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1.- I N T R o D u e e l o N --- -------. -

En la actual1d&d presenta gran inter6o la determina • 

''16n de loa derivados del Colesterol, ¡>or sus innumerables u~ 

soa; puee se utilizan en la Síntesis industrial de diveroas • 

horoonaa osteroides y de la Vi ta.mina 11D11 , teniendo un carripo .. 

de acci6n más extenso en la f'abricaci6n de cosr.n6ticoa, ·ean:il.., 

dones cosm6ticas y farmacéuticas y en oenor grado en emulsi.Q 

nee para textiles. Pues pe~ueños porcentajéa de Colesterói o~ 

dé compuestos a:t1nea ejercen notable influencia en la rigidez 

intert"asal en talca emulsiones y aumenta su estabilidad.,''. 

Las propiedades bidrol!tica y bemoliente del Coleste·­

rol hacen deseable su inclua16n en pomadas, cremas y lociones 

para aplicaci6n local. 

Dicha importancia ha dado lugar a la realizaci6n de -

estt trnboJo que ea un estudio comparativo de los diferentes~ 

m6todos do obtenci6n de loo derivodoo del Co1•aterol9 lle¡&n­

dose a obtener con los m6todoe aplicados, exo~lentes rendi 

mientoo y con gran purezn de loa productoo obtonidoe. 

La modificaci6n hecha a tao diferontea ox14acionoe ~ -

reducciones que se llevaron a cabo en 6ste trabo.jo han dado • 

resultados bastante aceptables. 
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u ... P A R '1' E T E O R I C A 
~ -•,• - - - ----.. 

. ; ._,·, 

ilEHERALI DA.DES 

En general los es~erolea 6 esterinas ( 

atereoa : ~uro 6 a6lido ) so'O alcoholes cris.talinos que. se •~ 

caract.eri:an oat.ru~taralmente poi• poseer un n~cleo sustitui,.. · 

do 't.etrac1ol.1co de perbidrociclo-penta (O.C:) :f'enantreno, 1 se 
b"ll.e.n on la fracoi6n itu~aponu·tcable de l!pidos de me.ierias .· 

vegetale8 y animal.ea.. Est-os alcobolea se presentan. al estado 

libre 6 est.erit"icados con ácidos grasos de elevaclo peso mol.! 

cular 1 frecuentemente est.An acompañados de. poqueflas cantid.D 

des de sustauciaa atines, de las que es muy difícil separar~ 

loa. Los miembros Oe6sta seriew a la Que pertenece el Cole.,1 

terol del griego ( cbole ~ bilie ) poseen un hidroxilo seeuJl 

dario en el carbono 3 y pueden tener dobles enlaces en va -· 

riaa part.es del núcleo y de la cadena lateral, adem&s.el Co-. 

lesterol posee dos grupos metilo anguli!lres y cuya cadeua la­

teral e1 de1 8 átomos de Carbono. 
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La m&)'or parte de loa eaterolea aou compaeetoa Cit_•• 

C29. Loe uumero1oa esterol•• de origen vegetal et llB!llan t1-
to1terole1. 

Los esteroidee son estructuralmente attnea a loe eat1 

roles, pero suelen contentr grupos funcionales diett'Qtós del 

bidrotl lo y eon frecuencia poseen act.ividad tiaio16gica _de ,. . 

orden elevado. 

Tocnolog!a del Colesterol.- El Colester01 se en'cueu' .. • 

tra en todos loe tejidos del organ1amo animal particn.1iarm;~n~ 
' . . . 

to abutJda en la m4dula espinal, en el cerebro y en l~s c!i .;. ._ 
culos btlleres. Industrialmente se le obtiene de 1.a m~dula t.. 

esp1ual de vacunos y d4! le lenoline., -- eapou1:ricendo eón· &ice.:.. 
Us y e:nreyendo con disolventes la tracci6n insapoilittcal>ltll 

El contenido de Colesterol 'total <le un hombre prómeOto (60· 

65 Kg. ele peso) oa'ctla alrededor de 210 g. El colést.e'rol de·· 

los tejidos suele estar aco!':i>a1lado por un 2% de su dertvado'­
clilliclrogeuado, Dibidrocoleaterol 6 Coleotenol. 

"º 

COLr:.STANOL. 
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ESTEROLES 

·Colesterol.- C s Colesten-:tRolJ csrn4¡our P.F<t - • 

148° (oC.)D • 39° ( CHCl3 ). Hacia 1?70 tu& a1&1ado'e1 Colea­

t.1rol por primera vez de los c&lculoa biliares. Es el tuste .. 

rol,ca~aoi"erlo~1~R de loa aaima1es superiores y se balla e~ 
, - ~ :~J 

casi todas las e&lulaa del organismo animal, en estado libre 

7 en toroti de ,.iteres de leidos é-f'Rso&. El Colesterol no se~ 

Uedi&n'te experimentos in vi tro con radio-1s6topos se 

ha demostrado ~ue el Colesterol es &intetizaCo por el orga -

nbmo aprot.ir de pequet\as l'lOl~culas, coco el ácido ac~tico. 

