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INTRODUCCION

Desde los origenes del hombre, las plantas han jugado -
un papel primordial en su vida, ya que satisfacen sus necesi
dades fundamentales: alimento, salud, vivienda y vestido, -

ademds de agradar con sus colores y aromas.

A lo largo de los siglos fué clasificandolas para esta-
blecer sus relaciones y con su aplicacion sistematica su uti
lidad, fincandose entonces los esfuerzos en la separacion de

compuestos puros que en ella se encontraban y que le confe--



rian propiedades a dicha planta.

r'e

El hecho de que algunos compuestos aislados de las plan
tas tuviesen importancia, ya sea en el aspecto econbmico o -
medicinal, hicieron que se avocaran estudios a la prepara---
cidén de estos en el laboratorio, lo que antes era exclusivo-
de la naturaleza, comenzando de este modo la Sintesis Orgéni

ca de Productos Naturales.

Dentro de los compuestcs fendlicos de las plantas, exis
ten algunos que |laman poderosamente la atencidn, los Flavo-
noides,'que son blgmentos vegetales que se‘encuentran gene--
ralmente en flores, hojas y frutos,Aposeen'un esqueleto car-
bonado C6=C3~C6, en la naturaleza se han encontrado unos 200
ya sea en forma libre, de glicé;ﬁdo o de tanino (1,2,3), den
fro de los Flavonoldes se encucntran incluidos: Antocianinas
(i), Auroras (ii), Calconas (iii), Catequinas (iv), Leucoan-
toctanidinas (v), Flavanonoles (vi), Flavonas (vii), Flavono

les (viii), lsoflavonas (ix), Neoflavonas (x) y Flavononas -

(xi) (&),

+
O
T
(i)
/

O



(i)

(1i1)

(iv)

(v)

(vi)



(x)




y aunque las primeras_aplicaciones de los flavonoides fué co
mo colorantes (5,6,7), en la actualidad tienen una actividad
. relevante ya que se usan en el tefiido de cueros, fermenta---

cidn del té, manufactura de cocoa, como medicamento y en la-

preparacidn de alimentos (8,9),

Las primeras investigaciones sobre Flavonoides fueron -
efectuadas por Von Konstanecki en Alemanié quien determind -
la estructura bdslca y propuso la primera sintesis de la 2--
Fenilbenzopirona a la cual denomin8 Flavona, a rafz de esto-
se inici8 la investligacién sistematizada de estos compuestos
y en 1920 se establecld la nomenclatura que universalmente -
se acepta y dug paré las Flavonas est8 dada de la siguiente-

maneras

- Para la sintesis de las Flavonas, los métodos de prepa

racién estan clasificados en 3 grupos:

1,- M8todo en que el anillo heterociclico se forma durante-

la reaccién (1,10,11,12,13).



2.- Método en que el material de partida contiene el anillo-
heterociclico pero en diferente estado de oxidacién o ta

mafo. (1)

3.- Método en que el material de partida es una Flavona (1).

Dada la importancia de los Flavonoides ya mencionada co-
mo en especial la de las Flavonas por ser agentes anti-hemo-
rrégicos o dilatantes de las coronarias, el objetivo de este
trabajo es la sfntesis de Flavonas, teniendo como material -

de partida al fenol,



MATERIALES Y METODOS

La finalidad del presente trabajo consiste en la sinte-
sis y caracterizacién de la 2-Fenilbenzopirona (Flavona) asf¥

como de todos los productos intermediarios.

Después de haber efectuado una revisién bibliografica y
de haber analizado los distintos métodos para la sintesis de
la Flavona, se decididé utilizar el sugerido por Baker-Venka-

taraman (11,12), teniendo como compuesto de partida al fenol,
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En la reaccién inicial se formé el acetato de fenilo al
hacer reaccionar el fenol con anhfdrido acético (14), en el -
siguiente paso se efectda un rearreglo de Fries para obtener-
la o-Hidroxiacetofenona, con cloruro de aluminio anhidro (15,
19), este se hace reaccionar con cloruro de benzoilo para --
producir la o-benzoiloxiacetofenona (16), que mediante un re
arreglo de Baker-Venkataraman se convierte a o-hidroxidiben-
zoilmetano en presencia de hidréxido de potasio y piridina -
(17), el compuesto anterior se somete a reflujo con &cido --

sulfdrico para dar la Flavona (18).



