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INTRODUCCION

La hidrogenacion es un proceso para incrementar el contenido
de hidrogeno en un compuesto organico que posee atomos unidos por
enlace multiple. En todos los casos se requieren condiciones espe-
ciales, por ejemplo, el etileno y el hidrégeno no muestran tendencia
alguna a combinarse entre si, mientras no se incorpora un cataliza-
dor (1).

// .'/

¢ — C —
C = C + N, (CATALIZADOR) -1 1

H H

Entre los catalizadores mas comunes se incluyen el platino, el
paladio y el niquel finnmente divididos, el oxido de zinc¢ y el ¢romito
de zinc o de cobre.

1 platino y el paladio se han utilizado tanto como metales puros,
como en forma de sus 6xidos, que en las condiciones de la hidroge-
nacion se reducen a metal. Estos metales pueden encontrarse en
estado de fina division o sobre material de soporte como: el carbon
activado, carbonate de calcio, sulfato de bario, gel de silice, ete. (2).

Los aceites disueltos ein el etanol-éter pueden hidrogenarse par-
cial o totalmente en presencia de catalizadores a base de niquel, cobre,
cromo, cobalto, manganeso o paladio a temperaturas de 100 a 200°C
y a presiones comprendidas eutre 0,026 y 15 atmosferas. (3), (4),
(h), (6), (), (8), (9), (10).

Voorhees vy Adams reportan que el oxido de platino formado por
la fusion del acido cloroplatinico con nitrato de sodio es un excelente
catalizador en este tipo de reacciones e indien que In velocidad de
hidvogenacion, de varios tipos de compuestos  organicos, aldehidos
aromiticos, en presencin de dicho catulizador, ex mayor que cunndo
se usa negro de platine ordinario, (11).
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En 1923 Carother y Adams (12), (13), encontraron que el negro
de platino preparado a partir del acido cloroplatinico puro se vuelve
inactivo muy ripidamente cuando se agita con un aldehido en at-
moasfera de hidrogeno y s6lo con reactivacion frecuente puede lle-
varse a cabo la reduccion hasta el final. Para reactivar el catali-
zador encontraron muy efectivo el fierro en forma de cloruro ferroso
o férrico cuya concentracion optima fué de cuatro partes por millon.

Un agente reductor relativamente nuevo es el hidruro de sodio
boro descrito en 1943. Fué encontrado inactivo frente a insatura-
ciones de hidrocarburos (15}. Kl hidruro de sodio boro reacciona
lentamente con el agua a temperatura ambiente para liberar cuatro
moles de hidrigeno por un mol de compuesto. La reaccién puede
ser acelerada gradualmente por un aumento de temperatura o por
Ia adicion de substancias acidas como el éxido de boro.

Ciertas sales metalicas tienen un efecto catalitico notable en la
descomposicion del hidruro de sodio boro. (16).

El tratamiento de sales metalicas de platino con soluciones acuo-
sas o etandlicas de hidruro de sodio boro da como resuitado la inme-
diata formacion de precipitados finamente divididos de color negro,
los cuales son catsiizadores muy activos para la hidrogenacion de
compuestos no saturados, tales como: derivados olefinicos, acetilé-
nicos y nitro-compuestos aromaticos. (17).

Los nitro-compuestos y nitroso derivados aromaticos no se redu-
cen normalmente con el hidruro de sodio boro en solucién acuosa o
etandlica; pero este tipo de compuestos han logrado reducir rapi-
damente a las aminas correspondientes con el hidruro de sodio boro
si se tienen carbon paladizado como catalizador. (18), (19), (20).

Por razones de especificidad, exactitud, sensibilidad y rapidez
en las reducciones la busqueda de métodos analiticos y aparatos han
sido extensa y continua, particularmente para la determinacion de
enlaces olefinicos y acetilénicos encontrados frecucntemente en muy
diversos productos naturales como terpenos, grasas y aceites y mu-
chos productos ¥ materins primas industriales como, estiveno, elasto-
meros, esteres vinglicos ¥y numerosos plisticos.

Fn 1966, Polgar v Jungnickel (21), al hacer una revision biblio-
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grafica sobre la determinacion analiticn de este tipo de insatura-
ciones encontraron 698 referencias y en tres afios Budesinsky (22)
encontrd 373 articulos mas,

Todos los métodos quimicos para la determinacion de enlaces
olefinicos y acetilénicos se hasan en las reacciones de adicion a las
dobles y triples enlaces. Kntre los mas conocidos y usados, tanto
para compuestos puros como mezelas, se encuentran los tratamien-
tos con cantidades conocidas de halogenos. Aunque estas halogena-
ciones son sencillas, faciles de reproducir y no requieren aparatos
especiales, tienen la desventaja de no ser aplicables a todos los com-
puestos insaturados ¥ aunque los resultados sean reproducibles no
necesarianmente corresponden a todas las insaturaciones presentes
como ocurre en los aceites en ue esta combinado el acido linoleico.

Dos errores en las determinaciones con halogenos son: a) La
adicion incompleta v b) La reaccion de substitucion. Este iltimo
error depende de la insaturacion (23), (24) y puede disminuirse
evitando la accion de la luz (25).

Muy diversos reactivos han sido utilizados en las halogenaciones
analiticas dependiendo su empleo de su estabilidad, reactividad, fa-
cilidad de preparacion.

Entre los mas utilizados en la determinacion de insaturaciones
en grasas, aceites y materiales similares estan: (a) ElI monocloruro
de yodo, propuesto por Hiibl (26) en 1884, posteriormente modifi-
cado por Wijs (27) v (b) Fl monobromuro de yodo propuesto en
1901 por Hanus (28). Este es mas estable que el anterior y ade-
mas de ser uno de los mas usados en la determinacion de lipidos (29)
se ha empleado en la determinacion de insaturaciones en fracciones
de petroleo (30) vy de elastometros derivados del butadieno (31).
El método usual con ambos reactivos es tratar la muestra con un
volumen conocido y después de algin tiempo titular el halogeno
residual, con una disolucion valorada de tiosulfato de sodio. Cuando
las muestras son lipidos o mezelas industriales de composicion inde-
finidn se acostumbra expresar el resultado en términos de la canti-
dad de halogeno consumido por unidad de neso de la muestra,  Esto
hao originado ¢l niimero ¢ Indice de Yodo, que se define como el
nimero de gramos de yodo (o miligramos) cons) midos por 100 gra-
mos (o 100 mys.) de muestea cunndo se reports el “nimero o indice
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de vodo” es necesario indicar el método ya que dan resultados dife-
rentes.

Hasta 1962 se conocian dos métodos para determinar el niimero
de dobles ligaduras por micro hidrogenacion catalitica. El primero
consistio en la determinacion volumétrica de hidrdogeno consumido a
presion constante con una micro bureta de gas.

El segundo método se mide, manométricamente, la disminucion
de presion debida al consumo de hidrogeno a volumen constante.
(32).

L.a hidrogenacion de enlaces olefinicos ¥ acetilénicos requiere,
como ya se menciono, un aparato especial.

Como método analitico de hidrogenacion se ha empleado gene-
ralmente en la determinacion de compuestos insaturados, que con-
tienen ademas otra funcion, pero rara vez, en la de hidrocarburos
insaturados ya que en estos casos se requieren presiones y tempe-
caturas elevadas,

La hidrogenacion ha sido va usada en la determinacion de insa-
turaciones en lipidos (33) y en terpenos (34), mas por lo complicado
de los aparatos usuales y la relativa baja actividad de los cataliza-
dores usados en las hidrogenaciones a temperatura ambiente, el
método no se ha utilizado en las determinaciones de rutina. Se han
propuesto métodos y aparatos para la micro hidrogenacién analitica
en que las mediciones se pueden hacer manométricas o volumétricas,
también coulométricas en las que la hidrogenacion se realiza con el
hidrogeno liberado por electrolisis. (35), (36).

Seman (37) en 1958 propuso un método titulimétrico en el que
se introduce una disolucion de hidruro de litio aluminio en éter dibu-
tilico en un frasco cerrado que contiene la muestra en atmosfera de
nitrogeno, el catalizador de platino y metanol anhidro. El exceso
de hidrogeno se convierte en agua la cual es titulada con reactivo
de Karl Fischer, Fste procedimiento no se puede usar en escala
micro. En la activacion y ln adicion del hidrogeno en cualquiera
hidrogenacion eatalitica In superfice del catalizador es muy impor-
tante, por lo que siemipre se usa en forma finamente dividida para
proporciomnr la maxima superfizie por unidad de tiempo.



La eleccion del catalizador es critica con mayor razon cuando
se trata de hacer una determinacion cuantitativa en escala micro.

Por comodidad se prefiere que ésta se efectuara a una presion
ligeramente mayor que la atmosférica y la reaccion debe completarse
en un tiempo corto. Por lo que no se usarian catalizadores lentos
como los de cobalto, cromo o fierro y se evitan los potentes que
hidrogenen indiscriminadamente todos los tipos de funcion reduei-
bles que estén presentes, n estos pertenecen: (a) El negro de platine
(38) obtenido a partir del acido cloroplatinico; el d6xido de platino
(39) el platino suspendido sobre carbon de madera (40) o el gel de
silice (41); (b) El paladio sobre el carbon de madera (41). el niquel
Raney (42).

En 1962 Brown y Brown publicaron una serie de trabajos (43),
(41), (45) sobre la obtencion de catalizadores metdlicos finamente
divididos por la accion del hidrogeno generado al hidrolizarse el
hidruro de sodio boro el icido coloroplatinico. Las anteriores obser-
aciones fueron ampliadas en otras publicaciones proponiendo un
método de hidrogenacion semimicro cuantitativo (46), (47), (48).
En resumen lo mas sobresaliente del procedimiento de Brown es la
generacion “insitu” del hidrogeno y la inversion de una valvula sen-
cilla que solo permite In generacion del hidrogeno requerido por la
muestra, por lo que hace posible una determinacion volumétrica.

En este trabajo se reportan los resuliados obtenidos al buscar
la ampliacion del método de hidrogenicion de Brown a compuestos
conteniendo diversos grupos reducibles tales como carbonilo, nitro,
azo, ete,  La posibilidad de emplear un indicador interno; comparar
los resultados de hidrogenacion de lipidos con el método del indice
de yodo; estudiar la posibilidad de distinguir entre si, por el tiempo
de reaccion, los diferentes grupos con enlace multiple, presentes en
una molécula. Los resultados fueron criticados por el método de
variancia,
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MATERIAL Y METODO
A.-- Substancias empleadas:

1) Hidrure de Sodio Boro. “Metal Hydrides Inc.”
2)  Acido Cloroplatinico. Matheson™

3) Acido Clorhidrico, Q. P. “Quimica Monterrey”
4) Dioxano. “Baker”

5) Propanol-2. “Baker”

6) Butanol-1. “Baker”

7) Cloroformo. “Baker”

8) Eter de Petroleo. (P. eb. 30-60“) “Baker”

9) Acido Acético Glacial. “Baker”

10) Carbon de Madera Activado. “Matheson™.

B.-—Descripcion del Aparato:

El aparato de hidrogenacion (Fig. No. 1) consistiéo en:

1)  Un matraz de fondo redondo de 30 ML de capsacidad, a) con
una union esmerilada hembra 24/40, b) provisto de un tubo
lateral de 6 mm con bhoca ajustable esmerilada para jeringa
hipodérmica, ¢).

2)  Una vilvula automatica, d) con conexion 24,/40 mucho para
el matraz a), con una salida tateral esmerilada macho 10,30, ).

Lai altura de la valvula completa fué de 10.7 em. con un tubo
interior e¢) de 8 mm de diametro por 65 de largo.  Dicho tubo estaba
provisto de dos orificios en su parte superior de 1 mm de diimetro
cada uno )., Dentro del tubo e) se encuentra un tube b) de 6.4
em., en el cual se recibe la solucion de hidruro de sodio boro, la
cual sale a traveés de los orificios del tubo interior,
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3)  Un bulbe para equilibrar la presion del matraz de 20 por 9.5
cm. j) con union esmerilada 10.30 h) que sirve para conexion
con la valvula automatica d). La separacion que hay entre el
bulbo ¥ la valvula automatica d) es de 7 ems. La altura del
bulbo es de 12.5 cms. y estd provisto de un tubo en su inte-
rior k) de 6 mm de diametro.

4)  Una microbureta de llenado automatico y de union esmerilada
macho 1230 i) que sirve para la conexion de la valvula auto-
matica del matraz a).

H5)  Una barra magnética recubierta de Teflon en tamafio pequeiio
de “Lanco” Lozeng™ m).

6) Una jeringa hipodérmica de 1 Ml con divisiones de 0.1 Ml. n).
C.-- Preparacion de los reactivos:
1) Solucion valorada de hidruro de sodio boro.

Solucion A.  Se pesaron 2 gramos de NaOH y se disolvieron en
50 ML de agua destilada, esta solucion se transfirio a un matraz de
aforacion de 500 Ml v se afordé con etanol absoluto.

Solucion B. Se¢ tomaron 10 Ml de la Solucion A, se le afadie-
ron 50 Ml de agua, 50 Ml de etanol y 3.056 gramos de hidruro de
sodio boro y se aforaron a 500 ML con agua destilada.

Método de valoracion de la solucion de hidruro de sodio boro.

En un matraz Erlenmever de 25 M) se colocaron 2 c¢ de acido
acético. Se obtura con tapon de hule. Se afiadieron 2 M. de la
sclucion de hidruro de sodio boro por medio de una jeringa hipodér-
mica.  El gas se recogio por desalojamiento del agua en una probeta
graduada.

CALCULOS:

Iol caleulo del nimero de moles de H. desalojados de 1 Ml de
solucion de hidruroe de sodio boro se determiné de acuerdo con a
formuln siguiente:



PV

N i e
RT

En donde:

n = Nimero de moles de hidrégeno desalojados/Ml. de solucion de
hidruro de sodio boro. '

P . Presion atomosférica dada en atmdsferas.

R = Constante de los gases == 0,082 a atm/mol.

T = Temperatura dada en grados Kelvin.

V == Volumen de hidrdigeno desalojada de 1 ML (en ).

2) Solucion acuo.a de acido cloroplatinico (0.02 M). Se pesa-
ron 6.42 gramos de acido cloroplatinico y se aforaron a un
litro con agua destilads.

D.--Calibracion de la columna de mercurio del bulbo j). Se fueron
anadiendo pequenas cantidades de mercurio hasta obtener la pre-
sion apropiada.

E.-—~Método General de Hidrogenacion:

En el matraz de hidrogenacion a) provisto de una barra mag-
nética m) que sirve como agitador, se colocaron 0.1 gramos de car-
bon activado y 4 Ml de etanol anhidvro o del disolvente organico que
permifa la formacion de una mezcla homogénea apropiada para cada
compuesto. Después se anadieron de 0.02 a 1 Ml de solucién de
acido cloroplatinico (0.02 M) segtin el caso. Ademas se afadian
2 Ml de aAcido clorhidrico concentrado o en algunos casos 2 Ml de
acido acético.

