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1. INTRODUCCION 

Desde épocas remotas el hombre aprendi6 a aprovechar su 

curiosidad y esfuerzo, utilizando su sentido práctico en las cosas que 

1e rodeaban para beneficiarse de ellas. Esto lo llevó a diversificar 

su interés en los productos de origen natural, especialmente los que 

provenían del Reino Vegetal. 

El uso repetido de vegetales que poseían propiedades me­

dicinales, estimulantes, alimenticias, industriales e incluso ornamen­

tales, creó una tradición herbolaria en todas las civilizaciones. En 

el México precortesiano se ejemplifica lo anterior con la creación de 

los Jardines Botánicos del Anáhuac que eran alimentados con todo tipo 

de plantas cuyas propiedades se deseaba estudiar.l Este esfuerzo con­

junto llevó al hombre a diferenciar, agrupar y posteriormente a clasi­

ficar los vegetales, lo cual le facilitó el manejo y su estudio siste­

mático. 

Desde el punto de vista farmacológico, la utilidad de 

las plantas es muy apreciada, pues los principios activos que de ellas 

se obtienen han significado siempre una alternativa en la búsqueda de 

substancias con actividad terapéutica, a pesar de que la mayoría de los 

fármacos actualmente utilizados ~9A~~e origen sintético. No obstante, 
o t-,,'~~~·,_¡ 

el interés que hoy domina se dirige'no sólo a conocer su composición 

química, estructura, estereoquímica (que comprende el estudio fitoquí­

mico), sino que ahora han cobrado inesperada 1mportancia dos aspectos 

que habían pasado casi inadvertidos por la falta de informaci6n que apo­

yara su estudio. Estos son: primero, la íntima transformaci6n de los 
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metabolitos característicos que una determinada planta sintetiza y orde­

na a través de sus caminos biogenéticos, siendo su estudio sistemático 

una herramienta de indiscutible valía para una clasificación más apro­

piada de tribus, géneros y especies (1o que constituye la quimiotaxono­

mía) y, segundo, los estudios de actividad bio1ógica2,3 y relación es­

tructura-actividad4•5 que permiten evaluar su eficacia como fármaco con 

el fin de apoyar a la terapéutica en la lucha contra las enfermedades. 

Un ejemplo que describe lo anterior se encuentra cuando 

el hombre se interesó tempranamente en 1 os produc,to~ terpenoi des debido 

a la fragancia asociada con sus aceites esencia 1 es, q'ue )Josteri ormente 

se caracterizarían. Sin embargo, su estudio químico ser1o empezó en 1a 

década de los 20s cuando se propuso que su estructura básica derivaba 

de unidades simples de isopreno.6 

Las lactonas sesquiterpenicas cobraron interés inicial 

en la década de los 60s.7 Son metabolit.~s secundarios de la familia 

Compositae, aunque se han encontrado en otras familias. En la actuali­

dad se conocen poco más, de 1000ª y se ha despertado notablemente el in­

terés por sus propiedades biológicas, por poseer actividad citotóxica, 2 

antileucémica,3 bactericida,9 etc. Por otro lado, son una gran ayuda 

en la clasificación botánica, pues sus metabolitos secundarios son ca­

racterísticos de algunas tribus, géneros y especies. 

El género V-lgu.ietut, que pertenece a la familia Campos i.tae, 

elabora únicamente lactonas sesquiterpénicas del es!J.ueleto de) germacra­

no, encontrándose en sus especies furanogermacranólidas y/o heliangóli­

das. También sintetizan productos terpenoides de otro tipo como diter-
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penos, acetilenos, etc. 

Una interrogante que ha llamado nuestra atención está 

relacionada con los factores que determinan la composición química de 

las especies del género v¡gtLleJLa.. Cada vez son más las especies que 

se investigan, permitiendo encontrar algunas similitudes entre el gra­

do de complejidad estructural de los metabolitos elaborados por la plan­

ta y las condiciones que prevalecieron en su recolección, como son: el 

clima (aridez, humedad de la región, etc.), el sitio de recolección, la 

época del año (inicio o final de la floración), etc. 

El objetivo de la presente tesis es el de describir el 

estudio fitoquímico de tres especies del género v¡gu,teJt.a. que son: 

1) V~glLlen.a p¡nna,t,lloba,ta. (Sch. Bip.) Blake 

2) V.lglLleJta. .t..teno.toba. 81 ake 

3} v¡gu..leJta. .t.p. 

Se postula la estructura de un nuevo diterpeno y se pro­

pone por un lado la estructura de dos diterpenos con semejante esquele­

to que el primero, y por otro se propone la estructura de una nueva 

eudesmanólida. 
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11. GENERALIDADES 

l. BIOG~NESIS DE LOS TERPENOIDES 

Los sistemas enzimáticos presentes en una planta deter­

minan la naturaleza de los metabolitos que sintetiza. Cuando estos me­

tabolitos sólo se hayan presentes en determinados grupos de plantas se 

les denomina metabolitos secundarios.IO 

Los productos terpenoides están ampliamente distribuidos 

en las plantas y algunos de ellos son metabolitos secundarios caracte­

rfsticos de ciertos grupos de plantas, por ejemplo las lactonas sesqui­

terpénicas lo son de la familia Compositae. Su estructura es factible 

de dividirse en unidades de isopreno ~ Por lo que se cla­

sifican de acuerdo con el número de unidades de esta estructura que los 

compone. 

Hemiterpenos CsHa 1 unidad 

Mono terpenos C10H1s 2 unidades 

Sesquiterpenos C1sH21¡ 3 unidades 

Di terpenos C20H32 4 unidades 

Sesteterpenos C2sH1¡0 5 unidades 

Poli terpenos (CsH8 )n n unidades 

La elucidación completa de la estructura y configuración 

de estos productos fue un requisito necesario para atacar exitosamente 

su posible camino biogenético. 
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Actualmente hay la aceptación general que los productos 

terpenoides, desde los simples a los politerpenos, son los productos 

finales de un sólo camino metabólico que es mostrado en la fig. 1.11 

Por lo tanto, los terpenoides cíclicos siguen rutas comunes en su bio­

síntesis. 

En un primer paso se forma el pirofosfato de geranilo 

que da origen a los diversos terpenos (ver fig. 1). Si éste a su vez 

reacciona con una unidad de pirofosfato de isopentenilo forma el piro­

fosfato de farnesilo que es el precursor de los sesquiterpenos cíclicos 

(ver fig. 2). El pirofosfato de farnesilo, por un lado al dimerizarse 

forma el escualeno que es el precursor de triterpenos y esteroides, y 

por otro lado por la unión con otra unidad de pirofosfato de isopente­

nilo da lugar a la formación del pirofosfato de geranilgeranilo que es 

el precursor de los diterpenos (ver fig. 3) que por una dimerizaci6n da 

lugar a los fitofluenos que a su vez dan lugar a la formación de los 

tetraterpenos. 

Al observar el esquema de la biogénesis de las lactonas 

sesquiterpénicas a partir de unidades estructurales más simples, pode­

mos comprender el valor quimiotaxonómico de estos productos, ya que 

cuantos más pasos biogenéticos requiere su formación más característi­

cos son. 

En los últimos años se ha incrementado notablemente el 

número de lactonas sesquiterpénicas que se aislan de plantas relaciona­

das botánicaw.ente. La informaci6n que se acumula de su estructura es­

tá permitiendo interrelacionar estos compuestos desde un enfoque de su 

biosíntesis. 
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Esto se ve más claramente cuando se considera que el nú­

mero de transfonnaciones químicas que se requerían para la elucidación 

de la estructura de un compuesto se ha visto reducido gracias a los mé­

todos disponibles actualmente más exactos que han disminuido el tiempo 

de análisis y cantidad de muestra. Lo anterior ha apoyado en gran me­

dida el estudio fitoquímico por un lado, y por otro, permite planear 

experimentos en los que se pretende comprender los procesos que se lle­

van a cabo en el metabolismo vegetal con el fin de predecir sus caminos 

biogenéticos. 

9. 

Las germacranólidas, que poseen el esqueleto biog~nética­

mente más simple, son los precursores biogenéticos de las otras lacto­

nas sesquiterpénicas (ver fig. 2), como lo demuestran los experimentos 

-in vl»c.o 12 que han proporcionado evidencia indirecta que las gennacra­

nólidas son sus precursores biogenéticos, en particular de las eudesma­

nólidas, guayanólidas, elemanólidas y las pseudoguayanólidas como a con­

tinuación se ejemplifican. 

Las germacranólidas se han reclasificado en 4 subgrupos 

en base a hallazgos recientes en su isomería configuracional, como se 

muestra en la siguiente figura. 

9ERMACROLIDA 

<c;..c¡,trans e, t<lcJrana) 
MELAMPOLf DA 

cc,,~oc•• c¡.c5 trona) 



HELIAN60LIDA8 

<c. 1c;0tran1 c4,ca efe) 

LACTONA CIS Cl8 

Un tipo de reacción que se observa exclusivamente en las 

germacr6lidas es el rearreglo de Cope de los trans,trans-1,5-ciclodeca­

dienos para producir sesquiterpenos con esqueleto del elemano. 

Un ejemplo es la Dihidrocostunólida (A) 1 3 que a través 

del estado de transición (B) da la lactona Saussureá (C). 

CHg 

--
•····· 

(A) 

<­-> 

10. 



Una de las reacciones más típicas que el esqueleto de 

germacr6lidas sufre es la ciclizaci6n catalizada por ácido para produ­

cir derivados con el esqueleto del eudesmano. 

11. 

