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Bsta tesis 2stuvo anfoezda hzeia la sintesis de varios
dstarss saturados del tiodiglicol y sus productos de oxidg--
¢idn, pensando en nue podian tener un efecto anti-inflamato-
rio. Isto se dedujo de los siguientes trabajos:

Uno de 2llos fué el d2 Reichstein 2n 1936 (1) sobre =~
hormonas adrenocorticoides en donde desceribe el aislamiento-
de un componente alifdtico de azufre (por medio de una sapo-
nificacidn de componentes zrasos solubles en 4ter de petré--
leo realizada en los extractos de gléndulas suprarrenales de
hovinos), que fué identificado posteriormente como el sulfd-
xido de Bis-(oxi-stil), sulfdrido de Bis-(2-hidroxi-etil), -
sulféxido de dietanol (2),

Este compuesto, como tal, no se encuentra libre en el-
material investigado sino gque se halla esterificado con deci-
dos grasos superiores.

Otro es el aislamiento de la dimetil sulfone poi Ruzi-
cke y colaboradores en 1940 (3), de sangre bovina desecada;-

obtenida también por Pfiffner en 1940 (4), de gldndulas su--
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prarrenales Trescas de bovinos y de la leche de vaca (5) y -
la orina humena {6), por Williams y colaboradores en 1966,

Los estudios hechos por Hucker, Eiller y otroes (7,8,9,
10) demostraron gue la dimetil sulfona es un producto de la
transformacidn metabdlica del dimetil sulfdxido, un compues-
$0 introducido recientemente como agente terapdutico de ac-=
cidn anti-inflamatoria, pero gue, a causs de algunss accio--
nes de tipo téxico atribufdas a &1 fué determinado su pronto
retiro del mercado farmacéutico.

Dos de estos compuestos, cuya presencia en las glédndu-
las suprarrenales ha sido comprobada, poseen accidn anti-in-
flametoria. Considerando todas estas obssrvaciones,; cabe la
posibilidad& de que los efectos bioldgicos de estos compues--
tos de azufre tengan relacidn con el grado de ozidacidn del
azufre: divaelente (sulfuro), tetravalsnte (sulfdxido) o hexa
valente (sulfona). De agui gue se hayan sintetizado compues«
tos con diferentes grados de oxidacién.

Por otro lado, el éxido de tiodiglicol invesstigado por
Reichstein (2) debe liberarse durante el proceso de saponifi
cacidn de los 1lipidos suprarrenales, lo que indica ZJue en la
gléndula ha de existir esterificado con deidos grasos en for
ma de sulfolipidos peculiares, substituyendo a la glicerina
de los lipidos ncrmales.

Yor estas razones se planed la sintesis de compuestos
aliféticos azufrados con estructura gquirica relacionzda con
las substancias encontradas en 1as‘gléndulas suprarrenales y
la forma posibie original (ésteres), que se piensa pueden -~

tener tembién efecto enti-inflamatorio.



PARTE TEORICA

Bl tiodiglicol es un liduido de elevado punto de ebu--
1licidn (164-166°C a 20 mm de mercutrio), su densidad es 1.22
(11), casi inodoro, que, como es de esperar traténdose de un
glicol,es miscible con agua en cualsuier proporcidn. También
es miscible con aleohol, cloroformo y acetato de etilo, &4 «=
259°C 100g de benzél diluyen 1,07g de tiodiglicol, 100g de --
éter diluyen 7.09g de tiodiglicol y 100g de ligroina diluyen
0.06g de tiodiglicol.

‘ Bl tiodiglicol es util principalmente como material pa
ra la fabricacién del gas mostaza {sulfuroc de dicloro dicti=
lo)., Se emplea para la produccidn de pastas de impresidn pa-
ra el estampado de telas (12), para la impresidn de libros y
litografia (13).

Los productos de condensacidén del tiodiglicol con alde
hidos, acetonas y dcidos (por ejemplo, formaldehidos, acebal
denido, crotonaldehido, glioxal, aéetona, netil-etil cetone,

dcido sulfdrico y deido férmico) o sus dcidos sulfdénicos se
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utilizan para disolver, hinchar o ablandar ésteres de la ce-
lulosa, resinas, etc. (15).

El tiodiglicol fué preparado por primera vez por kever
en 1885 (16), mediante un procedimiento algé costos0o a2 pare-

tir de sulfuro de potasio y etilen clorhidrina:

X5 + 2C1l-CH

5 2~CH2—OH——+(HO=CH2=CH2-)25 + 2KCl

Chichibahin (17) sintetizdé el tiodiglicol con epdxido-
de etileno y decido sulfhidrieo, por el método de tubo sella-~
do; Nenitzesceu y Scarlatescu (18) combinaron estos gases en
proporcioneé-moleculares,.pe:o en condiciones que parecen ha

ber sido muy inferiores a las éptimass

(CHy) 50 + EnS —>(E0=CHy=CHy-) 8

OXIDACION DEL TIODIGLICOL.=

Bl tiodiglicol puede ser oxidado con perdxido de hidrd
geno al 30% en deido acético, obteniéndose Fxcelentes rendi-
mientos de sulféxido y sulfona. la naturaleza del producto -
de oxidacién depende de la proporcidn entre el perdxido y el

" sulfuro (2,14).

T T, MmiT <
A (HO-CH2-C:IE-)QS — (ho-CHzf-vhg-)zuo
1 mol

H202
7 T - a
(HO—C“QmCLQ )2u02
2 moles

Otra resceidn muy conveniente para convertir el ticedi-
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glicol =zn sulfdxzido cuendo ha fracasado la oxidacidn con pe-
réxido de hidrdgeno y zcdtico es la oxidacidn con el yodoso-

benceno (19):

I =20 I
A i
l;;j + R=S-R — 1O + R=S0-R
~

tro procedimisnto gue se utilize para la oxidacidn -~
del tiodiglicol es la ozonizacidn (14).

