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El presente invento se refiere a un procedimiento nuevo 
y mejorado para el aislamiento<&e colesterina (que es un mate­
rial importante para la fabricación de hormonas sexuales) a 
partir de los componentes no saponifloables de la grasa de la 

5 lana, conocidos como alcoholes céreos de la lana.
El objeto principal del invento es el de crear un procedi­

miento para la separación de colesterina de los alcoholes cé­
reos de la lana por el cual, en comparación con los procedi­
mientos conocidos, puede obtenerse un rendimiento todavía ma- 

10 yor de colesterina en un estado de alta pureza. Otra ventaja 
es el aislamiento de iso-colesterina en cantidades sustancia­
les y de gran pureza.

De acuerdo con el presente invento, un procedimiento para 
la separación de colesterina a partir de los alcoholes céreos 

15 de la lena, comprende separar iso-colesterina sustancialmente 
libre de colesterina por cristalización de la iso-colesterina 
desde una mezcla de benceno o sus homólogos inferiores y meta- 
nol, y purificar luego la colesterina de las impurezas céreas 
por cristalización selectiva desde un simple ácido graso tal 

20 como el acético o disolución selectiva de la impureza por un
ácido graso simple, en cualquier caso en condiciones de tempe­
ratura cuidadosamente reguladas..

Al llevar a la práctica el presente invento, los alcoholes 
céreos se funden a unos 60S C. y se disuelven en 2 1/^ volúme- 

25 nes de una mezcla de benceno (o sus homólogos inferiores, tales 
como el tolueno o el xilol) y metanol y se dejan enfriar, momen­
to en que la iso-colesterina se separa en finas agujas.
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La proporción del benceno en la mezcla beneeno—metanol 

puede estar entre 20 a 60% en volumen, ajustándose la tempera­
tura de cristalización apropiadamente de acuerdo con el conte­
nido en benceno# El mejor rendimiento de colesterina (y de 
iso—colesterina) se obtiene por una mezcla que contiene como 
20% de benceno, dejándose que la iso—colesterina cristalice 
y separándose por filtración a unos 30% C. Si el benceno se aurne 
menta hasta aproximadamente 30 a 60%, la temperatura de cris­
talización y filtración debe disminuirse a unos 20 a 50% 0. 
con las consiguientes conveniencias en la operación práctica, 
amque en este caso la cantidad de iso-colesterina se reduce 
algo. Debe observarse que el uso del metanol de este modo es 
de gran ventaja ya que la iso-colesterina es precipitada en 
forma cristalizada, al paso que otros alcoholes tienden a pro­
ducir un material amorfo. La iso-colesterina que forma del 5 
al 10% de los alcoholes córeos originales de la lana se separa 
luego por filtración y el filtrado se destila a sequedad. Cuan­
do este residuo se cristaliza selectivamente a partir de un
ácido graso inferior, tal como el acético o propiónico a 30 
a 35% C., la colesterina se separa rápidamente de modo selecti­
vo y, al ser recristalizada, si se desea, desde alcohol ( por 
ejemplo, alcohol desnaturalizado industrial), se obtiene un 
producto puro en rendimientos de 18 a 20%. Alternativamente,
la solución en ácido acético o propiónico puede dejarse enfriar 
a la temperatura ambiente y el material oéreo puede disolverse 
de modo selectivo por calentamiento suave a 30—55% C. con agita­
ción; siendo el rendimiento del mismo orden antes citado. La 
experiencia ha mostrado que la gama vital de temperaturas du­
rante el transcurso del tratamiento está, en la mayoría de los 
casos, entre 30 y 32% C. sobre la cual la impureza cérea puede
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existir presumiblemente en la forma de una solución sobresatu­
rada. Por tanto al enfriar gradualmente la masa de colesterina, 
cristalina, siendo preferiblemente facilitada esta acción por 
siembra, quedando virtualmente terminada la cristalización a 
50-513 C., por debajo de cuya temperatura es depositada la im̂ - 
pureza. Esta última temperatura variará ligeramente de tanda a 
tanda. De hecho, la cristalización comienza a unos 503 C. de 
modo que puede usarse una temperatura final más alta si puede 
ser tolerado un rendimiento menor de la colesterina deseada. 
Análogamente, en el proceso de disolución selectiva, al elevar 
la temperatura a unos 5 a 513 c., el residuo céreo se disuelve 
mientras que la colesterina deseada queda virtualmente inafec­
tada: de hecho, la temperatura podría ser elevada a tanto como 
453 C. si puede tolerarse un rendimiento menor. Puede decirse 
sin embargo, que un rendimiento comercialmente ventajoso se ob­
tiene si la temperatura oscila dentro de la gama de 30 a 353 c. 
aplicándose ello tanto para la cristalización selectiva de la 
colesterina deseada como para la disolución selectiva de la im- } 
pureza. Este rendimiento es mayor que el posible por cualesquie­
ra otros procedimientos conocidos y la colesterina es de alto 
estado de pureza. Este procedimiento tiene también la ventaja 
de que las mezclas de reaooiónocupan un volumen de poco mas de 
un tercio que el de los procedimientos anteriores, permitiendo 
así el tratamiento de tandas mayores.

