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I. INTRODUCCION _

En estudios sobre la sintesis y actividad inhibidora de la Transcriptasa Reversa (TR)
del Virus de la Inmunodeficiencia Humana (VIH) se reporta que el derivado de la
piridinona, denominado L-697 661, mostré alta actividad antiviral en estudios clinicos
con pacientes infectados con el VIH.'

Con el proposito de contar con nuevas estructuras derivadas de la piridinona, en el
Iabcgratorio L-122 del Departamento de Farmacia de la Facultad de Quimica de la
UNAM, se estructurd un proyecto de investigacion consistente, entre otros objetivos, en
la sintesis de la 3-Aminoquinolin-2(1H)-ona (1)? y de las 3-Aminopiridin-2(1 H)-onas 5,6-
disustituidas (2).3
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Para la obtencion de 1 se propuso fa’ mgurente reaccion:

1) Reduccién
2) Ciclacién
OCHj4

3 1
Para lo cual, primeramente se intent6 preparar 3, a partir de 2-nitrobenzaldehido y 2-

nitroacetato de metilo, y l.ego ciclar el producto de reduccion de 3 y llegar asi a la 3-

aminoquinolona esperada. Cuando se hizo la reacciéon de condensacién empleando 2.4
| equivalentes de piperidina como base y etanol como disolvente a 70 °C, se obtuvo un
compuesto cuyos datos espectroscopicos y espectrométricos fueron concordantes con

la estructura 4, la de un naftaleno tetrasustituido en un mismo anillo.?




¢ 4
Estos resultados dieron pie a la estructuraciéon de un proyecto de investigacion, como
tesis de maestria, cuyo objetivo fue el “Estudio de la reaccion entre el 2-
nitrobenzaldehido y el 2-nitroacetato de metilo” usando diferentes condiciones
experimentales, para implementar un método de sintesis para la obtencion de
naftalenos polisustituidos..

Il. ANTECEDENTES

En una revision bibliografia sobre los métodos para la sintesis de naftalenos
polisutituidos se encontr6 los siguientes procedimientos, resultados y conclusiones a
las que llegaron varios grupos de investigacion: |

2.1. Las investigaciones de Loozen y Hubert,*, resultaron en la sintesis exitosa de
naftalenos.

Ry O
R R
R R 6 o THF 2
+
7=
R3 (o] R3
Ry

R R OH

Ry U N A f\/j ; Ry
TABLA COORDIMACION iy | 5
POSGRADG By capicrer
Comn Sustituyentes Olmvzes o “Rend. %
R R R2 R? ““-MLﬁ@;;if e
5a H H OMe OMe OMe 95
5b H H H OMe OMe 75
5¢ H H OMe H H 84
5d H H OMe H OMe 62
5f Me H OMe H H 84
5g H OH OMe H H 54
5h - H H OH H H 52
5i H H OMe H H 84
5§ H H H H H 31
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2.2. En otro estudio, Eugster (et al) reportaron el tratamiento de la 2-benzofuranona (6)
con bases, y la posterior oxidacion del aducto (8) para obtener naftoles (9):

2.3. Broom (et al) propusieron una modificacién al método anterior en el que 8 es
‘| tratado con disolvente aprético para que el carbanion ataque a la lactona, y dé por
posterior tratamiento con acido, el compuesto ciclico, cuya deshidratacion da el naftol
9.

Aplicando esta modificacién obtuvieron:

)
OO -
OMe 12

Me 11
68 % 82 % 51 % 43 %

2.4. Hauser (et al) hicieron la condensacion del carbanion de 13 con cetonas a,8-

insaturadas para obtener naftalenos 1, 4-dihidroxi-2,3-disustituidos 14.7

SOAr OH
R4
1) LDA, -78 °C, THE ‘O
g 1 2
2) RICH=CHCOR con,
3) -ArSOH
13 O 14 OH

Ademas, hicieron la condensacion del anién de la 3-fenilsulfinil-2-benzofuranona
con ésteres a,B-insaturados para obtener naftalenos 1,4-dihidroxi-2,3-disustituidos
16

SOAr OH

R!
1) LDA, -78 °C, THF
o >
2) R'CH=CHCO,R?
COR,

3) -ArSOH

15 6
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2.5. Keay y colaboradores reportaron la generacién in situ del 5,6-dimetoxibenzofurano
(18) a partir del dimetilacetal del 2-(hidroximetil)-4,5-dimetoxibenzaldehido (17), el cual
reacciona con una variedad de dienéfilos para producir los aductos puenteados con
oxigeno (19). Muchos de estos son facilmente aromatizados a naftalenos (20).8

