.rcr-;::::, ;;'c: lo c\:"ie DC se P'c:':'o L:,¡ilizar. L2 Olra orc:Ó"t:. era 

:;¡lea:" :a lipa:;a PS '>A.mano), :a cual, corro se IT.destra en ~a :ao:a 3, )"2. se :12J:c~ 

:p:e2.do para ;a ;:esc~ ".:8160:: del : =)-2-e,romo-3-me:iI ~ 2-cic~oper.ter..- ~ -c< ojte:;~é:;,¿ose 

er:.o s resu~tados }6 G/c de ee ¿el acento y 96 %; ce ee ::e: a~cci,'J: :-eC'Ll~·::::-2.¿''J~; s::~ 

lOa?gc, ~ampoco se encont-aJa er. existeTIcia eI: el1zbo:-atorio po:- 10 CU2.1 se ;;r-C;JL:SC. 
:;;,e2:- :3. ~i:Jas2. '::~ ;;2.::1c:-ea5 ~o:-c~:--:o ,'~P?~:: S=G}/_~, C~Y?2 ~=:' para :-ea~iz2.:- .2-

nseste-::flcac:ón ce 2.c:.:.e:-co a la :-e2.cci6:_ q:.~e se ~.'..lest:-2. e:--, e~ eSCji.ierna s:'gu:e:-:Le: 
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Esquema 13 
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:Jna vez que se obtenga uno de ¡es alcoholes y :ID acetato con ce. o Se pTocederia 
elllnmar el :yodo por una reacción de metalación 

CJlTIO se l":l~:es:r2. eE :2 tac~z 4 y2 ex:st:2:-:' antecede:1tes soj¡-e el LlSO de eS::2 

Jasa en la transes:erifícaClóll de alcoholes racé::-::ccs para ob::e::e:- ¿s~eres C:O~: te 
tos~ s::: err,Qarg8 ',? ?PL ~,;) se 'l!abia er,1pleado e:: \1 ~esoirl.clÓn de a:coho~es alíjcos 
c::cos. 
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Otra de las tazones por ias cuaies se eligió la ??L) es debido a (pe se e~c~:eD.t~2 
;'::::erc:almeru:e ciisponioLe 2. l..ill baje cesto, TIc;. reqtúere ce factores para se acti\ióa¿ y 
~ne una amplia eS;JecifIciéad por e~ s~:stratc. AdicionalI:::eme a esto, la ?PL se puede 

..' ., 
'~;r. a..rn:o~:c ~r:.te;,;a;2 ce 



,',por 10 que paede emplea~se :-epetidamente) y' pierde menos de u;: CLlarto ce s~: 

acti\'iciad inicia~ s: l2 reacc:ór. se ~lev2.. 2.. ::2.cc: a 6e °C?Ou, 3~ 

En este puco, cabe me:cclo:car que al trabajar con enzünas eE medio org~ílico se 
deben de tO~:la: ero cuen:a cier.:as reglas3

] C01110 son: 

a) se prefieren los disolventes hi¿rofóbicos sobre LOS hidrofiílcos (nü Qbsrantt:, 
alg~:nas enz:mas ¡nantie::en s:.; actividac. catali:::ca a(;n en los disolvenles orgánicos m¿s 
~~:d:'ot1l:cos > 

~:' <:1IgLd¡2S e~,Zl:,12S :-e~L::ere:: c,~ :2- ~:¿;c:_6:-: exte~-:--:.2.. c.e 2~g,-L2, :3o::':-e '-', disQl\c[l:ce 
;jrg"Íl::co seco: 

d~\ caGO O~le lc.s er:zi~-:;as se:', ::-:so:~Ú]]cs e;-: cas: :odos los ci{so:vcntes orgái-:icos, 
:25 part{cUtas de La enúrrn. deben ser lO suEcientemente -pequeñas ,;: SllS S'Ll.Spe-:¡s\ones 

~eJe¡-: sel GonLfJLiamente aglIaQ3.S con cbje~c de 1:-}:11lr:1iZ2.1 las jrr,;taciones 
.". . 
~:: i-~:Sl o;::a,es_ 

Toman¿o eí, CueE:a las reglas anteriores, se decidió emplea: i..:TI disohe;:-:~e 

Ya ~e:-:;e2¿o ci:lO de :JS a;co;¡cles (3a o 3b) ó¡:::::'c~e:-:te aC~:\·,J. se :=:-cc:ec.e;:z. 2-

2: ;::-e;J2:-ac:ór: cíe :OS és~eres por meóo de :..~ua :-e2.cc:ó:1 se::.:cüia c.e este:-:5caciór~ em:-e 
~: 2:CC~1C: y i..:::' icicc: :::2.:-~cx::~cc:;3 :: Si.: cOI7espondien:~e 113.1ogenuTo cíe ac~lc.:" ?o! ;0 
:~te:-:Cí, se ;nJp,-:sc ::e\'~ a cai.yo ~2 :eaccióL de este:riñcación e:~nre 3a e 3b 20:1 
:::'ele:--;tes ¿c:ic:cs carJox:i:cos 2" S1..i.S cccesponciiemes halogenl.:ros c:orno agentes 
''''~;~-''P- c>-,-- 1-:>~~':~ "')'n" ~a"'''·: 00'0"'ro ¡''''¡; e:-;¡""YV'\;-,-'on:r:r1~--''''' ;-:--",fll':l,,13o).J) ,: ?~-?--: .'-,.~ •.. v::', , .. dÁ~P1Cd~Áuv ,-,' ... 11 l, "-' cal.Za ;. ,e. '-t-u,-lL. d~G...l-,.L:..: 'i-'L.l,- ... 'uC \J:YJl.~ I ' ___ _ 

'C:-:1.D :iiso~\'er:te. ~a :'e2cc:i~r: 1=~op~~est2 se :T,Llest:"2. e::.. e: esque:ua s:gu~eme: 
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l:::squema 14 

Adicionalmente, los ésteres ópticamente activos se pueden emplear en el estudIo 
",' n~eCanlsmo de Sl.:sÚtución i1l.~cleofilica que se presen~a en slste172as cicloper:tenílicos 
~~ ::;¡o 1 ba~2..:"dose e:-: e: sIg-:,,-'~leEte esc~',T,eTn2. 

o XH D OH HO D 

X X Resolución 
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A racémica. , 
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, ' . ., .. '. 
:-~:;JU ca:-OO::1ilC. se eS',a:l:?~ 8.e'lce::-2:'.CO ,{} POSlC!On 

;acción sobre el sustrato 13a procedió po!" ~jJ~ :necaniswo Ss2 sÍmple e po:- el 
lecanismo S:-i2'. ya que, si el! el espect:-o de fu\f:\ :H del producto de sustitución se 
DSef';2.1: seficles ¿erte::ecie:-::es a ::cs ~ió-ógellos vi:::íLcos es debido a qL~e la reaCC;óll 
roceciió, sin l~iga[ a ducias, por !.m mecanismo Ss2. Por otro lado, si eE el espectro se 
Jserva una sena! perteneciente a lill hidrógeno vinílico y una señal perteneciente al 
idrógeno del carbono que sopona al nucleófiio entrili'1te, entonces se tendrá la 
:guridad de que la reacción procedió por UD mec2..c'1Ísmo S~21. Por otro lado, Se podría 
::te:lTlinar si la rec.cciór: de sL;sLitL~clén procedió por el mecanismo s ... 'Jií-S.".2' o (]¡:tl

,"\2' Para er!~), se te::dr2 q"LCe anal~zc..: e"; pr8d:.:ctG Ce la ;-:::acc~ón para establecer Si 

2:1e e:¡ S'i. c8rbu:--:c q~;¡ra; cor;f;gi.lT3Ció:-: S o R: y2 C¡:.;.e, dic:la COG5gL:.:aC;Ó¡~ ¿epe:;de;'¿ 
:: s: e: 2.ta::'F~e se Ee\ Ó a cabo e:;:-;' :rt posició:-, ".Y'i' o CU7/i con respecto a~ g~ll~O s2.1:en~e. 



"---es ¡:esunaúos qEe se describe;:: este trab2.jo se d:\"lciie:-of. er, CH2.:rQ 

1. Obtención dei (~)-Z-ciciopenten-l-ol (3a-3b). 
2. Resolución del (±)-2-ciclopenten-l-ol (3a-3b l. 
3. Preparación de Ésteres Cidopentenilicos. 

mera parte: Obtención del (±)-cicIopenten-l-ol (3a-3b). 

ci:l8 redi.~ctoL reg:oselectivo iJSac10 ere la reaUCCiÓIl de ;c 2-ciciope:1te::- j -0:12 :Lle el 
e;l:dE::-O de soCio-clorure cérico-metar.o: ~2B}---T~:CeCI3::v1eO~-IJ.:s 

e 

A Cl!C 3 tU .'il-':VíeOH "... 
..., ~aBH-.; 

---- ._-. 

Q:'-: 

'-'-' 
3,\ 3[: 

Per COD2tog:-at12 de gases (CG) se observé ~2 formac:6~ de cos ;::-2C~:ctos e:-: 

l)a-3b) QU'2 se el~cuent;:2. e~ un 9~ % Y ei ciclopentanol :.:a~co~loj saü!I2do) 14 er: 
) o""~_ ~2. ::eac,::::;:;:~ se s:,,;spc~.:i~j c:"i2.1.;ic se '~L'\'V :.:..c-: :=<~ ~"0 :le C:2E\·é;-lS~Ó::'.. 
::·2~:Z2.:- e~ ex:.::esc ::e :\oB~~ C2:: 2.gl'2., ;:x~:-2.e=- CCI: é'~c: e :;-,:c='-~c 

:'~\"e2:e e:: e~ rotava~,o:- co~ ligero ca~eTlta.1'.ieTlto, se obt:er:e 'el:": ex:r2.CC ceí,ce:-::rac2 
:.;!':. pesCo 3.prOx~r:12cic:.,,'Te:1~e 20 yeces r::ás de 10 es~er&,:'c. 

A~2.iiza;-" ce "':118 !T:i.ies:ra po:- CG se observó c~üe~ acie:J'.ás de ~os GOS prcduc~cs 

Jéa:J.G.J di;e,eÜ"leS LécLlicas, asi COiliO \:an3.l1Les cie las mismas, ootenié:1Gose en 
:)s ~:Js casos =-esi.Ü~adcs ¿oee Ia-v-o:-ables, los ci.l2.1es se resLti-::er: e:: ~2. tabla 5. 



Técnica: 
.cvaporaClón 

calentacilien-~c " 
Destüaciór:. 

con vacio 

fraCC:'02:2.02. 

Resuitado: 
SIn :Vlezcia producto-metar.ol l' ¡. 

CO~' Cas: tot2.l desco::::;JOS~CIO:: :'e: 
atmósfera de i\:;:. producto. 

Destilación bulbo a bulbo con ¡ Casi total descompos1ción de2 
vacío )' calentarniento, producto. 

Cromato grane:. eD COi: Pequefias ca:1tidades (1 D~ó) 
malla 200-325 en :lexano-éte:- (1: i). produc:o con impurezas. 

CrOlnatcsTaEa en plac2. ;¡rep2rativa Peql:eñas cantidajes (5S,'o) de 

C2.je mei:co:-:.ar cue, :y:ec.ic:mte 12. ~urifícaeióT: tJor C;-CIT:a'cograf:a en pleca 
,. ~ , .' 

e~ :;:'~CC.I.:ctD c:::;r::c ~:::-: ~:~~:lQO 

2l'1::C \" de oiol' c2.12.c~eristicc en c2.:c:~ida¿ su5c:ellte pa:-2. procede:- a S'I 

~::~;:-lcac:ó:; e:~pleé:::do 12.S ~éc:1;cs.s espect:-ol~étr:cas de iR, RM=:\ 3C, ~;\;[\' 'h "" 
"", (":o:¡~ -n---'~ , .... 'l~.¡.":;~~O' r",'O> ,;;.!·'e .... ~~··a·T'o.nh~ ,c. l~::::ri,l<:1 "],"",,-,:rir- "" ""·OQ'lTi't,-., ,.L::>"""~rl,,, ',' 
.1..) I,.,L,G.l 1:U3 ,-,\..-jl~j'jcl \..lU-" vL \..-L1\éld-"lLLv~"'" _._v.e;. -"'J_'-'_ •• U'-' v.:--: .L''''V '-, ..... ::::...",\....v ~0 

:as señales c011lc.~dar:: COI: ~2S ;epo:-tacas en la DibliogrcJra2
) ;:Jara e; (=)-J-

.,,> -,., 

',.Ya-jo), ;...as c2.:2.cterÍsricas especcoscópÍC2S ce: prOQl:c:O se 
est:-2.f: e:: el :::;¡ér.d:ce. 

El! \ ;S:2 ce qL:C ;;;~ produc:o al parecer :onnaba una mezc:a 22eotróp:ca C;)~ 
" '~'", ';: ;:'~0, .c; .:u; ~r", "".....,,~;'\n.,.,.."'.,.. 'n +--:, r'""""1 ':l,...; " ; ~""~,...,,,,,~t-( ,8~¡O!, Se 20:,S~::,O e::. .a O,:J._uc-a_La pa.,,"~ ,-,~~ ... I,.,UL.é<.~ ~.~H.}"dC.'-.Or:. a~ LI,.,3:-,,-,,-,J, ~e:-C' 

. .'" . _. -, . 
Se e,~22::'::2 =--e;:c~e =.e ':2.~ :T:.ezc.2.. 2Zee:r:::;::c2.: ~C:' .2 :::,:..:e se ;::::::;¿~:sc ::.e:e;:-::-,::-:é:':: s: 

~ , .'. . , . se 1or:;-:;a02 GiCila :::ezc~a: para 10 e1l2" se prepa:'"o ::::12.S ex:ractc 

s::2. ~T,2. :-el2.ci':I: =e:c:..J.o>:;Jro~;.:c'C::: 

;::~2.t:2. 2. 59-5=°;:::::, 

. 8 - . - . - .. oe :): ~) Cll caca -;::-acc:o;J, 

Basáncicse e~ les :-esul!aaos obtenidos, se optó por '::aco:ar e: d:sol';e:¡:e :::e :2. 
cc:ón, alul 2. costa de modificar la. re~ación 07:3 entre el alccl1ü~ 2lilico y e~ a~2c~c: 

.:....cs dife:-e::::es se 



Disolvente 
.AJ.coho~ etílico. 