En seguida se armo el aparato segin la Fig, No. 1. Se colocd
el matraz reactor a) en el sitio indicado. El contenido del matraz
se agitd vigorosamente por medio del agitador magnético y se permi-
tio que pasara la solucion valorada de hidruro de sodio boro apro-
ximadamente (0.01) M) en etanol-agua para reducir el dcido cloro-
platinico presente.
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La adicion se suspendidé automditicamente cuando la presion in-
terna iguald a la atmosférica mas la debida a la columna liquida
contenida en ia bureta ¥ a la columna de mercurio j). En seguida
se cerro la llave de la bureta v se le agregd entonces el compuesto
insaturado disuelto en el disolvente apropiado (dioxano, cloroformo,
etanol-anhidro, ¥ propanol-2, ete.). Por medio de una jeringa hipo-
dérmica ¥ en cantidades variables de 0.1 a 0.4 ml. de solucién que
contenia desde 5 a 50 myr, Ml

Se abrio la llave de la bureta y se observo la adicion gradual

de la solucion valorada, controlada por los cambios de presion en el
sistema,

Cuando cesd de pasar la solucion de hidruro de sodio bore, es
decir cuando se volvia a igualar la presion interna a la original, se
tomaba la lectura.

Generalmente el tiempo que duro la reaccion fué de uno a cinco
minutos.  Se llevé un registro de tiempo para cada caso.
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DISCUSION Y CONCLUSIONES

Por no reportarse en la bibliografia las dimensiones del apa-
rato, particularmente en la valvula automdtica descrita en la pagina
15 se tuvieron dificultades para encontrar las dimensiones mas con-
venientes, asi el diametro de los orificios de ésta debe ser muy cer-
cano a | mm. ya que de ser mayor o menor no es posible regular la
presion para que la disolucion del reductor salga, para regular las
presiones del bulbo y la del matraz reactor fué necesario agregar
o eliminar pequenas cantidades de mercurio hasta obtener la presion
adecuada.

El catalizador fué generado “in situ” a partir de 0.02 a 1 ML
de la disolucion del acido cloroplatinico para tratar de incrementar
la velocidad de reaccion lo que no se logro.

Para los nitro-compuestos, curcumina y azobenceno fué necesa-
rio usar acido cloroplatinico, pues de lo contrario no se lleva a cabo
con acido cloroplatinico 0.02 M sin obtener resultados positivos.

La disolucion de hidruro de sodio boro en las condiciones que
recomienda Brown (49) resulté ser sumamente inestable a la tem-
peratura ambiente, obstruyendo las burbujas de hidrogeno despren-
dido al paso de la disolucion al material de reaccion de manera que
se hicieron diluciones de esta solucion original encontrando que la
mas adecuada fué de 0.01 Ml preparada como se describe en la pa-
gina 16.

Como se puede observar se usé una mezcla etanol-agua tratando
de resolver el problema de la rapida descomposicion cambiando el
disolver ‘e,

Al efectuar el analisis por este método se toman de una mues-
tra previamente pesada dos lecturas: a) Volumen de la disolucion
de hidruro de sodio boro consumido y, b) tiempo requerido para que
i renccion se efectue.

17



De la informacion a) se calcula las moles de hidrégeno consu-
midas por mol de compuesto y el ¢ de error encontrado entre el
consumo de hidrogeno tedrico y el consumo experimental.

ara cada substancia estudiada se repitio un niimero variable
de veces el método analitico de modo que en las tablas: 1-8 que se
refiere a esteroides; 9-12 que se refiere a compuestos carbonilicos
insaturados; 13-23 que se refieren a los alquenos; 24-25 a nitro-
compuestos; v 26 se refiere al azobenceno; se reportan los datos:

1.. Volumen de disolucion de la muestra usada por determinacion.

2. Concentracion de la disolucion de la muestra.

3. Volumen requerido de la disolucion de hidruro de sodio boro en
mililitros en cada determinacion.

4.+ Valoracion de la disolucion de hidruro de sodio boro.

-

Moies de hidrogeno consumidos por muestra.

6.-— Por ciento de error encontrado entre el consumo de hidrogeno
y el consumo experimental en cada determinacion.

=1

-El tiempo en que estuvo fluyendo la disolucion de hidruro de
sodio boro es decir el tiempo de reaccion en cada determinacion.

8.— En caso de que lz muestra presentara mas de una doble liga-
dura multiple se tomd también la lectura de tiempo transcurrido
entre cada reaccion, lo cual se reporto en estas tablas bajo el
nombre de intervalo,

18



TABLA NUM.

COXNDICIONES DE REDUCCION DEL ESTIGMASTADIENO 4-22

1

(SEGUNDA REACCION)

~ CONDICIONES DE REDUCCION DEL ESTIGMASTADIENO 422

Ml.de Sol.de | Moles de H, Absor. Al de Sol. de Moles de H, :
NaBH (x 10«) E x 10-¢ E x 10-12 T.R IN NaBH Atbsor. (x 1G-5) E x 10-s € x 1012 T.R.
0.110 5.4 + 04 .16 181 242 0.100 4.9 — 03 .09 543
0.100 4.9 — 0.3 .09 225 159 0.100 4.9 — 03 .09 489
0.100 4.9 — 0.3 .09 225 155 0.120 5.9 + 0.7 49 599
0.100 4.9 — 03 09 213 123 0.110 5.4 + 0.4 .16 481
0.100 4.9 — 0.3 .09 259 159 0.120 5.9 + 0.7 49 549
0.100 4.9 — 0.3 .09 339 243 0.100 4.9 — 03 .09 549
0.120 5.9 + 0.7 .49 249 181 0.100 4.9 — 03 09 485
0.190 4.9 — 0.3 09 426 21 0.120 3.9 + 0.7 49 487
0.110 5.4 + 0.2 .04 335 196 0.100 ; 4.9 — 0.3 .09 547
0.120 5.9 + 0.7 49 407 180 0.100 i 4.9 — 0.3 .09 873

—_— — - | _—
= T = 312 <= K= } T =
e 5.25 | Po942r
5.2 8 e e e e e

Discluciéon usada

MI. utilizados/determinacion
Grs. de muestra/determinacion
Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro.

0.050000 gramos/10 Ml
0.4 Ml

RESULTADOS PRIMERA REACCION

X = 32 x 10-s
= .136 x 10-* = 36 x 10-¢

36 x 10-s x 100 = .692%
5.2 x 1Q-s

19

0.0020000 = > 4.8 x 10-¢« moles

49.6 x 10-* moles de H./Ml.

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

X = 525 x 10-¢
29 x 10 = 53 K 10-s
CV. = 53 x 10 x 100 = .100%

8.25 x 10-

|



TABLA NUM. 2 , CONDICIONES DE REDUCCION PARA EL LANOSTEROL

CCNDICIOXES DE REDUCCION PARA EL LANGSTEROL (SEGUNDA REACCION)

Wit.deSolde . Molesde H_Absor. | { M1. de Sol. de Moles de H,
NaBH, {x 0) ! Ex10e f E: x 10-12 T.R, " NaBH, Absor. (x10-s) | Ex10e |E x102:| T.R.
0260 11.4 P — 6 | 36 330 150 0.260 114 — 11} 121 909
0370 11.8 P —22 | 48 640 120 0.280 2.3 + .25{ 0625 1580
0280 123 =067 | 49 630 63 0.270 118 — 25{ 0625 427
0280 123 Foxo7 0 a9 630 120 0.270 11.8 — 23] 0625 275
0270 118 P—22 1 48 330 30 0.270 il.8 — 25, .0625 | 426
0250 118 L —22 1 4138 400 1 0270 .8 —~ 250 0625 195
0270 118 L —22 1 48 290 60 0.270 118 - 257 .0625; 390
0280 128 o+ 8 61 489 150 0.270 11.8 — 250 0625 280
0270 118 C—22 1 48 215 126 | 0280 ! 128 + JTAl 5625 1765
0270 118 L — 22 48 315 120 1 0280 ;128 + 51 56251 615
0280 128 .+ 08 64 495 160 0.270 1.8 I — 257 .0625] 930
0220 128 = 08 64 520 120 | 0270 i 1.8 | — 25 0625 433
0270 11.8 - 22 4.8 225 78 0 0276 118 — 25| .0625! 529
0270 11.8 =22 ¢ 48 627 9 . 0280 . 128 P+ 15 5625 255
027 118 — 22 . 48 600 100 ; o270 ' 118 ; — .25 .0625]| 306
0270 11.8 L — 22 4.8 935 10 | o280 | 128 l + 75| .5625| 488

— 150" | bo— } —
= T = i i X = T =
1262 § 74 12.05 ’ 510"

Disolucion usada 0.29955 gramos 25/Ml.

ML utilizados determinacién €4 ML RESULTADOS SEGUNDA REACCION

Grs. de la

rauestradeterminacion 0.004796 gr. = > 11.2 x 10-° moles

= 12.05 x 10-s

¢

Valcrzacion de la disolucion de
hidruro de sodio bore¢ 44.0 % 10-s moles de H./Ml.

RESULTADOS PRIMERA REACCION

H

0.2791 x 10-'* = 525 X 10-¢

CV. = 525 x 10- x 100 = 4.3%

X o= 12,02 x 10-s : v 12.05 < 10-e
= 341 X 10-* = 1.84 X 10-¢
C.V. = 184 X 10 x 100 = 1.53%

12.02 x 10-s

20




TABLA NUM. 3
CONDICIONES DE RLDUCCION DEL B SITOSTEROL

" Mi.deSol.de | Molesde H_Absor.

NaBH, (x 10°0) E x 106 E x 1012 T.R.
0.300 13.3 + 0.6 36 1169
0.300 13.3 + 0.6 .36 570
0.200 8.8 R—— 16 510
0.250 11,0 + L7 2.8 740
0.300 13.3 + 0.6 .36 264
0.300 13.3 + 0.6 .36 555
0.300 13.3 + 0.6 .36 920
0.280 12.4 — 0.3 .09 935
0.310 13.7 + 1.0 .01 940
0.300 13.3 + 0.6 .36 945
0.300 13.3 + 0.6 .36 1235
0.290 12.5 — 2 .04 1212
0.290 12,5 — 2 04 920
0.300 13.3 + 0.6 .36 1800
0.300 13.3 + 0.6 36 1235
0.300 13.3 + 0.6 .36 950

x 2 =

12.7 15' 30"

Disolucion usada 0.36830 gramos/256 MI.

M. utilizados/determinacion 0.4 MI.
Grs. Muestra/Determinacion 0.005889 grs.  => 134 X 10-6 moles

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro 44.3 x 10-¢ moles de H./ M.
RESULTADOS
Kooos 12T o 10-e

A0 102 0 T4 K 10-e

C.V, = 14 = 10-s > 100 = T.4%

12.7 l()'*
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TABLA NUM.

4

CONDICIONES DE REDUCCION DEL NEOSTEROL

MI de Sol de 1 Molesde H Abaor

NaBH (x 10~r) E x 106
0.130 6 3 -— .5
0.130 6.3 — b
0.150 7.3 + 1.5
0.150 7.3 + 1.b
0.130 6.3 — D
0.180 8.8 — 2.0
G.130 6.3 —_— D
0.130 6.3 — b
0.130 6.3 — B
0.130 6.3 — b
0.180 8.8 + 2,

0.130 6.3 -— b
0.150 7.3 + 1.5
0.130 6.3 — 5
0.130 6.3 — D

X =
6.83

Disolucion usada

MI. utilizados/determinacion

Grs. de la

muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro

RESULTADOS

.
>‘\

(‘, . \, . sy

6.83 x 10-s
1.23 x 10-* = 1.1 X 10-s

6.83 \ 10-°

1.1 X 10-s X 100 = 1.63%

E x 10-12 T.R.
25 555
25 635

2.25 940

2.25 1212
.25 390

4. 612
25 555
25 735
26 595
25 912

4. 595
25 399

2.25 428
25 363
25 487

T =

10°24”

0.0019060 grs. =

0.047656 gramos/10 M.
0.4 ML

6.3

» 10-¢ moles

49.2 < 10-s= moles de H./Ml.



TABLA NUM. 5

CONDICIONES DE REDUCCION DEL ERGOSTEROL

VCONDICIONES DE REDUCCION DEL ERGOSTEROL

(SEGUNDA REACCION)

M. de Sol.de Molesde H, Absor. Ml. de Soi,. de Moles de H‘

NaBH, {x 10-s) E x 10-¢ Ex 1012 T.R IN NaBH, Absgor. (xt 1C-¢) E x 10-s Ex 1012 T.R
0.280 12.7 + .1 .01 285 90 0.280 12.7 — 2 .04 331
0.240 11.9 — 1.6 1.9 191 180 0.301 13.8 - .9 081 245
0.260 11.9 —— 49 195 60 0.250 11.4 — 1.5 2.25 180
0.280 12.7 + 1 Gl 183 60 0.280 12.7 —_ 2 04 303
0.28G 12.7 + 1 D1 121 150 0.280 12.7 —_ 2 04 246
0.290 13.3 + .49 195 120 0.301 13.8 — 9 81 611
0280 12.7 + 1 | 0o 122 120 7 o280 | 127 1 — 27 .04 556
0.290 13.3 + .7 .49 189 90 0.290 i 13.3 — 4 .16 165
0.270 12.3 —_ 3 09 184 135 0.250 : 114 — 1.5 2.25 252
0.280 12.7 4 .1 01 489 180 0.290 13.3 — 4 18 499
0.280 § 12.7 + 1 01 185 165 0.300 13.7 — .8 64 480
0.280 12.7 + 1 01 215 225 0.280 12.7 — 2 4 367

- — B — j —

X =12.6 T = x =129 | T =

Disolucion usada
MI. utilizados/determinacion

Grs. de
muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

EESULTADOS PRIMERA REACCION

126 X 10-c

X =

= .32 X 10-* = .56 X 10-s

CV. =

12.6 X 10-5

56 X 10-s X 100 = .44%

0.0049680 grs.

0.31051 gramos/25 MI.
0.4 Ml

45.9 < 10-s moles de H./Ml.

> 12.7 % 10-¢ moles

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

(e
s

CV. =

12,9 < 10-¢

= .058 X 10-* = .24 X 10-s
24 x 10 x 190 = .186%
129 x 10-=



TABLA

NUM.

6

CONDICIONES DE REDUCCION DEL COLESTEROL

Mi.de Sol.de | Moles de H_ Absor.
(x 10-0)

NaBH,

0.130

0.130
0.130
0.150
0.130
0.130
0.100
0.100
0.110
0.100
0.100
0.100
0.100
0.110

0.130
0.110
0.130
0.140
(.140
0.130
0.140
0.140
0.140
0.140
0.150
0.180
0.120
0.130

6.9
6.9
6.9
7.9
6.9
6.9
5.3
H

5.8
5.3
5.3
5.3
5.3
5.8
6.9
5.8
6.9
74
74
6.9
7.4
7.4
74
7.4
7.9
9.5
6.3
6.9

24

oA+

E x 106

31
)
1.31
+ .31
+ .31
— 1.29
- 1.29
— 1.39
- 1.29
- 1.29
-~ 1.29
- 1.29
— 1.39

+ 31 |

- 1.39
+ 31
- .81
+ .81
+ .31
+ .81
+ .81
.81
+ .81
+ 1.31
291

¢ .29

+ .31

E x 10-2

096
096
1.71
096
096
1.76
1.76
2.6
1.76
1.76
1.76
1.76
2.6

096
2.6

096

.65

T.R.