Uno de los métodos que se2 uiilizaron para la prepara--
ci6n de la sulfona fué el de Lewin (20) en el cual se usa co

mo oxidante el dcido perbenzoico en etanol mds cloroformo:
CQB:.L
@)j + (HO=CH,y=CH,=) o8 ———F (HO~CEy=CHy=)pu0s

A s £ e g - b e 7.
El tiodiglicol se transforma en sulfdéxido de/%, 4! dioxi-
/
dietilpal ser conservado en solucidn de citral al aire libre

(21) v por oxidzeidn con hipoclorito (14),

OTRAS RZACCICHES DEL TIODIGLICOL.~
Bl tiodiglicol con HC1l muy concentrado produce cantida
des menores de sulfuro de /3, 3' dicloro-dietilo (gas mosta-
! ’

£

za 0 iperita) (22):
(hO-CEé»Cﬁgo)QS :EEP(CI-CHQaCEQ—)QS
Calentando el tiodiglicol con HBr & Bafio iariz se ob--
tiene el/‘,//g;' dibromo-dietilo (23):

(HO~CH,CH,-) 8 = (Br-Ci,=CE,~) S



Al ser calentado el tiedislicol a una temperazura de
7020-759C con HI al 54=55 % sge convisrie en sulfuro de;%;;g’
[
divodo-dietilo (24). !
£l tiodizlicol con cloruro de tionilo =n cloroformo «=-

v a bajas temperaturas produce el sulfuro de %,'5‘ 4icloroe=
] ‘ -

di=tilo(23):
(:&o-c%~cz—zg-)2s + SOClEM“ﬁ-(ClmCHQwCE?—)zs + 80, + E,0

Con tribromuro de fésforo en cloroformeo hirviendo, el

tiodiglicol proporeciona sulfuro de/éyfb' dibromo=dietilo(25)
(30-052~CE2~)28 + PBr3 mm—p(BrsCE2=CH2~)2S + POBr + #Br

Cuando se calienta el tiodiglicol a 160-12092C con sul-
fato de potasio pulverizado y se ssca a 150°%C se obtienen 1,.
4-ditiano y 1,4 oxotiano (26).
S5 ‘/S\l

7
(H0-CH,-CE,-)o8  + K80, —— 1\) + ]
0 s”

Bl tiodiglicol al ser calentado con hidrdxido de alumi

nio al vacio, forma un aluminato coloidal (27):

,0-CH,~CE~5-
(HO«-CHQ-CHQ-)QS + A1(03)3~~a+ S-CEEmCHQ-O—A:L\

O«CEQ=CHQ-Su

Si se agita eltiediglicol con cloruro de benzoilo y s0

sa concentrada evitando que aumente la temperatura, se obtie



~
i
- . ] . . . . .
ne sulfuro de Bis- ﬁémBenZOlloxlmetll) s si la reaccidn es -

enérgica se forma sulfuro de/3,s ! dicloro-dietilo(28):
) .

/

con1 B
(HO-CH,~CHy-) 8  + \O —, s

Q
/
Q“CHQ'O (e ,CD\

CH -CE -0-G-{OY

U

Afiediendo cloruro de 4-nitre benzoilo en benzol a una
solucidn congelada de tiodiglicol en sosa diluida se obtiene

sulfuro de Bis- (ﬁ>uéunitroubenzoil—oxi)uetilo(29)e

~ L /TN
’:391 CHy=CHy 0L =l (> Yk,
(HO-CH,=CHy-),8 + JOI — s _
1‘1’02 CH "‘u: - °\J “"“ i-an’

0
Bl tratamiento del +tiodiglicol con un exceso de cloro
produce S-dioxido de 1l,4,oxotianc (14):

/CH2-=CE2w\
T w <OH —ty O
CEQECHQ»

VALORACICH DEL TIODIGLICOL.-

Bl tiodiglicol se puede determinar junto al sulfuro de
2,2-dicloro~dietilopor medio de una valoracidn electronétri-
ca con bromo electrolitico en dcido acédtico acuoso al 50% -
(30).

También puede lograrse la valoracién del tiodiglicol -
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transformdndolo en sulfuro de Bism/5myodcmeﬁi$0por medio de
HI y determinacidn acidimdétrica del HI consumido, o también
(menos adecnadamente) =mcetilando con anhidrido acético en -
presencia de piridina y haciendo luego la consiguisnte valo-
racidn (24),

Una reaccidn que puede servir para comprobar peguelias
cantidades de tiodiglicol (0.01-0,4 mg) es la que da con -

nitrato de cobre, en papel filtro (da una coloracidn verde)

(31).



PARTE FRACTICA

Los puntos de fusidn que se indican en este trabajo
fueron tomados en un aparato Fisher-Johns; en la Facultad
de Quimica de la Universidad Facional Autdnoma de ¥éxico.

Los andlisis elementales fueron hechos por él Dr. A,
Bernhardt en el "Milkroanalytisches Laboratorium in liax-
Planck Institut Fiir Kohlenforshung" de Miflhéim (Ruhr) -~
Alemania.

Los espectros de Infra-rojo se hicieron en un apa--
rate Perking Elmer 237 de rejilla, en pastille de EKBr, en
la Pacultad de Quimica de la Universidad Auténoma de Héxi-

CO.,



Pars la preparacidn de los productos indicadcos se lle~

varon a cabo las siguientes tdenicas:
T« BESTERIPICACTIOLN ({(Shiner).

Se toman cantidades estequioméiricas de $iodiglicol «=
{(sulfona o sulfdxido) y de ecloruro de acilo, de cuyo decido -

v se afiade un 5% mds del clorure

v

se desee preparar el éstér,
para asegurar la esterificacidn. La reaccidn se realiza en -

medio de piridina.

PROCEDINIENTO (debe hacerse en la campana).

Se ﬁoneﬁ en un matraz redondo el tiodiglicol y la piri
dina y se agrege lentamente el cloruro de acilo. Se tapes con
tapdén de corcho y se calienta a Bafio Maria durante dos horas.
E1l producto se vierte sobre agua con hielo.

a) En caso de que el producto resultante sea un sélidos se
filtra y se hacen lavados con HC1 al 5% para eliminar la pi-
ridina, después se hacen lavados con agua, luego con Na.HiC:O3

al 5% y por dltimo con agua. Severistaliza de metanol o eta-
nol, | ‘

b) En caso de que el producio resulte un liquido: se exe<s
+trae con étér sulfurico y se hacen los mismos lavados que pa
ra ei caso anterior. Una vez hechos los lavados, se deja se-
cér durante 24 horas con sulfato de sodio anhidré., Evaporar
el éter al vacio y después purificar el producto mediante --

una destilacién al alto vacio,



11

2R-COCI + §(-CH,-CH,-0H), PAEIdli%, (R-C00CH,-CH,),S + 2801

Cuando se utilice tiodiglicol, realizar este paso con ==
guantes de hule, ya que puede haber formacidn de gas mostaza.
Lavarse con solucidn de NaOCl.

