
- 8 MAR. 198t 



UNIVERSIDAD DE MONTERREY 

DTVlSION DE ClENC!P~S NAT URALES Y EXACTAS 

UOIVERSIDRO 
OE mtlOTERREY 

S INTFSIS Y CARAC I'ERIZAC[Ol' D ~ 
-- LA FLAVO 1A 

REPORTE n.EL PROCRA MA DE F.VALUACION Fl AL 

O-ul-tr-f QUE PRESEN' J'A 

MANUEL IGNAC IO VARGAS CAZARES 

EN OPCION AL TITULO DE 

LIC ENCIADO EN QU lMI CA 

CON ESPECIALIDAD EN OIHMICA IN D UST RIAL 

BIBLIOTECA 
UNIVERSIDAD DE MONTE!UtbU:. 

da4 
0<(0. Sl/ 6 (, 

V 2 '17s 

1 rt ¡-3 
e ~ 1 

p~ 
90G133 

MONTERREY, N. L. DICI EM BRE DE 1983 



1 N D 1 C E 

INTRODUCCION 

MATERIALES Y METODOS 7 

METODOS DE PREPARACION 

-Acetato de Fenilo .. 9 
-

- o-Hidroxiacetofenona . • . . . . . • . 10 

- o-ffenzoiloxiacetofenona........ 12 

- o~Hidroxidibenzoilmetano . . . . • . . .. 13 

Flavona 

~ · METODOS DE CARACTERIZACION 

- REACTIVOS ...... . 

RESULTADOS . . . . . . . . 

DISCUSIONES Y CONCLUSIONES 

RESUMEN .. 

BIBLIOGRAFIA 

1 4 

1 5 

1 8 

21 

27 

30 

3 1 . 

• 



INTRODUCCION 

Desde los orígenes del hombre, las plantas han jugado -

un papel primordial en su vida, ya que satisfacen sus neces~ 

dades fundamentales: alimento, salud, vivienda y vestido , 

además de agradar con sus colores y aromas. 

A lo largo de los siglos fué clasificándolas para esta

blecer sus relaciones y con su aplicación sistemática su uti 

1 idad, fincandose entonces los esfuerzos en la separación de 

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



rían propiedades a dicha planta. 

El hecho de que algunos compuestos aislados de las pla~ 

'tas tuviesen importancia, ya sea en el aspecto económico o -

medicinal, hicieron que se avocaran estudios a la prepara---

ción de estos en el laboratorio, lo que antes era exclusivo-

de la naturaleza, comenzando de este modo la Síntesis Orgánl 

ca de Productos Naturales. 

Dentro de los compue t e s· f' '= nól leos de las plantas, exis 

\ 

ten algunos que llaman poderosamente la atención, los Flavo-

noldes, que son pigmentos veget ales que se encuentran gene--

ralmente en flores, hojas y frutos, posee~ un esqueleto car-

bonado c6 ~ c3 ~c 6 , en la natural ez ~ se han encontrado unos 200 

ya sea ~n forma libre, de glicó~ldo o de tanino ~ ,2,3), den 

tro de los Plavonoldes se encu ~~tran incluidos: Antocianinas 

GL Auroras Gil, Calconas (i¡¡), Catequinas (iv), Leucoan

t.<;>clanl<Hnas Cvi. Flavanonoles (vi), Flavonas (vi i), Flavon~ 

les (vl~t), tsoflavonas (rxJ, Neoflavonas (x) y Flavononas-
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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 teñido de cueros, fermenta---

ción del té, manufactura de cocea, como medicamento y en la -

preparacl8n de alimentos (8,9), 

Las prim~ras investigaciones sobre Flavonoides f ueron 

efectuadas por Von Konstanecki en Alemania quien determinó -

1~ estructura básica y propuso la primera síntesis de la 2-

Feni lbenzopirona a la cual denominó Flavona, a raíz de esto-

se in t cló la investigación sistematizada de estos compuestos 
.. 

y en J920 se estableció la nomenclatura que universa lmente -

\ . . 
se acepta y qu ~ para las Flavonas est§ dada ~e la siguiente-

mqnera :· 

2' 

~ 7:!'. 

f' ~ 4' 

51 
o 

-Para 1 a s fntes 1 s de 1 as Fl avonas, 1 os métodos de prep~ 

ración están clasificados en 3 grupos: 

1,- Método· en que el anillo heterocícllco se forma durante-

la reacción (1 ,10,11 ,12,13). 



