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R&urn&--De Lycopodium lucidulum, nous avons isolk, en plus des alcaloides, une grande variCtC de com- 
posCs non basiques (tires, alcools gras, stCro1s et surtout triterpknes d&iv& du serrattine-18, ainsi qu’un 
nouveau prod& nature], de couleur jaune, pour lequel nous proposons le nom de lycoxanthol et auquel 
nous attribuons la structure diterpknoidique IVa. 

Abstract-A number of waxes, fatty alcohols, sterols and serrat-1Cene derivatives have been isolated from 
Lycopodium lucidulum. A new yellow diterpenoid, lycoxanthol, was also isolated and its structure suggested 
to be IVa. 

INTRODUCTION 

GR~E aux travaux de Manske et Marion,’ d’Ayer et a1.2-s et aux n6tres3v6 1’Ctude de 
alcaloides de Lycopodium lucidulum est maintenant bien dCveloppCe et vient de conduire g 
la dCcouverte d’une nouvelle serie de bases en C,, (L. Ball7 et nous-mCmes6 proposons 
chacun une structure pour l’un d’entre eux, la lucidine). 

La recherche des autres constituants de cette plante n’avait jamais Ct6 faite. Elle nous a 
permis6*8 de mettre en evidence les nombreux composts dont la liste figure au Tableau 1. 

La dttermination de la composition du mClange des tires (hydrocarbures et esters) est 
actuellement en cours;9 Z+ l’exception de la friedelanone, les triterp&nes sont tous des d&iv& 
du serrat&nediol, que Inubushi et a1.10-13 ont d6j& dCcrits comme produits naturels d’autres 
lycopodes, de pins et d’tpicCas, ou comme d&iv& artificiels. Seul l’(O-acttyl)-21 serrat&ne- 
diol est un compose! nouveau. Quant au mClange d’alcools gras, il se compose d’une majorit 
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d’hexacosanol, de tetracosanol et d’octacosanoL6 Nous avons tgalement isolC un produit 
cristallin de couleur jaune que nous avons baptisk lycoxanthol. 

TABLEAU 1. 

Fractions ‘:: Produits FOrmUle 
M+ 

F IMID mie Identification* 

1-5 
6-7 

,A* 
14-18 
22-23 

25-29 
43-50 
51-54 

55-59 
81-82 
93-103 

127-130 

7,850 Cires 
0,146 Lycoxanthol 
0,012 Fried&none-3 
0,134 Diacktyl serrat&nediol 

0,179 
0,460 

1,095 
0,883 
0,674 

0,446 
0,587 
1,789 
0,149 

Alcools gras 
(O-Ac&tyl)-3 &pi-21 

serratkediol 
Sitosterol 
(O-Ac&yl)-3 serratbnediol 
(0-Acttylj-21 serrat&wdiol 

Di(O-Ac&yl)-3,21 tohogenol 
&pi-21 Serratknediol 
Serratknediol 
(O-Ac&yl)-3 tohogenol 

IVa 

25::;560 
- 21” 

VIII 0 +18.5” :z: 

78-80’ 
IX 317” - 7,4’ 484 

* 3?3:40” 
- 38” 414 

x”I 
0 - 2,3” 484 

3 18-320’ + 5,6” 484 

XII 313” 30,8” 544 
XIII 287” - 26” 
XIV 288” 
xv -20,1” % 299-301” - 

(O-Ac&yl)-21 serratriol* XVI 344” - 500 ,.^^ ..^ __. .__ 

IR p.f. mixte 
C.l;77i~/1;77i55; H, 10,5/10,3; 0, 

IR I\MG p.f. mixte 
IR RMN MS 
IR RMN MS 

IR Comp. directe 
IR RMN MS Comp dir&e 
C,,$./l,/jo7$1; H, 10,9/10,7; 0, 

;z kk& MS Camp. directe 

IR RMN 
IR RMN 

IR RMN 
A”‘, 
XVIII 325” 458 IR 

* Plusieurs corrklationW telles I’a&tyIation sklective, l’oxidation et la dkhydratation, furent effect&es 
I cause de certaines variations dans les propri&ts physiques rapportkes en littkature pour les diffkents 
triterpknes isolb. 

RESULTATS 

Le lycoxanthol,6*14 de formule molkulaire Cz0HZ405, est un composC de couleur jaune. 
11 forme, par action de l’iodure de mkthyle (ou du sulfate dimkthylique) dans l’acktone en 
prtsence de carbonate de potassium, plusieurs d&iv& O-mtthylts. On p&pare aisCment un 
composk monomCthylC et deux dimkthylts en proportions diffkentes. 11 est beaucoup plus 
difficile d’accCder au d&iv& trimCthyl6. 