El Colesterol forma partícula& en el protoplasi:la an.1 

mal e,unque no se conoce bUn su :f\mci6n fisiol6gicat se pre­

sume que el Colesterol es un intermedio en la biosintesis de 

varios eeteroides atines. su capacióaa para !armar compleJoa 

explica sus ecc:lones destoxicant.e y entibernoli t.ica. Loa com·" 

plajoa que forma con los carbohidratoe y las proteinas ayu • 

dan probablemente al transporte'de istas auatencias como SU§ 

pensiones coloidales en loe líquidos del cuerpo. Dop6eitoa • 

pato16gicos de Colesterol aparecen en diversas enfermedades. 
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,Coleat.enol.- (J>lbiélrocoleaterol, Coloatt:D•3)9·ol) • 

c21Jt,ó;,OHi P.r.1 142°, (o<é:)n • 24° (CHC13). El Col.11tanot ae· 

preaenta en pequqsftu cant.idadea como sustanaia compatlora •· 

del Colesterol; se obtiGne por bidrogenacidn eatalitica de • 

Gato 6 por n6ucc16n de le Coleate:aona con bidrUro do At':v· ~ 

L1. 

Colestenoua.- (Coleot.an .. 3-ona) 1 C2'i'"1l"6oiP.F. 1129° ·, .. · 

(~.)D + 41° (CF.Cl3). La Colestenona se forma por ó:ñdac16u - .· 

del. Coleat.rmol 1 del epicoleetauol..con leido Cr6m.co. 
Colestano .... C27~; P.P.100°, (c<)D fo 24° (CHC13l~ se 

obthüi pqr lfvúucei~ü úül elorilro ae Colester~l.o eon sodtu'y 

aloobol aJD.f.lico 6 por la roducc16n Woltt•Itiabuer de l.a Col'.a 

tanotut.~ 

Sl Colesterol puec.'la eer reducido a Col-eeta.nol (ll1bi_• 

dl"ocoleaterol) 6 a DU is6mero quo es el Coproatano11 (ae be.­

becbo el estudio del primero). 

Primeramente se elige el solvente adecuado pera·b1drs, 

gen.u, eligiendo al ácido e.c6tico glacial como el sol.vente A • , 

decuado. 

La h1drogenaci6n catalítica del Colesterol, se produ­

ce. eatisfactorie.mente, disolviendo el bidrocarburo en ácido• 

ac6tico glacial, en virtud de que la bidrogenac16n se etec • 

----·------------­.. -·· . ... ------ .. -· ··---- ·-·-



. -;,,¡· ,----,'·. ·'"·"•'-':.' .. ,, 

t6a cou U10r rapld'• n late medio, obtenhndo un alto .tJOr-·· 

cent.a.je de Dib1drocoleeterol. 

se bici~ron t:res b:lOrogenactonee de Colesterol, utili 

srmdo como disolvwte al. t.<atrahidro .... f'ur&llo, y como cataliz&-

'°r Pto2• 

~ la pri.ac¡ra hidrogGTAacilll ae cU.aolvteron 3 S• de C.Q 

leaterol en SO e.e. dG tctwabidro-tunmo, da<tien&> o.4 g ...... 

da Pt02• BD 'la segunda hi4rogenac16n a61o ae va.M.6 la canti­

oaa de ~ \18alldo ·o.6 fI• dt P't02 Y en la t.erce'r& hidré>geD~ .. 

. ci6n ee em,plearcn 3.0 g. dii Pto2~ dando tm los tres cuoa uu ·. 

rendimiento muy baJo. 

La uaturalesa de les solven°t'H empleados, las conceu- · 

tracionee 4e loa reactJ.voa y la temperatura de reacc16u, ti,t 

uen \l!la grrm iufl.ucmeia sobre la reacc16n de oxidaci6n · del • 

Dibidrocoleat~rol. 

El procedimiento mlw aatistactorio consiste In la ad.1 

ci6n de una sol.uc16n de auhidrido cr6mico en 6.cido aulf'drico . ·. 

diluido a una eoluc16u de aceto~a del carbinol; en algunos ~ 

caeos un punto final bi6n d.;)f'inido, se observa después oe la 

ad1ci6n de la cant.idad ;te6rica del agente oxidante .. La acet'Q 

trn es preferida como un colvente adecue.do, en vista do que -

las oxidacionoo oe ef'eetúan a ooa mayor ra.pidéz, que en un -

11 
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medio de &cido ac6tico. 