Se ejemplifica lo anterior con la costun6lidal4 (O) que 

al tratarse con ácido acético y ácido perclórico a OºC a través del ca­

tión (E) sufre una ciclización transanular mediada por ácido para dar la 

mezcla de eudesman6lidas a-ciclocostunólida (F) y a-ciclocostunólida 

(G): 

/ u 
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El esqueleto de las guayanólidas se forma cuando tras 

formarse el 4,5 epóxido sufre una ciclización catalizada por un ácido 

de Lewis. Por ejemplo la dihidropartenólida 15 (H) a través de una ci­

clización tipo Markonikov con un ataque desde el C-1 al C-5 da un ca­

tión (I) que, fonna la guayanólida (K) después de la pérdida de un pro­

tón del C-1. 

CH8 

(H) ( 1) 

J 

2, REVISIÓN DEL G~NERO V~gu~e4a 

La familia Compositae es de las más grandes y extendidas 

de las fanerógamas, se di vi de en 14 tribus que se subdividen a su vez 



en subtribus, que aportan aproximadamente 1000 géneros y 15,000 espe­

cies.16 

TRIBUS 

l. Veroniae 8. Senecioneae 

2. Eupatorie 9. Tageteae 

3. Astereae 10. Artoteae 

4. Inuleae 11. Calenduleae 

5. Heliantheae* 12. Cynareae 

6. Helenieae 13. Mutiseae 

7. Anthemidae 14. Lactuceae 

*La tribu Heliantheae se divide en 15 subtribus que 

pueden dividirse en grupos.16 

SUBTRIBUS 

l. Melampodiinae (Gpos. I y II}. 

2. Zinninae B. & H. 

3. Ecliptinae Less (Gpos. I y II). 

4. Verbesinae B. & H. (Gpos. I y II). 

5. Helianthinae Dumort (Gpos. I y II).* 

6. Gailladinae Less. 

7. Coreopsidinae Less (Gpos. I a VII). 

8. Fitchiinae Carlquist 

9. Bahiinae Rydb. 

10. Madiinae 

11. Galinsigninae B. & H. 

13. 
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12. Neurolaeninae 

13. Engelmaniinae Stuessy 

14. Ambrosinnae Les. 

15. Milleriinae B. & H. (Gpos. 11 y III). 

* Dentro de la subtribu Helianthinae Dumort, en el gru­

po I se encuentra el género V-i.gu-leJta, que consta de 150 especieslG que 

se distribuyen desde Nevada, E. U. A., hasta Argentina. En nuestro 

país se encuentran de norte a sur en todas las regiones elevadas, alcan­

zando su más grande diversidad en el área de Durango a Oaxaca.17 

Son plantas de habitats secos y por lo general elevados. 

La mayoría son mesofitas,~ pocas son xerofitas** y ninguna hidrofita.*** 

La mayoría son arbustos perenes y unas cuantas anuales. 

El género Vigu-leJta está muy relacionado botánicamente 

con los géneros He.Uan:thw. L. y U.:ton.<a de,66. Desde un punto de vista 

químico, comparte con el género Titonia el elaborar lactonas sesquiter­

pénicas con el mismo esqueleto hidrocarbonado, pues ambos géneros con­

tienen heliangólidas típicas como la desacetil viguiestenina (estructu­

ra 16) encontrada en la V. ~:tenoioba y en Ti:toiúa :ta.gilióioJta. 18 

Del género Vigu-lvr.a se han estudiado 19 especies, en al­

gunas su estudio ha sido más de una vez, pero recolectándose en regio­

nes diferentes, siendo su finalidad la de conocer sus posibles variacio­

nes en composición. 

* Nudo de las plantas que sirve de división entre la parte ascendente 
y la descendente. 

** Vegetal adaptado a la ~equedad propia de los climas secos o con un 
período de sequía más o menos largo. 

*** Nombre genérico de todas las plantas que viven en el agua y particu­
larmente de las algas de agua dulce. 



En el esquema A, se ordenan las especies estudiadas en 

base de su fecha de estudio, los productos encontrados, constantes fí­

sicas y lugar de recolección. 

En este esquema se pueden apreciar interesantes simili­

tudes en composición química, que a continuación se resumen: 

15. 

a). Elaboran lactonas sesquiterpénicas del esqueleto del 

germacrano, ya sea del subgrupo de las heliangólidas 

(Ej. estructuras 5-10 de la fig. 4) y/o furanogerma­

cranól idas (Ej. estructuras 1-4) con sustituyentes 

de oxidación y esterificación. 

b). Hay interrelación en su composición química al haber 

un mismo compuesto en varias especies; Ej. la bud­

leína A se ha encontrado en varias especies (ver es­

quema A}. 

c). Es interesante notar que una especie presenta dife­

rente composición en estudios sucesivos, como por 

Ej. la V-<'.f¡LU.eJt.a -0tenaloba que se ha estudiado 4 ve­

ces, encontrándose diterpenos y lactonas sesquiter­

péni cas diferentes en cada ocasión. 

d). Los ácidos diterpénicos están ampliamente distribu1-

dos en este género, principalmente tetracfclicos del 

esqueleto del kaureno, estaqueno y tracilobano como 

se muestra en la fig. 5. 
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ESQUEMA A: ESPECJ ES ESTUDIADAS DEL GENERO VJGUJERA 

ESPECIE S( [NCONIRO ESJRUCTURt P. F. "é (•Jo RfCOUCTADA [N RlflREHC!A 

l. v . .iltNiLlba t"iltnoloblna (16) 1s~.s Uru d.r "Wtl'hu1h., S.L.P. [l•] 

2. ''· •l~l,J,ba estenolotiln.a (16) 154·E Ct-rc• ar S11t t 1 lo. Co4h, [ro] 
.-19uiestenln1 (IJ J9l·! ·11C' 

dt'Uctfi1 \'i9uhstenin1 (6) ?J2-4 

J. V. tw.d:iltiA.tlalMU budlt>fna A (l) )QG.f -81.J JJO: lf, ~ .. uo.folvc~ [ll] 
iJud)thW 8 (11) 161 .. J.l 

4. v. au9u.stilc>LUt budletni A (l) 106-8 [llb] 

S. V • .llt1Wl.ob4 vdJl, 

c~JwtJUU. .c. ozlco ( 11) 1.co.2 •S< fi•lllOi. ArU"'° [ll] 

ti. V. pi11t\.1,.(ilcbata du1cetl1 vlgulestenln.a (6) 229.30 

viguleplnfoa (1) 17S-6 

7, V. tiJ..iull vi9utelfnin1 (13) 174-S -101 [ZJ] 

8. V, Aph.a.t!lDCtla14 t.1.ferocehllna (12) 223-S •SO C.cah11&•i1~ • Cro. [24] 

9. V. !!'4:""'1lLJ9lD4d ;t<~crano (14) l'!e•ico (2SJ 
mtzcl1 dr dlt~rpenos. 14•-lCd 

JO. '1. dtJt.Oloia. "'"· 
diiJ..ualwt.llJh 1:1ezcl1 dr dltt.rpenot. l4d, l4e-14h 

11. v. c.tJltdi{cl.l4. ll'lelCh de dlterpeno5 14t ,J4b 

12. v. b.Ul!.l'p.ii •c. JUQuen·19-ofco 15d [26] 
ac. 9.JJ dehfdrt1-lr.tcilobfo1co !Sf 
1c. 9,JI dehldro-ent-hurinfco ISb 
l 7a -}¡fdrox t -ent ·kaureno !Se 
otros dlttrpenos JSa.JSe, 

159- rn 

IJ. V. pwwribtM Ba, .. ( 2-mt'tllbut irt lo1i J-vigu1ri. .. 

lt"nlN (9) "'.tco 
t sova 1eri1011-8-desac i 1-vtgut ts te-
nin• (IO) 

"· 9,11 dehldro-ent-.,.1,1r,ntco (ISb) 
hllf'lulrno (IS) 

14. v. dt.n.14lJi 1c. 9, 11 dtMdro-ent-klurfnlco (ISb) 

IS. V, pUtl\IÜ u;. tr•tflabintco (!Se) 

J6, v. Wct.cla.t,a; lt. lr.tcllobinlco (!Se) 

17. V. iru:m14 acttthnos [h.1dor 

16:. v. ~\i.opl!Du trioflorin1 (1) 131-8 Hlajuap.1n df' Lrón. 011.. (27] 
•Cel i lu·loflorfna (8) Wl-S 
17-18 dt/lldrovlguhplntna (JJ l ... ...70.12 

19. v. hffl'o.)ltlj'1114 17-18 dl'hldrobudlrtna (4) 180-1 -90.ll Vt1la del Carbón. [do. Héa. 

20. v. hypocfltc.w, budlrfo• A (1) 106-107 ú:ra dr (\l!'f"M.,.t(.:a. Mor. 

21. v . .Athulitli. budlelna A (1) 106-107 Ceru dt S.n Prdro,. llUy. 

22. V. ú1.u:'911.U C • )-st.tq1.1 .. JS-rn-~ 0 19-dlo1 (18) hlltar df' H.tta""1"as. f'uetil• [28] 
t • )-~ t•Qu-lS·en·lo. IZ!·dlol ( 19) i.04-S 48.73 
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3, ACTIVIDAD BIOLÓGICA DE LAS LACTONAS SESQUITERPÉNICAS 

El aislamiento de cada vez más lactonas sesquiterpénicas 

ha permitido también dirigir la atención hacfa la investigación de su 

actividad biológica con la finalidad de encontrar y correlacionar sus 

efectos biológicos con los sitios de la molécula responsables de tal 

actividad. 

De todas las propiedades biológicas que se le reconoce 

a las lactonas sesquiterpénicas, como son el ser inhibidores del creci­

miento microbiano,29 y producir dermatitis de contacto en humanos;30 es 

la actividad citotóxica e inhibidora de tumores su propiedad más rele­

vante31 y precisamente es esta última propiedad la que ha despertado in­

terés en un grupo de investigadores mexicanos que pertenecen al IMSS, 

que en colaboración con el Instituto de Química, están contribuyendo al 

estudio químico-biológico de estas substancias. 