R4
& OCH, l

H,CO H;CO HsCO R,

OCHj CH,COOH = Rz

—— T [o] —_——
ey
HsCO CH,0H H;C0 HsCO R,
17 18 19

El tratamiento de 19 con acido dio los correspondientes naftalenos:

R

H,CO R, 20a: R' = OH, R?=R® =CO,Me
20b: R'= H, R?=R® =CO,Me
20c: R' = R?2= H, R®=CN

H,CO R; 20d: R'= R?= H, R® =COMe

20

2.6. Ito y colaboradores proponen un método para la generacién de o-quinodimetano,
basado en la eliminacion conjugada 1,4 del haluro de [o-(a- (trimetilsilil)metil)bencil]
trimetilamonio, para que dé reacciones de Diels-Alder y se produzcan 2 anillos
fusionados de 6 miembros.?

CH,SiMe, CH,

22a:R,=R,=H
—_—_—

, . 22b: R, = OCH,,R,=H
RY. CH;NMey R1 CHy 22¢: R, =H, R, = OCH,

Ry £ Ry

21 22
De esa manera, se obtuvieron:
Me
“ “ :COZE‘ oN CO,Me
CO,Et ,
CO,Me
23 : 24 25
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2.7. Andersen (et al) reportan el empleo de metoxibenzociclobutenos como precursores
de o-quinodimetanos, las cuales se hacen reaccionar con diendfilos acetilénicos para
obtener naftalenos polisustituidos 28."°

OMe
AT~ iy - Tt Oe
X I
¢
26 7 27 28
TABLA

-Material de partida Diendfilo Producto Rendimiento %
R*=H, R? = OMe R*= ,R'=H 28a 72
R'=H, R2 = OMe R® = R* = CO,Me 28b 84
R'=H, R2 = OMe R®=COEt, R* =Br 28¢ 82
R*=H, R2 = OMe R®=CO.Et,R*=H 28d 93
R'=H, R2 = OMe R*=CO,Me,R*=H

2.8. Gribble (et al) propusieron la deoxigenacion con borohidruro de sodio en medio
acido de 1,4-epoxy-1,4-dihidronaftalenos (29) para la obtencion de naftalenos
sustituidos, basado en el hecho de que 29 sufre transposicion en medio &cidoa 1y 2
naftoles y a que los diarilmetanoles se reducen a diarilmetanos con borohidruro de
sodio y acido trifuaroacético. !

Asi, se obtuvieron:

Xy Ry
) O‘m
Xa
29 X, Ry
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2.9. Gribble (et al) ampliaron la metodologia anterior para la desaminacion de analogos
con nitrégeno 1,4-dihidronaftalenos-1,4-iminas por tratamiento con acido m-
cloroperbenzoico?.

R

35 X Ry 35

Se obtuvieron:

cl F c CH,
| O‘ | O‘ | O ‘ )
a F cl CH,

F F F CHs

35a 75% 35b 96% 35¢ 40%

2.10. Franckt (et al) reportan un método para la obtencion de naftalenos sustituidos por
medio de una cicloadicion de éteres de enol a una sal de isoquinolonio, cloruro de 2—
(2,4-dinitrofenil)isoquinolonio. Este método es una extension de la cicloadicion de
Bradsher—Falck (cicloadicién de ésteres vinilicos a sales de isoquinolonio). La sal de
isoquinolonio (36), reacciond con el éter vinilico (37) para formar el aducto de Diles—

Alder (38), el cual fue abierto al amino aldehido (39), que posteriormente se aromatizé
a40.?

cHO HO N,
, NO,
@ E NO; ambertsta 1S MeOH, H,0 Oe .
'""F/ HP o, NaOH Hy
39 40

NOZ
41
ozu

Incluyendo otros éteres de enol, se obtuvieron:




2.11. Sibi (et al) reportaron una anillacion ani6nica o-alilbenzamidas (49), en la que se
Ilevaga cabo una benzoanillacién anién-inducida en un solo paso, 2 — 3, que permite
un acceso regioselectivo a naftoles sustituidos (50).1"'

1) n-Bull
z) MgBr,
b LDA
X 49

Se obtuvieron:

TABLA
Compuesto X' X2 X2 X' X°  Rendimiento%
50a H H H H H 86
50b OMe H H H H 35
50¢ H H H OMe H 90
50d H H OMe H =
50e OMe H H OMe
50f OMe H OMe H
50g H H H H e H
UNA M
COORDINACION DEy.

