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En 1la actualidad presenta gran interés la detobmina -
+16n de los derivados del Colesterol, por sus innumerébles s

s08; puse se utilizan en la S{ntesis industrial de diversas =

hormonas esteroides y de la Vitamina "D", teniendo un campo”-' |

de accibén mhAs extense en la fabricacifn de eosméticoa, emil -fff ‘

L sionee cosméticue y farmaclulicas y en menor gredo ‘en. emulsig ’ 

7 nes para textiles., Pues pecuefos porcentajes de Colesterol o-"'

de compuestos aPines ejercen notable influencia en la rigidez'bi
interfasal en talec emulsiones y aumenta su estabilidadn ‘w:

Las propledades hidrol{tica y hemoliente del Coleste‘él
. rol hacen deséable su inclusién en pomadas, creéas'yiibcibhés :
para aplicacién local. ' o o

Dicha importancia ha dado lugar a la realizacién de -
este trabajo que @8 un estudio comparativo de los diferentesg-
métodos de obtencién de los derivados del Colesterol, lleghn-
dose a obtener con los Mmétodos uplicados, excalentes rendi -
~mientos y con gran pureza de log productos obteunidoa,

La modificacién hecha a las diferentss oxlidaciones ¥ -
reducciones que se llevaron a cabo en éste trabajo han dado =

resultados bastante aceptables.
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En ganeral los esterolea 6 esterinas ( del’ griego

 storvos = dure & sélido ) soa alcoboles cristalinos que  se - 

fcaraet@riaun estructuralments poI poseer un. nﬁcleo sustitui-ivbb

do tetracialﬁco de perbidrocielo-penta (<) fenantreno, ¥ 893?f’

ballan o0 1a fraceién insaponificable de 1{pidos 6e materias;”

vegetales y animsles. Estos aleeholes a¢ ??SSGD%&RuSl»EBM&dD‘S

1ibre & esterificados con fcidos grasoé de elevado peso mole !

calar y frecuentemente estén acompaﬁadOs.da;pequéags cantidg
des de sustencias afines, de las que es muy diffcil separar-

. ;1bs. Log miembros de ésta serie, a la gue pertenece el Cbia§

terol del griego ( chole z bilie ) posesn un hidroxilo secqg,'w

daric sn el carbouo 3 y pueden tener dobles enlaces en va -

rias partes del nicleo y de la cadena lateral, adenés el Co- vﬂ$

lesterol posee doe grupos metilo angulares y cuya cadens las
teral es 8¢ B Atomos de Carbono.



La mayor parte de losg esteroles aou compuestos c27 aw
cag. Loa numorosoa eatarolea de origen vugetal ge llamen fi- ‘
tosteroles. v , |

Los esteroides son estructuralmsnte afines a ioa eét§fj

~roles, pero suelen contener grupos funcionales dietintos éelmﬁ:
_hidrorilo y con frecuencia posaen actividad fieiolégica da -
orden elevado.

“acuolugis dol Colesterol.- El.Coleeterel ae encmen ”i
~ tra en todos los tejidos dal organtemo animal partieularmen~"f
‘e sbunda en la méaula espinal, en el cerebro y en los cél afin
;.culosvalzares. Industrialuente se le obtiene de la mééula‘n  §
ésniual de vecunes y de 1a ianolina,“eapouafi¢5§dé'c&ﬁ“éi&ééﬂ?1
s y extrayando con disolventes 1a fraccién ineaponifieableyﬁ
El contenido de Colesterol total de un hombre promedio (60 -;,ffﬁ
€5 Kge. de peso) oscile alrededor de 210 g+ El Colesterol de-ffl 
los tejidos Buele eater acorpefiado por um 2% de su derivado-_7  :
dihidrogenado, Dibidrocolesteral 6 Colestanolo '

COLESTANOL .
B



- ESTEROLES

Colesterol.- ( 5 Colesten-aﬂol ) 0934503; P.F, . _ .

”'1‘3° (o€)p - 35° ( CHCly ). Hacla 1770 fué aisiado el 001ea-1;f  :
‘°T°1 por prizera vez de los chlculos biliares. &5 el ‘este. a'_;fﬂ."”

