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1 M, ~ R O D U e e l O N 

El presente t .ra.bajo tiene co.mo obje­

'tiYo., preparar una serie de c.o.mpuestos de­

~iva<1os del .U-Idanitol·, con el fin de ser u 

tilizados poster1ormente para la prepara-­

~~ de ciertos complejos; los cuales pre­

sentar4n diferancias respecto a su estruc­

tura, ya que se unirán en posiciones dife­

rentes en la cadena del D-Manitol al estar 

protegidos ciertos grupos nidroxilo del -­

mismo. Una vez preparados, podremos cono-­

cer su estructura y estereoquimica a par-­

tir de las diferencias y propiedades que -

guarden cada uno de ellos. 

Este trabajo constituye la primera -

atapa de una investigaci6n por ~ú cual de­

jamos abierto el tema para realizar estu-­

dios posteriores. 
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2) Referencias del D-aan1tol' 

El D-MRaU;ol., Jilani.ta o Azúcar de maná es un al-­

a..ohol hex&llidrio.o c.uya fórmu.La es: 

Oli 
1 

lh-C-R 
1 

.1110-U-H 
1 

IW-C-li 
1 

H-0-0ii 
1 

ii.-y-o¡¡ 
llrC-h 

1 
OM 

a) guente. de. obtenc.idn: 

Es't.e.. coapuesto se encuentra en gran extensi6n 

en la na:t.ur&1ua entre l.os siguientes grupos: maná -

café, algas .ar1nas, t·rutas, vegetales, hierbas, fl2, 

res de hierbae medicinales, liquenes y hongos. (1)· 

El D-lan1tol fuá •isladG· por primera vez en --, 

1806 por Proust, del exuuado cr~stal~no uei fresno -

de maná ••.rraxinus Ornus ". ( 2 ) 

Este co.apuesto se puede obtener también sinte­

ticamente; por la reducci6n electrolítica de D-Gluc~ 

sa llevada a cabo en cond~c~ones alcalinas, de lo~ -­

cual resUlta una inversi6n del grupo hidroxilo del -

carbono dos de la molécU!a de la D-Glucosa, formando -
sa la D-Manosa que al reducirse produce D-Man1to1 • 
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Jintesis del D-Manitolt 

o o OH o 
H-g 11 1 d_y H-0 ti-{: 

1 l 11 i 
M-e-o H-y-0!1 c-oa hU-C-H 

J 1 Ho-6-li HO-C-H HO-C-H HO-C-.ti 
1 1 

~ 
1 • r 

H-0-Uli ~ 
... H-~-ull -< H-C-Uii 

~ 
H-C-OtJ. 

1 J 1 1 
rl-~-U.ti a-c-o.tt H-~-UH !1-c-u.tt 

1 1 1 1 
h-C H-C-H H-~-11 .li-ü-H 

1 1 1 1 
OH OH Oil OH 

t(HJ tt t (HJ 

OH. OH Oh 
1 1 1 

Ji-O-H H-0--H li-C-h 
l 1 1 

H-C-Oti c=o Ho-C-h 
1 1 1 

HQ-C-li 
()i) 

HO-C-H 
00 

HO-C-H ,._ 1 1 1 
H-C-QH 
~ l:t-C-UH ~ 

ll-C-UH 
1 ' 1 

H-:-C-oH H-J-Oti ft-C-OH 

' ' 1 
li-:-0-H tt-ü-H H-C-H 

1 1 1 
Oli O .ti O .ti 

D-Sorbitol +(H) .u-~ni.t ol 

Oli 
• H-G-h 

' J 
1 H-C-H 

1 
Hó-C-rt 

1 
H-0-Qli 

1 
.ti-C-oH 

1 
H-G-H 

1 
U ti 

2-desoxisoroitol 
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~intesis del D-~itol: 

Kl primer p~so consiste en la interconversi6n 

reciproca. ele al.dosas epimeréis y sus cetos~s corres-­

pondientes. La naturaleza de esta reacci6n ha sido -

explicada por la suposici6n de un ened1ol común ~ -­

~os tres azácares. 

La reacci6n se lleva a cabo por la reducci6n ~ 

lectrolitica de la O-Glucosa a condiciones de alcali 

nidad suave (PH = '/-10) y deoajo de j0°C. Je supone 

que la presencia de los sustituyentes hidroxilo, ha­

cen al grupo carbonilo máa susceptible tanto a la re 

ducci6n como a la ox1aac16n en mea1o alcal1no. 