IT.- OXIDACTIODN (Reichstein)

a) Preparzcidn del sulfdxido (1): 2.9g. de tiodiglicol se

disuelve en 3g de deido acético glacial y bajo enfriamiento

con mezcla de hielo y sal comin, se agregan goté a gota 3.1g
de solucidn de E,0, al 27% (1 mol). Este liguido se mezcla -
al cabo de varias horas con 30 ml de agua y sec deseca 2l va-
cio, El residuo se endurece ¥ se tritura con acetona, Se re=

cristaliza de metanol caliente. Punte de fusidén 112-113°C,

b) Preparacidn de la sulfona: Se sigue la misma téenica

gque para la preparacidn del sulfdéxido, pero se utilizan 6.2g

de Héog al 27% (2 moles).

. E.0~(lmol e e
a)  S(-CE,-CH,-0H), HoQp(lmol) . 08 (~CH,~CE,-0H),

T O r ~TY T
b)  S(-CH,-CH,-OH), Talai2.meles > 0,8(=CHy=CH,=0d)

II7,- O X I DA C IO N (Gilman y Beaber, 14)

Se disuslven 5g (0.04 moles) de tiodizlicol en 10 ml &



decido acético glacial y se va aliadiendo lentamente en fric ¥
con agitacidn 5.7g (0.05 moles) de H,0, al 30%, Ia mezcla -
resultante se calienta a Bafio Maria durante dos horas y lue-
go se elimina el deido acdtico por una destilacidn a presidén
reducida. Se purifica o se recristaliza de etanol seziin sea
el caso.

.

PROPARACION DEL OXIDO DE TIODIGLICOL.-

HO-CHZ-CH2=SO=CH2«CH2-OH

PM = 138
Punto de fusidn-112-113°C
Se utilizdé la téenica II-a

Cantidades:
Ti0diglicol. + o o « o « « « o 292 (0,02 moles)
Ac. Acético glacial. o o o o = 30g
H202(27%)o e e o o o o o s ; 31lg (0,02 moles)

Se obtuvieron 20g de un sdlido blanco de punte de fu--
sidn de 959C. Al recristalizarlo de metanol el punto de fu--

gidn fue de 109-1119C, soluble en agua e insoluble en éter.

Rendimiento 62.5%.

PREPARACION DEL DIOLIDO Di TIODIGLICOL.-

HDmCHé=CH2mSOQnCH2mCH2mOE
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P = 154
Punto dsz fusidn 36-409C
Se utilizdé la técnica II-b

, Cantidades:

Piodiglicol ¢ &+ & o o« o o o+ » o 1458 (1 mol)
HyOp (27%)e o e o o o o v 0 0 s . 310g (2 moles)
Ac, Acético glseial o . . o . . o 1508

21 tiodiglicol utilizado fue previamente destilado; el

®

punto de ebullicidn del tiodiglicol, a 1.8 mm de Hg ¥ con un

bafo exterior a 1849C, es de 1429C.

Después de realizada la oxidacidn se hizo la siguiente
prueba para saber si habia trazas de BQOE: Se puso una mwussSe
tra del liquido en un tubo de ensayo, se agregd Xl en deido
scético desarrolldndose une coloracidn pardo emsrillenta, lo
que indicaba presencia de 15{202° Por lo tanto se dejd ropo--
sar varias horas y se volvid a hacer la prueba del E202 la =~
cnal resulitd negativa. Se guardd enm un frasco sin tapar y al
cabo de algin tiempo, did un sélido vlanco, soluble en agua
con punto.de fusidn 33-369C. Se guardS en un desecador y des
pués de varios dias, el punto de fusidn fue 39-40°C., Rendi-

miento 89%.



PHEPARACTION DE 1A SULPONA DEL 1,4 OXCTIARO,-

Punto de fusidn 130

- 14

Se tomaron 50g de la sulfona y se destilaron a2l alto -

vacio. Se obtuvieron unos cristales blancos que se recrista-

lizaron de etanol. Punto de fusidn 132-=1349C. Rendimiento

82.3%.

PREPARACTION DE LA DINETIL-SULFONA.-

CE?nSOszHé
P = 94
Punto de fusidn 1099C
Se utilizdé la téenica II-b

Cantidadess
Dimetil sulféxido o o s o o o o
3202(27%) a8 & -] -] - ] L ] @ £ [-] L2

Ae. Acético glacial o o o o o o o

378
62g
60g

(0.4 moles)
(0.4 moles)

Se obtuvieron 36g de un sélido blanco, insoluble en ==

agua y soluble en etanol. Se reeristalizdé de etanocl y resule-

t6 un s6lido con punto de fusidn de 1059C. Rendimiento 80.7%.
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?BEPARAGIOH DL DIOCTANOATO D& TIODIGLICOL.-
(CB?-(CB?)6-002nCH2—CHé)2S

PE = 374

Se utilizdé la téenice I

Cantidades:
P50diglicol + o o' o o o o o 12.2g (0.1 moles)
Cloruro de octanoilo . o « o 34.2g (0.2 moles)

Piridina . o o o ¢ 5 e o o o 60g

Se obtuvo un sélido café parduzco, de punto de fusidn
24-269C, Se recristalizd de metanol y resultd un sdédlido ==
blanco, con brillo metdlico, que Se presenta en forma de es-
camas, soluble en metanol, etanol, acetona y éter, & insolu--

ble en agua, con punto de fusidn 26-27°C. Rendimiento 81.2%.

Andlisisse %0 Az %0 B3
Calculado:  64.14 10.23  17.08 8,55
Encontrado:s 63.53 10.20 8.40

PREPARACION DEL DIOCTANOATO DEL OXIDO DE TIODIGLICOL.-

(CHBw(CH2)6mCOZwCBmeH2)QSO

PM = 390

Se utilizé la téenieca III, pero con el sulfuro previa-

mente esterificado (tdenica I).



16

Cantidades:
Dioctancato de tiodiglicol . . . . » . T.48g {(0.02 m)
1{202(30%:}5 @ e a s @ o Va L] 2 L] ° e ° L 203g (0002 m)
Ac. Acédtico glacial, o« o o o o o » o o 100mL

[~]
Se obtuvo un sdiido blanco aque sercristalizd de metaw-

nol con punto de fusidn 44-46¢C. Rendimiento 91%.