2.- Método en que el _material de partida contiene el anillo

heterocícl ico pero en diferente estado de oxidación o ta 

maño. (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

rrágicos o d(latantes de las coronarlas, el objetivo de este 

trabajo es la srntesls de Flavonas, teniendo como material -

de partida al fenol, 



MATERIALES Y METODOS 

La finalidad del presente trabajo consiste en la sfnte-

s [ s y caracterización de la 2-Fenilbenzop i rona (Flavona) asf 

como de todos los productos intermediarios. 

Despu~s de haber efectuado una revisión bibliog r~fica y 

de haber anal izado los distintos m~todos para la sfntests de 

la Flavona, se decidió utilizar el sugerido por Baker-Venka-

taraman (11 .,12), teniendo como compuesto de partida al fenal. 

BIBLIOTECA 
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.En la reacción inicial se formó el ace t ato de fenilo al 

hacer reaccionar el fenal con anhídrido acético (14), en e l -

siguiente paso se efectúa un rearreglo de Fries para obtener

la o-Hidrox iacetofenona, con cloruro de aluminio anh i dro (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 hidróxido de potasio y pi~idina

(17), el compuesto anterior se somete a reflujo con ácido -

su l fúr~co para dar la Flavona (18). 

l 
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METODOS DE PREPARACION 

1) Preparación del Acetato de Fenilo. 

En un matraz erlenmeyer de 500 ml. se colocan 23.5 g. de

fenal en 125 ml. de una solución acuosa de hidróxido de so-

dio al 12%, (reacción exotérmica) se añaden 140 g. de hielo

picado y en seguida 30 ml. de anhídrido acético, se coloca -

un tapón de rorcho y se agita vigorosamente durante 15 minu

tos, el h i~lo se funde al poco tiempo de haber agregado el -

anhídrido acético , 1 3 emulsión de Acetato de Fenilo se vier

te en un embudo de separación y se deja reposar, la capa su

perior de Acetato de Fenilo se recoge y se lava con una solu 

ción concentrada de bicarbonato de sodio .(20 ml.) y luego -

con 3 porciones de una solución saturada de cloruto de sodio, 

secándola 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 porción 

que pase abajo de los 150°C y recogiendo en vasos tarados la 

porción entre 150-175°C y la de 185-190°C, se comprueba la -

ausencia de fenal mediante la prueba de cloruro férrico, se

determina el índice de refracción y la dens i dad; el avance -

de la reacción se sigue corriendo cromatografías en capa fi

na, observ-adas con luz ultra violeta y reveladas con la p r u~ 

ba del ácido hidroxámico. 



2) Preparación de la o-Hiproxiacetofenona, 

En un matraz de 3 bocas, acondicionado con un condensador 

de reflujo, un agitador mecánico y embu do, se colocan 37.4-

g. de cloruro de aluminio anhidro (que es purificado por su~ 

1 imación) y 40 ml. de bisulfuro de carbono. La suspensión se 

agita (el color de esta es color beige), mientras se agregan 

34 g. de Acetato de Fenilo por el embudo. La reacción comien 

za con la producción de ácido clorhídrico y el bisulfuro de

carbono empieza a reflujar por el aumento de temperatura en

la reacción, la mezcla va oscureci~ndose haci~ndose de color 

caf~. Cuando todo el Acetato de Feni lo es agregado (1 a 1 1/2 

hora), la mezcla se calienta en baño de va por hasta que cesa 

la producción de ácido clorhídrico, este se detecta colocan

do un papel pH en la sal ida del condensador de reflujo. El -

condensador de reflujo es retirado y el bisulfuro es destil~ 

do, el baño de vapor es sustituido entonces por uno de acei

te calentado a 140 °C y mantenido a 140-1.50 °C por 3 horas, la 

formación del isomero orto puede ser favorecida por el aume~ 

to de la temperatura a 160- 170 °C, sin embargo esto hace que

la mezcla de reacción aumente de volumen y que solidifique -

en forma de masa café rojizo, durante todo este tiempo s i gue 

habiendo desprendimiento de ácido clorhídrico y la agitación 

se continúa tanto como sea posible. 

