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Esta invencién se refiere a un método para reducir la zoa=
ralenona, 0 sus derivados, a zearalanol o sus correspondien-
tes derivados. En otro aspecto la mencidn se reflere a
un método para reducir zearalenona, o sus derivadoé, a una
megcla de una mayor cantidad del diastereoispomero de zeara-
lanol de 'mayor fusién (por ejemplo mayor que el 50 por
ciento por peso) y una menor cantidad del diastereoisomero
de zearalanol (por ejemplo menor que el 50 por ciento por
peso) o los correspondientes derivados del mismo.

Los compuestos que pueden ser reducidos por el método de la
presente invencién (mfs adelante algunas veces referidos
como compuestos gearalenona) se pueden representar por la
giguiente formula estructural:

en la cual A es un enlace ¥nico, 0 un enlace doble y B es
un anillo de carbono saturadd o insaturado, incluyendo ani-
1llo aromftico, y tiene, como substituyentes, uno o nds miem
bros seleccionados del grupo consistiendo de hidrégeno, hi-
droxl, alcoxi. alcanoiloxi, ariloxl monociclico y arilalico=-
xi monociclico.

Loz substituyentes en el anillo B son preferiblemente hi-
drégeno, hidroxi, alcoxi inferior, por ejemplo alcoxi con-
teniendo de 1 a 6 dtomos de carbono tal como metoxi, etoxi,
propoxi, pentoxi, y el equivalente; alcanoiloxi inferior,
por ejemplo alcanoiloxl conteniendo de 1 a 6 £tomos de car-
bono, tal como formiloxi, acetoxi, tmtiroiloxi y el equiva-
lente; ariloxi monociclico de desde 6 a 8 £tomos de carbow-
no tal como feniloxi, toliloxd, etc.; 0 arilalcoxi monoci-
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clico, que es un grupo alcoxi que tiene un subatituyente
aril en el mismo, en donde el grupo alcoxi tiene de 1 a 5
£tomos de carbono y el substituyente aril tiene de 6 a 8 4=
tomos de carbono tal como benciloxi, tolil metoxi y el equi-
valente. Ia 3 ¥y 5 posiciones del anillo B puede ser hidrogé-
no; no obstante, grupos halogenos, por ejemplo, cloro y hro-
mo, pueden gser substituyentes a estas posiciones,

Los compuestos zearalenona pueden prepararse de gearalenons
que tiene la siguiente estructura

OH 0 CH

HO 0

Ta gearalenona es un producto de fermentacidn resultante
del cultivo de una gzearalenonz productora de linaje del mia
croorganiamo Gidbberella geae en un apropiado medio nutrien=
te.

Ia produccidén de gearalenona se describe en la patente U.S.d
3.196,019, concedida en 20 dc Julio de 1965,

Ta reduccidn del anillo oleffnico y el grupo cetona de los
compuestos de gearalenona producen compuestos representados
por la siguiente estructura (ms!é adelante almunas veces re=-
ferida como compuestos de searalanol):

en la cual el anillo B puede ser saturado o insaturado y
puede ser substituido como antes se ha descrito, Los come-
puestos manifiestan actividad estrogénica y anabflica y son
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aprovechados como substancias anabflicas para la administra=~
cién de ciertos productos animeles a base de carne,

Los compuestos zearalanol pueden exiatir en dos formas dlas-
tereoisoméricas. Ias dos formag diastercoisoméricas ddfieren
algo en sus caracteristicas fisica y quimica y en la activi-
dad biolGéica. en un producto de reduccidén particular de la
presente invencién, zearalanol (en el que el anillo B es a=
rondtico y es subgtituido con grupoa hidroxil en las posi-
ciocnes 2 y 4), una forma diastercoisomérica tiene un eleva=-
do punto de fusién en relacidn al otro y se considera la
forma preferida para administrar a los animales.