Los estudios realizados en los últimos 15 años en esta 

área32,33 han llegado a establecer que la presencia en la molécula del 

grupo alfa metileno de la gama lactona es un requisito básico para su 

actividad citotóxica, esto se explica por la afinidad encontrada de los 

grupos sulfhidrilo de las enzimas protéicas para reaccionar con el ci­

tado grupo a través de una adición nucleofilica tipo Michael. Lo ante­

rior se ha corroborado al observar la pérdida de su actividad citotóxi­

ca cuando la molécula no presenta este grupo. 

En un trabajo realizado en México por el grupo citado 

anteriormenteJ 11 que consistió en el estudio de 10 lactonas que presentan 

el grupo alfa metileno de la gama lactona, 5 de ellas poseían un anillo 

furánico adicional (ver la fig. 6). Se usaron dos líneas celulares di-



ferentes: una de células fibroblastoides L-929 provenientes de tejido 

areolar murino, y otra de células epiteliales HEp-2 derivadas de un 

carcinoma laríngeo humano. 

20. 

Seis de las lactonas estudiadas en ese trabajo satisfa­

cieron el requisito para ser consideradas como agentes potenciales con­

tra el cáncer (que su dósis eficaz 50 (DE50 ) para substancias puras ex­

traídas de plantas sea menor de 30 µg/ml). Estas lactonas fueron: la 

zexbrevina A y B, la budleína A, la calaxina, la orizabina y la viguies­

tenina. Es de notar que a excepción de la viguiestenina, tienen un oxí­

geno en posición 3,10 beta, por lo que se llegó a la conclusión que es­

te último grupo es importante para proporcionar una mayor actividad ci­

totóxica a este grupo de lactonas. 
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III. DISCUSION Y RESULTADOS 

l. Vigu-le~a pinnatitoba.ta (ScH. Bzp,) BLAKE 

La V..igu..leJta. pirma:tllobata es un arbusto de flor amarilla 

pequeña que crece en la parte central de la República y pertenece a la 

familia de las compuestas, tribu Heliantheae. 

Esta planta fue estudiada en 1976,23 recolectándose 

cerca de Tehuacán, Puebla. En este primer estudio se encontró la des­

acetilviguiestenina (6) y una nueva furanogermacranólida a la que se 

denominó viguiepinina (2). 

En la presente tesis se estudio nuevamente esta planta, 

recolectándose un primer lote entre Oaxaca y Tehuantepec a principios 

de octubre de 1982 y un segundo lote en la misma región un mes después. 

Del primer lote se aisló la 17-18 dehidro viguiepinina 

(3) que se diferencia de la viguiepinina (esta lactona se encontró tam­

bién en el presente estudio pero en V.lgu..leJLa. .6.teno.loba) en la insatura­

ción del ester, y fue aislada de Vigu..leJta e/IÁ.opho}(Jl.2 7 También se ais­

laron 3 diterpenos con esqueleto del pimarano, pero en tan poca canti­

dad que obstaculizó su caracterización. 

Del segundo lote únicamente se aisló uno de los tres di­

terpenos y en tal cantidad que nos permitió hacerle algunas variaciones 

a la molécula y sus datos espectroscópicos nos permitieron predecir su 

estructura parcial, la cual confirmamos al recurrir a la difracción de 

rayos X que nos determinó su configuración absoluta. Se trata de un 

n~'evo. diterpen¿· qu~· lleva po; nombre ent-pirnara-9(11), 15 dien-3u-o1. 



a) Descripción e Identificación de la 17,18-dehidro viguiepinina 

De las fracciones más polares eluidas con 85% CHC1 3/15% 

acetona se aisló una substancia cristalina con p.f. 134-BºC y que se 

identific6 como la 17,18-dehidro viguiepinina por las siguientes eviden­

cias espectroscópicas: 

El espectro de UV (Esp. No. 1) presenta dos absorciones 

máximas, la primera a 220 nm atribuida al sistema lactónico conjugado 

con la doble ligadura exociclica, y la segunda a 264 nm correspondiente 

al sistema del grupo carbonilo a,~,y,o-insaturado, con no planaridad 

del sistema, debido a un grupo furenónico con extensión del sistema con­

jugado. 

Lo anterior se confirma en el espectro de IR (Esp. No. 

2}, la seftal en 1771 cm- 1 corresponde a la lactona de 5 miembros; la 

banda intensa en 1722 cm-1 corresponde a un grupo ester; la señal en 

1718 cm- 1 es debida al carbonilo conjugado con la doble ligadura enóli­

ca; la banda débil en 3650 cm- 1 indica la presencia del grupo alcohol. 

En el espectro de EM (Esp. No. 3) por ionización quími­

ca presenta un ion molecular en M+ 1= 361 para una fórmula condensada 

de C¡9Hzo07. 

En el espectro de RMN-80 MHz de la 17,18-dehidro viguie­

pinina (Esp. No. 4) se observan los dobletes característicos de los pro­

tones del metileno exocíc1ico conjugado con la lactona centrados en 637 

ppm y 5.58 ppm (J=2.8 Hz). 

El protón alílico H7 aparece como una señal múltiple 

centrada en 3.75 ppm. El protón H6 aparece como un multiplete qu~ se 

junta con el multiplete del protón Ha base del ester y se centran a 

5.23 ppm. 

22. 
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EST. X 

El protón vinílico H5 aparece como un triplete de doble­

te en 6.18 ppm. La señal amplia que integra para dos protones centrada 

en 4.39 ppm debida a un acoplamiento alílico y homoalílico da una señal 

doble de doble que corresponde a los protones base del alcohol que debe 

ser alflico. 

Los protones (Hi, Hi') en C9 forman un sistema ABX con 

el protón base del ester H8 , se presentan como un par de señales doble 

de doble centradas en 2.58 ppm y 2.26 ppm. 

23. 

El protón vinflico H2 aparece como un singulete a 4.38 

ppm. El metilo vinilico del ester metacrilico aparece a 1.76 ppm. En 

1.5 ppm aparece el metilo angular en c10 • A campo alto se observa un 

pequeño doblete correspondiente al gem dimetílico de un ester isobutíri­

co, indicio de que la 17,18-dehidro viguiepinina está un poco mezclada 

con la viguiepinina. 

b). Descripción e identificación del ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol. 

Por otro lado, a una polaridad de 40% hexano/60% cloro­

formo, cristalizó una substancia con p.f. 104-6ºC [a]
0
= -6.56 (c, 0.2, 

CHC1 3). Los datos espectroscópicos revelaron que se trataba de un diter­

peno con esqueleto del pimarano o del isopimarano con una insaturación 

intramolecular y un grupo alcohol como a continuación se describe: 
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En el espectro de UV (Esp. No. 5) se observa una absor­

ción a 202 nm (e 6974) indicio de insaturaciones no conjugadas. 

En el espectro de IR (Esp. No. 6) se observa una banda 

a 3620 cm- 1 característica de un grupo hidroxilo. las bandas a 1640 cm- 1 

y 910 cm-1 corresponden a dobles ligaduras. 

Por lo que respecta al espectro de RMN Hl 80 MHz (Esp. 

No. 7) se observa un sistema ABX que corresponden a tres protones viní­

licos no equivalentes, el protón Hx(dd, J=16, 10 Hz, H-15) centrado a 

5.8 ppm. el protón HA(dd, J=16, 1.2 Hz, H-16a) centrado a 4.9 ppm y el 

Hs(dd, J=lO, 1.2 Hz, H-16b). Este sistema que posee un vinilo monosubs­

tituido lo presentan los diterpenos con el esqueleto del pimarano (es­

tructura A). 

12 

19 18 
ESTRUCTURA A 

17 

1 
15 
re 

En 3.20 ppm se observa un doble de doble (J=lO, 6Hz) que 

se debe al acoplamiento del protón base del alcohol con 2 protones de 

un metileno vecino, esto únicamente se cumple en la posición C3 y C¡ pa­

ra la posición del alcohol, la literatura registraba mayormente la posi­

ción c3 como el indicado para la posición del alcohol por lo que optamos 

por esta posi~ión provicionalmente. 



HO 

La función alcohol se comprueba en el espectro de RMN 

al desaparecer la señal en 2.45 ppm al equilibrarse la molécula con 

agua deuterada. 

En 5.35 ppm aparece un quinteto, la multiplicidad de es­

ta señal se explica por el acoplamiento de un protón vinílico con dos 

protones vecinos de un metileno y el acoplamiento alílico con un protón 

colocado a 4 enlaces de distancia. El protón vinílico fue asignado al 

C11 debido a que los datos de EM nos indican la posición de esa doble 

ligadura en la posición ~.9,11 

Hay dos singuletes, a 0.8 ppm (3H) y 1.07 ppm (3H) que 

corresponden al metilo en C17 y C2 o respectivamente. En 0.97 ppm (6H) 

aparece un singulete amplio que corresponde a un gem dimetilo. 

El espectro de EM (Esp. No. 8) muestra un ion molecular 

M+ a m/z 288 para una fórmula de C2 oH 3zO, un pico a m/z 220 (49%) co­

rrespondiente al producto de un proceso retro Diels-Alder por la elimi­

nación de 2-metil bu ta di eno (ver 1 a sigui ente figura), y los picos M+ -Me 

y M-15-18 a m/z 255 (83%) y a m/z 273 (85%) respectivamente. 

l! lt 

---- + 
HO 

Los datos an.teriores nos permiten escribir la estructura 

25. 



parcial B en la que aún se desconoce la estereoquímica en c13 y la po­

sici6n de la función alcohol. 

HO 

E91RUCTURA 8 

1
16 
18 

26. 

Al hidrogenar el diterpeno {Esp. No. 9) desaparecen las 

señales en RMN producidas por el sistema ABX correspondientes a b is.is 

permaneciendo a campo bajo la señal del protón vinflico H-11, lo que in­

dica que solamente se hidrogen6 una doble ligadura de las dos que tiene 

el compuesto. 