El sólido es enfriado y el comp lejo de a luminio es destruf 

. hO 



do agregando lentame~te una mezcla de 30 ml. de ácido clorhí 

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 sol idifica. 

La mezcla puede ser separada de distin t as formas: 

A) La parte solidificada es extraída con benceno, así 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 destilación no puede ser lleva

da a cabo a presión atmosférica ya que hay descomposición de 

los productos. 

B) La parte solidificada después de haber sido extraída es -

sometida a una separación por medio de cromatografía en co-

lumna, usando como solventes una mezcla de hexano y acetona

se toman fracciones de 10 rnl. y se utrl iza cromatografía en

capa fina para observar la cantidad de compuestos que ~ueda

haber en cadi fracción, se mezclan todas las fracciones que

tengan igual composición y se elimina el solvente obteniendo 

e l isomero deseado. 

C) La parte solidificada una vez separada se filtra al vacío 

quedando en el filtro el isomero y para el filtrado mezclado 

con los dos isomeros, este es destilado a presión reducida a 

105-106°C 1 20 mms. de Hg. 

. , 1 
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3) ~reparación del o-Benzoiloxiacetofenona. 

En un matraz adaptado con un tubo con cloruro de calcio -
-

se colocan 13.6 g. de 0-Hidroxiacetofenona, (o la mezcla de-

isómeros orto y para) 17.4 ml. de cloruro de benzoilo y 20-

ml . de piridina, es t a es secada a través de hidróxido de so-

dio y destilado en columna de fraccionamiento, el aumento de 

temperatura en la mezcla de reacción es espontánea y cuando-

ya no hay producción adicional de calor, la mezcla es puesta 

en 600 ml. de ácido c lorhídrico al 3% y 300 g. de hielo pie~ 

do, si el ac8ite formado no cristal iza, se intenta utilizan-

do metanol como solvente, el producto es recogido en un fil-

tro Buchner, lavado con 20 ml. de metano] 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 reacción se sigue por ero 

matografía en capa fina revelada con 2,4 Dinitrofenilhidrazi 

na. 



4) Preparación del o-Hidroxidibenzoilmetano . 

Una solución de 20 g. de o-benzoiloxiace tofenona (o mez-

cla de isómeros) en 75 mi. de piridina se colocan en un fras 

co de 300 mi. y se calientan a 50 °C a la so l ución se le aña

de 7 g. de hidróxido de potasio cali ente , qu e ha sido pulve

rizado en un mortero previamente calentado a 100 °C, la mez-

cla es agitada mecánicamente por 15 minutos, durante ese 

tiempo empieza a precipitar copiosamente la sal potásica del 

o-Hidroxidibenzoilme tano, la mezcla es enfriada a temperatu

ra ambiente y acidificando con ácido acético al 10%, la dice 

tona se separa en forma de cristales color amarillo claro, -

Jos cuales son recogidos por filtración y secados por suc--

ción. El producto crudo tiene p.f. de 117-120 °C, esta reac-

c¡ñn se sigue con cromatografía en capa fina, revelando con-

2 ,4 Dinitrofenilhidrazina o con cloruro férrico. El producto 

puede ser cristal izado en etanol al 95% dando punto de fusión 

de 120°C. 

1~ 



5) Preparación de la Flavona 

A. una solución de 16.6 g. de o-Hidroxidfbenzoilmetano sin 

purificar en 90 ml. de ácido acético glacial, contenidos en

un matraz se le agrega con agitación 3.5 ml. de ácido sulfú

rico concentrado, la mezcla es calentada con reflujo sobre -

un baño de vapor por hora agitando ocasionalmente, enton--

ces es colocada dentro de 500 g. de hielo picado agitando v_!_ 

gorosamente, después de que el hielo se ha fundido la flavo

na se ~ecoge por filtración y se lava con agua (1 1 itro) has 

taque esté 1 ibre de ácido, se seca a 50°C, el producto fun

de de 95-97 °C. Se recristal iza en 400 ml. de 1 igroina cal ie~ 

te, la Flavona pura funde a 96-97 °C, se puede seguir la reac 

ción corriendo cromatografía en capa fina revelando con clo

ruro férrico. 