Te1:rahidrofurano 
I Tel:'\ 
\ 1 1 U ) 

Éter et1ico. 

Resultado 
Se obtEvieror: res:.~ltados si:;rilc:.:-es 2. ~cs ob~e=ij~s ::::c:-, 

e~ ffieí:ano~. 

N o existía la formación de productos hasta que se 
adiciOnarOTi unas gotas de meranol obteniéndose el 
alcohol 3a-3b y' el alcDf~ol 13 eI: relación 1: ~ 

Se üotuv:e:-on lOS mismos ~es\.L¡tados qLle con e: i1-U. 
~ e tLbo reacción y solo se :-ecuperé la 1Tlate¡-ia pritllél 

~abla 6 

;::ace ;-;¡ei":.c;m:ar qije Cliando se ootll\.·leron lOS dos 2lcollOles eI( re~(}Ció:l l' - se 
ó de al S lar e: alco>o~ 3.1E;co, pero r::o se ob~uvielo71 ~os resu:t2dos des¿:acos ) z¡ C.~Lic 

;e;;a:2.:.::~6r:. t:e ~r."--'Y d:tic:: ¿aeo C:.:.:e ~o:- Ci'0:T.atog::'atl2. e:: ?~acz.. SO;G se obseTV'('.'D?. 

~ :7:3I.cL-:a qi..:e cc:-:-es:qor:d:a a~ alco~:ol ali~ico y pOL" CG la diferenclQ en el tiecLpc de 
:~c::on e~a ;::L:y ;Je(~:.:e::2 :0 c¡ue mÓcabs. ::jue se:::-ü: iY1:'ly di5c;: separar los prOdiJc::oS 

c:-':J;~2.~Cgrd12 e:--: C'J;~it:~-:2 c· (ae2. ;:;:ep2-::a~:\"?_ :c.' :';lte~~2.: ~:;:Z. ¿es::~2.c:J~~ 

~c:or:2.d2.. se 'J'Jsen'ó ;JC: ce (ve las c.i::ere~:es =:'2DC¡CmeS cor:tenian ambos 
C~¡C~JS: )8';: :c· C~:2l. S8 ciesc(il~ó CS2 :ne-cc¿Qlcg~2.. 

~_r:. \ ~sta cie ~os l-¿:sú~\:acios poco aientac.ores 2.: C2.::'.o:2.:- ~e ¿:sc>¡e:--.:e. se ¿:ec~/~::: 

:Z2.:" :::'le\'ai:'.e!:.~e e, :üetano~ co:::.o ósolvente, pe::o cE este caso se ::-aoajó (le 
=;"C:l:C: :-o;::n2. "J2~la lO2;-;a; 2.isl2: el 2.~col:oi alíl:cc,. 2::. CO:1c~L:sió:-~ se enc':X;:~:'2 q~le ~2.S 

. _. ..... 
2.lS.a::-.~e:~~::; :.e. c..e::;.-:.::: ~ .. ""~ ",,-,..,-. 

c..~A.''''''-' ". ú. .. 

~ - . , -' , .. '. . . 
.!.., ~2. ::-e2.CC~J=-. se s:.s;;e:-:::1C: pcr aQlc~':':--. :.e 2.gli,2. y se ag:-eg:: 

~,2. :lO se ocser\.'é :ornJ.aclóE de ;;:ecipit2.clO e::1 ~a rase 2CUQS2.. 



':2.5 \'c:::'cS COl:. é:e:- ;:aS'':2 ,::.:.:e po:-- ce; ya tJ.O se .Jcse~/6 ~rG¿:':c:,:, e;: e: cxt-z-ac:c 
:-e'2: se ~~:"""::.~3:-8::-: '::::::>::5 ~c's ~X~:-22:':JS:, se e~i:::i~::6 l'GG.G e~ d¡SO:Vente e:~ e; rotavapor. 

" " ". , . 
• >.li4. :::1,-lestra Qe~ COIlcer:rracc, :<1 s¡ eXlstla illetilllo~, se 

. . . 
2: e::: 2.:: s. ::12.5 
'[aí:01. 

S, );"uevamente se eliminó el disolven~e v se obrLlvc e:_ producto deseado co:: 
drmientos del 60-65 % Y una pureza mayor de] 97 % (por CG), 

~':!a ve? ::Fe se ~Liv:ero'Á ~as condic:o:::es adec~~aci2s pa;-2 :lev2:- 2. ':::2JO "_ 
llCC;~'F: de la 2-ClcioDente¡~- ¡ -0i1;:1 2, se proced:ó ;} repetir la reacció:: empleando =., 

;: 2(~S;::, e~ '\:2.S=:.J_ C:)1110 ageme redLl.co~ '93ra, e\:enr~~al;,~e-nte, er:rp"lea-:- e~ alcc:~c~ 

:7e;-2cc el": e. es:~:dic Gel meca:-:LSly.o ce sLlsti~~~;ción :1~.lc:eofLc2, ~2 :-eacci6J 

Ha 1) 

Cee] ;j.":' ,'y¡/\lcOH :> X", '. 
2. \- ~illD 

._\~ 
\' 

120 

Esquema 17 

ot-:--o 
era e~ 

~ 122.-12 o > ::"as carac'~eris:~cas espec:t:-oscépicc:s ce ~ 

~es;;,~~és ~e ~-:"2.Je:- :::~:el~~J.c, ,JS ;;rJc.~:c:cs 3a-3b y ~2ú-12b ceI: :-encii:.rje::.:cs 
;:~2.=~es, e: s:g~~:e::~e ;:2,S;::; cc':;::s:s~:ó e~: ;::;'c'Cer~el u::c, :Le lOS 2.lCO[:o~es ce:: ee; ya!"2. ~c 
." Se '~:a'ua~6 ~C:':-" e"o ::ace::-úi'~C 3a-3b. 



2: 

::"'05 ;es-..;:'~s.¿vS J~o'~eni¿cs pá~-a ~a ,eSOiUC1Ó:J. ,ac¿Il:ica ciei \==rL-C ClOpeI:.te::-~-C'j 

2-3::;; se ¿i~ .. ~d:e=-o;, e:: ::-es :;:2;::es ?~::c:pa~es q~:e corresp01:Gelc 2. ~as ;='es ciiFerel .. ~es 

1. Reacción de SharpIess. 
ll. Formación. de diasterómeros. 
II~. Reso~uci6n. enzimática. 

:::';:'0:- e:-"Zl:,t:ose_e~-':~\':G.2.Q e~ c~~n2. :-e2.cc:ér. e:-" :::J;:-~!2..lZ'..ci6:--" CG:;,--: ~JS r:-"e'~:~-, ,v¡-p:-c;;: 
2i.i:i> y [-b~Lt<-és'~e:'2S de: ¿c:co ~ o '~~¿r:cc.2iJ:1 ?o: lO 2.n:e~:o=- se ;:;iJCe¿;Ó 2.. ,2-

CP'-i.'<-.:C1G¡-¡ de~ ~'-0~?~ pü¿sto c:-~,e ,';0 Se telÚ'a e:l exis::eEcl2. eE e~ ~2.jcr2.t·0-rlC, 

1- 1 __ n ;'D~ 
/-¿./~~A/ 

:....z~ :eacc:o:: C:~~'2 se :~e\'0 2<- C2.jc ;:¡a:2 L: ~~e;:a:-2.~:ó;--; del ~< ->=r:Y~ :: 15:; ~:.:: \.::12. 
::) c: :'eaCC;ó:l ~ic es~e:i::ic2c;Ó:-::, ya. reiJo:<:ada,2'"' e:--:. 12. C~:2; se eI:1p:ez. co::-w ::~aí:e::a 

----- --------------

DH 

/,---~~J'--./ 
v ~~ ," \'""~~ 

'-'ú 

- - - - --/"> -"''-''--'~',~- -o. 
_G • ...,ú.'-' ..... 'u~¿ ::>'-' JO se:-\:2J:',CClSe 2.Qe-::-:as c.e ,2.S 

, __ '~r'. ,_, __ e,· 
;-hv ...... ~.'-'cv_ 



. . . . . - -

2..:..1l::·,:::'::-0 2..1 ::-;:(2.-::3.Z :::le ::-ea;::~·,o:u. C-Q~ el objet.() Ce 

Sy:¿Z&l e~ eq ... ¡¡:;".::;;:io ce ~a rcaccÍó:-¡ :1acÍa ei ploci,-:cw cieseacio. uespués de adicionar 
C2Cb, se ocse:-,,;ó p:):" :::G q:.:e :2. semL del pOS1Cle pl0¿¡'~CIO aumento 

J.sidera"oierr:ei1te s,-: intensidac a c-osta de la inter-tsüiad de ias seña~es c.el ácido ~-
,-2:-:¿:-:CC ·:16: y ¿e; :sop':C;J2..'"":8~ ·~17). =--a leacció~ se :noliitoreó COi1st:illterc.ente y al 
JO de 1.5 h. )'"a no se Dbsclvó incremento en la intensidad de la señal del posibie 
)dncto por lo Cr_1E se decidió adicionarle más CaC12, observándose un lT:GelTIento en 
inter;sidad ce 12, señal del posible producto hasta un punto en el cual no habia 
Temento en la intensidad; no oDstCL'lte, si se adicionaba más CaC):: se fOI1:Jabz. ~lÜS 
iCl:Co, :ncre:'Jentándose la relación producto-ácido. La reacción se sl,spend:ó 
3.;:¿O l;:: ;"e;2ció;: :J,odi.:c':o-flcidc· rL:e ce 98:2. E: prOÓIC"~J se ;;::rifícJ ocre:--::¿;1c:lOSe 
1 ~~:12 D~:rezz.. (~dI;ECa ¡rayo:' dei 98 C¡ó (?or CG\ J!18 pt.!rezc. ópt:C2. ¿.~~ 98 0/6 '~>: 1 = 

.. 7. 

~ec~"oscópico de: prodücto confir;:;é que se h2.bía obter.idc 
- , . ',.-1' .~ _"'"..,,,--;-,,,.:¡,, 2:':1 ,.....--.._.--.. 0. 1 

~L:e Si..:S se::-:2.les C21:-;C: ... :2:-:' :C;:-: .aS ~ '-'tJv .• c..uaS yc... c.. .... 

el compues~o deseado. 
- )-=:;~?~ '.) 5;-' '--"2.:) 

'é:c~e::sticas espectroscóp:C2.S de: P:-OdllCto se i:1Lestr8.:-:. e:: e! apÉ:T:dlce. 

;\_:'go i=:te:-es2.:Jte qi..le s~;Igió de esté:. reacciór: ~:e e~ hec:'1c de C)LLe el ~-(-)-jJ~PT 
;', :~o en:. 'c,i"" sé·:i¿;:;, & ¡em-oe:-z.:l::-a 2.:T~JierA·~e: s:r: ewbargo, ci~~la:lte :a pc:~:f:cac;6:-: ce; 
JcLc:c· se e::-:co:1t:-ó c:~:e éste ~o:l71aba l:~ sólicc de aspecto c:-is~2.I::1'2 é... el-:-,.;::e2.: 
::~O:-:'2. como ciÍso:\"en~e. )ara cristaliz22" ~: ~< -)-~IP'~ 1)5:, se c(:.;:e::~é: 

O/él de acetoíl-d a:}hidra con re:ac~ón al pes::! del éSLer 
;:_ se z.g:t2. y ;Jos:e:-:orrr:_eIll:e se enf::-:a ~e:l:ame~te otJseryá:-:dose cc. forr:-'.c.c():-. :::'c 
~~:;:;:~.:.)s ;::;:·is·~2~es ::-2.~l:):::2..:-e~<:es e :=--,C8~2:-0S, .cs ::':2.:es Se ,:C'.:&:--:. :22:::::;:;::::2 é:' 

-:';Je:-2L:':~·2_ 2rr:oieni:e eú Lm reci-;;:er::~e aoÍe::l':); :::0 oostame, a :empcra~i..:::-2 2T;:b:c;:':e ~, 

;_~:'. :·ec:~;::;~eE:e c:e:-:-2.G.c, -;::e:-,::a..--:.ece:-. -;;0:- ~~e::'..-;;o :r.de-tl:2.ido s~=-l. Ecuarse~ ,0 aE':e1.:"1.O-:-" 
:e s:.:;:<.:-::-:er c;.:.:e se re:;~L::;re c.e 2..ce'~o¡:a e~ l2 est:-,:c:;,C2. cnsta::r:a. 

C:::::'. el :"...-.: - >~~?~ ~ :5: P,-¡:-\:, se ~:oced:6 2.. ~~e"¡2 2. 22'-:)0 ~á. =-eacc~6:-, ::te 
:::x:c.2.c::)I1 ¿e~ =-ace::la"~= eD:~:e2.il¿8 ~a ille~ocic<og:é de S~-:2:}~ess. :'.I.2~ :\"0 Oos:L"l:e, 



~Cc preparac~6E De", :=;-\ -;-u :?-; )8), se ~~evó a caDo oajO J.as mismas 
~'c~c:o:1es q~:e 12s e:;::;JLeadas -¡J&:8. :2. Go~e:1ció:: ¿el =---< ~;-J IP~ (18), e:nplea:lclo pare:. 
e caso el ácido u'-(-)-taI"':árico (19) como snstr2'co, t21 COP-l'0 se :'!r.:es·::-c e~l e~ 

~~-- ~_._- ---

? HO H 
" ./ c...,. 