El método de la presente invencién suministra generalmente
un producto que contiene una mayor centidad del diastereoi-
gomero de elevado punto de fusién y una menor cantidad del
diastereoisomsro de gearalanol de bajo punto de fusién o de-
rivados del mismo,

De acuerdo con la invencidn, un método para reducir un come
puesto de zearalenons a un compuesto de zearalanol, compren-
de el calentamiento de una mezela de reaccidn que incluye

el compuesto gearalenona, la reduccidén de cantidades de al-
cohol isopropilo y cantidades catalliticas de niquel Raney

a una temperatura suficientemente elevada y por un tiempo
gsuficiente para efectuar la reducciéne

El método de reduccidn de la presente ivencién se inicia di-
solviende o suspendiendo un compuesto de gearalenona en al-
cohol isopropilo en ‘presencia de un catalizador de niquel,
generalmente un catalizador de niquel finamente dividido
conocido como niquel Raney. La concentracién del compuesto
zearalenona en el alcohol igopropilo puede ser a cualquier
nivel conveniente que no exceda la capacidad de reduceién
del alcohol isopropila.

Generalmente estas concentraciones son de 0.1 gramos por
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100 ml a 20 gramos por 100 ml de alcohol iaopropileo, prefoe
riblemente de 3 gramos a 12 gramos por 100 mi,

El catalizador niquel Raney es empleado en cantidades sufi-
cientes para efectuar la reduccidn. Ias cantidodes de cata-
ligador generalmente gon de Q.1 gramo a 2,5 gramos por gra=
mo de compuesto zearalenona, preferiblemente desde 0.2 gra-
mos a l.1 gramos por gramo de compuesto gzearalenona, Cantle-
dadea de cataliszador monores que 0.1 gramo por grame de cole
puesto zearalenona son gencralmente ineficaces y cantidades
mayores que 2.5 gremos por gramo de compuesto zearalenona
puecden dar regsultado a reacclones secundarias indescables,
tal como la reduccidn de las porciones sromdticas del come
paesto.

Ia reaccidén de reduccidn es generalmente efectuade bajo cone
diciones de reduccidén, las cuales incluyen una temperatura
suficientemente clevada y un tiempo de reaccién suficiente-
mente largo para producir el compuesto zearslanol,

F1l tiempo de reaccidn requerido pera que la sustancizl reac-
¢ién se produecs es ampliamente determinado por la tempera-
tura de reaccidn. Ia reduccién es ventajosamente consumada

a temperaturas elevadas, por ejemplo genoralmente alcanzan=
do desde 202C a 2008C, preferiblemente desde 602C a 1309C,
una temperatura de reduccidn particularmente preferida sien-
do de 702 C a 80% O, Las reducciones que se efectdan a tem=
peraturas inferiores, por ejemplo de 202 G al punto de ebu~
11iciln de la mezcla de reaccidn, son generalmente conducle
das a presifn atmosfdrica y generalmente requieren un tiem=
po de reaccidén de por lo menos 2 horas para que la reduc-
cién se produzen. Substantivemente una cuantitativa reduce
cién ha generalmente opurrido cusndo la nmegcla ha reacciona=
do durante 30 horas. Bl tiempo de reaccidn preferido cuando
tales bajas temperaturas y presiones son empleadas es de 15
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Se requieren m4s cortos tiempos de reaccidén cuando la reac-
cifn de reduccién es conducida a nds elevadas temperaturas,
por ejemplo de 1002 € a 2002 C. Tales reacciones son condu-
cidas en recipientes herméticos capaces de resistir tempera-
turas muy'elevadas ¥y las presiones que resultan del aumento
de presién de vapor de los contenidos del recipiente, por
ejemplo presiones sobre los 35,15 kilégramos por centimetro
cuadradoe Recipientes apropiados son las autoclaves ¢ reace
tores tipo bomba. Cuando la reacceldén es conducida en reci-
plentes herméticos, la presencla de oxigeno en el recipien-
te puede ser peligrosa. BEn consecuencla, el recipiente es
preferiblemente lavado con un adecuado gas no oxidante, por
ejemplo hidr&geno o nitrégeno, antes ser hermetizado. Gene=
ralmente, para una temperatura de reaccidn de 1002 C a 1252
C un tiempo de reaccién de 15 mimmtos a 10 horas, preferi-
blemente de una a tres horas es adecnado para efectuar una
substancial conversién de la zearalanona a gearalanol,