METODOS DE PREPARACION

1) Preparacién del Acetato de Fenilo.

En un matraz erlenmeyer de 500 ml. se colocan 23.5 g. de-
fenol en 125 ml. de una solucién acuosa de hidroxido de so--
dio al 12%, (reacci6n exotérmica) se afaden 140 g. de hielo-
picado y en seguida 30 ml. de anhidrido acético, se coloca -
un tapén de corcho y se agita vigorosamente durante 15 minu-
tos, el hieio se funde al poco tiempo de haber agregado el -
anhidrido acetico, ia emulsién de Acetato de Fenilo se vier-
te en un embudo de separacién y se deja reposar, la capa su-
perior de Acetato de Fenilo se recoge y se lava con una solu
cién concentrada de bicarbonato de sodio -(20 ml.) y luego --
con 3 porciones de una solucién saturada de cloruro de sodio,
secandola luego con cloruro de calcio o sulfato de sodio an-
hidro, obteniéndose mejores resultados con el sulfato de so-
dio, se destila el Acetato de Fenilo, descartando la porcién
que pase abajo de los 150°C y recogiendo en vasos tarados la
porcién entre 150-175°C y la de 185-190°C, se comprueba la -
ausencia de fenol mediante la prueba de cloruro férrico, se-
determina el indice de refraccién y la densidad; el avance -
de la reaccién se sigue corriendo cromatografias en capa fi-
na, observadas con luz ultra violeta y reveladas con la prue

ba del &cido hidroxdmico.



2) Preparacién de la o-Hidroxiacetofenona,

En un matraz de 3 bocas, acondicionado con un condensador
de reflujo, un agitador mecdnico y embudo, se colocan 37.4 -
g. de cloruro de aluminio anhidro (que es purificado por sub
limacién) y 40 ml. de bisulfuro de carbono. La suspensidn se
agita (el color de esta es color beige), mientras se agregan
34 g. de Acetato de Fenilo por el embudo. La reaccién comien
za con la produccién de &cido clorhidrico y el bisulfuro de-
carbono empieza a reflujar por el aumento de temperatura en-
la reaccién, la mezcla va oscureciéndose haciéndose de color
café, Cuando todo el Acetato de Fenilo es agregado (1al 1/2
hora), la mezcla se calienta en bafo de vapor hasta que cesa
la produccién de acido clorhidrico, este se detecta colocan-
do un papel pH en la salida del condensador de reflujo. El -
condensador de reflujo es retirado y el bisulfuro es destila
do, el bafio de vapor es sustituido entonces por uno de acei-
te calentado a 140°C y mantenido a 140-150°C por 3 horas, la
formacién del isomero orto puede ser favorecida por el aumen
to de la temperatura a 160-170°C, sin embargo esto hace que-
la mezcla de reaccién aumente de volumen y que solidifique -
en forma de masa café rojizo, durante todo este tiempo sigue
habiendo desprendimiento de acido clorhidrico y la agitacién

se continlla tanto como sea posible,

El s6lido es enfriado y el complejo de aluminio es destrul
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do agregando lentamente una mezcla de 30 ml. de acido clorhi
drico concentrado y 30 ml. de agua y después con 50 ml. de -
agua, el aceite se deposita sobre la superficie de esta. Se-

deja toda la noche en el refrigerador y solidifica.

La mezcla puede ser separada de distintas formas:

A) La parte solidificada es extraida con benceno, asi como -
la capa acuosa. El benceno se destila y el residuo que queda
se destila a 17 mm. de Hg. hasta que se colecta el isomero -
para en el condensador, ésta destilacién no puede ser lleva-
da a cabo a presién atmosférica ya que hay descomposicién de

los productos.