El ••todo usado p~~ la separ~ci6n, que consi~ 

te en una serie de cristalizaciones y extracciones -

es largo y presenta algunas dli1cultades debido a -­

que se tiene que trabajar con muchas fracciones que 

se van form&Ddo a lo largo del método. \3) 
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b) Propiedades ~isicas: 

El D-Manitol es un polvo cristalino olanco, i-

nodoro, sabor debilmente dulce, no higroscópico. 

Peso molecular = 182.18 

Punto de fusión= 165-167°0 

Punto de ebullición= 290-295°0 

Rotani6n específica {20°0) = entre +2J y +24° 

Es soluble en agua, ll.gt:ramente soluule en al-

coholes inferiores y uminas, casi insoluble en otros 

solventes orgánicos. {4,5) 

Solubilidad determinada experiment&lmente: 

SOLVENTE PRIO CJ\LlE.NTE 

Agua + + 

rnetanol - + -

.r.;tanol - -
Acetona - -
Cloroformo - -
Dioxano - -
Benceno - -
~o es t~xico y es combustible. 

e) Propiedades Químicas: 

EL D-IBnitol no reduce el reactivo de Fehling, 

ni reacciona con la .Fenilhidracina. Se oxiaa con fa­

cilidad; el aire en presencia de negro de platino lo 

transforma en ácido manosacárico y unÍ;;. meacla ue ma­

nosa y levulosa; este. mezcla se forma tambJ.én por la 

acción del per6~ido de hidrógeno y por una sal de 
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hierro. El bromo da principalmente levulosa. El ácido -

nítrico convierte al D-Manitol en ácido manosacárico y 

finalmente en dciaos glic6lico y oxálico. (IS) 

Cristales de D-Manitol 

vistos al microscopio. 

d) Usos: 

El D-Janitol por su considerable resistencia a la 

oclusi6n y absorci6n de agua y su naturaleza cristalina, 

es usado para la elaboraci6n de chicles; se espolvorea 

sobre las barritas para evitar que absorban agua. 

~ambi'n se eaplea en fundentes para soldar, por -

su propiedad de formar complejos con óxidos metálicos; 

en lus~radores para calzado blanco; en preparados fa~ 

c'uticoa comoa exipientes de tabletas, laxante suave y 

en la preparaci6n ae tabletas dulces para diabéticos; -

como fuente de carbono en fermentaciones; en la fabrica 

ci6n ~e res~s &lquidicas que se us~n coillo revestimie~ 

to de naturaleza quimica orgán~ca: barnices, pinturas y 

esmaltes, a los cuales da cualidades de bellez.a, flexi­

bilidad y durabil1dad a la ~temperie. ( ?,6,7,81 
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~ O R ru U L A S ~ O O ~ ~ T A N T E S ~ l ~ l U A ~ 

DE ~O~ DKB1VA:UOS D.Slt U- l»>AN.ITOL 

lL 

------i-o-6-a 
~e-~ 

1 

2,3r4,5 

1 
o-c-l:i 

1 o¡ Ji¡ 
»-u-o ---+--..... 

Jlk-b-o -~ 11-Q-.Irl 

r~-o , l. 
1 
l:i 

Dim.etu-sn D-Manl.~ol 

Peso Molecular = 206 

Pwlto de :f'usi6n • 204-208 •e 
Rotaei6n especifica 

(:c.)20D -91. o• en asua 

1,3:2,.5:4,ó 

Trimetil~n D-~n1tol 

Pe~o ~olecUlar = 2lb 

Punto d~ fusi6n = 232-2JJ•c 

RotE:tci6n ~specí.t ica 

(-')2U..Il -104. ~·en C.ioro1orrno 

.ti 
1 r---o-c-li 

¡,¡,.. tH .110--tH 
O-C-.H 

! ii-1-o---¡ 
H-C-{)ti H-U-.ti 

li-6-o--~1 
1 
ii 
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H H-C-H 
1 1 

L:~r:c 
~y ¡ 

H-C-0-C-ti 

Hl 1 1 ÚAC 

.tí-~-u-C-1:1 

¡ ~ 
h~- \.!-u _____ __, 

¡ 
ti-C-O~ 

l 
.ti 

1, 6 Di&.c e t il, 3, 4 -a.~- ( ac et oximet il) 2, 5 u1et ll: én 

D-Ma.nitol 

Peso ~olecular = 422 

Punto de fusi6n = 129-130°C 

Rotaci6n especifica 

(--')20D. +:>7.6"en cloroformo 
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1.----o-Tr-R 
bi- C-H HO-O-ti 

