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INTRODUCCION

En los dltimos afios, la fabricacibn de hormonas esteroides a-
partir de sapogeninas ha alcanzado grandes dimensiones en México.En
el proceso de degradacibn de estas sapogeninas, se desecha una cade
na lateral que, considerada desde el punto de vista econémico, pue-
de ser de gran importancia.

El objeto de este trabajo fué el de estudiar esta cadena y ==
las reacciones quimicas necesarias para llegar a una estructura tal
que de ser unida a diferentes nficleos con accibn farmacolbgica com-

probada pueda dar origen a nuevos productos de interés terap&utico.



PARTE TEORICA,

Los esteroides son moléculas orgénicas que tienen en comin un=
nficleo de ciclopentano-perhidro-fenantreno. Se denominan asf, porque
est4n relacionados con los esteroifles y en muchos casos derivande --
ellos. Estos Gltimos se encuentran abundantemente en la naturaleza -
generalmente formando parte de la fraccién ingaponificable de las ==
grasas de vegetales y animales. Los esteroles, son todos alcoholes -
superiores de ciclopéntano—perhidro-fenantréno, con un éfupo oxhidri
lo en la posicién 3 y difieren solamente en la cadena lateral en Ci17-
Ademds en su mayorfa tienen un doble enlace entre las posiciones - -
5y 6.

Las saponinas (del latin Sapo: Jabdn), son glucésidos  vegeta-—=
les de, altq peso molecular, poco solubles en -agua con la cual forman
soluciones coloidales. Estén constituldas por dos fracciones: el w—=
aglucén y el azficar. Se caracterizan por:

a).--Téner propiedades detergentes: forman espuma jabonosa con
el agua por disminuir la tensién superficial de la misma.

b) .- Ser venenos eficaces para animales de sangre fia (peces,=-
ranas, etc.), toxicidad que se puede asociar a sus propiedades deter
gentes pues al disminuir la tensibn superficial del agua, disminuye=-
también la solubilidad del oxfgeno produciendo la muerte por asfixia.

c) .- Hemolizar los glébulos rojos, ya sea por combinarse con -
el colesterol de la membrana eritrocftica o por disminuir la tensién

superficial haciendo que estallen.



Hay dos grupos de saponinas:

1.~ Saponinas con aglucén triterpenoide, cuya molécula tiene~-
30 &tomos de carbono, se encuentran en plantas pertenecientes a las
Dicotiledbneas y sus sapogeninas dan reaccibn 4cida.

2.~ Saponinas que al hidrolizarse producen las sapogeninas es
teroides. Estas son sustancias neutras con 27 4tomos de carbono, de
rivadas del sistema cfclico fundamental de ciclopentano-perhidro-fe
nantreno. Todas presentan un oxhidrilo en posicién 3 de configura--
cién(3 , que hace que precipiten con digitonina, 2 metilos angula-—
res en Cjg y C13, y una cadena lateral en C;7 cuyo nfimero y disposi
cibn coincide exactamente con la del colesterol. Estas sapogeninas-—.
se encuentran principalmente en las Monocotiledbneas. (2)

Casi todas las sapogeninas presentan una cadena lateral ceto-
espiro-cetdlica, lo que las hace m&s valiosas como materia prima en
la fabricacifn de hormonas y derivados, pues se degradan fécilmente

y con buenos rendimientos hasta compuestos en C21¢r C19 0 C3g-

La presencia de saponinas fu& descubierta en 1875 por Schmie-
deberg, quien aisl® una sustancia que acompafiaba a los glucbsidos =
cardfacos de D, purpurea y a la que denominé digitonina. Killiani =
describib posteriormente preparaciones mds puras, pero en 1913 Win~
daus y Schneckenburger descubrieron en lo que se suponia digitonina
pura, un 10 a 20% de un segqundo glucbésido que denominaron gitonina.
Ambos glucSsidos se separan por cristalizacibn fraccionada de mez=-

clas alcohol-agua. M&s tarde, Windaus descubrif otro método de sepa

racién basado en la diferencia de velocidad para precipitar en so-
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luciones eféreo-acuosas, y encontr$ otros productos diferentes que -
no correspondfan a derivados de la digitonina y gitonina, por lo que
sospech8 la presencia de otras saponinas en la semilla de digital.Ja
cobs y Fleck aislaron del extracto hidrolizado de las hojas de =~ =
D. purpurea la tigonenina, cuyo glucésido correspondiente, la tigoni
na, fué aislada por Techesche en extractos de hojas de D. lanata. (3)