Andlisis %G %E %0 )
Caleunlado 61.51 9,81 20,48 8,20
Encontrado 61,01 9.84 T .87

PREPARACIOE DEL DIOCTAWGATO DEL DIOXIDO D& TIODIGLICOL .=

(Cﬁém(CEé)émCOngHQ»Cngzsoz
PM = 406

Se utilizd la téenica I
Cantidadess ‘
Didxido de tiodiglicol o . ¢ o ¢ o o o o To7g (0.05m)

Cloruro de 0ctanoilo s s « » » s o o o « 17e1g (01 m)

:Pil'idilla e € ®» © © @ ©6 @ @ 8 © ©6 ©°© @ ©° B 60g

Se obtuvo un sdlido eafé parduzco gue se reeristalizd
de metanol y resultd un sdlido blanco pulverulento de punto
de fusidn 68-69°0, soluble en etanol y metanol e insolutle -

en agua., Rendimiento 30%.

Andlisis %0 A %0 %8
Calculado 56,09 §,42 3.61 7.88

Encontrado 59,04 9,51 T.3



PREPARACION DEL DINOWANOATD D

(CEBW(CHQ)TPCOEmCHQmCHg)ES
PM = 402
Se utilizd la itéenica I
Cantidades:
Tiodiglicol o« o ¢ o o & &
Cloruro de nonanocilo. . .

Piridina 2 e © & & © @ =&

Se obtuvo un 1fquido café

2 5 B o

£l e & @

el cual

’é,..ﬂ

8g (0,06 m}
24,5g (0.34 m)
60g

se golidificd & las

dos semanas. Se recristalizéd de etanol alternando con metha--

nol y se decolor$ con carbdén activado. Did un sélido blanco,

con brillo metdlico, que se presenta en forma de escamas, -=

Punto de fusidn 28-299C. Soluble en etanol, acetona y cloro-

formo e insoluble en agua. Rendimiento 44.10%

Andlisis - e %E %0 %S
Caleulado  65.63 10,52 15,9 7495
Encontrado 65.29 10,15 8.25

PREPARACION DEL DINONANOATO DEL DIOXIDO DE TIODIGLICOL.-

(CHy-(CH, )~C0,-CH,~CH, )50,

PM = 434
Se utilizd la téenica T
Cantidadess

Didxido de Hiodiglicol o o ¢ o o o @

7.7z {0.05 m)

Cloruro de nonanoilo « « o » o « o o L8.6g (0.1 m)

Eil‘idina 2 e & e © © © e o

e o o o

. 46g



Se obtuvo un sdélido café oscuro que se reoristalizd ds
etanol ¥ se decolord dos veces con carbdén secthivade, B¢ un -
s6lido blanco pulverulento con punto de fusidn 65-669C, soly
ble en e~l;a:aol._9 metanol y acetonea e insoluble en agua. Rendi-

miento 30.2%.

Andlisis - 2ol G %0 %5
Caleulado 60.80 9,74 22,09 7.37

Encontrado 61,05 .38 Te59

[\a

FREPARACION DEL DIDECANOATO DE TIODIGLICOL.=

(CHj»(CHQ)chongE?mCHé)28
PM = 430
Se utilizd la +éenica I
Cantidades:
T10d1g11C0L o o v o ¢ o o o « o o 30.5g (0.25 m)
Cloruro de decancilo. « o o .o ¢ 100g (0.6 m)
Piridina . o o o 2 o ¢ o o » & o 200g
Se obtuvo un sélido café oscurc gue se recristalizd de
metanol, dio un sélido planco amarillento, con brillo metdlj
co, que se presenta en forma de escamas, de punto de fusidn
43-44.9C, soluble en metanol, etanol, aceltona y éter e ingo--

luble en agua. Rendimiento 80.37%.

Andligis I T %0 %S
Calculado 66,94 10.77 14..85 To43

Encontrado 66,31 10.%8 T oldr



PRIZAAMCICH Dol DIRECANOATO DEL OXIDO TE TIONIGLICUL.«

(CH,=(CH,),=C0,~CH,~CH,
3 28 2 2

5 50

.
Jo8Vs

P = 4486
Se utilizdé la téeniea III, pero con el sulfuro previa-
mente esterificado (tdenica 1),
Cantidades:
Decanoato de tiodiglicol « « + o » » o« 8.6g (0.02 m)
HoOp (30%) ¢ o o v o o oo o s o o o s 238 {0.027m)
Ac, Acético glaciale o o o « o » s « o 150g

Se obtuvo un sélido amarillento el cual se recrigtali-
%6 de metanol, did’ un sélido blanco cristalino con punto de
fusibn 64-669C, soluble en metanol, etanol y éter e insolu--

ble en agusa. Rendimiento 79.7%

Andlisis 9% G %0 %S
Calculado 64..54 10.38 17.91 T:17
Encontrado 65,10 10.55 ' T.10

PREPARACION DEL DIDECANOATC DEL DIOXIDO DE TIODIGLIGOL.=

(CEBE(CHQ )8-002»01-12--0572)2302

M = 462
Se usé la téenica I

VCantidades: )
Dibxido de %iodiglicol o o o o o o o L15.4g (0.1 m)}
Cloruro de decanoilo o o o o « o o o 40olg (0.2 m}

Ei]?i(’lil’la ¢ ¢ € © ¢ @ © € & @ & ©° O @ Sog
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Se ovtuvo un sélido marrdn, &' cual se recristalizd de --

metanol y resultd un sdlido blance, con punto de fusidn T3-759C

soluble en metanol y etanol e insoluble en agua.

40,.69%,
Andlisis 4 750
Calculado 62.31 16.02
Encontrado 62.44 10.46

Rendimiento -



=C=0H

nSnCHgm

-5

s\

-CH,-

EANDAS D& A330RCIOH ZN BL INFRA-ROJIC
{(Longitud de onda en cm"l)

En el tiodiglicol, 6xzido de tiodiglicol y didxido de

tiodiglicol aparece en 3325, 1050 3300, 1065 3350,

1060 respectivamente.

Aparece en todos los compuestos aproximadamente en
1420, )

En el éxido de tiodiglicol; octanoato y decanvato
del dxido de +tiodiglicol aparece en 1065, 1035 y -
1040 respsctivamente.