..... l---o-Ó-ü 

w 

1 tiT-o----¡ 
li-C-OR H:-0-Jdí 

a-6-o--.....Jl 
1 
R 

Metilán D-Manitol 

Peso molecular = 194 

l,J:4,b 

Dimetilán D-Manitol 

Peso il'lolecular = 206 

Punto de fusi6n = 194-203•c 

Rotaci6n espec:íí ica 

~)20~ -90.B 0 en agua 

ti 
1 

1
..----o-y-rl 

ür--C-.I:i H0-0-!i 
._l ___ o-¿-H 

Punto de fusidn • l27-12B CU 

Rotaai6n espeeífica 

1 
H.-0-Ull 

1 
li-G-OH 

1 
H-u-l:i (~)20D -38.7°en agua 

1 
úl.i 
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l'-lUI20 

I 

:&&A-CTIVOS 

Como s,istema de calentamiento fu~ utilizada una -

Pl.a.ncha Eláctrica Corning PC-35. 

El punto de fusi6n fuá determinado por medio ue -

un Aparato lfischer Johns .• 

Se filtr6 mediante un sistema ue v~cío. 

Las observaciones al microscopio se. realizaron en 

un Zeiss K-12. 

2) Reactivos: 

lformaldehido en soluci6n 

Productos ~!micos Monterrey 

Lote # 5178 

D-Manitol 

Merk 

Lote # 41.84177 

D-Manitol 

Oarlo Brba 

Lote 11 46.0357- 17635D5340 
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Dioxano 

Productos Químicos Monterrey 

Lote 11 005168 

Carbonato de Sodio 

Productos ~imicos Monterrey 

Lote 11 3536. 

Etanol 

Productos Quimicos Monterrey 

Ac1.do SUlfúrico 

Productos Quimicos Monterrey 

Anh!dr1.do Acét1co 

Productos Quimicos Monterrey 

Lote # 32&8 

Acido Ac4tico Glacial 

.Merk 

Lot.e fl 408168 

Cloroformo 

Productos Químicos Monterrey 

Lote 11 005228 

Carbón Activado 

Ma.llinckroclt 

Lote 11 4394 
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Metó.nol 

Productos Químicos Monterrey 

Lote 11 4238 

Acetona 

Proauctos Químicos Monterrey 

Lote # 3171 

Benceno 

Productos Quimicos ~onterrey 

Lote # 337'1 

~'te~' Bt.Rico 

Productos Químicos !llont errey 

Acido Olorhidrico 

Productos ~!micos Monterrey 
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~ ~ <; ~, .l e ~ ~ 
.P.i.B& L.A PR.tSPAlt&C.lO~ 

JJli .UERl.V&DO::i Db.:l.. D-MatilTO.L 

l) Síntesis del ~.3&2,5:4,6 Tr~et11én D-~nitol. (~) 

Se prepara una mezcla de lJO gr. de .u-manitol, -­

..L50 ml. de ! o.rmal.d.eb.jdo y 150 m.l. de ácido el orh:Ídric o 

concentrado. Se. calienta en balio de vapor por 4:> minu­

tos. Se f1l.tra ~ se obtienen cristales de punto de í'u­

si6n 232-233°0 ~ rotaci6n específica de Gf)20D -104.2·­

en cloroformo .• La recristalización se realiza en 8 paz·­

tes de d.i.oxana. 

2) ~íntesis del 2,3&4,2 .Uimetilán IJ-.Ma.nitol. 'lQ) 

El filtrado de la obtenc1ón del 1,3:2,5:4,6 trl.ine 

tilén D-Manitol se neutra.liza con carbonato de sodio, -

la soluci6n se concentra al vacio y el residuo cristali 

no se extrae con aLconol aosoluto caliente. Se filtra y 

se deja reposar la m1e.1, con lo que se í'orman unas ese~ 

mas que recris.ta.l.izadas con alco.ilol absoluto funden a -

204-20~·c y giran a (-4)20D -91.o·en agua. 
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J) Síntesis del Diacetil -di-(acetoximetil) 2,5 .n~tilén 

D-Ma.n1tol: (9 J 

.iJisolver 40 gr. de 1,3:2,5:.4,6 Tri•netilén u-mn1-

tol en 200 ml. de una mezcla de acetilaei6n fru:.., prep! 

rada por la adición de 3 ml. de ácido sulfúrico concen­

trado a una mezcla fria de 210 ml. de anhídrido acético 

y 9 ml. de ácido acét1co glacial. En 15 minutos debe de 

formarse una masa de cristales, esta se quiebra y se 

vierte en 4 litros de agua fria, se deJa 18 horas en el 

refrigerador 7 se filtra, una segunaa cosecha se obtie­

ne mediante la eztranc16n de las aguas madres con cloro 

formo. ~e redrietaliza con 35 phrtes de alcohol. 

gste compuesto funde a 129-130°C y su rot~c16n en 

cloroformo es c;-.)20D +57.6 •. Es inso.luble en agua, eter 

y heptano, modera4amente soluble en acetona, ác1do acé­

tico glacial ~ dioxano. 