189
260
192
314
180
311
330
275
194
543
195
147
195

125
180
275
137
257
318
209
192
195
200
209
2562

195

210



TABLA NUM. ¢

(Continuacion)

" Mi.deSol.de | Moles de H_ Absor.
NaBH (x 10¢e) E x 10.n E x 10-12 T.R.
0130 | 69 B T O BT S ST
0.130 6.9 + .31 .096 260
0.110 5.8 — 1.3 1.7 260
0.120 6.3 + .29 0.084 210
0.100 5.3 - 1.29 1.7 251
0.100 5.3 - 1.29 1.7 192
W T =
‘ 6.59 - 354"
Disolucion usada 1.05745 gramos/100 MI.

ML utilizados  determinacion 0.2 Ml

Grs. de la :
muestra ‘determinacion 0.00211490 grs. = > 5.4 X 10-s moles

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro 53.2 x 10-¢ moles de H./MI.
RESULTADOS
hy = 0.59 x 10-s

=97 1027 = 98 X 10-¢

CV. = .98 » 10-s x 100 - 1.48%

6.59 . 10-s
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TABLA NUM. 7

CONDICIONES DE REDUCCION DEL BERBERINA

“tirdeSolge | Moles de H_ Absor. | [ !
NagH, (x 106) | Exw0e | Ex10 T.R.
o400 R T S S TS B TR
0,400 18.7 ©- 33 1038 . 870
0.300 14.07 .+ 33 : 108 ! 750
0.310 145 - 09 ¢ 81 i 735
0. 145 -9 . B1 a30
1320 11.9 83 ¢ o2a . 6l
w310 14.5 - 09 81 i 5h0
0310 14.5 09 K1 ; 991
01310 145 - 098 ¢ 8] L 505

H + .
15.4 ' ) l o { 1130

Disojucion tsada 0.23060 gramos 25 ML

Mo utthiziedos determinacion 0.4 ML

Gire. de

Iriesirs determinacion 000368 grs. .- - 14.3 0 10- moles

Videracion de fa disolucion de

badrire de sondio bhoro 46.¢ 1.« moles de H. ML

RESULTADOS PRIMERA REACCION

15.4 10.+
1.58 10- 2,11 0 10
c.\V. - 2.11 1. 100 1.37%
I;J —lf;-: -

26

CONDICIONES DE RI:DUCCION DEL

(SEGUNDA REACCION)

T M1 ge Soi e Wim Moles o¢ H, ; X "‘ h
IN NaBH, i‘m"‘. 1) | Ex10e | B210E ’ T.R.
"3 ez 1z P osle2 EV:SM.o'sM.f E3t
% 1 059 ;279 2102 HiE404 0 1315
9B F 03 14.0 - 2601 836 1512
61 , o310 145 29 1 84 930
90 ol 144 29 sAl T35
45 . 03m 145 2.9 8.41 79
10 0320 149 2.5 6.25 192
80 0320 14.9 25 625 612
3% - 0310 4.5 2.9 841 ©  BRO
: i - {
950" % 155 i T
: i i F }147367
RESULTADOS SEGUNDA REACCION
17.5 100,
64.9 1020 = B3 - 10
CV. = BH o« 10 v 100 - 485%

175 < 10-=

BERBERINA

CONDICIONES DE REDUCCION DEL BERBERINA

(TERCERA REACCION)

v‘?'”lll.eqsél:at( 7 Motes 3¢ ™, '

IN . LTI . Atsor. (2 101 [ X B1RY

606 0,300 140 06 ' 36 ¢
120 0.340 ' 159 1.3 0 169
15 0.300 14.0 0.6 36
J $ R 0.319 15 0.1 01
50 0.320 14.0 03 : 09
72 0.320 149 03 . .09
15 0.310 185 01 .01
HO 0.320 11.9 0.3 - 09
a5 0.310 145 0.1 01
120 14.6

P

RESULTADOS TERCERA REACCION

1.6 10

S S U B A6 - 10
[0 W j0.e 10 - 3.83%

s 1.

i .
Y TR

f

T R,

188
612
TH9
TS
a8
ah
35
hil

ats

T

11507




TABLA NUM. 8

CONDICIONES DE REDUCCION PARA LA DIOSGENINA

M, de 80! de Moles de H, Absdr.
NaBH, (x 10'5) E x 10-¢ E x 10-12 T.R.
0.200 9.1 — 0.6 314 567
0.200 91 — 5.6 314 560
0.400 18.2 + 3.6 13. 336
0.400 18.2 4 3.6 13, 375
0.400 18.2 4+ 3.6 13. 315
0.300 13.7 — 1.0 1. 315
0.300 13.7 — 1.0 1. 195
0.400 18.2 + 3.6 13. 315
0.360 13.7 -- 1.0 1. 203
0.300 13.7 -— 1.0 1. 255
0.300 13.7 — 1.0 1. 267
0.400 18.2 + 3.6 13. 195
0.400 18.2 + 3.6 13. 259
0.400 18.2 4+ 3.6 13. 267
0.300 . 13.7 — 1.0 1. 311
0.300 13.7 - 1.0 1. 210
0.400 18.2 + 3.6 13. 315
0.300 13.7 — 1.0 1. 187
0.400 18.2 + 3.6 13. 307
0.200 13.7 — 1.0 1. 270
0.300 13.7 — 1.0 1. 207
0.400 18.2 + 3.6 13. 195
0.300 13.7 — 1.0 1. 256
0.300 13.7 — 1.0 1. 230
0.300 13.7 — 1.0 1. 265
0.300 13.7 — 1.0 1. 307
0.300 13.7 — 1.0 1. 135
0.280 13.3 — 14 2. 138
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TABLA NUM. 38

(Continuacion)

‘Mi.deSol.de | Molesde M, Absor. |
NaBH, (x 10-) | Ex10e E x 10-12 T.R.
0280 | 12.8 - 19 | 36 135
0.280 12.8 - 1.9 3.6 200
0.280 12.8 ~- 19 3.6 155
0.280 12.8 — 1.9 3.6 220
0.280 12.8 — 1.9 3.6 225
0.280 12.8 — 1.9 3.6 223
> == T =
14.65 4'25"
Disolucion usada 0.36805 gramos/25 Ml

Ml utilizados,/determinacion  0.4/Ml.

Grs. de la
muestra/determinacion 0.0058988 grs, == »'13.1 » 10-s moles

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodic boro 457 % 10-¢ moles de H,/ Ml

RESULTADOS

o3 14.65 - 10-s
= 6.9 x 101 = 26 K 10-s
CV. = 26 X 105 x 100 == 17.7%

14.65




TABLA NUM.

9

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA CURCUMINA

Mi. de Sol. de

Motes de H_ Absor.
NaBH,
0.110 5.5
0.120 5.9
0.108 5.3
0.108 5.3
0.180 8.8
0.110 5.4
0.110 5.4
0.120 5.9
0.110 5.4
0.110 5.4
0.110 5.4
0.120 5.9
0.120 5.9
Koo
5.8

Disolucion usada:

M\l utilizados/determinacion

Grs. de la muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS

pd 5.8 X 10-e
014 > 10 o 11
C.V. = 11 < 10-s x 100 ==
5.8 = 10-s

E x 106 E x 10-12 T.R.
— B 25 565
4+ 1 01 741
— b 25 155
- D 25 155
4+ 3.0 09 105
. .16 745
-4 .16 929
— 1 .01 735
- 4 16 1200
— 4 16 588
w4 .16 203
+ .1 .01 192
+ .1 01 219
8'30”

0.05000,10 Ml
0.4
0.0020000 grs. = 5.4 x 10-s

49.2 . 10-s moles de H./ml.

r

X 100

1.89%
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TABLA NUM. 10

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA P-QUINONA

Nl IdeSOI de
NaBH,
0.380
0.390
0.390
0.380
0.390

0.390
0.380
0.380
0.390
0.370

18.8
19.3
19.3
18.8
19.3

19.3
18.8
18.8
19.3
18.3

' 19.0

Disolucion usada

MI. utilizados/determinacion

Grs. de

muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro

RESULTADOS

- 19.0 5 10-e

=122 . 10
CV. = L1 -~ I

19.0 x 10-e

Molesde H, Absor. |
(x 10°0)

£ x 10.4 E x 10-12 T.R
; . 03 R ,bl e _.,,_,...-;_)_55,_“
3 .09 615
4+ 3 .09 629
— 0.2 .04 1215
+ 3 09 275
+ 09 612
— 0.2 .04 489
— 0.2 .04 573
+ 3 .09 947
— 49 489
T =
10°30"

0.06565 gramos/10 Ml.

0.4 Ml

0.002626 grs. = > 19.2 X 10-¢ moles

49.6 < 10-¢ moles de H./MI.

X 10-

- DT8%o

"
J



TABLA NUM. 11

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA SANTONINA

MI.deSol.de | Moles de H_ Absor.
NaBH (x 10%) E x 10-¢ E x 10-12 T.R.
0.280 | 13.8 |+ 356 | 1270 | 421
0.200 9.9 — .34 0.12 2115
0.200 i 9.9 — .34 0.12 489
0.210 9.4 - .84 1 489
0.210 9.4 - B4 g1 630
0.220 10.9 1 + 66| as | 733
0.200 9.9 -— 34 12 625
0.200 9.9 — 34 12 1051
0.200 9.9 — 34 12 735
0.210 9.4 - B84 J1 489
woo= T =
10.24 12'54"
Disolucion usada 0.06065 gramos/10 Ml

Ml utilizados,/determinacion 0.4 ML,

Grs. de In
muestra/determinacion 0.0024260 gr. = > 9.8 X 10-s moles

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.6 X 10-¢ moles de H./ML.

RESULTADOS

X o= 102 x 10-
=  LT9 = 10 = 136 x 10-¢
C.V, = L36 x 10-s ~< 100 — 1.32¢%

10.24 < 10-¢
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TABLA NUM. 12

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA B-IONONA

il de Sol. de fMoles de H_, Absor. M1, de goi.de Moles de H,
NaBH, (x 10-5) Ex 106 Ex 102 T.R. IN N2BH, Atsor. (x10-0) | Ex10e | Ex102 | T.R.
0.100 472 — 22 4.8 450 150 0.200 9.44 + 25| 625 35
0.200 9.44 + 25 6.25 529 105 0.200 9.44 + 251 625 529
0.200 9.44 + 25 5.25 600 105 0.100 4.99 — 1.9 3.51 367
0.200° 9.98 + 3.0 9 945 160 0.150 7.48 - .04 .29 920
0.150 7.98 —  .DD .30 795 185 0.100 4.99 — 1.9 3.51 489
0.160 4.99 — 1.9 3.51 765 135 0.100 4.99 — 1.9 3.51 930
0.160 4.99 — 19 3.51 585 90 0.100 1.99 - 19 3.51 927
0.100 499 — 13 | 381 | 575 9 | 0200 | 998 | +307 9 I o949
0200 | 9.98 + 3.0 9 750 90 0.200 9.98 +30] 9 549
0.260 9.98 + 3.0 9 360 920 0.200 9,98 + 3.0 9 723
0.200 9.98 + 3.0 9 735 210 0.200 9.98 + 3.0 9 489
0.100 4.99 — 19 3.51 Bdh 130 0.100 4.99 — 1.9 3.51 592
0.100 4,99 — 19 3.51 210 203 0.100 4.99 — 19 3.51 555
0.100 4.99 - 1.9 3.51 565 165 0.100 ! 4.99 — 19 3.51 510
0.100 499 — 1.9 3.51 575 105 0.100 4.99 — 1.9 3.51 575
0.100 : 499 — 1.9 3.51 H65 165 0.100 4.99 - 1.9 3.51 735

% X = T = X = =
; 5.9 g5 21 6.9 10'6”

Disolucién usada 0.062025 gramos 25/Ml. RESULTADOS SEGUNDA REACCION

M1 utilizados/determinacion 0.4 Ml

Grs. de la —_

muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.9 x 10-s moles de H./Ml

RESULTADOS PRIMERA REACCION

X

= 6.9 x 10-
= 54 x 10-* = 2.3 x 10-s

CV. = 833%

32

0.00992 grs. = »'5.1 X 10-¢ moles

X = 69 X 10-
= 53 X 10-* = 23 X 10-

CV. = 23 % 10-s x 100 = 33.3%

6.9 x 10-s




TABLA NUM,.

13

CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLOOCTENO

Nvll|.de'80‘l.d‘e Moles de H;,Absor.
NoBH, {x 10)
0.430 21.3
0.430 21.3
0.434 21.5
0.435 21.5
0.435 21.5
0.430 21.3
0.435 21.5
0.430 21.3
0.430 21.3

21.3

Disolucion usada
MI. utilizados/determinacion

Grs. de la
muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS
oo 218 w0 10-e

025 >

1012 =

C.v. -

21.3 x 10-e

A5 w0 10-s 3 100 =-

E x 10:c E x 10-12 T.R.
0 0 489
0 0 489

+ 2 04 5565
4 2 04 575
+ 2 .04 195
+ 2 04 390
4 2 04 429
0 0 499

0 0 639

T =

748"

0.05870 gramos,/10 MI.

0.4 ML
0.002348 gvs.

=% 21,1 X 10-¢ moles

49.6 x 10-8 moles de H./Ml.

A5 K 10-e

70
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TABLA NUM. 14

CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLODODECENO

' Ml;dé Sc;l. de ‘ Moles d; H Al;sor.A
NaBH, i (x 1C-¢) E x 100 E'x 10 ¢ T.R.
0250 | 10.1 19 36 | 79
0.245 125 b 25 79
0.245 | 12,5 + .5 25 336
0.245 ; 12.5 4D 25 781
0.240 § 11.9 B | 0t 903
0.245 { 125 + D 25 922
0.245H ! 12.5 + D 25 933
T
12.0 14
Disolucion usada 0.05020 gramos 10 MI.
Ml utilizados determinacion 0.4 Ml
Grs. de la
muestra - determinacion 0.002008 gr, = 12,1 X 10 moles

Valoracién de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.6 x 10-s moles de H./Ml.

RESULTADOS:

Xoooo= 12,0 5 10-e
=027 0 10 o0 16 X 10-s
CV. = 16 = 10-s = 100 - 1.33%%

12,0 > 10-s
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TABLA NUM. 15

{'ONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLOOCTADIENO 1,3 —

e VCQNDICIONES:DE REDUCCION DEL CICLOOCTADIENO 1, 3 —

(SEGUNDA REACCION)

#4l.de Sol.de | Moles de H_ Absor. e T M. de Sol. de , Moles de H,
NaBH, (x 10-6) E x 10-5 Ex 1012 T.R. SN NaBH, l Abgor. (x10-6) | Ex 10 | Ex 1017 T.R.
0370 | 18.2 0 0 600 159 0.380 | 186 + 04 16 | 1230
0.385 18.9 + 7 49 548 222 0385 | 189 — 07 49 | 1339
0285 14.0 — 42 17.6 622 240 0285 | 140 + 4.2 17.6 | 1239
0.385 18.9 + 7 49 759 225 038 | 186 + 04 16 | 1815
0.380 18.6 + 4 16 615 210 0.380 | 186 + 0.4 .16 | 1233
0.385 | 18.9 + 17 49 672 240 0385 ;189 + 0.7 49 | 1239
0.385 18.9 + 7 49 735 239 0390 | 193 + 11 1.2 | 1802
0.380 18.6 + 4 16 611 245 038 | 189 + 0.7 49 | 1815
0385 189 + 7 49 901 306 0380 | 186 + 04 16 | 2150
! K= T = 348" i W= T =
} 18.2 11'12” ) 18.2 25'30"

Disolucion usada 0.05000 gramos/10 MI.