En el didxido de tiodiglicol; octanoato, nonancat
decaroato del didxzido de tiodiglicol aparece en 1
y 1120.

Aparece en los ocho ésteres en 1750 aproximadanme
en el octanoato,. norianocato y decenoato de tiodig
col aparece en 1100, 1160 aproximadamente; en el
del %ﬁidn I -
tanocato y decanoatovdd Tiodiglicol en 1000, 118

en-el octanoato, nonanoato y decancato del didx
de tiodiglicol aparece en 1055, 1190.

Aparece en todos los compuestos en 2900 aproximeda~--
mente y en los compuestos con un nidmero de carbones
mayor a cuatro (los ocho ésteres), aparece en 720,



=CO0ONCLUSIONES =

Se sintetizaron los siguvientes compuestos nuevos que
no han sido descritos hasta ahora en la bibliografia:

DIOCTANOATO D
DINONAWOATO DE TIODIGLICOL
DIDECANOATO D& TICDHIGLICOL
DIOCTANOATO bzl OXIDO DE TICDIGLICOL
DIDECANOCATO DisL OXIDQ DE TICDIGLICOL
DIOCTANOATC DZL DICXIDC DE PIODIGLICOL
DINONANOATO DEL DIOXIDO DI TICDIGLICOL
DIDECANOATO DEL DIOXIDO DE TIODIGLICOL

TIODIGLICOL

&=

&

Se wandaron muestras de todos estos compuestos al de=-
partamento de Farmacologia de la Facultad de Medicina de la
Universidad Hacional Autdnoma de kéxico para rezlizar 1los -
estudios farmacoldgicos convenientes ya gue se les adjudica
una posihrle accidn anti-inflamatoria.

L I T I



Ty s

ABSORBANCE

6.0 8.0

b | - TS
"

O D B
HE : B

Ebe——

L)
o =

0.0

10

.20

.30

R
Q 4

i

i

i

i
R
il S

R e BN

.40
.50

60

170

[RY

";?: e B - S W Y 1 B 100 M o EUR RN OO SO R o B
= = o e S8 = et ben Lot g L I
! ! ) !

oo : I
4000 3500
TIODIGLICOL

2500

FREQUENCY (CM7)

2000 15003038

i NO.

e

= LN
SCAN SPEED "'1/‘-'-.'/ OPERATOR

SUT. s DATE. Y

WO~ Citge Clly= §=Cliy=CHy=ON

PATH

| REMARKS AN

EMCE

7

PEFHRN-ELMER @



400

500

-
e

N e

DATE
7

3 P et Rl Kwes e et ]
S
P i et : -
; Sy Fluguion RS S ER! il -
{ - — ;
: H - -
| _ —
LY P A .
N -\
H .. 1 1 BO0SI N I —_—
¢ b S G S

600

SCAN SPEED.T;c_}__/ OPERATOR _E3%s -
= 3
s
PERKIN-ELMER @

REMARKS

700

SUT.

—_— 4 et —
__ 1 i P B -
EE | i G 2
BN JOOY IR A SN
i ) B PUNNE :
P v
Al i | . - |

MICRONS

800

T

v T i R
il iy z
T 7
H P T -
7 -1 1 -
RN = i -~
T

FREQUENCY (Cm)
." ‘(— -’\”/’

900

8.0

7.5

1100 4088 1000

1200

1300

= ~RE=-3

(] &) <<

IINVEIOSaY

(=g

TiobiGLicon

vE MO,

iC
PATH
RENCE

s

s

e G0

WO ~Cimei, ~ S = Tlip =Cl, 0N



8.0 9.0 10.0 MICRONS 150 20.0 25.6
0'0 (] L] 1 ] i 1 1 1 ] 1 l I} i !
- 1Y =it
N 4 NN | ] 10
{
1K -

g i - -
4 : -
<
g - RN
2
<

40 [
.50 |-

50 5y
70 N .70
1.0 T 1.2
e 0 . o5
1300 $2030 1100 D 1000 960 800 700 (3] 1] Loy
FREQUENCY (o) )i .
D0 08 TIODIGLICOL :
1% e ar 3.4/
" o B o y . B J 3
RO~chg-Cit, %w&%@‘@ﬁ%3 o8 c /A s yzsmrﬁf
Fo) PATH = nenaews . Llr Al -
REMGCE if gt N
o G LD £ MERCO PERKIN-ELMER ®



ABSORBANCE

0

RN -

2.5

L

MICRONS

b

5

[

Bl

20 f

.30

0 ‘ / i; ‘ o
70 Ly | ik
| ERERER AR . -

1

©

4000 S800 00 RERO 2500

FREQ UENCY (CM~ 1)

3500

2000

1500

TRIDD DE TIODIGICOL
‘ DN v i.‘\f’/
N
ENCE

HO- CHg- Cllg ~ 8= CHy~Cip-0H
=

/
sur__ 4.

7
SCAN speen/.é'.'g.’/ —

OPERATOR
patE /i

s

REMARKS |

/?-’—

HEFREZO EN MERCO

PERKIN-ELMER ©

0.¢

.20

-1.30

A0

50

4.0
- 70



25 3.0 2.5 £0 MICRONS 5.0 6.0 8.0

0.0 1 i ¢ v S TR N B 4|] I VLTI )

4 0.8

ABSORBANCE

:ﬁﬁ(} 2506 o8u0 kdeei) 28zd 2500 2000 1500 o =
.o . . Farc UENCY (b
Momdo DT ciebislice. /
YT N-T « S o | ST sPEED h.;-./,f " omeamion £ 0 4
%@'a.g%,ggg&m By @%&&w@&%@@% I eyt by S e BATE (ELGTL
-4 %@ © PATH —— z:ssw.ﬁxs,__7/1,‘/4_‘.&4,.‘-'(.‘\ .-
RENCE BT ool o

etai3e g MERCS FEIEROCH-ELMEEF @



' 8.0 8.0 10.0 | MICROMNS | !55.0 L 20.0 o 125.(’.*
}

ABSORBANCE

Y LN T L e e e LR P L R

MENREENR ‘

mL_LmL@lI

1300 1200

s SSANERERT - R R i
oo U 1000 - 900 806 49 ggg 500 500 400

FREG UENCY (CM—T)

Lit )
i

d

DL BF WoDhGlicnl,

VAR A
E No... o Tl SCAN spsen.yzr_az_.___ OPEMTOR,.;;./C%TL‘_'._i
BO- ﬂ%a»ﬁ&ah Byme m%a =iy -0 2 o sp_t. ez DATE 42T !
g ‘%‘@ ‘ PATH — : REMARKS . [ e tecd, —

b ENCE PEEa st LT
o ERT, - IMPRESO EN MEXICO FPERKIN-ELMEM™ @




ABSORBANCE

@ Lo “’M&‘ Lhye = @%n@%&'@”ﬁ’{ﬁﬁa}% LR

25 3.0

35 4.0

MICRONS

T I RO W

5.0

N

.20

.30

40

.50

60 oo oo

70

1.0

&0
4000 3500

mmw@&% HE NOMGLWESL.