Par acttylation avec I’anhydride acttique dans la pyridine, on obtient un d&i& diacCtylC 
qui est un diacktate de phenol ou d’Cno1 (IR & 1770 et 1205 cm-l). Le lycoxanthol possede 
done deux groupes hydroxyles phknoliques ou tnoliques (test au chlorure ferrique positif, 
IR A 3490 et 1215 cm-l) dont l’un apparait en RMN (B 6 = 12,66 ppm) fortement chClatk 
sur un groupe carbonyle favorablement disposk (IR B 3320 cm-’ pour OH, B 1640 cm-l 
pour CO). Toutes ces fonctions phCnols on Cnols sont d’ailleurs cachtes, suffisamment pour 
que le lycoxanthol soit peu polaire (r&f&ence au comportement sur la colonne de gel de 
silice de l’extraction) et insensible A I’action du diazomkthane. 

Le spectre RMN r&Ale quatre groupes mCthyles, trois tertiaires B 6 = I,41 et 1,62 ppm 
et un secondaire B S = I,39 ppm (doublet) qui est couplC au proton A (A 6 = 3,76 ppm, 
J = 7 Hz). Ce proton A fait partie, avec les protons B et C (doublet de doublet B 6 = 4,27 
ppm et triplet B 6 = 4,90 ppm) d’un complexe qui correspond B l’enchainement A avec 
JA_* = 6 Hz, Ja_c = 9 Hz et JA_CH, = 7 Hz. Les valeurs des dkplacements chimiques impli- 
quent que X soit un groupe carbonyle ou fasse partie d’un cycle aromatique, et que Y soit un 
atome d’oxyg$ne. 

Ces valeurs s’appliquent parfaitement aux dkplacements chimiques des protons d’un 

I4 R. H. BURNELL et M. MOINAS, Chem. Commun. 897 (1971). 
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systeme methyl-benzodihydrofuranne, comme le montre I’exemple de I’isocryptotanshin- 
one.15 En depit du fort pont hydrogene intramoltculaire, la valeur de l’absorption IR du 
groupe carbonyle a 1640 cm- l (ainsi que la couleur jaune du produit) nous oblige a mettre 
au moins une autre double liaison en conjugaison. Cette nouvelle insaturation doit Stre 
tetrasubstituee (pas de signal de proton olefinique en RMN). 

Le lycoxanthol donne, par pyrolyse sur couche de gel de silice, un compose, pyroly- 
coxanthol, de couleur rouge-orange et de m&me formule moleculaire C2,,H2405. Par 
reduction (hydrogenation catalytique), obtient un leucoderive qui se reoxyde immtdiate- 
ment a l’air en un compose de couleur orange et de formule CzoH,,03. Ce genre de prop- 
r&t, ainsi que la couleur, fait soupConner des derives de quinone et le lycoxanthol doit 
&tre un p-diphenol ou hydroquinone. On peut alors proposer les nouvelles structures 
partielles I. 11 nous reste a placer 3 groupes mtthyles (tous trois tertiaires) et 1 groupe 
hydroxyle phtnolique ou Cnolique pour 8 atomes de carbone et 2 insaturations. 

“r” R+J.& 
CH3- c -c---H, 

x Y 
OH 

HO 

a (1) 

Par fragmentation en spectrometrie de masse, le lycoxanthol perd 5 et mCme 6 atomes de 
carbone sans perdre d’atome d’oxygene (m/e = 274,100x: C15H1405 et m/e = 262,37 %: 
C14H1405); il faut done degager une chaine non hydroxylee de cette Iongueur et l’un des 
restes R doit &re le dernier groupe phenol ou Cnol. 

I1 existe des phenols ou enols dont le squelette correspond aux structures partielles I. 
Nous citerons la coltone B, isolte de Coleus ignamis. Parmi les composes prepares par 
Eugster et aZ.16 au tours de l’blucidation de la structure de cette coleone, il en est (formules 
II) qui possedent pratiquement notre chromophore. 

so / 

& 

““1 (na) R = H, R’=H. (IIc) R = H, R’= OH 

R’ 
a mrrx = 263 - 204 - 326 - 363 nm. 

0 (Eb) R= -CHz- CH2-, R’ = spirocetal 
;\ ,,,;? = 262 (9960) - 265 (9740) - 

333 (4790) - 390(7250)nm. 