B) La parte solidificada después de habe} sido extraida es -
sometida a una separacién por medio de cromatografia en co--
lumna, usando como solventes una mezcla de hexano y acetona-
se toman fracciones de 10 ml. y se utiliza cromatografia en-
capa fina para observar la cantidad de compuestos que pueda-
haber en cada fraccién, se mezclan todas las fracciones que-
tengan igual composicién y se elimina el solvente obteniendo

el isomero deseado.

C) La parte solidificada una vez separada se filtra al vacio
quedando en el filtro el isomero y para el filtrado mezclado
con los dos isomeros, este es destilado a presién reducida a

105-106°C / 20 mms. de Hg.



3) Preparacién del o-Benzoiloxiacetofenona.

En un matraz adaptado con un tubo con cloruro de calcio -
se colocan 13.6 g. de o-Hidroxiacetofenona, (o la mezcla de-
isémeros orto y para) 17.4 ml. de cloruro de benzoilo y 20 -
mi. de piridina, esta es secada a través de hidroxido de so-
dio y destilado en columna de fraccionamiento, el aumento de
temperatura en la mezcla de reaccidén es espontdnea y cuando-
ya no hay produccién adicional de calor, la mezcla es puesta
en 600 ml. de &cido clorhidrico al 3% y 300 g. de hielo pica
do, s} el aceite formado no cristaliza, se intenta utilizan-
do metanol como solvente, el producto es recogido en un fil-
tro Buchner, lavado con 20 ml. de metanol y después con 20 -
ml. de agua. El producto es succionado para eliminar el exce
so de agua y secado a temperatura ambiente, obteniéndose - -
cristales blancos, el avance de la reaccién se sigue por cro
matografia en capa fina revelada con 2,4 Dinitrofenilhidrazi

na.
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L) Preparacién del o-Hidroxidibenzoilmetano.

Una solucién de 20 g. de o-benzoiloxiacetofenona (o mez--
cla de issmeros) en 75 ml. de piridina se colocan en un fras
co de 300 ml. y se calientan a 50°C a la solucibn se le afa-
de 7 g. de hidréxido de potasio caliente, que ha sido pulve-
rizado en un mortero previamente calentado a 100°C, la mez--
cla es agitada mecdnicamente por 15 minutos, durante ese - -
tiempo empieza a precipitar copiosamente la sal potdsica del
o-Hidroxidibenzoilmetano, la mezcla es enfriada a temperatu-
ra amb}ente y acidificando con &cido acético al 10%, la dice
tona se separa en forma de cristales color amarillo claro, -
los cuales son recogidos por filtracién y secados por suc---
cién. EI produéto crudo tiene p.f. de 117-120°C, esta reac--
cifn se sigue con cromatografia en capa fina, revelando con-
2,% Dinitrofenilhidrazina o con cloruro férrico., El producto

puede ser cristalizado en etanol al 95% dando punto de fusion

de 120°C.



5) Preparacién de la Flavona

A_una solucién de 16.6 g. de o-Hidroxidibenzoilmetano sin
purificar en 90 ml. de &cido acético glacial, contenidos en-
un matraz se le agrega con agitacién 3.5 ml. de &cido sulfa-
rico concentrado, la mezcla es calentada con reflujo sobre -
un bafo de vapor por 1 hora agitando ocasionalmente, enton--
ces es colocada dentro de 500 g. de hielo picado agitando vi
gorosamente, después de que el hielo se ha fundido la flavo-
na se recoge por filtracién y se lava con agua (1 litro) has
ta que esté libre de &cido, se seca a 50°C, el producto fun-
de de 95-97°C. Se recristaliza en 400 ml. de ligroina calien
te, la Flavona pura funde a 96-97°C, se puede seguir la reac

cién corriendo cromatografia en capa fina revelando con clo-

ruro férrico.



METODOS DE CARACTERIZACION

Para la caracterizacién de los compuestos se utilizaron
métodos flsicos y quimicos, entre los cuales se encuentran,
punto de fusién, punto de ebullicién, cromatografia en capa
fina, densidad e indice de refraccidn, pruebas de clasifica
cidn y preparacién de derivados; también se utiliz6 un méto

do espectroscépico el de absorcién de luz infrarroja.
1) Métodos Fisicos.