{c@&‘;g@

CE@3

Nﬁ REMCE ..

3000 SUAE 2590
FREG UENCY {Ch™T)

2000

o
L

1€ Mo,

SCAN SPEED .

U -

< . OPERATCR..
Date,

PATH . oo oo oo

REMARKS ___ ...

ASRES0 EN MEDCO

E""EHKIN*ELME

90

(=]



8.0 9.0 10.0 MICRONS 15.0 20.0 25.0
0.0 L ORI DR $ i ! l ’ l Ll 0.0
ERD camn VRN
- L] ST A . {3
ANRRNER R RR e [ .
eF EENEELE

ABSORBANCE
&
o

AC

1 40

©w o
1300 1200 6P 1000 500 800 g 600 500 5
: ; FREGUENCY (c~ )
VA NOATD D BoBIGlICat
% 8 VE N S
- s lld o et N . IR o .
CHs ig%@ “@“@;ﬁ%g};& & %o&é@@%“@ %%&%’R@m. . T P,
PATH REMARKS
) RENCE e e o e
e m@ﬂ?o“"" HRPRE G BN MERICT WEEH‘-’:K;N«-ELMHW “



2.5 3.0 3.5

il

40 MICRONS 50 40 8.0

i

bk Lo R TS N YO

I

goL- oT 1 o1

8O

o
Q

1. _~=:\‘4- L -
o

TRANSMITTANCE (%)

20}

40+ =
il L
i T ]
, , ik 5
! | \‘{! T 20
T w an ¥ ihn
I HE ; T Ei s
forf e f ot LI | MEN B ok
AEEEABERENESEREE Dl 4 | BEREEE ,

0 : L
4000 3500 3000 2°°°
DETAWOARS BEL onihD DE TwhisuLR

2500

FREQUENCY {CM)

000 A950 1500 {420
/ AT

- i
SCAN SPEED @4/‘"". OPERATOR /:\1“(_

e 2 vE wo.___ 7 2 :
SR S S T O S ——— o T o 7
@ PATH REMARKS PO R R et
N ////
RENCE Shifaliadet=d A

PERIIN-ELMER ©

00

60

40



7.5 8.0 9.0 10.0

MICRONS

15.0 ?0.0 25.0

1004

e R RWE Rty

80}

O
(o]

[ERENET

N
Q

140

TRANSMITTANCE (%)

20

o EREERRanaeka v CR iy EE )
1300 1200 1100 10

900

800

FREQUENCY {CMm™)

DCTAMORIG BFL OXIBD OF VedIGLItoL L
3 9 E NO. i n scan seeen, 3t ¥
ot e G enelr _ﬁ,,% oo el ol B, S i SUT el
ety &ﬁ%‘?’% © i&@& %‘3& ¢ ;& . . REAARKS .
ENCE i

~CONT~

PEFRFIN-ELMER @



3.0 a5 4.0 FAICRONS 5.0 6.0 8.0
0.0 5 ! I T .l RTINS T W T vjrl TSRS SR WP WY
oo - R IO L R
\ SN} %W b
jJRana= ) 1)
10 e At A iTh
i
20 i
wp i
[¥] :
: U
é .30 -~ - ,} { i
o R
v . . «bee
2 5
40
50 : - -4~
60 fere f i ! I | lj
70 |- S
1 r } " C '
1.0
BB By
I T L L A A e - i RN
” LT ! i
4000 3500 3000 *290 2500 2000 1325 j5pp 420
FREC UENCY {Cv— 1)
OCTANMORYO DEL DICHiDo DE TIODIGLICOL .
T 7 S
VE Mo, _ & ¥ 7 SCARN SPEED ... .0~ ... OPERATOR..>' 77
cuy- (o) 005 (eUa) - SO~ {cuy, — woe- (O v

CPATH L
ERENCE .. . ...

cua

I -, A

REMARKS e

IapiESO EN MEXICO

PERKIN-ELMER ®

0.0

20

.50

T8

o2



8.0 9.0
0.0 b ok b -

FRICROMNS

15.0
!

.20

ABSORBANCE
3

50

TR

70

1.0

w0

OCTAND 810 DEL BISKIDO DE wosIG&LCcOL

@3 - (€1 - €O, Lcul\ﬂé;

——CONT

13067010 1206°8°  W2Qg, i0F

900

FREG UENCY (CR™ )

800

620

SCAN SPEEED...J_‘,:"?",."." . OPERATOR ' <

lan.

«

DATE ..

REMARES ...

L

e

BERRIN

AN

20

AU

i.50

1 .60
70



MICRONS

500

500

600

500

0

0

8

900

1000

0

10

"

A

1200

1360

PN RN UNERER PN PR

,... ram
Na E
by
AN
o
B
SN 2
B oo ¥
= %
RN Y
ERE I y
g | y
& 1 b
o
g Tz B
= u
oo £ &
¢ o £
J i
Q 1
-9 m
5 A
.un.«.w (JL Jw
@ 1
S
[ M,)
B 2
AU»C
Q 1}
g L
? 4
z %
o 1
'
z2 £
S

LAMER ©

-
i

FELRICH



pey o] T > I T
Rar P 1S R | 1 L . o L
-« 2 H B et DEREE NS
Al o N - TR L ,m
o) P i - - q - _ “: B
.y!ul.l..c — [P S * s etae S Y i
E : T S
. W‘ . | o I R ] 9]
o i Sl S NS
8 I e e MR ‘ : i o
- S R A== A TR U T W RS N | ¢
T : ok . ;
R B 1 ol :
i AL i e ] i
) " iiw : __ , : . " %
w0 } ) / O
g R B S B HERAN
@ m N N
O ;
- — +
1 : .
£ - T
-4 -
2 g
~ T
4 1 \l%\ o™
| - == I
<o) _ . ; b
y S sy sl I N1 OO [
Q
3 [&]
e e -l
QL
3 -—_— PN Sy -t —
5 I B NN 100 & DIUS SN SUN B P — o
(4]
s}
E i o e Ite R A R I N s |
SRS SR NS NV SN OV S S
n T P AR B S 4 il e -
(9]

o

=) oo

o~ (3] <t

IONVINOSIY

[
i

=
4000

FREQUENCY {CM™)

¥
W%
A e
orn;“ N,
[N I
AN
e
)
m/
o jiXs
g g
CEEN

’

v
iy L

SCAN SPEED
£

SLIT.

