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INRERODUCCION

1) Objetivos:

El presente trabajo tiene como obje-
tive, preparar una serie de compuestos de-
rivados del D-Manitol, con el fin de ser u
tiligados posteriormente para la prepara--—
cidn de ciertos complejos; los cuales pre-
sentardn diferencias respecto a su estruc-
tura, ya que se unirdn en posiciones dife-
rentes en la cadena del D-Manitol al estar
protegidos ciertos grupos hidroxilo 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 =
etapa de una investigecién por lu cual de=-
jamos abierto el tema para realizar estu--

dios posteriores.




2) Referencias del D-Manitol:

El D-Mamitol, Menita o Azdcar de manéd es un al-——
ecohol hexahidrieco cuya férmula es:

a) Puente de obtencidn:
Este compuesto se encuentra en gran extensién

en la naturalegza entre los siguientes grupos: mand -
café, algas marinas, frutas, vegetales, hierbas, flo
res de hierbas medicinales, liquenes y hongos. (1)

El D-Manitol fué aislado por primera vez en --
1806 por Proust, del exudado cristalino del fresno -
de mand "Praxinus Ornus". (2)

Este eompuesto se puede obtener también sinte-
ticamente; por la reduccidén electrolitica de D-Gluce
sa llevada a cabo en condiciones alcalinas, de lo. ==
cual resulta una inversidén del grupo hidroxilo del -
carbono dos de la molécula de la D-Glucosa, formando

se la D-Manosa que al reducirse produce D-idanitol.
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3intesis del D-Manitol:

HO-C—-H

D=Sorbitol



Sintesis del D-danitol:

El primer puaso consiste en la interconversién
reciproca de aldosas epimerus y sus cetosas corres--
pondientes. L& naturaleza de esta reaccién ha sido -
explicada por le suposicién de un enediol comin & --
los tres azdcares.

La reaccién se 1lleva a cabo por la reduccidén e
lectrolftica de la D-Glucosa a condiciones de alcali
nidad suave (PH = /-10) y debajo de 30°C., se supone
que la presencia de los sustituyentes hidroxilo, ha-
cen al grupo carbonilo mfa susceptible tanto a la re
duccién como a la oxidacién en medio alcalino.

El método usado pars la separacidn, que consisg
te en una serie de cristalizaciones y extracciones -
es largo y presenta algunas dificultades debido a --
que se tiene que trabajar con muchas fracciones que
se van formando & lo largo del método. (3)




b) Propiedades Fisicas:

El D-Manitol es un polvo cristalino planco, i-
nodoro, sabor debilmente dulce, no higroscépico.

Peso molecular = 182.18

Punto de fusién = 165-167 °C

Punto de ebullicidn = 290-295°C

Rotacién especifica (20°C) = entre +23 y +24°

Es soluble en agua, ligeramente soluvle en al-
coholes inferiores y aminas, casi insoluble en otros
solventes orgdnicos. (4,5)

Solubilidad determinada experimentalmente:

SOLVENTE FRIO CALLENTE

Agua + +
iletanol - + -
Btanol - -
Acetona - -
Cloroformo - =
Dioxano - -

psenceno = -

No es tdéxico y es combustible.

c) Propiedades Quimicas:
El D-Manitol no reduce el reactivo de Fehling,

ni reacciona con la Penilhidracina. 3e oxida con fa-
cilidad; el aire en presencia de negro de platino lo
transforme en dcido manosacdrico y unz megcls de ma-—
nosa y levulosa; esta mezcla se forme también por la

accién del peréxido de hidrégeno y por una sal de --




d)

hierro. El bromo da principalmente levulosa, El dcido -
nitrico convierte al D-Manitol en &cido manosacdrico y

finalmente en docidos glicélico y oxdlico. (I3)

Cristales de D-Manitol

vistos al microscopio.