Al ngregnr el producto etA 6at.e m11clio de aoetona parece 

que adquiere protncci6n do posteriores oxidaciones9 

So loo canos eu donde la ox1Uaci6n eG lenta el.uso d0· 

un exc~~o d~ ~e1eo crómico es aconsejable. 

La tec;peretura empleada en el rango de o - 3'0c, depen 

óe de la tnciliead de oxidnci6n del carbinot. La temperatura. 

y veloci<!a.d de ndiei6n do la. soluci6n de ácido cr6mico se a ... 

justan pera que la reacción proceda a una velocidad ~azonable 

sin exceso apreciable del agente oxidante.<l) 

De las 4 oxidaciones que se hicieron del Dihidrocoles­

terol para la obtención de la Coleata.nona, se pudo observar -

lo siguiente 1 

En la primera o:dónci.6n en la <;ue el agente oxidante .. 

es el reactivo de Jones 9 ee tienen buenos r~su1tadoa, aun~ue­

el producto se obtiene ligeramente impuro, conteniendo hul.t 

1.las de Dihicrocolesterol, pero su rendimiento es alto. 

En la segunda oxicaci6n en la que so uti1iz6 Na2Cr~­

cristalino como oxidante, se obtuvo la Colestanona con una p~ 

reza de 6ptima calidad, pero su rendimiento f\16 oemasiado ba­

jo. Posiblemente se óebi6 a la formeci6n de un precipitado • 

ble.neo insoluble que se form6 al lavar con KitC03. Se pueda -

pensar, que se trata de un compuesto 6rgano~metá.lico, elimi -

nándoto por fi1traci6n. 

12 
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En la t~rcera y c~arta oxidnci6n se obtuvo la Colt$t&• 

nontt con muy buenos reoultedos; co1M oddante se uso al K2cr2 
07 .. H2'> crhta'Uno (6 nnh1orido crómico} en medio nc6t'inol& El 

producto presnntn gran pureza y se obtiene un alto reudimien-

to. 

::u le tercera oxioaci6n la rencci6n se llev6 a cnbo a­

una temperatura dfl o a 1s0c, no recom~ndánüoae po:r la lenti ... 

tud con que se forma el producto pues Ge :ro1"tl6 en 5 bcras, ...... 

aunque el producto p'l:'e~enta gr¡;¡n purezn y un buen rmCi1mi<l'nto 

at prefiere el cunrto mfitodo ele o:rlención que ae e:féct\\a de .. 

2s0 ... soº e ( T.A.) ¡ por ln rapid~z con que sa forma el, produc·· 

to aunqu& su renoiwiento es l.igera;:;ente menor que el :mta.,i ...... 

x-ior. 

MODIFICAClOll' PE ~iUA'NG-ttL';"LON • 

Después óe unas mejoras técnicas preliminares (Sof'f'er, 

~~itmore 1$45) se introdujo un procedimiento moóificado por -

Huung-i.:inlon ( 1946) mediante el cual lr. reducci6n se 11.eva a 

cabo en gre.n escala a la presi6n at~osfé"ica, con e~icacia y-

economia. 

El compuesto carbonilico se calienta a re:flujo en un • 

disolvente ce alto punto de ebullici6n y que s~a miscible con 

13 



a.gl.2a (geni¡ralment-9 di 6 trhttl'n-g'U.cot) en cantidh.d modera- . 

da, con .'MdrHina c:omf!rcial hidratada de SS - 98$ y poco m&.s-

6 t1'1!nos de u·e~ oquivnhn'tes. de KOH para fortna.r l.a bi<:irazona¡ 

el. l!S'ílll Y el <l~cciuo dt Mdrntina son eliminados por destila ... 

c16n d6 la hierGzonnt la teroperature se eleva a un punt~ tnvs 

rn'bb pi:ü"a la óescomposici6n de la hidre.zonc1 ( 190 ... ax>ºc) 1 

ln mezcla ue cnlieota a rerl.ujo durante ~ 6 5 horas para com­

pletar la rcoucci6n. 