M!. utilizados/determinacion 0.4

Gre. de la

muestra, deterrinacioén 0.002000 Grs. = > 18.2 x 10- moles

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro 49.2  10-¢ moles de H./M\.

RESULTADOS PRIMERA REACCION

x = 182 K 10
= 409 X 10-° = 202 ¥ 10
CV. = 202 3 10 x 100 = 11.09%

18.2 x 10-s

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

= 182x10-¢

X

= 2.61x10-* = 1.61x 10-s

CV. =

1.61 x 10-¢ x 100 = 8.84¢

18.2 X 10-¢




TABLA

NUM. 13

CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLOOCTADIENO 1, 3 —

CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLOOCTADIENO 1, § —

(SEGUNDA REACCION)

MideSol.de | Kolesde H_Abror. ; 01, de Sol. de Moleg de H,
NaBH, | (x 10-¢) [ Ex0e Ex 101 T.R IN NaBH, Absor. (x10~0) | Ex10.s | Ex 1012 T.R.
0.370 182 0 0 600 159 0.380 18.6 + 0.4 .16 1230
038 - | 18.9 P+ 7 £ 48 222 0.385 18.9 — 0.7 49 1339
0.285 ‘ 14.0 — 42 17.6 622 240 0.285 14,0 + 4.2 17.6 1239
0.385 189 - 7 49 759 225 0.380 18.6 + 04 16 1815
0.38¢C 18.6 . | 16 615 210 0.380 18.6 + 04 .16 1233
0.385 18.9 - 7 49 672 240 0.385 ! 18.9 + 0.7 49 1239
0.385 18.9 - 7 49 35 239 0.390 19.3 + 1.1 1.2 1802
0.380 13.6 - 4 16 , 611 245 0.385 _ 18.9 + 0.7 .49 1815
0.385 18.9 ) 49 , 901 306 0.380 I 18.6 + 0.4 .16 2150
v o= T = 348~ o= T =
182 11112 18.2 25'30”
Disolucién usada 0.05000 gramos 10 Ml RESULTADOS SEGUNDA REACCION
M utilizados determinacion 0.4 = 182x10-s
Grs. de la X
muestra determiracién 0002000 Grs. = - 182 » 10-¢ moles = 2.61x10-° = 1.61 x 10-¢
Valoracion de la disolucion de C.V. = 1.61x10-sx 100 = 8.84¢;
hidruro de sodio boro 4§82 . 14 moles de H. ML

RESULTADOS PRIMERA REACCION

= 182 10

= 409 . 16-= = 3,

CV. = 202 ~ 10+ » 100

182 . 10-=

- 1.

= 11.09%

18.2 X 10-s




CONDICIONES DE REDUCCICN DEL CICLOOCTADIENGC 1.5—-‘

TABLA NUM. 16

' CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLOOCTADIENO 1, 5— -
| (SEGUNDA REACCION) "

Mi. de Sol.de

8l de Soi.de | Moles de H_ Absor. | Moles de H,

NaBH, (x i0-¢) f E x 10-s Ezx 1012 T.R. IN NaBH, Abser, (x 10-0) Ex10s E: x 1012 T.R
0.200 ! 9.8 30 64. 533 150 0250 | 123 — 52 | 270 579
0.220 10.8 — 6.2 384 615 150 0.220 10.8 — 6.7 44.8 735
0.409 19.6 + 26 6.7 489 182 0.420 20.6 + 3.1 9.6 555
0.385 i8.9 +~ 19 3.6 567 137 0.390 19.1 + 1.6 2.5 "~ 589
0.385 18.9 + 19 3.6 525 665 0.390 19.1 + 1.8 2.5 543
0.380 18.6 + 1.6 25 © 337 225 0.385 18.9 + 14 1.8 611
0.385 -18.9 + 1.9 3.6 i 519 191 0.385 18.9 + 14 1.8 550
6.390 19.1 + 21 4.4 552 243 0.385 18.9 + 14 1.8 569
0.390 19.1 + 21 4.4 495 129 0.385 18.9 + 14 1.8 550

K = T = 142" W= T =

17.0 854" 175 942"

PDisolucion usada

Ml. utilizados/determinacion

(3rs. de la muestra/determi-

nacion

‘Valoracién de la disolucion de
hhidruro de boro sodio

0.005004 gramos/Mil.
0.4

0.002016 Gr. =>» 18.3 x 10-* moles

493.2 x 10-s moles de H./Ml.

RESULTADOS PRIMERA REACCION

X
Il

17.0 x 10-s

16.4 X 10-* = 4.47 X 10-s

4.47 X 10-5 X 100 = 2.62%

17.0 x 10-s

36

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

b4 =

C.V.

I

17.5 x 10-¢

L17T X 10-* = .16 X 10-¢

.16 X 10-5 X 100 = .915%

17.5 X 1Q-s




TABLA NUM. 17

CONDICIONES DE REDUCCION DEL OCTADIENO 1,7~

* CONDICIONES DE REDUCCION DEL OCTADIENO 1,7

(SEGUNDA REACCION)

Iat. de Sol.de Noles de H, Absor. ML, de Sol. de Molesde H,

NaBH, {x 10-¢}) £ x 106 E x 1012 T.R. IN NaBH, Absor. (x 10-¢) i E x 10« Ex 1012 T.R.
0.380 | 18.6 — 2 .04 1800 270 0.380 18.6 i —02: 04 ' 1815
0.385 18.9 + 1 01 723 135 0.385 18.9 S+ 01 01 . 535
0.385 18.9 — 1 01 555 123 0.380 18.6 P —02 | .04 | 580
0.380 18.6 + 2 04 570 225 0.385 18.9 P+ 0 o1 ;i 385
0.385 18.9 + .1 .01 600 195 0.385 18.9 L+ 01 o1 | 617
0.339 19.2 + 4 .16 483 255 0.390 19.3 L+ 05 25 | 487
0.385 18.9 + 1 01 555 195 0.380 18.6 Lo+ 02 04 | 579

X = T = P —— : =

18.8 12'30 . 188 | 1224

Disolucion usada 0.05000 gramos/10 Ml.
Ml. utilizados/déterminacién 0.4 Ml

Grs. de la muestra/determi-
nacion 0.0020060 Grs. = > 18.2 x 10-¢ moles

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio boro 49.2 % 10-¢ moles de H./Ml.

RESULTADOS PRIMERA REACCION

X = 188 X 10-
= .0460 X 10-* = .21 X 10-c

C.V.

21 X 10-s % 100 = 1.11%

18.8 % 10-s

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

C.V. =

18.8 x 10-¢

0660 x« 10-=

= 23 X 10-s

25 X 10-= x 100 = 1.32%

18.8 x 10-¢



TABLA NUM. 18 SR " CONDICIONES DE REDUCCION DEL LIMONENO

CONDICIONES DE REDUCCION DEL LIMONENO L : (SEGUNDA REACCION)

1. de Sol.de | Molesde H, Absor. Mi.de Sol.de | MolesdeH, I
NaBH, (x 10-6) E x 10-6 Ez x 1032 T.R. : IN NaBH, ;Absor. (x10-6) . ExiCs [ E:x1G:z . T.R.
9.150 73 — 29 8.4 265 30 0140 | 68 | —34 115 _ 885
0.140 6.8 — 34 115 547 30 0.150 | 7.3 P— 29 84 = 765
0.225 11.0 + 0.8 64 5350 30 0225 ;110 [ —08 . 64 765
0.225 11.0 + 0.8 64 565 30 0225 110 i —08 64 750
0.225 11.0 + 0.8 64 735 95 0230 = 112 ©— 1.0 01 795
0.235 115 Lo+ 13 1.6 495 60 023 113 | — 11 121 79
0.225 11.0 i+ 08 .64 858 105 0.220 ; 10.8 . — 0.6 36 495
0.225 11.0 + 08 .64 585 90 0.225 . 113 P — 11 . 121 916
0.230 11.2 + L0 | .0 585 180 0225 = 113 i — LI, 121 379

X =102 - T = ¥ =102 | : { T=
Disolucién usada 0.24002 gramos/25 Ml RESULTADOS SEGUNDA REACCION
Il utilizados/determinacién 0.4 ML ‘ —

X = 10.2 % 10-¢
Grs. de la

muestra/determinacion 0.003840 Gr. => 11.1 x 10-¢ moles = 2.63 ~ 10-7 = 16 < 10-s
‘Valoracion de la disolucion de ' CV. = .16 < 10-s < 100 = 1.56%
hidruro de sodio boro 49.1 x 10-¢ moles de H./Ml.

10.2 X 10--

RESULTADOS PRIMERA REACCION

X = 102 x 10-

= .0288 x 10-* = .17 x 10-s

CV. = .17 X 10- X 100 = 1.66%

10.2 % 10-¢

38



TABLA NUM., 19

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA CINCONINA

MI. de Sol. de Moles de H; Absor, |
NaBH (x 1C-r) ExiCn | Erx10:: T.R.
t - . SN
0.205 | 10.1 o 01 1201
0.205 10.1 R 01 1515
0,200 9.9 O .01 495
0.200 9.9 0.1 .01 1083
0,200 _ 9.9 - 01 .01 37
0.200 | 9.9 0.1 01 912
0210 10.4 S 16 314
| L
i - iy
! 10,0 1354
Disolucion usada 0.06970 gramos, 10 ML
Ml utilizados determinacion 0.4 M.

Grs. de la muestri determinacion 0.002788 gr. == > 9.5 < 10-¢ moles
Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.6 = 10-s moles de H./ML

RESULTADOS

10.0 = 10-0
086 < 1027 - 18 2 108
CV. — 18 + 106 < 100 -~ 1.80%

10,0 = 10-8

39



CONDICIONES DE REDUCCION DEL

M1. de Sol. de
NaBH
0.430
0.500
0.350
0.400
0.440
0.300
0.300
0.440
0.450
0.300
0.300
0.500
0.600

0.440
0.440
0.440
0.600
0.400
0.440
0.410
0.440
0.450
0.440
0.350
0.410
0.450
0.400
0.450

TABLA NUM.

Moles Je H_,Ablor.
{x 10-¢)

18.9
22.0
15.4
17.6
19.3
13.2
13.2
19.3
19.8
13.2
13.2
22.0
26.1

19.3
19.3
19.3
264
17.6
19.3
18.0
19.3
19.8
19.3
15.4
18.0
19.3
17.6
19.3

10

-+ .89

E x 10-s
+ .68
+3.69
- 3.01
— .81
+ .89
- =921
=521
- .89
--1.39
--8.21
—-D.21
+3.59
-+ 7.99

+ .89
+ .89
+ .89
+7.99
— .81
-+ .89
— 41
-+ .89
+1.39
+ .89
--3.01
— 41
+ .89

- .81

20

E x 10-'

.33
12.88
9.06
.65
79
27.14
27.14
79
1.93
27.14
27.14
12.88
63.84

79
79
19
63.84
.65
79
.16
79
1.93
79
9.06
.16
79
.65

79

PINENO

T.R.

140
H4b
506
569
768
930
307
928
385
405
315
750

505
197
1465
609
503
549
665
807
760
940
820
375
749
2116

1215



TABLA NUM. 20

(Continuacion)

MI. de Sol. de Moies de H_, Absor, T
NaBH, (x 10-¢) E x 10.0 E x 10-12 T.R.
0.450 19.3 1 4 .89 79 | 1696
0.3H0 15.4 --3.01 9.06 856
0.350 15.4 - 3.01 9.06 750

RS T =
18.4 12'13”
Disolucion usada 0.34050 gramos/25 Ml.

M. utilizados/determinacion 0.2 ML
Grs. de la muestra

determinacion 0.002720 Gr. - 199 » 10-¢ moles
Valoracinn de la disolucion de

hidruro de sodio boro 44,0 < 10-s moles H./Ml.
RESULTADOS

L 2t 18.4 3 10-6

10.4 < 10~ = 3,22 x 10-e

C.V. = 322 x 10~ > 100 = 1.75%

18.4 > 10-s



TABLA

CONDICIONES DE REDUCCION

1
Ml de Sol.de  Moles de H_ Absor.
NaBH {x 10-¢)
024 119
12.6
12.4
12.6
12.4
12.6
121
208 12.4
[T 12.6
12.4
Ihwiucion usada
Mi. utiizades determinacion

‘;XF, e L4
el determinacion

woon de la disolucian de
o de sondio boro

NUM.

21

DEL CICLODODECATRIENO
, 5, 9

E x 10.¢ Ex 0! H T.R.
-~ A 25 : 5370
- 2 01 31
— 0 0 : 135
-2 04 303
0o .0 551
-2 .04 433
U] R 489

L] Nil ARY
-2 . .08 a6
1 ' T

0.05000 gramos 10 M.

0.4 Ml
002000 Grs, 12.0

10-* moles

19.6 10.« moles de H, Ml

BESULTAIIS DE LA PRIMERA REACCION

il I

KISTREEES U P <4
(AR 22 10« 104

iz - 10

10-¢

= L77%

CONDICIONES DE RELUCCION DEL CICLODODECATRIENO

165

123
189
123
121
(58]
135
181

275

136"

TABLA NUM. 21

1, 5 9

M5 ga §51. ae Molep ge M

NABM, Absar (a1C=) | €uiGe  Ka10e
o2a0 - 12 0 0
G250 12 o 0
0250 124 0 0
0,255 04 1%
L4 [ 0
om0 . 121 o 0
1025 : 2 ") "
(IR S PN | o "
0260 12K a4 6
12.1

RESULTADOS DE LA SEGUNDA REACCION

12 1.
AL oer 2o s
2 102 . 100 1.61°%

124 < 10

T. R

210
2
303
$89
HH%
MO
520
379

616

TABLA

NU M.