HO~\ ' " 
;-1:0 H o 

CaC~ 

OH Retluja 

:7 18 

;C:;~-:j:~r~:c:, de: :;C-05 c,"c: pcsLe:-:ormeme, e: 2.~l¿i~sis espect::-oscóp¡co ce: p::-OGLlCLO, 
'l[]:l::Ó c.!ue se :labi2. o"DteTlido e: corr,pLles!o tesea¿o, ;:~:es:c C~¡e S~lS :;er~a¡es 

(18). Las C2.:2cter;stic2s 

Rea.;::ciéh cie epoxidaciófi de/ /=-;-cicIapenteJl-l-oi :)a-3b). 

:-'c._/c_. 

/"'-.-

CGn ee ;:cr: ee 



~2. :-eaccié:-:. se 
.", " " . ,-
;:e'/:) 2. caJ:) co~:)'ca::::.jc :--:-c5.~~2. :~,O,eC~i.2.:- J.e -; ;-, 

~6--::-:.é:::c:' y e:-,:r:éir:CC 2. -: 0:=; ;¡cs-~eriC=-:;7J.e;l~le, Se: aciicionaro;:: cOIJ.Sec:'lóvéilllel1te el L
:-.JI?~ ':15) y e~ I)-?;C~.::_~~, ~:?_ ::,¡ezcl2.::c :-eacc:ól: se enfrié 2. -2e oC)' f}n8.:DeTr~e se 

~os res'..útadcs cbte:llCOS de esta reacciórt no fLieron satisf2cwrioS. For un lado, 
bino a que no se podía seguir el avance de la reacción por CG, ya que el (i-PrO}.: Ti 
retenía mucho tie:npo ocuhando ¡as señales de lOS reactar-tes ): de los productos: 20 

stame, pOí p18c:1 solo se observaron dos manchas, una debida a 12. ;:12tcr12 prima y 
a a~ posible prociucto, de aqu: que: se sllspendió la reacción Cllillldo ya no se obse:-vó 
;gL~\~ c2.l-:-:b:o es e: ~2.::l2.~C de 12.s :::12::C;-:2.S, ?OT o~:--o :aco, la p~::-:~2C2.C:Ó:l de: ;:;:--od~:c~s, 

)óx:co) y: del alcohOL que no re8.CClOUÓ se difíCLlltó m:'lc:1o debido a 12. p:-eser:c:2 de: 
~:-i? y de! (/-?:"O;_ -:--i lus CUeles :-;0 se podí2.1~ ~)bseí\¡a~ por ;J~aca, ?o:- :0 2n~eri():-, ¡:c 
icg:-ó ;m:-ii-lc2[ '2: proó:C"lO pe:- cro:::atog:-a:-:2 '20 CO;li¡rC~2 ya qL¡e 'Ladas las 
cc:o;~es cor:.:¿;n:¿D ~~'3r.cP ~oio[ caracte-:-ísrico), :..g·_~a~::l_e:1te -:-lO se logró ~2. ~;r~~:-ifcac~óc~ 

:. cest::ac:ó:-: Q"c~;bG 2. o,-:~bo, ~c::¿e se obser-\¡ó la descomposiciór: Ce ,as s:.:sta::c:as 
se2.¿2.s, ~S·:C -es, ~o; ~:ac2. se c:oseívó üüa ~Tan camiJaQ ele PI UJUClOS. 

~e::as c:an:icZlces (:c alcoba: co:--::. Í:::;::mrez2.S CODO se :nucstra e:--: ~a :2.0;2. siguente: 

a Julbo 

='C-S25 en nex2....1c-é:e:- ~:: ~;. 

CrOI~2.tograf:a e:: placa prepa::aí::va 

Resultz¿c: 

-:Jrod~~ctos :::ayontarios. 

~escomposició:-:: 

~::.ayo:i~a:-i0S. 

Qe 

Pequeñas ca..lridades 
COIl :iffiDUrezas. 

ce 

ce 

¿es 

C8S 

~_r,..l··~L" :J' '--' .... ~.'- _1..-' 



2.5 

- _. 
~::eZC;a ':-áCeJ'T.l;::á. 

enonnente eI. la estrategia de rraoa.;o, y que cons:ste ee 
la prop~:es:2. 

preparar íos 
--:-es;:x)ndieE'[eS ésten::s diasterornér-icos QE :cs alcoholes 3a y 3b. empleando el 
'r-~:ro de~ ác~cio =---~ - )-ptrogL:!á~r.ico ~ 6) co:::;: age::te 2cil2::.!e; ;¡z.:-a posteI"~:;r::le::::e, 

Jarar :os di&s~erómeros por a.lgL1I10 ce lOS métocios emp:eacios comúr:meme. 

ie =1. Formación de diasterómeros. 

~a: COILO se plar.teó en la est:-ategia de trabajo, 12. err2. opció;: parcIa ;esoll:cié:: 
:-2Ce~:la:o :)a-3b~· cOC".sistía e:; :3. ;)o:er:c:ó:-: ele :2. meZCla ¿ias:ero:-:-:é::cá (7a-7b): 

-2. :0 ::~:;}l, se ~le\"6 2. cate, p;i:~e:-aI:}er:te, la ::-eacc~6i": e7";~:-e el ácidc T 

og:i..:':á:lücc ~\ e: ,ace;~atc- (3a-3b~ e~1J.plea¡¡do T=--:t CO~TlO G.isolven.~e, DCC cOlno 
c;~~ZZ~COT y 'c:m:o a'liTLósfcT3. ce D1:rógeno. 

:-~ e 

!~!-. 

" "'--/ 
1 ":-1 

oA,/~¿ 
o 

--- - -~-- --:---
tsqi..lerr:a 21 

1/--' .. 
V 

/,,---\ ~-""""~-y 

c~,/~o 

e 

. . , . 

:::;:--.. se CJse:\;::: (.~~:;: Le:. 

Lec 6I: ::'0 :J:-ccec:2.: pOI" ~o C~la:, se dejó :-eaccior:.a:lc.o C.i..:Tc.!l:e 
~ C>:=; ::-,c se JJservó ;-;lJ.g-:::: cill"TIbic er: ~a intensidad de las ser.a:es correspondientes 
a~:,::o·L:O~ y 2.'-l 2.c~dc. Est2. :-eaccló::" :le ~;)foceóo, i:"'.dependiente::::<..e:-lte de~ t:e:-r.pc de 

~:¿c:eJ.c.c :-e2C::J2.2I e~ ¿cee ce::: c~on::-c ~e ·~~·:::·:::~c '~SCC~2:. "'
olves:e y b2.:o a::nósfe~2. :le :\2. 

ce::7".:::: 



A ~ ,OH 
8 ,\"'-.........--- SOC 2 ::~,:";Jr ~A /". / e: v .\ .........,..... 

" H ó 

5 

Por CG se observó la total desaparición de la seña; perteneciente al ácido por :0 
al se supuso que si se habia obtenido el clon!!o (aún sin observar una señal ~ara él , 
r lo que Se procedió a adícionar in Sitll la mezcla racemica (3a-3b) paía a 
111,:c,ón de~ par ce ciisterómeros 7a y 7b 

o 
6 • 

I "H 

cA,~Ó 
,~\ :"-.r, 

/ \ ::--

~/~c e :'\ : 
o 

20~ 20~ 

., .. . 
se ()~sz;:-·v:=: ~~~e Su::] 2.'<:5::::: 

la ella; se atr~buyó ai producto esperado. Por lo anteriOL se Gecldió suspeilder 

:O:'.Ol) al ácicio, pO:- LO Que se ccnc~i..~yó e.LLe eL p::-oducto se ~2cia hidroliz2.QO C:'~:-ól2:e 

¡:n~:-Jlcació:;., debido pos:bler7le:1!e 2. :a preSe:-lCla de c~e~a c2J.--:tidac. de :-IC~ ql~e :-'.0 
~ 2aptLiTadc 

. , . - . 
qLi.e e: ClormCTa:o 

, '. . ., ,. -' 

8C:C:O pc.:-2. :.icrOdzar t; prJc:c:.J. A pesar " .. -ce i7l0Glrlca:-- e:-: \·'-a:-":.as 

asic:1es e~ :Y2.ba~o soo::-e :'a ::-l~ZC~2. ce :-eaccijn; f.O se pLdo aiSlar el proéuc:o : so~c 
. . . .. . ... - .. . . '. . 

pLLc..O :,ecLLperal' e~ (.ilCOliC~ y el a2:.oo . .::sasanc:;se en le 2...c"'1te::-:c:c, se s:..:glr,o ::::ye e_ 

Jd!..~c'~o (mez::la. ¿~aste:o:né:::ca~· dec:2. :::le ser fá::i~lleni:e hidrol:z22Ie, por [.:: ::].\.:e se 
JpLSC emplear el ác:cc Y-oe:;ci~ ~<-)-pirog::-t!ám:c;::. ~~21; ~2=-a lleva:- 2. '22.'00 ~& 

:!.cci6;: c;ye se :;1~;eS:T2, en e~ esql:e::'.2. s:~_::e:1~e' 
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:=o:nc se T.eiic:ona el'. ~a est~a~~egi2. cie traoajo, para obtener productos CO;} aitos 
;" ~rp.sp,,...:~ '''';''''".,.-0 """"""""0 ,.,...,l"...,...,;_~-s~ "'~ ~~ jJo~;c;o'~ ,,;.30e "or 'o e 'a' -e es :-:ecesa::-:c:: dL J:"' ....... vlH-,H1. u ..... ~IJ.~ &w.[-' yV1U .... ll1U\J u "J.l la. :::>J. 1 II L, .~ 1 LL 1, ::. 

cH~.ió obtener el (=:)-2-yodo-2-ciclopemen-i-ol (9a-9b) para poste:ic:rrnen~e 

?ar8. ob~ener e~ (::::)-2-yodo-2-cic1openten-l-ol (9a-9b) lo primerG que se hizo 
'_~íEl reace :6n de 11alogenación directa en la posición 2 de la 2-ciclopente~1-1-ona 

Iple;:-E1do I::: como agente halogenante, lU1a mezcla de piridina-tetraclor:'iIo de ca:-bor~u 
20::-~O diso-:\ente y annósfera de argón. 

o 

2 --._---

Piridilla/CCG)I 
Ac 

o 

\ / 
~ 

0e estz~ ¡-e2cc:ón se 08t~:v:ero:~ b~lenos :'esdt2dos ya que se legró obter:e~ el 

CLj ipo~ Ce) E:! análisis de los espectros conh~ó que se :~abí2 obter:ido :a :2-yodc'-
::~:OpG;;t~r:.- !-c::-::a \8;- !_as c::r2.ce::-:sticas espec:;:-cscÓp:C2S ce] tJ;:O¿liC~C se iT.ijCStíZ~;"( 

c; ap¿riClCe 

~2 slg~j~:-::~e ::-e2ccij:--: :::;):-:s:s~e 2~. :-ecxc:::- ::-eg:::::se.ec::~\:2.::~e~,:e c . .:=- •. ~,-, 

:p:c2:lC10 :a netOc.olo212 ce ~L~c:;e ::'.i 

----~- ---_. ----~ 

G 

:~ 
\ 
\\ 
~'~ 

-,8~_-~---.. -c:----:-c-
.ssCt~e:r.2. 26 

._~' 
9a-9b 

n" ....... ~~ n 
v'--~ vV'",''-

~os resl:¡ta~os ooten:¿os ::.e es:a reaccióT¡ :l.leTCn ~:-:.~:y saüs:2ctc~i:::,so ya C¡;':e, se 
sc¡,:z. ~o:- CC, cr:.:e ;a :eaccló:-: Se lh~v2. ~ cabo de IT,3.rle-:2. cuanti:ativ2., o'Jte::ié:lc.8se 



J:-',,::'Jo.ct'J OJt~:::dc e,¿ e~ C8:-:1pllCS~O :'esead.c ::2 C:Ue las señ2.1es c;)r:"es~o::ci2.c a~ 

1-2 -yoc~o-2 -c~c:ope0tee-l-o: (9a-9 b). Las caracterist:cas espectroscóp~cas dó I 

:=S·JC rr:c:-:c:c;¡a.~ ~c~e ~,unJiél: se l~evó a cabo ~a reacc~ó;:-, c.e :-eoucciór. c.e .la ~

~¡,~)-2-ciclopenten-l-ona (8) ernpleando el ~\"aBD-!. 

-_ ... _ .. __ ._-_ .. __ ._--
o 
I 

" ¡~ 
',\ I 

"""-\-' 

D OH 
" / 

k X 
""Y"¡ 
"~! 

~e es~a reacción se ootuv:eror: :-esu~t2.cios similares 2. lOS ob~e:.i¿os con \.-" 
3:--~_ ya C¡i.,e, :a ,eacc:ó:: se :leva a cabo ce IT,8..11era cTJar..~itati\a, obteniéndose 

65 cC COil i.ü¡ rendimiento ele pr'0QllCCO aislado oe 
>c y Lu--:a pU.TeZ2. ~7:.ayo:- a: 99 ~;¡Q (pol CG). El 2.::álls:s de ~cs espectros C0I1:l:l11Ó c:úe 
;TocL;c~o '0 o~e:1ió'0 era e: c'0mpuesto deseado ya que las sefiales correspo;¡dia.n a~ 

-2-ye,e.o-2-cic:ope:1te::-: -o: 
·act2r:st:cas espec::Qscóplcas cie~ ploduc:c' se ~ues:ran ,¡:;¡ el z.pénóce. 

L..;:;3. \,,'2Z oDtc~:idcl e: (.=)-2-yodo-2-c;clopcnten-l-ol (9a-9b), el .sigi.l:e:-:.te p2.SC 
-¡·~s~,,::;-:de 3. :2 :-esoh:ci6:-: :-2.cém:c2. pc:- ¡neCio de ~m2 :-eaccio:: ce rr2.r;ses~erif:c2.ción 

-_ ...• --_ .. __ .. _--

~OA' ??i.. 

"-"--

csque:na 28 

OH 

cor. ~. c. 