4), S:!ntesis del 1.,3,4,6 Dimetilén D-.Man~tol;: (ll} 

::se d1suel ven 167 gr. de trimet il én .1J-.uj¿_..n1 tol en. u 

na mezcla de 334 ml. de ácldo clorhidrico concentr&do y 

334 ~. de agua. Esta soluc16n se hierve a refluJo por 

5 horas. Al enfriarse, deberá recuperarse trime~ilén .u­

~n1tol inalterado. El fiitrado se concentra al vacío -

basta una m1el 7 poster1ormente se d1su~.1ve en 2J5 ml. 

de agua ca.J.1en¡e, al enfriarse se formarán mas cris'ta--

1es de trimetuén IJ-IIa.nitol, se deco.1ora con ca.rbón ac­

tivado, se Íilira 7 reconcentra al vacio hast~ una m1el. 
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Se disuelve la miel en 220 ml. ue alcohol absoluto y d~ 

ben de formarse cristales de 1, 3 :.4, 6 dimet ilán .ü-1'wfani-­

tol. La recristalizaci6n se hace con acetato ue 1sopen­

tilo. 

La primera cosecha funde a 194-203°0. La combina­

ci6n de las cosechas funde a 205-206•c. Su rotaci6n es 

(~20D -9o.a•en agua. 

5) Síntesis úel 1,3 Ket1l~n u-~nitol. (1~) 

Se disueLTen 200 gr. de D-~itol en una mezcla -

de LOO ml. de forma1dehido al 37% y 200 ml. de ácido -­

clorhidrico c.oncentracio. La soluci6n se hierve a re.t'Lu­

j,o por 2 horas. La mezcla de reaccicSn se concentra al -

vacio hasta obtener la formaci6n de un material crist~­

lino. Se añaden 225 ml. de alcohol aosoluto y se h1erve 

a re.tlujo por lO minutos la masa i'ormada. Al fil tro.r se 

obtienen cristales de D-Manitol inalterado. Uespu~s de 

permanecer las aguas madres por dos horas a temperatura 

ambiente, se obtienen mas cristales de J-~nitol. ~e la 

c.oncentracicSn de las aguas m&..:ires, se obtiene una terce 

ra cosecha que es una mezcla de ~-~nitol y 1,3:4,6 di­

metilán D-Manitol siendo su punto de fusión 135-15o•c. 

Una cuarta fracoicSn se obtiene por reposo, su punto de 

fusi6n es 115-~30'0, esta cosecha es una mezcla que se 

separa con 6 partes de dioxano y da J,4 metiién V-~n1-

t~ crudo cuyn punto de fusicSn es 119-121 •e y 1,3 meti­

Lén D-Manitol qae funde a 105-llO °C. Las aguéis J.llá.ures -

se concentran ~ta una miel y al disolverla en 75 ml. 
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de dioxano da una quinta fracción cu.yo punto de :tusi6n 

es 75-90 ·c. Esta se hJ.erve c.on 3 partes de alcohol abso 

luto y el .U-Manitol insoluble se sepe;..ra dando un 1' ti tra 

do, el cual da primero 1,3 metil~n D-~nitol crudo de -

punto de fusión ~20-125•c y luego un materi~l semis6li­

do. La disolución de esto en 20 ml. de dioxano da 3,4-

metilén D-ManJ.tol crudo de punto de fusJ.ón 105-110 °G. 