En el espectro de IR (Esp. No. 10) desaparece la banda 

a 1640 cm-1 del doble enlace. 

H 

E8T. C 

Al oxidar el diterpeno, en el espectro de RMN (Esp. No. 

11) desaparece la señal del protón base del alcohol (dd). En IR (Esp. 

No. 12} desaparece la señal a 3620 cm· 1 correspondiente al alcohol y apa-



-1 rece una banda intensa a 1700 cm correspondiente al carbonilo en ani-

llo de seis miembros. 

HO 

E8T. D 

Al acetilar el diterpeno en el espectro de RMN (Esp~ No. 

13) además de un nuevo singulete a 2.11 ppm del metilo del acetato, el 

doble de doble del protón base del alcohol es desplazado a menor campo 

(4.5 ppm). 

En IR (Esp. No. 14) desaparece la banda a 3620 cm- 1 de 

la funci6n alcohol y aparece una señal intensa a 1740 del acetilo. 

1 Pf rfdlna, anh, 
ac:etfco • 

2hro. 

EST. E 

Se llevó a cabo la formación del p-bromo benzoato del 

diterpeno para introducir un átomo pesado en la molécula y recurrir a 

la difracción de rayos X. Se observa en el espectro de RMN (Esp. No. 

15) que la· multiplicidad del hidrógeno base del alcohol es dP.splazado 

27. 
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aún más a campo bajo (4.7 ppm). En el IR (Esp. No. 16) ocurren los mis­

mos cambios que el compuesto acetilado. 

HO 

Plrfdfna anll. 
P bromo benzoflo 
Na 41br1. 

La difracción por Rayos X del p-bromo benzoato nos pro­

porcionó la estereoqufmica absoluta por la prueba de Hamilton y es la 

siguiente: 

©
o 

" Sr • C·()I•' 

EST. ~ 

y que corresponde al p-bromo benzoato del ent-pimara-9(11),15 dien-3a­

ol (Fig. 6 siguiente). 

c). Descripción e identificación del ácido ent-pimara-9(11),15 dien-188 oico. 

Por otro ladp, se lograron aislar del primer lote dos di­

terpenos con el mismo esqueleto (del pimarano) y los denominaremos diter­

peno A y B. 



OITERPEHO DE Y. PINNATIL~OATA 

FIG. No, 6.- ESTEREOQUIMICA DEL ENT-PIMARA-9(11),15-DIEN~3a OL 

"' '" 



El diterpeno A cristaliz6 (p.f. 79-BlºC) en las primeras 

fracciones de la polaridad 40% hexano/60% cloroformo y present6 las si­

guientes características espectrosc6picas: 

30. 

En el IR (Esp. No. 17) se observa una banda muy ancha en 

2930 correspondiente al hidroxilo de un grupo carboxilo. En 1695 apare­

ce una banda intensa que corresponde al carbonilo del mismo grupo ácido. 

En RMN H1 80 MHz (Esp. No. 18) aparecen tanto el sistema 

ABX para el grupo vinilo 61s,16 como el quinteto para el protón H11 por 

acoplamiento con 2 protones vecinos y el prot6n H8 , que se observan en 

el espectro de RMN para el ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol. La estruc­

tura parcial G representa lo anterior. 

I
~ 

18 

EST.G 

El espectro muestra únicamente 3 de los 4 Me (s) a campo 

alto, indicio de que un metilo está oxidado a carboxilo observado en el 

IR. En el espectro se observa el singulete de uno de los metilos des­

plazado a campo bajo (1.25 ppm) lo cual coincide con el hecho observado 

de que para un Me-4 axial ~ue está sobre un átomo de carbono que posee 

un grupo carboxilo ecuatorial, tiene un desplazamiento a 1.20 ppm.35,36 

Lo anterior nos permite colocar la posición para el carboxilo sobre el 

Me 19 que es a axial para el pimarano pero para su enantiomero correspon-
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de al Me 16 el que toma esta configuraci6n. 

Los datos anteriores, junto con la suposición de que este 

diterpeno A haya sido sintetizado por el mismo camino biogenético que 

el ent-pimara-9(11),15 dien-3a-ol, nos lleva a predecir que su estereo­

química absoluta será la misma. 

Lo anterior nos permite escribir la estructura total de 

este diterpeno A como: 

El EM (Esp. No. 19) presenta un ion molecular M+ a m/z 

302 para un fórmula C20H3002 que concuerda con la estructura propuesta. 

d). Descripción del ent-pimara-9(11),15 dien-3a,18a-diol. 

El diterpeno B que cristalizó a una polaridad de 95% clo­

roformo/5% acetona con p.f. 119-25°C presenta también en su espectro de 

RMN (Esp. No. 20) el multiplete formado por la multiplicidad del H11 , y 

las señales con el mismo desplazamiento del sistema ABX del vinilo en 

a1s,1s con el mismo desplazamiento. 

En 3.1 ppm aparece la señal de un hidroxilo que desapare­

ce al equilibrarse la molécula con 020. Aparece un sistema AB dado por 

el protón del alcohol por acoplamiento con los dos protones base del al­

cohol en C18 con un desplazamiento de 4.25 ppm y 3.5 ppm {J=lO Hz);. el 
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doblete en 3.5 ppm de este sistema encubre las señales del protón H3 

base de otro alcohol, no observándose la multiplicidad que presenta es­

te protón. 

En IR (Esp. No. 21) se observa una banda en 3613 cm-1 

del grupo alcohol, y bandas en 1640 cm- 1 y 912 cm-1 correspondientes a 

dobles ligaduras. 

En EM (Esp. No. 22) se observa un ion molecular M+ a m/z 

304 para una fórmula c20H3202 , lo cual nos indica que hay dos oxhidrilos 

y que según los datos de RMN pueden asignarse a los C3 y C18 ; apoyándo­

nos en consideraciones biogenéticas, supondremos que este diterpeno tie­

ne equivalente configuración absoluta, por lo cual proponemos la siguien­

te estructura. 

E8T. H 

Este compuesto en EM también presenta el fragmento a m/z 

236 de una retro Oiels-Alder. 



2, COMPONENTES DE V.lgu.leJt.a. .&.tenof.oba. BLAKE 

Es una planta perene de la zona árida del noroeste de 

México. Familia Compositae, tribu Heliantheae. 

33. 

En un estudio inicial de esta planta 19se aisl6 un diter­

peno denominado estenolobina (16), que apareció también en un segundo 

estudio 20 pero ahora acompañada de viguiestenina (5) y desacetilviguies­

tenina (6). 

Posteriormente se estudio una variedad de la planta (va­

riedad ehihua.liuen.&..iA) aislándose primero el diterpeno denominado ácido 

6zico 22 (17) y posteriormente 2s una mezcla de diterpenos del esqueleto 

del kaureno (ver Esquema A pág. 16}. 

En la presente tesis se estudio también la V.l9u.ie11.a 

.&.tenoi.oba., recolectada en Linares, N. L., a la salida a Cd. Victoria, 

el 21 de octubre de 1983. En esta ocasión se aisló la viguiepinina y 

el diterpeno llamado ácido 16a-hidroxi-kauran-19-oico. 

En las fracciones de polaridad 100% diclorometano cris­

tal izó una substancia como pf 180-182ºC que correspondió según la espec­

troscopia y por comparación de su Rf y pf triple como una muestra origi­

nal al ácido l6a-hidroxi-kauran-19-oico- eón análisis elemental C20H3203• 

EM M+ 320 (estructura H). 

En el espectro de IR (Esp. No. 23) la banda ancha a 3440 

indica la presencia del grupo alcohol. La señal intensa a 1700 corres­

ponde al carbonilo de la funci6n ácida del C-19. 

En RMN Hl 80 MHz (Esp. No. 24) se observan tres singuletes 

con o a 1.4 pp.m para el metilo ~n t:-16, J.15 ppm p;ir'1 Pl m<>tíln i:>n r.-11, y 

en 0.75 ppm para el metilo en C-10. 
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En las fracciones con polaridad 95% CH2C1 2/5% acetona 

cristalizó una substancia con pf 168-70ºC, cuya espectroscopia nos reve-

16 su semejanza con la 17-18 dehidroviguiepinina obtenida y descrita en 

V. p~nna-tle.obetta. Se diferencfan sólo en la insaturación del grupo éster, 

por lo que sólo daremos la posición de sus señales. 

En IR (Esp. No. 25): 

3620 cm- 1 (grupo alcohol), 1770, 1738 y 1713 (lactona, és­

. ter y carbonilo furenónico). 

En RMN Hl 80 MHz (Esp. No. 26): 

6. 33 ppm (H-13). (lH,d}, 6.20 ppm (H-5) (lH, m), 5.67 ppm 

(lH, s), 5.67 ppm (H-13), (lH, d), 5.34 ppm (H-6) {lH, m), 5.17 ppm (H-8) 

(lH, m), 4.38 ppm (15 CH2 ) {2H), 3.72 ppm {H-7) (IH, m), 1.48 ppm (Me en 

C-10), 1.15 ppm (gem-dimetilo del ester) (6H, d). 

Los datos anteriores corresponden a la viguiepinina. 

Vl6UIEPININA 
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3, COMPONENTES DE V~guie4a ~p. 

Fue recolectada en la Sierra de Arteaga en octubre de 1983. 

A la polaridad 60% CH2C1 2 /40% AcOEt cristalizó una subs­

tancia, con pf mayor de 300°C con descomposición. 

La espectroscopia nos revela que su estructura presenta el 

esqueleto de una eudesmanólida, lo cual no concuerda con la estructura de 

las substancias aisladas del género V.lgu-le.JUt, pues se han encontrado úni­

camente germacranólidas. 