Vent.ajea de 1.n l.toóií'icc.ci6n ce Hunng-Minlon ... La reac­

ci6n Uene les siguientes ventajas: 

El aisla~iento 6e la hidrazona no es necesario. El. 

tiempo de r~acc16n t:s considerr.ole::iJ:nt.~ corto. Ln reacci6n 

puede ser eonóucida a presi6n at::.osí'érica :; en una amplia es­

cala, y los productos son usualmen~e excelentes, 

Las desventajas con la redu:ci6•1 óe Cle:maensen de Com-

puestos Ce.I•bonilicos son• ¡ 

a) La producci6n de pequefias cantid&óes de carbinoles-

y compuestos iueaturados, coCio resiouos • . 
b) Compuestos de alto peso molecular dan rendimientos• 

bajos 

e) La electronegativiéa<3 del furano y compuestos del .. 

pirrol, los hace más sensibles a los ácidos. 

se hizo dos veces ln reducción de Colesta.~ona, aplica.B 

óo la Modi:ficaci6n de Huang-Minlon (Wol:ff-Kishnor) para la 0)2 

tenci6n de Colest~no. 
14 
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En la pri~era reCUcc16n cuando úe obtuvo le hidrazona• 

st elev6 lB tomperatura a 110° - iaoºc para la doacompoeicion 

de la h1dra:.onn, uo torm.&ndooe ningún producto; comprobando -

con &ato que s6lo n. una tempei•atura de 195 ... ax>ºc se obtiene 

lo duco;:;potrici6n i:ltl l.a hidra.zona en el hidrocarburo correa -

poncl'J.~nte :; ~: 2 ll ohhn!.GtHfo do ht.a oanera el Coleatano. ' 

hsi ~o le ~ogunaa v~z que se fo:rm6 la hiorazona oe ei.t 

v6 la t~Q?eratura & l9S • ~ºe; confiI"mando que es la tempe• 

ratura adecuada pera la obt.1.:nci6n de Coleqtano con un 6pti:no­
~: ·\ 

retuUoiento r una t;ran pureza. 

... ·_i ' ~ - : 
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Se pued@n aplicar vsrtoo m6todos eficientes para • 

la %'iiducei6n de compuestos earbon1 licoa, inc:luao tao ce .. 

tonu praóuei~rui p-or Sf.utesio de Frhdd y Cro:.rtn. Unl'& .,..,. 

dt ttloe f>il 011. ~it..odo de CltH!conaen de reducci6t1 ( 1913) ..... 

conliatt on borvir ~ reflujo una cetona con zn aalgm:iado-

1 HCl. 

La reacei6n no se lleva a cabo aparentemente a _,.., 

trav6s de una reducci6n inicial a carbinol, ya que lo& ca¡: 

· b1uo1~s qu@ podian cousti tuir éstos compuestos intemedioe 

son f.H.lt.llbl~·s tt\ lan condiciones usadas. 

Co'o sustancias :110deradazentu solu'bles en HCl acuoso 

se obt.ionon algunas veces resultados oejores por adici6n ~ 

de al.g6n nolvente orgánico miscible en el agun, como el e­

tanol, leido acético, el dioxano. 

Est.t m&todo y el de Wol.ff'-Kishner ae complcmeu • 

tan el uno al otro; el de Clemmeueen es inaplicable a com 

puestos sensibles a los 6.cidos y el de Wolf:f'-Kiehner tlo -

puede aer usado con compueatoa sensibles a los !lcalis o 

que contengan otros grupos que reaccionen con la bidrazi~ 

na. 
El empleo del ~6todo de Clem:nensen está limitado 

por la solubilidad 'de los aldebidos 6 de las cetonas en 

el HCl eoncent.rado. cuando son insolubles ba,.v que recuu• 

16 
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. · .. , ..• rL;:·.';':1';;:\'EE:1;f,i~('~~c~T?)~;J;~ 

- '11. . ·- ;-:_',~/'.~·('. :: '\-~}] 

'l"rlr·a1 ~6t.oao de Wolft•Kietmor, el cual canaisue lQa mt•mo•• 
reaultada1 que la reduoc!6n d@ Clommonmou$(2) 

La roducci6n de Clemm®neen quo a~ lltv6 a cabo en 6ate 

trabft!iOt prodi.aJo U'.G r~ndi~lrl.vmto bajo y do intima calid&dt ~.,.,. 

l'JUta pr,tJ1.nit6 el :pro~uiati;, g¡~~n cunt::r:ninac16n de Coleetcr1onw., ... 

'f'ariando baetrmtt su punto d~ fuflión. 

se puede penamr que 6Dtoe malos resultados ecn debidos 

al peao awlecular ~.n elevado del hidrocarburo ~ a quo el mi¡ 

mo ea sensible a los ~cides. 

Bllminando OTJtonces 6ete m4todo como conveuiente Parit.-

la preparac16n do Cole&tano. 

,~ ' 

i' 
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. · ltl .... P A ll 7 lf E X P E R ! U E N T A L . . . -. ---- ~ - -. -. --
:Eo tl laboratorio H empharon varios métodos para :la-· 

obtnci6'ft dol Coloet.ano a pwtir d~l Coloatei'Ol. 