To} caraater&etaag de los saimales superiores y se halla en-.

caai todas las célulae del organismo enimel, en estedo libre ;fj

-y en. forma dc,éﬁtergs de fcidos grasos. 218 Colestgrolvne,aev\‘
helle en el reing vegetel, i

Uedizute experimeuntos in vizro con radio-isétopos aéfﬁjjfxf

e demostrado gue el Colesterol es sintetizado por el org& -
nismo apratir de pequefas ﬁoléculas, come el Acido acétjco;’_
_ Bl COIesteroliforma particulas en el protoplasma ani
mal aunque no se cowoce bién su funciéq fisiolégica, ss pre-
sume que el Colesterol es un intermedio en 1la biosivtecic de
varios esteroides afines. Su capacidad péra formar eom§i§505'
explica sus acciones degtoxicante y entihemolitica. Los comQ
plejos que formas con los carbohidratos y las proteioas ayu =
dan probablementé al transpsrte‘de éstas sustancias como sug
pensiones coloideles en los liquidos el cuerpo. Depéeitoak-

patolégicos de Colesterol apareéen en diversab enfermedadée.




%hst@é‘l& (pihidrocolestercl, m’&eam-éﬂ “0l) -
"Cg%wng P.F.: 142° y (<)p ¢ 24° (CHCl3)« E1 Colestanol sé-
pramnta en pequefias cantidades como sustancia compafiors == ‘
del Coleatarol; ge obtieone por hidrogenacién eatautiea ﬁe
' ésta é paor méucciﬁn da le Colestanona con bwmm de &1 sv'
Li. ‘ ‘

cglesmma.- (Colestan-3-ona), cgj?ﬂ%OgP,P.slw"
(ei)n s 41° (C?Clg). La Colestenona se forma por oxmaci&n
‘”da‘l Colestanol y del epicolestanol con Geddo crémico. £

Colestance= Coplgg} PeF.1809, (QC)n ¢ 24° (CHCls). So

- obviene [p@x‘ radueaidn dei c-'mn:w dg c'ﬂesneriw een aauin y

a‘lcohol amimco § por la reduccidn Walffn-xiabmr de 1& Coleﬁ , i

tﬂn ﬁ'ﬂ Ba

HIDROGENACION DB COLE‘?EROL.

B Coleaterol pusde ser reducide a Colesta:ol (mn: -»'
drocoleeterol) é a su isémero que es el Coprostanol, (ae ha-.
becho ek esiudio del primero). ‘

Primeramente se elige el solvente adecuado para hidrg
genar, eligiendo al Acido acético glacial como el solvente 3
decuado, ‘

La hidregenacién catalitica del Colesterol, se produ-
ce eatisfactoriamente, digsolviendo el hidrocarbure en Acido-

acbtico glacial, en virtud de que la hidrogenacién sa afec -
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tﬁa con mayor repidéz en Sste medio, obtenisndo um a).to mr« i
cantaje de Dibidrocolesterol. L
 Se hicieron tres hidrogenaciones de Colesterol, utug,»‘ s
sando comw disolvente al tetrahidro-fursno, y como catal:lz&u-:_r:» G
éor PtOpe ‘ ' :
v © Bn 1la primsra bidrogemaciln ase disolviemn a g, ﬁe cg
:Ieaterel en £0 ¢.c. ¢ tetrahidro-furano, aﬂaﬁien@o O.é g i
 ae PW,. En la segunda hidrogenacidn eblo se vari& 18 contie
dad de ?wz usmndo 0.6 g. de POz ¥ en la tarcex-a hidrogena-;
‘cién se emplearon 3.0 g. da Pt0,, dando en 1os tree caaus ‘un
ren&miento muy Gajo. i

OXIDACION DE DIRIDROCOLESTEROL.