Los ejemplos siguientes servirán para explicar con más de­
talle el invento.
EJEMPLO I.- 800 kilos de alcoholes céreos de la lana se mezclan 
con 500 litros de una mezcla de 60% de benceno y 40% de metanol 
(v/v), se llevan a ebullición(573 c.) y se someten a reflujo 
hasta que la cera se haya disuelto. La mezcla se enfría a 503 c.
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con agitación y se "siembra" con iso-colesterina dejándola 
reposar y enfriar durante los dos días siguientes a una tempe­
ratura de 30 a 313. Por el hecho de sembrar con iso-colesterina 
y enfriar durante dos días, se forman cristales mayores, lo 
cual simplifica en gran medida la filtración. Al tercer día, 
la mezcla se filtra al vacío y se recogen los cristales. Si la 
filtración se efectúa a una temperatura de más de 303 c., la 
filtración es rápida, ya que las impurezas céreas no se han se­
parado de la solución. Sin embargo, si la temperatura excede 
de 353. c., se pierde colesterina. El filtrado se destila a 
presión atmosférica hasta que la temperatura llega a unos 1103 
C.; la cantidad de disolvente recogido en el receptor debe ser 
de unos 450 a 500 litros; el mismo se devuelve para el nuevo 
tratamiento del material de partida. Se recogen dos tandas de 
material sólido del alambique y los vestigios finales del disol­
vente se separan en el vacío. El rendimiento de producto bruto 
es de 360 kilos de las dos tandas.

La purificación del citado producto bruto se efectúa luego 
por cristalización selectiva o disolución selectiva y los deta­
lles que siguen se dan como método preferido para tal purifica­
ción ulterior, basada en el método de cristalización selectiva 
en condiciones de temperatura cuidadosamente reguladas.

En este tratamiento ulterior 360 litros de ácido acético 
glacial se mezclan con los 360 kilos de producto bruto y la tem- 
peratura se ajusta a unos 603 C. agitándose la mezcla para for­
mar una solución homogénea. La temperatura se reduce a 503 C. 
y se añaden siembras de colesterina. La mezcla se deja enfriar 
con agitación ocasional, hasta 323 c, durante dos días. Mante­
niendo la temperatura a 323 o., las masas cristalinas se frag­
mentan y el material solido se separa por filtración a una tecw
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peratura mantenida a unos 32-353 C., para impedir la separación 
de cera. La colesterina purificada que queda sobre el filtro 

120 se lava con 150 litros de ácido acético a 323 c. y se seca en 
el vacío. Rendimiento en esta fase: 60 a 80 kilos.

Si se desea, la purificación ulterior puede efectuarse 
por recristalización desde alcohol desnaturalizado industrial. 
Los mencionados 60 a 80 kilos del producto sólido se someten a 

125 reflujo con 240 litros de alcohol desnaturalizado industrial
durante media hora y luego se deja enfriar y cristalizar duTran- 
te la noche. La colesterina cristalizada se filtra y lava con 
alcohol industrial; rendimiento final: 60 a 70 kilos; p,f, 148- 
149s c. Rotación específica en oloroformo: - 393.