Usos:
El D-Manitol por su considerable resistencia a la
oclusidén y absorcién de agua y su naturaleze cristalina,
es usado para la elaboracidn de chicles; se espolvorea
sobre las barritas para evitar que absorban agua.
También se emplea en fundentes para soldar, por -
su propiedad de formar complejos con 6xidos metdlicos;
en lustradores pare calzado blanco; en preparados farma
céuticos como: exipientes de tabletas, laxante suave y
en la preparacién de tabletas dulces parz diabéticos; -
como fuente de carbono en fermentaciones; en la fabrica
cifn de resinas alquidicas que se usan couso revestimien
to de naturaleza quimice orgédnicas barnices, pinturas y
esmaltes, a los cuales da cualidades de belleza, flexi-

bilidad y durabilidad a la intemperie. ( 5,6,7,8)




P ORMULAS ¥ CONSTANTLES FPL1S1CAS
DE LOS DERIVADOS DEL V- MANITOL
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1,6 Diacetil, 3,4 -—di- (acetoximetil) 2,5 uetilén
D—-Manitol

Peso HMolecular = 422
Punto de fusidn = 129-130°C
Rotacidn especirica

(=)20D +57.6°en cloroformo
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Dimetilén D-ianitol

Peso ilolecular = 206
Punto de fusién = 194-203°C
Rotacidén especitica
GD20p -90.8°en agua

a3 :
Metilén D-Manitol O-C-d
H—C—H HO‘(I,‘—H
Peso molecular = 194 I———O—(.::——H
Punto de fusién = 127-128°C n-?-uu
Rotacién especifica H-~C—OH
(920D -38.7°en agua H"‘kli—l:i
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EQUIPO
4
REACTIVOS

1) Equipo:
Como sistema de calentamiento fué utilizada una -
Plancha Eléctrica Corning PC-35.
El punto de fusién fué determinado por medio ae -
un aparato Pischer Johns.
Se filtré mediante un sistema de vacio.
Las observaciones al microscopio se realizaron en

un zeiss K-12,

2) Reactivos:
Pormaldehido en solucién
Productos Quimicos ilonterrey
Lote # 5178

D-Manitol
Merk
Lote # 4184177

D-Manitol
Carlo Erba
Lote # 460357- 1763505340




Pioxano
Productos Quimicos Monterrey
Lote # 005168

Carbonato de Sodio
Productos Quimicos Monterrey
Lote # 3536

Etanol

Productos Quimicos Monterrey

Acido Sulfurico

Productos Quimicos Monterrey

Anh{drido Acético
Productos Quimicos Monterrey
Lote # 3288

Acido Acético Glacial
Merk
Lote # 408168

Cloroformo
Productos Quimicos Monterrey
Lote # 005228

Carbdén activado
Mallinckrodt
Lote # 4394
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Metanol

Productos Quimicos Monterrey

Lote # 4238

Acetona

Proauctos Quimicos lMonterrey
Lote # 3178

Benceno
Productos Quimicos sonterrey
Lote # 3371

Eter Btflico
Productos Quimicos ionterrey

Acido Clorhidrico
Productos Quimicos Monterrey




1)

2)
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TECNILCAGS
PARA LA PREPARACILIONDN
LE DERIVADOS DL D-MANITOL

Sintesis del 1,332,5:4,6 Trimetilén D-Manitol. (Y)

Se prepare una mezcla de 150 gr. de D=-uanitol, --
150 ml. de formaldehido y 150 mL. de édcido clorhfdrico
concentrado. Se calienta en baio de vapor por 45 minu-——
tos. Se filtra y se obtienen cristales de punto de fu--
sién 232-233°C y rotacién especifica de (£)20D -104.2° -
en cloroformo. L& recristalizacién se realiza en 8 par-

tes de dioxano.

Sintesis del 2,334,5 Dimetilén D-Manitol. (1Q)

El filtrado de la obtencién del 1,3:2,5:4,6 traime
t1lén D-Manitol se neutraliza con carbonato de sodio, -
la solucién se concentra al vacio y el residuo cristali
no se extrae con alconol absoluto caliente. Se filtra y
se deja reposér la miel, con lo que se forman unas esca
mas gue recristaligzadas con alcohol absoluto funden & -

204-2058°C y giran a (=)20v =91.0°en agua.