La adición de eter a las aguas madres da cristales ae -

~.J metilén u-IBnitol ~puro l~O,-lJ.o•cJ. La combu1a--­

~i6n de las cosecbas de 1,3 metl.lén u-~~nitol crudo se 

extrae con 5 partes de pl.ridina a temperatura ambiente, 

el axtracto se flltra a travás de carbón y se concentra 

hasta una miel. Al agregar 5 partes de d1.oxano se ooti~ 

ne Wl producto que funde a 125-126 •e y gira {;L)2ou -Jl.J.• 

en agua, la recristalización se hace con 4 partes de ~~ 

cohol y da un material que fund.e a .12'/-1~8 •u y g1.ra. u -

~)20D -38.7•en agua. 
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P:ROC!i.U lMli,;N'.CO 

l' 

:RISUL.TAUOS 

Los pasos qu• se. siguieron para la preparaci6n de ca 

da uno de los compuestos fueron lo,s siguientes:: 

Se mezcl' D-Manitol, ácido clorhÍdrico concentra­

do y formaldehido en solución en partes iguales, forma~ 

dose una soluei&a con pequeñas particulas suspendidas. 

Esta soluci6n se calent6 con el fin de que los compu~s­

t.os reaccionaran aula efectivamente, basandose en .la te2. 

ria de las colisiones la cual indica que toda reacci6n 

exige para produoirae, una co1isi6n entre las partícu-­

las reaccionantea, en este caso la colisi6n se aceler6 

aumentando la temperatura, considerando que esta hace -

que las mol,culas se muevan con mayor veloc.idad y cho-­

quen entre si con más frecuencia, ~os choques sean más 

violentos y adecuados para provocar las reacciones. El 

aumento de temperatura para la aceleración de esta reac 

ci6n se llev.& a cabo a baño Maria y no a fuego directo, 

debido a que los carbohidratos se destruyen facilmente 

y a baño María se ev~ta que la temperatura se eleve bru~ 

camente. El calentamiento dur6 45 minutos a partir de -

la formaci6n de los primeros cristales, lo cual sucedió 

aprox1madamente a los 80°C. Se dejó ent'riar la masa for 

mada y se filtr6 .. las. recristaliz~ci6n se llevó a cabo -
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con dos porciones de 150 ml. ae d1oxano, pero esta no -

fué adecuada. (12) 

Los resultados obtenidos fueron de 705 gr. de ---

1.,3:.2,5:4,6 trimetil.4n D-.Man1.tol l.mpuro part1endo de --

1050 gr. de D-Manitol puro, 1050 ml. de ácido clorhidri 

co concentrado 1 1050 ml. de forma1denido en soluc16n. 

El rendimiento fué de 57.48% • (13)· 

Cai1culos: 

gramos de Producto = gramos de D-Manitol lP.M. Producto) 
P.M. D-Jia.nito1 

gramos de Produoto a 1050 gr. (218 gr.)= 1226.45 gr. 
~82.18 gr. 

f. de rendimiento: • ~00 ( 705) = 57. 48~ 
1.226.45 

El compuesto fundió a 228-232°0. 

La solubilidad observada fu4: 

SOVENTB lRlO CALIENTE 

Agua - -
Metano! - -
~ano! - -
Acetona - -
C1oroforrao + + 
Dioxano +- + 
Benceno +- + 
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.ill a.specto de los cristales Vl.stos al. m~croscopio 

es el siguiente 
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2) 2,]:4,, Dimetll4a, D-lanitola 

El residuo cr1stalino obtenido al filtr~r los --­

cristales de 1,3,~.5:4,6 trimetil~n D-~itol rué neu-­

tralizado con carbonato de sodio, se e~por6 hasta la -

obtenci6n de una miel. Enseguida se agreg6 alcohol abso 

luto caliente, con lo cual precipiteS un material crist! 

lino, cuyo punto de rusi6n ea mayor de 300°0. Basandose 

en el punto de fusión se puede c.onsiderar que sea unA. -

sal o una mezcla de sales lormada durante le.. neutraliza 

ci6n. 

1a mi.el se ñeJ6 r~posar por un día y se formaron 

cristales en forma de escamas, se !iltr6 y se recriata­

liz6 disolviendolo después en alcohol absoluto caliente, 

al evaporarse ell. etanol empezó a recristal izar el com­

puesto en forma de escamas, después de dos días se ob­

serveS La aparioidn de un compuesto diferente por lo que 

se procedid. a tiltrar nuevamente, el filtrauo siguió re 

cristalizando, pero ahora formando agujas grandes uni­

das entre si con aspecto de moños. 