REMARKS

7

L e

BE  TIOPGLICOL

DN MANO AT

VE NO.

NC
L PATH
ZRENCE

Dl

2

[cug(\cuz.)i Co- LC“

£ia 4 &

PERKIN-ELMER @




ABSORBANCE

2.5 3.0 3.5 40 MICRONS 350

L 13 I ] l K] ] L L 2 L} 3 I} L I 13 i L L 4
0.0+ 1 {‘_ ‘ T B O B
— I i [N R O VO O U O A O N
! ¥4 I ! 1
N Pl \‘JtL
- [M .
it Ly
205 i 20

14 IR
BT

©w
O..

30

.40

50

- I: 70

¢

iy O L

|

}
P : { ! | |
4000 3500 30007 2500 Lo 2000

FREQUENCY {Ch) /

g

!

|

i

1
L1 il:_.;: .
| 1
; i

T

:

15007

I .
DIRON A NOATD BEL;B\OX\}){;\ Do TOBIGLALCE,. = ‘
NG, PP SCAN speED_2 27t opERATOR _,c:/

foua~lova)g ma-@i)glzsﬂg < - sur oo LT

PATH oo REMARKS T A
SENCE LR d S

PERON F‘ PATEDY ©




15.0

10.0

9.0

8.0

«7.5
0.0

400

500

[ s o P ok ik 0 S

600

900

MICRONS

800

l900

T R
i ]
1 I l.r\u -
T . L -
A . .
S & ,.
1 i >
FTT :
% ] A N I ,
i ; DR il
E = H — I
, . .

i T

]

PR

1000

[ ZﬁGOADﬁ

1205

i SRS S S SURLNNGR
L
1 ¥
+ Fror —t
i 4
I i B
B T x

ONVHIOSEY

“ 8

/

r"/ -S ﬁ
I

FREQUENCY {CM )

-
e 20N

.
LA

SCAN SPEED. %-/ OPERATOR
L

SLIT,

iz

DATE
V*‘i—;m:gf:%d R

7
FERKIN-ELMER ©

REMARKS

DinDHAWSETD DEBOXDG DE NODIGLILOL

O S

AVE NO.
NG

z

EC\\ 3 *‘LC}&Q{Q.O&- (C-\*a‘.)z_-] 502

LL PATH
FERENCE

o A

~ CONT. ™




ABSORBANCE

25 2.0 s 40  MICRONS 5.0 50 8.0
CO 1 1 ) ‘ 1 1 1 [ 1 1 I 1ot 1 1 ] I ] LI 5 50
. : y
ok e : b -—"\“’. sl 1
: ) FJ i%ﬂ S I 20
Win
30 E J ft a0
40 . - N A
- - 50
, 40
3 70
1.0 1 0
EE ERE AL i 4
o T i
4000 2500 aggo =0 2500 2000 RSO ggpp ARO

DACECAMDATO DE Mol &L dl

Lewy-(aiyg- wo,~ (i), .S

FRECUENCY {Cm= 1}

-

PATH

ENCE |

SCAN SPEED . .77 OPERAYOR

saet

Pa

s BATE

REMABKS |

e

S o ae
‘143 L 2

HIERYS0 I 0D

PR




ABSORBANCE

8.0 9.0 10.0 MAICRONS 15‘,9 o 200 | | 25,0
.0 b el 'R b 4t ) ‘ i 0.0
o -+ - : l. : YT_ KN ,.,./.i/r..,.1 )
NERRREN I . . L %
SR RRNRN Ny i i : - L)
.- X - o1 . ) //‘rl"‘ xill
L\ - y B ..—"’PJT . N‘\ ' /
10 i 10
a4 ALt U
7 [
%
200k \ .20
k'ﬂm‘ - I'
.30 \ - % i .30
. TN .
40 R . A0
.50 e ; . T ST .50
.60 j \ - S
Jokd 1 : dopr 1 il g
1.0 ! 1 118
- LT lid .
1300 wn HWE5 0 UGE, 1000 200 800 ¥20700 £00 500 400
EREQ UENCY (ChT) .
DIDECAROLTD DE ToBIGLULL
ENeo s SCAM SPEED ...
LCMa- (Moo= (€, 3,9 . - 3
PATH ] REMARKS _ ..
RENCE A e e e et e e e

VAPRLSC EN MENCO

PERKIN-ELMER ©



3.0 2.0 10.0 FAICROMS 15.0 20.0 45,9
0.6 ] Pob 3 [l 1) [ ! a 5 0.0
r
A ) i 3 )]
7, . I} k]
¥
i §
i) I ;
.wEﬁ - L /i Ay 30
3 =
¥ i 2 1
[ A
) Y 3
N xx: 1 ] {
20 f i ]
5.
Bas [
2 ' :
o5 .30 ; 7 )
1 o
2
% AD A0
=1 50
50 &0
70 Wil
50 - 1.0
L&) 4 ¥ st &
a0 ool 0 fran | SR 950 260 60 50D ot
: o LENCY (Coa Ty
mdecasont DEn e OF TemisUilol
A +
RVE Mo, k-
- o ~ NC N
§C¢Y§“'s'«~ . ﬁ@g_ - L0y ~ C&L :.-E bt )
T & \}@ 26 b % 4 pam —
FRENCE