M&s recientemente se encontrd que las clisicas saponinas de =-
las zarzaparillas también eran derivados del ciclo pentano~perhidro-
fenantreno y se extendid el descubrimiento de nuevos miembros del —-
grupo a otra plantas debido al interfs que suscitb. la sintesis de tes
tosterona a partir de sapogeninas de zarzaparrilla hecha por Russell.
E. Marker (1940).

Con el fin de obtener materia prima mds barata para fabricar -
hormonas a escala industrial, se planeo’ un estudio sistemftico de =--
plantas que pudieran tener saponinas y al llegar a un acuerdo con --
R. E. Marker, la casa Parke Davis & Co., le subvencionb sus trabajos
cientificos y le costeb una expedicién boténica por el sudoeste de -
E.U. y por Méxicp, en busca de nuevas saponinas. El estuéio, por Mar
ker y sus colaboradores, de md&s de 300 plantas cuyo contenido en sa-
poninas se desconocfa, dié por resultado el descubrimiento de nuevas
saponinas y el hallazgo de plantas con contenido ignorado en saponi-
nas conocidas (1943). (4)

Finalmente, Marker se traslado a México para explotar las —--

plantas ricas en saponinas y obtener las hormonas sintéticas.



Jacobs y Simpson (1934) investigaron la deshidrogenacién con-
selenio de la sasasapogenina (que ya habfan estudiado Ruzicka y van

Veen) y establecieron que la cetona CgH;c0 formada daba una semicar

bazona diferente a la obtenida de la metil-isohexil cetona del coles

terol. La misma cetona CBHlGO fué obtenida de la gitogenina con lo-

cual quedaron relacionadas estas sapogeninas. (3)

En 1935 Tschesche estableci6 una correlacién entre la tigoge
nina, gitogenina y la digitogenina al demostrar que la tigogenina -
por oxidacibn suave con 4cido crémico producia un &cido dib4sico =--
idéntico al dbtenidd de la digitogenima; el &cido gitogénico. La -
oxidacibn de la digitogenina produce un cetodcido, el 4cido digito-
génico, y Tschesche encontrd que éste, por una reduccibn de Wolff--
Kishner, produue &cido gitogénico. (13)

En 1925, Diels habfa obtenido varios hidrocarburos como produc
tos de deshidrogenacibén del colesterol y de los &4cidos biliares, en

tre ellos el Y-metil-ciclopentano-fenantreno y el criseno. (14)

§ -Metil-1,2-ciclopentano
fenantreno (hidrocarburo - Criseno

de Diels)




Jacobs y Simpson, también aislaron el hidrocarburo de Diels cg
mo producto de la deshidrogenacibn con selenio de la sarsasapogenina
y la gitogenina y entonces establecieron que las sapogeninas poseen-
el sistema ciclico fundamental de los esteroides: el ciclopentano ==
perhidro-fenantreno.

En 1932, Rosenheim y King, dos quimicos ingleses, revisaron —-
todos los hechos y fenbmenos experimentales que se habfan ido publi-
cando y que presentaban entre si ciertas contradicciones. El dato --
fundamental que movidé a Rosenheim y King a revisar los problemas de-
estructura en este capitulo fué que ninguna de las f6rmulas dadas --
por Wieland ni por Windaus resultaban concordantes con los resulta-—=
dos del andlisis cristalogrfico con rayos X, obtenidos por un grupo
de investigadores ingleses. Finalmente, ellos propusieron un ncleo-
de criseno como base de la estructura de todas estas sustancias, (10)

La propuesta no era absolutamente correcta y el mismo afio de -~
1932, Wieland, mediante una pequefila modificacibén (sustitucién del =--
cuarto hex4gono en el crisefilo por un pentdgono) dejé ya perfectamen-
te establecido para siempre que el nficleo fundamental de donde deri-

van todas estas sustancias es el ciclo pentano-perhidro-fenantreno.