\ 04 
a,,, = 264-287-308 B 316- Lycoxonthol 

392 nm. 

Ii0 

A ,,,;f = 265 (12250) - 286 (8600)- 
334 (6100) - 385 (6600) “m. 

(II) 

Cette remarquable concordance nous incite a proposer la structure partielle III. A l’exem- 
ple de la coltone B, le singulet a S = I,62 ppm en RMN est alors attribuable au groupe 
methyle angulaire. 

07 

H& H:* $$ g E5i$s”, 
H’ 

1 crzrl), R: = R;=C&H,,;3=H 

cm, (Ix) 

I5 H. KAKISAWA, T. HAYASHI et T. YAMAZAKI, Tetrahedron Leffers 301 (1969). 
I6 M. R~I, A. CHANO SIN-REN, H. P. KONG et C. H. EUGSTER, Helu. Chim. Acfu 52, 1685 (1969). 
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I1 nous reste A placer 7 atomes de carbone, dont deux groupes mCthyles qui peuvent 
constituer un groupement dimkthyle gCmina1 et, puisqu’on ne peut envisager une autre 
double liaison, B fermer un dernier cycle. Notre composk en C2,, ttant vraisemblablement un 
diterpkoide, nous pouvons proposer la structure IVa, dtrivant d’une biogtnkse polyiso- 
prknique. 

Les d&iv& obtenus par mkhylation progressive sont alors IVb (monomCthylC), IVc et 
IVd (dimkthylks) et IVd (trimCthylC). Le diacktate est le composk EVf. Cette structure 1Va 
permet d’expliquer le dkblindage (A 6 = 1,41 ppm) B priori surprenant du groupe dimkthyle 
gtminal, si on remarque que, dans la fuerstione, ce m&me groupe donne deux signaux B 
S = 1,24 et 1,31 ppm. 

De plus, la structure du produit ci-haut mentionnk et qui rksultait de l’hydrogknation 
catalytique suivi de la rkoxidation du lycoxanthol devient plus aistment perceptible. En 
effet, si la partie a-dicttone du cycle Best considkrte comme hydrogCnte (4 mol d’hydrog&ne), 
I’hydroquinone resultante sera oxydte (pendant le filtrage) en para quinone produisant 
ainsi la dthydrofurannoquinone V la relation Cvidente de cette dernibre avec la roylkanone 
VI nous am&ne B l’appeler d6hydrocycloroylkanone. 

(P) (PI) (YlI) 

Une fois notre rapport prkliminaire prtsentk, I4 Eugster et Riiedi propostkent une 
structure pour un nouveau produit jaune, colkone C (VII), isolt de Coleus aquaticus.17 En 
plus de la grande ressemblance entre propriCtCs physiques de cette coGone et celles du 
lycoxanthol, les scientifiques suisses ont mis en Cvidence un compost dihydrofuranne obtenu 
par la deshydratation de la colCone C. 

Ntcessairement, les structures de ce d&iv6 et du lycoxanthol devaient ztre identiques. 
Une comparaison directe (UV, IR, RMN et chromatographie par couche mince) aimable- 
ment effect&e par le professeur Eugster prouva l’identitt des deux Cchantillons. Les 
recherches intensives et les diffkentes corrtlations qu’a faites dans ce domaine le groupe de 
Zurich appuie forternent notre dkouverte quelque peu surprenante d’un diterp6noide de ce 
type dans un lycopode. 

EXPERIMENTALE 
Isolement. Par percolation au methanol froid de 12 kg de Lycopodium Iuciduhm stihC et broyC, on obtient 

un extrait noir qui, apres trituration dans CH,COOH 10% jusqu’g Bpuisement des bases, fournit une poudre 
verte. L’extraction en continu (Soxhlet) B I’hexane de cette poudre donne, apr&s elimination du solvant, 
155 g d’un solide vert clair. Nous avons chromatographie 80 g de ce solide sur une colonne de 2 kg de gel de 
silice G Merck, et I’elution & CHCI, par fractions de 500 cm3 nous a donnC la serie de produits dont la liste 
figure au Tableau 1. 