3)

4)

= i -

Sintesis del Diacetil —di-(acetoximetil) 2,5 wetilén
D-Manitol: (9)

Disolver 40 gr. de 1,3:2,5:4,6 Triwmetilén L-sani-
tol en 200 ml. de una mezcla de acetilaciém fria, prepa
rada por la adicién de 3 ml. de dcido sulfdrico concen-
trado a una mezcla fria de 210 ml. de anhfdrido acético
Yy 9 ml. de dcido acético 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 y se filtra, una segunda cosecha se obtie-
ne mediante la extraccidén de las aguas madres con cloro
formo. Se rearistaliza con 35 partes de alcohol.

Este compuesto funde a 129-130°C y su rotaciédn en
cloroformo es (¥£)20D +57.6°. BEs insoluble en agua, eter
y heptano, moderadamente soluble en acetona, dcido acé-

tico glacial y dioxano.

Sintesis del 1,334,6 Dimetilén D-Manaitol; (11)

Se disuelven 167 gr. de trimetilén D-usenitol en u
na mezcla de 334 ml. de d4cido clorhidrico concentrzdo y
334 mL. de agua. Esta solucidén se hierve a reflujo por
5 horas. Al enfriarse, deberd recuperarse trimetilén -
wanitol inalterado. El fiitrado se concentra al vacio -
hasta una miel y posteriormente se disueive en 235 ml.
de agua caliente, al enfriarse se formarédn mas crista--—
les de trimetilén P-Manitol, se decolora con carbdén ac-

tivado, se filtra y reconcentra al vacio haste una miel.




5)
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Se disuelve la miel en 220 ml. de alcohol absoluto y de
ben de formarse cristales de 1,3:4,6 dimetilén D-iani--
tol. La recristaligzacién se hace con acetato de isopen-
tilo.

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

cién de las cosechas funde a 205-206°C. Su rotacidén es
(920D ~90.8°en agua.

Sintesis del 1,3 Metilén D-danitol. (14)

Se disuelven 20Q gr. de D-Manitol en una mezcla -
de 100 ml. de formaldehido al 37% y 200 ml. de &cido -=-
clorhidrico concentrado. La solucidén se hierve & reflu-
jo por 2 horas. La mezcla de reaccién se concentra al -
vacio hasta obtener la formacidén de un material crista-
lino. Se afiaden 225 ml. de alcohol absoluto y se hierve
a rerflujo por 10 minutos la masa formada. sl filtrar se
obtienen cristales de D-Manitol inalterado. bespués de
permanecer las aguas madres por dos horas a temperatura
ambiente, se obtienen mas cristales de JV-ilanitol. ve la
concentracién de las aguas madres, se obtiene una terce
ra cosecha que es una mezcla de u-mManitol y 1,3:4,6 di-
metilén D-Manitol siendo su punto de fusién 135-150°C.
Una cuarta fraccién se obtiene por reposo, su punto de
fusidén es 115-130°C, esta cosecha es una mezcla que se
separa con 6 partes de dioxano y da 3,4 metiién D-uieni-
tol crudo cuya punto de fusién es 119-121°C y 1,3 meti-
1én D-Manitol que funde a 105-110°C. Las aguas maares -
se concentran hnata‘una miel y al disolverla en 75 ml.
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de dioxano da una quinte fraccién cuyo punto de fusidén
es 75-90°C. Esta se hierve con 3 partes de alcohol abso
luto y el U-Manitol insoluble se separa dando un friltra
do, el cual da primero 1,3 metilén D-Manitol crudo de -
punto de fusiém 120-125°C y luego un material semiséli-
do. La disolucién de esto en 20 ml. de dioxano da 3,4-
metilén D-Manitol crudo de punto de fusion 105-110 °C.
La adicidén de eter a las aguas madres da cristales ae -
1,3 metilén U-Manitol impuro (L05-110°C). L& combina—-—-
cidén de las cosechas de 1,3 metilén L-wmanitol crudo se
extrae con 5 partes de piridina a temperatura ambiente,
el extracto se filtra a través de carbén y se concentra
hasta una miel. Al agregar 5 partes de dioxano se ootie
ne un producto que funde a 125-126°C y gira ()200 ~31.1°
en agua, la recristalizacion se hace con 4 partes de al

cohol y da un material que funde a 12/-128°C y gira a -
(>9)20D -38.7°en agua.