X1 método de reduceidn de la presente invencién ha sido ese
tablecido para implicar un equilibrio ¥nico que favorece la
formacidén del diasterecoisémero de elevado punto de fusidn
de compuestos de zearalanol. Ia reaccién de equilihrio serd
ilustrada por la reduccién de zearalenona a gearalanol y la
oxidacién del zearalanol asi formado a gearalanona; no oba~
tante, derivados de gearalenona, como los antes aquf descri-
tos, pueden también ser asf reducidos, en cuyo caso, los
correspondientes derivados de zearalenol y zearalahona ( a=
qui a contimuacién denominados compuestos zearalanona) se-
rdn formados. Ia reduccién de la zearalenona con alcohol i-

gopropllo puede representarse como sigue:



OH
]
gearalenona + CH, = CH = Oy —> gearalanol de ele-
vado punto de fu~-
i Rapey sién
+ gearalanol de 0
5 bajo punto de fuatén * %3 = 0 = Oy
Ia acetona formada durante la reaccidn puede reacclonar con
cualquier diastereoisomero de gearalanol para formar seara-
lanona la cual estd representada por la sigulente formula

qufnica estructural

0):4 0 CH

" HO

10 Claro estd, =i la reaccidn es conducida para procedor en
presencia de acetona (por ejemplo, si la acetona no es sepa-
rada durante el curso de la reaccién), entonces la gearala=
nona es fijada en la mescla de reaccién. _

En una megcla de reaccién conteniendo alcohol isopropilo, a-

15 cetona, -ambos diastereoisomeros de gearalanol, ¥y gearalanong
108 reactivos y productos emtdn en equilibrios. Ia reaccién
de equilibtrio puede representarse como sigue:

0
Il
gearalanol + Oy - O = CH, p—
' Ni Raney
OH

]
gearalanona + CHBé CH = 0H3

Concentraciones relativamente elevadas de acetona y bajas
concentraciones de alcohol isopropilo causan el equilitrio
por desplazar a la derecha mientras'qpe relativamente bajas
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concentraciones de acetona y elevadas concentraciones de al-
cohol isopropilo causan el equilibrio por desplazar a la iz~
quierda,

Con relacidn a esta reaccidn de equilitrio, se ha sorpren=
dentemente establecido que la proporcién de reaccidn del
diastereoisamero de zearalanol de bajo punto de fusidn a gea
Talanona es mayor que la proporcidn de la nisma reaccidn
para ¢l diastereoisomero de gearalanol de elevado punto de
fusidn, Despuds la gearalanona asf formada puede ser reduci-
da otra vez a los dos dlastereoisomero de zearalanol por
reaccién con alcohol isopropilo, una comparativamente eleva-
da proporcién de diasterecoisomero de eclevado punto de fusifén
a diastereoisomerc de bajc punto de fusién puede abienerse
conduciendo la reaccibn durante un tiempo conveniente, y en
presencia de acetona en una concontracién suficiente para
causar significativa oxidacién de zearalenol a gearalsnona
por ejemplo de 5 por ciento a 50 por clento del zearalanol
oxidandose a searalanona, Para efectuar tal reaccifn, la a=
cetona puede ser adicionada a la megzvla de reaceifn a una
concentracién de 0,1 por clento por volumen a 30 por ciento
por volumen, preferiblemente 5 por eiento por volumen a 10
por ciento por volumen, Ia acetona puede adicionarse al
principio de la reaccifdn de reduccién, perc es preferible=
mente adicionada después que substancialmente toda la gea=
ralenona ba sidoe reducida, por ejemplo después de 2 a 10
horag, Alternativamente, la reaccién puede ser conducida du=
rante un suficientemente largo periodo de tiempo para per=-
mitir que la acetons resultando de la reaccién se acumle,
Ias fltimas etapas de le reaccidn de reduccién pon ventajo-
samente conducidas con una cantidad mfnima de acetona pre-
sente, de modo que la concentracién relativa de alcohol iso-