En su espectro de IR (Esp. No. 27a) se observa en 1635 cm- 1 

la banda de dobles ligaduras. En 1712 cm- 1 aparece la señal del carboni­

lo del éster. En 1770 cm- 1 y 1142 cm- 1 aparecen las señales de una Y­

lactona a,a-insaturada. En 3608 cm- 1 se observa una banda correspondien­

te al grupo alcohol. 

En RMN 80 MHz (Esp. No. 27b) aparecen señales en 6.13 ppm 

y 5.95 ppm (J; 3 Hz) y corresponden a dos dobletes característicos de un 

metileno exocíclico conjugado con carbonilo de Y-lactona, en 5.30 ppm 

aparece un singulete ancho W~ 7.6 correspondiente a un protón vinilico y 

en 1.75 ppm aparece un singulete que integra para tres protones y corres­

ponde a un metilo vinílico. En 4.75 ppm aparece un multiplete que inte­

gra para un protón y corresponde al H8 base del éster. En 6.22 ppm y 

5.85 ppm aparecen dos singuletes correspondientes a los protones viníli­

cos del éster y en 4.32 ppm aparece un singulete de un metileno base de 

un grupo alcohol colocado en el éster. En 3.96 aparece un doble de do­

ble dado por un protón a (axial) que se acopla a un protón a (axial) con 

un acoplamiento trans diaxial (Ja,a= 12 Hz, Ja,a= 11 Hz) y corresponde 

al H6 base de la lactona. Por otro lado, aparece otro doble de doble a 
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4.15 ppm no muy evidente y corresponde al protón H1 base de un grupo al­

cohol que se acopla a un metileno con una constante de acoplamiento 

(Ja,a=S Hz, Ja,e=4 Hz). Aparece en 0.94 ppm una señal (3H, s) que co­

rresponde al metilo angular. 

Estos datos nos permiten escribir dos estructuras, la es­

tructura I que presenta los dos grupos alcohol colocados en C-1 ó C-15 y 

la estructura J. 

H 

En EM (Esp. No. 27c) no se observa el ion molecular, pero 

se observa el pico correspondiente a M+ C4H603 a m/z 246 (PM= 348) debi­

do a que el grupo éster se pierde al sufrir rápidamente una transposición 

Mclafferty y se obtiene el dieno conjugado que al aparecer nos confinna 

la posición del éster en C8 y la posición del acohol en el C-19 del gru­

po éster. Esto corresponde a la estructura J y se esquematiza de la si­

guiente manera. 
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OH 

Otra evidencia se tiene en el espectro de UV (Esp. No. 

27d), se observa un máximo de absorción a 212 nm (e 8965) que correspon­

di6 al crom6foro de 1a·r-lactona-a,a-insaturada junto con el de la doble 

ligadura y el carbonilo del grupo éster. La estructura con su estereo­

qu1mica que proponemos es la siguiente. 

p<e) 

H 

IJ 
o 

,CO>o 
11_// o-e-\ 

it CHa·OH ,,, H 

113 hldroxJ·8f:l hldroxlmetacrlloxl· S,11(13)­

- eu desma dltn .. a oc, 12- olida 
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Habiendo aislado en el laboratorio tanto la viguiepinina 

como la 17,18-dehidro viguiepinina, decidimos realizar un estudio de es­

pectrometría de masas, para lo cual purificamos una muestra de budle1na 

A que es también una furanogermacranólida, para observar el patrón de 

fragmentación de estas tres lactonas sesquiterpénicas por el método de 

Impacto Electrónico a 70 eV. 

En sus espectros de EM se observa la pérdida del grupo és­

ter observado en este tipo de compuestos37 a través de un rearreglo 

McLafferty obteniendo el dieno conjugado (A),se observa también la pérdida 

de agua (B) y la pérdida de C3H 302-R (C). 

Esp. M+ ·(A) (B) (C) No. 
m/z miz m/z 

VIGUIEPININA R•-{ 28 362 274 248 

17,18-DEHIDRO VIGUIEPININA R•-( 29 360 274 342 248 

BUDLEINA A R•i 30 374 274 356 248 



39, 

= 
o -,+ 
11 • 

O·C·R 

@ 

© 
--



IV. PARTE EXPERIMENTAL 

l. Viguie4a plnnatilobata (ScH, Brp,) BLAKE 

A) Primer Lote: 

Fue recolectada entre Oaxaca y Tehuantepec a principios 

de octubre de 1982. 

40. 

El peso de la parte aérea de la planta, fue de 424.0 g, 

extrayéndose con una mezcla de cloroformo-acetona y al evaporar con pre­

sión reducida se obtuvo 55.9 g de extracto seco. Este se cromatografió 

en una columna en 1680 g de silica gel 60 (0.2- 0.5 mm) Merck. 

La columna se eluyó con un sistema de hexano-clorofonno, 

clorofonno-acetona en orden creciente de polaridad. En las fracciones 

85% clorofonno/15% acetona aparecieron cristales que correspondieron a 

la 17,18-dehidro viguiepinina (Est. X); cristalizando de acetona-éter 

isopropilico (5.22 g) pf 134-38ºC. En UV (Esp. No. 1) a 220 nm (siste-

ma lactónico conjugado con el metileno exocíclico), 264 nm (grupo carbo­

nilo a,a,Y,ó-insaturado del grupo furenónico). En IR (Esp. No. 2): 1771 

cm-1 (lactona de 5 miembros), 1772 cm- 1 (éster), 1718 cm- 1 (carbonilo 

conjugado con la doble ligadura enólica, 3650 cm- 1 (alcohol). En Espec­

trometria de Masas (Esp. No. 29): m/z 360 (M+, C19H2007), m/z 342 (M+-H20), 
+ + m/z 274 (M -OOCR), m/z 248 (M -C 3H302R). 

En las últimas fracciones eluidas a una polaridad de 40% 

hexano/60% cloroformo, cristalizó con el tiempo una substancia que co­

rrespondió según la espectroscopia a un diterpeno del esqueleto del pi­

marano, el ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol (Est. H). En su aislamiento 

se requirió de una recromatografía en columna en sílica gel 60, obtenien-
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do el producto en forma de cristales blancos, pf 104-6ºC. Es de obser­

varse que todo el producto que se logró aislar se descompuso con el tiem­

po, permitiéndonos sólo obtener su espectroscopia. En EM (Esp. No. 8) se 

observa un ion molecular a m/z 288 para una fórmula C20H320. En UV (Esp. 

No. 5): Amáx a 202 (e: 6974) [a]
0

=6.56 (c 0.2, CHC1 3). 

IR (Esp. No. 6): vmáx: 3620 cm- 1 (alcohol), 1640 cm- 1 
y 

910 cm-1 (dobles ligaduras). Espectrometría de Masas: m/z 288 (M+-CH 3-H20), 

m/z 220 (49%) (M+-CsHe). 

De las primeras fracciones de la polaridad en que se elu­

yó el producto anterior (40% hexano/60% cloroformo) cristalizó un diter­

peno también con el esqueleto del pimarano (diterpeno A). No fue posible 

purificarlo por recromatografía en columna en alumina, sino que el pro­

ducto cristalizó meses después de una forma natural y recristalizó de 

éter isopropllico (57 mg), pf 79-8lºC. La espectroscopia nos permitió 

proponer que se trataba del ac. ent-pimara-9(11), 15 dien-18~ oico (Est. 

G1). IR (Esp. No. 17): \lllláx 2930 cm- 1 (hidroxilo del carbonilo), 1695 

(carbonilo del carboxilo). Espectrometría de Masas: m/z 302 (M+ C20H3o02 ), 

m/z 287 (M+-CH3 ), m/z 285 (M+-OH) (Esp. No. 19). 

En la polaridad 95% cloroformo/5% acetona cristalizó con 

el reposo otro diterpeno {B) con el mismo esqueleto que los dos anterio­

res. Inicialmente, se intentó separar los 2.6 g de extracto en una co­

lumna con sflica gel 60 como adsorbente, no siendo posible su purifica­

ción por los productos que lo contamindban. Se tomó una muestra del ex­

tracto y se logró purificar por ccf en forma preparativa con un bajo ren­

dimiento. El resto del extracto se trató de la misma manera, pero el 

producto se descompuso con el tratamiento; pf 119-25°C. IR (Esp. No. 20): 



42. 

vmáx 3613 cm- 1 (alcohol), 1640 cm- 1 y 912 cm- 1 (dobles ligaduras). En 
+ Espectrometría de Masas (Esp. No. 22), m/z 304 (M , C20H3202 ), m/z 236 

(tt-CsHa) · 

B) Segundo Lote: 

La recolección de este segundo lote de la planta se reali­

zó en la misma región pero un mes de diferencia con respecto de la prime­

ra, es decir a finales de octubre de 1982. 

En esta ocasión la planta no sintetizó cantidades suficien­

tes de la 17,18-dehidro viguiepinina para poder aislarla y caracterizarla. 

Así mismo, de los tres di terpenos aislados en la primera recolección, só­

lo uno cristalizó, el ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol (Est. H). 

El peso de las hojas secas fue de 1343 g, se extrajeron 

dos veces a t.a. con cloroformo-acetona {semejantes condiciones que el 

primer lote), dando 368.1 g de extracto seco. Dado que el peso del ex­

tracto era alto, se montó una columna con 3.6 kg de tonsil para efectuar 

una percolación. La columna se corrió con el sistema hexano-benceno, 

benceno-acetato de etilo. 