- La naturaleza de los solventes empleados, lae cqném:l :
traciones de ios reactives y la temperatura de reacciﬁﬁ;-ﬁif
~ men una gran influencia sobre la reaccién de oxidacién del "i"f:"}
* pihidrocolesterols P

El procediniento mbs satisfactorio cousiste en 1a adi
- ¢ibn de una solucién de anhidrido crémico en feldo aulfﬁrch: :
dilufdo 2 uma solucibn de acetona del carbinol; em algun_o’a.}‘,
casos un punte Final bién @ifinido, se observa después de la
adicibn de la cantidad tedrica del agente oxidante. La acatg{"'
na es preferida como un solvents adecuado, en vista de qQue -

las oxidaciones se¢ efectian & una mayor rapidéz, que én un -

1l




medio de Bcido acltico.
‘Al pgregar el producto eu &ste medic de acetsné baréce
que adquiere proteccidn de posteriorea cxidaciones.
o lo6 casos en donde la oxidacién es lente el.ugo Jda-
un exceso de Lcido crémico es aconsejable, |
La temperstura empleada en ¢l rango de O - EDOC, depen
de de 1o focilicad de oxidacidn del carbinol., La temperaturse
 '3 velocidad de adicibn de la solucién de écido erémice se &
3ustan pora cue la reaccidn proceda a una velocidad razenable
8in exceso aprecisble del agente oxidante, (1) N
De las 4 oxidaciones que se bicieron del Ddhidrocoles«'
" terol para la obt @nciéﬂ de la Coleatanona, se pudo obaervar -
“lb'éigﬁiénta: '
Bn la primera oxidacién en la que el agente oxidants -
- 88 el reactivo de Jones, se tlenen buenos resultados, sungue=
ﬁ'fel producto se obiiene ligeramente impuro, conteniendo hu ==
lllas de Dibidrocolesterol, pero sun rendimiento es alto.
| En la segunde oxicacién en la que se utilizé NapCre0y-

 eristaline como oxidante, se obtuvo la Colestanona con una -5 :>-.f

reze de Sptima calidad, pero su rendlmiento fué demasiado bar
Jo. Posiblemente se Gedi a ila formacién de un precipitado‘-
blenco ingoluble cue se formé al lavar con KHC93. Se puede =
pensar, que se trata de un compuesto Srganc-metdiico, elimi -

néndolo por filiracibn.

1z




Ba la tsrcera y cnartﬁ oxidaciﬁn Be obtuve la Coiaaﬁéﬁ'
nona con muy buenos resultedosy como oxidante se usd al Kgcéé
07.H20 eristaline (& anhidrido crbmieo) on uedlo neftieo. EL
proﬁucto presadta gran pureza y s¢ obiiens un alio raﬁaimien4
%o, | |

fn la tercera oxidacidn la renceibn se llevﬁ & cabe G

una témyeratura de ¢ & 18°, no recomendéndose por la 1anti ~
: tud con que se forme el pradncts pues se forud en § hovres, --
aunqﬁe 6l producto presenta gron pureza ¥ un buen remdimieﬂtov

e prefiera el cuarts m&todo de oxidacifn que se efectia de -

25 - 30°C (T.A.)§ por la rapidéz con fgue se forma el,producnt

to aungue su rendiuleunto es ligeramente menor que el aatsw wm

riore.
MODIFICACION DE  HUAWG-MINLON.

Después de unas mejoras téenicas oreliminares (Soffer,
whitmore 1945) se introéujo un procedimiento modificado por -
Huuﬁg-uinlon (1846) mediante el cuzl la reduccidn se lleva a
€abo on gren escala a la presién atuosfér~ica, com eficacia y=-
economia.

El compuesto carbonilico se calienta a refiujo en un =

disolvente de alto punto de ebullicién y que sea miscidble con :

13




ague (goverslwente df 8 trietilén-glicol) em cantidéd modera-
day con hidrazina comercial hidratada Ge 85 - 983 y poco méae j
$ nenos de¢ 1res eguivalentes de KOH para formar la bidrazona; :
el ague ¥ o) excese de hidrarzina sou elimivnadosn por destila
cibn de im bicrezens, la temperatura se eleva a un punto fay§
roble pars lo degcomposicidn de la hidrezona (120 - 3&060) g
1z megelao se calienmta a reflujo durante 3 & 5 horas para com-

pletar la reduccidn.