:l 

OBTQlCIQN DE DIHIDROCOLESTEROL. . . .:· ... 

obt.uvo por medio dé l.a bidl'oger.isd6n del Coleot.'éra."'011 la b1J51..a 

¡tnmct6n ee llev6 a eabu en el bidrogenador a ·pr0$i6n, utiu ... 

m6ndoae 2 8• de Colteterol y 0~4 g. de PaladioeCül'"bono al w• 

10$9 el Colesterol st diauelve ~ lCO ml de ácido ac6t1co Bldl 

cial, el e.si tador oe rr.fJ!lt.itme ~.m tlgito.ci6n durant.t dos boru. 

Doepu6e se dej~ r0poear la mezcla y ue :tiltra, el fil­

tra4o ae diluye con 1&'.> ml ac agua destilada. 

Se efectúan ~ extracciones con 100 ml do éter. 

Se evapora el Ater y se recristaliza ao metanol, obte~ 

uiéndoae unoe criet.aleo blancos en forma de hojuelas cuyo PUll 

·~ to de fltei6n eo de l..39 - 141 ºe; oe obtiene un runcli:mtento de-

·¡ 85$ tlln trnte cuo. 
:t 
{ 
; ,. 

,f 
j 

1i ::.'.L. __ _ 
~f: .- ... - ·- .. __ ,_ .. 
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La. <p\\reaa del produotO 'íti ;.c0-1."\11b1 l">.1" mtOlo 4~ 
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· OX1dec16n del D1bidrocoleatt:-ot .... La Co~•Ul~non~ '' ."!' 

~btuvo ueumr!e 4 m6t.odoo dU'ereutos do Oxido.t;i6n. 

3) OX:idf!.ei6t1 con el rcuict.1vo do Jones. 

b) Omdaei6n con !hiz:ra07.fJ:l~ cri1taUno 0 ; .· .. 

e) 02d.daci6n coll ~2'!rg07.m100 en me.dio ac6tico a una .. 

tqa;i~ratur.a de o a l5~C. 

d) Oxidaci6n con E2Cr2'J?.21fa0 en tccdir ac6tic~ ~,una.• · 

ti~Griit.ur;. d; Z.S. :.. ~ºe. ( ten?peratura embitntt)" . 

Cada uno do 6atos útodos da un rendimiento dif'eren .... . : . . , . " 

te. 

· a) O:xidaci6ii con el reactivo de Jones. 
-· ','---· 

Preparaei6n del.Reactivo de Jones.- ~e c1Ísuelvéu 1.o.3g 

de ~'en 30 ml. de aEtua 1 se ~egan s.? ml de 6.ctdo sul~li 
co concentrado. se debe preparar en el aliemo d{a en que va a 

usarse. . ] 

Por separado oe disuelven 3g. de llibidrocolesteii'ol en• ·. J 

150 mi de acetona, calentando cuidadosamente para solubilidad 

eospleta d~l Dihidrocoleeterol.Eota mezcla se coloca en un m.1 

tr!z ds doa bocas da 500 ml, en una do ollao ae coloca un em• 

budo de oepa.raci6n qu$ contion~ fil reactivo de Joueo en la o• 

trn boca del matrAi so coloca un te1'm6motrc~ 

l ,_, 
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Bl a~t"b debe 1? ewnorgtdo en un recipten·t• con bh .... 

lo para conwer\f&r la t•mperatura de ta oencla entre 5 • lOºc• 
Se ~!.ta Vi.l;,.~rcai~ent.e la mezelu. ui.umdo u·c agitador ..... 

~itiec óurnnt@ des horas 6 hasta que a@ tougn la prusencia 

dt un color cati. 

E!l lat..n cxidaei6u H em?loaron 22 m1. del reactivé> óe ... 

Janes, $l cual tui agr~ga~o lent.ament@. 

Une. ve: 1,t¡~t'U.\da la reacci6n se diluyó 1.a m~ZQla con• 
tso ml de agua dos~ilada, ae sepal"aron por filtraci6n los -• 

criatel~s dt l!oles~ona y se lava.ron con ague. tria (la& sa .. 

leo de Crearo eon ~olublee en ~"\la tr!a)o 

Por int~ ~étodo se obt.uvo un buen rendimiento. 