ESTRUCTURA DE LA CADENA LATERAL.

A continuacibn, Windaus sugirié una férmula provisional para-



la tigogenina con 26 4tomos de carbono:

e, —C¢H — O
R N
C\ ' /CH&
—_CH —
%I o ?H
ey

y Jacobs Simpson sugirieron la siguiente férmula para la sarsasapoge

nina:
He o~ CHe
CH c (¢ Hgo)
o o

2

Pero al llevar a cabo Tschesche y Hagerdon la degradacibén de =
la tigogenina a &cido etio-alo-bilidnico quedd establecida la estruc
tura y configuracién del sistema ciclico y con ello la evidencia de-
una cadena lateral de 8 4tomos de carbono, lo que vino a modificar -
la suposicién de una estructura de 26 &tomos de carbono, aceptédndose
ahora una mol8cula de 27 4tomos superponible con la del colesterol.

En la cadena latera;, con sus 8 &tomos en la misma disposicibn
que tienen en la cadena lateral del colesterol, se admite la presen-
cia de dos &tomos de o6xfgeno en forma de enlaces etéreos ciclicos., -
Existen dos posibilidades, unadefinida por Tschesche y la otra por -

Marker. (4)
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MARKER

Actualmente se acepta la formulacién de Marker, que supone una
estructura ceto-espiro-cetdlica, es decir, es un gemdiéter ciclico o
doble cetal cfclico, con una distribucién espiranoide, es decir que-

los dos anillos heterociclicos, est4n en planos perpendiculares.

ISOMERIA.-

Marker y Rohrmann descubrieron una interesante reaccibén de iso
merizacidn esclarecida hace poco. Encontraron que la sarsasapogenina
#D-75°) al ser calentada a reflujo con &cido clorhidrico alcoh8lico,
se convierte en isosarsasapogenina (o4D-66°) idéntica a la esmilage-
nina, un constituyente de la zarzaparilla de Jamaica. Se han identi-
. ficado desde entonces varios pares de isémeros.

El isémero menos estable del tipo de la sarsasapogenina se co-
noce como neosapogenina y el més estable es una isosapogenina. Mar--
ker consider$ los compuestos iso y neo como epimeros en 22, bas&ndo-
se en una serie de trabajos en que demostraba que la sarsasapogenina
y la esmilagenina dan el mismo compuesto seudo y la misma dihidroge-
nina. Esta conclusién permanecid inalterada hasta 1963, cuando = =

Scheer, Kostic y Mosettig repitieron ambos experimentos, encontrando

que aunque los compuestos seudo de sarsasapogenina y esmilagenina —-



son muy similares, los3,5-dinitrobenzoatos son notablemente diferen
tes (194°+ 29° y 178° + 19°), lo cual también ocurre con los diben=-
zoatos de las dihidrosapogeninas (98° + 3° y 140° + 2°). Adem&s, la
ciclizacibn catalizada por 4cidos de seudosarsasapogenina y de seu-
doesmilagenina produce sarsasapogenina y esmilagenina respectivamen
te.

Esta evidencia inequivoca de que las dos sapogeninas difieren
en su configuracibn en C,5, plante la identidad o desigualdad en -
Cyge hasta que despu8s de varios intentos de aclaracién, se estable

cib que las sapogeninas eran identfcas en Cyy. Sin embargo, traba—-
jos posteriores, confirmaron una isomeria adicional &,ﬁ en el Cpj

y otra similar en el Ca0- (5, 9)

-NEO - -=I180-=
ehy 0 —Cia ey cH,— CH,
- N 7
Ch—¢ Ch-CH, } \c“_
 Nen~ce” - -~ N
™ o v o (') O —cn.