A) Punto de Fusién. Se utilizaron dos aparatos, Melt-temp -
50/60 ciclos, 110-120 volts, para capilar cerrados y Fisher

Johns, 50/60 ciclos, 110-120 volts,

B) Punto de Ebullicién. Para su determinacién se utilizé a-

parato de destilacién simple,

\

C) DPencidad, Se determind utilizando un picnémetro y una ba
lanza anzl{tica Mettler,
D) Indice de Refraccién. Se usé un refractometro de Abbé -

Carl Zeiss, a una temperatura de 20°C.

E) Cromatografia en capa fina, para sequir el avance de la-
reaccién, se usaron placas de vidrio con silica gel Kiesel-

gel G 60 activadas y reveladas con agentes cromégenos,

2) Métodos Quimicos.

A) Reacciones de Clasificacién, Se utilizaron para la deter

15



minacién de grupos funcionales, ademds como reveladores en cro

matografia en capa fina (20,21,22).

a) Esteres. Prueba del &cido hidroxdmico. Se toma una gota o -

cerca de 40 mg. del compuesto, se mezcla con 1 ml. de clorhidra
to de hidroxilamina 0.5 N en etanol al 95% y 0.2 ml. de hidré-
xido de sodio 6 N, se calientan hasta ebullicidn. Después que -
se ha enfriado se le afade 2 ml. de &cido clorhidrico 1 N. Ob--
servar el color producido cuando se agrega una gota de cloruro-

férrico al 5%.

b) Cetonas. 2,4 Dinitrofenilhidrazina. Disuelva 1 o 2 gotas del
compuesto en 2 ml. de etanol al 95% y afada la solucién a 3 ml.
de reactivos de 2,4 Dinitrofenilhidrazina, agite vigorosamente-
y si no se forma el precipitado, deje reposar la solucién duran

te 15 minutos.

c) Fenoles, solucién de Cloruro Férrico. A una solucién acuosa-
diluida al 0.1% del compuesto a analizar se le afade 1 gota de-
una solucién de cloruro férrico al 1%, si la coloraci6n del clo

ruro cambia a rojo o violeta la prueba se considera positiva.

d) Flavonoides, Prueba de Shinoda, A una solucién metandtica --
del compuesto se le agrega un trocito de Magnesio y después u--
nas gotas de &dcido clorhidrico concentrado, observar el color -
de la soluci6n.

B) Derivados.

16



a) Cetonas 2,4 Dinitrofenilhidrazinas, A 0.4 g. de la 2,4 Dini-
trofenilhidrazina, contenidos en un matraz Erlen Meyer de 25 ml
se le afladen 2 ml, de &cido sulfirico concentrado, Se adiciona-
agua (3 ml,), gota a gota con agitacién, hasta que la disolucidn
sea total, A esta solucidén caliente se le apaden 10 ml. de eta-

nol al 95%.

Se prepara una solucién del compuesto carbonilico en etanol, --
disolviendo Q,5 g, de compuesto en 20 ml, de etanol al 95%. Se-
adiciona la solucién recientemente preparada de 2,4 Dinitrofe--
nilhidrazina y la mezcla se deja reposar a temperatura ambien-
te, La cristalizacidén ocurre a los 5 o 10 minutos, sino se for-

ma se deja reposar hasta el dia siguiente,

La recristalizacidén se efectia disolviendo en 30 ml., de etanol,

3) Métodos Espectroscépicos,

A) Espectroscopia Infrarroja, Se utiliza un espectrofotometro -

de absorcién infrarroja Beckman [R=33,

17



REACTIVOS

1) Recactivos utilizados en la Sintesis de los productos.

A) Solucién de hidréxido de Sodio al 12%. Se prepara pesando -
15 g. de hidréxido de sodio y disolviéndolos en agua hasta un-

volumen de 125 ml.