Ventajes de 1o Hodificscibn de ilvang-Minlon.~ La Teacw
cién tieve les siguientes ventajas: .

21 sislamiento e la hicracons no es aecesario. B "Q— -
tiempo de reaccidn es considersblemente corto. La reaqcién’ -
puede ser conducida s presifn atoosférica y en una'&mpiia'es-
¢alay ¥ los productos son usualmenie exXcelentes,

Laa desveniajas con la reduccifin de Clemnensen de Come
puestos Ca?banilicos sons

| a) La produccién de pequehas cantidades de carbinoleso
y compuestos inszaturados, co?o residuos.

b) Compuestos de alto peso wmelecular dan rendf'.:nié'cx't.ns}'---“'i
4bmoa

¢) La elactronegetividad del furano y compuestos dsl -
pirrol, los hace mhs sensiblee & los fcidos.

Se hizo dos veces la reduccién de Colestanona, aplicap
do la Hodificacién de Huang-ilinlon (Wolff-Kishner) para la ob

tencifn de Colestono.
14




En 1a primera refuccién cuando 6e obtuvs la hidrasonae
ge elevd la tewperstura a 170° - 180°C para la descompesicion
e la hidrazona, no formfndese ningdn producto; ccmpfcbahdo_-
con &anto que s61o n uns temperatufa de 195 - 200°C se obtiene
in degcomposicifn de ia hidrazona en ol hidrocarburo caﬁrea -
ponciente y N, obteniende de ésta manera el Colesteno.

458 en ls segunda vesz gue se formd la hidrazona se elg
v6 la temperatura o 188 « 200°C; conf;rmando que es la tempe-
ratura adecuada para la obteucido de Colegtano con un Sptimo-f

rendiziento ¥ una gran puraza.

16




REIUCCION IE CLEMMENSEN,

Se pueden aplicar varios métodos eficientes pars -
s redueciln de compuestos carbonilicos, incluse las ce=
tonas producidas por Sipntesia de Priedel y Crafta, Ung we-
de ellop ea el m8todo de Clemmensen de reduceibt (1913) =
conglste en harvir & reflvio una cetona con Zn amnlgdnadam
y HC1, |

La Teaccibn wo pe lleva a cabp aparentemente a éa;§
yravée de une re&uccién inicisl @ carbiﬁol, ¥y5 gue 1aéicangyf
© binoldas qua §eéian constituir &stos compuestos 1ntermeéiosfffy

" 80D estables en las condiciones usadas. B

“(on sustancias moderadamente soludles en HCl acuoso
ze obiignsn algunas veces resuliados mejores por adicién «
'da,algﬁn solvente orghnico miscible en el agum, como el o
tanoi, Acido acético, el dioxano, ,
Ecte método y el de Wolff-Kighnmer se compleomen = |
tan ¢l uno al otro; el de Clezmensen es inaplicable a cng,f‘ _iﬂ
puestos aensibles a los fcides y el de ﬂolff-xishner no -
puede ser usado con compuestos sensibles a los 8lcalis o
que contengan otros grupos que reacclomen con la hidrazi-

NA.
El emploo del mbtodo de Clemmensen esth limitaéo'

por le solubilidad ‘' Ge los aldehidos 6 de las cetonas em

el HCl concentrado, Cuando son insplubles hay que recu-«

16




rrir 21 aftodo de Wolff»ﬁ&éhner, el cual consigue loe miaﬁos- :
resultados que 1a reduccibn de Clemmenasn.(2)

La raduccibn ds Clemnensen que se 1levd a cabo en $ate
trabajoy pradude un rendimisnts bajo y de {nfima calidad, et
pues ﬁwasenté el products gran contaninacidn de Colestanan&g»'

varisnde tastante su punto de fusibn, ,
| ‘Se puede pensar que §8t0s maloa resultados son debidaaf‘J
al pego molecular tun slevado dei hidrocarbure vy a que al mxgjl[
mo es sensidle e los &cidos. _ ST e ‘:
El{minande ¢nionces éste métado como conveﬂiente para~ 1