- LA

CRBEE RS Yk HENICY




ABSORBANCE

95 3.0 5.5 © 40 MICRONS 50 6 8.0
@.@ 3 ] i 3 ) l ] 5 3 ) 1 k) L] F 2 LI L] L] 2, 1 LI | )
-
R - -~ o
w0 - o L
. B 4
G 4.
= M) - - A
Bl AR ‘f’ v ﬁ
. : : } it
- v i
. ; " i { 3 :
20 . ; ;
. ¥ .
4 - et -
20 i
i
]
AQ Yy
¥
¥
T T .
50 .
40 ’
PO o
.0 ’ ;
-~ - - - ]
@ ! RN ol ; 4
H ’ ’{U“ b} 4 7 y sk o
4aan 3500 3000 . 2500 2600 {760 y500 2O
' , FReq URCY (car 1) o
DISECANNATS  DEL THab0 DS ROMIGLICOL £ ?&/ 422
VE b0 EF LT SCAN SPEED szl QFE%&FQ{;_ ;““’7
‘ s
@Vﬁaw (S & Dy - @AQ ZE . 30 i« e | sur <7 BATE ’557,0’2 =
' L PATH ‘ s REMARLS il o
ERENCE .o oo il 4

IO IN MENCO

FPERIIN-ELMER ©

0.0

e

.20



25 3.0

3.5 4,0 MICRONS

L . PO o)

1.

ABSORBANCE

1.0

<

i

4000 3500

DIDTCANOATS DEL Ditwdo Do WOMGLICOH,,

EO iz - () o 00,04 2} .30,

3000 2300 2590
FREQ UERCY (CA 1)

SChkg SPEED,
/ o

,,—w/

EXARKS .

BVE 8 g R/ o
BUE. e e e vt e et s e et e
R .
FERERMCE

WPEEE IN W00




MICRONS | ?5!.0
)

0'0 1 i i ] i} )

R

ABSORBANCE

1.0 1.8
° 1210 0BS5S ‘ = o
13001 > 1200170 12Rgp 1055 g0 900 809 10700 600 500 500

. FREQ UENCY (CM™1) -
DICECANDATG DL DIGKIOD DE hodieilon /,?
VE Na. g2 <% L SCAN SPEED___ 7 et hu
7
-~ - T /‘)
ECH ~ (Mo -0, - (Ciha 30 © - SuT Kl
3 \)% - }{1?* z . PATH - REMARKS 4 .
BEMCE il et

-~ QoM

IMPRESD BN ATHCD

PERKIN-ELLMER ©



BEIBLICGRAFIA

(1) Reichstein,T. Helv. Chim. Acta, 19, 29 (1336).

(2) Reichstein,T., y Goldscamidt, Helv. Chim. Acta, 19, 401
(1936) '

(3) Ruzicka,lL.,M.W. Goldberg y H, Meister, Helv. Chim. Acta
23, 599 (1940).

(4) BPRfiffner, J. J., ¥y H.B. North, J. B101, Chem., 136, 781
(1940).

(5) williams, K.L.H., S.H. Burstein, .y D.S. layne, Proc. Soc.
Expe Biol. Med., 122, 865 (1966).

(6) williams, XK.I.H., S.H. Burstein, y D.5. Layne, Arch, Big
chem 113, 251 (1966).

(7) Willisms, XK.I.H.; K.S. Whittemore, T.N. Mellin y D. S.
Layne, Science, 149, 203 (1965).

(8) Hucker, H.B., P.M. Ahmad, B. A. Miller, J; Pharmec, Bxp
Ther., 154%» 176 (1966), '

(9) Hucker, H.B., P.i, Ahmad, E.A. Miller, y R. Brobyn, Na=-
ture 209, 619 (1966).

(10) Bucker H.B., J.K. Miller, A. Hochberg, R.D. Brobyn, ®.
H, Riordan y B. Calesnick, J. Fharmac. Exp. Ther., 155
309 (1967).

(11) Lenge N.A., Handbbok of Chemlb%ry, Therth edition.
Me.o. Graw Hill Book Co. Inc., New York (1961).

(12) HSchster Farw., D.R.P. 339 690, 340 552; C. 1921 II,
128, IV, 960, 1325; Frdl. 13, 614; Geigy A.G., D.R.P.
400 6843 C, 1924 II, 24215 ¥rdl. 14, 1119.

(13) HSchster Farbw., D.R.P. 375 8833 C. 1923 IV, 331; Frdl.
14, 1122,

(14) Price y 0.H. Bullit, J. Orga Chem. 12, 242 (1947),

(15) HSchster Farbw., D.R.P. 360 980, 365 170, 365 1713 C.
1923II, 477; Frdl. 14, 161, 162, 164,

(16) Meyer V., B, 19, 3259 (1886).



(19)
(20)
(21)
(22)
(23)
(24)
(25)
(26)
(27)

(28)

(29)
(30)
(31)
(32)

(33)

Chichibahin, A.E., French Patent 769, 216 (1934),

Nenitzescu, C.D., and Scarlatescu, N. Antigaz (Buchae--
rest), 9, Ne, 9/10, 12.21; Fo. 11/12, 3-11 (1935).

Pord MHoore, Scc. 2126, 2127, 2436 (1949).
Iewin, J. Pr. Chem. 2, 127, 84, 85, 77 (1930).
3ougault, R., C.r. 171, 355 _

Wilson, Fuller, Schur, Am. Soc. 44, 2869,
Steinkops, Herold, StShr, B. 53, 1008, 1011.

Grignard, Rivat, Scatchard, A, Ch. 9; 15, 9.
5t., Hoy St .
Fromm, Ungar, B. 56, 2288,

H¥chster Farb., D.R.Ps 400 311; C, 1925 I, 2935 Frdl.
14 165, '

Fromm, Kohn, B. 54, 320¢.

Major, Bl. 43 41, 635,

Sease, Niemann, Swift, Anal. Chem. 19, 197 (1947).
Polys, Ind. Eng. Chem. Ansl. 15, 360 (1943).

Donald F. Othmar y D.Q. Kern, Ind. Eng. Chem. 32, 2
(1940) 161, 160.

Dyer J. R., Applications of Absorption Spectroscopy of
Organic Compounds. Prentice- Hall, Ind., Englewoocd -~
Cliff, N.J. (1965).

Vakani=hi XK. Infrared Absorption Spectroscopy, Nankodo
Company Limited. Tokyo (1962).

Beilstein, Handbueh der Organischer Chemie II 142,



	Portada
	Introducción
	Parte Teórica
	Parte Práctica
	Conclusiones
	Bibliografía