Al recurrir a la ccf nos reveló la presencia de un produc­

to principal en la polaridad de 100% de benceno. Se juntaron las frac­

ciones a esa polaridad, obteniéndose un extracto de peso 105 g que se re­

cromatografió en columna con 2.1 kg de alumína. A la polaridad entre 8:2 

y 5:5 de hexano/benceno aparecieron cristales que recristalizaron de me­

tanol, con un peso de 5.12 g del diterpeno puro, pf 104-6°C; de las aguas 

madres cristalizó impuro con un peso de 4.6 g y pf 75-BºC, y de las se­

gundas aguas madres cristalizó también con impurezas, pesando 4.0 g y un 

pf 68-70ºC. Los datos espectroscópicos y la técnica de rayos X nos con­

fírmaron que se trataba del ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol {Est. H). 
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C) Reacciones químicas del ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol. 

a. Producto de hidrogenación (Est. C) 

Se tomaron 100 mg del diterpeno disolviéndolos en aceta­

to de etilo, a la solución se le añadieron 20 mg de paladio-carbón, se 

sometió a hidrogenación a presión y temperatura ambiente hasta que dejó 

de absorber hidrógeno, entonces se filtró el catalizador en papel, se 

concentró el filtrado a ~equedad, el residuo se disolvió en diclorometa­

no y se lavó con una sol. acuosa de NaHC0 3 y después con agua, se secó 

con Na2S04 anh. y se filtró, el filtrado se concentró casi a sequedad, se 

adicionó éter isopropílico y cristalizó la substancia, pf 112-3ºC (83.5 

mg). 

b. Producto de oxidación (Est. D). 

Se tomaron 108.4 mg del diterpeno y se disolvieron en ace­

tona, se adicionó el reactivo de Jones hasta la aparición de un color na­

ranja. Se dejó reposar 10 minutos y se siguió el curso de la reacción 

por ccf comparativa. Cuanqo la reacción llegó a su término, se le agre­

gó m.etanol para detenerla. Se concentró el medio de la reacción, se aña­

dió cloroformo y se lavó tres veces con agua que se elimina posterionnen-. . 

te con Na2S04• El peso del producto de oxidación fue 76.4 mg (70.47%); su 

consistencia fue aceitosa, no siendo posible recristalizarlo. En IR 

(Esp. No. 12): 1700 cm- 1 (carbonilo). 

c. Producto de acetilación (Est. E) 

102.6 mg del diterpeno disueltos en lml de piridina y 

. 1 ml de anhídrido-acético se dejaron reaccionar a baño de vapor por d~s 

horas. Al término de ese tiempo se adicionaron 5 ml de agua para hidro­

lizar el anhidro acético remanente. Se extrajo tres veces con CH2C1 2, la 
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fase orgánica se lavó sucesivamente con soluciones de HCl al 10%, de 

NaHC03 al 10% y por último con agua hasta neutralidad. la fracci6n or­

gánica se sec6 con Na 2S04 anh., se filtr6 y concentr6. Cristaliz6 de 

éter isoprop11ico. Pf 85-7ºC (87.6 mg). 

d. Para-bromo benzoato de ent-pimara-9(11),15 dien-3a-o1 (Est. F1). 

Se pesaron 150 mg del diterpeno disolviéndose en 2-5 ml de 

piridina anhidra y se agregaron poco a poco 450 mg de cloruro de p-bromo 

benzoilo (en atomosfera inerte de N2 y en ausencia de luz), dejándose 48 

horas con agitaci6n. 

La reacci6n se detuvo agregando agua y un poco de acetona 

para hidrolizar el reactivo remanente. Se extrajo 3 veces con CH2C1 2 , la 

fase orgánica se lav6 sucesivamente con soluciones de HCl al 10% (3 ve­

ces}, de NaHC03 al 10% (3 veces) y por último con agua destilada hasta 

neutralidad. La fracción orgánica se secó con Na 2so4 anh., se filtró y 
concentró. 

Como aan se ten1an trazas de producto recuperado se pasó 

por una columna de s 'i1 ice y se el uy6 con puro hexano, se concentró y re­

cri s tal izó de metanol. 

Se obtuvieron 180 mg (74% rendimiento) de cristales trans­

parentes en forma de agujas con un pf 160°C que se sometieron a un estu­

dio de difracci6n de rayos X. El cri.stal utilizado tiene los siguientes 
-3 parámetros: dimensión del cristal 0.2 x 0.2 x 0.4 mm, ocal= 1.2939 cm , 

o o o 
a=6.2197 A (7), b= 18.7728 A (7), c=20.7082 A (7), Gpo. espacial =P2 , 2 , 2 , 

tipo de red = ortorrómbi ca P. 
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2. V~gu~e~d ~tenoloba BLAKE 

Recolectada en Linares, N. L., a la salida a Cd. Victoria 

el 21 de octubre de 1983. 

1.151 kg de hojas secas se extrajeron dos veces con diclo­

rometano, se obtuvo un extracto que pesó 142.9 g que se separó por croma­

tografía en columna con 950 g de tonsil para una percolación. El siste­

ma de disolventes utilizado fue hexano-diclorometano, diclorometano-ace­

tona en orden creciente de polaridad. 

La ccf reveló la presencia de un compuesto principal en 

la fracción eluída a 100% de diclorometano y su contaminación nos llevó 

a recromatografiar la fracción en una columna con silica gel 60, dándo­

nos cristales blancos que recristalizaron de metanol. Pf 280-2ºC (160 

mg). Que corresponde según la espectroscopia y por comparación de su Rf 

y pf triple con una muestra original de ácido 16a-hidroxi(-)kauran-19-

oico. 160 mg, pf= 280-2ºC [a]
0

-92. IR: 3420 (grupo oxhidrilo), 1700 

(grupo carbonilo C-19). RMN: 1.4 ppm, s (metilo C-16), 1.13 ppm, s (me­

tilo C-4), 0.87 ppm, s (metilo C-10}.· 

En las fracciones más polares de la cromatografía (95% di­

clorometano/5% acetona) cristalizó la viguiepinina, recristalizó de éter 

isopropilico con un peso de 1.57 g y un pf 168-70ºC. UV:. An1áx 216 nm 

(e 9190), Amáx 265 nm (e 8818}. IR: 3620 cm-1 (grupo alcohol), 1770, 

1738 y 1713 (lactona, éster y carbonilo furenónico). EM: M+ 362, m/z 43 

(100%), m/z 71 (38%). 
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3 , V .Cg 1.L-l.e.11.a .6 p. 

Fue recolecta da en 1 a Si erra de .~rteaga a 30 km antes de 

Saltillo. Coah •• en octubre de 1983. 

154 g de hojas secas se extrajeron dos veces con diclo­

rometano. siendo el peso del extracto de 10.4 g que se separó por cro­

matografía en columna con 300 g de sílica gel 60. Se eluyó la columna 

con diclorometano-acetato de etilo en orden creciente de polaridad. 

Aparecieron cristales a una polaridad de 60% diclorome­

tano/40% AcOEt, estaban impuros y pesaban 650 mg. Cristalizó con difi­

cul~ad_ de hexano, dándonos un polvo blanco, que se recromatografió en 

ccf, con un pf > de 300ºC con descomposición. La espectroscopia nos re­

veló qúe se trataba de una eudesmanólida (Est. J). IR (Esp. No. 27a): 

'Vllláx 3608 cm- 1 (alcohol), 1712 cm- 1 (carbonilo del éster), 1770 cm-1 

(Y-lactona a,s-insaturada). 
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Fii.E llAME----,----­
SAMPU____Q,_sfi,,-..c,,-y~O 

¡..l,d">'l-y.f°-....,e.av 

/.?-oc/ l.F' 

LOCK OINTERNAl • O EXTERNAL 
lOCK SIGHAL-C1~·"'-·~· ----
SPIN RATE--'P'· TEMP. __ 'C 
INSERT mm 

ACQUISITION 
SPECTRAL WIOTH (SWl-.:.S-C:!__ Hz 
NO. OF TRANSIENTS (llTI_,_·<> __ _ 
ACQUISITION TIME IATl_d__S<C. 
PULSE WIOTH IPWL • ""'· 
PULSE DELAY IPD) sec. 
DATA POINTS (CP) _____ _ 

TRANSMITIER OFFSET <TO)_, ___ _ 
HIGH FIELO ___ LOW FIELO __ 
RECEIVER GAIN (RGl __ ~~---

DECOUPlER MODE IDM l . 1 
DECOUPlrn OFFSET 100) _____ _ 

NOISE BANOW!OTH INB>. ··---1Ht 
ACQUISITION MOOEIAM) ___ ···---

OISPlAY 
SENS. EHHANCEMEHT (SEL---·---· sec. 
WIOTH OF PLOT (WP) ·--·---.. --.. - Hr 
END OF PLOT IEPL. _______ ,, .. ______ Hz 
WIOTH OF CHART IWCI _.:::'.::C::-•... Hz 
ENO OF CHART IECI .•. _ .• _ ······-··- ... Hz 
VERTICAL SCALf IVSI ..• -····· .... .. 