130 EJEMPLO II.- Un kilo de alcoholes céreos de la lana se disol­
vió en 2 y 1/12 litros de una mezcla de metanol y benceno que 
contenía 40% de metanol, realizándose la disolución a ebulli­
ción. Después de enfriar durante la noche a 203 C., la iso-co- 
lesterina (72 gr.) se separó por filtración y se lavó con 100 

135 c.c. de la mezcla metanol—benceno. El filtrado se destiló a se­
quedad y el residuo se disolvió en un litro de ácido propiónico.
Luego se dejó que la solución se enfriara lentamente, con agi­

tación ocasional, a 303 C. durante 4—5 horas. La colesterina 
que cristalizó se separó por filtración y se lavó con un poco 

140 de ácido propionico, luego con agua y se secó.
Rendimiento: 185 gr.; p.f. 146-473 C.

EJEMPLO III.- Ch kilo de alcoholes céreos de la lana se trató 
como en el ejemplo II para separar la iso-colesterina, se di­
solvió en un litro de ácido propionico y se dejó enfriar a la 

145 temperatura ambisi te durante la noche. La masa sólida se calen­
tó luego lentamente con agitación a 323 c., disolviéndose en­
tonces la cera dejando sin disolver la colesterina cristalizada.

-  5 * -  ;
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La colesterina se separó por filtración, se lavó con ácido pro- 
pionico caliente, lnego con agua y se secó.

160 Rendimiento: 180 gr.; p.f. 146,5-147,53 C.
EJEMPLO IV.- 500 gr. de alcoholes cerosos de la lana se disol­
vieron en un litro de la mezcla de metanol y benceno que conte­
nía 80% de metanol. La solución se enfrió lentamente a 503 c. 
se mantuvo a esta temperatura durante dos horas y luego la iso- 

155 colesterina cristalizada se separó por filtración y se lavó con 
100 c.c. de la misma mezcla de metanol y benceno a 303 6?. El 
rendimiento de iso-colesterol fuá de 57 gr. El filtrado, al en­
friar a 153 o. deposita un material céreo que puede separarse 
por filtración si se desea esta cera, pero la filtración es di- 

160 fícil. El filtrado que contiene la cera se destiló a sequedad 
y el residuo se disolvió en 500 c.c. de ácido acético glacial 
y se enfrió lentamente a 303 c.; después de haber sido manteni­
da esta temperatura durante dos horas, los cristales de coleste­
rina se separaron por filtración, se lavaron con un poco de ácido 

165 acético glacial a 5030., luego con agua y se secaron.
Rendimiento: 98 gr.; p.f. 147-1483 C.

EJEMPLO V.- Un kilo de alcoholes céreos de la lana, se disolvió 
en 2 l/2 litros de una mezcla hirviente de benceno-metanol que 
contiene 40% de metanol. La solución se enfrió lentamente a 2030. 

170 y se mantuvo a 203C. durante otras 12 horas. La iso-colesterina 
(60 gr.) se separó lego por filtración y el filtrado se destiló 
a sequedad y el residuo se disolvió en un litro de ácido acético 
glacial, se sembró con colesterina y se dejó enfriar lentamente 
a temperatura ambiente, con agitación ocasional. Después de 24 

175 horas, la masa se calentó suavemente a 323c. con agitación hasta 
que todo el material céreo se hubo disuelto y los cristales no 
diáueltos de colesterina se separaron por filtración, se lavaron
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con un poco de ácido acético glacial a 323c. y luego con agua. 
Después de secar, el rendimiento fuá de 191 gr., p.f. 147—148,53 

180 C. La recristalización desde alcohol desnaturalizado industrial 
dio 183 gr., p.f. 149-149,53 c.
EJEMPLO VI.— 500 gr. de alcoholes céreos de la lana se disol­
vieron en una mezcla hirviente de 550 c.c. de tolueno y 450 c.c. 
de metanol. Después de dejar enfriar a 203 c. durante la noche 

185 la iso-colesterina (39 gr.) se separó por filtración y se secó.
El filtrado se destiló a sequedad a presión reducida y el resi­
duo se disolvió en 500 c.c. de ácido acético glacial. La solución 
se dejó enfriar lentamente a 303C., se mantuvo esta temperatura 
durante 2-3 horas y la colesterina cristalizada se separó por 

190 filtración, se lavó con ácido acético caliente, luego con agua 
y se secó.