OAC 

::h el 1,Ji:; 
~on c. e. 

:"'2. :e2.Cc:ór .. se ::evó 2. cabe er::;::ear:c.o la enzima en po~vc ::ompletame:-:te secc:. 



;;;:, 2. C2.~O e:-, &~I~és~e~2 de 2i"g::':: C~H: 2.g~taciór~ v:gc:-OS2. cous:a:1~e. ?ara esta 
'-·~iU:' se e::-.~,:eó e: ace:2.~C de v:~J.i:o ::o:no age::te ac~lCJl~e. 

~os resi..:l~2dos ob~e~"lidos de esta re2.ccÍón fLlerOI: satisfactorios. La reacción Se 

;peEd.ió a las ~ 8 11., lma \'ez que se había alcanzado lL'1 52.5 % de cOTIve:-siór:. ~pc=-

'0e :a :nezc~a de :-eaccién. se eliuliLlÓ la enzima por G:ltracrón, se lavó con éter, el 
rada se COilcentró y. Se purificó por columna cromatográfica empleando sÍlica de 
~la 230-400, ellJyendo cm: CH::Cb bic'.estilado. De 12. pli.rificaclón se obtu\'leron dos 
ldi.:ctos, el p:Í.mero de ellos fue un sólido incoloro de p. f. 64-65 oC con ur:a pureza 
> qC) el aná.llsls de los espectros permitió concluir que se trata.b2. del alcJLoI que 
)ía :-e(~ccior;ado en menor proporción; de tal fonTIa que una muestrz. de este 
;¿~lC~C, Se ~"'.:12.11zó para jete~ni:;.ar S'..: :-otaciór: específic2 y daco que el va:c:-

-:':- )-2 -y:xio-:2 -cic:1ope::~en-l-ol (9a) CaS características espectroscóp:cas se 
es7ran en e: apéndice J, con ur: 70 % de ee y se propuso ql.~e la estnlC~t:r2. del 
~CiL:2~C en: b. cost:·ada el": ;2 flgi..::-a 2, ya c:..:.e C00CEerC2. co:: ;0 desc:-i~o.3{)r: 

9a 

figura 2 

. ,". . , . " . . . . 
e. a::¿:s:s :.:.e .:=,5 esrec:-cs pe:-;:;'~·L;C CC¡'C,I.l;:- C;,~:e se 'C'2.t2.J2. ::':0. 

::a::o c.e 2-yo¿o-2-ciclcpe::~e~- ~ -:~c, dade q,'..:e las sef:a~es coi:--,c~¿:a:: cor'eC:ame:-:te 
,'r-_ .... '" ,..; _3:~(!::~"" '"'.\. ~'"' ·h.· n.,... 1 r 0;'~· -r'"' ''''~.;:;:8f1/1 i' 1 . ,c..~ ,,-,pona-..J.2.~. .Lo~t ..... aceL:il.O::::'C o, ... ,tUvO CVil. un .en ..... l~.llenl.'u' Q .... l ,) .'v-; ',SOC,:: ~a 

;c ie ::n 5.2.5 :/ó de c::;:::ve:-s:ór:). L:s c2iac:e:isticas es~ec~roscóp:cas del produco 
:~,-lestrall e~ el apénd:ce. COI1c;c:e:~dc 12. cc::fg'~:1"2C:Ór: ~e; 2:c,:):~c: JOa: c.::e 
cc:o;-:6 er: :!le::c:- cant:cac.; :5.:e f¿ci: supc::er :a con::gurac:ón que de~ia de ~e:-le:- e: 
::a:o~ ce acp:, (:.:e la est:-~:c::':r2 ;::-'2;;::es:2. es ~2. q:.:e co::-espc:::c:e al ~R~< - ,:-acet2.·:C 
2-iodc-2-cicloper::e::-~-i:o ':10b> ?c;:::: 2..:-::e~c::-, :-es:'i.:ta:J2. !ógicc supclle:- c.~~ie e~ 

).C~Ór:. específica. 



~ebido 2. "~os resultados obtemdos ::01'. el (=)-2-yodo-2-clclQpeDten-~-o: (9a-9b), 
decidió probar en'. nuevo sustrato el. 1. ct resolucÍón enzimática. Este nuevo sustrato 

~ el (=)-2-metil-2-ciclopenten-I-ol (25a-250) que contiene el grupo cicIopemcnilico 
~tr: gLpO rnetilo e::"l ia posición 2, el cllal se esperaba que fuese lo suficientemente 
l~:::l~IlCSO para llc\"2í 2. cabo selectÍvalT;.c:1te ~2 :-eacción de 'c:-ahsestc:iEcació2.. Ei .:=)
'netl1-2 -cic\opcrnen- L -ol (25a-25b) se obt~eI:.e d:rectarne::te de la :'educció!'-, e.e ~2. 2-
::ti;-:2-c:cloye::te!> i -ona (26) con '\aS:-L" corr:·:::· se r!-:~¡es~::-a en I?: sig ... :iente escjL:err.a: 
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25<1 

ESCjuetn229 

25lJ 

:T,atraz de oola oajo atmósfera inerte y se :e adicio:1ó el CeC!) 0.4 [?V~J en :1:etaDoL 
e:1:7~Ó :2 :-:-:ezc:a ::asta -5 ;)C y se ~::-ccejló a aÓcion.a:-le el :;2B~_ tratan ce ce (~~e :2 

:-:;.;:-=-Z:-~~:~"2c ~::::; Se ¿:;e\ill2. & :~<is ce ~ \:C, 2.~ :e::-r:--.ir:a:" de adiciona:- ei :\a8:[--:_, se dejé 

ser\'2.nclOSe :Jor c:I:;.jos ::Jé~cdos 12 f8::Tlac:ó:: ce :.::-: ?:-:::d~:c:o ~::-::cc. Le: ;es.cc:ó¡: se 
sper:.dió 2dicio~lan¿o L~Ila peqL:ei'ía c2.:l1tÍdad de áceton2. para iicutraLzar el \"2.3l-:L E:1 
ces,> se aglegó i-~C; a~ 5.C' :)/0 en ag:ja ;13.s·:a a:C2.71Zar lLn ~H de 3.C, se e:X:::"2..jc ::J~: 

;::" y se cio:Y~a~og;afió ~ca r:-IUestE pOi placa y ;Jo: eG, obseI';á~dose c;~:.e y2. ::0 se 
." .. . '".' 

~.l2. prc-c:'lC"CD y q ... ].e tI: s .. : ~:..:gar se te:1l2. 'cU: ;::-;'levo compuesto c¡i..,e tema una Ci.le;:-er~~e 

lal e:. eG, ade:nás ;;or ?laca se cbse~"ó ~~:e e::-2. l1:e~os po:2.:" ~:.:e ~e: ill2:er::2. :¡JGIL2.; 
:- ~.;:; :;. ... :e se per:s2 qLe pcsic~e:~en~e e~ ]rJduc~c en ~a presencia del He: había suEr:c.o 
2. re2cció:1 Ce desh:c.n:tació:-: d~l¿o el 2-=-letilc;clcpe;:~adieno (27) Cly·~ estl~:CUl2. se 
:es~=-2. e:-: ~a f~g~ir& s:gLierlte: 
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\_,_i 

"\0 obsra!l~e que no se Pl:do comprobar ¡ü dcs11iciratación del (::::)-2-meLiI-2-
cIopente:1-1-o! (25a-25b), ya que no se logró aiSlar el prodacto 27, debido a ql¡~ 32 

~sc:o:.npu.so rlipidarrte:'Je cuando se trató de e\irr.;U2X el disolvente en el rotavapOf, se 
atIzó otra reacción bajo las mismas condiciones que la a,I1terior; solo que en este 
~so, cespL:és de suspender la reacción por adición de acetona, se extrajo con éter, se 
\-6 con z:guc:. se secó con :'<a2S0~ a~;J:idro, se e\'2.pO:Ó el disolvente y el cO:1centrado 
. ;x~r~:'ícó pcr columna, obtenié~ldose el producto C01T:O un líc:uido incoloro algo 
sccso, eZl Ur'. renciimlento elel 70 S/Ó y con u::a p:..::-eza :> 97 % (por CG). E: an2lisls 
;pec~:·Dsc:ópico confinnó que se l1abía ootenicio el alco~:o¡ deseado, ya q¡..:e las serlales 
J~2:-\:¿:dé::s cO:Tespm:diar: a 12s re~on2das p2.:-a e~ ,:-=)-2-Tlet1i-2-clc:o~enter.-:-ol ~252.
~!)~! ~~as C2.~·sc:e~ls'.::cas espect:-oscóp¡ca's de; p:odL¡c~o ~e InL,estran en el apénciice. 

~·:-;él \:ez G~~e se oDruvo e, (=)-2-:neti~-2-cic:Jpenten->ol (25a-25b), se prcceo:ó 
:~: oDte:-:clór: ce uno de los alcoho;cs 25a e 25b cen ee por ~r:edic de una reacció:-: de 

'G\:;\ type =1 corno ca:2]¡zac~o:-, 2Cet2.~O cie v:n: o co:<:o agente acilal:te, éte~ anhidru 
)I11C c:so¡ver:l~, a te:npe:-atl~ra al-:-:~ie::te y j2~O a::\1ós:=-~ra de a;g6r:. L2. :-eacCiÓij que 

--------

:::Q:J. c. c. 
28:1 Ó 2Sb 
cor; c. c. 

l:cio]J<l[ el acetato cie vir..üo se morntoreó ~a reacción ;:or medie de placa y CG 
ise:-\,ánciose pCé 2..r:~bcs :l\étodos, C¡'--Le se fOTITIc:.ba i.l::' prodcctQ único~ es cor:veii.len'Ce 
:::1C::01.3.:- que conforrr.e aV8i-::zaI:;a ~a reacción. la :ormaciór: de prodl:c~O caca vez era 
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3.~E.El:::-:¿ l'..clit::-2 ce 

l1,<:'< 7C-23C, CO:1 objew cie evitar Lilla posibie deshidratación ciel alcohol que 
lcc:onó en ¡::enor c2Llidad (25a Ó 25b ~'. De la cO:LUnna cromatográfica se logró 
lar dos compuestos; lmo de los cuales er2 el alcohol que reaccionó er: :ne~o:

~:;ó:d y qL¡e se C8:-.:\'0 co:-, i..:1l 60.5 % Ce ::-enúÍmie;¡to, con una pLLfeZ2. > 99.C G/o (por 

G~I. ~as características especrrosc6picas del producto se muestran en el apéndice. 

~I otro compuesto se ootuvo como ;.~n liquido trJJ."1spélrentc, 
anllo, con llt1 rendimiento de 56 ~/o 'J' una pureza> 98 ~/~ (por CG); el a~-:ális~s 

)ect~oscópico confír:;:nó que este sebflmdo procucto era el acetato (28a Ó 28b) de~ 

:-:.5 com;e:-:lente :ner:c;onar q:.;e no se "caLzó ningún análisiS de :-ot2.ciÓn 
iec::lC2, m ai alcollol :-ec,perado, r:l 21 aceta:o Ge 2-IT:etil-2-cicloper..tcIl-: -ilo, dado 

c~e es~~as dos úitimas :-eacc~o:-:es l:rec.ucci6~1 J: reso:'..l.ción;, SQ~O ere. 
SI r~sLLltaoa pos:ble lle\¡~:.r a cabo ia :·eaccÍón de t::ansesterificac:ó~l 

):e2:1GO ti1 iug2.:- ¿el yodo, el grLpC metilo en el ::",)-2-yodo-2-cicIopenten-:-ol (9a
)~ Y'a que, en el esquema 6 de la intrJducc:ón, el Sl~stitlly'ente Rl es lU1a de las 
~e::(::s :a~er2!eS, :2 ::::':2l se ?:..:ece J'c~e::e:- a ~2.:-:::~ cie~ 2-yc¿o-2-c:clo;=e¡lte~->0: por 
:::ic ¿'c ~:na ;C2.CCiÓ:l de ¿Jql:ilaciéI1 e:11pleandc ;':Il l:ucleó±:10 adecuado Basáncc)se 
~2 ObSCI\;&CO e:-: la ~:LiJ:1a :-eacc:ó¡;., se conclclYó q;.:e s; se llevz 2. C200 :a ~e2.CC1ÓL 
',l~üc :10 se cie:ermlfJ.Ó co:-: que graco de selectividad . 

