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IITRODUCCIOB Y GENERALIDADES 

El campo de la titoqu!mioa ea probablemente uno de loa -

aaa intereaantee de la qufmica orSttnioa y ha llamado poderosamente la -

atenoi6n de muchos quimiooa desda mucho tiempo atr4a. El hecho de que -

11Uohas plantas presenten interesan~es propiedades des~~ el punto de vi.a­

ta farmaool6gJ.oo, ha oontribu!do sin lugar a dudas a aumentar este inte-

r6u. 

En el Instituto de Quimioa de la UWAM, se han realizado 

con reS'll&ridad estudios sobre diferentes plantas a las cuales se atri-

'buyen propiedades medicinales diversas, llegltndose a abarcar diferentes 

oampos da la fitoq\.\!mica que han conducido al conocimiento de nuevos al-., . 

En lu presento tesis ee hizo el estudio qu!mico de !a """"' 

raiz y rizomas de una planta recoleotada on Tierra Colorada, Ouerrero 

a la cual se le atribuyen algunas propiedades fa.rmacol6gicas. La planta 

es conocida como HUEYECPACTLI y tu§ clasificada como ARISTOlOCHIA TALIS­

~ (x) 8 perteneciente a. la familia ARISTOLOCHIACEAE. El nombre ind!ge-
. ~ ......... 

na de la planta no ha sido encontrado en ninguno de los textos apropia­

dos para el caso1•2• 

En la literatura ee encuentra descrita como propiedad oo­

mdn para estas especies la de ser utilizadas domo antídotos contra la -

mordedura de serpientes y otros animales venenosos3 y eatB creencia ea­

t4 bastante generalizada en México, Centro y Sudamérioa2' 3• Sin embargo, 

como dice M. Martínez en su libro "La.a plantas medicina.lea de MtSxico"2a 

"la familia aunque abundante en este país, no ha sido estudiada.correo-

tame~te 9 de manera que oo carece de datoo quo confirmo~ oi roalrnento eo~ 

oiertoo loo propiodudoo quo oo lo otribuyon"o A l~o diro~ontoc oopocioe 
¡ 2 

promantoo aqu:t on U~xico oo lea oonooo oomc) ~º@laceo" º Eiornoodo8 e. ºº"""" 

,"'!: 
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taa é8pJCiJs, no l.;o n.tribuy·.) ltis propiJ.:!ados qua e.J las dtuiw Xim~naz1 , 

oontinuando al tr::ibnjo d.:i tfornitndoz aobr\l ln florn m·,xicr.uia., d.escribe ~ 

aaia .~spacillB do n.ristoloquin.a 'l ln.s quo3 llnmrtn los ind!gena.s g·:m~ricii-

monte "TL\COPATLI'' y haoj r.)fer·.>ncitls aob:r•:i :tl "TLACOPATLI do MAlillAlCO'' 

oon grnndua propi .... dnd.-s modicinnl..::a, vl "TOMAHUACTLACOPATII" y 'Jl "PTI'..--. 

HUA?4D" f JS int1Jr'1e:mt~ h11c 0lr not1.r quj ~l trunpooo m ... noiona. su ueo como 

-snt!doto jn ln mordedura du e~rpientes. 

A la plantn ~studinda Jn esta tasia tampoco s~ lo atri--

'bu.Y~n las propiad:ld;,,s antes citndas; .:;n cambio sa dic<3 qua i "actl1n oo-

mo anJet6aico local, provoca ~l aborto, oto. (x). la plant~ ~s una hior-

ba con las hoj:is en form:i do oorazdn, l:i. rn.íz ~s do color caf.~ y una vaz 

molida ~e un polvo onf~ am:lrill~nto con intJnoo olor aromático. Su oabor 

-lS lig.:irr.un.mtJ amorgo y ~cr..1 p.raisti.::ndo por algún tiJmpoº 

D,jbido J. qu..., loa ;3Xtractoa m(jtan6lioos de la raíz dieron 

pruJbas positivas cb alc:iloidos, ·..11 objeto original dd la t ~eis fuS di-

rígido bnoin el posibl~ aislamiento d~ ostos. Sin ambargo, los resulta-

dos, nogo,tivos nlc~zn.dos hiciuron quu S·.l abandonara su ~etudio, trab'.1-

j:indos~ los otros 0xtr~ctos d3 l~ r~íz y as! s~ logr6 3islar ~lgunos --

productos crist~linos. D·~ los "1Xtractoe b.:ino.Snicos sa a.isl6 un s6lid.o -

amarillo cristalino, el cu:i.l por .. mcontrars::: \$D ln. m'l.S al ta proporción 

fu'1 .;1l pr-ifoJrido paro. su .;istudio químico. Los datos r ;uniioa ·.:in usta 

t.;,,sia pri3tund::in a.cb.r:lr algunos d.:J los puntos aobr.; la ·:.istruotur3. cb ~a-

ta substancia cuyo ustudio químico constituyJ al objoto da l:i. t~sia. 

Aunque ln bibliogrnf!n antorior a 1895, sobr·-i el Jetudio 

químico y fnrmaool6gico do ~spüciJs de aristoloquias ea abundanto4, no 

fuj sino hasta ua~ nño an qu~ a~ hizo un bu~n oatudio. '1ln os~ ~ño 9 o. -
B~ea05 e.l estudiar ln. .li.riotolochin. A.rg0nU1mp ~ioléJ un olcmloido nl qtu 

(~\ UA •a6n•dA do•A-~6~n l-• ----~ ~-~ - --~•-A--~ -- ~ · • -·· • · ,_6 ··- .... _ ... .._e_...., ,,,.. ... _...,.~ ... V•.C.tlll' C•tiitar !-'4 vr....1¿\,,1~(.Q\A'QC ll#V\.&Zii.YAIA .. -;,,11'30 uu .&:¡ <.:Jt:JP>JCA ~ vn t:::I 

• 

loa libros aob:r'"~ l~ florn. moxioe.no.p lrts n.ntos ci tnd.ao noo f1Hron pro:por""' 
cion~daa por Gl Sra Profa lucio N~va ll~rndndu~ do Ti~rr~ Color~da, <ID.a~ 
rrero9 rucolvotor du la planta detudiadnQ 

·' 
·.'.:_;, 
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llu6 Ariotoloquinl., junto con un grupo dv :foidoe ni trogan".\dos o. loa que 

llam6 &cidoo 1 aristínioo, 'lristid!nioo, arist6lioo y ~ristoldquicoJ al 

dltimo ~noontrdndosJ on mRyor proporoi6n qu~ los otros. Haasa l; naign6 

al ácido 'lristoU,quioo l:l. f6rmulo. omptrioa. c17u11o7
N y oba ... rv6 que ·JJra 

id~ntioo a 111 nristoloquin3 du Pohl (1892), F.Jrguaon (1887), M&isch ---· 

(1885) 7 P~ckolt (1884)4• 

D.l l!L Aristoloohia Sipho, C:istill·:l4 (1922) ~ial6 ·~1 ~c-1-

d.o aristol6quico d..1 H.jas-.; y oomprobcS la fórmula propuast3. por ~Sto;). Al 

reducir ~l ~cido ~riotolóquico con zinc y ic~do ao~tico, c~stille aiel6 

una nu~va eubatnnoi~ cuy~s solucion0a proscntaban intensa fluorescencia 

azul vardoan a 1~ quJ ~sign6 l~ f6rmul~ c17H13o4
N. ~tr~ 1922 y 1956 sa 

dascriba d.J nu.:Jvo "'l nisl:imL.nto d.:l ácido uristoloquico de otra.o !:lOp3-

oiGe d~ aristoloqui~ aunqu~ no se logran avo.neos sobre su estruotura4º 

~ 1956P Pail~r Jt. al.4 publicaron la ~atructur~ d~l ñ­

cido 3ristoll>quico, id..:.ntif'icindolo como .::1 ttcido 3-4 m.>til~ndioxi 8 me­

toxi 10 nitro l fdnantroioo (A). 2s int~r0s~ntJ hao~r notar nquí ln pre-

a~noia dol grupo nitro ~n ~1 áoido 3.l'iatol6quico, grupo quJ a~ ha uncon­

tra..lo muy poco .;n compuJatos naturnl.Js. Dur:mtJ l:J. detdrmin~o:ión de la. 

.,,struotura., r~iLr ..,t. a.l. aislaron .Jl producto fluor 'lBCvnt .. ) d) Caetille 

oorrigi.5ndoLs la f6rmub. a c
17

n11o 
4

N y d.:;mostrn.ndo qu ~ ;ra un!I. 1'3.0t'lllln 

del tipo indicado en la fórmula (D) 

Po~teriormente, Coutta et. 

aubotunoia quo oonoidoraron ten!a el anillo lactúmico dol producto sin-
.., 

t~tioo de Pailer y finalmente Tomita y Saoagawa'· reportaren lB ei~la---

oi6n de Ariotoloohia Debilie, del mismo producto de Pailsr al que lln--

.,·:: 
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aaron Arietololactama (D). 

loa datos qua uo praaantan en oata t~aie ]>':lrmiten identi-

fioar a una do las substancias aisladas de la raíz ds la planta qatudia­

da ooao una lactama del tipo de la Ariatololactama y se propone una t6r­

mula probable para ella. ~l estudio químico de esta Aristolochia, no -­

perm1 U6 aislar ningdn ácido, posiblemente debido a qu.3 estos (s1 md.a~ 

ten en la planta) deben encontrarea en los extractos metan611coa, tal y· 

oomo se han encontrado en las otras especies estudiadas4,5, 6,7. 

•. 

': '·.··· 

·.·.' 