Los eriat.ale& ~e ColesU:ir:ona se disuelven en etanol Y• 

se rec:ristali:a sumergiendo el mat.ráz en hielo, se e.aparan -~ 

· ,. criatsleu por ~ilt.raci6n, se secan, se evapora parte d~ ~ 

la eol1ci6n para recupe~ru:- la Colesta~oun adn aisuelt.a en el• 
o 

etanol. Se det.crmin6 su punto de t'u~i6n que tu& do 129·1.30 c. 
Este m6todo di6 un rendimiento del 80$ de Colestanona• 

con una pureza 'bastante aceptable, co4lprob6.ndotD la pureza ... 

por medio de placa.e cromatogr&ricas. 
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· · · b) oxtdact6n a partir de H~2<>?112H;P cr11taU:no. 

·• , · S1 pNCtdiQicmto iiS tl. &i.¡uieutet 

·.· · Proparact6n do la eo\uc:16u do !iaa<:r2'>?.2HfP's 

So f.'$1!m ~8& <le V~2~.'ZiifP, se lo agre¡an 3;6 8• de .· 

'et&> eeittc~ sl:t,c:i.Etl, 604 ¡. de l<'ido sul.f6rico eon.~wu~oo-

1 18 '41 dt e,gu~ de1.t.ibda. 

Si 61ti\htl.Vt~ 3 S· d.G ni'bidrocolestérol. ~u 30 ml de ben 
. . . 

·e.me, óa~ aolUci6t1 oe 4.?oloca en un !l"..at:rb redotldo "* $.10 t'il• · 
;,·. ,• :. . ' . 

adiolcmando poco e. poeo la aoluci6u qu; c:outitótJ N~~:-~f- ~ · 

'' ~aa¡O. La ae:cla $6 arit.n f'u~rtorHn~ pcir .nwdio ~o uu ~tci .• ! .. 
· ~or ~"n6t.ico ®ren'tt!! ~ hcn''4.!l.0. 

La sol.uci6» d~ banctlno ~t separa y ee lava con'' 100 .'1111.•' 

Ce a&ua, so lava por eegu:a~c. ve~ con una sol..lci6n al 6$· de ..... 

lltC03, fin~Gl.lf..$ ~'í tava. con agua de~tilada. 

Se ovapora el. b~ueeno y el residuo se cristaliza en e-

Loe erista1ee obt~n!dos Be fil't.rau, secan y se lee de• 

ttrmiua ou punto de f\iai6n qut te da 130 ... l32°C. 

Eat.<s método noa proporcion& un rendimient.o bajo ~~~ 

(49.6%) que Be ~et>o poeible:nen" a la formac16n do un produc•. 

to ~neolu'ble ( tHUlpenai6n 'blanca) formado al lavar con lf.' so ... ! 

luo16n de KHco3, exta~ la poeibilidad de que éste producto • 

se~ una eal organo-metática. 
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Lt Ct;leet.enona obt.nic5a por 6au m6tcd.o ticna un alto .. 

pQN(l;D~G de pu~i&l?llll puea no rrueut.a contaminaci6n d0 DilJ'i ...... 

droeolt~tt?t"Oltt St bichrou varia.; plc.~u CZ"O~tográ.t'icao tr.l. ;i.. 

doude u,;t ~pt<-tlii6 la ~cha co1~r-~spoudtent1 a la Colosianotui. 



e) O~dad.6n en Anhidrido Aci'tico (Acido A.o6t.ico Gla-· 

chl.) a U'l"H1 tt~11:i+atura d~ o ft\ ts0 c. 
El pr~c~di~ient.o ~e tl Giguteut~t 

Se cta;-..H?lvii .. n:i :;g. de Dfhidro~ol~aterol en 100 t12l do &. .. 

ci\!o ~cit.i.co ,slaei~li s0 a:"iad~ un gr~ de K~~7.2H~ cric• 

taline {6 iUJ'lM.dr'i.dt1 cró-::iico)., Zait.a. :1e:i:cla H coloct:. ctn un -iri,a... 

t.rb Ndondo d~ seo :il y so agita fUtrte~ante ~r medio de un 

a.¡;i t~cor ~"'tlh.ico. La te=?eratura cebo e:~rnteneriit de 0.-lSºC. 

Ca~¡a ~v.:iMa hora se 'hicieron placas erti~tográf'icas1 cou 
',~ ·-· :/~;,----..::__:~.-.:::_-:-::.:.-;:_ .. 

el o'ojeto d~ deter::d:~c- tl tie::;po de for=..aci6n de la Coltst&• 

T I E'Y P O PRODUCTOS 

12.15 - 12 • ...S hr - - - ... - Dihidroeol\'!sterol y poco de Cotes• 

t.anona. · 

12.4.S .. 13.lS hr - - • - - Dihidrocoleeterol "./ Colestanona., 

- sol1di!ic6 3¡ !cióo ac6tico gla --

16.00 - 16.30 hr - - ~ - - se cou~inu6 la agitsci6n. 

16.30 • 17*00 hr • - - - - DihidrQcoleeterol 1 Colestanona. 