14 



METODOS DE CARACTERIZACION 

Para la caracterización de los compuestos se utilizaron 

métodos físicos y químicos, entre los cuales se encuentran, 

punto de fusión, punto de ebullición, cromatografía en capa 

fina, densidad e índice de refracción, pruebas de clasific~ 

ción y preparación de derivados¡ también se utilizó un méto 

do espectroscópicü e l de absorción de luz i nfrarroja. 

J} Métodos Físicos. 

Al Pu~to de Fu~ión, Se utilizaron dos aparatos, Melt-temp-

50/60 ciclos, 110~120 volts, para capilar cerrados y Fisher 

Johns, 50/60 ciclos, JJO ~J20 volts. 

B) Punto de Ebullición. Para su determinación se utilizó a

parato de destilación simple, 

Cl ~e~ std d. Se determinó utilizando un picnómetro y una ba 

lanza an-. 1 ítica Mettler, 

Dl lndice de Refracción. Se usó un refractometro de Abbé 

Carl Zeiss, a una temperatura de 20°C, 

El Cromatografía en capa fina, para segúir el avance de la

reacción, se usaron placas de vidrio con síl ica gel Kiesel

gel G 60 activadas y- reveladas con agentes cromógenos. 

2) Métodos Químicos. 

A) Reacciones de Cla~ificación. Se utilizaron para la deter 

15 



minación de grupos funci~nales, además como reveladores en ero 

matografía en capa fina (20,21 ,22): 

a) Esteres. Prueba del ácido hidroxámico. Se toma una gota o -

cerca de 40 mg. del compuesto, se mezcla con 1 ml. de clorhidra 

to de h[droxilamina 0.5 N en etanol al 95% y 0.2 mi. de hidró

xido de sodio 6 N, se calientan hasta ebullición. Después que

se ha e~fr[ado se le añade 2 ml. de ácido clorhídrico 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 añada la solución a 3 ml. 

de reactivos de 2,4 Dinitrofenilhidrazina, agite vigorosamente

y si no se forma el precipitado, deje reposar la solución duran 

te 15 minutos. 

e) Fenoles, solución de Cloruro Férrico. A una solución acuosa

diluida al 0.1 % de l compuesto a anal izar se le ªñade 1 gota de

una solución de cloruro férrico al 1%, si la coloración del clo 

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

d) Flavonoides. Prueba de Shinoda, A una solución metanótica 

del compuesto se le agrega un trocito de Magnesio y después u-

nas gotas de ácido clorhídrico concentrado, observar el color -

de la solución. 

B) Derivados. 

16 



al Cetonas 2,4 Dinitrof~nil~[draz[nas, A 0,4 g. de la 2,4 Dini

trofenil~idraz[na, contenidos en un matraz Erlen Meyer de 25 ml 

se le aAaden 2 ml, de ácido sulfGrico concentrado, Se adiciona

agua (3 ml .1, gota a gota con agitación, hasta que la disolución 

sea total, A esta solución cal lente se le añaden 10 ml. de eta

nol al 95%. 

Se prepara una solucfón del compuesto carboníl ico en etanol, -

disolv[endo 0,5 g, de compuesto en 20 ml. de etanol al 95%. Se

adiciona la solución recientemente preparada de 2,4 Dinitrofe-

nilhidraz[na y la mezcla se deja reposar a temperatura ambien

te, La cristal izactón ocurre a los 5 o JO minutos, sino se for

ma se deja reposar hasta el día siguiente. 

La recristal ización se efectGa disolviendo en 30 ml. de etanol. 

31 Métodos Espectroscópicos, 

Al Espectroscop[a Infrarroja, Se uttliza un espectrofotometro

de absorción infrar roja Beckman tR~J. 

17 



REACTIVOS 

1) Reactivos utili zados en la S[ntesis de los productos. 

A) Soluci6n de hidr6xido de Sodio al 12%. Se prepara pesando-

15 g. de hidr6xido de sodio y disolvi~ndolos en agua hasta un

volumen de 125 mi. 

B) Soluci6n de Acido Clorhídrico al 3%. Se miden 50 mi. de áci 

do clorhídrico concentrado y se diluyen a 600 mi. con agua. 