1-..-----------------.-,_...,-..,......,.--~...,.._,---...,...-.,.-,--,----------.,.-..,..._,......,,.........,.--{ REFERENCE UNE IRLJ_,';!.ú"'.i.:l/(1:\. 
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ESPECTRO '40 11 

; .... 

llY!ITHESam sm1NG ___ _ 

EXPOllMEllT llAME------

flll HAME---..,.------
SAMl'U~ooc"'=''-"'"''"c.....---

(c;rl'p' •t \ :1 '¡ 

?,.¿, .. ~d.<.•f .. da.~ 

l.OCK 91NTERNAl O EXTt:ÍINAI. 
l.OCKSIGNAL._~-~-~~'~··----
SPIN RATE_rps. TEMI! __ 'C 
INSERT mm 

ACQUISIT10ll 
Sl'ECTIW. WIDTH (SW). __ ._·:_.!_ Hz 
NO. Of TRANSIEllTS (NTl·-~--
ACQUISITIOll TIME V.l) ____ sac. 
PULSE WIDTit (PWI .-. 
PULSE DEI.AY !PD) sac. 
DATA POINTS (DPl•------

TRAHSlllITTR OFFSET (TO)--":'.L__ 
HIGH FIELO ___ LOW FIELO___ 
RECEIVER GAIN lRG>-----

DECOUPlER "'OOE IDML------· 
OECOUPlER OFFSET 100), ____ _ 
NOISE BANOWIOTH tNBL •. -·-·-···- kHt 
ACQUISITIOil MODE IAMl------

?0 DISPLAY 1 SENS. ENHANCEMENT (SEi--- uc: . 
.. ' WIDTH OF PlOT IWPI ... -- ... ·---- Hi 

ENO OF PlOT!EPL ______ .. Hi 
iio WIDTH OF CHART IWCl •• .: •• - ... - ..... Hl 
j END OF CHART tECl.--- .-.HI 

:fA> <vO ;~:; !:O VERTICAl SCALE IVSI. ...... ...,.,- ........ 
t---:-...,.--.-.,.....-~..,.--------.,r--":"""-""'l""""T---.,-...,..---...;;;;;;. ______ ..,.._,. ___ .,.....,.._,;:::;-1 REFERENCE LINElRll._ .. ~.!_ ••••• 

... ~ s 'I 

Espectro No. 11: Ent-pimara-9(11), 15 dien-3 ona 
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n'•IOA lf'ECTlllJM N0 • ...2~~2._ 
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.... .._..._.._...__._.....__._....._ ...... _.._.~,__.~,__._.._..._....__.__._.....__.__.. ...... __.__..__.~.._.._..._.._.._...__._....__.._......._>-_H~~ ...... _..-INUCUlll~~mioutffcY- ~ 

IYH1ltl!SIZra ar:mNQ ____ _ 

Aco·· 
... 

ESPECTRO No 1 a 

IXlllllllENI' IWlll-----­
FIU HAMll~~..,....~~~~ 
WllU C' (/nJl',f!4! ttr'a 

C'ou/). .1/ 

;1cd,·. /o J/ 
~'--\\ 

1lo.D 

LOCK inr.;TERNA}, <"'-FJ EXtERHAL 
lOCK SIGNAL r t!. -"-..::t.-
SPIN RATE_rpt, tEMP---'C 
INSERT mm 

Al:QUISJTIOH 
SPECTRAL W1DTH !SWI I ~"7 lll 
NO. OF TRANSIENTS INTl---,•~C-­
ACQUJSITJON TIME V.T)_-1.._SIC. 
PULSE WIDTH IPWl •""-
PULSE OELAY IPD) sec. 
DATA POJNTS lOPl------

TRANSMITIER OFFSET !TO) __ _ 
HIGH FIELO ___ LOW FIELO __ 
RECEIVER GAIN IRG) _____ _ 

OECOUPLER MODE (OM) ___ _ 

OECOUPLER OFFSET IOOl----
NOISE llANDWIDTH INB) ___ kHr 
ACQUISITION MOOE V.Ml-.-- _ 

DISPLAY 
SENS. EtlHANCEMENT !SEL._._._ s«. 
WIDTH OF PLOT !WPI ·-····-- Ht 
ENO OF PLOT IEPL ... : .......... _. ... Ht 
WIDTH Of CHART (WC) ....... _ ...... Hz 
END OF CHART !ECJ_ ....... _ .. _ .. __ Hr 
VERTICAL SCALE !VSI •. ··--- ...... .. 

1-.,....,.._,.._,......,,......,.....,.....,......,._,-,_..,.....,....,.._,,......,.....,.....,..._,......,-,_..,.-..,..."":'"-r-,-r-.,.-..,--r-.--,-..,.....,.._,......,-,.-.,.....,..-1 REFERENCE LINE (Rll ................. .. 
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Espectro No. 13: Producto de acetilación 
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o 

"·BOA SPECTRUM NO,_. 

·~----~-~~--,...-------..,.--...,.--------------------------1¡..._., OPEllATOR ____________ .. DATE . 
1-0-'H-z ....__.._...._..__...__._ .._.....__._.._...__.__.._._.._..._....1..,,_¡_-J.-'--..L.....l......L....l......l-¡__--_¡,-1L.,_.._...l.......L......l.-'->--...L.H~_¡-IJ-l NUCt.ruS ... - .. .'.-_ ...... FREQUENCV .. 

SVNTHESIZER SETTING _ .•.. 

O EXf'flllMElfT NAME. 

O Flll! NAME---··--------
IAMPLE ____________ , _____ _ 

11 o 
e 

ESPEf!TRO Nol5 

1 " ...... : 

" 5 " 
Espectro No. 15: p-bromo benzoato del ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-ol 
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LOCK a INTtRNAl a EXTERN. 
LOCK SIGNAL-·"-· -----
SPIN RATE __ rps.. TEMI! __ 'l 
INSERT mm 

O'I .... . 
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R!MARKS~···· t'"" ,,,.,_,,., 

CHART NO. 283-1259 

Espectro No. 16: p-brorno benzoato del ent-pimara-9(11), 15 d1en-3a-ol 
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Espectro No. 17: ácido ent-pimara-9(11), 15 dien-18a-oico 
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rf·IOA ll'ICTRUM r;o ... -.. .. ---·-.--...,..----.,._---------,.--,.--------,-----..,,..-------.,.....-...,.---..,-----+-. Of'!llATOft ____ DAT! .............. . 1-"--'-...-.""""-'--"'---'-_.--.._......_ _ _.._.. ____ _...._.... ___ _.. ____ ._ _____ .._......._ _ _...._.._ ... >-_..tt-'>--.._..-f NUCLIUS __ fREQUENCV_ -·-

IYHTllUIUR U'ITlllG ___ ••. __ _ 

1 o 
a o 

HOOC 

E s p E e T Ro No 1 8 

!Xl'EJllllll!HT HAMl-~~·--·---
nUI NAflfll~. ~·-~~-.~~ 

LOCK O INTERNAL D EXTERNAL 
LOCK SIGNAL ----·-----··-
SPIN RAll.-fllS. TEMP_,, __ 'C 
INSERT mm 

ACQUISITION 
SPECTRAL WIDTH !SWl----.-Ht 
NO. OF TRANSIENTS INTJ __ . __ 
ACQUISITION TIME {ATJ_. ___ . __ see. 
PULSE WIOTH IPWJ _____ ,sec. 
PULSE DELAY (POI sec. 
DATA POIHTS (OP1------

TRANSMIITER OFFSET (TOJ ___ _ 
HIGH FIELO. ___ LOW FIELO •• _. __ _ 
RECEIVER GAIN IRGl-·---------

DECOUPLIR MODE !OMI .......... .. 
DECOUPLIR OFFSET COOJ . 
NOISE BAllOWIOTH (NBI ... .. ... kili 
ACQUISITIOtl MOOE !AMI. ••. -· ... 

DISPLAY 
SENS. ENHANCEMENT (SEi. .... scc. 
WIOTH OF PLOT !WPI ·-·-··" • . .. .. Hz 
ENO OF PLOT IEPL ______ ... . Hz 
WIDTH Cf CHART IWCI .................... Hz 
ENO OF CHART IECI ___ ,. ........... . ... Hl 
VERTICAL SCALE IVSI ... - .................. .. 1----------------------------------------,..---------1 REFEREHCE UNE !Ali 

'· 

Espectro No. 18: ac. ent-pimára-9(11), 15 dien-18a-oico 
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Espectro No. 19: ac. ent-pimara-9(11),15-dien-18e-oico 
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fT·BOA SPECffiUM NO,J.:'.. .. ó~;,,·--· 

~---------....--.,..---,..---,--...,-·----.,---------·--------.,.--.,.-----1'--I OPERATOR3:::.'._. __ 0ATE_.:...;'.,:. ,,, 1------''-------------_.._. __ ..-.._... ___ ..._ ........ ___ .._ __________ _.. ______ >-_H;...'>...--...1-.¡ NUCLEUS __ ~_FREQUENCV ___ _ 

SYNTHESIZER 5ETTINQ ______ _ 

ESPICTRO No 20 

EXPERIMENT HAME ______ _ 

FILE fjAME-----··-··---·-­
SAMPLE __ ,_.-'•.~.';;_:¿_:L.~.CCe.-;.__ 

.cs-e7 
,.¡...I ~,· 11-1· :! ,.. 

LOCK aiNfERf!."):, .J OEXTERNAL 
LOCK SIGNAL--'=--'.'-',;1----
SPIN RATE-rps. TEMP. __ •c 
INSERT _____ mm 

.o\CQlllsmoN 
SPECTRAL WlOTH (SWJ /re ? Hz 
NO. OF TR.tNSIENTS (NT)-""'---
ACOUISITION TIME IAT) ___ sec. 
PUlSE WIDTH IPWJ _____ ,sec. 
PULSE Df:UIY IPOJ sec. 
DATA POlNTS (OPJ ___ _ 

TRAHSMlmR OFFSET (TOJ __ _ 
HIGH FIELO ___ L\lW FIELO. __ 
RECElvt:R GAIN IRGJ. _____ ._._ 

OECOUPLER MOOE IOMJ ........... - ..• - ... . 
OECOUPLEll OFFSET IOOL ..•.. ·-· .• -···. 
NOISE BANDWIOTH (NBl---·-·--·- kHr 
ACQUISITION MOOE IAMI.----·-··-. 