Los puntos de fusi6n d.e loa compueatotJ son: 

Punto de fusL6n ae escamas= 204-206°0 

Punto de fusión de agujas= 214-216°0 
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La solubilidad observada fu&a 

SOL.V&~TE .lRIO CALIEN!l!B 

Escamas Agujas Escamas Agujas 

Agua +- + + + 
.lle.tanol +- - + + 
Etanol - - - + 
Acetolla - - - -
O~oroformo - - - -
Dio:xano - - - -
Benc.ano - - - -

El. a.s·pecto d.e los cristales V:lstoe al microscopio 

es el siguiente • 

.Escamas 

e 

j,gUJas 

BIBLIOTECA 
UMVERSIDAD DE MONTERREY 



- 22-

3) Di.acetil -di- (acetoxl.m~tJ.l) 2,5 metilén il-IW.nitol: 

A una mezcla fria de 210 ml. de anhiurido acático 

y 9 ml. de ácido acát1.co glacial se agregaron 3 ml. de 

ácido sulfárico concentrado y se sigui6 enfriando ya -­

que estaba l.a mezcla lo suí'icientemente fria se tomaron 

200 ml. y se disolvieron en ella 40 gr. de 1,3:2,5:4,6-

trimetilén D-MBDitol. Las posibles causas de que la me! 

ola deba estar fria son; que se disuelvan más z-apidame!! 

te los cristales y evitar que el ácido sulfurico carbo­

nice el azácar. 

Despu6s de disuelto el compuesto pas~ron ~proxi~ 

damente 15 minutos para que se formara una masa de cri:.> 

tales transparentes. Se quebró la masa, se vac1.6 en 4 -

litros de agua fria y se dejó 18 horas en el refrigera­

dor, tomando esto como Wla maduraci6n del compuesto y -

eltm~ac16n de iapurezas que quedan de la reacción. 

Despuás de las 18 horas los cr~stal~s yh no eran 

transparentes, su aspec'o era esponjoso y de color blan 

co. 

Las aguas madres no fueron extraldas con clorofor 

mo debl.do a que se obtenia una mini.ma c~ntl.dt.d iie cris­

tales y requería una gran cantidad c1e solvente para su 

extracci6n. 

La recristal1.zac16n sa llev6 a chbo con etanol, -

pero no tué adecuada. 
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El rendimiento fué de 59.45% 

Cálculos: 

gramos de Trimet l.l.én 
grarnos de Producto = u-.Ma.nito~ (P.M. Producto) 

P.M. Trimetilén 
D-.IWI8.ni t ol 

gramos de Producto = 40 (330) = 60.56 gr. 
218 

%de rendimiento = :100 (36) = 59.45% 
bQ.56 

La solubilidad fuá': 

S.OLVlllli>TE :l.ttlO 

Agua -
.Mata.nol -
Rtanol -
Ace.tona + -
Cloro1· ormo +-

DJ..Oxano +--

Benceno +-

Eter -
k. Acético + -
gl.acial 

OA.LLENt.E 

+-

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

+ 

-
+ 
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~ aspecto de los cristales vistos al illicrosco~~o 

es el siguiente: 

e :J 

1 1 
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4) 1,3:4,6 Dimetilán V-Man1tol. 

La sintesis se realiz6 por duplicado. 

En una mezcla de 334 ml. de ácido clorhídrico con 

centrado y 334 ml. de agua se disolvieron 167 gr. da --

1,3:2, 5s4, 6 trimetil6n D-Manitol. Esta soluci&n se ca-­

lent6 a reflujo por 5 horas, al eni'riarse se recupera-­

ron por filtraci6n para cada caso, 40.2 gr. y 12.2 gr.­

de 1,3:2,5:4,6 tr1meti16n D-Manitol. 

El punto de fusi6n observado fuá = 229-231 •c. 
La solubilidad fu6: 

SOLVEN~E .PRIO CALI~T.S 

Agua - -
.Metanol - -
Bt.anol - -
Acetona - -
Cloroformo + + 
Dioxano + - + 
Benceno +- + 

EJ.. filtrado # l se concentr6 hasta una miel. La -

avaporaci6n ae realiz6 sobre una plancha el6ctr1ca con 

la cual se pudo controlar mejor la temperatura. Ya obte 

nida la miel, se le agregaron 235 ml. de agua caliente. 

Al enfriarse, en la primera ocasi6n no aparecieron cr1! 

tales, pero en la segunda sintesis se obtuvieron 24 gr. 

cuyo punto de fusi6n y solubilidad corresponden a los -

d&l 1,3t2,5:4,6 tr1meti16n D-lanitol. El hecho ue que­

la primera vez no hayan aparecido cristales quizá se de 

bi6 a que despu6s de refluir la soluc16n, permaneci6 en 



- 26 -

reposo 18 horas antes de filtrarla, lo cual di6 tiempo 

a todo el 1,3t2,5:4,6 trimetilán D-Manitol inalterado -

de cristalizar, en cambio en la segunda ocasi6n solo -­

permaneci6 en reposo 3 horas. 