13

CONDICIONES DE REDUCCION DEL CICLODODECATEIENO

.5, 9
M Ze 8ol 20 Msies ga M,
(1 Nabre Adesr w3
245 024 1t
20 €).204) 2%
150 7250 128
135 1250 124
153 020 o
151 126
210 i26
262 126
120 |
120

RESULTADOS TERCERA REACCION

12.0 Hne

T4 10 LS  {] %
CV. ~ 0X) 4 M+ 100 = 7.087¢

ETTIAT

[ -1

w1
21
[
0"
o1
wh
(XN
0.6
0.1

| S -8

0]

TR

aly
JCEN
1220
1200
1457
Ll
HLOA)
1ino

15

1742




T A B LA N UM R

CONTHOTONES DE REDECCION DEL ALCOTOL ALLLICO

! ge Boi e WMoles df ¢ Absor
Maf (e 100, Cat0e £ w10 T.R.
IR 1 3% 1.9 ™H
TREM 1.0 Ol 1220
W i o Kil} 030
o lla Y (XY a8 RN
Wl %) ! [IXY a6 (L]
ltn a0 : WG A6 [HH
[ T KR [ 0 {89

4
(108 B¢k 6.6 i (1R} 20 a6
[ PM] ERU i (LR KN (h3
o [19%] : (UM K 355
TRE 0.6 e (11 344
fon KRt : 02 i i) NHT
6.1 . 150

Insolucien usiuain COTHE geramos b0 ML

MU outihizades determinacion o0 ML

Grsode Lo omuestra

determinaon HLOUSOAR Grrs, S h2 - 1o moles

Vadoracion e o desolucion

Ao hndrura dewdio bora 1.0 - 1o moles de L ML

NULTADOS

(I fo.e
308 1025 DY 10

(RN i 10« < 100 98¢

(178 S L1



TABRLN NUM 2

CONDICIONES DE REDUCCION DEL AMILENO

W ge Sal e MMotes gr M Abscr ¢
N.IHH‘ in 10 F s i0. € x10:: A T.R,
[ ST : TR
[ betl] H06
vole Adh
vl 181
[ P} . . 21
TRR [ 304
TR WXL . 187
ol R a7
TR RL 3.4 ; il
“tin &l ; Ribn

T
64 T
Previtgeron usida OSSN pramos 10 ML

MU utilizados determinacton o.b ML

G de T muestia

delerminieon IS IR Grs, bR 10 moles

Videracwan de faodisolucaon
Ao bndraen de sodio bora 190 10 moles de H, ML

RESULTADOSN

[REN Ters
200 1o Eaod R
[N (WY -« . g 207

(19 EI IR Yt



TABLA NUM. 22

CONDICIONES DE REDUCCION DEL ALCOHOL ALILICO

MI de Sol. de Moles de H., Absor.
NaBH, (x 10-0) E x 10:0 E®x 1012 T.R.
0.150 7.5 —14 | 19 | s
0.145 7.1 - 1.0 .01 12256
0.120 5.9 e 02 04 930
0.110 5D -~ 0.6 .36 555
0.110 ) ~ 0.6 36 620
0.110 5.5 - 0.6 36 661
0.120 5.9 02 | o4 | 489
0.1356 6.6 ~- Q.5 25 546
0.120 5.9 - 0.2 04 489
0.130 6.4 L3 09 5565
0.110 5.0 e 0.6 .36 612
0.120 ) 5.9 e 0.2 04 566

6.1 11’50"
Disolucion usada 0.07645 gramos/ 10 MI.

ML utilizados -determinacion 0.4 M,

Grs. de la muestra/
determinacion . .003068 Grs. =~ > 5.2 ¢ 10- moles

Valoracion de la disolucion
de hidruro de sodio boro 49.0 < 10-s moles de H./Ml.

RESULTADOS

* =2 6.1 = 10-e
3.53 X 10-'* = 59 x 10-¢
CV. = B9 » 10-0 = 100 .. 9.8%

6.1 = 100

13



TABLA NUM. 23

CONDICIONES DE REDUCCION DEL AMILENO

Mi. de Sol. de

NaBH,

0130
0.130
(0. 120
(0.120
0.150
130
0.120
0.120
0.120
0110

Moles de H  Absor.

Disolucion usada

(x 10-¢)

6.4
4
9
9
D
iR
9
9
9
4

A N - RS I T~

6.16

ML utilizados determinacion

Grs. de la muestra
determinacion

Valoracion de la disolucion
de hidruro de sodio boro

RESULTADOS

C.V.

6.16 -

2349 -

1.54

6.16 -

l ()-o

102+

10-¢

10)-¢

Lod

100 . ¢

E x 10-¢ E x 1012 T.R.
4 0.8 9 735
+ 0.3 9 906
- 05 25 5565
e 0D 25 181
+ 1l 1.8 243
4+ 03 0% 301
4+ 05 25 187
- 05 25 217
S X 25 111
- 0.7 } 49 367
| : -
| 17

0.08845H gramos/10 MI,

(.4 ML,

0.003548 Grs. == > 5.0 x 10-s moles

49.0 x 10-¢ moles de H./Ml



TABLA NUM.

CONDICIONES DE REDUCCION
BENZALDEHIDO

TMicde Boi.de | Molesde H_Ablor. }
NaBH, (% 10-4) 5‘ € 10
0,280 13.7 i A
0.280 18.7 § 1
0.270 13.2 |
0.280 18.7 + 1
0.280 13.7 a
0.28u 13.7 & 1
0.280 13.7 a1
;\' f=d
| 13.6

Disolueién usada

ML utilizados,/determinacién 0.4 ML

Gra. de la muestra
determinacion

Valoracion de la disolucidn de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS PRIMERA REACCION

w o= 136 X 10

2086 % 10 o R . 10
AB X 10- < 100 > 1326

13.6 X 10

24

DEL P-NITRO

0.05000 gramos ‘10 Ml

0.0020000 Grs, =~ 13,2

T.R,

60

#5
192
195
192
225

200

10.s moles

CONDICIONES DE

o0
120

I PN
(]

105

16O

| M. de Bot. de Moles de M, ! ‘ '
| NaBH, Atsor. (x 10-¢) | Ex 100
) 8.7 t vl
P0.280 iR Pl
g 0.280 i (%) i v 1
§ 0,270 1.2 \ oo
: 0,280 4 1.7 o
‘ 0.270 ' 13.2 ol
i 0285 ‘ 14.0 \ +
| | -
| i

1

REDUCCION
BENZALDEHIDO

(SEGUNDA REACCION)

1Le

RESULTADOS SEGUNDA REACCION

136 » 10-
OBG ¢ 1007 0 020 10-»
29 0.2 . 00 o 2034

DEL

P-NITRO C
Ex 1012 T.R., IN

Tl e T T e
01 136 140
01 367 181
16 216 60,
o1 | 192 105
.16 185 210
16 210 235
T Pl |
3'32" 537
RESU
-
w

C.V.



™

CONDICIONES DE REDUCCION DEL P-NITRO CONDICIONES DE REDUCCION DEL P-NITRO
BENZALDEHIDO BENZALDEHIDO
(SEGUNDA REACCION) (TERCERA REACCION)
| MideBolde : MoleadeM, ! ! 1 | Mi.do Bol.de | MotesdeH,
NaBH, | Atsor. (x 10) | Ex 104 { Ex0 T.R. IN j NaBH, ! Absor. {x 10<¢) | Ex 100 | Ex 10 T. R,
] ' . } - 3 S
o2f0 1 oamF s oo R0 | 0280 187 P 04
0.280 I B N A 01 135 140 1 0280 13,7 b2 04 195
0,280 b L L - [ 181 ¢ 0280 1.7 P2 04 612
0270 12 ; A a8 216 60 | 0270 1.2 - 00 | 782
0.280 S B} T TS| B 1 10} 0270 13.2 S 09 725
0270 1 12 { A4 06 1D 210 0280 13.7 42 04| 208
0,285 14.0 P a8 210 236 0280 ‘ 137 42 04 210
. L. KPR . 1 . e - R [RUTOTE SO
.... '\ 1 . ( i . e
1 PT - ; P T =
13.6 { | a2 K37 | 135 86"
RESULTADOS SEGUNDA REACCION RESULTADOS TERCERA REACCION
136 < 10 135 = 10-*
086 & 1025 020 - 10 S 068 2 100% 2 2h s 10-e
29w 10w 100 2,13 CV. 26 = 10 2 Q00 1.85%¢
13.6 x 10- 13,5




TABLA

NUM.

25

CONDICIONES DE REDUCCION DEL M-DINITROBENCENO

M. de Sol. de Moles de H,_, Abadr.
NaBH (x 10-r}) E x 10-6 Ex x 1012 T.R.
0.240 117 .30 ] w09 | 50
0.240 11.7 - 3.0 .09 5115
0.300 14.6 -+ 1L .01 625
0.330 16.1 + 1.4 1.9 489
0.320 15.5 4+ 0.8 64 615
0.320 15.5 + 0.8 64 749
0.320 15.5 + 0.8 .64 611
0,330 16.1 + 1.4 1.9 495
0.320 15.5 0.8 .64 555
0,330 16.1 + 1.4 1.9 550
0.320 15.56 + 0.8 .64 615

X o= T =
14.8 942"

Disolucion usada 0.072270/10 ML

Mi. utilizados/determinacion 0.4 Ml ’

Grs. muestra;detern.inacion 0.0028903 gr. = > 15,0 x 10-¢ moles

Valoracion de In disolucion de

hidruro de sodio boro 48.6 < 10-¢ moles de H./MI,
RESULTADOS
> 148 < 10-»
H00 < 10- 0 94 ) 10-e
\Y D09 o 10-
C.V, 9 - 10 - 100 6.30 G

(4.8 - 10-e

46



TABLA NUM. 26

CONDICIONES DE REDUCCION DEL AZOBENCENO

B5l. de Sol.de Moles de H,_, Abser.
NaBH‘ {x 10-¢) E x 10-6 E x 10-12 T.R.
0.210 10.2 + 0.0 01 558
0.215 10.4 + 0.3 .09 585
6.210 10.2 + 0.1 .01 367
0.210 10.2 + 0.1 01 555
0.210 10.2 + 0.1 .01 555
210 10.2 + 0.1 01 549
0210 | 10.2 + 0.1 .01 565
0210 | 10.2 + 0.1 .01 557
0210 102 + 01 | 01 615
210 10.2 +01 | .01 610
208 10.1 — 01 | 01 569
0210 | 10.2 + 0.1 .01 568
0205 9.9 — 0.1 .01 750
210 102 + 0.1 .01 765
0210 - 10.2 + 0.1 .01 765
210 10.2 + 0.1 01 1189
0210 10.2 + 0.1 .01 930
- —- . ! e
o= ‘ T -
10.1 10°48"

3isolucion usada 0.11665 gramos/25 Ml
ML utilizados/determinacion 0.4 ML

Grs. de la
muestradeterminacion
Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS PRIMERA REACCION

0.001866 Grs. — 10.2 x 10-¢ moles

10.1 x 10-s A
015 « 10-2 = .12 x 10-¢
CV. = 12 x 18- x 100 = 1.18%

It

10.1 x 10-e

47

30

60
135
135
135
121
180
165
159

180
175
175
200
195
180
195
240

2'36”

C.V.

I
]

0.205
0215
0.205
0.210
. 0205
| 0205
L 0205
0.208
0.210

[ 0210
0.208
0.208
0.205
0.205
[ 0.205
0.205
0.200

£
9.9 ] 0.1 01 989
104 P — 01 . 01 : 495
9.9 04 : .16 @ 553
10.2 | 01 ¢ .01 ° 184
9.9 P+ 03 .09 300
9.9 . —901 .01 615
9.9 0.1 01 549
L 101 0.1 01 555
| 102 Lo+ 0.1 01 1165
S 102 03 .09 495
10.1 03 09 615
10.1 Co+ 01 01 570
2.9 .+ 01 01 1535
9.9 | — 0.1 01 1225
9.9 P — 01 01 1213
9.9 — 0.1 01 - 732
X ;| — 03 09 . 630
= =
i 10.0 126"




De acuerdo con lox datos de las Tablas 27-31 se pueden hacer

lus siguientes observaciones en cada tipo de compuestos:

Gramos de muestra usados por mililitro de la disolucion de la
substancia analizada,

Cantidad de moles de muestra usadas por determinacion.

-Cantidad promedio de moles totales de hidrogeno consumidos en

los casos en que se tienen varios enlaces miiltiples vy por lo tanto
arias reacciones (las que se distinguen invarviablemente por su
tiempo de reaccicn), se reportan en estas tablas las sumas de las
cantidades promedio de hidrogeno consumido.

Moles de hidrogene consumidos por mol del compuesto lo que
interpreta como nimero de dobles enlaces en la molécula de la
substancia analizada,

Numero de determinaciones efectuadas.

Los resultados obtenidos se discuten de acuerdo con el tipo de

compuestos hidrogenados;

Esteroides: Para H de los 8 esteroides investigados el numero de
hidrogeno consumido por mol de compuesto resulté ser igual al
niumero de dobles ligaduras carbono presentes en su molécula.

El ergosterol consumio aproximadamente dos moles de hidrogeno
por moi del compuesto, Observando la molécula ésta contiene
tres dobles ligaduras.

Ex probable que el doble enlace entre los carbonos 7 y 8 no haya
sido atacado, debido a impedimentos estéricos. Algo similar pue-
de decirse del neosterol (acetato de 5, 16 pregnadien -3 -01 -ona
-20), ¢l cual consumio solamente una mol de hidrogeno requi-
riendo dos para saturar las dobles ligaduras presentes. Sin em-
bhargo, ¢sta es solo unn de las posibies explicaciones ya que los
productos no fueron analizados,

L moléculn de ln berberini contiene un doble enlace carbono-
curhono vy otro carbono-nitrogeno  {acilmente  satwrables,  Sin
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embargo consumio aproximadamente tres moles de hidrogeno por
mol del compuesto.  Aventurar una explicacion a este hecho ex-
perimental, es sumamente mrriesgado ya que el producte no se
analizdo,  El consumo extra de hidrogeno se podria deber a cual-
quier reduccion secundaria,

Cetonas ., insaturados: Si se observan los datos
experimentales reportados en ln Tabla No. 28, se puede dezir
que: La p-quinona absorbio aproximadamente un mol de hidro-
geno lo cual esta de acuerdo con la reaccion:

3 ol

+
X
‘\l

.°='

(2]

La hidrequinona posee un niicleo aromatico sumamente resis-
tente a la hidrogenacion v es por eso que solo es consumida una
mol de hidrégeno.

La curcumina v la santonina absorben una mol de hidrégeno
cada una; sin embargo las moléculas de ambos contienen dos
dobles ligaduras carbono-carbono conjupadas con grupe carbo-
nilo.  No se podran explicar estos hechos mientras no se lleve a
abo el estudio de aislamiento de productos de reaccion pero es
probable que la doble ligadura mas sustituida v por lo tanto la
menos accesible de las dos presentes en la santonina sea la que
resiste la hidrogenacion o hien que reacciond el grupo carbonilo,
La molécula de la B-jonona se encuentran dos dobles ligaduras
conjugadas con el grupo carbonilo.  Puesto que se absorbe alre-
dedor de unn mol de hidrégeno por mol de B-ionona es probable
que la adicion sea 1,6 o bien sélo el grupo carbonilo sea rveducido
hasta alechol.