17.0C 17.30 hr p ti -
l?.30 ia.oo hr .., lf " - -- ... -
13 .. 00 l.8o::l0 hr " 

11 - -



nona. 

19.00 • 19.30 br - - • - - Poco Dihicrocoleat0rol 1 Colesta--

nona. 

Una ~e2 ter::dnada la reficc~6n de oxióaci6n se ~ga ~ 

¡ua 01et.il.oda beln4n1: l'H! for:um los cristales de Coleetanona, 

11. 1"11.t-ran u secan 1 eé 1fis dei.rmine. nu ¡;>uttt.o de 1"usi6n. que 
H dt l.30 ... l32°C,., ·"' 

se forma el producto, puon ~da 5 boru en forma.rae •. 

El rendie.iento obtenido de Ccle:stano:'la en hte ce.so ..... 

:t'u6 de 80$, con una pureza bnstantt c.cttptable. 

REACCION; 

HO 
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~pr"Oc~tH.::ltmt.o •• ofoct.40 d• l~\.Htl .f'(1•~1~ ji\Hl ,m ~t •;>j 

e~ emt.n"'1or, ó!ffrenc~t'incloH Dho t.m \ti hmlHIH*R~IH'~f ~IMéf'I 

1~ i&tq ekwdo ~~be eon\.~tar~Q <mtre l.'!'! ,. ~}{i~1 f¡ á tdH~ 1~4~ tHíi~ 

pe~ót rtali:u\r 8 t~mp11nra11·UJta ~tt:bttnt~. 

n nttt!ie:!ent...., obt~Mé~ (lfl f~1Ai ~A~~;1't1 flf$ {jf¡)~UH"#~i~rta~~ 

t\li l.i&~rr·~aw -¡:¡~t;T f'iU~ ·~ flt c~1M; ~ia.~whr.i• $.l~f'i1 ~¡, ~~1JJ.~~~ 

111 dt une ¡¡::rc r~ta&:i .. 

. Lt.. ee1""'~~~· coUfít'• ,, w,.~1 1 "'"· u:~~'Vfi tí~¡fJ1,PJ4!! 

ge ti.!'t-e-tt.."é u 'n'!.e:Mc1t.~ f~ ~ ·ti .. ~> bw, ~f ;1fft~t7\Wl Ji/ 
' .. 

e...~"ie¡:ri:"i~U ;<~.\!.\ t;~'""4',.~9b: it'J. ti$?') !flJY}YJ. ff 

~t .. u - ·.~ =- - - - .... -~~~;;; '9"~~"-
! . ·' . -~ . ; "'f ".l\' ' ' 't.' . ::i_,. ·-_¡, 

· . · 1i-~ - ~ ... -:.z• ':J;T' - - ... - -- ~.~ :ll%~~1'Y'~~~·~flll9i» 1 ~iH~1'·, 
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Rtducd5n d~ Coboteona .... Se 1.tevaroa a cabo 2 crtd~c• 

cionea diftr@ntea para ia.·. obtGud6n de ColestenQ. 

lta.. Rtducei6n.- ltodif'!caeión del tdtodo de Huang-it:Ln •' 
·· · _Ir 

lon {Woltf-f.1etin@r). 

La deui.c3 Geguido fu& la nigui.ent.11 

Dioa g:ra:-.ea dt Colcu~tanona tH disolvieron en 150 'ml Óf!• 

~Tietilen~l1col, e.fin~itndo dqapu@a 78 mt de hidrato de bidr~• 
dTie t1<'.1. SS~~ ao cali~nt.a ~ re.fl\Ljo durante l.30 br. · 

Daepu~a ya fcn:w.do. la hidrezona se n.~aden 8 B• de KOH­

e6lidn ( ~ogar en una bora) t luego se calienta una hora a r.1 
tluJo a una teopC1ratura de ll.3 .. l25°c. 

Terminado ~l tiempo de retluJo, se deetila la mezeta.• 

en corriente de ?U. t.r6geno pura eliminar el agua 1 el exceso • · 

Ot b!.óradna. 

Poeteriurment• en pooici6n do reflujo se el~va la tem­

peratura e. 195 - tsaºc y aot ae hierve a ref'luJo durante.G h¡ 
o 

ra1 mnnteniondo la temperatura conotanto, sin pasar de 9.)() e, 
pues ee tendria la descomposición de la bidrazl?Jla que su ha • 

formado, ain 1.og1•ar la obtención de Colestn.no. 