Después se siguieron los mismos p~sos par~ cada u 

na de las síntesis. Se decoloró con carbón activado, se 

filtr6 y reconcentr6 hasta una miel. 

La miel se disolvió en 220 ml. ae alcohol absolu­

t-o y después de varios minutos se formaron cristales. 

Los puntos de fusi6n observados fueron: 

P:~roducto de la pr~ra s:!ntesis (lA) = 147-149 •c. 
Producto de la segunda s!ntesis (1B1 = l57-162•c. 

La solubilidad observada fu&: 

SO:LVEN!l'E iRIO CÁLIBNT.E 

:u. lB_ u lB 

Agua. + + + + 
Jlatanol - - +- + 
Etanol - - +- + 
Aa.etona - - - -
Cloroformo - - - -
D-ioxano - - - -
Benceno - - - -
n aspecto de los c·ristales vistos al microscopio 

es el siguiente: 
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lA lJJ 

El fil tra.do 11 2 se concentró, se agreg6 etanol y 

se volvieron a formar cristales. 

Para A fueron 7.15 gr. y para B 13.97 gr. 

Punto de fusión de 2A = ~45-~48 'e 
Punto de fusi6n de 2B = 157-l61•c 

La solubilidad observada fué: 

SOLV~·.c~ PRIO CALI~!I.'E 

a 2B 2A 2.1:3 

Agua + + + + 
Metanol - - +- +-
Etanol - - +- -
Acetona - - - -
Cloroformo - - - -
Dioxano - - - -
Benceno - - - -
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El aspecto de los cristales vist.os al Jllicroscopio 

es el siguiente: 

2A 

D 
D 

D 
o 

Nuavamente se concentr6 el f~~rado # 3, se ag~e­

g6 etanol y volvi6 a cristalizar. Dando para A, 6.18 gr. 

y para B, 13.05 gr •• 

Punto de fusi6n de 3A = 143-151 •e 
Punto de fus16n de 3B ~ 152-157°0 

úa solubilidad observada fu': 

OOLVENTE .PlUO CAL.l.EN~B 

lA .lB 3A 3B 

Agua .. + + + 

)(etanol - - + + 
.Etanol - - + - + -
Acetona - - - -
01 oro:r ormo - - - -
Dioxa.no - - - -
Benceno - - - -
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1ll é.lspecto áe los cristales vistos al uucroscopio 

es el siguiente: 

JA 3B 

mg 
(/) 
Se trat6 áe 1dentifioar y purificar los compues­

tos por cromatografia en capa fina, paro deb1do al po­

co t1empo disponible no se logr6 encontrar el eluenta 

adecuado para correr la muestra. 

Los eluentes utilizados y. descartados fueron: 

agua-metanol 

metanol-etano1 

metanol-acetona 

agua-acetona 

acetona 

metano! 

e'tanol 

La recristal1zac16n no se llev6 a cabo pues no -

fuá posiole consegu1r el acetato de isopentilo. 
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5) 1 1 3 Metilén D-Manitol. 

En una m~zcla de 100 ml. de formaldehído en so~u­

ci6n al 37~ 1 200 ml. de ácido clorhidrico concentrado 

se disolvieron 200 gr. de D-Manitol. La solución sa hir­

bi6. & reflujo por dos horas. La solución cristalina f~~ 

mada se puso a evaporar, con lo que debería de haber a­

parecido un material cristalino, pero este no se obser­

v6 por lo que se procedió a realizar pequeftas pruebas. ~ 

gregando alcohol absoluto a una pequeña porción de 1& -

solución y en el momento en el que al añadirlo sucedió 

una cristalizaci6n sa dej6 da evaporar, se agregaron --

225 ml. de alcohol absoluto en el cU&.l el D-Bmi.tol es 

insoluble, por lo que se formó un precipitado y en se-­

guida se calentó la masa & reflujo por 10 minutos para 

que con el aumento de temperatura se acelerara la preci -
pitaci6n y asi asegurar que la mayoría de D-Manitol i--

nalterado fuera recuperado. 

Se filtró, obteniendose 82 .. 4 gr. de un co . .IJlpuesto. 

cuyo punto de fusión y solubilidad son semejantes a los 

del D-ltlfanitol. 

Después de permanecer las aguas madres a tempera­

tura ambiemte por 3 horas, no apareció n~ cristaL. 