••• 

•• 

'.1 
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rART~ T'".!OJtICA 

De loa 3%tractoe haxán!cos y b~nc~nicos de la ra!z ae -­

aialaron varios oampuestoe s6lidos, loe cuales se indican en la siguien-

te tabla a 

TA B 1 A # l 

COKPU~TO FUHTO Dl FUSION 8· AISLADOS 
"' 

EN 'Sl !.XTRACTO 
; 

FB-1 116-117º 0.015 0.00016 BmXANICO 

FH-2 129-130º 0.250 0.00270 ,, 

FH-J 168-169° 0.040 0.00044 " 
F 273-274° 17 .400 0.19000 l!~ANICO y BEN,,~. 

F-1 210-2110 (d) 0.300 0.00330 B1N~~uco 

F-2 146-147º (x) 1.500 0.01600 ID"..X~ICO Y B-::Nr.~u. 

F-3 149··150° 2.500 0.02700 " tv " 
F-4 268-269° (d) 0.075 0.00082 inrm~xco 

F-5 216-218° 0.060 0.00066 " 
SITOST~OL 148-149º 3.500 0.03800 ~ANICO y BrrrNC~. 

tos porcientos s~ encuentran calculndos con base a la raíz seca extraf-

da (9.1 kg.). 

1STUDIO QUIMICO ~ COMPtmS!Q. E, fil : 
~l c·ompuesto F (I) es un s6lido amarillo que orietalima 

de acetato de eti l<ll 6 cloroformo-metanol, '3n forma. de agujas pooo pesa. ... 

da.a que s~ aglomersm fdoilm~nte. la muestra analítica aa prapar6 por -­

euceaivae crista.li~aoiones dll los disolventes anteriores, P.f º a 213\l'"V · 

274ºº Aunque poco aolubl·3 en loa disolventes om~icoe comunes, aua ªº"" 
. -:· ,: 

luciones presdntan int~ns~ fluoroaoanoin verde. Anali3a para c18n15o4w 

(lt) ~~otu eubota:ncia mootró rJ~la.rmsrd;o •Jl J?U!lñto ele t"uloifüa im.dicad.@11 J1J3-
ro (.)!/l e.leunoo cD-soe aoo'3nc!i6 \lll P" i' º h:sota 210° :ttm~u·::> o!n ftimdix- co= ....... 
:-r"'.'ct~~~t ~~ Ji.E!bf)g !'rotluotos ~Go0n~rua mm ooln mnnchs. en O:i'í'.Ji;Ú::;~@plnca 
con dl rdemo R~ ~ aue eopectroe do IoR .. solo d:ifi.aren Oh"l o.lGWlae 1Jant'!;cif)l 
~n la l'-3gión d.:.l ~tora huallne digital~s .. SLm.do como PªVJ0.'3 el7..te. o~bmt~"."' 
ola un Ol.\rot..:ino0 "'º poeibl·~ qua se tre.tl) d·3 ieomex·os - º 



'I dab.a oont~Dtd" tNa grupos matazilo (Z1>1esal). ~ el U.V. pree\lnta. --­

"- :~ol a 244 mµ. (e; )8,900), 255 mµ (E 35,480) y 298 ... 299 mµ--~--

( g 16,220). En ol I.R. pr.Jadnta11 l' .a.-mlaA. 
.. 

(on CHr.13) 1 3450 cm-~, 1690 --

ca-1, 1650 ~--l 7 1615 cm-1• 

Un~ sola banda en la regicSn d·l 3450 cm -l es caractorfsti­

oo ch un agrupamiento OH 6 w8• Un agrupami.i.tnto mr2 (d>l amina. primaria. 

6 amida no aubeti tuí:b.), absorba t3111bi~n on ol I.R. en esa ragi6n, poro 

normnlmanto son dos las bandas pr':!s.:tntadas8 ¡ el h·loho anterior he.Cd po­

oo prob"ble su ~xiett!ncia on nuestra substancia. la r3gión da 1690 cm-l 

df!I oaractllr:latico d;;,l grupo ; C ... O, que an oste ca.so puede corraapon­

der a substancias t~loa como a aril catonas, quinonae, aldahiios arom~­

ticoe9 oonido.Ei, lact:ima.s do:.1 oinoo ó Bt:lis miembros, ·3te º 8 ., !as btmi€l.e 3.. · 

1650 y 1615 co -l po.i.Jmoa a.signarb.s proviaiono.lm~nt'3 a 1.obles li~durae., 

Jl color da ln eubatanciaD sumado e los d~tos espectros­

e6picoa d~ U.V. v I.P.., indiosn una fuort~ conjll@loión ~n ella9 y ei to­

mamos on oonsid3raci6n quo de sus 15 hidróg:mos, 9 forman parte d.! loa 

tres matoxilos, se obs~rva el bajo contenido da hidrógeno resta.nta an 

oomptJ.raoi6n oon la cantidad d~ carbono. ]ate hecho indicg una astructu­

ra aromática y posiblem13nte polinuolaar. Si restrunos a la f'6rmula de --" 

nuastr~ subetn.noia los tres metoxilos que tiana y le sumamos ahora los 

tres hidrógJnos qua en au lugar ocup3r{an en al núolao fundamental da F 

nos qutlda a 

c1aB15o4N - c3H9o3 o c15H60N + 3 H = c15H90N 

la eubstf\ncia F no s~ hidrogena con o~talizador d~ pala~ 

dio-011rbono en ncGts.to da etilo, lo cual nos indica b. a:us~ncia d3 g¡...u;... 

pos hidrogonnbles 1Jn l::is condiciones ampl.33.des (por .ajamplo olafinas)~ ·· 

No d.~ 1110 px>U~>bae cnra.otorístioa.e do un grupo -:=::e "" O nldílb.ídico 6 cet6-

nioo (oEima, 2-4 dinit~o fenilhidrazona) recuparindos~ inaltor~da a~~ -

en las oondioionaa maa dn5rgicas omplendaeº dO da las prusbaa d~ Scbiff 
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d Toll~ne, ni l~ d~l 7odoformo. ln oubstnnci~ F os insolubl~ on dcidos 

7 llcalia lo cual indica l~ ~us~nci~ da grupos ~OOH, Oll f~n6lioo y ni~ 

tr-'geno 3Dlinico. No tionu c-cn3 (Kuhn-Roth), l1-CH3 y trunpooo di oolor 

con cloruro f 6rrico. 

la. inoolubili.iad. da F en los disolV•3nt;3s oom'llnmant·l om-­

ploadoa para. la .JSpuctrosco¡>:ía do R.M$N. impidieron que sa pudiera obt·J-

n.tr su es¡>Jctro. 

Si l:i substanci!l F sa ncatila. l;)n condiciones normn.l;s --

(piridina anhidr3, :lnhidrido .:ic~tico, dos hor'ls nl b:iño d·3 va.por), s~ -

obtidn.:> un d.3rivado monoacotilndo (II) c20n17o5N (1.gujas amarillas d;) -

30etato do otilo-mdt'l.llol), P.f. i 236-237º· ·~ ·31 U.V. nbsorb3 a----­

A. :~º1 : 244mµ (e: 21,380) y 292mµ (e: 7,762). ~al I.R. pres.lnta 

~ A- c~n KBr) : 1725 cm-1, 1690 cm-1, 1640 cm-1 y 1610 om-1 ~ TambiSn 
V !IlélloOl.o 

en aste caso la insolubilidad d~ la substancia impidió h~ccr l~ espec-

troacopía da R.M.N •• ~1 anilisis ol~mentnl dal d~rivndo acatilado, asi 

como el fndioe de acetilos indican qu~ solo un grupo acetilo ha sido a-

sragado a F d<)bidndo ·3xistir por lo tanto, un grupo OH 6 Nll, ya. que ei 

s~ tuviera 1;;1l ágrupamianto ~ ~l monoa.cllta.to.dejar1'.a un grupo Ira, id~-

( . -1)8 
tifioabla por su ~spectro Jn el I.F. ~bsorc16n a.lrededor d3 3450 cm 

no so obsarva ~ata bruida ~n ~1 dariv~do acetilado. Por otro lado9 ~1 -

trntamianto .m..'.irgico de F con o.nhidrido a.cótico n. reflujo proiuce el -­

mismo derivado monoac.;;tilncJ.09 ou:indo que su podría. esp'1rar la f'orm:t.ci6n 

do un din.oot?lto10 • ·n qua lo. n.c<Jtiln.ci6n h:iyn. sido h·)oh:i sobre un OH --

fon61ioo 1JB poco probo.bl.J pu.~a 1JS ca.ractaristica la ba.nd3. '~n el I. T?. - . 

del )~ "' O d<3 :lcotato dil un ·fanol ~n 1770-1760 cm-l 
8 

y o.d·Jm1a s: po- . 

dr:fa eap.)rf-l.r quv F di.3ra roo.ccionea d3 f~nolea (con cloruro f·~rrioo por 

"'jemplo) y í'uora soluble on :ílcalio. '"::s de <>aperar entonces que dl hi--

dr6gano acetil11do cor:r·3Gpon'1a o. un OH n.loóbolico ó 'l un lfflo 
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oetona en presencia de carbonato de potasio s6lido·anhidro, para dar un 

derivado monometilado (III) 

oloroformo-matanol), r.f. ' 
mµ ( € 41,690), 255mµ ( e 

.,., 

c19n17o
4

N (agujas amarillas m~ largas, de 

196°. ~ el U. V. absorbe a, A. ª!~01 1 246 m<:i.L. 