Se deJa enfriar l~ cezcla y se diluye aproximadamente• 

coo :?DO ml de as;ua deotiloda, luego se extrae con éter (4 ve• 

\ 
! 
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cea) cou 100 =l. cada ves. La aoluc16n etérea st lava cÓ'D ag\l. 

dtat.ilada huta pH neutro adicionando despuh sultat.o de ao ..... 

etc para cec~r el producto. 

Se ev.n¡;ora ln ao1uci6n eUrec y ti~ roc:ri.statba ~on a.& 

cohol educe. ~n.s aguas e.a.ores se extra.en 4 veces can so mi ... 

qu•tléd, 6e rwcup~ra con etanol. 

sa un rah . .odo muy "M.chnt€ puu el. rirnd1:nifllto del co ... 

ltatano f~6 d@ as~. cuyoa cri~~eles ~n fo1-:na de hojuela.; y ~e 
un color li€H"ru:1ttnt.t o.:tar:lllent.o t.ietun uu punto de tusi6n ~e 

77 • Taºc, indtcnndo que ee encuEntra ?Ulªc. se 
e.as e:>ot:i~t.osr!tkos conf1mtu:ido lo ant.f!rior. 

• 
' M 

KOH 

-.. ·::· 

' H 

__ .l._ ______ . ______ . __ 
---~-- ---- ------ ------~- ---'----=-



b. lladucci6n •• Uitodo .de Clemt12&11i. . . ... 

Proceoi~huio ... En pri:ner lu¡Ar oe prepara 1a ~1~ 
s~ de zn. 

Pr@p·nrnci6n ao la &.:lalgama do ZD ... Doce gramos de ... 

zn en reciJrt~& tinos 6 <m granalla menuda se ponen tu un ~. 

:mt.l"Ú con A t:l de ooluci6a acuosa al. s~ do clorurf> morc,g 

rico. ~-it.&ndolo rue:.."'ttment.o duran'te una hora. ss 

y el zn &":al¿;a:ado se emJuesa con agua dtst:Uatla. 

Al zn u! cr::.-:al¿;~'\do H le 

tea 1sualts dt Acteo ind1.111trial ;¡ dt ~a) :y tree1 ¡ra.~a'\~ .·· 

de C~l!stemm~ !! ~it~ 'f~u··t.e:::1¡¡rrit.~ y n pon~ a 

re!'luJ:, ;~tf):ilt..onhndo en ~bullic16n 'ltiva óut'Mte:cinco:no ... 

ras.Cada hora debe a."iadit·.n por la boca dol l'et'rigerarrto • 

. ~~o :~l =.As de ::el industrial coneentraóooSt? dilu~e con ."".~ · 

l&"I ;a et asu!'l oes.tilade.. Luego M h$Ctl una ext.racci6n 

h.er unas ctnco veces (cada vez con 100 ml) º· 

La sol.uci6o t.rt6rea se lava con agua deat.ilnda bastn 

pH nautro. se ~eca el prooucto con sulfato de scdio, a~ -· 

filtra y ee ovapora criDtalizando con alcohol ¡ttíltcoe 

Loa cristnles for.:iados se tittran y se secan.se lea . 

detorroina eu punto de t'Uoión que ea de l08Jl09°C dando un 

rendlir.iiento de 77;~.Lo c:ua.l nos indica que se encuentra 'oq 

tante it!l¡>Uri'i'icado con la Coleataoona,para compro'oar hto• 
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Le pureza del Col~r;t.ano.obtenido 

teni~oa en el eiguiente análisis; 

Encontrado 1 %C 87.37 

Cnlculndo para c27u48a $C 87.02 12.98 
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IV ... cam;ws101ma. 

. 
l.- Se PNPüN.l"Oil loo ai&Ubntea proouctoea' · . . 
'Por reducci61Il, M.btdrocoleaterol· á' p&rur ·~é· col.1.1. 

ttrol "I Coltotano a p1.U'Ur de Coloattmcmá..; Y po:r o~~~~· 
c16n ColeetenoDa a p~ir de Dib1.droeol.e&tero1. .. . .. 

2 •• St llév& a -cabo w · egtudto cowparat1vo de ioc~ •. 

tHtodos de p1"tpaX>aci61) dt Col.•· ,tano a P~.cte éO~eeto:;..'. 
rol. 

Primer paeo, la reducción en medio leido 

terol p&~~ la cbtenci6n de Dibidl'ocoliaterol. 

Como segundo püo la. oxideci6u del D1b14*ocoleatf: 

rol en aobidrldo ac6tieo a una temperatura de 2s • 30°C 4D , 

para obtoner la ColestaIJona. 
y tercer paso la reducci6'D de Colea*oua aplican• .· 

do lf\ Uodif1cnci6n do Hua.ng ... 1&1ulou (Wolff•Eialmer) para • · 

la obtenci6n de Coleatano. 
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