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Notiz zur Darstellung von Cholan-3 a, 6 a, 24-trio1 
sowie dessen Triacetat 

Von ALBERT STACHOWIAK 

Irihaltsiibersiclit 
Durch Reduktion des Hgc,d~soxvcholsauremethylesters wurde erstmalig Cholnn-:h, 

Ga, "-trio1 s n i e  desscn l r i  rcctat erhalten, deren Darstellung und Eigcnsrhaftm he- 
schriehcn werdcn. 

Ilri Zuge der Arbeiten iiber die Reduktion der Hyodesoxycholsaure wur- 
den verschiedene M e t h ~ d e n l - ~ )  iiberpriift. Als gangbarstes Verfahren erwies 
sich die Reduktion mit Hilfe von Lithiumaluniiniumhydrid. WESSELP und 
SWOBODA~) fuhrten die Reduktion mit diesem Reagens an einigen anderen 
Gallensiiuren durch. Die von diesen Autoren bcschriebenc Arbeitsweise war 
jedoch fur die Reduktion des H yodesoxychlorsauremethylesters nicht be- 
sonders geeignet. Durch die Anwendurig eines Losurigsmittelgemisches aus 
absolutem Ather und wasserfreiem Benzol (1 : 1) wurde diz Reaktionstem- 
peratiir auf 51 "C gesteigert ixnd die T&lichkait des Ausgangsmaterials er- 
hiiht. Infolgedessen wurde eine fast quantitative Umsetzung des Hyodes- 
oxychlors~uremethylesters erreicht. 

.Die Acetylierung des erhaltenen Cholan-3 a ,  La, %trio1 zwn Triacetat 
xvixrde in Pyridin und Essigskureanhydrid durchgefuhrt. 

Beschreibixrig tlcr Tersuche 
Cholan-3a, Ga, 24-triol: 17,Ci g TIyodesoxychoIsauremethylester werden in einrm G c -  

misch von 1500 ml ahsolutem :%ther und 1500 1111 wasserfreiem Benzol gelost und in kleinen 
Portionen mit 17,4 g .Lithiumaluniiniumh?drid varsetzt. Das Reaktionsgeinisch nird cinigo 
Stunden bei Raumtemgerntur stehen gelassen und anschliel3end 6 Stunden unter Kiickfluf3 
erhitzt. Nach dem Abkuhlen wird die Reaktiorislijsung unter Ruhren und aul3erer Kiihlung 
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vorsichtig n:it '300 ml Wasser und anschliefiend mit 3 1 verdiinnter Salzsiiure (konz. HCl : 
H,O = 7 : 3 0) versetzt. Nach Xbtrennen der organischen Phase und vollstiindiger Extrak- 
tion dcr wiifirigen Phase [nit einem I~enzol,'Xther-Gemisch (1 : l j  werden die organischen 
Phasen vereint und bis zur Trockne eingeengt. 

R.ohausbeute: 15,25 g (93% d. Th.), Fp.: 167,6-169,5 "C. 
10 g rohes Cholan-3a, G L X ,  24-triol werden in 500 ml Accton gelost urid mit 376 Aktiv- 

kohle bebandelt. Nach dem Abfiltrieren der Iiohle wird das Piltrat auf ein Volumen \'on 
310 in1 eingeengt und nach dem Erkalten dns ausgefa,llene Kristallisat abfiltriert. 

Ausbeute: > '350,; Bp.: 1Ci9-17OoC. 

C2,H,,O3 (378,576) ber.: C 76 , l i ;  H 11,18; 
gef.: C 76,lO; H 11,20. 

Cholan-3ac, (ia, 24trioltriacetat: 3 g Cholan-3x, Gn,  24-trio1 werden mit 8,5 ml trocke- 
lien1 Pyridin und 7,s ml Essigsiiureanhydrid versetzt und 20 Minuten unter RiickfluW im 
Siedcn gehalten. Kach Ablriihlen giel.(t man die ReaktionsMsung unter Riihren in 100 ml 
Warner, gibt 50 ml Chloroform und 50 ml verdiinnte Salzsiiure (1 : 1) hinzu, schuttelt kraftig 
durch und trennt die organische Phase ab. Nach vollstandiger Ext.raktion der wafirigen 
Phase mit Chloroform eugt man die vereinten organischen Phasen bis zum Trockeniiick- 
stand ein. 

Rohausheute: 3,9 g (9806 d. '~YI), Fp.: 128-131 "C. 
Das Rohprodukt wird aus 10 ml Aceton uinkrietallisiert und man erhalt farhlose Kadeln 

a om Schmehpunkt 130-131,5 "C. 

C3,€I, ,0~ (504,681) her.: C 71,39; H 9,58; 
gef.: C 71,30; H 9,62. 

Fur die Unterstutzung bei der Durchfuhrung der Versuche mochte ich 
Herrn Ing. GERHARD TEICHMULLER meinen besten Dank aussprechen. 

J en  a ,  VEB Jenapharm, Wissenschaftliche Forschuizgslaboratorien. 

Hei der Redalrtion eingegangen am 6. April 1963. 