2.12. Teague (et al) reporta la reaccion de un ald ﬁﬂﬁé?‘mhﬁem@ﬂﬁ%uagt vados (1a -

s’terlor tra{amaento con
HSO4 diluido para obtener naftalenos Gtiles en la sintesis de lignanos (53).15

CHO rs0 533 R'R?=.0-CH, Rz H R4=H X = CN, R*«C,H,
53b R'RZ= OCH,. R=H, R4=H, X = COQCH3 , R* = {CH, -
63c R'R?=,R%= OCH3, R4 =CH3 X =CN R'=CH,

1c), con derivados de litio de un reactivo anillante a
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2.13. Ogiku (et al) sintetizaron lignanos de 1-arilnaftaleno en buenos rendimientos a
partir de o-t-butildimetilsiliicianohidrinas (54) en 2 pasos, por una via que involucra una
reacciéon tandem conjugada de aldol-adicién, seguida por una construccion de anilio de
naftaleno catalizada por 4cido. '

oT8S 0

Y e ey,
é H;CO 3 <o:©/CHO H3CO 70 %
0
S Y

Se obtuvieron también:

2.14. Matsumoto (et-al) obtuvieron naftalenos sustituidos (61) a partir de arinos, que
son generados por intercambio Litio—Halégeno de o-haloariltrifiatos. Los a-alcoxiarinos,
dieron cicloadicion regioselectiva [2 + 4] con el 2-metoxifurano.'’

OMe OR OMe
.2 % f-Bui 61a: R=Me 75%
e, 7o > 61b: R=MoM 74 %

6fc: R=Bn 82%
60 61 OH

2.15. Katritzky (et al) reportaron que los aniones de 3-benzotriazolilfenilftalidas (62) y
de 2-(benzotriazolilmetil)benzonitrilo (64), condensan regioselectivamente con varios
aceptores de Michael para formar 1,4-dihidroxinaftalenos (63) y 1—amino—2,3—

di(metoxicarbonil)naftalenos (65) en rendimientos moderados. También indican la

sintesis de (62) y (64)."® 1
L00Me
f"l/@ 1) t- BuOK
N\ 2) MeOOC e OOMOOMe

0
65 N, 41%

O - 1) LDA _
5 »
)H3c\/\(o




Compuesto | Ry R2 % Compuesto | Ry Rz %
63a OEt Me 41 65a Me |Ph |36
63b Ph Ph 68 65b Ph Ph 31
63c OEt Ph 40 |65¢c H Ph |50
63d OMe COOMe | 88 | 65d H Ph {50

2.16. Kobayashi (et al) reportaron la sintesis de derivados de acidos 1—amino—2-
naftalencarboxilicos (69), por medio de una reaccién tipo Tandem en donde reaccionan
los olitio derivados de los 2-alquilbenzonitrilos (66) y derivados de los &acidos
carboxilicos a,B-insaturados, dirigidos a la construccion de 9-aminoanalogos del

lignano de la arilnaftofuranona.?® 222

]

" Ry R4 R \ R
e G PR T
R D N o cosn 77T )
R, 66 68  An, 69 kM,
TABLA
Comp R" R® R R R Y Rendimiento
(%)
69a H H H Me H COOBut 43
69b H H H Me H COOEt 90
69¢ H H H Ph H COOEt 99
69d H H H Me H CN 85 -
6% H H H Ph H CN 85
69f H H H Me Me COOEt 60
69g Ph H H Me H CN 75
69h Me H H Me H CN 78
69i H H Me Me H CN 83
H CN 82

699 H OMe OMe Me
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Il OBJETIVOS
3.1 Objetivo General
Estudiar la reaccion de condensacion del o-nitrobenzaldehido con el 2-nitroacetato de

metilo para establecer sus alcances y limitaciones.

3.2 Objetivos Especificos

3.2M. Realizar la reaccién de condensacion entre el 2-nitroacetato de metilo y el o-
nitrobenzaldehido variando las condiciones de reaccion.