Compuestos conteniondo solo dobles ligaduras earbono-carbono,
i los casos investigados todas ns dobles ligaduras presentes
resulturon hidvogenndas totalmente, (Tabla No. 29).  Los com-
puestos investipndos eran hidrocarburos lineales y ciclicos ¥ com-
puestos miscotineos nleohol nlilico v cinconing,

B
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1. Nitro-derivados aromaticos (Tabla No. 30). Solamente se estu-
dinron dos v no es posible aventurar una explicacion sobre las
reacciones que se levaron a cabo debido a que los productos no
fueron analizados,

5. Azobenceno: Fl azobenceno consumio dos moles de hidrogeno por

mol de azohenceno (Tabla No. 31).  Esto puede explicarse supo-
niendo que fué reducido a anilina de Ia siguiente manera:

E DN —CD 2 20

Pensando en estit reaccion se suponia que al ser colorido el com-
puesto inicial e incoloro ¢l final se podria usar éste como un indicador
de rveduccidn,  Si un grupo carbonilo se redujera mas facilmente
por el hidruro de sodio boro que un diazeico al terminar la reduccion
de un cempuesto cetonico o aldehidico comenzard a reaccionar el
diazobenceno desapareciendo el color de la mezcela de reaccion, sin
embargo el catalizador que se usa se esta absorbiendo en carbon acti-
vado, esta suspension elimina totalmente la posibilidad de ver cual-
quier cambio de color,
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| > =]
i -
i o/ )
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0.04396 ! 0.005000 G. Muestra/Ml.
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1 (0.02M) utilizados
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[ B S
Cantidad moles de
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) \ Cantidad de molcs totales
24,07 X 10-¢ ; 10.45 X 10-¢ de H_ consumidos
| Moles de H, consumidos/
2.14 i 2.17 mol. de! compuesto »
i ‘ (No. dobles enlaces) '
16 10 ! No. de determinaciones

'
T

i

0.1 g. de carbén ac-
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Reaccién Lenta

reacciones ripidas.
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muy lenta
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Reaccién: Lenta
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H
U NEOSTEROL © B-SITOSTLEROL Nombre
|
SO e - R
! | I
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i i
|
; ) X
1' i by =N
‘ | - :
¥ 3 8 |
: : =
| : - |
i = :
i » i .
; K i i
: AN, ‘ s
} .! '-‘ :
{
0.004765 " 0.0147: G. Muestra/ML
l SRS ..,w_.‘..-.“, e e e i £ e o <At © nr - m o i
ETOH ETOH Disolvente
Cloroformo 7:3 Cloroformo 22:3
3 M! 3 Ml Cantidad de H PtC16
! (0.02M) utilizados
]
0.4 0.4 M1, dc disolvente usados/
: ) determinacion
- - o . e .
. o B Cantidad moles de
6.3 X 10-¢ 24X 10-0 mucestra usados/Deter.
: S )
i : Cantidad de moles totales
i s -6 { DT -
6.8 10 12,7 10-0 de H_ consumidos
T " Moles de H. consumidos/
1.08 0.948 mol. del compuesto
) (No. dobles enlaces)
16 16 No. de determinaciones
0.1 g. de carbén ac- !
tivado apreclativo. i 0.1 g. de carbbn ac- OBSERVACIONES

tivado apreciativo,
Reacclién: Lenta
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Nombre

K|

BN wdJd

% ’ %o
5 o
‘s [ S

|

|
LR &&

!

|
0.10574 | 0.006585
| R ]
AN ALCOHOL |
+ ETANOL ISOPROPILICO |
0.15 1 ML §
0.4 : 0.4
i
BAXI0S | 12TXM0e

)

6.5 10-

[y ¥4

25,0 X 10-¢

¥

12

Reaccion: Lenta

0.1 ¢g. de carbén ac- |
tivado apreciativo,
La reaccién al prin-
ciplo es répida des-
pués es lenta.

H3y

G. Muestra/MlI.

Disolvente

(0.02M) utilizados

Mi. de disolvente usados/

determinacion

Cantidad moles de
muestra usados,/Deter.

Cantidad de moles totales

de H . consumidos

. Moles de H. consumidos/ '
mol. del compuesto
. (No. dobles enlaces)

No. de determinaciones

OBSERVACIONES

Cantidad de H,PtC16
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i 0.1 g. de carbén acti-

vado apreciativo,

Se usé Ac., Acético y
HaPtCtae (conc.) en 3
experimentos, Al prin.
cipio la reaccién es
ripida, después lenta.

|
|

2.1 g. de carbdn ac:
tivado apreciativo,

Reaccion: Lenta ;

b4

OBSERVACIONES

i ;
i1 DIOSGENINA BERBERINA Nombre
! ; !
=y o I
(4 | i
1 |
I
[yl |
& | )
! c.
A 5 g
) =
I —
5]
!
- |
- - .__; -
0.007080 { 0.009224 G. Muestra/MI.
DIOXANO “ ETANOL CLORO- | Disolvente ;
, ‘ i FORMO 22:3
1 1
i - | . Cantidad de H.PtC16
0.15 i 0.3 ML (0.02M) utilizades
e S O
I
‘ M. de disolvente usados/
0.4 ! 0.1 determinacién
|
] Cantidad moles de
13.110-¢ ] 14.3 > 10-¢ muestra usados/Deter.
14.6 % 10-2 : A7.5 - 10-0 . Cantidad de moles totales . |
o | T de H, consumidos
| e
f _ Moles de H, consumidos/
! 1.10 | 3.30 mol. det compuesto
I (No. dobles enlaces) | ;
- — - e I
i 26 ) 9 No. de determinaciones
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P-QUINONA

Q
OQ.

CURCUMINA
5e7¢
T
;- ~

)
o *
[ad [} o
- ¥ 3

i

Nombre

vinwdaog

G. Muestra/M|,

Disolvente

Cantidad de H_PtC16
(0.02M) utilizados

MI. de disolvente usados/

0.006565 0.005000
Alcohol Isopropili-
ETANOL co Cloroformo 7:3 i
1 0.02 M,
0.4 0.4
19.2 X 10-¢ 5.4 2 10-0

determinacién

Cantidad moles de
muestra usados/Deter,

19.0 X 10-¢

5.8 % 10-2

0.989

1.07

10

t

;—Molei de H, éonadr%f&on/

de H, consumidos

Cantidad de moles totales .

mo!. del compuesto

(No. dobles entaces)

No. de determinaciones

4

Reaccion Rapida

H PtCle (co;;:i
Ac. Acético
Asbesto 0.1 g.

Reaccién: Lenta

5.)

OBSERVACIONES
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R.IONONA  ,  SANTONINA | Nombra
i
e i . e
| :
| |
‘ |
¥ o |
{
A | R
o
o b ¢ >
& & E
£/
(V] =
i
/ - i
=9 o ( & !
£ F
&
! i :
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0.002410 ? 0.006065 § G. Muestra/MI.
1
4 ] 1
ETANOL ; DIOXANO Disolvente
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i ]
0.1 z 2 MI. | Cantidad de H PtC16
) f (0.02M) utitizados
% e
0.4 0.4 : MI. de disolvente usados/
: ; determinacién
i
a ) [ Cantidad moles de
5.18 X 10-¢ ; 9.8X10-e 5 muestra usados/Deter.
) i 10.24 x 10-¢ . Cantidad de moles totales
13.8x10- ! A ) de K, consumidos
] H o
| R
i Moles de H. consumidos/
1.83 1.04 mol. del compuesto
| (No. dobles enlaces)
16 10 No. de determinaciones

0.1 g. de carbén ac-
tivado apreciativo,

Reaccién: Lenta

Primera: Rapida
después lenta.
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CICLODODE-

0.1 g. de carbén ac-
tivado apreciativo.

Reaccién: Lenta

0.1 g. de carboén ac-
tivado apreciativo,
Reaccién: Raplda
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i
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0.4 0.4 MI. de disolvente usados/
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21,3 1(0)-0 Cantidad de molcs totales
2 ¢ - "N
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T T T Motes de H. consumlidos/ '
0.991 1.01 mol. del compuesto
; (No. dobles enlaces)
7 9 No. de determinaciones
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i !
1 } 0.5 0.5 M Cantidad de H PtC16
. " i ’ ) (0.02M) utilizados
| IS S . -
0.4 0.4 0.4 ME. de disolvente usados/ =
i ’ : determinacién i :
i
Cantidad moles de i
8.2 -0 R 9 |
1 X 10 18.2 < 10-0 18.2 5 10-e muestra usados/Deter. | !
| 1 " Cantidac de moles totales |
39.6x10- 34.5 X 10-¢ 36,1 5 100 de H, consumidos
o "Moles de H, consumldoﬂu“/w'_1
2.06 1.89 ! 2 (00 mol. del compuesto
' (No. dobles enlaces)
4. - q N f R
: 9 ; 3] No. de determinaciones 7
Py ! 0.1uo. é“ carbén ‘
| Reaccion . o4 g de car. | ciative. O
! Rapida | bén %cll\:n::r | %:lmveor'a Reac- OBSERVACIONES .
; ] | apreciativo, cién: Lenta, Se. o
i Reaccién: ‘gunda Heac.' o
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| |
PINENO ! CINCONINA | LIMONENO Nombre
! ; |
! B e e SRS
| |
i - : !
F . A : |
° | i i
f ‘. . 2 |
L IS i > [ o
[ ’1- t -
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T .._r 4 | 8
feRTA r l ; =
I | =
/‘\\ "a { i - !
; > l {
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! Lo p
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i | w
' 0.034057 Lo0.006970 0.0024002 G. Muestra/MI. 1 |
i : L
| | I :
l ETANOL 1 Acido 1 BTANOL Disolvente ¥
. i Acético ‘ i
| il B
l 0.02 ‘ 1 ML 0.3 Cantidad de H.PtC16 . .
i ; (0.02M) utilizados
e { B - S
0.2 ! 0.4 ', 0.4 : MI. de disolvente usados/ - -
- i : \‘ determinacién
{
! I o I e B I —
| . Cantidad moles de
19.9x 10-¢ i’ 9.5 X 10-» : HLI>10- muestra usados/Deter, [
| . * SR
i i - )
. ! 904 v 10. Cantidad de moles totales
18.4 x 10-¢ i 10.0 > 105 1; 20.4 ~ 10-0 de H. comsamides P
] o i h ..M¢.>|tl de H__‘ coﬁiﬂvﬁld&i—7~
0.925H i 1.05 ‘ 1.836 mol. del compuesto
l * i ' (No. dobles enlaces) ,
: ' I ; e e e
31 I 7 Y No. de determinaciones
! - O b
H2PtCle 1| 0.1'I o.d de carbIOn
D .
Roageibn: | Roldo Acetico fivo, 100 nbree OBSERVACIONES
Lenta : Lenta La reaccién es ra.

pida al principlo,
dospués es jenta.
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METIL 3 ' AlCOHOL CICLO :
BUTKENO 1 i ATILICO I)()l)l',(l.‘.\_"l"]lll‘u 0 Nombre ]
: ! : T i
R L U ol
| ! !
Q e i 5
= R | ‘
| Il } K !
i ‘ . i
(.J— O { O i ! H
= om0 i | 5 |
| y | | 3 |
Q e ! % = |
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{ 1 i & '
o | x | :‘
- Q ; : i
i T o : |
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L 0.008845 0.007645 (.005000 G. Muestra/MI.
ETANOL | ETANOL | ETANOL Disotvente
0.5 : 0.5 ' 1 Ml Cantidad de H,PtC16
: I ' (0.02M) utilizados
| i :
0.4 E 0.4 0.4 ! M1. de disolvente usados/
' ; : ' determinacién
: . Cantidad moles de
50X10-¢ 5.2 100 ; 123 10 muestra usados/Deter.
i ! -
T ,
6.6 % 10-0 f 6.1 10-¢ i 36.8 > 10-¢ Cantidad de moles totales
: ; de H_ consumidos
0 U SO S — i
i ! ! ; Moles de H. consumidos/
!‘ 1.30 | 1.10 i 2.99 mol. del compuesto
! : ‘ (No. dobles eniaces) |
' ‘, i
1 ! 10 12 | 9 No. de determinaciones
i |
i | |
- - S - —
i ! 261 9. ‘?e é.:n-- ‘} 0.1 g. de car. | 0.1l 9. do c.\ribén
i : tivado a iativo,
\ np:e:l%t:lvno.o : gg:egf;l‘:’v"o‘?o ! ;c"'r‘:": ;"e“‘i““"d" OBSERVACIONES
] Reaccién: ! Reaccién: reaccién, rapidas. :
i | Rapida ! Rapida ’ Torcera muy lenta,
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M- DINITRO ! P- NITRO BEN- |
BENCENO ZAL DEHIDO Nombre

=
o
Ors At K 5
n &
4 " T kS - 3
° o° ° a
: 3 %
| st
= . 9O
& ; th
| Lo
; | v m
| o
\r l)"' = H .
0.00722% 0.005000 ! G. Muestra/ML. ) | 98
e i e o
; ; Lo
DIOXANO ‘ ETANOL ; Disolvente S E;J
| ‘ = I
| o
1 i 0.02 ML Cantidad de H_PtC16 o4
! (0,.02M) utilizados Aac
b 2:‘3
0.4 0.1 MI. de disolvente usados/ w4
determinacién = »:f,’
T
- — i e e n o e e g :—.
oy, Cantidad moles de 5
15.1X10-¢ 13.2:010- muestra usados/Deter. 8 >
o
e - 5
14.8 X 10-s 40.7 2 10-0 Cantidad de moles totales ;
: de H, consumidos =<}
L e e i =
| .  Moles de H, consumlidos/ =
1.10 3.08 ‘ mol. del compuesto ;{,'
(No. dobles enlaces) [ i (;)
11 7 No. de determinaciones | <+
e+ et e .__.}_.. . ;
» H.PtCl, (cone.) '
Reaccion: Reaceion: | OBSERVACIONES |
Lenta Rapida ; ;
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} | M- DINITRO i P- NiTRO REN- {
‘ BENCENO i ZAL DEHIDO | Nombre {
i ! i !
) ‘ J )
1:"—-‘-—'——-—-»«—*-—‘-—— e e e R it e - {
l i
b
Q: e S
° ~ o o
g " T ‘O_ z - | 3
° ° ° | a
~ ™ = I
- P 9
P Q
<] | i
C»
i iRl
1 1
0.007227 | 0.005000 6 Mt/ : %8
i . : ' ocC
| : | g
DIOXANO ; ETANOL : Disolvente o zgj
i 5 e
! . . i)
1 i 0.02 Ml Cantidad de H_PtC16 o
(0.02M) utilizados ar
— e S
0.4 0.1 | ML de disolvente usados/ 'U:
i : determinacién o :'»
: =1
R - _— e e s b A oo e s 2 gr‘
) Cantidad moles de ) b
15.1 X 10-¢ 13.23<10-¢ muestra usados/Deter. : SP
o
V - —— A m
14.8 X 10-¢ 40,73 10- ! Cantidad de moles totales o
. de H, consumidos w3
— L=
. Moles de H consumidos/ fopd
1.10 ‘ 3.08 ‘ mol, del compuesto é
(No. dobles enlaces) l ‘ 9
e e it S
11 7 " No. de determinaciones i 4
. H.PtCL, (cone.) ‘o
Reacciion: Reaccidn: | OBSERVACIONES
| .
Lenta Répida i |
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0

1

‘; AZOBENCENO Nombre
| :
' t
i |
‘ |
' "y
| <
| -
c %
2 { =]
! =
=
5
i’ 0.004666 G. Muestra/MI.

ETANOI Disolvente

0.15 Cantidad de H_PtC16
< (0.02M) utilizados

=

M1, de disolvente usados/

0.4 determinacién
Cantidad moles de
10.2 X 10-0 muestra usados/Deter,
! e e e U
20.4 % 10-s Cantidad de moles totales

de H. consumidos

T 7 T Moles de W, consumidos/
2.00 mol. del compuesto
. (No. dobles enlaces)

17 ! No. de determinaciones

|
|
I ,
l H,PtC1s (conc.). Se usé fibra de asbesto

en lugar de carbén activade como soporte. OBSERVACIONES
l La posibilidad de usar esta substancia co. |

mo indicador resuitd negativo, ;
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Para tener una idea de ln precision del método los datos se suje-
taron a un estudio estadistico gue consistio en obtener:

a)  Valores medios aritmaéticos.
b)  Desviacion estandar,

¢) Discrepancia,

d) Coeficiente de variacion.

