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RESUMEN

Mexicanin-E is an azulogenic lactone that re presents the first member of
a new type of sesquiterpanoid lactones with only fourteen carbon atoms; thus the
study of its molecular structure bas some imporiance.

As a first step towards the complet determination of the crystal structure
of this compoundy its elementary cell and symmeitrywas investigated in this paper.

It was found that the cell is ortorhombic with the following cell parameters:

6, =8944 4=10064 a4 =14.43 A

The space group was found to be:

P2,2, 2
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In order to check on these resulls, the density of Mexicanin-E was deter-
mined, from this and crystalographic data the molecular weight was computed and
compared with the theoretical molecular weight of the substance C._H_._ O : the

14 17 "37
resulls are:

Observed mol. w. : Py p = 225.49
Theoretical mol. w. : P .7 =232

l.a mexicanina-E es una nueva lactona azulogénica que se encuentra en la
especie vegetal ‘‘Helenium mexicanum’’. Esta substancia fué aislada! y estudia-
da? por A. Romo de Vivar y J. Romo, ambos investigadores del Instituto de Quimi-
ca de la U.N.A.M. Las investigaciones que se realizan sobre esta substancia
indican que [a mexicanina-E representa el primer miembro de un nuevo tipo de lec-
tonas sesquiterpanoides con sélo catorce atomos de carbén y que esta relacionada
biogenéticamente con otras lactonas azulogénicas; de ahi que el estudio de su es-
tructura molecular tenga singular importancia.

La determinacidn de la celda elemental y de la simetria de un monocristal
de mexicanina-E, es el primer paso para la determinacién completa de su estructu-
ra cristalina; trabajo que de pode rse llevar a cabo, proporcionaria sin lugar o du-
das una imagen estereoscépica de la molécula en cuestidn y de las caracteristicas
de los amarres entre sus dtomos.

Para la ejecucion de este trabajo se utilizé una cdmara tipo Weissenberg-

-Wibenga con las siguientes caracteristicas:
¢, =2°/mm. ; C,=2°/mm ; D =57.5mm.

|_a radiacién empleada fue proporcionada por un tubo de Gnodo de cobre, ope-
rado a 30 KY. Se monocromatizé ésta, empleando como filtro una hoja delgada de
niquel que se coloc sobre el orificio de entrada del colimador; es ast que se traba-

i6 con la radiacién, practicamente monocromdtica, correspondiente al pico K del
O
cobre; con A=1.54 A .
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Se tomaron las siguientes placas:
Rotacidon,
Weissenberg haz normal nivel cero,
Weissenberg equiinclinacién nivel uno,
Weissenberg equiinclinacién nivel dos,

obteniendo un juego completo de ellas para cada uno de los ejes cristalograficos

a,a, a como eje de rotacion.

El periodo de translacién a; sobre el eje de rotacisn a; ests dado, en tér-
minos de la distancia y_ medida en milimetros entre la linea de nivel cero y la

linea correspondiente al nivel #, por:

a=n A\ (‘}R*')z""

El indice b; de una reflexién sobre un eje cristalogréfico en una placa

Weissenberg de nivel cero estd dado, en términos de la alturo £, medida en mili-
metros, por:
2a; sen (-;—fﬂcz)
b‘ = :
A

La medicién de los placas de rotacién se repitié varias veces y para el

cdlculo de a, se emplearon valores promedio. Unicamente se midieron las distan-

cias y correspondientes a niveles con reflexiones puntuales bien definidas.
Se procedié andlogamente con las medidas de £ sobre placas Weissenberg

de nivel cero, en este caso se tomaron en consideracién todas las reflexiones ob-

servadas sobre los ejes cristalogréficos.
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Una vez localizados los ejes cristalograficos en las tres placas Weissenberg
de nivel cero, se encontr§ que los angulos entre ellos son:

a = i = ©
12 a‘z 3 aal 90

De aqui se concluye que la celda elemental es ortorrémbica.
Para la determinacién de las extinciones sistematicas se tomaron las pla-

cas Weissenberg de nivel cero, uno y dos correspondientes al eje de rotacién a,;

una vez localizados los ejes E; y @, en la placa de nivel cero se asignaron indi-

ces a las reflexiones sobre éstos.




Hecho ésto se asignaron indices, por el método gréfico’; Fig. 1; Fig. 2;
Fig. 3; a lo mitad superior de cada placa; de haber sido necesario, se hubieran
asignado indices a la placa completa.

En la placa de nivel cero se registran reflexiones de lo forma 0 b b

En lo placa de nivel uno aparecen reflexiones con indices de forma 15, b,.

Finalmente en la placa de nivel dos habra reflexiones de forma 2 b, b,.

Una vez identificadas las reflexiones registradas en cada placa se forma-
ron tablas de reflexiones observadas. Estas estan ordenadas como sigue:

Tabla 1: Reflexiones en la placa de nivel cero (0 5, 4.), Fig. 1.

Tabla 2: Reflexiones en la placa de nivel uno (1 &, b,), Fig. 2.

Tabla 3: Reflexiones en la placa de nivel dos (2 b, b,), Fig. 3.

Una vez tabuladas las reflexiones observadas se procedic o buscar extin-
ciones sistematicas de la forma bl b, b,. No se presentan extinciones sistemati-
cas de este tipo.