Y Al descubrirse la diogenina y desarrollar métodos eficaces pa
ra su degradacibn a derivados del pregnano, la industria de esteroi
des experiment$ un auge inusitado. El m&todo original desarrollado-
por Marker y Rohrmann para degradar la diosgenina, implica la elimi
naci8dn de un fragmento de seis &tomos de carbono de la cadena late-
ral mediante dos pasos. Al calentar la diosgenina (I) con anhidri-
do acético a 200°, se abre el anillo piranoide (F) hexagonal de la-

cadena lateral, formdndose un doble enlace en 20 - 22 para dar la-
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seudodiosgenina o derivado furostadiénico (II), que mediante una oxi
dacién con &cido crémico se convierte en el 3-acetato-16 (Y -metil

é;acetoxi-valerianato) de pregnen(5)-diol-3,1l6-ona-20(diacetato de

diosona) (III), el cual por hidrélisis con deshidratacién (o por pi

r8lisis) da el acetato de lé6-dehidro-pregnenolona (IV), que es la =

sustancia clave para transformaciones posteriores que conducen a hor
monas sexuales o corticosuprearrenales. (1)

El fragmento de seis &tomos de carbono que se elimina al for=-
marse el acetato de l6-dehidro-pregnenolona queda en las aguas de -
precipitacién (aguas verdes) y de lavado en solucién précticamente-
saturada, basta extraerlo de ahf con cualquier disolvente no misci-
ble con el agua. (14)

Después de varias experiencias se llegd a la conclusién que -
el mejor disolvente para extraer esta cadena, era el éter isopropi-
lico.

Una vez destilado ql disolvente, queda un aceite dg color ca-
£6 claro, que por destilacibn al vacio produce el 4c. ('-metil-é -
acetoxi-valeridnico puro, obteniéndose ademds una fraccién de punto
de ebullicién menor, qQue es la ¥ -metilr-é - valerolactona, cuya =
formacién se debe a una hidr8lisis del acetilo, dando lugar al 4c.-

{-metiléoxi-valeriénico, el cual se puede polimerizar o ciclar por -
esterificacién intramolecular dando la correspondiente lactona.

Este &c. Y -metil- § -acetoxi-valerifnico y la ¥ -metil- g -

valerolactona, asf como sus derivados correspondientes han sido des

critos con todo detalle por F. Giral y J. Giral (21)
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Son tantas las posibilidades de aplicacién de esta cadena la-
teral y en México se desecha en tan grandes cantidades, que en este
trabajo se describen las reacciones que permiten llegar a una estruc
tura que reune las caracteristicas necesarias para obtener diversos
medicamentos de posible interés farmacolbgico.

Como actualmente la mayorfa de las reducciones se llevan a ca
bo empleando hidruro de litio y aluminio y en este trabajo se efec-
tud una reduccibn de este tipo consideramos de inter&s describir so

meramente este reactivo y considerar algunas de sus aplicaciones.

HIDRURO DE LITIO Y ALUMINIO.-

El descubrimiento del reactivo fué anunciado en 1947 por Fin-
holt, Bond y Schlesinger revolucionando con ello los métodos de ob=
tencién de alcoholes por reduccibn, pues &stos, se obtenfan princi-
palmente por hidrogenacibén a presién utilizando catalizadorés del -
tipo Ni, P4, PtO;, etc; y por reacciones como la de Bouveault-Blanc.
(1e).