38,020) y 300mµ ( e 14, 790). ~ el I.P. pre-

aenta, f m4xe (en CU013) 1685 om-1, 1645 om-l y 1615 cm-1• s~ pued~ -

obaervQ.1• que h& desaparecido la banda de abeorci6n en 3450 om-1 que 

existía en el espectro de I.n. de F, por lo que podemos suponer que es 

el mismo hidr6geno el que puede ser acetilado y metila<lo como es eviden-

te por los dato~ del I.R •• Un grupo OR alc6holico no puede e~r motilado 

en las condiciones empleadas, mientras qua un agrupamiGn·to NH cumpla 

con ambas reaccionoa. Siendo F insoluble en ácidos minerales es ~oco 

probable que el grupo NH pertvnczoa a una amina y si tomamos en consi--

deraoi&l lo inurte d~l grupo :;e e o h~sta a.horap podomos p~nsar qua es-

tamos frent~ a una amida monosubatituíd~ ó una lactamao ml hecho da pen-

. sar quo en F exiat-3 un grupo ::: e = O (no coneid.arado hasta ahora mas -­

que como probable por los latos d~l I.n.), elimina tambi~n la poeibili~~ 

dad d.a un gruPo OH do oua.lquier tipo an F, ya. que los trtls oxígenos de 

los m.::toxiloe y al del ::e ... O oonoti tuyen los cuatro que tiene el com-

puesto F. 

td .::tn 3.28 p.p.m. qu.J int(:)gra para tr-:.is proton~s; trllB eingubtaa n. --· 

3.90, 3.95 y 4.00 p.p.m. quJ intagran pa.ra. tres proton.-)a oa.d.9" uno¡ gru­

po de S.lñal.:.s lln : 6.80, 6.949 7.12~ 1.35, 7.48 y 7.54 P•Pomo qu.3 inta-

gran para cuatro protonae y fina.lm~ntG un dobl~t~ lln 8.62 PoPomo (J o 8 

o. p. e. ) qui) int..Jgra para. un protón; ( TOT.\l = 17 PROTOtr.:JS) º Loa eingula-

·, ' .. : 
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t6n aroadtioo ¡xtro difa•r1Jnta :i loo cl~ml\s (página. l~). 11 eingul.1Jt-~ tL -.. 
3.28 p.p.m. qua intagrn pi.U'~ tr~s proton~s lo hornos ~signado ~l N-CH3• 

El derivado mutila.do (III) contiene los mismos tres ma-­

toxiloa qua ~l compuesto original (Zeissdl)J además cuando se tr~ta con 

4oido 7odhídrico d.n ~cido no.Stico, en condioion;;,s ~nt5rgica.s, pierde los 

motoxilos para dar el oompu~sto fan6lioo libra (IV) qua dá-color VJrde 

con cloruro f'1rrico y tts aolubl3 en so1uoi6n dilu!do. da hidrd."<:ido d·l so.! 

dio dando color rojo a ~etn solución. El compuesto f Qn6lico (IV) as po• 

oo ustabl~ lo qu~ impidi~ qua sa pudi~ra. obtener 31 ~stado puro. Sin --

embargo, forme. con fn.ciliJ.a.d un trincatato (V) c22n17o7N (3.gujas pequ.e­

ñas verde '.lllln.rill~ntas, do cloroformo-metnnol), P.f. : 282-284° (con --

~ ~tanol ) dosoompoeición). ai el U.V. absorbe a, ~ ~- : 228 mµ (E 20,890 , -
mé.IJ~ • 

248 mv. (E 23,440), 290 mµ { € i3,490), 339mµ (e: 3,236) y 38lmµ 

) 
~ ) _, -1 ( E: 411 07 4 º :1l?l ~l I. n. presunta, u .e- ( an KBr g 1765 cm - ll 1695 cm 9 mu.JI.. 

1&15 cm-l y . ·20 om-l º El análisis elemental y el índica d.e aoaitilos de 

esta substancia indican qu~ tras grupos acetilo est~ pr~s~ntea en ella 

y esto h•3Cho damuastro. d;;ifini tiv!UU~nte que tnnto an F como en su d•.iriva-

do matilado, JXiat~n tres m~toxilos y por lo tanto dn la matilaci6n de 

F se obtuvo un grupo m-3tilo.do q'-':a no ea afi.:tctado por .al tratamiento con 

ácido yodhídrico, usp~cíficrun~nto al nitr6g~no. 

rara damoatrar que on el compuesto fen6lioo libre (IV) .~ 

no hubo transpoaici6n durante su formación, se metil6 empleando el sul­

fato de dimetilc en acetona en presencia de carbonato de potasio sólido 

anhidro, regenerándoe6 de esta forma de nuevo el derivado metilado (III) 

de Fp identificado por r.r. solo y en mezcla con una muestra aut~ntica 

del derivado metilado, as! como por oompa.raci6n de sus espectros en e:l,. _ 

I.R •• 

Sa ha demostrado entonces que tanto la acetil&.oión co~o 

la metila.oi6n han sido efectuadas eobl'e el ni tl'ogeno y se ha indicado - · 
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truaturao del fenantreno 6 antraoeno y en consecuencia podemoe esperar 

para P oualquiora de lae siguientes eatruoturaa laot4miaas ;(R • H) a 

1:. 

Cualquiera de las estructuras anteriores nos explica las raaorionas e .... -

tectuie.das hQot~ coto pu...~toc El trBtemient.o con a.nhidrido acético produ-

ce al N•aoatato de la laotama (1t = CH
3
- CO) y la metilaoi6n produce el 

B-metil derivado (R = cB
3
). La estructura de N-aoatil lactama sa encu9n­

tra de acuerdo con el espectro de I.n. para el aoetil derivado de F, que 

presenta absorciones a 1725 y 1690 cm-1, que son las es~aradas para la 

absoroi6n de los grupos ;::e m O de N-N diacil aril aminaalO,ll,l2• 

Si se pi~naa en las estructu~as anteriores, es obvio que 

el prod.uoto de reduooióh con hidruro doble da litio y aluminio as U!la -

benoilaminm. o:i:clioa. y ai3ndo eatsa hidroganolizablaa, se pans6 eféctuar 

esta raacci6n sobre tales productos- Se eigui6 el mátodo de Halle y Ca­

ballsro13, aisldndooe un producto amarillo oaf~ cristalino que 9 sin ~m-

bargo, es extraordinariamente inestable y por ~llo no ee pudo caraoteri-

sa.r. la in.Jata'bilide.d dal producto es te.1 9 quG en menoo da un minuto eu 

aoluci6n elorof8;rrr¡:!.oe 6 0n t~trCl.oloruro do carbono ( o:rigine.lm•JU'i;' e.ma&i"'" 

lle) cmnbin. (', un oo:!.or v~~)l.,to. a.ouludoo XGUe.lraJnt·n nl oor o.plicoio QO°bre 

' l 
, ... '• 

~~ Oi'~eto~iao~ do o:U1c®., oo intmu'.IU'iea eu ool~r y eluida sobre ei~@. .··•·•···.·.· .• ·.·.·.-.·.·.-~.·.'.;,··.·.-.•. •.· .. ··:·.· ....•• -... _·.:.·_ .• ~.::.•.~_:.::1";;:.~.--·.: ... 

44 ~~ mµ~a~@0e ao~io d~ ~an9~aº· ''· . . . . . 
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Laa oetructurae antrao foioae C y T> f'uqron alimina.:las co­

mo oonaecuenoia do la intorprotaoi6n dada s la aiguient9 r~aooi6n. Al -

•osiaet9r el N-metil derivado de F a ozonolieis ~n condiciones suaves ---

(4iauelta en acetato de etilo y enfriada a - 70°), se aisl6 un e6lido -

incoloro neutro cuyo análisis elemental corresponde a la f6rmula -----­

c19a17o6N (priemss, do acetona-hexano), P.f. a 195-196°. '1:11 el U.V. ab­

eorbe a, A ::~ola 234mµ (e: 37,150) y 326mµ (e; 7,943). 'm el I.R. 

preeenta, i A- (en KBr) 1 1775 om-1, 1710 om-1, 1690 om-1, 1615 om-l 
m~ .. 

y 1595 cm-1• En la R.M.N. ae observa z singulete a 3.00 p.p.m. qua inte-

gra para tres protonesv tres singulet~s a 3.63, 3.98 y 4.00 p.p.m. qu9 

integran para tres protones cada uno; grupo de señales a 6.78~ 6.90, -~ 

tones y finalmgnto un oinguhte a 10.50 p.p.m. que integra para un pro-

t6n (TOTAL a 17 PROTOllES). 

Del an~liaia elemental dal producto de ozon6liaia se ob-

serva que solo una doble ligadura ha sido la rota en aste tratamiento y 

como esta nueva eubatanoia es incolora a diferencia del producto de que 

provino que es a~arillo, esto nos conduce a suponer que ha sido rota u-

na doble ligadura que se anouentra en una posición tal que se ha perdi-

do conjugación en la estructura de F. Aunque tanto para el a.ntraoeno co~ 

mo para al fenantrano, son las posiciones 9-10 las reactivas, es bi~n -

sabido que la mol~c~la de antraceno no puede ser ozonizada en las condi• 

oiones utilizadas en esta experienoi~ a 

. X 
Por el oontr~rio, una ruiill~ci6n fcnR.ntr~nica eat~r!n de ~cuerdo con el 

hecho de que ln doble li~adura 9-10 fuera rota y ad~m~o oon l~ pqrdida 

de color (oonjugnoión) 1 

TT!'.%5&l 

·.' ·.:.Bl: 

.. 
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r·-,, , .......... /~/' 
~)t~J 

() 
(X"'i·· ...... 