B) Solucién de Acido Clorhidrico al 3%. Se miden 50 ml. de aci

do clorhidrico concentrado y se diluyen a 600 ml. con agua.

C) Solucién de Acido Acético al 10%. Se toman 10 ml. de &cido-

acético y se aforan con agua a un volumen total de 100 ml.

2) Reactivos para las pruebas de Clasificacién (20)

A) Prueba de Fenoles.
a) Solucién de Cloruro Férrico al 1%. Se pesa 1 g. de cloruro-

férrico y se disuelve con agua hasta un volumen de 100 ml.

B) Prueba de Cetonas.

a) Solucién de 2,4 Dinitrofenilhidrazina. Se pesan 3 g. de 2,4
Dinitrofenilhidrazina y se disuelven en 15 ml. de acido clorhl
drico concentrado, se afade esta solucién agitando a 20 ml. de
agua y 70 ml. de etanol al 95%. Se mezcla perfectamente y se -

1 1tra.

C) Prueba para Esteres,



a) Solucién de Clorhidrato de Hidroxilamina 0.5 N en etanol al
95%. Se disuelven 0.5 g. de clorhidrato de Hidroxilamina en --

100 ml. de etanol al 95%.

b) Solucién de Hidréxido de Sodio 6 N, Se pesan 24 g. de hidré

xido de sodio y se disuelven en 100 ml. de agua,

c) Solucién de Acido Clorhidrico 1 N. 8.3 ml. de &cido clorhfi-

drico concentrado se aforan a 100 ml.

d) Solucién de Cloruro Férrico al 5%, Se disuelven 5 g. de - -

cloruro férrico con agua a un volumen total de 100 ml.

3) Reactivos para usarse como Reveladores,

A) Cetonas. Se utiliza la misma solucién de prueba de clasifi-

cacién, el cromatograma se rocia con esta solucién.

B) Esteres, La prueba para el revelado de esteres se lleva a -
cabo de la siguiente manera, se humedece el cromatograma con a
gua; se cubre luego con una hoja de papel Whatman No. 1 del --
mismo tamafio, previamente empapada con una mezcla recién prepa
rada de una solucién de clorhidrato de hidroxilamina en meta~-
nol al 80% y una solucién de hidréxido de potasio en metanol -
sohre la hoja de papel,se coloca una placa de vidrio para ase-
gurar el contacto del papel con la capa de absorbente. Coléque

se el conjunto sobre una superficie caliente (40-60°C) unos 10
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a 30 minutos y después de separar la hoja de papel se rocia --

con una solucién de cloruro férrico al 5%.

a) Solucién de Clorhidrato de hidroxilamina al 10% en metanol-
al 80%. Se disuelve 1 g. de clorhidrato de hidroxilamina en --

una mezcla de 8 ml. de metanol y 2 ml. de agua.

b) Solucién de Hidréxido de Potasio al 12% en metanol. Se di--

suelven 1.2 g. de hidréxido de potasio en 10 ml. de metanol.

c) Solucién de Acido Clorhidrico 0.5 N. Se aforan 4 ml. de &ci

do clorhidrico concentrado hasta un volumen de 100 ml. de agua.

d) Solucién de Cloruro Férrico al 5% en Acido Clorhidrico 0.5-
N. Se disuelven 5 g. de cloruro férrico con 100 ml.de acido -

clorhidrico 0.5 N.

20
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RESULTADOS

Los resultados de los compuestos para la sintesis de la

Flavona.
Rendimientos Obtenidos

1.- Acetato de Fenilo

A) BIBLIOGRAFICO: 75.80%

B) EXPERIMENTAL: 69.95%
2,.- Hidroxiacetofenona

A) BIBLIOGRAFICO: 30%

B) EXPERIMENTAL: No se pudo calcular, debido a que
no hubo una separacién total de la

mezcla de is6meros orto y para.