propilo es elevada, de este modo se ponmen favorables las
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condiciones para la substancialmente cuantitativa reduccién
de cualquier zearalenona presente a uns megeia de los dias-
tereoisomeros de seeralamol, Por esta ragdn, la acetona es
preferiblemente separada durante a lo menos las Wltimas eta-
pas de 1la reaccién de reduccidn, por ejemplo por destilacifn
F1 método preferido para conducir el método de reduccidn e
1 presente invencién es por reflujo de una apropiada mezcla
de reaccildn de 10 horas a 30 horas aproximadamente seguido
de destilacidn lenta de 5 & 20 Loras aproximadamente, o, ale
ternativamente de destilacién lenta de 15 horas a 30 horas,
preferiblemente de 20 a 28 horas., Si el perlodo de reflujo
no es seguido d¢ una destilacién lenta, el producto de la
reduccidn puede contener sobre 20 por ciento por peso de gzeg
raleaona. Cuando tal destilacidn es empleada, la cantidad de
gearalenona presente en el producto variard con las condicio
nes de dostilacién, pero generalmente serd de 1 por ciento

a 15 por ciento, '

Ia cantidad de gearalanuna en productos resultantes de redug
ciones en recipientes hermé&ticos variard con las condiciones
particulsres dé reaccifn empleadas, no obstante generalmen=
te serd rolativamente elevada ya que substonciales cantidae
des d¢ acetona quedan en la mescla de reaccién.

Ia gearalanona residual, o sus derivados que estd presente
en un producto de reduccién puede ser ademfs reducida a com-
puestos zearalanol mediante téecnicas convencionales de re-

‘ducoién. Por ejemplo, pars la adicional reduccifn de produce

tos zearalanona de reducciones en rocipicntes herméticos, el
recipiente puede ser cargado con gas hidrégeno a una presién
glevada, por ejemplo de 14 a 70 kilegramo por centimetro
cuadrado aproximadamente, y caleniado, por ejemplo a una
temperatura de 502 C a 200¢ C sproximademente durante un
tiempo suficlente para efectuar la reduccidn, por ejemplo



10

15

20

25

30

10

de 1 a 5 horas, Otro método por el cual la mayor parte de
la gearalanona residual o sus derivados que estd presente
en los productos resultantes de las reducciones también a
presién atmosférica o en recipientes herméticos puede ser
ulteriormente reducida a compuestos gearalanol comprende la
reaccién del producto de reduccién con un borohidrido, por
e6jemplo un borohidrido de metal alcalino, preferiblemsnte
borohidrido sédico. Este paso es generalmente efectuado por
separacién del catalizador niguel Raney de una mezcla de pro
ducto de reaccién, partiendo asf de una solucién de ambos
diasterecisomeros de un compuesto gearalanol y un compuesto
zearalanoha en alcohol isopropilo y posiblemente algo de a-
cetona, Por conveniencia, la solucidn puede ser concentrada,
por ejemplo por evaporacién del disolvente, a una décima o
a tres cﬁartos, preferiblemente a un cuarto o un medio del
volumen original. E1 borohidrido es adicionado a la mezcla

a una copcenxracIGn suficiente para reducir el compuesto zea
ralanona, por ejemplo de 0.0l gre a 0.1 gre por gramo de
compuesto gearalenona originalmente reducido, preferiblemen=
te de 0,02 gr. a 0,05 gr. por gramo de compuesto zearalenona
Egta mezcla es agltada durante un tiempo suficiente para al-
canzar la reduccifn de substancialmente todo el compuesto
zearalanona presente, por ejemplo de 10 mimatoa a 2 horas

o m{s, preferiblemente de 20 a 40 minutos, y el compuesto
zearalanol resultante es recuperado por cualquier método
conveniente,

Un método conveniente para la recuperacién del compuesto
gearalanol de cualquier megcla de reaccién resultente del
método de reduccidn de la presente invencién comprende la
separacién del cataligzador de la soluciédn, por ejemplo por
£iltracién, dilucién de la solucién con agua a un volumen
de 2 a 10 veces, preferiblemente de 4 a 5 veces el volumen
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inicial, ajuste del pH dc la mezcla acuosa a 3 - 7 con un
dcldo mineral apropiado, por ejemplo dcido sulfifrico o doi-
d0 clorhidrico, causando as{ la substancialmente cuantitati-
va precipitacién del compuesto gzearalanol, y la separacidn
del compuests searalanocl precipitado de su agua madre por
cualquier método conveniente, tal como filtracidn.