C) Soloci6n de Acido Ac~tico al 10%. Se toman 10 mi. de ácido

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

2) Reactivos para las pruebas de Clasificaci6n (20) 

A) Prueba de Fenoles. 

a) Soluci6n de Cloruro Férrico al 1%. Se pesa 1 g. de cloruro

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

B) Prueba de Cetonas. 

a) Soluci6n de 2,4 Dinitrofenilhidrazina. Se pesan 3 g. de 2,4 

Dinitrofeni lhidrazina y se disuelven en 15 ml . de ácido clorhí 

drico concentrado, se añade esta soluct6n ag i tando a 20 ml. de 

agua y 70 mi. de etanol al 95%. Se mezcla perfectamente y se -

filtra. 

C) Prueba para Esteres. 

18 



a1 Solución de Clorrridrato de Hid raxtlamina 0.5 N en etanol al 

95%. Se disuelven 0.5 g . de clorhidrato de Hidroxilamina en 

100 ml. de etanol al 95%. 

b) Solución de Hidróx ido de Sodio 6 N. Se pesan 24 g. de hidró 

xido de sod io y se disue lve n en 100 ml. de ag ua. 

e} Solución de Acido Clornídrico l N. 8.3 ml. de ácido clorhí

drico concentrado se aforan a 100 ml. 

d) Solución de Cloruro F~rrico al 5%. Se disuelven 5 g. de - -

cloruro f~rrico con agua a un volumen total de 100 ml. 

3) Rea ctivos para usarse como Reveladores , 

A} Cetonas. Se util i za la misma solución de prueba de clasifi

cación, el cromatograma se roc[a con esta solución. 

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 de l -

mismo tamaño, previamente empapada con una mezcla reci~n prep~ 

rada de una solución de clorhidrato de hidroxilamina en meta~

nol al 80% y una soluctón de hidróxido de potas io en metano] -

sobre la hoja de pape l , se coloca una placa de vidrio para ase

gurar el contacto de l papel con la capa de absorben t e . Colóqu~ 

se el conjunto sobre una superficie caliente (40-60°Cl unos 10 

J9 



a 30 minutos y despué_:; de separar la h.oja de papel s.e rocía 

con una solución de cloruro férrico al 5%. 

a) Solución de Clorhidrato de hidrox ilamina al 10% en metanol

al 80%. Se disuelve 1 g. de clorhidrato de hidroxilamina en-

una mezcla de 8 ml. de metano! y 2 ml. de agua. 

b) Solución de Hidróxido de Potasio al 12% en metano!. Se di-

suelven 1.2 g. de hidróxido de potasio en 10 ml. de metano!. 

e) Solución de Acido Clorhídrico 0.5 N. Se aforan 4 ml. de áci 

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

d) Solución de Cloruro Férrico al 5% en Acido Clorhídrico 0.5-

N. Se disuelven 5 g. de cloruro férrico con 100 mi . de ácido 

clorhídrico 0.5 N. 

20 
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RESULTADOS 

Los resultados de los compuestos para la síntesis de la 

Flavona. 
-

Rendimientos Obtenidos 

1.- Acetato de Fenilo 

A) BIBLIOGRAFICO: 

B) EXPERIMENTAL: 

2.- Hidroxiacetofenona 

A) BIBLIOGRAF ICO: 

B) EXPERIMENTAL: 

75.80% 

69.95% 

30% 

No se pudo calcular, debi do a que 

no hubo una separación total de la 

mezcla de isómeros orto y para. 

BIBLIOTECA 
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3.- p-Hidroxiacetofenona 

A) BIBLIOGRAFICO: 

B) EXPERIMENTAL: 

4.- -Benzoiloxiacetofenona 

A) BIBLIOGRAFICO: 

B) EXPERIMENTAL: 

5.- p - Cc~Loiloxiace tofenona 

A) ~IBLIOGRAFICO: 

B) EXPERL·:!: NTAL: 

6,- Hidroxidibenzoilmetano 

A) BIBLIOGRAFICO: 

B) EXPERIMENTAL: 

7.- Flavona 

A) BIBLIOGRAFICO: 

B) EXPERIMENTAL~ 

45.50% 

10.36% Aislado por succión 

75.80% 

No se pudo dete rminar debido 

a que se utilizó la mezcla de 

isómeros del paso anterior y 

no se conocían las proporci~ 

nes de éstos. 