Lycoxuntho/. Calc. pour C&H,,O,: C, 69,75; H, 7,02; 0,23,23. Trouvb: C, 69,60; H, 6,97; 0, 23,46; 
F = 249”; pK, = 5,47; pK, = 8,37. IR vKBr en cm- 1 3490,3320,1640,1610,1570 UV h,,, en nm (E) EtOH: 
245 (kpaulement, 11 4001, 265 (12 250), 288 (8600), 334 (6100), 385 (8600); EtOH -t NaOH (solution rose): 

I7 M. P. Rti~or et C. H. EUGSTER, Heiu. Chim. Acta 54, 1606 (1971). 
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Formule Type Rr RZ R3 R4 RS 

VIII 
IX 
X 
XI 
XII 
XIII 
XIV 
xv 
XVI 
XVII 
XVIII 

A 
A 
A 
A 
B 
A 
A 
B 
A 
A 
A 

AcO 
AcO 
AcO 
HO 
AcO 
HO 
HO 
AcO 
HO 
H 
HO 

H 
HO 
H 

H 
HO 
H 
H 
H 
HO 
H 
H 
H 
H 
H 

AcO 
H 
HO 
AcO 
AcO 
H 
HO 
HO 
AcO 
HO 
HO 

CJ& 
CHs 
CHI, 
CH3 
CH, 
CHs 
CHs 

:?OH 
CH:OH 
CH,OH 

226 (12 250), 269 (16 650), vers 300 (epaulement, 10 020), 330-350 (4900), 420 (3300) EtOH + HCI: 252 
(11 000), 280 (13 500), 335 (3700), 360-380 (3000). RMN S cncLf en ppm (100 MHz) 1,39 d J = 7 Hz (=CH-CH3) 
1,41 2s. et 1,62 s (=C=C&), 3,05 m, 3,76 1H m. J = 7,6 et 9 Hz (proton A), 4,27 1H d de d J = 9 et 6 Hz 
(proton B), 4,90 1H t J = 9 Hz (proton C) 6,96 1H s (=C=Dq), 12,66 1H s (=C=OH). &5DgH en ppm 1,34 dJ = 7 
HZ (=CH-C&), 1,60 et 1,63 2s (=C=C&), 1,89 s (=C=CI&), 2,02 s, protons A, B et C a 3,71/4,20/4,73. 
MS m/e M+ tr.: 344,1634. Calc.: 344,1624 (38%) 329 (M-15,64%), 314 (M-30,7%), 301 (M-43, lo%), 288 
(M-56, 12x), 274 (M-70, 100%) Cr,Hr,O, tr.: 274,086O. Calc.: 274,0841262 (M-82,37 “/,) Cr4Ht40r, tr.: 
262, 0844. Calc.: 262,084l 261 (M-83, 28”/,), 247 (M-97, 12x), 245 (M-99, 14x), 158 (M-186, 28x), 115 
(M-229, 27%), 110 (M-234, 20x), 97 (M-247, 78x), 91 (M-253, 31%), 83 (M-261, 100x), 69 (M-275, 
100x), 55 (M-289, 100%). DRO [aID + 56,8” (CHCl3, c = 1,77g/l.), [a]344 = 149,5”, [alBrs + 73,5”, [alZgO 
+ 791”, blmo f O”, b&a - 212”, [al261 - 163”, [a]zs, - 212”, bl~o - 48,9”, [aIs + 0”. 

Methylutions du Zycoxanthot. On dissout 0,015 g de lycoxanthol IVa dans 15 cm3 d’ac&one &he, on 
ajoute 0,060 g de KzC03 et 0,l cm3 de CHJ (ou la quantitt iquivalente de Me,S04). On Porte a reflux pen- 
dant 2 hr, puis on filtre le solide, lave a l’acetone et Cvapore la solution. On reprend au CHC13 pour Climiner 
un reste de carbonate, ainsi qu’un peu d’K1, filtre et Cvapore. On obtient ainsi 0,015 g de derive mono- 
methyle IVb. 

(0-M&thy&6 Zycoxanthol IVb. CZ1HZ605 huile jaune-citron IR ~c”c,~ en cm-’ 3400, 1640 (double), 
1600,1555,1250,1135,1085,1030,990,950,920,850,810. UV h max en nm 262, 288,330,365 (EtOH). RMN 
GcoclJ en ppm 1,37 d J = 7 Hz (=CH-CH,), 2,90 m, 3,85 3H s (-G-C&), protons A, B et C a sous OCHJ 
4,27/4,80, 6,95 1H s (&-OH), 12,77 1H s @C-OH). MS m/e M+ 358, Si dans la methylation pr&edente, on 
continue le reflux pendant 8 hr au leiu de 2, on obtient un melange de trois derives methyl&, que l’on &pare 
sur couche epaisse (1 mm) de gel de silice GF Merck (eluant: CHC13). On isole environ 40% du produit 
monomethyle IVb, decrit preddemment, 40% d’un produit dimethyle (majeur) IVc et 10% dun autre pro- 
duit dimethyl (mineur) IVd beaucoup plus pale. En partant de 0,077 g de lycoxanthol IVa, nous avons 
prepare ainsi 0,030 g d&her mtthylique IVb et 0,030 et 0,008 g de diethers methyliques IVc et IVd. 