PROCEDIMIENTO
b ¢
RESULTADOS

Los pasos que se siguieron para la preparacién de ca

da uno de los compuestos fueron los siguientes:

1) 1,3:2,5:4,6 Trimetilén D-Manitol:

Se mezclé D-Manitol, dcido clorhfdrico concentra-
do y formaldehido en solucién en partes iguales, formen
dose una solueidn con pequeiias particulas suspendidas.
Esta solucién se calentd con el fin de que los compues—
tos reaccionaran mds efectivamente, basandose en la teo
ria de las colisiones la cual indica que toda reaccién
exige para producirse, una colisién entre las particu--
las reaccionantes, en este caso la colisién se aceler$
aumentando la temperatura, considerando que esta hace -
que las moléculas se muevan con mayor velocidad y cho--
quen entre si con mds frecuencia, los choques sean més
violentos y adecuados para provocar l&s reacciones. El
aumento de temperatura paru la aceleracién de esta reac
cidn se llevéd a cabo a bafio Maria y no a fuego directo,
debido a que los carbohidratos se destruyen facilmente
Y @ bario Maria se evita que la temperatura se eleve brus
camente. El calentamiento durdé 45 minutos a partir de -
la formacién de los primeros cristales, lo cual sucedié
aproximadamente a los 80°C. Se dejé enfriar la masa for

mada y se filtré. La recristalizacidén se llevé a cabo -
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con dos porciones de L50 ml. de dioxano, pero esta no -
fué adecuada. (12)

Los resultados obtenidos fueron de 705 gr., de =--
1,3:2,524,6 trimetilén D-Manitol impuro partiendo de —-
1050 gr. de D-Manitol puro, 1050 ml. de &cido clorhidri
co concentrado y 1050 ml. de formaldenfdo en solucién.

El rendimiento fué de 57.48% . (13)

Cdlculos:

gramos de Producto = gramos de D-ilanitol (P.i. Producto)
P.H. D""hﬂltOl

gramos de Producto = 1050 gr. (218 gr.) = 1226.45 gr.
182.18 gr.

% de rendimiento = 100 (705) = 57.48%
1226.45

El compuesto fundié a 228-232°C.
La solubilidad observada fué:

SOVENTE PRI1O CALIENTE
Agua - -
Metanol - -
stanol - -
Acetona - -
Cloroformo +

Dioxano + -

Benceno + - +
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El aspecto de los cristales vistos al microscopio

es el siguiente
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2) 2,3:4,5 Dimetilén D-Manitols

EL residuo cristalino obtenido al filtrar 108 ——
cristales de 1,332,5:4,6 trimetilén D-Manitol fué neu--
tralizado con carbonato de sodio, se ewvapord husta la -
obtencién de una miel. BEnseguida se agregé alcohol abso
luto caliente, con lo cual precipitdé un material crista
lino, cuyo punto de fusién es mayor de 300 °C. Basandose
en el punto de fusién se puede considerar que sea una -
sal o una megzcla de sales formada durante la neutraliza
cidn.

La miel se dejdé reposar por un dfa y se formaron
cristales en forme de escamas, se filtré y se recrista-
1izé disolviendolo después en alcohol absoluto caliente,
al evaporarse el etanol empezd a recristalizar el com—-
puesto en forma de escamas, después de dos dfas se ob--
servé la aparicidn de un compuesto diferente por lo que
se procedié a filtrar nuevamente, el filtrado siguié re
cristalizando, pero ahora formando agujas grandes uni—

das entre si con aspecto de mofios.