.. CH ='O 
CH= O 

13 re3cci6n :interior nos elimin3 entonces las estruotu-

rae C y D 7 nos qued3.D pl.r:i. F l~s tres restnntes m, By G.(R:1111 H). Con­

sideremos ahora los productos de ozon61isis pnra oadB una de las· astruo-

tur~a reot'llltes. Con base ~ la re~otivid~d de la doble ligadura 9-10 -

del f ~n3!ltrano obtendríamos s 

3 OCH3 (ij 
~~/ 
L ti_ E' CH = o 
\'J~º 
~-N, 

O R 

=o 

. ~ 3 OCH3 

o~.,~,f) 

O/~)t 
CH = O 

CH = O 

14 subet!moia raprssentnda por lo. f6rmula E daría como producto de ozo-

n6lisia suave la substnncia repreeent3da por la fórmula E' que pr~ssn-

ta un grupo aldehido y una anillaoi6n d~l tipo de la. fta.limid.a. ~l.oom-

imesto ll dej:u-ía. como producto de ozon6lisis suave la substancia. rep;!'e­

santada por la f6rmula H' que tiene un grupo aldehído por un lado y --. , , .. , 

por el otro la n.nillaci6n d~ 13 isatin~. Finalm~nte la estructura G -­

produoirío. un compuesto del tipo repraaantado por la. f6rmula G' que 

tendr!a doa grupos ~ldehido no ~lterándose ol anillo laotámiooo 

Da las tres estructuras anteriords ea la B1 la que de -
' ,' . 

inmediato daba sar elimin3dn, ya que debe sar un compuesto colorido -­

puesto qua la. misma. ieatina. lo es (un s61ido de color rojo anar~j3do) ·. 

y eo de ~ep~rar que al subatituyante fonílioo ~umente la int3naidad d~l 

color
9 

puao eotá ::i.umontn.nd.o la conjugación9 º A.demás al •::iop.3otro on ol 

IoRo del producto do ozonolisis 0limin~ tnmbi~n la pooibilidfild de qua 

proven5~ do ll 6 O ya que~ loa eepeetroa ·~n el I.R. do aubst~eiae del ~ • 



~ipo 4• iaatinaa (lt) 6 una lactama del tipo d~ O' difieren totalminte 

del observa.do para el producto d9 ozon6lieia14. F.ote presenta un eapeo­

tro en el I.~. an la regi6n oarbon!lica caraoterletioo de una imida -­

del tipo de la. ttalim1dn14. La estructura E es la '1nica que puade pro­

ducir una ftalimida durante la ozon6lisie suave y por lo tanto ea la -

aas probable de laa tres estructurasº El espectro de R.lt.N. d91 produc­

to de ozon6liais, aunque no puede diferenciar entre las eatruct'Uras E' 

7B'' si ~limina de inmediato la astruotura OP ya que esta deber!a dar 

solo tres protones arom4ticoa 1 dos proton~e aldehídioca, mientras que 

el proiucto de ozon6liais presenta cuatro protones aromáticos y un so­

lo prot~n aldehídico (como E' yH'). 

Se comprueba la presencia de un grupo aldehido en ~l --

prolucto de ozonólisio~ por el hecho de que forma una monooxima -----

c19u18o6N2 (prisma~ inooloros 1 de acetona-hexano) 9 Pof o s 210=211º (~jº 

El espectro en el. I.R. de le. monooxima, presente. tod.av!a. las ebsoroie= 

nao oorrdspondientes a loa grupos carboníliooe de la ftalimids.3n ..._...,.. 

-1 -1 1775 y 1710 cm , paro ha desaparecido la. banda en 1690 cm • El pra-

ducto de ozon61isis mostr6 especial dificultad para ser oxidado y asf 

se reouper6 inalterado al somete~lo a agitaci6n con &tido de plata ee~ 

co en tetra.hidro fura.no anhidro durante 44 horas. Sin embargo, con 4- · 

cido crómico en ácido acético f'ué posible aislar el ácido con bajos -­

randimientoa, c19n17o
7

N (sólido blanco, de benceno), P.f º 1 222-223º• 

'\ etanol ) En el U.V. absorbe a, 1\ ~- : 220 mµ (e; 2811 840), 244mµ ( & 37Pl.50 
IDt>IJl.o 

) - ~ y 282 mµ ( e: 4,074 º ~ el I.R. presenta., ll máA. (en r.nc13) 1 3300 cm 

(banda. e.noila) 11 1770 om-1, 1740 cm=l, 1710 cm-1, 1625 om-19 1595 c~1"1 'iJ 

1580 cm -l. El hecho de fo1·mar ~a monooxima y que el prod.ucto do c:mid&-

(x) Sl j.J'o.'i!&to de f"'..c;;ie~ d;; e:;"t:!. e~bete!!!;!e. fl~4 tl11 ~32-2340 cuando ar.Ad~ . 
y bajóºn 210-211° deeda la primera criataliDación. · 

'

e 

. 

. 
t; 
~ 
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mente la estructura O' oomo oorraepondient~ al producto de ozonoliaie. 

S1:t ha eliminado puos la estructura 09 y se ha indicado -

que la B' aa poco probable porque dobe sor un compuesto colorido mien• 

tru que el producto de ozon611sie ao incoloro. Sin embargo, la r•:ta.o-­

oi6n que condujo definitivamente a la detruotura E' para el producto -­

de ozon61isio fUd la hidr6lieis ~n modio alcalino, C~ndo sa someti6 el 

pr~uoto do ozon6liais 3 uea reaooiGn se obtuvo un aceite que no pudo 

ser purificado, paro cuyo espectro en el I.R. presenta las bandas ca-­

raoteristicao da un anhidrido del tipo del anhidrido ftálioo8 (bandas 

de absorci6n a 1845 y 1770 cm-1). Ni la estructura H' ni ninguna otra 

pueden ~xplicar la formaci6n del anhidrido del tipo obtenido. m1 pr~ 
dueto de ozonólisis queda ~ntonoea r~presentedo por la fórmula E' (pá- ~ 

gina 13) y F tiane el nuclao fundamentsl de E (págin~ 11, R a H)o 

la aetructura indicada para F nos parmite explicar la -

naturaleza ddl prot6n fuera del orunpo observado on el aspectro da RoM.'N. 

del derivado N-metilado (página 11, dStructura E, R = cH
3
). 'l!lse protón· 

puad.e ser asignado al protón aromático vecino a.l grupo ::-e o Oi! ya que 

en tal estructura es al 11nico qua puada ser interaccionado por el gru­

po ';:e = O que daba ser el causante dal desplazami~nto del prot6n fue­

ra d~l campo. En la literatura sa ~nouentran algunos ejemplos análogos 

al ya indioado~5. 

Los intentos por degradar a F mediante reaccionas de o-

xidaoión, oon objeto de tratar de identificar o.lgdn producto homog~neo 

da da~ad~oion, que parmitiara fijar las posiciones relativas de los ....... 

metoxiloa ~n la. moláoula. resulta.ron infructuosos. As! an a.lgurloS callos 

ee rqou.paraba. lo. subat::mci::l inaltara.da~ en otros no se pedían e.isla.r·'ao 
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en 4c1do ao,tico en trto, aa 3isl~ un producto quo no tun~o ni a 3100 

es ~ insoluble en loe iisolv~ntes org~nioos comunes, ~n 4ciioe y 41 

oalis 1 ha demostrado ser bastnnte estable a tr~tamiantos en6rgicoa de 

OJCidaai6n como lo demuestra el hacho de que ee obten&u t!JJDbi'n durante 

el tratamiento de F con dcido cr6mioo en dcido acético en cali9nt~. De-

bido a su insolubilidad, ee profiri6 metil:irlo parn lo cual se aigui6 

el mismo procedimiento ya indice.do, aisU.ndose un s6lid.o amarillo cria-

talino cuya f6rmula empírica as c20u
17

o4n y su índice de metcd:ilos in­

dica que existen tres da ellos en asta substancia, la cual :tunde a ---

342-344º con descomposici6n. !m el U. V. absorbe a, A. ª!~01 : 250 mµ 
m~ .. 

(e: 28,180)~ 260mµ (e; 26,300), 290mµ ( gl2,020) y 302mµ (s 11,750) .. 

~ el IoRo pras~nta, ~m!Ú!o (en lCBr) g 1700 cm-1, 1630 cm-l y 1610 cm-lo 

la falt~ de d~tos impide Jntoncee qu~ ea pueda propon~r 

la estructura corraota de Fo Sin emb:u-gop biogenétioamente Ga puado oo-

perar qu~ lns posi.cionee de loe grupos metoxilo en F ae encuentren en 

las mismas posiciones que los substituyentes an el ácido ariotol&¡uioo. 

Conaecuantemanta ss puede pr,oponer como estructuTa. probable para 1f la 

aiguienta (E-I) : 

OCRJ ,~) COMPUESTO F 
H3CO'\~,_.....~ /'OCH 

1 11 J 3 
~""Y '\ .r/' 
O~- 'H 

IDl que la.a posiciones da los grupos m·~toxilo en 1i' sean 

las indicadas an la fórmula. (E-I)p p:\l'~oe ser apoyado por el hecho que 

siempre Sil ha aislado ácido srietol6quioo de la.e especies de aristolo­

quias aetudiadaa 9 y cuando ee aial6 otra substancia (ácido debílioo de 

11.ristoloohia Debilio)g ~ota rnooiro oer el homólogo auporio~ d~l ácido 

tll.'!stolol'.!uico oon loo ouboti tuye11rtee en las rnieoao pooioio114eo].G º Eu en .... 

'toncas muy prc>'bable la fórmula proput;)sta. aunque pOX' supu~ato deberá ..... 

. 
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PARTE BXPEnIMINTAL 

l.- Mm'ODO DE EXTRACCION DE LA RAIZ a ----- ---~ 
9.1 kg. de la raiz molida fueron extra!daa en poroio-­

nea de 150-170 g. en un extractor de Soxhlet con hexano, hasta que -­

loe extractos presentaban solo un color ligeramente amarillo. El di-­

solvente se alimin6 por destilaoi6n en el rotavapor, dejando 430 g. 

de un aceite rojo como residuo. 

En el mismo aparato se extrajo de nuevo a la raiz, a--

hora oon benceno, durante 12 horas. Los extractos de color oaf~ roji-

zo que presentan f luoresoenoia verde, se concentraron en el rotavapor 

dejando 143 g. de un residuo s6lido pastoso de color caf' rojizo 7 o-

lor arcmt!tico. 

A).= TRATPJ~IE:l\f.i!O DEl EXTRACTO HE:XANICO : 130 g. del residuo obtenido 

fueron cromatografiados sobre al'llmina F-20 (relaoi6n 1 a 20) para lo 

cual se disolvi6 ese residuo en una mezcla de benceno-hexe.no {releoi6n •. 

40 a 60 en volumen). Una pequeña porci6n (2 g.) perme.neci6 insoluble, 

separándose por filtración y traba~~dose por separado. 