Ia presente invencién suministra un mdtodo para reducir un
compuesto searalenona a un compuesto gearalanol utiligendo
un equipo corriente de produccidn y materias primas facil-
mente accesibles, Los compuestos gearalanol producidos por
este método reductivo generalmente tienen una proporeidn de
diastereoisomeros de elevado punto de fusifn a diastereoiso-
meros de bajo punto de fusifn de aproximadamente 60340 a
70:30 ¥ en la realizacién preferida usualmente contiene me=
nos que del 5 por ciento o 6 por clento por peso de compues-
tos gearalanona,

Los sigulentes ejemplos sirven para ilusirar la presente in-
voneién, pero la invencién no debe entenderse limitada a los
mismos.

BJEMPLOS I = VIII

Una serie de experimentos fueron efectuados en los cunles

se calentd gearalenona en alcohol isopropilo a presidn ate
mosférica en prosencia de niquel Raney (en agua). Los expe-
rimentos fueron €onducidos disolviendo searalenona en alco-
hol isopropilo, adicionando niquel Raney (en agua), ¥ calen=
tando 1a mezcla. Ies cantidades y condiciones de la reacclén
estdn indicadas en 1la Tabla I. E1 producto fué recuperado
por separacién del catalizador niquel Raney por ﬁltrdcién,
diluyendo el filtrado con un volumen aproximadamente igual
de agua, precipitando de este modo el producto, y separando
el producto por £il1tracién. Ia composicidn del producto se
da en la Tabla I.
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EJEMPLOS IX - XIIIX

Una serie de experimentos fueron efectuvados en los cuales
la geeralenona fud calentada en alcohol igopropilo a presio-
nes eievadas en una atmésfera de hidrdgeno y en presencia
de niquel Raney (en agua). Los experimentos fueron efecina-
dos en recipientes de reaccidn de bomba oscilante, Ia zea=
ralenona, el alcohol isopropilo, el niquel Raney (en agua),
¥, en algunos casog, acetona fueron introduclidos en la baom=-
ba en las cantidades indicadas en la Tabla II. Ia bomba fud
tratada con hidrégeno, sellada, y calentada 2 la temperatu-
ra y durante el tiempo indicado en la %abla Il. [l recipien=
te fuf entonces presurizado a 35 kz/cm? con hidrégeno y fud
mantenido a 80¢ G durante 3 horas, ¥l producto fué recupera=-
do de la manera descrita en los Bjemplog I = VIII, Ia com=
posicidn del producto se da en la Tabla II,

EJEMPLOS XIV « XXI

Uns gerie de experimentoa fueron efectuados en los cuales
searalenona fué calentads en alcohol isopropilo a presiodnes
olevadas en una atmésfera nitrdgeno y en presencia de niquel
Raney (en agua). Los exporimentos fueron efectuados en reci-
plentes de acero inoxidable termostaticamente controlados
que tenfan medlos de agitacién. Ia zearalenona, el alcohol
isopropilo, el niquel Raney (en agua), y, en algunes casos,
acetona fueron introducidos en el recipiente en las canti-
dades indicadas en la Tabla III. El reeipiente fué tratado
con nitrégeno, sellado, agitado, y calentado a la tempera=-
tara y durante el tiempo indicado en la fabla III. El pro-
ducto fud recuperado de la manera descrita en los Ejemplos

I - VIII., Ia eomposicién del producto sz da en la Tabla III.
EJEMPLO XXII R

Ia gearalenona, 50zr y el niguel Raney (en agua) 17 gr. fue-
ron calentados en 600 ml. de alcohol isopropilo durante 24
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horas mientras la acetona era lentamente destilada de la
mezelas La solucién fuéd concentrada a aproximadamente 200
ml, por evaporacién, Hidrdxido sédico, 1 gr. fué adicionado
a la solucién concentrada y la mezela fué agitada durante
treinta mimitos. Ia mezcla fué diluida con aproximadamente
900 ml. de agua y el pH fué ajustado a 5,3 con deido sulfd-
rico (6N) diluido, El producto, que fué recuperado por fil=-
tracifn, analizado 62 por ciento por peso era zearalanol de
elevado punto de fusidn y 38 por clento por peso gearalanol
de bajo punto de fusién,

