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Introducao

Alcaléides pirrolizidinicos compreendem uma ampla
classe de produtos naturais caracterizados pela
presengca de um sistema heterociclico 1-azabiciclo-
[3,3,0]octano. Sao compostos produzidos para a
defesa das plantas e encontrados regularmente em
quatro familias: Asteraceae, Boraginaceae,
Apocynaceae e Fabaceae particularmente no género
Crotalaria™. A ingestdo acidental de comida
contaminada ou intencional através do uso de
medicamentos naturais, chas ou suplementos
alimentares € a maior fonte de exposi¢cdo das
pessoas a estes alcaldides®. Por apresentarem
diversas atividades biolégicas e complexos
esqueletos estruturais se tornaram alvos de interesse
para 0s quimicos organicos sintéticos.

Resultados e Discussao
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Ortep do composto 1.

Apesar dos dados espectroscopicos de ressonancia
magnética nuclear de 'H e C obtidos para o
composto obtido em nosso laboratério serem
condizentes com os dados apresentados na tese de
Hanselmann, a sua clivagem oxidativa da ligagao
1,2-diol supostamente presente nunca poder ser
alcangada. A fim de estabelecer a estrutura do
composto obtido realizou-se a cristalizacdo do
produto através da diluigdo em etanol, adigao de éter
etilico e repouso a 5°C. A coleta de dados foi
realizada em  temperatura criogénica, num
difratbmetro Bruker Kappa Apex Il Duo, utilizando
fonte de Cu em IuS Quazar MX (A=1.542). Os dados
foram reduzidos e analisados utilizando-se o
software Apex Il (Bruker). A estrutura foi refinada e
analisada com Shelx97 e Platon **®. Em seguida
encontram-se tabelas com os principais parametros
estruturais e com os comprimentos das ligagdes do
composto 1.
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Tabela 1. Dados cristalograficos e parametros
usados nos procedimentos de resolugéo da estrutura
cristalina do composto 1.

Dados Cristalograficos Composto
Férmula/mW Cg Hi3 N O3 (171.19)
Grupo espacial P2(1)2(1)2(1)
a(A) 5.9540 (2)
b (A) 9.8294 (3)
c (A) 13.9338 (4)
a (%) 90.00
B 90.00
0] 90.00
z 4
T (K) 100
g (mm™) 0.889
0.811
R4 0.0319
RIF? > 20 (F%)] 0.0309
wR(F?) 0.0884
Parametro de Flack (x) 0.08 (0.20)
Parametro de Hooft (y) 0.09 (0.04)

Tabela 2. Comprimentos das ligagées do composto 1

01-Cc4 1.4201(16) | O1-H1 0.84
02-C5 1.42379(15) | 02-H2 0.84
03-C3 1.4688(14) | 03-C7 1.4712(15)
N1-C1 1.4847(16) | N1-C2 1.4859(17)
N1-C6 1.4976(16) | C1-C8 1.549(2)
C1-H1A 0.99 C1-H1B 0.99
c2-C3 1.5826(18) | C2-C7 1.5330(17)
C2-H2A 1.0 c3-Ca 1.5194(17)
C3-C5 1.5210(18) | C4-H4A 0.99
C4-H4B 0.99 C5-C6 1.5202(19)
C5-H5 1.0 C6-H6A 0.99
C6-H6B 0.99 c7-C8 1.5247(19)
C7-H7 1.0 C8-H8A 0.99
C8-H8B 0.99

Conclusoes

O composto 1 foi sintetizado a partir da retronecina.
Os cristais obtidos permitiram determinar sua
estrutura cristalina por difracdo de raios X como
representado na Figura 1. Embora o parametro de
Flack esteja préximo a zero, seu desvio padrdo é
relativamente alto. Por outro lado, o paradmetro de
Hooft calculado com base em estatistica Bayesiana
das diferencas anémalas, também esta proximo a
zero, porém, com desvio padrdo muito menor. Em
conjunto, estes resultados indicam que a estrutura
absoluta apresentada esta correta.
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