ila preparaci&u de Colestano, ok




Iiﬁnw PARTE EXPERIUENTAL

W s W M S

En el laboratorioc e emplearen varios métodos para 1&-1 f7f
oh%caeién dol Colestano a puortir del Colesterol,. e

o

OBTENCIOY IE DIHIDROCOLESTEROL.
. Hiﬁ*c £ 1&3 de tca 5%2r0les B hiﬂ“ecnlest@veaga»»~;
,obtuvo pox- ‘medio de 1a biﬁr@ﬁwnacién del aaleat@rﬁlg 1a,hiﬂngff:
ganaei6n se 1levd a cubo en &l bidrogenador a praai&a@ ntil&m f7 

géndoss 2 g. de Colsstersl ¥y O.4 g. de Paladio~Carbono al
10%, al Colestercl se disuelve ¢n 100 md de Acido acético‘gxg

cial, o1 agitador ge mantiems en agitaciép durante dos horas.
Daspubs se deje Topossr la wmezcla y se filtra, el fil- k
¢rado se diluye con L&D wl de agua destilada.
' ge efectfan 4 extracciones con 100 ml de 8ter.

Se evapora el fter y se recristaliza su metanocl, obte~
niéndose unos cristales blancos en forma de hojuelas cuyo pqg!

to de fusidn ss de 139 - 141°C; se obtiene un rendimiento de-

85% e¢n &ate caso.




La puresa del producto a0 cﬂwwnbn por mm s!@ "
placm emmtogré.ﬂeas.

o ‘La reaceifn ??@6&0163 dﬂram.e ’la himsmaﬁén ag "
1e simﬂxte:




OBTENCION UE COLESTANONA.

Oxidac4§n del Bxhidrocolasterale- La Calaatanena 29
"fgettGVo uwsande 4 mitodos difersntes de Oxidacién.
- 8} Oxidacifn com el reactivo de Jones. ,
b} Oxidacibn con Haglr 04,800 eristalive, ,:,M T
ok ¢} Oxidacifn con Bplreds.2H20 en medio ac&tico & ma -'
"t@u@&rﬁ%nra 2 C a 15%. S TR S e
d) Oxidacifn con EaCr@07.Eﬂgp en madio acético & una. -J
- emperatuva 33 28 o 209C, (temmeratura amblente), L
i zl-rﬁaﬁa uno de. §stos métodos daun rendimiento ﬁifaren -
6.

“a) Oxidacibn con ol reactivo de Jones. , .
Preﬁaracién del Reactivo de Jonese= Se disualven 10 3g
e Frca en 30 ml de agia y se agregan 8,7 ml de écido eul*ﬁ:i

i:ce ccncentrado. Se debe preparar en el mismo d!a en que va a

usarag,

" Por separado se disuelven 3g, de Dihidrocolesterol en-
180 mi de acetona, calentando cuidadosamente para solubilidad
completa del Dihidrocolesterol,.Bota mez¢la se coloca en un ma

tréz d¢ dos bocas de £00 ml, en una do ollas se coloca un en=

budo de separacibn que contiena el reactivo da Jones &n la o=
ira boca del matrfz se coloca un termbmetre,

&0




B mstrhs debe 1r aumergido €0 recipiente con hi@o-
ylo para conaervmr is temper&tura de 1a uezela entre 5 - 10°ca
Se sgita vwigomosamente le mezela usands un agitador e
‘ m&gﬁétxec durecate dos hovas & hasta que se tenga 1a.prasencia
| de un coloyr cafd,
‘ Eﬁ fate oxidacifn se emplearcn 28 ml dsl reactivé de -
 Jones, w1 cual fuk agregado 1entamente. .

Unz ve: terminsda la reacci&a se diluyé la mezcla com-

150 =i ﬂe agu& featilada, se separaron por. filtracién loa -—1 f.f

c“iatalas de Uplestenona y se lavaron con ague fria (lea 88 -
-‘es;de Orome go0n solubles en ague fria).

Por éste métods se obtuve un buen rendimiento.

Las eristales de Colestarona se diguelven en‘etanbl‘yo*“'

g8 recristaliza sumerglendo el matrdz en hielo, ge s6paran ==

“)s eristales por filtracién, se secan, se evapora parte de -

‘La solicién para recuperar la Colestanona afin disuelte en el-

etanol. Se determind su puntc de fucidn que fué de 129-130°C.