Los puntoe de fusidén de los compuestos son:
Punto de fusién de escamas = 204-206 °C

Punto de fusidén de agujas = 214-216 °C




La solubilidad observada fué:

SOLVENTE FRIO CALIENTE
Escamas | Agujas | Escamas | Agujas

Agua + - + +
Metanol + - - +
Etanol - - - +
Acetoma - - - -
Cloroformo - - - -
Dioxano - - - -
Benceno - - - -

El aspecto de los criatales vistos al microscopio

es el siguiente.

Escamas

Agugus

o —
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3) biacetil -di- (acetoximetal) 2,5 metilén D-Maunitol:

A una mezcla fria de 210 ml. de anhiarido acético
y 9 mi. de dcido acético glacial se agregaron 3 ml. de
4cido sulfdrico concentrado y se siguié enfriando ya —-
que estaba la mezcla lo suficientemente fria se tomaron
200 ml. y se disolvieron en ella 40 gr. de 1,3:2,5:4,6~
trimevilén D-manitol. Las posibles causas de que la mez
cla deba estar fria son; que se disuelvan wmds rapidamen
te los cristales y evitar que el dcido sulfurico carbo-
nice el azicar.

Después de disuelto el compuesto pasuron aproxima
damente 15 minutos para que se formarsa una mase de cris
tales transparentes. Se quebrd la masa, se vacil en 4 -
litros de agua fria y se dejé 18 horas en el refrigera-
dor, tomando esto como une maduracién del coupuesto y -
eliminecién de impurezas que quedan de la reaccién.

Despuéds de las 18 horas los cristules ya no eran
transparentes, su aspeclo era esponjoso y de color blan
co.

Las aguas madres no fueron extraidas con clorofor
mo debido a que se obtenia una minima cantidced de cris-—
tales y requeria una gran cantidad de solvente pars su
extraccidn.

La recristalizacién se llevé a cabo con etunol, =

pero no fué adecuada.

Bl compuesto fundidé a 124-126°C.
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El rendimiento fqé de 59.45%

Cdlculos:
gramos de Trimetilén
gramos de Producto = -Manitol (P.M. Producto)
P.M. Trimetilén
D=ilanitol

gramos de Producto = 40 Q) = 60,56 gr.
218

% de rendimiento = 10Q (36) = 59.45%
60.56

La solubilidad fués

SOLVEBNTE PRIO CALIENTE
Agua - $ -
Metanol - +
Etanol - +
Acetona + - +
Clorotormo + - +
D1oxano + - ¥
Benceno + - +
Eter - -
Ac. Acético + - +
glacial
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Bl aspecto de los cristales vistos al wicroscopio

es el siguiente:

=S
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4) 1,3:4,6 Dimetilén D-Manitol.

La sintesis se realizd por. duplicado.

En una mezcla de 334 ml. de dcido clorhidrico con
centrado y 334 ml. de agua se disolvieron 167 gr. de ==
1,3:2,534,6 trimetilén D-Manitol. Esta solucién se ca--
lenté a reflujo por 5 horas, al enfriarse se recupera—-
ron por filtracién para cada caso, 40.2 gr. y 12.2 gr.-
de 1,3:2,5:4,6 trimetilén D-Manitol.

El punto de fusién observado fué = 229-231 °C.

La solubilidad fué:

SOLVENTE PRIO CALIENTE
Agua - -
Metanol - -
Etanol - -

. Acetona - -
Cloroformo + +
Dioxano + - +
Benceno + - +

El filtrado # 1 se concentr$ hasta una miel., La -

evaporacién se realizdé sobre una plancha eléctrica 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 ocasién no aparecieron cras
tales, pero en la segunda sintesis se obtuvieron 24 gr,
cuyo punto de fusién y solubilidad corresponden & los -
del 1,3:2,5:4,6 trimetilén D-Manitol. El hecho de que -

la primera vez no hayan aparecido cristales quizd se de

bié a que después de refluir la solucién, permanecid en
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reposo 18 horas antes de filtrarla, lo cual dié tiempo
& todo el 1,3:2,5:4,6 trimetilén D-manitol inelterado -
de cristalizar, en cambio en la segunda ocasién s0lo —-
permanecié en reposo 3 horas.