3.2.2 Determinar la estructura de todos los compuestos que se obtengan, por los
métodos espectroscopicos de 'H RMN, ®C-RMN, IR, y por espectrometria de masas.
3.3.3 Aplicar fa potencialidad de la reaccion para la obtencidn de naftalenos

tetrasustituidos en el mismo anillo.

|IV. METODOLOGIA
4.1. Preparar el 2-nitroacetato de metilo.
4.2 Realizar la reaccion de condensacion del o-nitrobenzaldehido con el 2-nitroacetato

de metilo, bajo las siguientes condiciones experimentales

NO, NO,
B
CHO L —— = PRODUCTO
+
o OCH,

é) Utilizando diferentes concentraciones de piperidina como Base (B).

b) Utilizando diferentes concentraciones de 2-nitroacetato de metilo.

¢) Variando los tiempos de reaccion. |

d) Utilizando diferentes bases.

€) Realizar la reaccion tanto a presion atmosférica como a altas presiones en un
reactor Parr.

10




V. RESULTADOS

Los resultados de los procedimientos experimentales se indican en la siguiente tabla

TABLA 2
Base Disolvente | Temperatura | Tiempo [ Pf(C) Rf | Producto | Rendto.
(©) (h) (%)
Piperidina EtOH Ebuli. 25 132-34 | 0.16 Y 315
§ 2.1eq.
Piperidina EtOH 72/Parr 55 132-34 | 0.17 v 2%
21eq
EtLNH EtOH Ebull. 8.5 - - MEZCLA -
2eq
4-Metil piperidina EtOH 78 55 149-50 - MEZCLA 30
2eq
Oy_-O._CHy

ONO
El compuesto IV es OO
' NO,

N

9

Los datos espectroscopicos dan soporte para la asignacion de esta estructura.

La reaccion 7.2.1 se realizé con cierta facilidad, obteniéndose un sélido de pf= 132-34
°C. Sus datos espectroscopicos nos indican en el Espectro 3, por "HRMN, se observan
sefiales a 4.2 y 1.2 ppm correspondientes al grupo —~OCH,CHs, algunas sefiales
amplias a 1.5, 3.25 y 3.5 ppm, correspondientes a la unidad de piperidina; 4 protones
aromaticos entre 8.2-7.4 ppm. El Espectro 1, por *CRMN, nos muestra 18 sefales
correspondientes al numero de carbonos, de los cuales, 4 se asignan al anillo B, que
es el que no esta (syustituido, 124.82 (C-8), 130.15 (C-5), 133.38 (C-6), 133.42 (C-7) y
dos sefiales para los carbonos cabeza de puente, 112.91 (C-4a) y 153.42 (C-8a);
ademas de las 4 sefiales asignadas al anillo A, que es el sustituido, 117.5 (C-1), 159.0
(C-2), 156.42 (C-3) y 148.44 (C4). El espectro 5 de IR, nos indica una sefial en
11644.9 correspondiente al grupo —~ONO, y, una en 1734 asignada al carbonilo del
ester. La espectrometria de masas por impacto electrénico y por ioniz.acién quimica
nos muestran un M* = 373 en el Espectro 2'y un pico base a m/z = 327 en el Espectro

11
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4. Estos datos dan soporte para la asignacién de IV.

Por otra pafte, cuando la misma reaccién se realizé en un reactor Parr, se tuvieron
problemas. Pues aunque si se obtuvo el producto IV, el rendimiento fue muy bajo,
dando en su lugar otro sélido que suponemos es la sal que resulta de la reaccion
acido-base entre el 2-nitroacetato de metilo y la piperidina.

Cuando se realiz6 un cambio de base, utilizando en lugar de la piperidina la 4-
me§ilpiperidina, si se obtuvo un producto, pero dicho producto se descomponia con
facilidad, cosa que ya nos mostraba la ccf.

En el caso de usar a la dietilanima como base, no se obtuvo un producto identificable,
pues resulté ser una mezcla de diferentes compuestos, al menos 4 distintos.

VI. CONCLUSIONES

Se obtuvo el naftaleno tetrasustituido en el mismo anillo sélo cuando se us6 la
piperidina como base y a presion atmosférica, pues cuando se realizé la reaccion con
la misma base y a presion en un reactor Parr, la reccién no procedi6
satisfactoriamente. Cuando se empled como base la 4-metilpiperidina y la dietilamina,
no se obtuvo algin producto aislable, de estabilidad adecuada, para verificar si se
obtiene o no algtn naftaleno polisustituido.