DlJPlAY 
SENS. ENHANCEMENT ISEL .......... "" 
WlDTH Of PLOTIWP>-----·-···· Hr mo OF PLOT !EPJ ____ ,, __ ·--"' 
WlDTH OF CHART IWCl.----·--. Hz 
EHD OF CHl\RT IECL._. ________ ,,. Hz 

VERTICAL SCALE IVSI ··----------1-----.------------.,.---------------------------------1 REFERENCE UNE !Rll .. --···--·--··-

7 

Espectro No. 20: Ent-pimara-9(11), 15~dien-3a,18~-diol 
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SAMPlE RCMAAKS SOl.VENT-----~·~'~·~j;:_ CONCENTRATION -.-------
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Espectro No. 21: Ent-pimara-9(11} 1·s di 3 • - en- a,18~-diol 
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-~PEdRTii.f-··73----REH.ITTÍONTlME 2.2 
41.1,100.0 43.1, 91.4 91.2, 7S.4 ss.1. 72.1 

¿3¿ .• 3, 11.t. 2:::7 •. ;:, .:i.:: 289.3, 9.1 304.4, 4.7 
F'fiGE l Y = 1 .130 ------·--------

100; ESPECTRO No 22 

so 

Espectro No. 22: Ent-pimara-9(11),15 dien-3a,1Sa-diol 
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ESPECTRO No 23 

Espectro No. 23: ac. 16-hidroxi-kauran-19-oico 



fT-IOA SPECTRUM NO. _'...i:_6~ .... . 
• ----....,.--.,...--:--r-i-:-'""7-:--:"""""':-l--;---;-¡r-¡-;"=:-'."°°LI=========¡::::::======:;:jt::l Ol'ERATOR --"..!.:.--·---DATE .. '.: ... ·;·¡ [====::J:=i::I::Z::I=i:::c:::::=:::::::i::::::.i..::..:__~_!l-_..!...~....:'"-t-.J......;. _______ ~.._....;.....;._)'.~;'°"""'.j NUCUUS_....::_FREQUENCY-.... - ... 

ESPECTRO No24 

>-H~ SYNTHESIZER Stn'IND_. ______ _ 

EXPElllMEllT flAME_. ----­

'1U HAME~--f.,u..1 .,., ~·-··--
SAMPL! ---~----•- .... _ .. _ .. _ 

e~· 
/\iJIJll 

Vk ¡ 

lOCK O INTERNA" O EXTERNAL 
LOCK SIGNAL __ _2 ___ 7 .. ~1.:_-~-· --
SPIN RATE_,_r1>1. TEMP ___ ~e 
INSERr _____ mm 

ACQUISITION . -.i. ! 
SPECTRAL WIOTH (SWl--..,----HZ 
NO. OF TRANSIENTS INT)_."-'·--· 
ACQUISITION TIME (Afl ___ , ____ sec. 
PULSE WIOTH (PW)_. _____ .se<:. 
PULSE DELA y (PO) ____ ,, ... ____ see. 
DATA POINTS IDPJ __________ _ 

TRANSMIITER OFFSET ITOl-----·---· 
lt!GH FIELO ___ lOW FIELO ... _ .... 
RECEIVER GAIN (RGI ____ _ 

DECOUPlER MOOE IOMJ _____ _ 
DECOUPLER OFFSET 100) ·-----.. 
NOISE BANOWIOTH INBJ ___ ... kHz 
ACQUISITION MOOE (AMJ _____ ... 

DISPl.AY 
SENS. [NHANCEMENT ISEl .... - ...... soc. 
WIDTH OF PLOT IWPJ ---·-·- --.. - Hz 
ENO OF PLOT !EPI .... - ... -...,----- .. Hz 
WIDTH OF CHART IWCL.-..'..:-~ .... Hz 
END Of CHART IECJ ... ________ ... Hz 
VERTICAL SCALE (VS) ._ .. ---- ..... .. 

L-----.....,-.,--~-;--¡-:--;--:---;-¡--:---;---:-.....,---================:J=::::::::::::::::l REFERENCE UNE IRLI .... -.c .. :.:..~ ............. . • f 

~verlan 
~ni1tlllll•"~S4 

Espectro No. 24: ac. 16-hidroxi-kauran 19-oico 
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"·BOA SPl:CTRUM NO,_'.•:.,"'' .... 

I OPERATOR_:::.<. ~--··-DATE:.:;,:.!':~ 
1-----------------------------..--------------"'--....:.-'-}-....:.tt-~-'--1--I NUCLEus__'.''.'._fREQUENCY _ ' '°' 40 OHr· SYNTHESIZER SITTING_ ... - .......... _ 

2000 

l+D 
8~0 

a&o 

!ESPECTRO 

o 
-H-< 

No 2e 

EXPERllWfT NAME ... . . .. ......... ---
flLE NAUE ___ ... __ .. ____ . ______ .. ____ _ 

SAMPL.E __ 1._ . .' .... SiLr"r~~~-----

: "' / .--'.!/·- .. _,..:.e-, 
;~;~ -· 

..a•:_; -:.. -

" 

,,;1,'t 

LOCK EllHTERNAL O UTERNAL 
lOCK SIGNAL_~ ·<-'.\.~----
SPIN RATE ___ ,.,., TEMe __ ·e 
INSERT mm 

ACOUISRIOH •• 
SPECTRAI. WIDTH tSWl • "' . : Hr 
NO. OF TRANSIENTS (HT}_¿_-__ 
ACQUISIJION TIME (AT) __ ._. __ sec. 
PULSE WIDTH (PW1---·-•"""· 
PULSE ()(LAY IPDl __ , ____ sec. 
DATA POINTS (DPl--------

TRANSIMTTER OFFSET CTOI ____ ¡ 
HIGH FIELO_._ .... - .... LOW FIELO ____ 1 

RECEIVER GAIN IRG)_. -.---- ..... -

DECOUPLER MODE (OM 1 _ --............... . 
OECOUPlER OFFSET 1001 .... --......... • 
NOISE !!ANDWIDTH INBI ............... kHr 
ACQUISIJION MUDE IAML .... _ .. , ..... . 

DISPLAY 
SENS. ENHANCEMENT tSEI •• . ''°· 
WIDTH OF PLOT IWPI ------· ....... HI 
END DF Pl.OT IEPL------- ........ H1 
WIDTH Of CHART (WC) • ----· ... Hr 
END DF CllART IEC).-•• - ........... Hr 
VERTICAL SCALE (VS) .. 

1----------------------------------------------------l REFERENCE LINEtRLI •. 

6 5 

Espectro No. 26: Viguiepinina 
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n·IOA IPECTRUM NO, •. : .... 

.-------..-..-----:----:--------;----:-r-:-1-:--:--:------:--1-1-:-:r-:-r1 OPERATOR . . : .. ·-····· ···-···-·DATE' .. 
l-..l....-'-----'--i-J.....:....-.......;......!-;.....-...!...--"--;---...J..-"-'--..._...1-...J..-"'-'---·---'-----_....=~-..._1 NUCUUS ... _:,_,, __ FREQUENCV, __ 

>-H-'l- SVNTHESIZER smlNG. 

o 
o-~-{ 
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2

0H 

ESPECTRO No 27b 

-

EXPERIMENT NAMt 
FILE NAM[ 
SAMPLE ___ _ 

"·'.". 
LOCK O INTERNAL O EXTEI< 
LOCK SIG NAL ....... 
SPIN RATL._ .. tps. TEMP 
INSERT_, ___________ , ___ mm 

ACQUISITION 
SPECTRAl WIDTH tSWL.-., .• _,_ 
NO. OF TRANSIENTS INTi. ____ , __ 
ACQUISITION TIME t~Tl ··--- ...... -. 
PULSE WIDTH tPWl ------------·---
PULSE DEI.AY IPD) _________ __ 
DATA POINTS IDP). ____ ----· .. _ 

TRANSMITIER OFFSET !TO) .. 
HIGH FIELD ___ ... LOW FIELD .... 
RECEIVER GAIN fRGl. .... - ......... _ 

g~gg~m= ~~~:E~º,~c-~::= 
NOISE BANDWIDTH (NBI ....... ,, __ 
ACQUISITION MODE (AMI·- ------

Dlll'UV 
SENS. ENHANCEMENT tSEi 
WIDTH OF PLOT tWPI 

~ END OF PLOT IEPL ... 
WIDTH or CttART tWC) 
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V. CONCLUSIONES 

La presente tesis es una contribución al estudio siste­

mático de tipo fitoqufmico que se está realizando en México en el campo 

de los productos terpenoides, especialmente de las lactonas sesquiter­

pénicas encontradas en plantas de la familia de las Compuestas, amplia­

mente distribuidas en el territorio mexicano. 

Del estudio de las tres especies del género V~gu.i.etta. 

puede concluirse lo siguiente: 

De la V~!Lle/f.a. p.i.nna.til.oba.ta puede observarse interesan­

tes cambios biosintéticos al encontrarse en un estudio previo la viguie­

pinina y ahora encontrar la 17,18-dehidro viguiepinina además de tres 

diterpenos en un primer lote y después en un segundo lote encontrar úni­

camente uno de los diterpenos, el cual nos permitió saber que su estruc­

tura no era conocida al recurrir a los datos espectroscópicos y a la di­

fracción de rayos X. Se describe la configuración absoluta del ent-pi­

mara-9(.11), 15-dien-3a-ol y se propone las estructuras del ácido ent­

pimara-9(11), 15-dien, 18a-oico y del ent-pimara-9(11), 15 dien-3a-, 

lBa-diol. 

En la V~u-iell.a ~.tenoloba puede también observarse cam­

bios biogenéticos al encontrarse la viguiepinina que es una substancia 

con un esqueleto diferente a lo encontrado en los estudios anteriores. 

También se describe el aislamiento del diterpeno ácido 16a-hidroxi-kauran 

19-oico. 

En la V~u-leJr..a ~p. encontramos una nueva eudesmanólida, 



lo cual no concuerda con el hecho observado de que el género Vigulell.a. 

se han encontrado únicamente germacranólidas. Esta planta fue clasifi­

cada hace 10 años como Vigu-leJta. g~e.ggii Gray y en este estudio se nos 

clasificó como Ze>:1ne>u'.a b~evi6o.lla, a pesar de que hubo dificultades en 

su identificación. Recurriendo a principios quimiotaxonómicos es de su­

poner que esta planta no se trate de una V~guleJia., sin embargo la solu­

ción a este problema consideramos que es tema de un estudio posterior. 
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