Este mbtado Ai6 un rendimicnto del 80% de Colestanona-

cov una pureza bastante aceplable, comprobéndege la puress --

por medio de placas cromatogrificas.

21




' Lareaceién us la siguiente




’ _”b) Oxidacibn a partir de RagCrgo?.aﬂgo cristalﬁng,
'gif‘ﬁl protediﬁi@nﬁn eg ol siguisntes .
" preparacibn do 1a aolucién de Eagcr§07.2aga: |
 3 "$@ peeen 4g. s Hoplr -0, ce 1o agregﬁﬁ 3,6 g¢ def?
 Beteo acé%&ce glacisly 5e4 g de feido sulfirico aaneent&ado-'[
.y z& %i de agus deatld 1ﬁﬁa. v et
g &louelven 3 g. 4o nﬁbiﬁreeelaaterui en 30 =Y de. beg}f”“
'fks_anag %s%a ﬁaleciﬁﬁ g eoloca en un matrés ?ﬁéﬁﬁé@ & 5&% a15'
aﬁiciauaado paaa s poco la aulncién que eeutﬁaaa ﬁ@wﬁ*gﬁ?

"_aEEQQ. La mezela se ag&ta ﬂaaﬂtnmsnﬁa ynr maﬁié u@ as ﬁ@& >
gor mognitico Surante 6 hovas, | ],Av”: »»:d“}
La solucidn de benceno ne Separs ¥ 6o 1ava can lno mlu{ﬁ
de agua, 8o lava por segwsda Vezr coh una solacién al 6% de -~ﬁ  7
. ERCGs, fivalusuts 57 leva con agus da@tilada- o | s
: ‘ Se FYEROLR el beumceno ¥y el rasiﬁn@ se eristaliza €0 a- ’
tgnol' | | L _.,
Loe cristales obtenidos se filtran, secen y se iles de~
teTzina su punto ds fusifn que es de 230 - 132°C, |
Ests mficdo mos proporcione un rendimiente bajo P
(48.6%) que se debe posiblements a la formacidn de uv produce
to insoluble (suspensién blence) formade al lavar ¢on 1s €0 « o
luclén de KHCOj, exists la posivilided de que éate producio -

s6e una eal organc-wetilica.




Ls Colestoncna ebienids por Sste métods tieme un altpe

poresniale Go puresn pues Lo ;vmsaatacmtmmacién 48 Dibiew
drotolesterol. Se biclercn varies plecas cromatogrifices e =

donde B2 sprecid ls menebs cormsmaéieme & la Cu}.agtgnénaf@ 151 

La roaccidn es la siguieme: "

AR

m:Cv:O1




) Oxidacidu en Anhidride Acético (Acido Achiice Gla--
cial) a una tezperstura do O @ 18%C,
51 procedinionto 8 ¢l siguieutes

Se disuelven 35. d¢ Dibidrocolonterol en 150 al ds § -

cide acdtice glacial, se sfiade un grame de EgCreDye gl priaﬁ'u,.

valine (8 sahidrido crémico). Zota mezcla se colocs €0 uUb o
tréz redonde dg SO0 ml ¥ se agita fusrtesente por megie,aergn

Cagitedor msguitico, La temperatura Cebe mantensrse as,ouxsgc;‘

vaﬂa %&ﬁia hara se¢ hicieron platas crauatogréfieaa,caa,‘

el odjeto de éeter:ihﬁ‘ el tiezpo de forzacidn de la Colestas =~ -

NeB &

TBHFO  PRODUCTOS

< 12.45 by - = = « - Dihidrocolestersl y pocs de Coles-
tenona.- | ,,  ‘

w 153.15 by = - - - - Dibidrocolesterel y Colestamona.

o B0 U e - - - = Solidificd el &cido acérico gla =-
vial.

w 16,20 BT -~ = = = = Se¢ continub la agitscién.