Al mismo tiempo, Nystrom y Brown reportaron numerosas reduc--
ciones de aldehidos, cetonas, &ésteres, cloruros de 4cido y anhidri-
do de &cido, a los alcoholes correspondientes empleando el nuevo —-
reactivo. (20)

El método seguido para preparar el reactivo, fué el mismo re-
portado por Finholt et al.. y consiste en agregar el cloruro de alu
minio a una suspensibn de hidruro de litio en éter y filtrar el ex-
ceso de éste, asi como el cloruro de litio formado: (15)

4 LiH + AlCly; —» LiAlHy + 3 LiCl
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Para llevar a cabo la reduccibn se observaran las mismas pre-
rauciones que para una reaccibén de Grignard, es decir se efectu$ en
condiciones absolutamente anhidras. El compuesto a reducir se disol
via en éter anhidro y se agregaba al reactivo poco a poco, con agi-
tacién constante y a una velocidad tal, que permitiera mantener un-
reflujo suave. En general se obtuvieron buenos rendimientos. (16)

En la actualidad, ademds de éter, se emplean tetrahidrofurano
y 1,2-dimetoxi etano como disolvente. (19)

Como el hidruro de litio y aluminio se descompone inmediata--
mente con el agua desprendiendo hidrégeno, se debe manejar cuidado-
samente pués se incendfa con facilidad.

Ademés del hidruro de litio y aluminio, se emplean otros hi--
druros met&licos como el boro-hidruro de sodio y el borohidruro de-
litio.

Actualmente se conocen perfectamente el mecanismo y estereogui

mica de la reduccibn con hidruro de litio y aluminio.
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GRUPOS FUNCIONALES REDUCIDOS POR LiAlH,: (17)

GRUPO FUNCIONAL PRODUCTO
~
PLEX ~ ol - oH
-002-3 -CHZ-OH-O-R-OH
@®.,®
-CO~-NH-R f CHZ. NH - R
- CH2 - IIRZ
- €O - ¥R, 6
- (c.)n; = ¥y - CHO+ R,NH
- CHz - Nﬂz
-CsN 6
I~ Hy0
': CH = NE|—<=—p - CHO
L - - ~
_C = NOH /ca - N,
! \
- C = NO, (aligético) - C - §H,
! \
- CH2 - 0 - 802- CGHS
6 - CHy
- CH2 - Br
Y
,cn -0 - S0, - CeHs
é S c
s P
CH - Br \ \
‘- cn-€- —CH,~C -

\o’ b“



15

PARTE _EXPERIMENTAL.,

Los anilisis elementales fueron hechos por el Dr. A. Bernhardt
en el " Mikroinalytisches laboratorium im Max-Planck Institut flr --

Koﬁlenforschung " de M4l heim (Ruhr), Alemania.

Los espectros de I.R. ¥y R.M.N. se hicieron en la Facultad de-

Quimica, Universidad Nacional Auténoma de México.
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PARTE EXPERIMENTAL Y RESULTADOS.

l.- Extraccién de las aguas verdes.

Las aguas provenientes de la precipitacién del acetato de 16«
dehidropregnenolona, llamadas comunmente aguas verdes se extrajeron=
con éter isopropilico en un perforador y con agitacién continua du--
rante 24 horas. El extracto etéreo se concentr$ en bafio maria prime-
ro a presibén normal y luego a vacio hasta consistencia oleosa.

Se obtuvo el aceite crudo de un color verde obscuro el cual -
se destilé a continuacién al alto vacfo con columna de rectificacién
y en bafio de aceite.

Se obtuvieron las siguientes fracciones:
la. fraccibn:

Punto de ebullicién: desde 36-65°C/6 mm.

Descripcién: Liquido incoloro, transparente, con olor a &cido
acético.
2a,- fraccibn:

punto de ebullicibén: 68-145° C/6 mm.

Descripcibén: Liquido incoloro, transparente, con olor a &cido
acético.
3a, fraccién:

Punto de ebullicién: 160-165°C/6 mm.

Descripcién: Liquido amarillento de ccnsistencia oleosa, con=-
olor caracteristico.

4a. fraccién:

punto de ebullicién: 185-200°C/6 mm,
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Descripcibén: Liquido amarillo de consistencia oleosa, con - -
olor caracteristico.