. ' - .. , .. '. .. 
",- ::-:e::::2::'2.C,e::~e b:.:e::c" se :::o::-:s:ce::-c Si.J~c:e::te e~ ee -;:;a=-2. :;:¡:-cseg,-l:::- C2n el p:-ese:::e 
)a~o : 2. que SO~J se :-ec::ere :er:er UEO Ce iDS 21.:::0;10:e5 con ee. Per lo anter:of, el 
.:;e:-::e ;;asJ consis~:é e:~ ell::::na.:- el y,eQ,] de .él pJS::ClO=: :2 e:-; e~ a~co~:D~ 9a ;;a~a 

,-,or: J~~:C d~ e:i::::r.z.: c~ y~¿C) ¿el cc:;:~~:es:c 92, se ¿ecid:é· e:~p~ea::- ~G:. 
'nrl---¡"1uí~ ~C>'O""';>,-1,..,30g 'r\'-"~~ 1~ ""1;"""";'r\')c1,o'-;,, rie' b--·" .... r "",.., ",,1 lS\j_\_I_1;"nrn"'_~_-e"';:_ 
vvL'.,-,c'" A'-'.~ ,L~~.<.J. Á~C::.c..._ ,-,.,c.~ •• H.L •• A u- C .v,,,,-, 'V.A '-'o \ 1\ I _ Ulv1 •• V ~ c.l '"' 

l::~·2-pe:;te:,.- >c~, el: .,2. ::'.2..~ se e::1y:ea e: :-3·u.~: ~D::-'.C z.gente :J:1e:alaE~e y TrJ=" ::cr:::c' 
)~\'C:'.te. De t3.: f::mTl~ ~ue, la :-eacc:ón prop~:está se m:.:estra en el escpema sÍg' ... ¡:en:e: 
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La reacción se ¡levó a cabo empíeando U!la relacÍór: molar sustrato-reactivo de 
se deJó en agitaciór. a temperatura ambien~e, monitoreándose por CG dOIlcie se 

se~\'ó la fonnación de un producto mayoritill'lO que tenía el mismD tiempo de 
ención que el C=)-2-ciclopenten-l-o: (3a-3b) obtenido por reducción directa del la 2-
iopente;--;.-l-o::z: (2) con SaBr-;r.....;. 0:: aqL;i, qJe se :1ecidió suspe2de::- la reacciór: 
cionanclo c:.gua, se extrajo con éter, se ia\'ó con agua, se secó con l'\a2S0..: zu-ulidro ::' 
C0I1Ce:17ró. 

crommog7aíla en 
:~~na e::1p~e2..';.do CH:C:2 bides~:~2.cio ccm:c e~uyeI1~e y siEca de malla 230-40C. De 

;J~l:i:l'-'2ció:-: po-:- c>:)lL~mr:2. se ~cgTó C)b:er:e~ el pr;JQucw :r.ayoritar:c COYT<ü ~1Il liqLÜdo 
i~s:.=;a;ent-= Lge¡aI0e-;-:.~e a.::-.a.TiEc y d¿: 0:0; ;:arac:eristico, con un renchEliento ciei óG ~/ó 

Llm~ ;J~LreZ2 .> 98~/Ó (per CG), ~::--~a m;'lestra de -::ste producto se analizó por 
)ec:::-oscop:z ['mplean¿c las técnicas ¿e ~R, ::<'~f\ ; ~C y ;Lv~ : H y se ~e dete::1~Ir1é 
:: rcJtac~ón eSDeclt:C2. ~CfY de -2l.04°, coc. lo cual se pudo connnEar c.L~e el ~roc.uctc 

:enidc, era e: :,S)-(-;-2-ciclo;;enten-~-c~ {)a) cm: m-: 69.5 ~/o de ee Las cé':.racterist;cas 
)ect¡oscóp:cas éel¡xoddcto se :::~~esaan e:1 el apéndice. 

",_~'",,..,_,.l.---. "'~ 
v. "!:--' ."c.. .. '--'-- ",. 

::s:ó:: ei ,',R~'-!~->2.cet2.to de 2-yJdo-2-c:clopen~e::-~-ilo (10b) C0:110 S::S~::2.~C v e~ ~ 

~i coco agente ::J.etalar..te; este. con o'DJeto ce aDtene:- el (:<")-acetato de 2-
:o;=.c:-::en-:-:;o ,:)9b:' L3. :-eacc:ó¡~ ;;::-op~:eS72. :1lt ~2. siguiente· 

OAc OAe 

> 

29b 



~¿ re3.cc¡ó:-: se :~evé (} cabo aC:c:G:-:3.nQo :.;~ l~ge~c exceso ~2.5c/~:, ce >Bu~, a 
-:-:.pcra:~~r& ;J:nbie~-:.:e y :l::lonr¡:o:-eánco ;JO:- CG donde se 'Jbse:-v la aparicr6::. ele ~:.:--: 

OelUClO ú:1Íco, al caoo cie .3 h ya :10 se observó incremento en la señal 
:":-espondiente a~ pfodLICtO, pOí lo que se suspendió :a ~eacción adicionando agua, se 
trajo con éter, se lavó COI: agua y se secó son ~a2S04 2.-.T1hidro El produc~o se 
.r:~c6 ;Jor cloülalogra:Eéi e;:; COlLi.c'l1na empleill-:do C1-izCh bidestilado como eluyeme . 
. logró obtener lLfl líquido incoloro de olor característico, con un rendimiento del 25 
y una pureza mayor de 95 ~'Ó (por CG), l..ma muestra de este producto se analizó 

ra detem1lI1ar S~t rotación específica ----" ,.. 19.49: El análisis espectroscópico de 

. Rl\{~\ e \ RlY~\ H, -':ünfirmc c~.e efecclvamente se L,abra eln::rnac.o el \ odo \ 
-'. -' -

c~o ql:e la :"e2.ccÍón de metalación r:o implica ur:. ca:nbio en :a estereoquímica del 
:-~)c!~c qu:r21, se ;n;ecie aSEr::Ír C;I.:e e: ;Jrodüc~o ob;:enicio era e: '~J..:,-(---:-)-acetaro de 2-
::o;er::e:l-l-::c ,:)9b: con un 68°,'6 c.e ee. Las ca:'actei:st:cas espec~:-oscópicas de: 

. . .. . 
~X;;":cto se ;r;~;cst:-a;~ e:~ e. apenmc'2 

32sándose en los resuLados oetenidos se !J~leé.e (1e:::[ qI.:e si se :o~---:-6 12 :r:e:a 
J¡:;:.:est2. pa:::a es~a pa;:::e, C}Ee e1"a :a de oo:ener ~mo de los alcoholes 3a o 3b con 
ceso er.a::tio:nér:co. Cabe sef:a:a;, cl'--~e el ee de: atco:l0t 9a. íJrod\.~cto de 12. 
30Iu:ió~ enzirr:át:c2. solo f¡e 1:tcdian2.i3ente b~:er:o: te::l1endo eL. Cl:er..ta qae, :;e se 
tir:llzaron 12s conóclones de :eacción para tene:- ty;ejores rendin-;.ieu"cos. Aún 2.S1, se 
=,c2~:6 a c~:~T.tJ:i:- co:', e< p!GCip,:~ ;)c~e~:\'o ce~ ;Jrcseilte :r2.o2.Jo Ci.~:e es ~2. oDte:1cÍón Ce 
:e:'eS Gel 2-c:clope~-:.te::.- J. -OL 



'er~era parte: Pr~ración de compuestos dei tipo d. 

Como se puede apreciar, el. primero de íos compuestos del tipo 11, que se 
]:l:\"=: i~le el (R)-acetato de 2-ciclope'{Len-~-¡Io :)9b); no oostame, se obtuvo en rr.uy 
~queñas cantidades y2. que el rendimier:to de 12. reacción de meta~aciór: f~:e :n~:y ~aj0 
i'::: ~o; :C c:'ia:, se pl0p~iSO obtene, LOS ésteres ciclopenrenilicos a p~Ír ciei alcohol 
1. ya que ¿;sle Se obtuvo con un rendimiemo medianamente bueno (60 tia) No 

Jstar:te, para encontrar las condiciones adecuadas para la preparación de compuestos 
=: tipo 1 L se propL:so llevar a cabo primeramente reacciones modelo en las cuales se 
npleó el (= )-2-C1Ciopc:l!cr:-l-D] :)a-3b) (0:110 s:.!sc-ato ;. diferentes z.genres ac:bn:es 

(n tesis del (±)-acetatc de 2-ciclopenten-l-ilo /29a-29b). 

E~-: la p:-imera ,'eacción c; ... :e se prop~lso se empleó e~ C;OíLlrQ ce acetilo como 

;8;:>; acilar:ze en¡pieando éter anhidro como c1I:so:venre y D:'vt4? corno catalizado:: 
~'''''''''0' ~"" ,..,';"~'·ono' t"';c>t;~a"'"':'''''''' J"-~ (':l;j~L"ra- ",,1 LIt': ¡:bDrad,"" 2";( De 0S~"" t>,,....,'1l~ '0 """.ÁG,:::', :::' ... a'--Á"'J. Ll eJ.,,,,.l ,,,,lde:.. j G..1C. "'Ur-~' 1 ",1 .:.~\...., .1 ..... , v'. '" ,G.. ",.Ju.,ú.~ ." 

"IH",-da :·ez.cción qu.e se propuso Ílle La q'Je se l1'.~:est-;,'a en e~ eSC¡\..l.eIE2. s:guten:e' 

----------

o \\ 

29;1-29)) 

Esque:Ga 33 

;1:;c: :::ad de adic:ó:: del reacti'vo ) ~:effipc 

E: s:g~Llente :r:tento se reaiizó e2?lea:1d::::. en :l:g2.:" del c:;):-~~:-o ce ace:::c, '-. 

~::::'=-~:io 2.cé'[icc, ".\0 JJsI2=-~':e, c1 ... le 6.e es:Cl :eac':~é~ s: se :::':':-:":'\'J e~ pro¿ ...... c:o desead,:::, 
renciirrje::tc fue lTIlly bajo « 20 %) por le q:.~e, se decidió p:-oba:- otra metodo~Og1a; 

ir2. !e cual, se propL:SC ~i.~:liza: e~ a::hid.-ido acé~:cc co;:::o ager.te acilarrce; 5C:0 qLe 
,~a vez, se er::lp~eÓ piriCin2 come disol\'ente ,"' C01-:-:0 cataEzador.2~: =-'2 reacc:é:-:. 
·:J~':;l~e5·~?" :;e ::'.~:e5::::-2. er:. e. esC''..:;:;~~a sig-~~ie::"[e: 
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Esquema 34 
l..a :-e2.cc:6:1 se llev6 a cabo bajo atmósfera de )¡: a temperatura ambiente por 2C 

du:,ant¿ Las cuales se monitoreó la reaccÍón por CG observándose la aparición de 
a señal debida, posiblemente, al producto acetilado. La reaccIón se suspendió 
;:::-,QO )::: r:o se observó C2.i~~tJ:8 sign~5.cat:vo e,. la intensidad de la señal 
:':-Gspolldient~ a: pusible producw Se adicionó ag~uJ., se ex~rajo con aceta~o de etilo, 
layó co;-: : ~:::SO_, ¿¡; 5 o;() en agL~a_ se :leLltrallZÓ con :'\aHCO_, concen~rado, se secó 

se cO:2ce:-.:ró co:: 
, . . . 

vac:c s~r:. calerltam~eT',to. E~ productCl 
~yo:-ita:':o se )~:r:±:có po: cro~-::-:Gtog:--afí~ e:--: c:)h:~la e:npieando CH2C:2 C01-::;,0 
lY'~;1~e y" sil, ca de :nal:a 230~400. Se obtuvo ~,n :íql:idc ~ige:-amen!e al1:a;:-i~¡c de 0:0:-
,'c,cte:i:;tico ceE ~;n 9i % de re:1Q;miento y uné: pdrez2 ,nayor del 98 
Ject~osc6pico conr:rr:1ó ::pe el pro¿~,-:cto obte:lido e:a el (=)-acetaw ::e 2~c~cb¡::ente;-:
;0 (29a~29b i, ya que las ser'iales coi::ci:::i2.~: co:-: :2S ~epo~2.d¿s el:: la bib:ioglafia ::"as 
:"z:ccr;s::cas eSDec:r·:scóp:cas cei procucro se r-=-.uestraJ. eil eí apénCice. 

ttesiy riel (=¡-benzoato de 2-ciclopen!ell-I-ilo (30a-30b). 

Dél¿e, :::Le :3. ~ó:~~sis c:cl p~o¿~:cc ace~::~¿c se :-:.abia :-eanzaco COL eXI;:D 

~:')~Cf..1.n¿IJ ~a piridl:l2. COlT',O diSOlvente y cataliz2.cor, se decidió \.~tiliza::- las mlsm2.S 

~d:c:c:-:.es par2 :a Jbte:lc:ó-:: de: .~=>oe::z02~J de 2-ciclopen~e:1~~-:io (30u-30b' 
\-'Á;' 20:-::-:'C' 2ge:::e 2.CllaCle. 

. . 
~IP-~·,'2:'S~'2:. :::,2: 11"L:es~~(, cT: ;,::, eSC:'--le--::.2. -s:g:.:~e-:-:'~::· 

o 

~_. -' '~ 

~l 0''- é ... 
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;:m:ecíla:c:.::-.en:c 'cL:1 plec:pi~a¿c biaI1co C;cle 

·;C:J:l:O. Po:- CG y po:: pl2.ca se observó ~2 apaI"icióQ se u: prc-di .. ~ctc- :nayor:tano, 2.i 
oc ce lO min no se observó cambio significativo en la fonnacÍón del producto; po:: 
c;ue, se sLlsperldió la reacción por ia adición de aÉ?-ua, se extrajo con CH2Cl::, se Icl"vÓ 
n ~--ilS0_. al S % en agua, se ne'..ltralizó :2O:r. NaEC03, se secó COI: :-Ja2S0C; 3..l1.hidro y 
cOl.ce¡;í::có. El prodll.cto may'or"itario de: concentrado se pLUifícó por cromatografia en 
lea 9ceparatLva empleando CH2Ch como duyente. Se obtll\O un liquido ligeramente 
¡arillo de olor característico con un 84 'Yo de rendimiento y una pureza mayor del 98 

El análisis espectroscópico confirmó que el producto obtenido era el (:::)-benzoato 
2-ciclopcntcn-I-ilo :)Oa-30b), ya que las señales coÍncidí3..:1 GOP. ¡as reportadas. Las 

ractelÍsticas espect:oscópicas del producto se muestran en el apéndice. 

¡ztesis del (=)-4-metoxibenzoato de 2-ciclopenten-I-ilo (32a-32b). 

La ob~el~c:ÓTl del (:::)-4 metoxibenzoato cíe 2-cicIopen:en-l-ilo (32a-32b). se 
ü:zó ~::il:zando las rn:sIB8.S cOüÓcioIles q'c~e :as emp:ea¿as er. la oJ:e¡:ciór. ce; (~> 
¡:zoato ae 2.-ciclope:1ten-i-iIo (30a-30b); emp!ea.TJ.do en este ca.so, el c1onLro de p
l::,UI (33:: corno agente acilaT1te. La :-eaCC¡ÓT1 propl:eS!8. se ;y:~:estra e:1 el esquemiJ. 