0w 17.00 hy = - - - - Dinidrecolestercl ¥ Cclestanona;‘

S o 1730 by @ = = » o " H

-18.00!‘)?«--’- " "
-maschr----a u "




18,30 » 15,00 Br « = « = = Poco Dihidrocolesterol y cﬂ‘eigm.; S
nonta. :

18,00 « 18,30 br = = = « = Poco Dihicérocolestarcl ¥ Cf’leg@&_m‘
nona. '

18,30 = S0, 00 Ur & o o o « CGLESLEDONA,

Uns ves teminéda }.a reaccibn de oxidacié'n 8@ agmgn & ,
gus destilnds belads, se forman los cristales ée Celeamona,
,ui :‘iitraﬁ se secan ¥y se les determing Gu pUuTo de i’usxén que
o5 do m 1528c. ‘

lio ve recosiends fste wéiode por la lea*““a aon qna -
_ae forma ¢ producto, pues Wﬁa 5 horas en fomarsa.

Bl renditiento obteuide de Celestanona en Sste caso ~=
n.s de 80%, con une purezs bdastante acep a‘::}.e. '
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d) mmﬁn (1) mhiﬂvido mhtee, . W “Wﬁi‘%\amﬁ
fﬁ@ ﬁ - m [ (1@%»} . [
E}\m‘ﬁméimzmm se ofectdo de levna) forws SUL ] S

- esae eplevior, diferencifndose eblo en la tewparaliie, pues

S

~am Bete méiedo dobe controlsvas entye 6 - MY § b4 eygg i

puede reslizar & tenpersiurs subients,

) rengisients cbtenids en fsie wéieds de L6)salauiias

| fub Ligeremente ener gue en 01 casy sRLeFiLi DeRy 4 ﬁzﬁégaﬁgn

Vj;své@ de une gres rapidés,

R % L R @b‘%@ﬁs@& 25 W‘?‘@; 7 ok Mgm;g& ggm;@gsf ]
) ‘e‘se goe g0 e.wmé m sxifprife ffé de ‘2»"#} wg s@ i ﬁé& ;
;’ﬂ;:mw eromatoprEficss pere f‘%wmﬁw #1 4 Hfféﬁ «WMV‘ % e
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' ton {Woiff-Lishner).

‘%ﬂetileag}.ic@i, efindisndo despuds 78 ml de hidrato de bidra— :
zine &1 98%; e eslients s reflujo durante 1.30 br. R

'fludo a una temperaturs de 113 - 1259,

OMTECION IS coLssmNO,

~ Reduccifo de Colestanonas~ Ge Lleveron & cabo 2 reduc.»ff S

cian&s diferentes para ia obtensién de C‘a‘l@stano., et T

18, Heduceién,- ﬁoﬁiﬂcmi&n del métado de Huang-mn -

La téenics seguidn fuéd la sigulentes

Dos graces ¢e Colestoncna se ai teolvieron en 160 wl de-

Deepuds ya formada le bidrazona se afiaden 8 g. de :(,o}{- .

8dlida (agroegar en una her&i, luego g6 ca‘lienta'nna.hdré{é'f;gi i

Termivnado ¢l tiempo de reflujo, se destna is mezcla -
en corrients de MNitvrSgeno pera eliminar el agua y el excaso -
de bldrasina.

Posteriormente en posicibn de refluje e cleva la tems
peratura & 195 - 198°C y as{ se bierve & reflnje durantg 6 hg
ras manteniendo la temperatura constants, sin paser de 200°c,
pues se tendria la descomposicién de la hidrazona gque se ha -

formado, ein lograr la obtencilén de Colestano.

Se dels enfriar laz zezcla Yy &e diluye aprox@madamen§a-

con 200 ml de agua destilada, luego #e extrag cod frer (4 ve=

&8 i
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ces) con 100 =i ¢ada vez. La solucién etérea se lava”cdnfégﬁgii*
destilada hoasta pH neutro aﬂicionaﬁdo daspu&a sulfatm da 8o -ﬁ:.7
dic pars gecar el producto. |

Se evapora 1a solucidn etérea y se recristalize con g)
cobol etflico. Las aguss madres se extraen 4 veces com & mle

cafla ver e cleraforma, lavands a pH neutro y evaporands & 8¢

guedad, se recupera con etanol,
%2 un abtodo muy effciente puss el repdizienty devaow