Se separaron fracciones de 300-400 ml. de la cromato-.-

grafía, aislándose los siguientes compuestos a 

(a) Con benceno 40 ~ hexano 60 % se aislaron 46 g. de un material -­

pastoso de color azul verdoso, que con el tiempo adquirió un color - · · 

verde sucio. Por su espectro de I.R. parece aar un hidrocarburo ya --

Los puntos da fusión fueron determinados en un bloque de Kofler y -
no están corregidos. Loa espectros en al ult:c,a.violeta. ea hicieron en 
etanol de 96°, en un aspeotrof'otómetro Beckma.nn DIC-2o loe espectros- .; 
d~ abaorci6n en ol infrarojo fueron tomados en un eepectrofotómatro -
Perkin-Elmer modelo 21-C de doble haz. Los espectros de resonancia -­
megnétice nnol0ar en un espectr6metro anal!tico Varian A-60 utiliman-
do cloro:i'ormo deu.'f;e:vndo como dicolvonto y tetremeti1 e!leono oomo re=- · 
ferenoio. into:rno.s este.a dotorm:l.nacionoo f'uorol!l hocho.o p,or el Q. 'IDt~t%~l~-
do Db.a To.. to.o :roto.oionee se hioioron on eoluci6n clorof6:rn1oa.a lo.~ 
orümti.l>üe1.·af:as f-.:.v:;:-o~ =.ee!!es e~?:? e.!1~rni~s AJ,tJQ@ F-~o y Uoelm noutra .,,,.,,, _. -·"-
:::~ !ie;:i:~oroené.H.oiG fueron hechos por el Dr .. Franm Paeoh~r ~n '·)~$ 

56?% 
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que muestra fuertes bandas a 2940 y 2880 om·1• mata substancia no ha ai­

do entudiada. 

(b) Con benceno 50 fc-. hexano 50 ~ se aislaron 15 mg. de un s6lido blan­

co cristalino, P.f. a 116-117º (asujas, de matanol). En el I.R. presen­

ta, f m4x. (en CHC13) 1 1720 om-1, 1660 om-l 1 1600 om-1• Su espectro -

de R.M.N. presenta un grupo complejo de seflales entre 0.43 y 2.50 p.p.m. 

que integr~ pQ.:'a un total de 30-32 protones, siendo posible diating\.lir 

aquf eeffalee en o.88! 1800 y 1.08 p.p.m •• Además se tienan señales a a 

2o69 popomo que integra para un p~ot6n, 4.80 p.p.m. que integra para -­

doo protones y 9.88 p.p.m~ que integra para un protdn. La substancia de­

be tener as:t en total de 34 a. )6 protones. No se tiene su anlilieis ele-

mente.lo 

(o) Con benceno 80 f.,- haxano 20 % se aisla.ron 32o5 g. da un aceite de -

color rojo que no ha sido estudiadoº 

(d) Con benceno 80 %- hoxano 20 % se aislaron l.l g. de un sólido rojo ··: 

a.morfo (F-2), P.f. : 146-147º (de metanol) que analiza para c26u32o6 a 

Calculado para c26H32o6 a C 1 70.91 %, H & 7.27 %, O a 21.82 % 

Dioontrado C 1 71.24 %, H s 7.17 ~' O a 21.84 ~ 

En al U. V. absorbe a, i\ etanol : 238 mµ (e 7 ,079), 300 mú. 

mµ ( e: 3, 981) y 404 mµ ( e: 60, 260) º 

En el I.R. presenta., ~máx. (en cnc13) 1 1695 cm-1, 1615. 

om-l y 1590 om-1• 

Esta. substancia es un aster' metílico ya que es aa.ponifi- .· . · ... · .. 

cada para. dar un ácido c25H30o6, P.f'º & 263-264° (e6lido amorfo, de me- .. 

tanol), el cual regenera F-2 por eaterifioaoi6n con diazometano a 

Encontrado s C u 70042 %9 B e 7o04 %9 O a 22053 % 

El color rojo de lQ aubotmnoia y el hacho qua do pooiti­

va~ alsunee reacciones coloridaQ para oa.rotenoa11, nos hacen pens~ que 
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P-2 ea un caroteno del tipo de la bixina 6 orooetina que ya han sido -­

aislados de las raioes de aristoloquiaa18• 

(e) Con benceno 80 'f,- hexllllo 20 ~ se aislaron 250 mg. de cristales in-­

ooloroe, P.f. 1 129-130º (de aoetona-hexano).[~]D 1 -6.1°. En el U.V. -

absorbe 11, A ª!~01 a 236 mµ( e: 9,333) ;r 288 mµ (e: 9,120). 'IDn el I.R. 
mfl,A; • 

presenta, ,.-m4%. (en CHC13) 1 3640 om-l y 1610 om-1• 

El espectro en el I.R. de aeta substancia, aunque pareci-

do al del sitosterol, difiere en algunas bandas an la regi6n de l~s hue-

llas digitales y se tienen algunas pruebas que hacen pensar que son dos 

aubetanoias diferentes. El sitosterol por ejemplo es soluble en haxano, 

mientras que esta substancia (a la que se ha llamado FH-2) no lo es. Por 

otro lado la diferencia de puntos de fusión es evidente· y el punto de -

fusión mixto ñbate claramente. ~ate substancia dá positiva la prueba do 

Liobermann-Burchard19 para 3-hidroxi este~olea inootur~deoº No se tie~e 

al eepeotro de R.J.t.N. ni el e.nálieis elemental de esta aubotanoiaa 

(f) Al eluir con benceno 90 frt- hexano 10 ~' se aislaron 2.2 g. de eitoa­

terolf identificado por su punto de fusión, punto de fusión mixto oon -

una muestra aut~ntioa y por su espectro de I.R •• 

(g) Al eluir con benceno 90 "fo- hezano 10 %, se aislaron 900 mg. de un -

e6lido incoloro (F-3), P.f. : 149-150º (de aoetona-hexano) que analiza• 

para 020H16° 6 8 

Calculado para c20H16o6 

Encontrado 

: C 1 68.18 %, H : 4.58 % 

1 e a 68.01 %, H 1 4.67 % 
En el U.V. absorbe a, A etanol s 238 mµ ( e: 14; 790) y 

máx. 

334 ml.L ( e: 16, 980) ~ 

En el I.R. presenta., 1 máJco (en CHC13) a 2900 om-
1

, 2780 

om-1, 1745 cm-1, 1645 oM-l, 1620 cm=l y 1605 om-lo 

mn le. R.M.?J. proeenta : multiplete oon eoñe.loe en 2.34, 

.·· ~, 

._.-.:.ili 

2.51, 2.59, 2.74, 2.85, 2.9:h 3.09 y 3.17 p.p.m., que integran para dos T:·E~ 

---~J 



protones; séñ.f,i~at3.12 p,p.m. que integra para un prot6nf singulete a -

4.22 p.p.m. que integra para un prot6nf singulete a 4,29 p.p.m. que in-

tegra para un prot6nJ singulete a 5.92 p.p.m. qua integra para dos pro­

tonea1 eingulete a 6.04 p.p.m. que integra para dos protonesJ singulete 

a 6.67 p.p.m. que integra para tres protones y finalmente un grupo de -

señales en 6.93, 7803, 7.30, 7.47 y 7,50 p.p.m. que integra para cuatro 

protones (TOTAl a 16 PROTON!!1S). 

Esta substancia no ee aoetila y tampoco forma derivados 

cárbon!liooso Por pt-uebas que no se discuten en esta tesis se sabe que 

.esta substancia es una lactona, que está de acuerdo con el hecho de que 

ya ae hayan aislado compuestos de este tipo en otras espeoies20• 

(h) En la. eluoió11 con benceno 80 'fa- éter 20 cfo se aisle.ron 40 mg. de i.m 

a6lido blanco criatalirio~ P.f. a 168-169° (de oloroformo-m~ta.nol). [aJD 

-106°. En el UeV. absorbe a.,~ ete.nol : 288mµ( e; 107)º 1Tin al I.l'(º max. 
- ( ) -1 -1 -1 sentap )) máx. en CHClj a 3600 cm , 3490 cm 'I! 1645 om !. 

Esta substancia dá negativa la prueba de tiebermann-Bur-

ohard19., No se tiene el análisis elemental da esta substancia y tampoco 

su espectro de R.M.N •• 

(i) Finalmente al eluir con benceno 70 %- ~ter 30 'fo se obtuvieron 850 • 

mg. da un sólido amarillo, P. f ~ 1 272-27 3º, id,ntico al comi>u·JSto F: que 

se deeoribe posteriormente (p~gina 26). 

El residuo que se separ6 por filtraci6n antes de iniciar 

la cromatografía anterior, se disolvi6 en caliente en benceno y se cro0 

matografi6 sobre alúmina F-20 (relaoi6n l a 30)o Da esta nueva cromato• 

grafía se aislaron 600 mg. del compuesto F-3 (al eluir oon benceno 10~) 
•I 

y 275 mg. del compuasto F al eluir con benceno 80 %- oloro1ormo 20 ~. 

B). - TRATAMI:!JNTO Dill EXTRACTO :BJNC!!JIU."!O • .:. TJ:l residuo obtenido ( 143 So) 

l©u8 g. dG una porción insoluble ~n benceno por filtración •. 

' .. " 
!; :¡; 
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De la cromatografía se fueron separando fracciones de -

300-400 ml., aisld.ndose loa siguientes compuestos 1 

(a) Con bonceno 100 % se aislaron 75 mg. de un s61ido blanco, P.f. 1 -

268-269° (con descompoaici6n), el cual solo se ha podido obtener como 

un e6lido amorfo que se separa al concentrar su eoluoi6n clorof6rmioa. 

mn el I.R. presenta, ; máx. (en CHC13) 1 1730 cm·l· 1595 cm-1 y 1575 -

cm-1• No se tiene ei análisis elemental de esta súbstancia, ni tampoco 

su aspeotro de R.M.N •• Se le ha. llamado F-4. 