Di (0-mtthyl)-6,ll Zycoxanthol IVc. CZ2HZS05 cristaux jaune-citron, F := 153”. IR ~cnc,~ en cm-’ 1640, 
1610,1595,1285,1250,1135,1080,1030,990,960,920. UV X,,. en nm 232,260,318 (C2H,0H). Inchange en 
milieux basique et acide. RMN &ncl, en ppm 1,37 d J = 6 Hz (=CH-CH,), 1,43 2s et 1,63 s (=C==C&), 2,90 
m, 3,81 3H et 3,86 3H 2s (-O-C&), protons A, B et C a sous OCH3/4,25/4,79, 13,26 1H s (eC-OH). MS 
mle 372. 
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Di (O-methyl)-4,6 Iycoxunthol IVd: Cz2H2a05 huile jaune-pale. UV A,,, en nm 252,285,340 (&H&H). 
RMN Scnc,, en ppm 1,38 d / = 7 Hz (=CH-CH,), 1,45 2s et 1,63 s (=C=C&), 2,80 m, 3,87 3H et 3,92 3H 
2s. (-O-C&), protons A, B et C a sour OCH,/4,29/4,78, 7,46 1H s (=C-OH) MS tnje 372. Si, finalement, on 
poursuit la methylation pendant 30 hr, on obtient un derive trimdthyle IVe, de couleur beaucoup plus 
pale, accompagne de traces de l’ether mdthylique IVb deja dtcrit. On puritie sur couche epaisse (1 mm) de 
gel de silice GF Merck (&ant: CHCI,). Nous avons ainsi prepare 0,030 g d’ether trimtthylique IVe a partir 
de 0,03 1 g de lycoxanthol IVa. 

Tri (0-me’thyl) lycoxanthol IVe: C2aH1,,05 huile jaune-pale. IR ~c~c,~ en cm-’ 1640, 1600, 1290, 1250, 
1130,1115, 1080, 1035,1015, 1000,960,920,810. UV A,,,,, en nm 218,255,275,318 (CzH&H). RMN &ncll 
en ppm 1,37 d J = 8 Hz (=CH-CH,), 1,42 2s et 1,63 s (=C=CH,), 2,90 m, 3,80 3H, 3,90 3H et 3,92 3H 3s 
(-O-C&), protons A, B et C a sous OCH,/4,26/4.75. MS m/e 386. 

Acetylution du lycoxunthol IVa. On dissout 0,046 g de lycoxanthoi IVa dans le minimum de pyridine 
s&he et on ajoute quelques gouttes d’AczO. On purifie le produit par filtration rapide sur une petite colonne 
de 7 g de Florisil (F 101 Fisher) puis on le traite sur couche Cpaisse (1 mm) de gel de silice GF Merck (eluant : 
CHCI,). On recueille ainsi 0,041 g de compose diacetylc Wf, produit majeur d’un melange complexe. 

Di (0-acetyl)-6,ll t’ycoxunthol: Cz4H2a07 huile jaune-citron. IR vcHCI, en cm-’ 1770 (ester de phenol ou 
d’enol), 1655, 1635, 1615, 1210 (acetate de phenol OLI d’enol). UV h,,, en nm C2HSOH: 210, 237 (Cpaule- 
ment), 254,310-320 C2H50H + NaOH- 215,245 (epaulement), 280 (epaulement), 310. RMN SCDClf en ppm 
(100 MHz) 1,37 d J = 7 Hz (=CH-CHa), 1,35 2s et 1,63 s (=C=CH,), 2,32 3H et 2,35 3H 2s (-OCO-CH,), 
2,46 m, protons A, B et C a 3,70/4,24/4,74. MS ~n/e 428 (17%), 386 (M-42, 90x), 344 (M-84, 580/u), 329 
(M-99, 100%). 