EJEMPLOS XXIII - XXVII

Una serie de experimentos es efectuada en la cual un compues
to gearalenona de la formula

R oH,
4 [ 0
NN
R A 0

1
es calentado en alcohol isopropilo a presién atmosférica en
presencia de niquel Raney (en agua), Los experimentos son
efectuados disolviendo el compuesto gearalenona (25 gr.) en
alcohol isopropiloe (300 ml,), adicionando niquel Raney
(10 gr.), y refluyendo la megzcla durante 20 horas acompafian~
do por una lenta destilacién a aproximadamente 10 horas,.El
producto es recuperado como se describe en los Ejemplos I =
VIII., El1 compuesto zearalenona en cada experimento es satis-
factoriemente reducido al correspondiente compuesto zearala-
nol, Los sustituyentes de los compuestos se dan en la Tabla

IV,
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REIVINDICACICONES
1~ Método para reducir un compuesto de zearalenona de la fég
mila
R 0 CH
3

en la cual A es un enlace Ynico o un enlace doble, Yy R y R1
puede ser lo mismo o diferente una de la otra y es cada una
elegida del grupo que consiste de hidrdgeno, hidroxi, alco-
xi inferior de desde 1 a 6 4tomos de carbono, alcanoiloxi
de desde 1 a 6 dtomos de carbono, y arilalcoxi, donde la por
cién alcoxi tiene de 1 a 5 4tomos de carbono y la porcién
aril tiene de 6 a 8 £tomos de carbono, el cual comprende el
calentamiento de una megcla de reaceiln que incluye el come-
puesto zearalenona, reduccién de cantidades de alcohol igo=
propilo, y cataliticas cantidades de niquel Raney, bajo con-
diciones de reduccidn, incluyendo una temperatura suficien-
temente elevada y un tiempo de reaccidn suficientemente lare
go para producir el compuesto gearalanol, |

2= 11ét0do tal como el especificado en 1, en el cual las con-
diciones de reducecién incluyen una temperatura de desde 202C
a 2002C gproximadamente. _

3= Método tal como el eapecificado en 1, en el cual las con-
diciones de reduccidn incluyen una temperatura de desde 209C
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a aproximadamente el punto de etullicidén de la mezcla de
reaccidn y un tiempo de reaccidn de 2 horas a 30 horas apro-
ximadamente,

4= ¥btodo tal como el especificado en 1, en el cual las con-
diciones de reduccidn incluyen una temperatura de 100%C apro
ximadamente, y un tiempo de reaccién de 15 mimutos a 10 ho=-
ras aproximadamente,

5= Método tal como el especificado en 2, en el cual la con-
centracién del compuesto zearalenona en la mezcla de reac-
cién es de 0,01 gr. a 20 gramos aproximadamente por 100 ml.
de alcohol isopropilo y el cataligador de niquel Raney estd
presente en una cantidad de desde 0,01 gre a 245 gramos
aproximadamente por gramo de compuesto zearalenona.

6~ 1dtodo tal como el especificado en 2, en el cual la con=
centracifn del compuesto gearalenona en la mezcla de roac-
cién es do 3 gr. @ 8 gr. aproximadamente por 100 ml de al-
cohol isopropilc y el niquel Raney estd presente en una can=-
t4dad de demde 0.2 2r. a 1,1 gre por grame de compuesto zea=
Z:_alenona.

7= M8todo tal como el especificado en 2, en el cual la mez-~
cla de reaccifn incluye ademds acetona a una concentracién
guficiente para causar significante oxidacién del compuesto
gearalanol a un compuesto gearalanona de £érmula

R _ ~ N0

en la cusl R y R, son definidas como en la reivindicacién L
8 116todo tal como el especificado en 7, en el cual la ace-
tona estd presente en la megcla de reaccién a una concen=
tracién de 0,1 ¥ a 30; aproximadamente por volumen.