Con objeto de fijat las ideas se definen los términos menciona-
des:

a) La medin aritmética o promedio de una serie de datos se obtiene
efectuando In suma de tedos los valores y dividiéndolos entye el
nimero de datos,

El valor proporciona solo una informacion aproximada de cudl
es el valor central a que tienden los datos individuales en una serie
de experimentos.

b) Desviacion estandar se define por la expresion:

8 = E x* en donde:
N
S = representa la desviacion estandar.
x = representa cada uno de los valores o datos,
N = el nimero de datos que se dispone,

La informacion que proporciona la desviacion estandar se refiere
a que tan dispersos se encuentran los valores estudiados de tal ma-
nera que el 99.7¢¢ de los valores se dice que se encuentran entre

X - 38, el 95,45 entre X 28 v el 66.27% entre xS,
¢) Discrepancin: Es ¢l término para referirnos n X
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d) Coeficiente de varianza se expresa generalmente como un por-
centaje de modo que:

Voo 8§ x 100 ex que
X
S = representa la desviacion estandar,
X = el valor promedio.

El coeficiente de varianza proporciona una comparacién entre
la desviacion poco apreciable de los valores individuales de aquel
valor promedio & una precision mds apreciable del método analitico.

Los datos de valores promedios, desviaciones estandard, discre-
pancias y coeficiente de varianza para la cantidad de hidrogeno
consumido por un mol de muestra y para tiempos de reacciéon pro-
medio se reportan en las tablas 32-35 de tal manera que se llegé a
las conclusiones estadisticas sipuientes:

Los valores de varianza estan comprendidos entre 0.1 y 2.62%
en el 507¢ de los casos, entre 4,3 vy 5.78 en el 12¢: de los casos, 6.35
a 7.5 en el 129, de 8.84 a 11.09 en el 127 de los casos y el resto

en valores de 17.7 a 33.3.

Los valores mas elevados en particular aquellos entre 17 7, 25
v 33.3¢ se tienen la certeza de deberse a impureza de la mu. stra.
Los demais dan una mejor idea de la precision del método.

Al estudiar el coeficiente de varianza segiin los tipos de com-
puestos se puede observar:

csteroides (Tabla No. 32) los valores fluctiian entre 0.1 y 74,
considerando como excepcion el valor de 17.7 en que se tiene certeza
de impureza.

1 33 de los valores son menos de 1,07 el 33 entre 1.35%
v L83 asi que In mayor parte de los casos proporciona una preci-
sion en el método muy aceptable,

4]
i



En los compuestos carbonilicos insaturados los valores de coefi-
ciente de varianza se encuentran entre 1,32 y 1,98, El caso de la
B-ionona (Tabla No. 33) en que se reporta un valor de 33.3 se
explica otra vez por impureza de la muestra.

Para el caso de los alquenos (Tabla No. 34) en que este dato
varia entre los valores 0.70 a 1,80 en un 76+ de los casos. Es
extraiio observar los valores relativamente elevados del Cicloocta-
dieno. Kl caso del amileno con un coeficiente de varianza de 25%
es uno de aquellos en que se tiene certeza de haber utilizado una
muestra impura.

En los nitro-compuestos v el azobenceno (Tabla No. 35) se pue-
de observar que los valores fluctian entre 1.18 y 2.13%. La mues-
tra de m-dinitrobenceno es también impura, ’

En todos los tipos de compuestos se observan valores de desvia-
cion estandar muy pequenos, lo cual se interpreta como que la repro-
ductibilidad del método es magnifica.



TABLA NUM. 32

E STEUROTIDE S

' _\1o]rsdrmuc.~‘-f { I V=

NODJ[’)I‘Q tra usihiz. por | - {

Stigmas- 1.8

2 i 96 136 .629 4’8" 312"
tadieno-3 2 5

l‘.el‘rxnnllgirlmn ' X (x 1()-6) ' = (){1()-5)l (X 10-“) C. V. T.R. IN i.

66

Ona

Lanosterol 112 12.(
12

—
Ut
<

=
wn
-
—
(3]
(=]

B 134 127 14 L 5 | T4 T 15'30"
Sitosterol v

Acetalo d(; 5 - :
16 - Pregnadien 6.3 ‘ 6-83 1. 1 1.23 1.63 10v24n
. 3-0L-ONA-20 ;
- “Neosterol” ! j




(Continuacion)

TABLA NUM.

ESTEROTIDES

32

.\lolesciileimues- . V -
N()mbl‘e Lm.ul z. r?or -
e 10e) "X (x10-) [ = (x10-)| (x10-?) | C.V.% | T.R. IN T.R..
Ergosterol 12.7 12.6 .56 32 44 329" 210" 6'36"
12.9 24 .058 .186
Colesterol | 5.4 [ 69 | .98 97 | 148 354" |
14.3 15.4 2.11 4.58 1.37 11'36” 9'50" | TR, 14'36"
Berberina 17.5 8.5 64.9 4.85 11'50" IN 120"
14.1 .56 33 3.83
Diosgenina 13.1 14.65 2.6 6.9 177 425"

b=
=



Nombre |,

Curcumina

P-Quinona

Santonina

B-Ionona

Molesdemues-
tra utiliz, por

TABLA

CETONAS

terminaci6n
(x 10-6)

5.4

19.2

9.8

X ( x 10-¢)

V= N
(x 10-7)

NUM.
B—INSATURADOS

3

014

3

C. V.

1.89

5.78

830"

T.R.

10°30”

1.36

23
2.3

(S
3

1.32

10°6”

5.4
5.3

33.3
33.3




TABLA

NUM. 34

DOBLES LIGADURAS AISLADAS
i Molesdemues- . ; V= )
Nombre |go it ber LT
c R (x10-) | = (x10-¢), (x 10-+) ;| C.V. T.R. IN T.R.
Cinconina 9.5 10.0 18 . .0%6 1.80 18'54" !
: 2
Pineno | 19.9 18.4 3.22 10.4 1.75 1213
S S S RN A R S A
Ciclodode- | 122 12.4 22 05 1.77 74" 1'36" 748"
catriero 5 124 2 .04 161 IN 180~
1, 5, 9 12.0 85 ] 74 .85 1742
Alcohol | 49 | 6.1 59 | 333 | 98 717
Alilico ;
I - N
Amileno | 5.0 6.16 1.54 2.39 25 11'50"
|




Nombre

Cicloocteno |

Ciclodo-
deteno

Cicloocta-

dieno 1. 3

Cicloocta-

dieno 1, 5

Octariieno
1. 7

i Molesdemueés-|
{ tra utiliz. por | T
tdeterminacion

X (X 10-0) |

TABLA

DOBLES LIGADURAS

- v
= (xl()-“)l {(x 10-*%)

15 | 0.025

-

Co202 | 409
1.61 2.61

NUM. 314

AISLADAS

Limoneno




Nombre

TABLA

NUM

. 35

NITRO-COMPUESTOS

“Nitroben-
zaldehido

M-Di-Nitro-
benceno

132

! Moles de Mues-!
tra utiiz, por T
;. determinacion
tx lo-s)

X (x10-)

13.6
13.6
13.5

= (x10-°)§ (x10-%) | C.V.¢

V=

18
29
25

036
.086
064

1\I TR | IN

1'19"[ - 3"32u ; 5,37u‘T 86+

U148

94

|
|

.909

AZOBENCENG

(ESPECIAL)

i
!
i
|
i
|

Azobenceno

10.1
10.0

1.18
213

10°48”

2'36”

12’111




ACEITES Y GRASAS

Como los aceites y grasas comercinles no son substancias puras
sino mezelndas de gliceridos y dcidos grasos libres ya no es posible
determinar el nimero de dobles ligaduras por mol del compuesto.
De acuerdo con los resultados obtenidos es posible calcular el indice
de yodo a partir del hidrégeno multiplicando este dltimo por el factor:

Peso Molecular yodo =127 2 e 127

<~

Peso Molecular Hidrogeno 127
Esto implica que la cantidad total de moles de hidrégeno absor-

bidos por muestra es igual a la de moles de yodo que la muestra
absorbiera durante la determinacion del indice de yodo.

Las lecturas individuales en cada aceite o grasa analizadas se
reportan en las Tablas Nos. 36 y 43,

Con estos datos se calculan los gramos de hidrogeno consumidos
por 100 gramos de muestra en promedio que equivale a un analogo
al indice de yodo que puede considerarse como indice de hidrégeno
(Tabla No. {4).

Con este valor y usando el factor 127 de que se hablé anterior-
mente se llega al indice de yodo indirectamente.

Ademas a todos los aceites v grasas analizadas por el método
Brown se les determind el indice de yodo por el método de Hanus.
Asi que los valores indirectos que resultaron del promedio de los
alores individuales y los directos del indice de yodo se comparan en
la Tabla No. 45 donde se puede ver con toda claridad, observar que
el 1007 de los casos los valores son idénticos.

Fn cuanto al estudio estadistico de estos andlisis, se reportan
en la misma Tabla No. 45, el valor de desviacion estandard, tiempo
de reaccion, coeficiente de varianza de tal manera se observa que los
coeficientes de varianza o discrepancia fluctian entre 1.3 v 9.9%%,

Como no necesariamente las muestras son totalmente homogé-
neas, os facil explicar los valores de este coeficiente altos en algunos
SOS,

Las desviaciones estandar son muy pequefias, es decir, que los

vitlores analiticos son muy poco dispersos, por tanto, la reproducti-
bilidad del método es muy buena,

s

7;



TABLA NUM.

36

CONDICIONES DE REDUCCION DEL ACEITE DE ALGODON

M. de Sol.

de NaBH,

0.180

0.180
0.180
0.160
0.155
0.180
0.190
0.190
0.190
0.190
0,180
0.170
0.170

0.130
0.155
0.155
0.170
0.170
0.160
.140
0.160
0.150
0.155
0.1565
0.140
0.155
0.156
0.160

Abgor/100 g.

0.534

M (x 10-0)

0.504
0.504

0.386
0.460
0.460
0.504
0.504
0.475
0.415
0.475
0.400
0.460
0.460
0.475
0.460
0.460

0.475

Moles de H,

g H_/100 g. M

1.068
1.068

950

910

950
1.126
1.126
1.126
1.126
1.068
1.008
1.008

72
920
920
1.008
1.008
950
830
950
800
920
920
9560
920
920
950

E x 106

1566
1566
038
002
038
214
214
214
214
158
096
096

4+

FA 44+

- .008
008
096
096
038
082
038

008
008
038
.008
- .008

156 |

140 |

d12

+ .038

E x 10-12

024336
024336
001444
000004
. 01444
045796
045796
045796
045796
024336
009216
009216

001960

000064
000064
009216
.009216
001444
006724
001444
012544
000064
000064
001444
.000064
000064
001444

024336

457



TABLA

NUM. 36

{Continuacion)

MI &ekSol. gMoleu de M.,
de NaBH, | Absor/100g. |g.H /100g. M
M (x 10-u)
0.180 | 0531 | 1.068
0.190 0.563 1.126
0.190 0.563 1.126
0.1556 0.460 920
i 912

Disolucion usada
ML utilizados “determinacion
Grs. de la muestra. determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS

X =~ 0912 < 10-
=z LD w0 102 o L0337
C.V. = 00337 > 10 = 100

0.912 =~ 10Q-¢

74

E x 10'c E x 10-12 T. R.

+ 156 024336 603
-+ .214 045796 483
+ 214 045796 613
- 008 000064 483

100"

0.10480 gramos/25 Ml
0.4 Ml

0.001676 Gr.

49.6 x 10-¢ moles de H.,/ Ml

% 10-¢

= 3.6%



TABLA NUM. 37

CONDICIONES DE REDUCCION DEL ACEITE
CARTAMO CAPULLO “ACCO”

ML. de Sol.| Moles de M., T
de NaBH, | Absor/100g. g. H./1000. M E x 106 E x 1012 T. R.
M (x 10-0)
0.230 0.542 L084 | — 037 | 001369 | 785
0.220 0.521 1.042 w079 006171 760
0.220 0.521 1.042 -— 079 006171 630
0.240 0.562 1.124 4+ .003 000009 T65
0.220 0.521 1.042 079 006171 795
0.220 0.521 1.042 - 079 006171 625
0.220 0.521 1.042 - 079 006171 325
0.230 0.542 1.082 -- 087 726
o T o=
1.121 127127
Disolucion usada 0.05210 gramos/10 M,
ML, utilizados,’'determinacion 0.4 Ml
Grs. de 1a muestra/determinacion 0.002084 Grs.

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.2 % 10-» moles de H./Ml.

RESULTADOS

1121« 10-s

X

O0480 + 10 069 X 10-0
C.V. 069 - 10 . 00 6.1%

LEE - 10



TABLA NUM. 33
CONDICIONES DE REDUCCION DE LA MANTECA LIRIO

ML de Sol.! Moles de H,! g.H,/100g.M; E x 10¢ | E x 1042 | T. R.

de NaBH | Absor/100g. (x 10-0)
M (x 10-0)
0.180 0.308 616 - 007 000049 203
0.180 0,308 616 - .007 000049 195
0.180 0.308 616 007 000049 428
0.180 0.308 616 - 07 000049 437
0.180 0.308 616 00T | 000049 375
0.190 0.336 672 - 049 002401 735
¢.190 0.336 672 — 049 002401 5156
0.180 0.308 616 -— 007 000049 395
0.180 0.308 616 - 007 000049 615
0.150 0.265H H30 - 093 008649 9156
0.180 0.308 616 — 007 000049 735
0.160 0.281 H62 -~ 059 003481 760
0.180 0.308 616 049 002401 57T
0.180 0.308 616 — 007 000049 428
0.180 0.308 616 - 007 000049 243
0.180 0.308 616 - 00T 000049 543
0.190 0.336 672 - 049 002401 529
0.180 0.308 616 — 007 000049 613
0.623 == RB'3”

Disolucion usada 0.06970/10 M,

Ml utilizados/determinacion 0.4 Ml

Grs, de muestrasdeterminacion 0002788

Valoracion de la disolucion de

hidruro de sodio horo 49.2 o 10-¢ moles de Hy/ML

RESULTADOS
0.623 - 1l
O0E8TH o 10. O376 0 - [0an
.V, AMT6 - Hoee o 00 0, '
0621 . 10

Kt



TABLA NUM. 39

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA
MANTECA DE PUERCO

MI.de Sol. [Moles de M, [g.H,/100g.M, E x 10+ Ex100: | T R
de NaBH, | Absor/100g. (x 10 0)
M (x 10-0) !
0.120 0.260 | 520 e 006 000036 | 915
0.130 | 0220 | 440 - 074 005476 | 735
0.110 | 0247 494 020 000400 760
0.130 | 0.220 | 440 074 0.005476 570
0.150 0.336 | 672 ~ A58 | 0.024964 585
0.140 0.311 ‘ 628 - 114 012996 375
0.130 0.220 ¢ A40 - 074 0.005476 445
0.130 0.220 | 440 074 0.005476 489
0.140 0314 628 114 0.012996 633
0.150 0.220 | A40 e 074 0.005476 666
0.514 10°53"

Disolucion usada 0.05475, 10 MI.

ML utilizados/determinacion 0.4 Ml

Grs. de la muestra/determinacion 0.0021900

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.2 0 10-c moles de H./Ml.

RESULTADOS

0614 < 100
O08RG2 - 10-¢ 084 X 10
C.V. 094 - 100 . 100 1L8%
4).‘514 o () B

71



TABLA

NUM.