(b) Con benceno 100 % se aislaron en las primeras fracciones 22 g. de 

aceites de olor agradable, cuyo color fuá cambiando del amarillo claro 

al a.naranjado y rojo. 

(o) Tambi~n oon benceno 100 % aa aislaron pequenas cantidades (400 mg.) 

dal compuesto rojo F-2 ya descrito (página 21)~ l g. del compuesto ---

F-3 (página 22) y 1o3 g. de sitoetarolo 

(d) E:n la eluoión con benceno 90 '%- éter 10 %, se aislaron 60 mg. de -

un e&lido blanco crista.lino, P.f º a 216-2189 (de acetona), al oua.1 se 

le ha llamado F-5· Su espectro en el I.R. prasanta, ~ ~- (en Kl3r) e 
m~. 

1650 cm-l y 1625 cm-1• No ee tiene al análisis elemental ni al aspee• 

tro de R.M.N. de esta. substancia. 

(e) :!}ri la eluoi6n con benceno 60 %- ~ter 40 % se aislaron 13.8 g. del 

compuesto F (página 26). 

(f) Al lavar la columna oon aoetona y met~.nol se separa un sólido oaf& 

amorfo (22 g.) que no ha sido estudiado. 

'lll e6lido café amarillento que ea sepn.r6 por filt:r;a.oi6n 

antes de iniciar la cromatografía de los extractos bano~niooa aa trába-

j6 de la aigui~nte forma. Por su insolubilidad no fuá pooible oromato-

gra.fio.rlo y por ollo 00 deoolor6 pr·imero oon Oflrbfü1 activo.do on oolu= 

oanoia ve~de de la cual se separa un sólido oristalino al orunbie.r el - .· 
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olorotormo por metanol. Este s6lido obeoureoe p~roialmente entro 185- , 

19()0 y funde entre 220-240°. loe intentos dü purifioaoi6n de este mate-

rial por criataliznoioneo no prob6 ser conveniente ya ~ue se obtanfa -

aiempra la mism~ mozola. Sin embargo, d~jnndo reposar por largo tiempo 

laa aguas madres de estas oristalizaoiones (da etanol), ee ~udo separar 

una pequeñ~ cantidad de una substanoi~ blanca oristalin3 (300 mg~) a ia 

qu~ se llam6 F-1. Esta substancia funde oon descomposio16n a 210-2110 

7 analiza para c20B18o6N2s (agujas de metanol) a 

: C 1 57.95 %, H : 4.35 %, O : 23~i8 ~j 

N 1 6.76 ~' S t 7.75 %, Peso molecular f-:414)1: 

Encontrado a e : 57.92 %, H a 4.46 %, O 1 22~99 %~ 

N a 6.54 %, S : 7.35 ;, Peso mol~oular (Raat) s 440 

IDas pequenas cantidad~s de que ee dispuso de esta subo-

tancia, no permitio un buen estudio de alla. Sin embargop cuando 00 -~ 

trata con hidróxido de potasio en metanol en frío, as posible aislar -

de la mazcla d~ roacoión un sólido amarillo que ha sido identificado -

como F. !Dita simple hacho ya logra un e.vanee grande aobr~ el oonooi---

miento d~ su estruotura, puesto qua a F ya se le ha propuesto una pro­

babl~ estructura (página 16). 

A oonsacu~noin de las difioultadds presentadas para el 

aislamiento de F-1, se busc6 otra form~ de poder ~provechar este reai-

duo. s~ vió finalmente que de aquí ea podía aislar el compuesto F en ~ 

forma d~ su N-metil derivado para lo cual 90 siguió el siguiente proce­

dimiento. 9 g. dül sólido amarillo se tr~taron (en pequeñna porciones) 

con 50 g, dG carbonato de potasio sólido anhidro y 75 ml. da sulfato -

de dimotilo, en 1500 ml. de acetona. s~ dejó calentando a reflujo por 

espacio de 10 horaop 00 l~ agregaron 25 mlo mas de sulfato d0 d!mGtilo 

y el tiempo de calentamiento oo prolongó por 12 horas mas. Pnrto de la 

1 

1 

1 

1 

··:_. 

e ce· ccc.cccc=: 

aoatona se ~limin6 por evaporación ouidadoea en el rotavapor, se 
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s:reg6 agu~, eoluoi6n a~ 10 ~ da hidr6xido de sodio y se dej6 hervir en 

el baño de vapor para quitar el reato de la aoetona. Se extrajo con -­

oloroformo, se lav6 con agua la f aae orgánica, se seo6 sobre sulfato -

de sodio anhidro y el disolvente se dest116 en el rota.va.por. Quedaron 

oomo residuo 8.5 g. de un aceite obscuro de olor desagradable que se ~ 

oromatografi6 sobre aldmina F-20 (relaoi6n l a 20) disuelto en benceno. 

Al eluir con este mismo disolvente se aisla.ron 2.6 g. del N-metil deri-

'Vado de F. 

2. - ESTUDIO gunuco Dit COMPUDSTO ! ill 1 

La substancia como ya se ha indicadot fu¿ aislada tanto 

· de 1os extractos hexániooa como benc~nioos. Se presenta en forma de a-

gUjás amarillas que se aglomeran fácilmente, es pooo soluble on loa di-

aolventaa orgánicos comunes, mostrando sus solucionas intonsa. fluoreo-

oenoia verde. Cristaliza.da de acetato de etilo, se obtuvo la muestra -

analítica, Pof o : 272-273º : 

N : 4.53 %, Indice de metoxiloa : 30.06 % (tres metoxiloa). 

Encontrado 

N a 4.56 %, Indioe de metoxiloe : 29.24 % 

En el U. v. absorbe a, A. ·:~ol : 244 mµ (e; 38t 900) t· ...... 

255mµ (e: 35,480) y298-299mµ(e:16,220). 

En el I.R. presenta, ~máx. (an CHC13) a 3450 om-1, 

1690 om-1, 1650 oro-l y 1615 om-1• 

!,-ACETATO ~ f.. il!l a 

100 mg. de F se disolvieron en caliente en 2 ml. de pi~ 

ridina anhidra, ee le añadieron lo5 ml. 'de enhidrido eoético y so dejé 

en el 'bo.iio do vapor por eopaoio do cuatro horas. So vo:ri:l.6 ol producto 

. ,·.: 



hfdrloo, luego con eoluci6n saturada da bicarbonato de sodio y finalmen­

te con agua. Se sec6 sobre sulfato de sodio anhidro y se evapor6 el di­

aolvonte en ol rotavapor dejándo como residuo 95 mg. da un sdlido amari­

llo oristalino. Por crietalizaoionee de acetato de etilo-meta.noi, ea ob-

tuvo la muestra W'l4litica, P.f. r 236-237º 1 

Calculado para c20H17o5N a C a 68~37 %, H 1 4.88 %, O 1 22.77 ~, Indi­

ce de acetilos 1 12#25 % (un acetilo). 

Encontrado 1 O 1 68.68 %, H 1 4.70 %, O 1 22.48 ~' Indi-

ce de acetilos a 10.10 %. 
En el U. V. absorbe a, A etanol 1 244 mµ te: 21, 380), -

máx. 

292 mµ ( e: 7, 7 62) • 

- ( ) -i 6 En ~l I.R. presentap 1 máx. en ICBr a 1725 cm , 1 90 -

om-1, 1640 cm-1 y 1610 cm-1• 

M~TILACION 1?!. E !III) : 

200 mg. da F se suspendieron en 30 ml6 de acetona• se le 

agregaron 2 g. de carbonato de potasio s6lido anhidro y 2 ml. ds aulta• 

to de dimatilo. Se a~lent6 a reflujo la mezcla por espacio de 8 hórae 9 

se le agreg6 1 ml. mas de sulfato de dimetilo y se complet6 el tiempo ~ 

de calentamiento a 22 horas. Parte de la acetona ae avapor6 en el b\!Úio 

de vapor, se diluy6 oon agua, se le agrag6 solución al 10 % de hidrdxi­

do de sodio y se dej6 en el baño de vapor hasta eliminar en au totali--

dad la acetona. El a6lido que se separó se extrajo oon cloroformo, se -

lavd la fase ·orgánica oon agua, se secó sobre sulfato de sodio anhidro 

y se destiló el disolvente en el rotavapor, dejándo 200 mgº de un a6li~ 

do amarillo cristalino como residuo. Por cristalizaciones de cloroformo 

metanol ae obtuvo la muestra análitica como agujas amarillas muy i~~~~P 

P.f. : 196° s 

N a 4.33 ~9 Indice de ma~oxilos u 28e79 % (trae metoxiloe) 

';, 

, '¡ 

·.",--
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Encontrado 1 C 1 70.33 ~' H t 5.70 ~' O 1 19.84 ~' ---

B a 4.30 i, Indice de matoxilos a 29.30 ~ 

'Ql el U. V. absorbe a, A. ª!~01 1 246 mµ ( e: 41, 690), -mtr.A. 
255 mµ (e: 38,020) y 300 mµ (e: 14,790). 

En el I.R. presenta, ~ mh. (en cuc1
3

) 1 1685 cm-1, - . 

1645 om-1 y 1615 om-1• 

Su espectro de R.M.~. presenta 1 singuletes a 3.28, -

J.90, 3.95 y 4.00 p.p.m., que integran para tres protones cada uno§ se­

Balee e 6.80, 6.94, 7.12, 7.35, 7.48 y 7.54 p.p.m., que integran p~a 

cuatro protones y finalmente un doblete a 8.62 p.p.m. (J a 8 c.p.a.) -

que integra para un protón (TOTAL ... 17 PROTONES). 