Despuds se siguieron los mismos pasos parec cada u
na de las sintesis. 3e decoloré con carbén activado, se
filtré y reconcentrd hasta una miel.

La miel se disolvid en 220 ml. de alcohol absolu-
to y después de varios minutos se formeron cristales.

Los puntos de fusién observados fueron:

Producto de la primera sintesis (1A) = 147-149 °C.
Producto de la segunda sintesis (1B) = 157-162°C.

La solubilidad observada fué:

SOLVENTE #RIO CALIENTE
1 14 1B 1A 1B
Agua + + + +
Metanol - - + - +
Etanol - - + -
Acetona - - - -
Cloroformo - - - -
Dioxano - - - -
Benceno - - - -

ElL aspecto de los cristales vistos al microscopio

es el siguiente:
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El filtrado # 2 se concentrd§, se agregé etanol y

se volvieron a formar cristales.

Para A fueron 7.l15 gr. y para B 13.97 gr.

Punto de fusién de 2A = 145-148%C
Punto de fusién de 2B = 157-161°C

La solubilidad observada fué:

SOLVEN'IE PRI1O CALIENTE
24 2B 2A 28
Agua + + + +
Metanol - - > - &> -
Etanol — - > - -
Acetona = g - =
Cloroformo - = - o
Dioxano - - - -
Benceno - - - -
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El aspecto de los cristales vistos al microscopio
es el siguiente:
2h >

g
e

/)

Nuevamente se concentré§ el filtrado # 3, se agre-

&6 etanol y volvié a cristaligzar. Dando para A, 6.18 gr.
Yy para B, 13.05 gr..

Punto. de fusién de 3A = 143-151 °C

Punto de fusién de 3B = 152-157°C

La solubilidad observada fué:

SOLVENTE FRIO CALIENTE
3a 3B 3A 3B
Aguea + + + +
Metanol . - + +
Btanol - - + - + -
Acetons i = - =
Clorotormo - - - =
Dioxano - - - -
Benceno - = - -
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il aspecto de los cristales vistos al microscopia
es el siguiente:

A 3B

)
A

Se traté ae identifigcar y purificar los compues-

toa por cromatograffa en capa fina, pero debido al po-

. co tiempo dispanible no se logrd encontrar el eluente
adecuado para correr la muestra,

Los eluentes utilizados y descartados fueron:

agua-metanol
metancl-etanol
metanol -acetona

agua-acetona

acetona
metanol

etanol

La recristalizacién no se llevé a cabo pues no -

fué posiple conseguir el acetato de isopentilo.
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5) 1,3 Metilén D-Manitol.

En una megcla de 100 ml. de formaldenhfdo en solu- |
cién al 37% y 200 ml. de dcido clorhidrico concentrade
se disolvieron 200 gr. de D-Manitol. L2 solucién se hir-
bié & reflujo por dos horas. La solucidén cristalina foz
made se puso a evaporar, con lo que deberfa de haber a-
parecido un material cristalino, pero este no se obser-—
vé por lo que se procedid a realizar pequefias pruebas =z
gregando alcohol absoluto & una pequeiia porcién de la - |
solucién y en el momento en el que al afiadirlo sucedid
une cristalizacién se dejé de evaporar, se agregaron —
225 ml., de alcohol absoluto en el cusl el D-Manitol es
insoluble, por lo que se formé un precipitado y en se--
guida se calenté la masa a reflujo por 10 minutos para
que con el aumento de temperatura se acelerara la preci
pitacién y as{ asegurar que la mayoria de D-Manitol i--
nalterado fuera recuperado.

Se filtré, obteniendose 82.4 gr. de un compuesto
cuyo punto de fusién y solubilidad son semejantes a los
del D-Manitol.

Después de permanecer las aguas madres a tempera-—
tura ambiente por 3 horas, no aparecié ninglm cristal.