1escano fud de 853, cuyoes erigtoles en forma de haéuala@ y de_, o

un color ligeranente smarillente tiehen up gmnta dg fuﬁién_cel"
77 . 7a° €; indicands gue ge JDCLRDIIE PUC,. Se hicief@n"l‘

- .cas cromatogrhfices confirmonde lo snterior,
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sm de Zn,

Qe Tolastunons se xu:a fuerten mte y em pone: a ‘mﬂ

pas.Codn hera dee adadirse pm‘ la boen del rei‘“ig,erama -
wras m‘;_:.és de H#CL industrial nnncamraumSe mwye con.

18 .. ce spua destilada. Luege se hace una,extra;c;;én?gqn”

aa. Ruduccaén.w déwdo de cummmn

Procediziento.- En primer lugar ée prapm ‘.La ml-»fv

Frepuracibn de la analgama de Zn.e n@cevg‘x'a;w:é:éé;;?
Zn en recsries finos & en granalla menuds oe ponen en un @
satrdz cot 24 =l de solucidn acussa 8l 5% da clcmm mrcg]
rico, agitfndols fuertemente durante uma %mra. Ss docmwu
y ¢l 29 azslgasnade se enjusga con apus des&ﬂas}a. ‘

Al Zn ss! emalgemado se le sfaden 24 mi d@ KC‘L (;:'"'

tes {ruslies de 4cido industr {21 ¥ & agaa} Y- trea sramsa

reflujl, mehteniendo em etul‘*icién v&va ém*anta einco o

§ter unas cinco veces (cada vez cop 100 ml).
La sslucién etérea se lava cou agua destilada ’nantu‘
pH neutro. Se seca el producto con gulfato de sedio, 8@ =~ '
filtra v se evapora cristalizando com alcohol stilico. |
Los cristales formados se filtiren y &e gacan.Se les |
detormina gu punto de fusién gque es de 108-108°¢C danda un .
rendimiento de 773.Lo cual nos indica gue 56 encugntra ba_a S

tante impuriTicado con la Colestancna,pard comprobar ésto-




. a@e bicieron placas mmtagr&ﬁe“

REACCION:

. La pureza dal Calesmnc ammiéc 28 la féaéii‘if_cién de

ﬁuang-.iinlen (?‘olff-ﬁishner} fud cmfi“ﬁaﬁa cen_las‘ éatos ob=
tenidos en el siguiente endlisiss '

P.Fet 77 - 7%
Andlisis: Dr. A, Bernhards, NO1heim/Rubr (m.emania)- i

Encontrados 3. B7.97 ™ ‘1-2-35;;

Colculado para Cppliggs ¢  87.02 B ,12,?98",“,ﬁ’.ﬁ
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- terol ¥y Colestsno a partﬁr de c‘:ﬁms &mﬁm ¥ ma' uzida.--o

ductos

‘\"teral pars la gbhtencidn de Mhidroeolaatsml‘ o P

B st bk gttt

| IV.- cONCLUSIONES.,

Lo~ Se prepararon los aisuiamaa px*omwtem
Por reduccibn, mﬁzimcnlwtemx a gm&v ﬁe o

eién CQlesmona g pareir de mhwmeﬂwtemh
2.~ 5S¢ 11evd a m’% o mmﬂie m@paratwo ‘de ;
ezétodos ds “mpamz:iéu de cale 800 @ pmm' de'co eﬂ
rol. | | L
Se suglieren los Eiguietxtea pages ya q’ue emz uusam

Be obtuve sm mayor rendimiento y uue aita ;mraaa cm pm_

Phimer paso, la reduccién em mesdio &ci‘da' de!.""érdl

Como segunda pase la oxidacién del Dihidrocola
rol en sohidride acético a una mmperatura de 25 - so°c

psra obtener la Colastanona.
¥ tercer paso la reduccﬁn do Colee%nona aplican-»i

do la Hodificacién de Huang-linlon (WOlﬁ‘-Kisbnar) para -

1a obtencién de Colestanc.
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