DES?~n:TOXILACION J?! !!_-METIL F iill s 

500 mg. da N-metil F (III) 9 se disolvieron en caliente 

en 35 ml. de e.nhidrido acetico? se dejó enfriar en un baño de hielo, -

se le agregaron cuidadosa.mente 20 ml. de ácido yodhídrioo al 48 % y se 

oalent6 a reflujo durante 5 horas. Se ~ej6 enfriar, se vertió en ~ielo, 

se dej6 reposar durante 30 minutos, es filtr6 el sólido que se separ6, 

se lav6 con agua y se daj6 en el desecador durante 48 horas. El solido 

amar~-llo caté obtenido (450 mg.), llega a 310° sin fundir empezando a 

d$eoomponer a 270°. D4 color verde oon cloruro férrico y ea soluble en 

4lcalis dando soluciones de color rojo. No pudiendo obtenerse pura aeta 

substancia, se utilizó directamente para la siguiente reacoi6n. 

ACETILACION ~ PRODUCTO }2![ DESMETOXIUCION 1?!i! !-METIL E. fil : 
100 mg. del produoto de daemetoxilaoiGn (IV) se diaol-­

vieron en 2 ml. de piridina anhidra y a la soluoi6n oaf~ as~ obtenida 

ea lo sgrogaron 1.5 ml. ds anhidrido sc6tioo dosnpal'eoiendo instantá=~ 



rotormo. ta faae org4nica oe lav6 con soluoi6n al 10 ~ de 4oido clorhf­

drioo, luego con aoluc16n saturada da bicarbonato de sodio 1 finalmen­

te oon agua. Se aeo6 oobre sulfato de sodio anhidro 7 se deetil6 al di­

solvente en el rotavapor, obtenidndose 90 mg. de un s6lido amarillo -­

verdoso que cristalizad.o de cloroformo-etanol produjo la muestra anal!­

tioa, agujas poqueñas verde amarillen~aa, P•f. a 282-284° (con desoom­

poaici~n) a 

Caloulado para c22H17o7N 1 C a 64086 ~' H : 4.21 ~, O i 27¡50 ~' --. 

5 a 3.44 ~' Indice de acetilos 1 3le69 ~ (treo acetilos) 

F.noontrado a e s 64.70 ,&, II a 4 • .)0 </,, O e 27~78 "' -

B 1 3.37 ~' Indice de acetilos a 31.86 % 
etanol 8 ( 8 ) l!h el U. v. absorbe ap A mib:.; : 22 mµ e: 20 11 90 , . ..,... 

248 mµ (E 23o440)t 290 mµ (e 13,490)11 339mµ (e: 311236) i/ 3811\lµ --­

(fa 4,074)0 

En el I.R. presenta, ~máx. (on CH013) : 1765 om-1, Q== 
1695 cm-1, 1645 cm-l y 1620 cm-1• 

METILACION' DEL PRODUCTO.!!, DESMETOXIMCION ~!,-WTit E. t 

150 mg. del producto deemetoxila.do (IV), se euapentlié~ 

ron en 30 ml. da acetona; se la agregaron 2 g. de oarbonato de potasio 

e6lido anhidro y 2 ml8 de sulfato de dimetilo, calentándose la me~ola 

de reacoidn a reflujo durante 13 horaso Se le ag•egaron 0.5 mlo mas de 

sulfato de dimatilo y se oomplat6 el oalent&miento de reflujo a 37 ho=· 

ras. El producto de la reaoci6n fué trabajado da la forma uaual 9 obte­

ni,ndoae 120 mgº de un sólido caf~ amarillento, el ousl es orcmatogra• 

f'i6 aobre el.dmina. Woelm (relación l ~ 20) cU.euol to en benceno, a.ieltln­

dose de eete. forme. 110 mg. da un sólido amarillo erisrtm.lino, l'.ll!n l~ éilu. ... 

P.f º ól.o 194=196~ ·~l de¡¡;;ooi1•6 oc~ idéh1~ioo nl IJ.,,,moiU. o1o3'iV"•i!o \\l@ F {IIIl. ':, 
----·.;·~ 

por oomp!ll'oeiéin rii:reote. oon tme. muestro c.uteliltiea on punto do fui;ii6ii! "" ····~~~ 
:·.·\~~.~ 

·: .. ,. 



l 
.... 
:-·_,. 
. ' . . . . . 

,< 

·., 

30 

mixto 7 eapeotroa en el I.R •• 

REDUCCION QQ! HIDRURO DOBL:i: ~ LITÍO !. ALUMINIO .!m, !,..{!!la 

200 mg. de F (I) se disolvieron en caliente en 125 ml• -

de tetrahidro furano anhidro (reci'n destilado sobre hidruro doble de 

litio y aluminio), ea le agregaron 300 mg. d~ hidruro doble de litio y 

aluminio y ea calant6 a reflujo por espacio da 5 horaao La eoluoi6n¡ • 

originalmento amarilla, oambi6 a verde esmeralda al agregar el hidruro, 

paro luego fut1 cambiando progresivamente a. vllrde obscuro, rojo y oa.f~ 

rojizo. Una vez fría la mezcla do reacoi6n, ul exceso de hidruro se --

dascompuso con acotato de etilo, se filtr6 el adlido separado lavándose 

con acetato d~ etilo y los liquidoe filtra.dos se concentraron en el ro-

tavapor. S~ diluyó con agua, se oxtrajo con acota.to de ~tilo, ee lav6 

la faos orgánica con aguap ae aec6 sobra sulfato de sodio anhidro y se 

destiló el diaolventa en el rotavapor. Se obtuvo como raaiduo 180 rn&o -

d.e un a6lido café rojizo amorfo, que ·;)mpfoza. a. obacuracar e. 110° y fun­

de con daacomposioi6n antre 170-175º· Esta substancia no pudo ser púri­

fioedr. por ninguno de loe prooedimient•lS usuales (crists.liza.oi6n frac~ 

oionada.9 crolnatogra.f!a, preparaoi6n de derivados, eto.), utiliz:!ndoae. 

para la siguiente reacci6n. 

BIDROGENOLISIS DEL PRODUCTO DE REDUCCION CON HIDRURO DOBLE DE LI-
-------.~ - ....._. ___., -

TIO ! ALUMINIO ]2! E_ {XIII} : 

75 mg. del producto de r~duooi6n (VI) se suspendieron en 

15 ml. de etanol destilado, se le agrega.ron 100 mg. de catalizador de 

paladio-oa.rbono al 10 % y 0.8 ml. de hidrezina al 95 % en 0.3 ml.; de ª"'" 
~a (24 milimolea de hid.razina). La mezcla de reaooi6n se oelant6 a re­

flujo por espacio de 6 horas, ee filtró n través dG oalita y la solu-... 
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ooilpoaloi6n. Al oriatBlimo.r de motnnol Jl produoto, el P.f. aub16 a --

170-172º (con doscompoaioi6n), 

OZONOLISIS Jl! !f.•ME'l'IL f. (VII) t 

400 mg. de N-me'til F ( III) se di sol vi aron en calientli -

en 50 ml. de acetato de atilo, se enfri6 la soluoi6n a -70° con un ba­

ño de hielo seco y acetona y se ~a hizo pasar una corr~anta de oxigano 

ozonizado durante 8 minutos ~n un aparato Welebach. En loe primeros 4 

minutos al color amarillo de la solucidn oambi6 a ~ojo anaranjado, de-

aaparaoiando aprociablemente la tluoresoancia verde de la soluoi6n. ...... 

Posteriormente la soluoidn ea hizo mae obscura y finalment~ tom6 un oo­

low amarillo verdoso claro. Se interrumpi6 el paao de oxígeno ozoniza-

do8 ae hizo pasar enseguida una corriente de aire durante 10 minutos· 

y ~ fas~ or~~ica ee lavo euoesivrunenio con una oolúoi6n saturada de 

bicarbonato dd oodio9 con solución al 5 fo do hidróxido do sodio y ~i== 

nalmente con agua. ta fase orgánica ae sacd cob~e eulfeto da sodio an-

hidro ~ Go d~stil6 el disolvente en el rotavapor, obtJni@ndoae de esta 

forma 210 mg. da un residuo a.ma.rill~ claro que cristalizado de acetona 

hexwio produjo la muestra analítica, prismas incoloros, P.r. a 195- --

196° s 

Calculado para c19u17o6N t Ca 64.22 "'.Ha 4.82 «]t, O 1 27.02 ~' •-

:N 1 3.94" 

Eno.ontra.do a e 1 64.32 %, B 1 4.84 ,&, o a 26.73 1', -

En el U.V. absorbe a,A. :;:.01 a 234 mµ (e: 37,150) 1 -

326: mµ( e: 7,943) .. 

En el I.R. preaenta.9 )) máx. (en KBr) n 1715 om-19 1710 

cm-1, 1690 om-lp 1665 om=l y 1595 om=lº 

Fdl la R.M.N. pro~ont~ s einaulates a )oOO, 3.6), 3o98·w 

4.00 P•Pom• que integran para trae protonea cada 'WlOf eañalam a 

... 
.. ; 



tro protones y finalmente un singulete a 10.SO p.p.m. que integra para 

un prot6n (TOTAL • 17 PROTONES) • 

oxnu ~ PRODUCTOº'~ OZONOLISIS 1m !-Ml!lTIL E. (VIIIl 

40 mg. del producto de ozonoliais (VI!), 50 mg. de 0101·­

hidrato de hidroxilamina y 5 gotas de piridina anhidra se calentaron a 

reflujo durante 5 horas en 12 ml. de etanol destilado. El disolvente se 

destil6 en el rotavapor, se diluy6 el residuo oon agua. y se filtr6 la -

oxima. Se lav6 con aoluoi6n diluída (al 5 %) de ácido olorh!drico, lue­

go con agua 1 se dej6 en un desecador durante 48 horas. Se obtuvieron 

así 40 mg. de un sólido incoloro, P.f. a 232-234º• Despu~s de varias -

criatalizaoionea de aoetona-hexano ee obtuvo la muestra analítica en -

forme de prismas incoloros, P.f. a 210-211º (ver página 14) a 

Calculado para c19H18o6N2 

N a 7o56 % 
Encontrado 

a e 1 61.61 %, H a 4.91 %, o : 25.92 %, 

En el I.R. presenta, ;) lt- (en ICBr) 1 1775 cm".91, ·1710 
m~. 