La bibliografia nos muestra que hay algunas reacciones con cierta similitud a la
empleada por nosotros para la obtencion de naftalenos polisustituidos, aunque ellos
utilizan condiciones de temperatura baja, de alrededor de los -78 °C.

Nos quedaria por probar esas condiciones de reaccion de bajas temperaturas, para
observar como se comporta esta reaccién manejada por nosotros y ver si es que puede
funcionar mejor a bajas temperaturas y asi obtenerse rendimientos mayores.
Aparentemente los rendimientos son bajos en nuestra reaccion de estudio, pero si
analizamos el numero de pasos de sintesis que emplean otros grupos de investigacion,
o la dificultad para obtener sus materias primas, nos damos cuenta de que los
rendimientos bajos en nuestra sintesis, compensan en gran manera la inversién en
numero de pasos que otros necesitan para llegar al naftaleno polisustituido, y el tiempo
que emplean ’en sus procedimientos experimentales. Resultando, asi, atractiva esta

12
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reaccion que estamos . estudiando para hacer esfuerzos adicionales para su
optimizacioén.

Vii. EXPERIMENTACION

7.1 Sintesis de 2-nitroacetato de metilo?'
En un matraz de 3 L con 3 bocas (24/40), adaptado con agitacion mecanica,
temﬁémetro y embudo de adicién, se disolvieron 224 g de KOH en 112 g de agua. La
disolucion se calent6 a 60-80 °C en un bafio de aceite y se le adiciond, gota a gota, en
un lapso de 30 min.,, 61 g (1 mol) de nitrometano. Posteriormente, la mezcla de
reaccion se calentd con reflujo en el mismo bafio de aceite, sin agitacién durante 1h.
Después se dej6é que la mezcla alcanzara la temperatura ambiente, se filtré con
succion y se lavo con metanol anhidro. Este producto crudo se utilizo directamente
para la siguiente reaccion.

En un matraz de bola de 3 L con 3 bocas (24/40), adaptado con agitacion
mecanica, termémetro de alcohol y embudo de adicién con trampa anhidra, se disolvié
el producto crudo obtenido de la reaccién anterior en 465 mL de metanol anhidrido. La |
mezcla se enfrié a -50°C en un bafio de hielo seco-metanol y se le gote6, en un lapso
de 1.5 h, 116 g (1.16 mol ) de &cido sulfurico concentrado. Durante la adicién se
mantuvo la temperatura entre -50 y - 45°C, de

dejé que la mezcla alcanzara la

temperatura ambiente y se agit6 por 4 h mas. ! ofmente se filtr6 con succién vy el

residuo se lavé con 100 mL de cloroformo. El fi "f do §6 conce trd en un rotavapor a 30
— 40°C. El aceite residual se disolvié pn 45Q)ril de Zlorofoymo y se lavd con agua
(3x100 mL) y con una disolucién de ica%ﬁé“t}e ééi‘é%o ( x100 mL), se secé con |

Na,SO4 anh. y se concentro al vacio. e obtuvigron 19. 9 g ( 3 % rendimiento ) de un

liquido amarillo algo aceitoso que mostré ser mayonténamente un solo producto por ccf
utilizando como eluyente el sistema Hexano-Acetato de Etilo (60:40). Este liquido se
purifico por destilacion a presion reducida
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7.2. Reaccién entre el o-nitrobenzaldehido y el 2-nitroacetato de metilo
empleando piperidina

En un matraz de bola de 100 mL con 3 bocas; adaptado con agitacion magnética,
termometro, refrigerante de agua en posicion de reflujo, embudo de adicién y atmoésfera
de nitrogeno, se mezclaron 0.8052 g (5.328 mmol) de o-nitrobenzaldehido, 1.1 mL
(0.9471 g, 11.12 mmol) de piperidina, 1 mL (1.29 g, 10.87 mmol) de 2-nitroacetato de
mefio y 30 mL de etanol absoluto. La disolucién se calentd en un bafio de agua a
reflujo durante 2.5 h; después, se dej6 alcanzar la temperatura ambiente y se guard6
en el refrigerador toda la noche, con lo cual se formé un sélido. Se filtré con succion y
el residuo se recristaliz6 de etanol absoluto, se lavé con etanol absoluto frio y se dej6
secando con succién. Se obtuvieron 0.6252 g (31 .5%) de un sélido ligeramente
amarillo de pf=132-34°C; por ccf en el sistema Hexano-Cloroformo-AcOEt (50:35:15),

mostro ser un solo compuesto.