La tercera fraccibén corresponde al &cido cuyas constantes y -
gn&lisis se describen a continuacién:

Férmula: C3H7-C00-CH2-gH,-CH2-CH2-COOH
H
3

Punto de ebullicibén: 160°-165° C/6 mm.

Anélisis elemental:

% Encontrado:

Cc 59.21 H 8.78 0 31.82

% Calculado para cloH18°4

C 59.38 H.97 0. 31.64
Rotacién 6ptica: se determind en cloroformo.
25
Resultado: [*] D + 3.8
Espectro de I.R. Se determiné en pelicula.

Presentd bandas caracteristicas a:

cm. T Grupo
1740 R-COOR
1720 R~-COOH
1190 R=COOR

2.- Obtencién del cloruro del &cido.
Cantidades empleadas:
150 g del &cido.
110 g de cloruro de tionilo.

procedimiento: En un matraz de un litro se colocbd el &cido y-
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8 le agregd poco a poco el cloruro de tionilo agitando continuamente.
éompletada la adicién, se dejé el matraz durante un dia a temperatura
ambiente y con trampa de cloruro de calcio. A continuacién, se désti-
16 el exceso de cloruro de tionilo a bafio maria y después a vacié has
ta eliminarlo completamente. El residuo obtenido, se destilé al alto-
vacio en bafio de aceite.
Reaccibn: CHy
/ |
(o] 3-H7_ R-COO—CH2 --CH-CH2 -CH2 -COOH+S0Cly ——»
csH.’- R-COO---CH2 -'E:H--CH2 -CH2 -COC1+HC l-i-SO2

CH
3

Resultados obtenidos:

Rendimiento: 85.50%

p;nto de ebulliciébn del cloruro del &cido: 110-113°C/0.05 mm.
3.- Obtencién de la dietilamida.

cantidades empleadas:

39.00 g del cloruro del &cido

13.50 g de dietilamina

Pracedimiento:

En un matraz de 1 1t se colocd la dietilamina y se disolvid

en unos 150 ml. de piridina seca. Se coloc6d en un bafio de hielo. El

cloruro del &cido recién destilado, también se disolvié en piridina

anhidra (unos 100 ml) y se fué agregando gota a gota gon agitacién,

al matraz que contenfa la dietilamina. Terminada la adicién se tapd

la matraz con tapdén de corcho y se calentd en bafio maria por 2-3 ho--

ras. El contenido del matraz se vertid en hielo y se extrajo con éter
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etflico. La solucibn etérea se lavé con solucién de &cido clorhidrico
al 5% hasta reaccibén &cida y luego con agua. A continuacién se lavé -
con solucién de bicarbonato de sodio al 5% hasta reaccibén alcalina y-
después con agua. Se sacd con sulfato de sodio anhidro, se filtrb6 y -

ge concentrd a vacio en bafio maria. El residuo se destild al alto va-

cfo,
Reaccién:
 CaHg
C 3H,=C00~CH, ~CH-CH, ~CH, ~COCL+HN —_—
3
C,H
275
C3H;~C00~CHy ~CH~CH, ~CH_ ~CO-N <
| CoH: + HCl
5
CH,

Regultados obtenidos:
Rendimiento: 74.24%
pPunto de ebullicién de la dietilamida: 165°C/lmm.
Andlisis elemental:
% Encontrado:
C 65.20 H 10.86 0 18.75 N 5.62
% Calculado para c14H27o3N
C 65.33 H 10.57 0 18.65 N 5.44
Rotacién 6ptica: Se determiné en cloroformo.
25
Resultado:[YQD + 2.5

Espectro de I. R, Se determiné en pelicula. Present6 bandas
caracteristicas a:
-1

cm Grupo

1750 R=-COO-R



20

/R

1650 R=CO=-N

R

1240,1190 R=-COO~-R
4.- Reduccidn con Hidruro de Litio y Aluminio.