Se concentré el filtrado # 1, se dejd§ reposar y -
permenecié sin cristalizar. Se siguid concentrando has-
ta que al hacer pequeiias pruebas con dioxano aparecie~—

ron algunos cristales., Se afiadieron 90 ml. de dioxano

con 10 que ae obtuva 21.25 gr. de producto.
El punto de fusién del compuesto # 1 es 152-168 °C




La solubilidad observada fué:

SULVENLS FRI1O CaLIENTE
Agua + +
Metanol + - +
Etanol + - +
Acetona - -
CLoroformo - -
Dioxano - -
Benceno - i

El aspecto de 1os cristales vistos al microscopio

es el siguientes

Compuesto # 1
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Enseguida se concentré el tiltrado # 2 y después
de reposar 3 horas se obtuvieron 29, 33 gr. de cristales.

El punto de fusién fué 151-1065°C para el compues-
to # 2.

Solubilidad observada

SOLVENTE PRIO CALIENTE
Agua + +
Metanol - + -
Etanol - e
Acetona - -
Cloroformo - -
Dioxano - -
Benceno - -

Los cristales al ser observados al microscopio —

presentaron la siguiente forma:;

Compuesto # 2

7
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Posteriormente se concentrd el filtrado # 3, 8se

volvié a afiadir dioxano y se obtuvieron 6.98 gr. de -~

producto (compuesto # 3).
Punto de fusién observado = 151-154 °C
La solubilidad tué;

SOLVENTE PRIO CAL1ENTE

Agua + + |
Metanol - &

Btanol - ¥

Acetona - -

Cloroformo - e

Dioxano - -

Benceno - -

Los cristales vistos al microscopio tuvieron la

siguiente forma;
Compuesto # 3

Se tratdé de identificar los compuestos obtenidos,
por medio de cromatografia utilizando los mismos eluen~
tes que se usaron en técnicas anteriores, pero estos re

sultaron negativos.
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OBSERVACIONES

Se procurd que los solventes elegidos para las =
pruebas de solubilidad, fueran representativos, desde -

cardcter polar hasta no polar.

No se determiné la rotvacidén especifica de los com-
puestos debido & que no se cuenta com el equipo adecua-
do.

Pare las sintesis de los compuestos, 1,3:2,5:4,6 =
trimetilén D~-Manitol, 2,3:4,5 Dimetilén D-Manitol y Dia
cetil -di- (ecetoximetil) 2,5 Metilén D-ianitol, los —-
puntos de fusién son muy aproximados & los reportados -
en la bibliografia, por lo tanto es necesario realizar
algunas pruebas teles como, el Espectro de Infrarojo, -
Resonancia Magnética Nuclear y Rotacién Optica, para —-

confirmar su identidad.

En las sintesis del 1,3:4,6 Dimetilén D-Manitol, -
los puntos de fusién son aproximados entre las diferen-
tes cosechas de una misma sintesis, pero de una sinte--
sis & otra hay una diferencia mds notable y ambas difie
ren en su punto de fusidén respecto al compuesto que se
esperaba obtener.

Con respecto a las solubilidades observadas, es=—-
tas diferencfan ligeramente aun dentro de una misme sin
tesis. La expresién siguiente indica la relacién que —-

hay entre las solubilidades de los compuestos de las ==
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dos sintesis.
2h = 1A # 1B ¥ 2B # 3A = 3B

Las formas de los cristales vistos al microscopio

se diferencf{an de la siguiente manera.

1B = 34 = 3B 5 1la # 2A # 2B

Con respectd a la sintesis del compuesto 1,3 Meti-
1én D-Manitol, los puntos de fusién son aproximados pa-
ra las tres cosechas, pero estos son diferentes a los =
reportados en la bibliografiea.

Las solubilidades son diferentes en las tres cosg
chas,

La forma de los cristales observada al microsco——
pio, es igual pero de diferente tamaiio para las CoS@=——
chas 2 y 3, las cuales si se diferencfan a la cosecha 1.

Pare aclarar el comportamiento de los cristales -
de estas dos Ultiuwas sinvesis, seria necesario efectuar
las nuevamente y realizar las pruebas mensionadas para

las sintesis anteriores.
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