Se concentró el filtrado # 1, se dej6 reposar y -

permaneció sin cristalizar. Se siguid concentrando has­

ta que al hac.er pequeñas pruebas con dioxano aparee ie­

ron algunos cristales. Se añadieron 90 ml. de dioxano 

con lo que ae o·btavo 21.25. gr. de producto. 

El punto de fusión del compuesto # l es 152-168°0 
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La solubilidad observaaa fuás 

~ULVID~~& .JRIO CüiE.ti~.E 

Agua + + 
Jle'tanol + - + 
Etanol +- + 
Acetona - -
C.loroformo - -
Dioxano - -
Benceno - -

El aspecto de los cr1stal.es vistos al microscopio 

es el s1guient e:: 

Compuesto # l. 
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Enseguida se concentró el í"il trado H 2 y despu~s 

de reposar 3 horas se obtuvieron 2~. JJ gr. de crl.sta.l.es. 

El punto de fua16n fu~ 151-ló5•c para el compues­

to # 2. 

Solubilidad observada 

SOLV.E.NTE l'RlO CALlEN TE 

Agua + + 
.Me.tanol -· +-
Etanol - + -
.lee tona - -
Cloroformo - -
Dioxano - -
.Benceno - -

Los cristales al sar observados al microscopio 

presentaron la sigu1ente !ormaz 

Compuesto 11 2 
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Posteriormente se concentró el filtrado 11 3, se 

volv16 a añad1r dioxano y se obtuvieron 6.98 gr. de -

producto (compuesto # 3). 

Punto de tusi6n observado= 151-l54•c 

La. solubl.lidad t·ué a 

SOLV.EN['R .lf.RlO CAJ...!Efij!g 

Agua + + 
Katanol - + 
Btanol - + 
Acetona - -
Cloroformo - -
Dioxano - -
Benceno - -
Los cristales vistos al microscopio tuv~eron la 

siguiente formaa 
Cempuesto # 3 

Sa trat~ de identificar los coapuestoa obtenidos, 

por medio de cromatogra.:fia ut U izando los mismos elusn­

t,es que se usaron en t6cnicas anteriores, pero estos re. -sultaron negativos. 
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OB.SB.RY.t.CIONES 

~) Se. procureS qua ~os solvente.s elegidos para las -

pruebas de solubil~dad, fueran representativos, desde -

carácter polar hasta no polar. 

2) ~o se determin6 la rotación específica da los coa-

puestos debido a que no se cuenta con el equipo adecua­

do. 

3) Para las s!ntesis de los compuestos, l,3t2,5&4,6-

trimetil'n »-Manito!, ~,Jt4,5 Dimet1l6n D-Manitol y ~i~ 

cetil -di- (acetoximetil) 2,5 Metil6n il-Manitol, los -­

puntos de fusi6n son muy aproximados a los reportados -

en la bibliografía, por lo tanto es necesario, realiza~ 

algunas pruebas tales como, el Espectro de Infraroj.o, -

Resonancia Magn6tica Nuclear y Rotaci6n Optica, para -­

confirmar su 1dentidad. 

4). En las s!ntesis del l.,3t4,6 DimetU&n D-Jknitol,. -

los puntos de fusi6n son aproximados entre las diferen­

tes cosechas de una misma sintesis, pero de una sinte-­

sis a otra hay una diferencia más notable y ambas difie 

ren en su punto de fusi6n respecto al compuesto que se 

esperaba obtener. 

Con respecto a Las so¿ubil14ades observadas, es-­

tas diferencian ligeramente aúu dentro de una misma. sin 

t.esis. La expresi6n siguiente indica la relaci6n que 

hay entre las solubilidades da los compuestos de las --
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dos síntesis • 

2A = lA # lB ,. 2B ~ 3A = 3B 

Las formas de los cristales vistos al m1croscopio 

se diferen~!an de la ~iguiente manera. 

5.) Con respecto a la síntesis del compuesto 1, 3 Meti-

14n D-Jia.nitol, los puntos de fusión son aproximados pa­

ra las tr~s cosechas, pero estos son diferentes a los -

reportados en la bibliografía. 

Las solubilidades son ~iferen~es en. las tres ~os~ 

chas. 

La forma de los cristales observada al microsco-­

pio, es igual pero de diferente tamax1o para las cose--­

chas 2 y 3. las cuales si se diferencian a la cosecha 1. 

Para aclarar el comportamiento de los cristales -

de estas dos últ~s síntesis, seria necesario efectua! 

las nuevamente y realizar las pruebas mensionauas para 

las síntesis anteriores. 
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