O 

OH o 
¡ 
/~ 

; , 
Piridin¡¡ O~ 

A 
I 

33 . ____ 32;1-32b 

~c JJs¿:r;ó ql~e al aci~clcil2..:" el cloruro de p-anisolilc ·:.33) se desprenóé cale:- y se 
i!: ,:'¡.o a :mnec;a~aluen:e un precipitado b]ar..co que r..:e at:1Jcidc a~ c~cnl=-c 2e 
:(~;;:-:i.o. Po:- CG y 1=or ;J~2.ca se oosef""li6 la apar:cÍór:. de Li.il producto mayorÍtano, al 
)0 ::e l:~ ::11:~, :L':C se cjservó c2.!:::.bic sÍgJ.ifcar:vo en la fc=-s.aci6:r: deí ;;·rodl:cw: ;¡o:
~;~:e, se s~:sper.¿:J ~2. :,eacc:ó:: por ~a 2.dicióiJ. de agüa, se extrajo con CH2Cl¿, se lavó 
': HzSO_. al 5 ~Jc e:--, ag;..:a, se neLLt:-aiiz6 ce:!. l\aHCO:, se sec6 co¡~ :\a=SO.; anhidro: 
201,:ce:;t:-ó. El P:-'JdL~C~v wayori:ario de~ concentrado se purificó po:- cro:natogr2.:r:a e~ 
LL~'E'..2. en:;) leaEc'.o :"'~::'..2. l""2.ezcl.s. c.e ~eX2..::.·:::-?~ce~2.to :::'e etilG .6,:: :::cr;7,'0 ell.\.yef:.xe y s~~ic2.. 
,:':a~,¿ 2:J=-~ .. :·C·. Se ,JC'L~:\O ü1', :ic¡uido íigeramenLe amariEo c.e olo:- característico co:-: 
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82 ?'S ce :-eIKi:rr,:e:-"1~c y ~X.& pLireza :Tl&y<x de: 9 -; :; o . .ti aná~isis espectroscópico 
~L:c ;:] }Jrc¿~~c~c oixer:i¿o c~a e~ 1~=>4-me:cxibe::zo2.::o .j.e 2-ciclopel1ter.-: -:ic 

Za-32ü). 1'2 que :as señales coincidían con las reportadas. Las características 
)ec:roscép:cas ce: prodl:cto se muestran en el apénciice. 

::~ este pi.L:J.tc se s:'ispeúdió el traoajo oe investigación; sin embargo, caoe 
'¡¡ClOnar qUe ya se tenía la memdolobría para ia obtención de ésteres ópt~caIr..eme 
l\'OS del 2-c~clopenten-l-ol, la cual se muestra en el esquema siguiente: 

o 
1> Piritlir.¡v'CCl;)Oo 

:vgó;-; 

"""" :\(.;:0, Piriüi;¡:i 
~·:trógep.G 

~ 
',', , 

ii. G~ 
X· .. o 

o 

'~ 
\\ / 
'-'-' 

CeC!~ OA M/\IeOH.,. 
:\aBH~ 

}{ OH 
,,-" 
r~ . , 

\'0 
9a-9b 

PPL, Eter, Argóri 

1( :2~, Bi.!Li, TRi. Argón 

H:.O 

32<1 

H OH 

¡~ 



CO'\CLLSIO'\ES 

Se desarroiló la metodología para obtener el eS )-( ->2-ciclopeilten- :-01 (3a) cen un 
ee de 70%, y el (R)-( + )-acetatc de 2-ciciopente- í -¡lo (29b) con eL'1 68% de ee; 
ter:iendo como -¿aso clave, :1."'1a :-eacc:ón de tr2w.'1sesteificación enzimática en la C1l2' 

se empieó ia iipasa de páncreas porcino (pancreasa) SIGWlA, (TYFE Il) que es 
smnamente barata, de fácií manejo y recuperable. 

Se desarrolló la metodología para obtener el (±)-2-ciclopenten-l-ol y el (±)-2-
ciclooenter:-l-deuteT- ~ -01 con ;.m rendimiento total de 60-650/0. 

Se JeSaIT'::;;\¿ la metoGolog:a ¡::a:rc. ·;)bte:1er ei (-::<,-acetato ele 2-c:dopente- -¡-ilo 
::Z9a-29bj, el (,=)-cenzo2.tG de :Z-ciclopenten-~-ilO (30a-3üb) y e. '~±)-4-

¡netoxibenzoato de 2-ciclopenten-l-ilo (32a-32 b), con excelentes rendi:nie::ros. 

Se desa..lolló l2 :écnica pa:-a pode:- obte:1e: .;::; ~-(~)-tful:,ato ce diisopropiIo (15) y 
e~ ~-(-)-t2rtrato de diisopropilo (15) cen a1LOs :-endimientos y U:la püreza óptica 
mayo:- del 98 íos cuales pos~erio:1ner..te, se ;Jl,ede cris"~a:izar emple2.I1do como 
disolvente de cristalización la aceton2. 

Se :::es8J.;:o;:ó :2. ~Tte~o::::'o:ogia !Jara :2 o()'~e:1ciór. de és't:e:-es óp'jcarne:lce 2CC:VOS cíe: 
2-ciclopente:1-l-01, ceillO se muestra er. el ese,nema 37. 

Se es:abiecÍeron las bases para establecer el r:-:ecanlsmo preferente de SllStitEC1Ó:¡ 

:-:~:cleo~llica bÍi::o:ecLl12:- e:-: CO::-l~T .. ;eSLCS cic~o:;Jente:J.:Ecos de; tipc 11 



PARTEEXPERI~E~TAL 

~os comp'ües:os fue:-on caractenzados empieando !as técnicas espectroscópicas, 
:TCiTTOjO (I~), resonancia magnética ni.Lclear (Rc'vf)J) de :H y de :3C y espectrornetrÍE 
masas (E\tI). Los ~JLmtos de filSiór: se deteml:'J.'1aTOTl er: i.til eqi..iipo FisheT J011.ílS y se 

;Jo~a0 en grados centígrados no corregidos. Los espectros de ~\1N de : H y de ::;C 
realizaron en espectrómetros Varian Gemini 200 que opera a 200 \1}{Z para' H ) 

1rlan VXR 3005 que opera a 300 ivffiz de radiofrecuencia para :H y 75 ?vlliz de 
,- " . 13r 1 ...l" 1 " ' '"' '-,- ~- -J.lOrrecuenCIa para ' '-' USill'1QO como ulSOf\':ente ei QeuteroclOrorormo (~ULI3) y 
rametilsilano (T?v1S) como referenci2 ir:terna. Los desplaziliuientos quimicos de 12.5 
ñales están dados en partes por millón (PPr.J.) J: las constantes de acoplamiento 
:2:: exp,es2.dc:s en =-ie:-':z. :"'05 s:mbo:os errp~eacios en la descripc:on de ¡as señales 
)re::;er..12.1! IDs sig'..:.ie~te: s = se:12.1 s:=:ple, ¿ = :ieEal doble, ~ = señal trip~e, e = sefi.2~ 

ádr:.:ple. ::1 = se~al múl!:p~e, dd = señal do~:e de doole, sa = señal ancha. =-2.S 
tC:l:-:i:12.cior:es ~as realizaroE la \t en C. Isabel Chávez Cribe, ia Q. Virginia Gómez 
dales y el .vI. e1-: C. Kubec GaviGo R2..l'1l~rez. 

LOS espeCLrUS de infrarrojo !:)R} se deter:nlnaron e:: los espec~ofotóme~~os 

r:<i~ i::i:ner 2833 v '.\""icole"L S5X?T. =-.as determinaciones las h:cieror. ~a Q F. B. 
lcfo ?atiño ?vIaya, la lvI. en. C. Clat:dia. A. Comreras Celedór: y el Q. F. B. n~lgo 

~os espectros de ~nasas se regisLr2.íOn en jJJ equipo Jeol JlvlS-A.X S05HA 
tecnm3Clones úleror: realizadas por ei :VI. e:: C. FíancIsco !a.vier Pérez F~ores ;. 
~~js Velasco Ibar:8.. 

v.l 

El Tf-iF Y el é:e:- et~i;:c se sec2'c:-: y ~est:~2=-:)I~ CO:1 socio ll1etá:~co, se destila:-o:1, 
C~2C¡2 se en:p:eó biciest:;adc y :05 delD2.s d:so~ver;.:es emp~eacos se desti:arJíl e:--. 
~~I-:¡r;2. ':-acciom:.ó:. SJ."'."Les c:e e:-:¡ple~se; e:. :::: C:ifSC cíe las reacci01:es se mor,itoreó 
r cro:nato~la5a e:-: cap2. fi.r.a uUiz2.f.do c:-o~2!C'fc~i'Js 60 :\le:-::k :-25 co=-~ i=-~¿:c2.c.cr 
:lc~olescencia c, CTomatografia de gases e~plea.r..dü un c:-or::atógrafo de gases 

\v;ett-?acKa:-c. 589(; S~RES =1 u:i~iz~'1dc ~elic co:no gas c.e G-rastre .. -\lgUílGS ce 
~rodEctoS fuero!'. ;¡ur:t!c2.dos ~c::- c::-o::!atcgrat:a er. ::c:',:::r.u-:a e:T.~·lear:¿o gel ce sLice 

)C1atoplacas. Ccn"!:'.o :-eveladc:-es Se empleó L"J.a disolución 
~ e, ~/o ei: etar~ol yio vapores d.e =:: y/e lUZ ultra\·ioleta. 

pre;¡82"atlv2. ernple2.:lcr: 
de ácido fosfomolíbdico 
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HO;<, E 
", 

, ' 

H or-i 

X ,', . 

3b 

.ssc:eema 9 

-- el caso de q<-i.c, al eiTlplear ;a metodología de Sharpiess no se recupere el 
eOllol (pe reaccionó en menor canIi¿ac CO!-::. ee aceptable, se podría realizar ;'l:1a 

, ' 'd 'd' 19 b "h' '1 ' :gU1L2 :'eaCClOI1 e epoxl aClOil so re el aleo Ol que se recupero, emp eanGO eE 
;t¿ caso el ;:-)-D[?::-, con 8bje~2:::e OJ~e:1e~ '_:n e;Jéx:c:c C07': 2~':8 ee; J.2.GC c;:.,e, er! eS'ca 

'" 'j" :gEr.d2 ~eaCClon ce epoxh.. aC;OJ, 
vo~ccicia por el reac~:vc quiral e:::pkado ) po:' la ;ey ¿e acción de J'nasas. ~,':-:a ,,'ez 
)~e:llcio uno cíe lOS epóxidos co:; alto exceso enantioménco. se proceder:a a ~a 

J~eSpO;1óe~:e co~\ersiér; del grupo ~iJncion2.: epox: al g;:upo 2.:C;:'le<10 pa:-a tc:1e~ ~::¡2 
:8S alcc.--::.o~es ca:": ee. 

\" v ooslame, SI aún e¡~pieallcic un2. seguncia reacción de epox:ó::ció~, 7':0 se 
):ie::e ~T,O c.e ;c;,s 2.~c8ho:es cc:--. ee, se cesc2.I1a:-Ía ~a :Tletcciologia de S~:arpless y se 
·ceece:-:2. 2. la reso~ución del raC8iTIa:o, :Jor :ned:o de i2 preparació:1 ele una :::ezc'.E:. 

as~erGr::.éric2. de GOS ésteres de:-1vados ce :os 8..co1101es ;:r.1e fonnan e~ raceillato. 

Para ia o·ote::ción de los diasrer6meros se propuse emplear e1 ácido ~< .. '-::'-
)I:ener los correspondientes ésteres diastero:Ylér:cos; para ello, se ~ropuso la s:g.:Íer:te 
·cLl.encia de re2.Cc:OTAes. 
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,;CC, ~" se agregó éte:- etílico ¡,asta qde )"a f.lO se oDse:-vó fonnac:ón de l:r: precipitado 
T:CC' e:-: la -Ease 2.c'cl.osa, se adlc~onó HCl al 5C'í"o tasta tener ,m pH de 3. ~ en l.a fase 
¡osa y se extrajó varias veces con éter hasta que por CG )'a no se observó producto 
e: ext:-acto eté:teo, se j ... mtar02c todos los extractos, se secaron con 0Ta2S04 anhidro y 
e:imínó todo eí disolvente en eí rotavapor; por CG se analizó tma :T:uest,a del 

1centrado, si existi& illetanol se adiclon.aba más éter y se lavaba con agua, hasta que 
la fase etérea no ex.istía met,mol, finalmente se se secaron los extractos con Na2S0<. 
"'lidro y concentaron en el rotavapor para obtener el producto C=)-2-ciclopenten-l
itcr-l-ol (12a-12b) como Lm líquido, ligera..'1leme 3Jnarillo v ViSCOSO con Ltn 

:di!Yuento de160-ó.5 ?/o y una pureza mayor del 97 ~/o (por CG). 

PREPARA CIÓ V DEL L-(+)-TARTRATO DE DlISOPROPlLO (l-(+)-DlPT) (5). 