Pyrolyse du lycoxunthol. On Porte, sur 5 plaques (20 x 20 cm) semi-epaisses (0,5 mm) de gel de silice GF 
Merck, 0,037 g de lycoxanthol 1Va et on pyrolyse a 120” pendant 5-10 mn. On dlue alors au CHCla a 1% de 
MeOH et on s&pare ainsi le lycoxanthol (RI 0,82) de son produit de transformation (RI 0,62), le pyroly- 
coxanthol V, de couleur rouge-orange (0,005 g). Les proportions des deux composants du melange ne 
semblent pas varier avec la temperature (pourvu qu’elle soit sufhsante), ni avec la duree de chauffage. 

Pyrolycoxanthol: C2,,Hz405 huile rouge-orange. IRvc,,c,, en cm-’ 3655, 3030, 1720, 1670, 1640, 1265, 
1240, 1220, 1145, 1100, 1025,985,950, 940. UV h,,,, en nm EtOH: 208, 225 (epaulement), 277,365 EtOH + 
NaOH: 212, 228 (epaulement), 312, 380, 560. EtOH $- HCI: 208 (epaulement), 214 (Cpaulement) 225 
(epaulement), 265, 375. RMN Gcoc,, en ppm (100 MHz) 0,96 s et 1,25 2s (-CC&), 1,44 d J = 7 Hz (-CH- 
CH,), 1,64 m, 2,41 1H s (-CO-CH=), protons A, Bet C a 3,66/4,34/4,89 (la multiplicite du signal du proton 
A est legerment differente). MS m/e M+ tr.: 344, 1622, talc.: 344, 1624 (100%) 329 (M-15,27%) C,,H,,O, 
tr.: 329, 1390, talc.: 329, 1389 301 (M-43, 24%) C,,H,,O, tr :3Ol, 1440, talc.: 301, 1440, 274 (M-70, 27x), 
261 (M-83, 29%) C14H1305 tr.: 261, 0773, talc.: 261, 0763. 

Reduction (et reoxydution) du lycoxunthol IVa. On dissout 0,053 g de lycoxanthol IVa dans 200 cm3 
d’EtOH, et on ajoute le catalyseur Pd-C prealablement hydrogen& On hydrogene sous pression atmos- 
pherique. Au bout de 1 hr, I’absorption d’hydrogene se stabilise a un volume correspondant a 4 mol. On 
filtre et, durant cette operation, le leuco-derive incolore forme se reoxyde rapidement a l’air en compose 
de couleur orange. On dvapore le solvant, reprend a I’tther, filtre pour tliminer un reste de cataiyseur. Apres 
distillation et purification sur couche epaisse (1 mm) de gel de silice GF Merck, on obtient 0,028 g de dtshy- 
drocycloroyltanone V. 

DeshydrocycloroyIeunone: CZOHz603 cristaux orange, F = 130-134”. IRv,,, en cm-’ 1670, 1655,1640, 
1585, 1260, 1220, 1140, 1100, 1030, 960, 930, 810. UV A,,,, en nm 285, 480 (tres faible) (C,H,OH). RMN 
&ncl, en ppm (100 MHz) 0,89, 0,92 et I,26 3s (=C=CH,), 1,13 s Clargi, 1,30 d J = 7 Hz (=CH-CH,), I,50 a 
2,85 serie de m, protons A, B et C a 3,49/4,17/4,71. MS m/e M+ tr.: 314, 1880, talc. 314, 1882 (100%). 
299 (M-15,40 %), 281 (M-33,25 %), 271 (M-43,20 %), 257 (M-57x2.5 %), 245 (M-69,24 %), 243 (M-71,31 %), 
299 (M-85, 40%). Ci4Hr303 tr.: 229, 0876, caic.: 229, 0865, 218 (M-96, 100%). Ci3H1403 tr.: 218, 0647, 
talc. : 218, 0647. 

(0-acttyl)-21 SerratenedioI: C30H5203 Analyse en % Tr.: C, 78,08; H, lO,87; 0, 10,44. Calc.: C, 78,13; 
H, 10,72; 0, 10,44. F = 318-320”. IRvKBr en cm- 1 3540 (OH), 1720 (ester), 1250 et 1240 (acetate), 1030, 
970. MS m/e 484 (100x), 469 (M-15), 424 (M-60), 409 (M-75), 302 (M-182), 262 (M-222), 207 (M-277), 189 
(M-295), 135 (M-349). [aln + 5,6”, [a]546 + 5,8”, [al436 + 8,7”, [almz + 9,4”, 1al.w~ -t 11,6” (CHCI,, 
c = 6,92 g/l.). 
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