om-1, 1615 cm-1, 1595 om-l y 1580 om-1• 

OXIDACION QQ!!. .ACIDO CROMICO fil& PRODUCTO ~ OZONOLISIS ~.!-?.fETIL 

F. .u&' 
300 mg. del prodYoto de ozonolisia (VII) se disolvieron 

en caliente, en 20 ml. de ácido acético, se dej6 enfriar en un baño do 

hielo y se le agregó lentamente wia aoluci6n tambi~n fría de 300 mg. de 

a.nhidrido or6mioo disueltos en o. 5 ml. de ague. y 2 ml. de ácido a.o4tiooo ·· '; 

La mezcla de reaooi6n se dej6 reposar durante 22 horas a 4º~ aa diluyó 

con agua y oc extrajo oon cloroformoº la fBso orgánica oo levo co~ ~@A~, : '~ 

,.,· 

luego con solución tl~tu.cada d.6 b.ic~rbc~~tc !!e e'Y!ill) y ª"11 nuevo con o.rnJ.e•ol.~·j 

So eaoó sobre sulfato do oodio anhidro y se destiló el disolvente oil e~;-
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rotavapor, obteni.Sndose 225 mg .• de un s6lido amarillento que cristali­

zado de aoetona-hexano produjo prismas inooloros oorreapondientes al -

producto recuperado, identificado por punto de fusi6n mixto y espec..--

tro11 en el I.R •• 

l-0s extractos obtenidos con la soluci6n satlU'ada de bi­

carbonato de sodio, se acidularon con ácido olorh!drioo, ea éxtrajeron 

con cloroformo, se lav6 la fase orgánica con abundante agua, se sec6 -

sobre sulfato de sodio anhidro y se destil6 el disolvente en el rota-­

vapor. El residuo gomoso obtenido se lisgreg6 oon pantano obteni~ndoae 

de esta forma 40 mg. de un sólido blanco amarillento.la muestre anal!-

·tica se obtuvo de benceno, P.f'. ~ 222-223° 1 

Calculado para c19H17o7N a e a 61.46%, H ' 4•58 'fo, o 1 30.19 fo, ... --
' tJ1. 

N a 3.77 ¡:10 

Encontrado 

" etanol ) En el U. V. apsorbe a, "' máx. a 220 mµ ( e 28, 840 , 

244 mµ { e 37, 150) y 282 mµ { e; 4,.074). 

En el I.R. presenta~ ~máx. (en CHC13) 1 3300 cm-1, 

1770 cm-1, 1740 cm-1, 1710 om-1, 1625 om-1, 1595 cm:1 y 1580 om-1• 

HIDROlISIS AICALINA D!i.:L PRODUCTO DE O~ONOLISIS DE N-M~Til F ' ------=---- .................... ._ ~ -- --- -- -. 
70 mg~ del producto de ozonolisis {VII) se disolvieron , 

en 10 ml. de etanol, se le agregaron 200 mg. de hidr&tido de potasio -

disueltos en 0~5 ml. de agua y 10 mle de etanol y se calentó a reflujo 

por espacio de 8 horas. El liaolvente ae destiló en el rotavapor, ~e -

diluyó el residuo oon agua, se extrajo oon cloroformo, se lav6 

orglinioa con agua, se sao6 sobre sulfato de sodio anhidro y ea 

el disolvente en el rotavopor oin dejar residuo algunoe. 

Ln solución alcnline. se acidulo oon úo:!.do olorh:idr:l.eo9 

se extrajo con cloroformo, se lav6 oon agua la fase orgánica, 
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aobre aultato dG sodio anhidro y se dest116 el disolvente en el rote.va­

por. Qued6 oomo residuo un material gomoso que no pudo ser cristalizad.o. 

En el I.R. presenta, i'. máx. (en CHC13) 1 1850 cm-1, 1770 

om-1, 1720 om-1, 1695 cm-1, 1620 om-1 y 1580 om-1 

Existiendo la posibilidad que parto del aldehido hubie-

ra aufrido reaoci6n de Cannizzaro por el tratamiento alcalino, el pro­

ducto de la reacoi6n anterior fU~ oxidado con ácido or6mico • 
• 

OXIDACION CON ACIDO CROMICO DEL PRODUCTO :m;: LA HIDROLISIS AlCALINA ---- - ---- -- - .............................. _ -----
Jm!. PRODUCTO l?! OZONOLISIS ª !,-MET!l !:, fil a 

El producto obtenido en la raaoci6n anterior, ee disol-­

vi6 en 2 mlo de ácido ao~tioo, se enfri6 en un baño de hielo y se le a­

greg6 lcnte,mente una soluoi6n ta.mbHin fríc'J de 60 mgº éla e.nhidrido or6-

mico disueltoo en 0.5 mlo de agua y lo5 mL do @.cid.o aoeticoo Se do.jo .... 

reposar la. mezcla de reaccio11 durante l hora on un bo.ño do hiel.o9 ao ... ...: 

diluy6 oon agua ~ se extrajo con cloroformo. Se lavó la faee orgánica • 

oon abundante agua9 ae sec6 sobra sulfato de sodio anhidro y se destil6 

el disolven·te en el rotavapor; se obtuvo de asta forma un producto go-

moso que no pudo ser purifioado. 

En el I.R. presenta, li máx. (en CHC13} 1 1850 om • 1, 1110· ·. 

cm-1, 1725 cm-1, 1620 cm-l y 1580 cm-1• 

'l'RATAMIENTO 2.Q.! ACIDO CROMICO ~ F. .{zll a 

300 mg. de F se disolvieron en oalient~, en 60 ml. de 4-

oido ao~tioo, se enfrió en un baño de hielo y se le agregó con agita~0-

oidn una eoluci6n también frie da 200 mg. de e.nhidrido or6mioo disuel­

tos en 0.5 ml. de agua y 5 ml. de ácido ao~tioo. Aproximadamente a la • 

mi ta.d do lo. ad.ioión da le. solución e.cdtico. de éoido o:rómioop d0a¡;i,pe,ro ...... 

rante 30 minutoe moo, oiempre an fr!o. El producto do la reeooi8n 

·-·'"'·~~-n 

. ',·· .. 

1 
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verti6 en agua y el s6lido separado se filtr6, se lav6 con agua y se -

dej6 en el desecador durante 48 horas (150 mg,). La substancia as! ob­

tenida os un polvo car' anaranjado que no funde ni a 310º, siendo bas­

tante insoluble en los disolventes org4nicos comunes, con exoepoi6n de 

la piridina 1 la N-N dimetil formamida. 

la solución acuosa filtrada,.ae extrajo con bastante clo­

roformo, se lavó la fase orgánica con soluoi6n saturada de bicarbonato 

de sodio, luego con agua, se secó sobre sulfato de sodio anhidro y se -

destiló el disolvente en el rotavapor. El residuo obtenido (50 mg.), se 

preoipit6 varias veces al concentrar su solución olorof6rmica, obteni~n­

dose el sdlido oaf& anaranjado ya descrito. 

M~TUACION fil PRODUCTO ~ TRATA~U~n:o QQ! ACIDO CROMICQ. ~E. .(XII) . 

100 mgº dol producto de la reacción anterior, oe susp0n-

dieron on 40 ml. de ac0tona9 se le agrag6 l g. de carbonato de potasio 

s6lido anhidro y l ml. de sulfato de dimetilo. Se oalant6 la mezcla a .. 
reflujo por espacio de 15 horas, se le agregó 0.5 ml. mas de sulf~to do 

dimetilo y se completó el tiempo de calentamiento a reflujo a.~·!2 horas. 

Trabajado el producto de la reacción de la forma usual, se obtuvieron 

70 mg. de un sólido amarillo que cristalizado de olo»oformo-meta.nol pro­

dujo la muestra anal!tioa, P.f. z 340-342º {con desoompoaioión) a 

Calculado para c20H17o4N a C : 71.63 %, H : 5.11 %, O a 19.09 ~' 

N 1 4,18 %, Indioe de metoxilos a 27,76 % (tres metoxiloa), P.M. a 335 

Encontrado a C a 71,75 %, H 1 5.18 %, O a 18.95 %, --­
N u 4.12 %1 Indice de matoxiloe a 28.07 %, P.M. (Ra.at) a 350 

En el I.R. presenta., 'i máx. (en CHC13) a 1700 cm-\ 1630 

om-1 y 1610 om-1• 

En el U.V. e.bsorbe a. 9 ')¡.~~~ola 250mµ (€ 28,180), ..,...;.. 

26o mµ ( & 26~300). 290 mµ. (e 12¡020) y 302 mµ (e 11»750). 

1 
.··.· .. · .. 1~ ·.: -i 

'. _:_ 



COJ1C LOS IONES 

1 

1.- B1 eatudio qu!mioo de la ARISTOLOCHIA TALISCAB'A (BUEnCPAC'l'U), - j 

perinit16 aislar loa compuestos indicados en la tabla # 1 (p481na -

5). 

2.- De loa compuestos s61idoa aisládos, para uno de ellos (F) ae pro--o 

pone una t6rmula probable (p4gina.16). El estudio químico de esta ¡;, 

substancia constitU3'e el objeto ~e esta tesis. 

J.- Se indican adem4a alguna.a reacciones practicadas sobre las otras-· 

substa.noias, enoontr4ndoee que F-1 está relacionado con el oompues• 

to F (J>l(B!na 25)1 que el compuesto F-2 es un ester met!lioo de ti­

po oarotanoide (p4gina. 21h que el compuesto F-3 es una lactcna -­

(p~gine.o 22-23) y que el compuesto FH-2 ea wi es·terol (pi1igtna 22) G 

4. - Fiüelmonto se idontif:lco si toaterol tanto en los extractos he:ir.4811-

oos como benc~nicoa. 
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