40

CONDICIONES DE REDUCCION DEL ACEITE DE

MI. de Sol. Moien de H.
de NaBH,

0.2.40
0.270
0.230
0.240
0.2.10
0.245

0.2:40

0.240
0.2.10
0.2.45
0.240
0.245
0.245
0,240
0.220
0,220

0,230

CARTAMO “LIRIO"

030 |

Absor/100g. [g.H /1C0g.M| E x 10¢

M (x 10-c)
“T14 1428 + 188
0.636 | 1272 F 030
0.714 1428 + 188
0.608 1.216 - .024
0.6:36 1.272 +.030
0,636 1272 + 030
0,649 1.298 + 058
0.636 1.272 + 030
0.636 | 1.272 +
0.636 1.272 + 030
0.649 1.298 - 058
0,644 1.288 bo048
0.636 1.272 - 030
0.582 1.164 024
0.582 1164 024
0,608 1216 024
0.608 1.216 024
0,682 1164 024

78

E2 x 1012

0.040344
0.000900
0.040344
0.00676

0.000900
0.000900
0.009992
0.000900

0.000900
0.009992
0.002304
0.000900
0.00676
0.00676
0.00676
0.00676
0.00676

0.000900

675
756
916
736
623
55656
930
550

611
912
1092
731
906
552
b1l
Hhb2
939
1093



TABLA

(Continuacion)

M, de Sol.| Moles de H. i
de NaBH | Absor/100g. (g.H /1009. M

‘ M (x 10-0) |
i ‘ .

0230 | 0582 | L164
: |

0220 1 0582 | 1164
i }

0220 © 0582 | 1164
0,220 1 0,582 1.164
i |
220 | 0582 0 1164
H i
0.220 | 0.582 i 1.164
i i Do

| | ’
[ [ 1.240

Disolucion usada
Ml utilizados ‘determinacion

Grs. de la muestra/determinacion

Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro

RESULTADOS

> 1.2.40 10-0
012711 10-1:

C.V, 0306 10-0 100
1.210 “)‘.n

79

0,356 <

NUM. 40

E x 10 Ez x 10-12 T. R.
- 024 0.00676 721
024 0.00676 728

024 0.00676 1082

024 0.00676 614

.024 0.00676 756

024 0.00676 927

T =

12’48

0.11690 gramos/25 MI.
0.4 ML

0.001870

49.6 % 10-¢ moles de H./Ml.

10-0

2R8%



TABLA NUM. 40

(Continuacion)

Mi. de Sol.| Moles de H,

y
de N:\BH.i Absor/100g. {g. H /100 g. M E x 106 E2 x 1012 T. R,
| M (x 10-0) i
0.230 ' 0582 0 1164 024 | 0.00676 721
: 1
0.220 0.H82 1.164 024 0.00676 728
0,220 f 0.582 1.164 - 024 0.00676 1082
0220 1 0582 1 1164 024 | 6.00676 614
| !
220 L 0582 ¢ 1164 - .024 | 0.00676 756
0220 | 0582 1.164 - 024 | 0.00676 927
; - -
I W T =
} 1.240 12'48"
Disolucion usada 0.11690 gramos/25 Ml.
Ml utilizados./determinacion 0.4 Ml
Grs. de la muestra/determinacion 0.001870
Valoracion de la disolucion de
hidruro de sodio boro 49.6 x 10-¢ moles de H,/Ml.

RESULTADOS

picd S L2400 %0 10-e
0012711 = 10- - 0356 > 10-s
(OR 0356 > 10-s < 100 2.R8%

1240 - 10-e



TABLA NUM. 41
CONDICIONES DE REDUCCION DEL ACEITE DE AJONJOLI

ML de Sot. | Moles de H:
de Nn8H|< Absor/100 Q- 9. H_(/!OO g M E x 100 E2 x 1012 T. R,
M (x 10-+) i
0.200 | 0372 T4 163 026469 573
0250 | 0.465 930 L .029 000841 621
0340 1 0.630 1.200 4222 019284 564
0.330 1 0621 1.242 341 116281 601
0.230 | 0428 D56 + 055 003025 615
0200 | 0372 |74 - 163 026469 555
0.260 | 0482 964 - 063 003025 555
0240 00442 584 023 000529 507
0.250 0465 | 930 029 000841 552
0.220 0405 B1R . .083 006389 555
0.200 0372 | 744 163 026469 615
0.200 0375 | 744 163 026469 710
0.2:40 042 | 884 - 023 .000529 1092
0.2:40 0442 884 023 000529 1155
0.240 0442 884 - 023 .000529 1081
0.240 0442 | 884 —o023 000529 735
0.240 0442 | .884 S028 000529 1215
0245 | 0455 | 910 | 4+ 009 | 00081 | 1170
0.245 0455 { 910 4009 00081 1165
0.240 0.442 881 023 000529 1155
> T =
| 0.901 18'5"
DPisolucion usada 0.16200 gramos,/2H Mt
Ml utilizados/determinacion 0.4 M.
s, de ln muestra: determinacion 0.0025390 Gr.
Valoracion de ia disolucion de
hidruro de sodio bore 48.2 .« 10-» moles de H./MI,

RESULTADOS

0001 - 10.s
[STR1E H I 1A 0.0123 - 100
oy, AO028 o e o 100 1.3

00010« 10
80



TABLA

NUM.

11 A

4

CONDICIONES DE REDUCCION DE LA MANTEQUILLA

"ML de Sol.
de NaBH,

0.250
0.250
0.230
0.180
0.190
0.250
0.250

0.150
0.250
0.255
0.250
0.250
0.250

Motles de H,
Absor/1C0 g.

M (x 1Cwv)

0.307
0.282
(1.282
0.221
0.233
0.307
0.307

0.184
0.307
0.313
0.307
0.307
0.307

Disolucion usada

ML

Grs, de la muestra/determinacion

“GLORIA™
g o
g H /100g. M| E x 10w
L6 +.090
R 1 + 040
| 564 +.040
A42 - 82
A46 - .58
614 + 090
614 +.090
268 w200
614 - .090
626 102
614 +.090
614 + 090
614 + .090
0.524
0.10015

utitizados/determinacion

Valoracion de la disolucion

hidruro de sodio boro

RESULTADOS

(SR

0,524 [ (e

LO2RIG jO-

00020 . 10« 100
004 - 10-.

81

0.4 ML

49.2

0,0021 = fQ-0
9,94

€2 x 1012 T. R.
0.00081 1165
0.00160 1215
0.00160 1155
0.606724 925
0.003364 1215
0.00081 615
0.00081 555
0.085536 5565
0.00081 b75
0.020404 b2b6
0.00081 569
0.00081 537
0.00081 630

T =

13'12”

gramos/10 Ml

0.0040060 gr.

< 10-s moles de H./ML



Mi. de
Sol. de
NaBH

0245

0245
0.215
02150
1240

0,250

TABLA

NUM.

{3

CONDICIONES DE REDUCCION PARA EL ACEITE DE RICINO

© Moles de

- ; :

G. ; :
H  Absor. H_,/1003I . ‘
(x10-5) © G.M. | Ex10¢  Ex10:  T.R. | IN !
1ICOG.M. (x10¢) ' ‘
0339 678 - 004 009016 36T - 90
0330 678 - 004 000016 | 721§ 165
6339 678 004000016 555 | 105
0.329 653 014 0 .000186 © 611 123
0328 653 0.14 L .000186 ¢ 189 165
0313 6K6 - 0.14 000186 | 305 | 166
; i o I
0.672

Resultados Primera

~ =

C.V.

0672 7 10-¢

0001212 X 1912 = 0.011 X 10-6
0.01% X 10.6 # 100 = 1.67;

w’ 829"

Disolucion usada

Mi. utilizados/determinacion

Gr. de la muestra/determinacion
Valoracion de la disolucion del
Hidruro de Sodio Boro

Reuccion
b = 1.669 < 10-6

0001408 X 10-12
0118 X 10.6 x 100

Mi. de
Sol. de
NaBH,

N.250
0.2.40

0.2140
0.245
0.245 .
0.2.40 -

0.4

| Motesde | Gr. .

'H Absor.: H /100 . ;

i1c0G. M. g.m  Exi0c [ ExI0 0 T.R

L (x165)  (x104) g

{0343 1 686 1. 01T | .000289 | 195

L0329 1658 1 —- 008 | 000081 | 844
0.329 658 -~ 009 1 000081 T 189
B39 ) .6T8 1 - 009 1000081 | 699
0.339 . 678 | — 009 : 000031 | 555
0.329 | 658 | -~ 009 000081 | 367

v . ,__i_, - 4o e . J B §

0.08967 /10 ML

0.003586

19.6 » 10-% moles de H./Ml.

Resultados Segunda Rewecion

x

0118 x 10-6

= 1.6¢;

0.672 X 10-6

0.669 X 10.5

Cc.v.

Resultados Tercera Reaccion

0.669 % 10-6
0.0001408 X 103 = 0.0118 x 10-6
0.0118 X 10-6 # 100 == 1.6¢;

L

0.669 X 10«

9°30™

82



TABLA NUM. 14

MODIFICACIONES AL METODO GENERAL PARA LA DETERMINACION DE ALGUNOS ACEITES

|
%
|

. $.. ol s3] [ T:le -
Nombre del G. o £'§ 52 Y o v = T e ! {8 E g
Aceite  Muestra/Ml, Disolvente ‘;Egg ; % § ? 35 :‘ : :\: E'. I 5 i <z5 & % ! OBSERVACIONES
Epe|23E) ° 32 g ° 8¢
0 o ‘ = IR D S -
Aceite Etanol- 2 ' 0.1 gr. de carbén ac-
; i : . tivado apreciativo
Cartamo . 0.004670 Cloroformo 1 ML | 0.4 @149 !0.587 '1.174 ' 149 | 23 | Reacciones: al prin- £
3 ! cipio lento, después
Lirio | 20:5 ’ rapido.
Aceite ,‘ e ! i 0.1 gr. de carbén ac-
de | 0.006480  Etanol- 0.1 ! 0.4 | 112 '0.440 !0.880 | 112 20 | tivado apreciativo
Ajonjoli | Reaccién: Lenta
.—\ce‘i‘ieﬁ ) o Etanol- T S N 0.1 gr. de carbon ac-
de . 0.004190 Cloroformo 0.5 0.4 117 | 0.460 1 0.920 ; 116.5 32 tivado apreciativo
Algodon | 20.5 | Reaccién: Lenta
" Aceite M}MM_ ] T T o gr. de carbon ac-
de " 0.008967 Etanol 0.5 0.4 87 10.338 | 0.676 | 85.4 7 tivado apreciativo
Ricino Reaccion: Lenta




Nombre del
Aceite

)Yl;i 1eca
Lirio

Manteca
de
Puerco

Mante-

quilla
Gloria

Aceitede
Cartamo
Capullo

TABLA NUM {4
i lo c® "
! Vo 8 o I . o®
| G. _ 1qg =2 1'5§.”§ 8.8 3 i : g £ ;r& SEZ OBSERVACIONES
( Muestra/MI. | Disolvente :z& 82| Z53| Bo8! 8 i 1 g .~ | 823G
‘ £reg|=2e - sl © %8¢
i (3] b =
- 0.1 gr. de carbdn ac-
Eter de tivado apreciativo.
I 0.c06970 Petroleo 0.1 04 |76.05 :0.299 | 0.598 | T76.8 19 | Reaccion al principio
‘ Etanol | rapida, después
1:9 lenta.
0.1 gr. de carbon ac-
: Clorofor- tivado apreciativo.
' 0.005475 | mo-Etanol 01 04 744 10292 | 0.584 | T4 10 | Reaccion al principio
| 3.7 es rapida, después
? lenta
Eter de 0.1 gr. de carbén ac-
0.010015 Petréleo 0.1 0.4 81.4 {0320 | 0.640 | 81.2 13 tivado apreciativo.
Etanol
1:9 Reaccion: Lenta
0.1 gr. de carbon ac-
o tivado apreciativo.
0005210 | Etanol | 4, 1\ 04 11315 |0517 |1.034 | 1315 | 8 |Reaccién al principio
lenta, después
mas lenta.

Hoja No. 2

~ACCO™ |
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COMPARACION DEL METODO DEL INDICE DE YODO Y DEL INDICE DEL HIDROGENO
DE BROWN DETERMINANDO SEGUN EL METODO DE HANUS

TABLA NUM.

lndice »

| Motesde |

’Gr.

15

Nombre del Aceite } de Yodo | H,/100 |H,/100de | Gr.H,x |—
| Gr. M. Muestra 127 x (x106) = (x10-¢) | C.V. % T.R
Aceite de Algodén | 117 0460 | 0920 | 1165 | 0912 | 0.337 36 |10
Aceite de Cartamo ACCO | 1315 | 0517 | 1034 | 1315 1121 | 0.069 6.1 | 12' 12"
Aceite de Ricino | 87.0 | 0.338 | 0.676 85.8 | 0.672 | 0.011 1.6 9 30"
, 0.669 | 0.0118! 1.6 8 29"
Aceite de Cdrtamo Lirio | g 0587 | 1.174 | 149 | 1.240 | 0.356 28 | 12’ 48"
Aceite de Ajonjoli | 112. ; 10.440 ro.sso 112 ] 0.906 0123 | 13 |13 3"
" Manteca de Puerco t 744 | 0202 | 0.584 74 l 0.514 094 1.8 | 10° 33"
Manteca Lirio | 76.05 | 0.299 " 0.598 76.8 ] 0.623 | 0.0376] 6.0 8 31"
Mantequilla Gloria | 8L4 | 03 0.640 812 | 0.524 0521 99 |13 127
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6.

RESUMEN Y CONCLUSIONES

El método de hidrogenacion de Brown fué ampliado en este tra-
bajo para aplicarlo a cantidades de muestras de 5 a 50 mgs.

Con este método fué posible determinar rapida y exactamente el
nimero total de dobles enlaces carbono-carbono presentes en
mono ¥ poli-oleinas alifaticas, aliciclicas y en algunas moléculas
insaturadas complejas tales como la cinconina, alcoholes alifati-
cos, alcoho! alilico, esteroides, lanosterol, -sitosterol, colesterol
v diosgenina (Tabla No. 27). Entre los alcoholes esteroides in-
saturados investigados solo el ergosterol no se logrd hidrogenar
completamente, absorbiendo dos moles de hidrogeno por mol del
compuesto, el cual contiene tres dobles ligaduras.

La aplicacion del método a la determinacién del nimero total de
dobles enlaces carbono-carbono en cetonas , -insaturados
produjo resultados satisfactorios solamente en el caso de la
4, 22, estigmastadieno -3-ona (Tabla No. 27), en todos los demas
casos ensayvados la hidrogenacion fué parcial (Tabla No. 28).

La hidrogenacion de nitro derivados aromaticos no permitio re-
ducir totalmente los grupos nitro presentes por molécula; los
resultados obtenidos no dan una informaciéon para poder encon-
trar hasta qué punto se sigue la reduccion.

La reduccion del azobenceno implica el censumo de dos moles de
hidrégeno por mol del compuesto. La posibilidad de utilizar este
compuesto, como indicador de reduccion fué descartada.

Los resultados al hidrogenar lipidos son comparables con los in-
dices de vodo obtenidos por el método de Hanus pero el método-
de Brown resulto mas sencillo, exacto y econdémico, fué posible
obtener el valor del indice de yodo multiplicando el hidrogeno por
unn constante numeérica.

La excesiva variabilidad de los tiempos de reaceion indica que no
es posible identificar la funcion que se hidrogena por el tiempo
de reaccion,
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