10

15

20

30

20
9- I'dtodo tal como el especificado en T, en el cusl la ace-
tena estd presente en la mezcla de reaccidn a una concentre-
cifn de 5% a 1% aproximademente por volumen,
10~ Método tal como el egpecificado en 7, en el cual la ace=
tona es adicionada a la mezcla de reaccidén despuds que subge
tencialmente la totalidad del compuesto zearalenona ha sido
reducido al compuesto gzearalanol, 3
11~ tiétodo tal como el especificado en 7, en el que ademds
comprende la separacién de subsgtancialmente la totalidad
de 1la acetona de la mezcla de reaccién por destilacidn dea=
pués que una significante cantidaed del compuesto zearalanocl
ha sido oxtidado al compuesto zearalanona, causando de este
modo la reduccidén del compuesto zearalanona asf producido a
una memcla del dlastereolsomerc de elevade punto de fusién
de un compuesto gearalanol y el diasterecimomero de bajo
punto de fusién de un compuesto zearalanol y una cantidad
miy pequeiia de compuesto zearalanona.
12- ¥8todo tal como el especificado en 11, en el cusl la a=-
cetona es separada de la megcla de reaccifn después de a=-
proximadamente de 10 horas a 30 horas de calentamiento por
lenta destilacidn durante aproximadamente de 5 horas a 20
horase.
13~ 14todo tal como el especificado en 1, en el que ademds
comprende la separacién del cataliszador niquel Raney de la
mezcla de reaccién después que la reduccién ha sido subz~
tancialmente completada, dejando asf litre de cataligador
la solucién de ambos diastereoisomeros del compuesto geara-
lanol y compuesto gearalanona en alcohol isopropilo y posi-
ble acetonaj adicionando ua borohidrido a la solucidn libwe
de catalizedor en una cantidad suficiente para reducir el
compuesto gearalanona a un compuesto zearalanol; y'agitando
1a solucidn duranvte un tiempo suficlente para efectusr la
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substancialmente completa reducecidn del compuesto zearalae
nona, .

14- Método tal como el especificado en 13, en el cual el bo-
rohidrido es un borohidrido de metal alcalino y el borohi-
drido es adicionado a la solucidén libre de catalizador a

una concentracidn de desde 0,01 gr. & 0.1 gre por gramo de
compuesto sedralenona originalmente reducido,

15« Método tal como el especificado en 13, en el cual la
solucifn litre de catalizador es concentrada de un decimo

a tres cuartos de su volumen por evaporacidén antes de adi-
cionar el borohidrido; el borohidrido es borohidrido sédico;
y el borohidrido es adicionado a la solucién libre de cata-
ligador a una concentracifn de deade 0,02 gr. a 0,05 gr. 2=
proximadamente por gramo de compuesto gearalenona reducido
originalmente, .

16~ 1étodo tal como el especificado en 11, en el que ademds
comprende la separacifn del cataliszador niquel Raney de la
mescla de reaccisn después que la reduccién ha sido substan-
cialmente completada, dejando asf libre de catalizador la
solucién de ambos diastereoisomeros del compuesto zearala=
nol y compuesto zearalanona en alcohol isopropilo y posible
acetona; adicionando un borohidrido a la solucién libre de
catalizador en una cantidad suficiente para reducir el com=-
puesto gearalanona a compuesto zearalanol; y agitando la so-
lucidn durante un tiempo suficiente para efectuar la subse
tancialmente completa roduccidn del compuesto zearalanonas
1;- Método tal como el especificado en 16, en el que el bo-
rohidrido es un borohidrido de metal alcalino y el borohi=
drido es adicionado a la solucidn litre de catalizador a
una concentracién de 0,01 gr. a 0,1 gr. aproximadamente por
gramo de compuesto gearalenona reducido originalmentes

18- M8todo tal como el especificado en 16, en el cual la 80~
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lueidn libre de catalizador es concentrada de un déeimo a
sres cuartos de su volumen por evaporacidn antes de adicio~
nar el borohidrido; el borohidrido es borohidrido sédico; ¥y
¢l borohidrido es adicionado a la solucidn libre de catali=-
gador a una concentracién de desde 0.02 gr, a 0,05 gr. a-
proMadaﬁente por gramo de compuestd zearalanona reducido
originalmente, 7

19~ "&todo para reduccién de la zearalenona",

Conste la presente memoria descriptive de veintidos hojas
foliadas escritas por una sola cara,

Barcelona, 16 de Agosto de 1976,
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