En consecuvencia lo celda elemental es primitiva.

La bisqueda de extinciones sistemdticas de forma: 0 b, ba; b 0O b3; b, b, 0;
b b bib bbb b b;b b b;bbb, da resultados negativos.

Por lo tanto la celdo elemental carecé de planos de deslizamiento.

Para reflexiones con fndices de forma b 00, O b0y 00 b, se obtuvo lo
siguiente:

b 00: se observaron los siguientes valores de b,
b =2,4,2, 4

Ob, O: se observaron los siguientes valores de b,
b,=2,6,810,26,8 10

00b,: se observaron los siguientes valores de b,

De aqui:
b =2n; b = 2n; b, =2n  con n entero.

Esto gltimo implica que hay ejes de tornillo con las siguiente direcciones

y translaciones:
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Figura 1

Figura.2
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Figura 3
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4 s i ) »
Direccion del eje Translacion Simbolo

3; a, /2 2,
a, a,/2 2
a4 a,/2 2,

Con esta informacion buscamos el grupo espacial cristalogréfico en las To-

blas Internacionales* y encontramos que:
El grupo espacial es: P2 2 2.
El nomere de puntos equivalentes es de 4.

Si se escoje como origen un punto centrado con respecto a tres ejes de tor-

nillo paralelos, las coordenadas de puntos generales de la celda (X, Y, Z) son:

- ."_._]_+
X X; Y; 5 *+2

1
2
A ix. loy. 7
YigtX; 5-Y; Z

| 1

Z: X —+ BT 4
AR

En la Fig. 4 aparece una representacién grafica de los puntos equivalentes

y en la Fig. 5 se da una representacién grafica de distribucion de los ejes de torni-

ito.

Figura 4 Figura §
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Una vez que quedé determinada la celda elemental y sus simetrias se
procedid a calculor el peso molecular de lo mexicanina~E, como método de verifica-
cién de los resultados obtenidos. Para efectuar este célculo fue necesario deter-
minar la densidad de la substancia, ésto se hizo por el método del picnémetro, ha-

biéndose encontrado que lo densidad de la mexicaning-E es de:

dy.g =115 — a 22°C

cmd

Si d es lo densidad, A el ndmero de Avogadro, M el nimero de moléculas en

la celda elemental y V el volumen de la misma:

Py = — A 3)
M N
Aplicando (3) a nuestros datog tens mos que:

P, =2549
y el peso molecular teérico de la mexicanina-E C.H, O es:

PMT = 232

49



550
S#0
LED  9€0
LW S20
810 /10 510
0100 800 900
8l0 ZlO 510
L20 520
LE0 950
570
$S0

L ojqo1

£90 190 190
| 250
170 Lro
€60 Z60 430
£20 120 020 120 Z20
€10 Zl0 LIo o zo
200
€10 Z10 Llo
£
£€0  Z£0
€50 S0

£ |lm ...lm "m ”m o = —
0l="06="48="0/=%¢9="06="¢p="e=%T="01=%0="01=%9¢

|} | I |
g -~ oy o
NS Y ST Sl 0 RPN PR S N PN

I

I | I | R

Wﬂv1M]N1—?—wam~o

!

50



6tl

8ll
8ll
801

LE]
LT]

LL]

591

551
4

GElL

991

12|
44

retl
44
vil
¥ol

i
9¢1
9Cl
911
01

Glil
S0l

€91
£ql

€l
N

Eil
£01

Z VgVl

£91
51 ¥t
Jd
gel FEl
gzl r
gLl ¥l
0l
g ¥="¢5="1q

091
0s

191 591

SSI
syl 9yl
sel 9¢l
[74!
Il 9LL
01 90l
ﬁlmu

991  £91

84
16l
(2l

111

A4
ctl
A4

A
ol 1ol

=
-
P

Zvl
ctl
[44
ZLl
101 201
6="18="0L="19="4s="4p="1c="r ="t 1="20="01="12="

™

Otl
0cl

01l

'r-

LE1
J24!
11

fr
N
oty

82l
81l
801
78="9

£0

O o N <Y b - 4 L O
i i [l 1 { | I
-QH -QH _qﬂ -hﬂ -hﬂ _qﬂ _QH

51



010

Ol=96="48="¢/="19="g6="gy="9¢="07="01="0="¢1=%c="re="r

80C

LCC

9EC

9200

174
) L4

SZC

Gl

€ V1dvl
¢s¢
£eC Ctl
£dC ClC
tld CIC
¢0C

L 088

L1¢

5T
37/
ZET £
1t e e
1z Tt gle
0T

£

l————

I s e
[ i H
TR NN

I
nﬁﬂ

52



BIBLIOGRAFIA

1. A. Romo de Vivar y J. Romo.Ciencia (Mex) 27, I, pags. 33-35,61961

2. A. Romo de Vivar y J. Romo. Jour. Am. Chem.Soc. 83, pég. 2326, 1961

3. M.J. Buerger: X-Ray Crystalography. John Wiley and Sons Inc. New York,1946

4. International Tables for X-Ray Crystalography. The International Union of
Crystalography, the Kynoch Press; Birmingham, England 1952,

33



Esta pagina esta intencionalmente en blanco

54



	rev: 