7.3. Reaccion entre el o-nitrobenzaldehido y el 2-nitroacetato de metilo
empleando 4-metilpiperidina

En un matraz de bola de 100 mL con 3 bocas, adaptado con agitacion magnética,
termometro, refrigerante de agua en posicién de reflujo, embudo de adicién y atmésfera
de nitrégeno, se mezclaron 0.8373 g (5.43 mmol) de o—nitrobenialdehido, 14 mL
(11732 g, 10.86 mmol) de 4-metilpiperidina, 1 mL (1.294 g, 10.87mmol) de 2-
nitroacetato de metilo y 30 mL de etanol absoluto. La disolucién se calenté en un bafio
de agua a reflujo durante un tiempo de 5.5 h. despues, se dejo alcanzar la temperatura
- | ambiente y se guardo én el refrigerador toda la noche, con lo cual se formé un soélido.
Ese solido se separd por filtracién con succion y se sometié a una cromatografia ‘
preparativa usando el sistema CHCl; (80:20)+2 gotas de NH,OH. De lo anterior se
extrajo un sdlido, cuya masa fue de 365.5 mg. El pf=184-6°C dec. Este sélido se
descomponia rapidamente, pues cuando se le volvian a hacer cromato placas, se
comenzaban a ver mas productos en el sistema Hexano-Cloroformo-AcOEt (50:35:15).
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7.4. Reaccion ehtre el o-nitrobenzaldehido y el 2-nitroacetato de metilo
empleando dietilamina |

En un matraz de bola de 100 mL con 3 bocas, adaptado con agitacion magnética,
termometro, refrigerante de agua en posicion de reflujo, embudo de adicion y atmosfera
de nitrégeno, se mezclaron 0.8373 g (5.33 mmol) de o-nitrobenzaldehido, 1.2 mL
(0.7923 g, 10.83 mmol) de dietilamina, 1 mL (1.294 g, 10.87 mmol) de 2-nitroacetato de
metiﬁ; y 30 mL de etanol absoluto. La disolucion se calenté en un bafio de agua a
reflujo durante un tiempo de 8.5 h, después, se dejo alcanzar la temperatura ambiente
y se guard6 en el refrigerador toda la noche, con lo cual se formé un sélido. Se filtrd al
vacio, se lavd 2 veces con 30 mL de etanol, con lo anterior se obtuvo 33 mg de un
solido poco soluble en disolventes organicos y en agua, el cual mostré ser una mezcla

de compuestos por ccf en el sistema Hexano:Cloroformo:AcOEt (50:35:15).

7.5. Reaccion entre el o-nitrobenzaldehido y el 2-nitroacetato de metilo
empleando piperidina a presién

En reactor Parr de 500 mL se mezclaron 0.8052 g (5.33 mmol) de o-nitrobenzaldehido,
2 mL (1.78 g, 20.94 mmol) de piperidina, 1 mL (1.294 g, 10.87 mmol) de 2-nitroacetato
de metilo y 30 mL de etanol absoluto. La disolucién se calenté a 72°C durante un
tiempo de 5.5 h. Al término de ese tiempo se enfrié a la temperatura ambiente y se dejo
reposar toda la noche en el refrigerador, con lo cual se formé un sélido. Ese sélido se
separ6 por filtracion al vacio. El residuo no se pudo recristalizar de etanol absoluto,
aunque se le puso exceso de alcohol. La ccf en diferentes disolventes, no se pudo
realizar, pues no corria la muestra en los disolventes organicos. Con lo anterior se
obtuvieron 0.59 g de un sdélido ligeramente amarillo. E filtrado se disolvié en 250 mL de
CHCI;3 y se lavd 4 veces con 50 mL de HCI al 10%, después se lavs 4 veces con 100
mL de agua. Luego se secé la fase organica con Na,SO4 anhidro, se dejé reposar toda
la noche y se concentré al vacio. Con lo anterior se obtuvieron 32 mg (2% de
rendimiento) de un aceite que con el tiempo solidifico, y cuyo pf=132-34°C, por ccf en

el sistema Hexano-Cloroformo-AcOEt (50:35:15), mostré ser un solo compuesto.
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