BIBLIOTECA
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3.- p-Hidroxiacetofenona
A) BIBLIOGRAFICO:

B) EXPERIMENTAL:

4,- -Benzoiloxiacetofenona
A) BIBLIOGRAFICO:

B) EXPERIMENTAL:

5.- p-Oenzoiloxiacetofenona
A) BIBLIOGRAFICO:

B) EXPERIENTAL:

6,- Hidroxidibenzoilmetano
A) BIBLIOGRAFICO:

B) EXPERIMENTAL:

7.- Flavona
A) BIBLIOGRAF|CO:

B) EXPERIMENTAL:

El c8lculo de rendimiento efectivo solo se pudo hacer para

45,50%

10.36% Aislado por succidn

75.80%

No se pudo determinar debido
a que se utilizé la mezcla de
isomeros del paso anterior vy
no se conocfan las proporcio

nes de éstos.

75.80%

6.38% Con respecto a la canti-
dad de material de partida - -
(mezcla de isémeros) y que pu-

do ser aislado

80-85%

12,39% Con respecto a la canti
dad de material de partida, -

(mezcla de isémeros)

95%
]2130%

la obtencién del Acetato de Fenilo y de la Flavona,
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El rendimiento total de la serie a partir del fenol fué -

de 0.7%

Las tablas | y Il muestran los resultados de la caracteri

zaci6n de los compuestos obtenidos en este trabajo.

El trabajo de Caracterizacién de los Compuestos, se comple
menté con la obtencidon de Espectro infrarrojo para el Acetato-
de Fenilo y los derivadnas de 2,4 Dinitrofenilhidrazina para el
p-Hidroxiacetofenona y .» Benzoiloxiacetofenona y loé resul ta--

dos fueron:

Espectr 'nfrarrojo
1.- Acetato de Fenilo
A) TEORICO: 3070, 3040, 2940, 1760, 1740, 1710, 600,
1490, 1480, 1460, 1430,1370, 1210, 1200,
1160, 1030, 1000, 920, 890, 820, 750, 680,
670,
B) EXPERIMENTAL: Las bandas coinciden con los tedricos

(ver espectro infrarrojo)

Derivados {Puntos de Fusién °C)
1,- 2,4 Dinitrofenilhidrazona de la p-Hidroxiacetofenona
A) TEORICO: 210 d

B) EXPERIMENTAL: 212-4 d

2,- 2,4 Dinitrofenilhidrazona de la p-Benzoiloxiacetofenona,
A) TEORICO: 245

B) EXPERIMENTAL: 250



TABLA DE RESULTADOS |

(SsoL1Dos)

FORMA PUNTO DE ELUENTE PRUEBA
NOMBRE FORMULA P. M. Y FUS I ON RF DE
COLOR °¢ REVELADOR CLASIFICACION
Sei el B 136.16 CRISTALES T: 109-10 HEXANO-ACETONA | CETONAS ( + )
FERGNA BLANCOS 107- 8 ( 4:1) 0.36 | FENOLES ( + )
B
p-BENZO! LOXIA-
CETOFENONA gl 0, 240.26 CRISTALES T: 135-36 HEXANO-ACETONA| CETONAS ( + )
BLANCOS E: 134-35 éS:l) Q.27 ESTERES ( + )
o-HIDROXIDIBEN | C,H, ,0, 240,26 CRISTALES T: 120 CETONAS ( + )
ZO | LMETANO AMARIL.LLOS 116-22 FENOLES ( + )
2-FENILBENZOPL | C,.H, (0, 222.23 CRISTALES T: 96-7 FLAVONO | DES (+)
RONA BLANCOS E: 96-8 CETONAS  (+)




TABLA DE RESULTADOS (L1QuIDOS)
FORMA PUNTO DE INDICE
NOMBRE FORMULA Y
- EBULLICION DENS | DAD DE
s REFRACC | ON
ACETATO . L1QU|DO T: 195 T: 1,0812 Ts 1,5033
CoHgnO 136,16
D
E 87872 INCOLORO | E:  193-5 Ey 1.0780 E: 1.5028
FENILO
o-H|DROXACE LIQUIDO T: 218 T: 1,1307 T: 1.5584
CoHoO 136,16
TOFENONA 87872 AMARILLO | E: = - - By = w E: 1.5862
EL:ﬁNTE PRUEBAS DE
NOMBRE REVELADOR CLASIFICACION
% A) Prueba de dcido Hidroxamico
ACETADO HEXANO-ACETO- FENOLES ( - ) B) 2,4 Dinitrofenilhidrozina
DE NA ( 9:1 )
FENILO 0.56 A (%) CETONAS ( + )
) ) HEXANO-ACETO-
o= DROXIACE- NA ( 9:1) CETONAS ( + )
TOFENONA 0,76 8
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-DISCUSIONES Y CONCLUSIONES