Cantidades empleadas:

32,00 g de la amida

25.00 g de LiAlH4 (exceso)

Procedimiento: en un matraz de tres bocas equipado con con--
densador de reflujo y embudo de separacibédn, perfectamente secos, asi
como con trampas de cloruro de calcio, se suspendib el hidruro de ==
litio y aluminio en 200 ml de éter etilico anhidro. La suspensién se
sometibé a agitacidén magnética la cual se mantuvo durante toda la ---
reaccién. La amida se disolvié también en aproximadamente 200 ml de-
éter anhidro, se colocé en el embudo y se fué agregando lentamente,-
a una velocidad que permitiera mantener un reflujo suave. La adicibn
requirié una hora aproximadamente. Terminada ésta se calent6é durante
30 horas.

El bafio maria se sustituyé por un bafio de hielo y el matraz =
se acondiciondé con un agitador mecénico eficiente. Se adicionaron 70
ml de agua'muy lentamente y con agitacién vigorosa. La agitacién se=-
continud por 30 minutos m&s después de la adicién del agua. Se agre=~
garon entonces 600 ml de HCl 6N y la mezcla se transfirié a un embu-
do de separacién. La solucién que se separ$ mds tarde, se lavd una =
vez con éter y se alcalinizé fuertemente con NaOH GN.(I 1t).

La mezcla entonces se extrajo con éter etilico en un perfora-

dor durante 40 horas. El extracto se sec6, y se destilé en bafio ma--

ria. El residuo resultante se destildé al alto vacio, con columna @e-
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ria. El residuo resultante se destild al alto vacio, con columna de-

rectificacién y en bafio de aceite.

Reaccibn:
C H,
C.H -CO0-CH_~CH=CH,~CH -CO-N” + LiAlH —s
3 7 2 2 2 N 4
\ ¢, M
CH
3 C.H
C,,Hy=CH_-OH+HO~CH ™ CH~CH, ~CH, ~CH, =N ~ 725
377 7 2 2 2
CHy C,Hy

Re;ultados obtenidos:
La fraccién correspondiente al aminoalcohol tuvo un punto de=
ebullicién de: 109-110°€/lmm.
Rendimiento: 44.56%
Anflisis elemental:
% Encontrado:
C 68,23 H 13.20 O 10.20 N 7.9
% Calculado para: c10H230N
C 69.31 H 13.38 0 9.23 N ‘8.08
Rotacibén 6ptica: Se determiné en cloroformo.
Resultado: [;€1;5 + 1.0

Espectro de I.R. Se determin6 en pelicula.
Presentd bandas caracteristicas a:

cm-l GXrupo
3350 - OH
1090 -C=N

1050 =OH



Espectro de R,M.N.

é\
ppm
4.6

3.25

2.45

1.3

1.0

0.85
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Sefial mGltiple que desaparece con D20

y que corresponde al H del -OH.

Sefial doble que corresponde al metileno -
unido al =-OH.

Cuarteto centrado que corresponde a los -
metilenos de los grupos etilo y sobrepues
ta la sefial del metileno o¢ al nitrégeno-
de la cadena alcohilica.

Sefial mfiltiple que corresponde a los meti
lenos 3,4 de la cadena alcohilica.
Triplete correspondiente a los metilos de

los grupos etilo.

Doblete correspondiente al metilo en el Cy
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CONCLUSIONES

l.~ Se logré aislar de las aguas verdes preovenientes de la fabricacién
de hormonas esteroides a partir de sapogeninas, un &cido de f6rmu-

la:

C3H7_COO_CH CH_CHz_CH COOH

27
CH,

2—

2.~ Se prepard con rendimiento apreciable el correspondiente cloruro -
del &cido.

3.~ Se preparé la dietilamida derivada por condensacién del cloruro ==
del &cido con dietilamina obteniéndose un rendimiento de 74.24%.

4.=- Por medio de una reduccién con hidruro de litio y aluminio se pre-

par6 a partir de la dietilamida el 2-metil-5dietilamino-pentanol-l
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