Rendimiento: 96 gr.; p.f. 147-1483 c.
EJEMPLO VII.- 500 gr. de alcoholes céreos de la laha se disol­
vieron en una mezcla hirviente de 500 c.c. de xilol y 500 c.c.

195 de metanol. Después de dejar enfriar a 203C. curante la noche
la iso-colesterina (41,5 gr.)se separó por filtración y el filtra 
do se destiló a sequedad. El residuo se disolvió en 500 c.c. de 
ácido acético glacial y la colesterina se aisló como en el ejem­
plo VI.

200 Rendimiento: 93 gr.; p.f. 145,53—147,53 C.
Como se ha indicado antes, el invento no se limita especí­

ficamente a las gamas de temperatura mencionadas para la crista­
lización desde ácido acético o propiónico o a la disolución se­
lectiva en el mismo reactivo, aunque a mayores temperaturas, el 

205 rendimiento es algo menor.
El ejemplo siguiente ilustra los rendimientos obtenidos.
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EJEMPLO.- Cuatro tandas de cera de la lana, consistente cada 
una en 300 gr., se libertaron de iso-colesterina y se trataron 
en forma idéntica, en cuanto a la cristalización desde ácido 
acético, que en el ejeoplo I. Las cuatro tandas se cristaliza­
ron a 32, 35, 40 y 453 C. respectivamente.
TEMPERATURA DE FILTRACION RENDIMIENTO. GRAMOS________%

323 0. 57,7 17,3
35 41,9 12,6
40 38 11,4
45 26,9 8,1

N 0 T A.-

Los puntos de invención propia y nueva que se presentan pa­
ra que sean objeto de esta Patente de Invención en Espada, por 
veinte años, son los siguientes:

13.- Un procedimiento para separar colesterina de alcoholes 
céreos de la lana, caracterizado porque la isocolesterina se se­
para primero por cristalización desde una solución del producto 
bruto en una mezcla de benceno o sus homólogos inferiores y meta- 
nol, y luego la colesterina se separa de las impurezas céreas por 
cristalización selectiva desde un ácido graso simple, tal como 
el acético, o por disolución selectiva de la impureza por medio
de un ácido graso simple tal como el ácido acético, en cualquier 
caso en condiciones de temperatura cuidadosamente regulada.

23.— Uh procedimiento para separar colesterina de alcoholes 
céreos de la lana, caracterizado por disolver los alcoholes en 
una mezcla de metanol y benceno, tolueno y xilol, cristalizar 
la isocolesterina desde dicha mezcla, evaporar el disolvente, di­
solver el residuo sólido en ácido acético o propiónico y crista­
lizar selectivamente colesterina desde el mismo a una temperatura 
del orden de 30 a 353 C.
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33.- Un procedimiento para separar colesterina de alcoholes

A

céreos de la lana, caracterizado por disolver los alcoholes en 
una mezcla de metanol y benceno, tolueno y xilol, cristalizar 

240 isocolesterina desde dicha mezcla, evaporar el disolvente y di­
solver selectivamente impurezas céreas por tratamiento con ácido 
acético o propionico a una temperatura de unos 30 a 353 c. para 
efectuar la purificación de la colesterina.

43.— Un procedimiento para separar colesterina de alcoholes 
g45 céreos de la lana, caracterizado por disolver el producto bruto 

en una mezcla de 20 a, 60% de benceno, tolueno o xilol y 80 a 40% 
de metanol, enfriar la solución a unos 20 a 303 c. para efectuar 
la cristalización de iso-colesterina, separar esta última, evapo­
rar el disolvente del filtrado y separar colesterina de impure- 

250 zas céreas en el residuo sólido por cristalización seleotiva des­
de ácido acético a una temperatura entre 30 y 353 c. o por solu­
ción selectiva de la impureza por ácido acético a una temperatura 
de unos 30 a 353 C.

53.— Uh procedimiento, según se reivindica en cualquiera de 
255 los puntos anteriores, en el cual la cristalización de la iso­

colesterina es facilitada por siembra y por enfriamiento gradual 
de modo que se asegure la producción de cristales relativamente 
grande.

63.- "UN PROCEDIMIENTO PARA AISLAR COLESTERINA", todo tal
260 y conforme se describe en la presente memoria, la cual consta de 

261 líneas.
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