En el presente trabajo se logré la Sintesis y caracteriza-
cién parcial de la Flavona, asi como de algunos compuestos de

los pasos intermedios.

Los rendimientos del Acetato de Fenilo fueron buenos y a-
demds éste tuvo un alto grado de pureza prueba de ello fueron
los resultados obtenidos en su caracterizacidn, indice de re-
fraccién, punto de ebullicién y espectro de absorcién infra--
rrojo (el cual presenté las siguientes bandas caracterfgticas:
3070, 3090, 1600 y 1480 de aromaticos, 750 y 680 de

benceno monosustituido y 1760 y 1200 de Esteres), -
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resultados de las pruebas de clasificacién y la aparicion de

una sola mancha en la cromatografia al ser revelada.

Para el siguiente paso no se pudieron efectuar cdlculos -
de rendimientos ya que hubo la formacién de una mezcla de los
isémeros orto y para de la o-hidroxiacetofenona, la cual no -
pudo ser separada completamente, al no lograr la presion de--
seada en uno de los métodos usados y como la cantidad de com-
puesto obtenido por cromatograffa en columna fué muy poco y -
con impurezas, esto se comprobd al determinar el Tndice de re
fraccién, se decidié utilizar el método de separacidn parcial
de isémeros por filtracidn, para tener una proporcién entre -
isdmeros menor por la separacidén del isémero y para continuar
con las reacciones siguientes tomando en cuenta que solo el -
isémero orto nos llevarfa a la obténcién del producto deseado,

Al is8mero para separarlo se le purific8 y se le caracterizé,

R 2

~ Tampoco se pudo calcular el rendimiento de la o-Benzoilo-
xiacetofenona, pues al haber ﬁtilizado la mezcla de isémeros

del paso anterior se formaron los isOmeros orto y para de es=
te compuesto, pudiendo separar solo Qna pequefia fraccién de -
la p-Benzoiloxiacetofenona, la cual fué purificada y caracte~

rizada,

El rendimiento de o-Hidroxidibenzoilmetano fué bajo con =
respecto a la cantidad de material utilizado, la mezcla del -
paso anterior, Este compuesto se formé de rearreglo de la o=

Benzoiloxiacetofenona, el producto fué el deseado ya que dié

28



positivas las pruebas de caracterizacién aunque su pureza no

fué buena ya que rango del punto de fusién era de 6 grados.

Con el o-Hidroxidibenzoilmetano sin purificar se 1levé-
a cabo la preparacién de la Flavona, aunque con bajos rendi
mientos, este producto se caracterizé utilizando la prueba-
para Flavonoides y la pureza determinada por su punto de fu

sidén el que tuvo un rango de 3 grados.

Como anteriormente se mencioné, los rendimientos de la-
Flavona dieron bajos, debido a que se trabajé con mezclas a
partir del tercer paso, esto al no lograr una eficiente se-
paracién, por no lograr las condiciones para ello, pero a -

pesar de esto se obtuvo.

Se recomienda el método que se siguid para la sintesis-
de Flavonas sustituidas, teniendo como material de partida-
Fenoles sustituidos en la posicién cuatro, ya que de esta -
manera se evita la formacién de mezcla de isémeros facili--

tando la separacién de los productos formados en cada paso.
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RESUMEN

Cumpliéndose el objetivo de este trabajo, se sintetiz6 y
caracterizé parcialmente a la Flavona, asi como de algunos -
compuestos de los pasos intermedios de una serie que consté-

de cinco pasos, teniendo como material de partida al Fenol.
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