[;1 el: mat:-(:z de '0012 de dos bocas ca;: 100.0 mI de capacidad, se adaptó U:J 

:-:gerame ef: posición de ref1ujo, se cclocó un. agitador mag::ético y se pErgó cor.. 
~6n pala tener atmósfera inerte; se colocaren 2 g de ácido L-( - )-ta..rtárico (16) 
" 325:5 l~mc{, y 2.5142 g de clonll"'O de calcio anhidro (22.ó:53] mmol, 70 % ¿e 
;eso eon respecto al ácido). ?osterionnente, Se agregaron con ,-~najeringa le m1 de 
p~'opar:ol allhicro (7.85 g, 1.3C.6252 mmo)), se puso en agitación y se elevó la 
~""<=>7"'')~'''''<:1 "a~-'l 8"::::") " r"""A ,.-.,,'--" ;"";~;e ",1 -ot,,,,,"'I So ~C~;l'O ... oA ;,.., r",~c~;o'-' ~ ... "re ;.v''-''--'~'lL< l. ~LG J L- .r-'<:t.,- '-.L_'- ,.,,\.-. '-o _v_~"Jv. ....... ül ._,~ l'-V .a ,,,_,C 'v. II }'O.l I.....\..., 

ia 30 rr:in_ y cuar:do 1'2. no se observó cambio en l2. intensidad de la ser,8.: 
-:-espundie:1te al producto se adicionó :nás CaCl:: anl1idro al matraz de reacción COI': 
objeto de desplazar el equilibrio de la reacción hacia el producto deseado. :...a 
ee:o:-: se sLlspen.dió por adición de ag~:a C~l2.:1¿O la relación prodL~cto-ácido f~te de 
2_ Se e:\::-2.~o c:=:--:: é:e::- e:iEc2, se :z.\': cc;.¡, z.g::c, se secó cc:-: '\'2.;:SC_ 2.:"¡J~icir2 y se 

;~I co:7!o un liquicio i!lCOlOrO, cie o~cr carac:er:sticc en ~:i1 ~eTIdimiento de~ 95 üila 
-eL2. :na)or :ie198 ~/ó ':)0:- ce::~, ~::-:.a p~::-eza ó~(C2. cie: 99 8

/") 

PREPARACIÓS DEL D-r-)-TARTRA TO DE DIlSOPROPILO (D-r-)-DIPTj /18; 

:::r: U~~ mat"'az ce bola de cos bocas COI: '::'O.C :TJ ce capacidad, se zcaQtó ~~:1 

rigeran.te en posición de reflujo, se colocó un agitador magnético y se purgó con 
:ón ;JaTa tener atmósfera inerte~ se colocaren 2 g de ácido D-( -)-tartá.."ico (19)' 
1.3255 mInol) y 2.5142 g de cloruro de caleLo a..n.hidro (22.6533 rru::ol, -'70 oh :'e 



· -. . se pliSO el:. agltacor, y se ele'/o la 
~,?ela:i.:;& ~:as·L& 85"; '::. para qüe irilcie e~ Te-:~-~:Jo. Se ~oni':ore6 la Teacció::. ;JOf C~ 

ia .3C mino y c¡..lando ya no se observó cambio en la intensidad de la seña! 
üespor.dieGl:e a: producto se adicionó más CaC12 anhidro ai matraz de reacción con 
objeto de desplazar el equilibrio de le reacc:ór: ~-:acia el ;;roólc~c deseado. ~a 

icciór, se sLspendió PO¡ adición de agúa cuarldo la relación producto-ácido fue de 
::2, se extrajo con éter etílico, se lav·ó con agua, se secó con Na2S0--, anhidro y se 
aporó todo el disDlvente e:1 el rota\:apoL ooteT.Íendo el D-(-)-tartrato de diisopropilo 
~) como un líquido incoioro, de olor característico en un re!1dimiento de: 95 UEa 

reza :11ayor de! 98 o¡~ (por Ce) y una. ;;ureza ó.ctica del 99 ?/0. 

PREPAR4CfÓV DE LA 2-YODO-2-CICLOPESTEV-I-O.\A 18; 

Ell ;.tri r:latr2.Z ce cola de tres oocas equ:I=ado COi; agitador magnético, embuc.io 
¿c:':ci6:-: y ter:r,ó:l:e:ro, se colocó :.J g de 2-c:clope:1te::-l-ona (2) (12.18 :11..'::0:;' co~ 

:-:ósfe:-a o.e argó:} y se le aciiclOnó 4'8 mi de :lila Dezcla de tetrac1o:-~iro ée car":Jono
idinCi (l: 1), se bajó la Iemperamra hasta :YC, se puso en agitaClón y se ;Jrocedió 2. 
:cio:-:ar gota a go:a Lma disolución ce yodo, la ci..:a: se preparó disolviendo 3.7095 g 

,::14.616 :nmol, 20% de exceso con base al sLlstrato) en 40 mI de ~~na i:1eZC;2. 
C). 

:c:ó:~ Se per:-::¡;tió q~;e S~ a:car.zara ];::. Ler:l;:,eran~¡a ambiente. ¿ejáíldose en 2.gi~aclón. 
r espaCIO c.e 2~· l:.: 2.¡ cabo de las cüales se sLispendió ~a reacción di;~:yen¿o la 
:zcLJ. ce reaccló:: cm:. éte¡ etílico, se lavó COI: agua, con He; 1.'J:\, ~a2S20) al:Z0}S 
,e sec:) con ":'<22 S O.., ar..~1i6ro. Pos~e[]o:-:::el1te, se elúL:inó e~ d:sol.veme en e~ rO~2\;apOl 

1:' cc:eIlié::c.cse ~?_ 2-yodc-2-ci::c,~e:-'1:e::-~-c,::a :8:, come U7: Só;i¿o :n;:o~c,c con ~'. 

_-:z2C :)it. -; pe:,! con L:n :-e:1c:rr:ieGto del 70 O/á Y una pureza> 97 ?/c (PO:· CG:' 

PREPAR4 CIÓS DEL b.)-2-lODO-2 ClCLOPESTES-I-OL f9a-9ÍJ» 

2:: un :J12t,c.Z de bo~2. c:e 20C' ::'.~, eq:.::pac: ce::: ag::2.c.c:- ~2.b"7íé::::;::: -\ 
:-::-:2:Tle::-2, se co~c:2..:""cr: C2.~C a~:::6s:e:-2. ¿e fugór., ~ g de 2-io¿'O-2-c:c~cr::e:l.te:-l- >2';~2. 

: (4.8C'78 I11ITlO:), se le agregar'Of148.C üÜ de wía disoLLción '0.4).f de CeClj·-H::O e:: 
;L2:-:'8; '~4.8078 ;::;JTI'OI de Cee: j ). Se bajó :2. ~ecpelatL;ra hasta _58 e c'On i.ma mezc~a 
:1:e~c-sa~ y se cejó e::: agiració:1 d:.:ran:e : IJ ::ú::: 2.1 CeCO de ~os c .. :ales se 2cic:c::ar;:::':: 
~ec~:e~2.S ,:c:-::c::e3 e ~ 8' 88 g te S aS~~~ i;. 8C''"'S ::-:c.c;:: :':::: sg;'~~~c;é:-: :~ :'S:2:--.~2 ~ 



C, l:asta la 
21 ac:cióll cid re-acL:\ o. ~~:12. vez que se aC1~cionó e~ \:a3P~ se reti:-6 e~ caf,o de l'.ieio-
J se deJó en asritación por espacio de 30 ruin; por CG se obseD.:ó LUl iOO % de 

n\'ersiór: sin alcohol sa.túrado. Posteriormente, se suspendió la reacción por adición 
acetona p3Ia neutralizar el exceso de );aBP;..:;, se agregó éter etílico hasta qi..~e ya 110 

Qbs'e:-,:6 ~Q;::-lación de \.LE preóp:tado olanco er~ la fase acuosa, se adicionó He: al 5 
hasta tener un pH de 3.0 en la fase acuosa, se extrajo con éter, se lavó coe agua, se 
~ó con \JaSO.~ arJ1idro y se eliminó todo el disolvente en el rotavapor obteniendo un 
[ido en fonna de esca.'11as ligeramente 8.111ill--i11o que se purificó por recnstalización en 
'{ano De ] a recnstalización se obtuvo el (:::: )-2-iodo-2-ciclopenten-l-01 (9a-9b), 
mo Lm sólido blanco en forma de eSC2.!1~as de p. "!:. óS c C cOr'o un :-e:1dimiento del 99 
Y ~!:1a ;::ureza >99'J~J (¡XI" Ce). 

PREPARACf(jy DEL (=)-2-1OJ)()-2 CICLOPESTE.\-I-DEUTER-l-OI f24a-24h;. 

2::1 ün matraz de bale. ce 20C m:, eqU1~a¿o con agitador magr,ético \ 
;,;"~ó¡Tlc·crc" se colücaron OájO atmósfera de argón, 1 g de 2-iodo-2-ciclopenten-~-cr:a 
,(4.8'J78 rr.:-noi), se le agregar;::,ú 48.0 m: de una dlso~acióu. 0.4 ?vI de CeCI:/7B20 e:1 
'~anol (4.8078 mmol de CeCl.);. Se bajó la temperatL:ra hasta _5° e con una mezcla 
]::elo-s2.~ -::/ se ¿e:ó e::. ag:~2ció:. =-i..::-a:-:~e le ::::i:--. a: cace de ;05 cuales se aG.icionaro~1 
;¡eqL:eñas pCíclc:Jes 0.20096 g de \:aBD.:. (:+-80;8 rTunol) con agitación constante) 
:rató 2e ::,¡ue !a temperan.ca de la :nezcla se man:u\;era entre -5~; y !Jo C. ::a5t8. ja 
al aóc:ór: de) reactive. ~~:~a vez adLc:onó el \:aBE-t.: Se retiró e~ baf\o de h:elo-sal y 
:':ejó e:-,. agitac:ót: por 'cspaclO ce 3G l~.i:-l~ po: ce se obseD':ó J1 ~OC 'Yo de 

-:\;e~s:::·:~. s:::-': a~co~-:c; sa:.x2¿o. ?:;s:e::-:c~.e::ce" Se s:.:s¡::;e:1¿ié :a reacc::::: ;;0::- aQ~c:ó:'; 

2ceto:12. para :1eatral:zar e~ excesc c.e "\" 2B~, se 2.gregó éter etílico hasta q~¡e ya no 
OJSefVÓ fOf:r:ació:: cie un precipi~2.dc jla:-:co cr; la ~ase 2.CL~OS2.; se ac:c:onó 2C~ 5 ~/J 
;:s. i:er.e:- ":11 p=-= lie 3.C en ü: :ase acuosa, Se eX~íajO con éter, se lavé ce·ji ag~¡ao se 
:Ó CJ -:1 "\a50-; a:1hidro y se e~ü"1',inó ~odo e~ ¿iso~ve:-:.:e 2:1 e~ rct.a\"2.;Jor cJ:e:ie:-::cc ~:..---: 

~dc er. f0812. cie escamas ligeralT.ente a..rnar::llo q'c.le se ~L!rificó por recnstalizació:1 2r. 
\2.r:.c· -::)e:a :-ecr:s:a~~za2ión se cb::e:le:1 e~ '> > 2-yocc>2 c:clope::':'~I:~ ~ -dei..:ter- : -c: 
fa-24b~:, como ¡.In sólido blanco e:: !Or:!'.2. ce e5ca.::";2.S de I=. 



:) RES"OLCC'X(} ... · E.YZLVATiCA DEL (~)-2-YODG-2-CICLOPE.YTE:\ .. --1-()L '/9a-9h) 

~:1: ::;'2::-2Z de bc~2. de 25 m; eqi.üpaQo COL agitador magnético, se colocó:. O 
. cie (::: )-2-yodo-2-ciclopenten-l-ol (9a-9b) (4.7616 IT'.u.llol) bajo atmósfera de argón, se 
~ ag-:-egó ~Q.:) rrc~ cie éter etíiico a,."'1hidro, se puso en agitación y se le adiciop-aron 526.6 

~; ce 2cetato de vinilo (49! .917 rng, .5.7 ~ 4C! :7'1J.l1v~); posteriormente se le agregaron 
3,3 :ng de pa~,creas2. Sign:a Type II (33.33 % con respecto al sustrato). La reacción 
e rnan:u\'o en agItación por 18 h, al cabo de las cllales se observó por ce 
proxirnadalTlente un 52 % de con-'/ersión. Postenormente, se suspendió la reac;::iór, 
llminando la enzima por filtración, se lavó con éter etílico y el filtrado se cor~cemró e;1 
i ;·ota\·apor. Se pL~rifjcaron ¡os complLestos mayoritarios por cromatografía en colL:mna 
lj;~lelln¿o ge: c<e s :ica Ce :naEa 230-40C y Cl-!::;:C::; bides~il2do como elEye:>te. 

~~ \1;] úe lOS compues':cs obten:cios de :2 purJ1cac:ó;: t:e e: (5)-(-)-2-y000-2-
iclo:LJen~e:;.-~-ol (9a) con L:D 99.85 de relld:miento (en base a LLn 52,5 S/o de 

¿~ orro compllestc oóter::do de la pil:-ltlc2.c:ón por COl~i.mn2, ="~~e el ?"-':-~,-aceta:c 
2 2-yoc~o-2-c¡clopel~ten-~-ilc UOb) COIl un 58_04}é de !"endilyjer:to (er: b2se él ~m 51.5 
) ~~e co;-:vers¡é;~:,. ,~::2c ;:: ___ ::-ez2. > SS ~/é :~,;J;:;=- :=c:' 

PREPAR.,,-iCIÓ.Y DEL (-:::')-2-/'yiETIL-2 CICLOPE.YTE.V-j-OL /25a-25b). 