75.80% 

6.38% Con respecto a la canti

dad de material de partida 

(mezcla de isomeros) y que pu

do ser aislado 

80-85% 

12,39% Con respecto a la cantl 

dad de material de partida, -

(mezcla de isomeros) 

95% 

12,30% 

El c~lculo de rendimiento efectivo solo se pudo hacer para 

la obtencion del Acetato de Fenilo y de la Flavona, 

22 



El rendimiento total de la serie a partir del fenol fué -

de O. 7% 

Las tablas 1 y 11 muestran los resultados de la caracteri 

zación de los compuestos obtenidos en este trabajo. 

El trabajo de Caracterización de los Compuestos, se compl! 

mentó con la obtenci ón de Espectro infrarrojo para el Acetato

de Fenilo y los der iv d ~~ de 2,4 Dinitrofenilhidrazina para el 

p-Hi d rox i acetofenona · :; ·Benzo i 1 ox i acetofenona y 1 os res u 1 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 teóricos 

. (ver espectro infrarrojo) 

Derivados (Puntos de Fusión °C) 

1, - 2,4 Dinitrofenllhldrazona de la p-Hidroxiacetofenona 

A) TEORif.O~ 210 d 

. B) EXPERIMENTAL: 212-4 d 

2, - 2,4 Dinitrofenilhidrazona de la p-Benzoiloxlacetofenona, 

A) TEORICO: 245 

B) EXPERIMENTAL~ 250 
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TABLA DE RESULTADOS (SOLIDOS) 

FORMA PUNTO DE EL U ENTE PRUEBA 
NOMBRE FORMULA p. M. y FUSION RF DE 

COLOR oc REVELADOR CLASIFICACION 

-

p-HIDROX IAC ETO== C8H802 136.16 CRISTALES T: 109-10 HEXANO-ACETONA CE TONAS ( + ) 
FE NO NA BLANCOS E: 107- 8 ( 4: 1 ) 0.36 FENOLES ( + ) 

B 
.. 

p-BENZOILOXIA- -
CETOFENONA c15H12°3 240.26 CRISTALES T: 135 ~36 HEXANO-ACETONA CE TONAS ( + ) 

BLANCOS E: 134~ 35 
(9: ll 0.27 ESTERES ( + ) 
B. 

o ~HlDRO.X t DlB..EN c15H12o3 240.26 CRISTALES T: 120 CE TONAS ( + ) ...-
ZOl LM E.TANO AI1AR I.LLOS E: 116-22 FENOLES ( + ) 

2-FENILBENZOPI c15H1o02 222.23 CRl STALES T: 96-7 FLAVONOIDES(+) -
RONA BLANCOS E: 96-8 CE TONAS (+) 

1 
' 



TABLA DE RESULTADOS 

. \ FORMA 
NOMBRE FOR,MULA P,M, y 

COLOR 
1 

ACETATO LIQUIDO 
DE C8H802 136, '16 

INCOLORO 
FENILO 

o-HIDROXIACE LIQUIDO 
TOFENONA C8H802 136.16 

AMARILLO 

-
ELUENTE PRUEBAS DE RF 

NOM6RE REVELADOR CLASIFICACION 

ACETADO HEXANO-ACETO- FENOLES ( - ) 
DE NA ( 9: 1 ) 

FENILO 0.56 A (*) CE TONAS ( + ) 

o-HIDROXIACE.,. HEXANO-ACETO-
NA ( 9: 1 ) CETONAS ( + ) 

TOFENONA 0.76 8 

(LIQUIDOS) 

PUNTO DE 

EBULLICION 
oc 

T: 195 

E: 193-5 

T: 218 

E. - - -• 

INDICE 
DENSIDAD DE 

REFRACCION 

T: 1 '081 2 T: 1 '5033 

El 1 '0780 E: 1 . 5028 

T: 1 '1 3 07 T: 1. 5584 

E: - - - E: 1 . 5862 

* A) Prueba de §cido Hidrox&mico 

B) 2,4 Dinitrofenilhidrozina 
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ACETATO DE FENILO 

:: 5 

3070 , 30 40, 2940 ,1760,1740,1710 , 
1600,1490 ,14 80 ,14 6o , 1 430 ,1 370 , 

1210' 1200' 1160' 1070 ' 10 30 '1000 . 
920, S90 , 820 ,750 , 680 , n70 . 