~-:--,ó;-r:et=-c" se coloc2~ro:: Ja]o a:Z',és~e=-a de a:-gó~_ 52.2 n:: de Lna ciisol'_lCión G.4 \C d-c 
~C~~'~:-~20 e=1 metaDol i~5.20 uSO) ¿e CeC13~ y CO!1 ay::u.a de ::na jerir:g2, se ;e 
~:c;,-~,;-:2.=-;:;:: C_59~ i-:--.¡ ele ía 2-:-:Jet::-2-clClo3Je~Le:1-~-::m2. :26) 5855 g, 5.20 mmol> Se 
lj6 ~z :en:perztu:-a ::asta _Sr; Ceo;,: "Llfl2 mezc:a ::e :::e:0-S2; y se 2ej;: e~ 2~---i~ac:é1: 

:ra.-:le 1 ~ :nL.-: a: Gaco de 'tos cuales se adicicr:arcn en pec;,ueñas porciones e, : 9672 g 
: .~< a3~=': ,~5 .2J ::'lmo:) COI: agi!ac:é~ ccnstar.:e y se :::-a'~é c.e q"L:e ~a !empe=-at~i.ré de ~¿ 
ezcía se rnanhl\"Íera entre _5° y ':c C, has:2 !2. :c~21 adic:Ó0 :::.c; ::-eac:ivG. L~na vez 

~:ci::)IJ.2.c.C e~ :;8.3~_ se :-e~j,é e~ tz.::c ce l::e~o-s2.~ y se je~ó e!'. agitac:ó:,~ po:- esp2.c:c 
: ~c tJi;:l a tempe,aL~:-a arr_bier:.:e; ~'o:- ce, se obse:-\:ó ilTl 100 % de COTI'i/ersió:: s::: 
2C;:'C~ s2wradc. PosteTionnen'ce se suspendió 12 :-eacción adicionanco acetor..a para 
~ut:-~~izar el excesc c.e ~<aBE_,_, se agregó é:er e::;:c~ :~.2s~a q::e y2 nc se c,jse::-\:ó 



25:8. ~ ~'c pO~ CG ) 2. :10 se ooserv'ó P;-OCÜlcto er. e; extracto etéreo, se juntaron ~ocios 
)::; ~x~~ac':oso se :&\'a;-on cor. agu&, se secarcI', con :-;22S02 ar...l1-idrc y se eliminó todo e~ 
;so~vent~ en ei rO'lavapor. Ei cOflcen:rado se purificó por colmnna empleando sílica de 
lata 23~'-400 y CE2C~2 bidesí:i~adc como eluyente. E~ (:::)-2-metil-2-cic!openten-l-ol 
~5a-25b) se obtuvo como l.~r: tiquidc, ligera.ser,te 2u~ar:llo y ViSCOSO caIl ün 
;::¿ir:lie::to de~ 75 % Y lma. pureza :nayor del 98 % (por CG). 

o) RESOLCC¡ÚV E\:ZIJ1ÁTICA DEL (~)-2-J1ETIL-2-CfCLOPE¡\TEV-I-OL (25a-25h) 

En ~m matraz de bola de 25 mi equipado con agitador :~ag:1étLcoo se colocó ~.0 

'28 ~:::)-2-!;:}eti:-2-clc~Opente::-~-0~ ,~25a-25b) (: ::.2'J-4- ::unoI) bajo atmósfera de a;-gón, 
; le at,rregó 10.0 I1:.1 de éte e:ílico a~:i1idro, se puso ee agi~ación y se le adlcionaro:: 
; 28 :111 de acetato de \':ni10 :: ~ .05~· g, ; 2.245 m;:1o¡~: posterionnente se le a,gregarcr. 

~ ~ :-:lg cíe ;Jar~creasa Si§::ITla ~ypc ~¡ .~3.33 c>:J con respecto al sustrato). La reacción 
~ ma:Llr~'vO tn agitaciór. por : 8 h. al cabo de las cua~es se cbse~vó ;Jor CG 
)¡Qxil:ladalnente un 46 ~'ó cie conve1'sióü. Posteriormente, se s:.J..spendió la reacció;;1 
iill:nartGo ~a enzima por frltTación, se lavó con éter etilico y el filtrado se concentró en 
rotavapor. 'Se Pl::ülcaron :05 cempuestos mayoritarios por ;::romatogran2 en C01:Lm;Lc

:'pleémc.o alúm~na I:e~~tra de malla 70-230 -:: CH:cC1: Jidesti~ado como eluyente 

Cne de los compu.estos Jbtenidos ce la ~urlficaciól1 n'~e el 2-meti~-2-

::::cpe::ter:<-ol con Luí 60.5 <Jó de ?encirrúemo (er. oase a un 46 S/Ó de converslór.), :::':Y1 

:2 pureza> 99.0 ~ó (por C. 0) 

7) .vIETALACIÓS DEL (S)-f-)-2-YODO-2-CICLOPENTEY-I-OL f9a/ 

::::-:: u: ::-r:a::-az ce ·o·J!a -:le 25 IT.~ a~avado ce;;; ag:tadc:- ::-:aptt:cJ, se ;:c:c:::G.:c:-. 
:D mg de (S)-(-)-2-yodo-2-ciclo;JenteJ.-~-cl ,~9a;: C) . .:.~'"76~ ~001) y Se 2¿ic:or:aro;¡ ~8.'=' 

'> ,::e ~:-'S ani:lid.-':",:::: ba~'0 atr:'.6~fer2. de cegó\:'... :¡ se '"9'u~o en agitación y se b2.jé ~c.. 

:nperatura a -30°C; posteriormeme se adiciorlaroD, con aY'llda de una jeringa, 57'::".C 

de :-3u:Li 1.65 M e~ T~-=:F '~6l.0 mg, 0.9522 mmol), se dejo en agitación por 30 m.in, 
Jr.itoreando la reacciór: por CG, ccr.de se obse(v"~ Gue se había fo:-madc w,: prodL;:~O 



22.C:::;O~: se s~~spe;:jié dejar:dc q~:e ~a r:1ezcla alca~jzar8. 12 tempelat~lra amOlente y 
GIC:Cil311do ~:l1T:e¿ia-'~a:nente agua, se extrajo con éte!", se layó COI: ag .. La, se secó CO~l 

;a2S0~ arJlidrJ y se concentró. ?osterionnentt, se ótentó pwificar el producto 
;2.yo:i!a.'io pOl cromatografi& en columna empieando CH2Ch oidestilado COI"!"lO 

lLLyente y silica de malla 230-400. ve la purificación po~ COh;.rrili2. se log:-é obtener e: 
S)< ->2-cic~opeLte~-1-cl (3a) como UD líquido ::ransparente ligeramente amarillo y de 
~or característico, en un 60 % de rendimiento, una pureza> 98 %: (por CG) coe Ull2 

Jtac:ón especIfica = -21.04° correspondiente a lLTI ó9.5~/~ de ee. 

2) .1JET.4LACJ()s DEL R-(-'c)-ACETATO DE 2-YODO-2-ClCLOPEYTE\-I-ILO 
, Oh). 

F~:: Ul I-::12.tJ:"az de 'oola de 25 ::;~ ¿¿apLaco CO:1 agitador iT,agnético, se COlOC2.TOIl 

O mg de (R)-acetato de 2-yocio-2-ciclopenten-l-ilo (10b) (0.1983 nur.ol) y se 
i:cionaton j e.u mi de lEE anllid:-o bajo atmósfera de crgó:. y se puso en agitación:) 
~ J2~,J la l:eTfl.pciatLlra a -30°C~ posterionnente se adicionaron, c:on ayrlda de UT:.2. 

:¡¡~ga, 240.4 ,L.d de l-BuLÍ ~.ó5 ~vI en THf (25.4 mg, 0.3967 millol), se dejo en 
~it2ción ;Jo:, 30 ;nlT:, moni:oreando la reacc:ión por eG, donde se observó que se hao:a 
nmaco m: pro¿ucto cuyo tiempo de retención comcidia con el del (::::)-acetato de 2-
C:S'Je::~e::- 1 -:~c :~(-:. ;-eac;::::ó::-:. se si.:spe::óó iej:u~¿c c¡~:e :a meZCLa a:canzara ia 
~m:Jerc:m:ra a:nbJente : adicionando lilr:¡ec.Íatamerae 2.g~;a, se ex:rajo con éter, se !a\:ó 
Jn agua, se secó co:-_ Na250._ an..hid¡o y se co~cen~ré. Posteriormente, se ¡nte::~0 

c;:-/':~ca.r el prod.ucto mayoT1tario por ~romatcgr2.tla en cOlumna e;y~ple2.ndo C1-12C12 
:cesri12¿o como e:dye::te y sí~ica de ::-:alla 23G-400. De;2. ;:lU¡-ificac:ón por columna se 
.. ~~~ ~;b:e~e:- e~ ~::\:<-->s.ce'~2~2 ~e 2-c:c:cper.~e;-_-:-:~cl )9b) ·co:-: l_~r_ 25 '>'c "-'" 
~r1.ci:~:11en!O, ceI"!::) ~¡r: ~:c;.~:i¿o ::;.;::·:·lorc ,:e o!cr ca:-¿c~e:istico, ~~na pureza ma~\.:or ce 95 
) UJO:- e G) Y :-otación espec:tlca = -:-19.49 correspo::die:1te a ~L'"": 68 % ele ee. 

)} PREPARACfÓ.Y DEL (",)-ACETATO DE 2-CICLOPEYTE.\-1-ILO f29a-29bJ • 

::!-: ~:r: m2.::-2Z de ~cla de 5e w~ eq~;ip2.¿o C2;:-:' agitador magné:ico se ccLoca.:-Or. 
:~·c 2:1-:'.ésfera cie arg6:_ y :e~:perat-..:r¿ 2I?,o:er:.te :J.2S:; g ce (=)-2-cizlopeI:i:e::-l-c: ~32-
J) (2.972 :TJ..:.-r;.o[) y se agregaroIJ. 2.;) m1 de piridina w""]hid~a, se por:.e en agitac~ór;. y se 

ad:cio:l8J.""1 ler.~ar:1e.i1te y por medio cie Lilla je:inga 1~.294 mI de an-,-~ídridc acéticc 
: 2eS :~mol) I..2. :-eacc:ór-. se :na:J.t:ei1e er. agitació:: él temperatuia aruoieme por 20 ::; 



\2. Co:-: z--i~S()_; 2.; 5 :)/0 el. ague.. se ce'-Itía"lizó con \:8..:--1CO;; ~Dncentr2.dr2'. se se::é, :::0;-: 

a:SO.,. Clnl-:'lcrc ;' se cor:cer:~:ó ':0:-: vac:o s:r:. cale::.tam:er:to. El prodacro mayofÍta.r1c 
~! cOT1centrac!o se purificó por cromatografla en coluill:-l2 empleando CH2C;2 como 
\.lyente y sílica ce malla 230-400. El (=)-acetato de 2-ciclopenten-l-ilo ,:29a-29b) se 
)t.:v:; come ~;r. p!"oc:.:ctc liqLido, ~:ge:-a.~e~te am3.J.-illo de oler carac'ce:-:s"Lico con un 9: 
I ele renciim:eEto y :tn2 pi.lreZ2 mayor de! 98 ~/c (por CG). 

t) PREPARAC¡ÓS DEL (-:!=)-BESZOA.TO DE 2-CICLOPE.VTES-i-ILO (3Ua-30b) 

En un j:latraz ce bola de 50 :nl equipado COI: agitador :nagn¿tico se CO:OCClWil 

l;'~) a:lTIós:e;"a de (~rgór: y lempe:·atu~-(1 ar:--:b:e~te 'J.250 g de :,=;-2-c:,ciope:lten<-ol 

b-3a) :2.972 ::lmol) y se 2.siegaron 2.2, m: de ;;iridina anhid:-a, se puso en agitació:-::: 
:e adicior:aron le;;~ameIJte ~,: por inedia Ge una jermga 0.362 mI de c!on:rc ce 

nzoí:o PI) (0,43865 g, 3 1206 ¡r.mol). ~2 reacción se ma0.tu\'o en agitación a .. .. . . . . 
.es CL:aies, se sllspenclc ;2 ;-e2CC;Gn 

:cionaJ:'ldo 2gl,a, se extr2~O con CH::CI::, se :avó con H2S0_ al 5 % en agLa, se 
ut:-a;iza con ~\'2HC03, se sec~ con \"a:;SO_ a:-:hidrJ y se COI~centra. El producto 
lyorltario del concentracic se p:.¡rifcó por c:-orna'~05-at12 en plaCe ~:-e;Jara::\·2. 

1~¡e2.ndo CH.:C~: j¡desti~ado cerno eluyente. El ,~=)-benzoato de 2-ciclopemen-l-ilv 
Da-30b) se Ji:)'~:'i\'O COíT,O ~'-'l ¡iqLii¿o :igeran-:cme amarüio, ele oior caracteristico co:: 
8;- % de r¡:;ndiG:e¡lto y Ll712 pu:eza mayor de: 98 % Coor CG) 

i PREP4R4C¡(}Y DEL (=)-4-METOXIBESZOATO DE 2-CICLOPESTES-l-ILO f321l-32í!(. 

';:: 2.~::lÓs~ers. de a:-g6n y :e;-:-:!pe:-2~L:r2. ambie:-::e 8.258' g de (=)-2-c:c~cpenter:->cl (3a
: 2.9-2 ::11::0:; y se agTegaro:--: 1.5 :l~! de pi:--:d:llc 2.nl-::i,=-:-2., se plISO en agi:ac:ér, y se 

?,c:ic;':maro:-¡ ler~:a::-.e::~e y po:- mee;o de ~~::;a jc::-:nsa 2'.53235 g c.e clcrlL~o ce pa/'u
:"Cc-,<ic,e:1zoi~c ,:33:-- ').122'6 :-:-',--'"".:1c{\ ,:':sue::cs e¡; !.D ::-:: ce ~::-i¿:=a a:11-:.:::&. ~¿ 

iCCIón Se 'na.T1tuvc en en agi~ació:: a ·~ecper2.t:.:.ra ambie:-::te por í O rr.l:1~ al caoe ce ~os 
::les, se s:'Is:;Je:1Cié ~2. reacc:ón aóc:o:;s-:.dc- agi..ao se ext:ajc ce:: CI-:2Ci2, se :2.\·ó c::;:: 
SO_ al 5 ~/::) er;, 2.!:r-~¿, se !.e:'L~a!:zé 20:1 ),-aHC03, se secé COI: :\2.:::S0_ a~::G~O y se 
:2e:::::-6. E: ;J:-odt~c:';: lT.ayo:-;:¿c ¿e~ co:::.ce?.Eadc se pt0Scó por cr;:'iT:a'Logra5a e:; 
.C2. ;Jreparat:\'2. emp~ea.'1do illla mezcla de hexac.o-acetatc de eti:o 4: 1 como eli.:yer.!e. 
(=>be:1Z0aLO de 2-ciclopente:1-l-ilo (32a-32b') se ootuve como UE líquido incoloro, 
010:- carac:eris·~:cc ca:: :'1:'. 84 % de :-e~di:::ien:o y ",lf;¿ pl.L:-eza rr:a~ .. "c:,:- ce; 98 % ::por 
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