( 23,24) 

WAV~l~N Cofl i , ; M1CRON S 

• .5 5 5.5 6 

200 0 1 f:oo 
WAVENUMIIER (M'1 

6.5 7 7 5 . 9 10 i 1 1/ 

1600 1 ~ C C' 1200 1CCO 
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i .. :J . 

¡~ '.' 
.. .: ~ . 

-+- - ~ -~ :. -. . 
··:· 1--:- 1 
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_DISCUSIONES Y CONCLUSIONES 

En el presente trabajo se logró la Síntesis y caracteriza

ción parcial de la Flavona, así como de algunos compuestos de 

los pasos intermedios. 

Los rendimientos del Acetato de Fenilo fueron buenos y a

demás éste tuvo un alto grado de pureza prueba de ello fueron 

los resultados obtenidos en su caracterización, índice de re

fracción, punto de ebullición y espectro de absorción infra-

rrojo (el cual presentó las siguientes bandas características: 

3070, 3090, 1600 y 1480 de aromáticos, 750 y 680 de 

benceno monosustituido y 1760 y 1200 de Esteres), -
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resultados de las pruebas de clasificación y la aparición de 

una sola mancha en .la cromatografía al ser revelada. 

Para el siguiente paso no se pudieron efectuar cálculos -

de rendimientos ya que hubo la formación de una mezcla de los 

isómeros orto y para de la o-hidroxiacetofenona, la cual no -

pudo ser separada completamente, al no lograr la presión de--

seada en uno de los métodos usados y como la cantidad de com-

puesto obtenido por cromatografra en columna fué muy poco y -

con impurezas, esto se comprobó al determinar el índice de re 

fracción, se decidió utilizar el método de separación parcial 

de isómeros por fi l tración, para tener una proporción entre -

isomeros menor por la separación del isómero y para continuar 

con las reacciones siguientes tomando en cuenta que solo el -

isómero orto nos l l evarTa a la obtención del producto deseado, 

~Al isómero para separarlo se le purificó y se le caracterizó, 

~~~-· Tampoco se pudo calcular el ' rendimiento de la o-Benzol lo~ 

xiacetofenona, pues al haber utll Izado 1~ mezcla de isómeros 

del paso anterior se formaron los tsómeros orto y para de es~ 

te compuesto, pudiendo separar solo una pequeña fracción de -

la p-Benzoiloxiace t ofenona, la cual fue purificada y caracte~ 

rizada, 

El rendimiento de o ~Hidroxidtbenzollmetano fué bajo con-

respecto a la cantidad de material utilizado, la mezcla del -

paso anterior , Es t e compuesto se formó de rearreglo de la o ~ 

Benzolloxiacetofenona, el producto fue el deseado ya que dió 



positivas las pruebas de caracterización aunque su pureza no 

fué buena ya que ra ~ 99 del punto de fusión era de 6 grados. 

Con el o-Hidroxldibenzoilmetano sin pur i ficar se llevó

a cabo la preparación de la Flavona, aunque con bajos rendi 

mientes, este producto se caracterizó utili zando la prueba

para Flavonoides y la pure za de terminada po r su punto de fu 

sión el que tuvo un rango de 3 grados. 

CÓm<i> anteriormente se mencionó, los rendimientos de la

Flavo~a ~eron bajos, debido a que se trabajó con mezclas a 

partir del tercer paso, esto al no lograr una eficiente se

paración, por no lo9rar las condiciones para ello , pero a

pesar de esto se obtuvo. 

Se recomienda el método que se siguió .para la síntesis

de Flavonas sustituidas, teniendo como material de partida

Fenoles sustituidos en la posición cuatro, ya que de esta

manera se evita la formación de mezcla -de isómeros facili-

tando la separación de los productos forma dos en cada paso. 

29 



.RESUMEN 

Cumpliéndose e ~ objetivo de este trabajo, se sintetizó y 

caracte rizó parcialmente a la Flavona, así como de algunos "7 

compuestos de los pasos intermedios de una serie que constó

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

30 
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