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INTRODUCCION 
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.1 olljíd:~ vu de ecite t,rnt1ajo, ru~ el de atntetizar com1iue::J-

to9 con estructura semejante a la asarona, y determinar su pos_! 

ble ecti vi iad como h1poco.l.~'1t€rolemiLnte, en base a los siguien 

tea hechos: 

103 niveles de colesterol •m pl•1sma, pueden veree altera­

~ºª por algunos factores¡ una elevación de oolesterol en plas­

ma es un reflejo de una al te ración en ol metabolismo de las 11-

poproteínas. 

La hipercolosterolemia, es una hiperlipoproteinemia que 

puede ser causa de enfermedades tan importantes como la ateroe! 

clerosia; ya que se ha encontrado que altos niveles de coleste­

rol en plasma, conducen a una gran propensión a esta enferm! 

dad; la cual, ocupa uno de los primeros lugares como causa de 

muerte en nuestra país. 

Entre las sustancias a las cuales se les ha determinado u­

na gran actividad hipocolesterolemiante, se encuen·tran los es­

trógenoa, pero debido a sus efectos secundarios no aon conside­

rados como loa fármacos de eleccidn. 

Se han realizado experimentos, sintetizando análogos de 

los estrdgenoe o aue metabolitoe, tratando de eliminar al má:iq 

roo sus efectos estrog~nicos y aumentando su actividad hipooole! 

terolemiante. 

En loa estudios realizados con eetrdgenoe, se han obtenido 

resultados que permiten suponer que la actividad hipocolestero­

lemiante de detos, radica en alguno de eus productos de bio­

tranaformacidn metab<Slica, y no a loe estrcSgenos miemos. 
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La asarona, '11rn t1f1 ai(i':J rü3J.a:n, 1E~ ·;a1ltteri.a ·:.<'.:rnrnri (ele:­

muy), ha mostrado una elevada actividad hipocolasteroleraiante¡ 

y debirio a su relación er:itructural '.~on los estrÓ,:<:enos, se ha 

supuesto que puede tener una estructura similar a la de los me­

taboli tos :ie éstos, renponsa bles ~e la actividad hipocolestero­

lemiante 



ANTECEDENTES 

TEORICOS 
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1-a col e!'!terol, es el mús a bun 1arite eaterol en tejidos y 

flui.ios hllllla.nos, el t•hmino ')S terol, deecr.i be a los lfpidos al­

cohólicos que incluyen en su estructura molecular el esqueleto 

tetrac!clioo del ciclopentanoperhidrofenantreno (1), auele en­

contrarse con frecuencia tanto esterificado como libre. Pigura 

No. l. 

H 

COLESTEROL 
FIGURA No.I 

2n los mamíferos, este es el único esterol que se encuen­

tre asociado con ácidos grasos de cadena larga ( 2); aproximada­

mente dos terceree partee del colesterol en plasma existe de ª.! 

ta manera, estos '•terea del ooleaterol son formados entre el 

alcohol libre y la fosfatidil colina ( 1). 

Aunque la estruot~ra del colesterol es compleja, la b1osl~ 

tests de l~ mol,oula total es formada por unidades relativamente 

simples de acetilo. 

El h!gado, la piel, glándulas adrenalee, gdnadae, intesti­

no, y eventualmente la aortas pueden lle'Var a cabo esta bioa!n­

tesie; se ha encontrado que e1 h!gado produce 1.5 g. al día, 1 

todos los otroa tejidos juntos producen o. 5 g. al d!a ( 1). Ex­

perimentos in Vitro, han demostrado que loa tejidos ~s activos 
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para la bios!nteeia del coleBterol son el hígado, el inteat;ino 

y h .Piel (3). 

El tracto intestinal, fonna la mayor vía para.la excreción 

del colesterol, y la mayor parte de auB produotoa metabÓlicoa, 

que aparecen finalmente en las heces como ~oidoa eateroidales 

fecales, ooproetanol y esteroles fecales (4); tambi~n el coles­

terol circulante puede ser eliminado a tra'ASa de su convers16n 

en el hlgado a sales biliares; o la formaoi&n de un complejo ID.!! 

leoular entre.el colesterol y las sales biliares, lo oual,faoi­

lita'la ezcreoidn del colesterol a travds de la bilis (l); otra 

v!a de eliminación, es la piel, por la que se pierden aproxima­

damente lOQ mg. por d!a de manera constante a travde de la gra­

sa de la piel (4). 

Se han realizado muchos estudios sobre loa órganos ricos 

en colesterol, entre los cuales se pueden mencionar: Las gldnd!! 

lao a4renalea, aiatemas reproduotivoa, Biatema nervioso, la re­

tina, vasos •anguineoa, nnleculoJ y piel (4). 

La hiperlipidemia, ea un t4rm1no. general para designar con 
. -

oentraciones anormales elevadas de l!pidos en la sangre, refle­

ja caabioa en la oonoentraoidn de lipoprotelnaa. El oolestero~ 

loa triglioeridos: foafol!pidos y ~cidoe grasos libres son ins2 

lubl•a en agua, ellos circulan en el plasma como parte de oom­

plejoa de proteína• (lipoprote!nas), esto imparte la solubili­

dad en .Bsua a laa traooiones lip!dioa.a • 

. Laa llpoproteínaa, e~tan •Btrecbuente interrelacionadas 

metabolioaaent•, pero BU aterogenicidad varia considerablemen­

te. As!, el diagnóatioo de hiperlipidemia debe basarse en la 
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·lamente 60 % de cr1glicéri•ios formauos en ~1 hÍ_;ado a ¡;a1·tir de 

carbohiiratoa, y 15 % <1e coli'!sterol; son las encargadas de apor 

tar el colegterol necesario para la fomacicfo de las membranas 

celulares. Las partículas HDL (alfa-lipoprote!naa, lipoprotef­

nae ñe al ta 1ensi·lad), eqtán formadas aproximadamente por el 

20 ~ je col~sterol y 5 % de triglicéridos, son las encargadas 

de transportar el colesterol al h!gado donde es degradado y ex­

cretado en la bilis en fonna de ácidos biliares o esteroles ne~ 

tros. Los pailomicronea, son lipoproteinae que contienen sobre 

el 90 ~ de trigliceridoa y menos del 5 ~ de colesterol en peso 

l7, 8). 

Loe niveles de colesterol en suero, son afectados ,por una 

gran VBriedad de factoras; generalmente, altos niveles de cole~ 

terol en plasma pueden ser un reflejo de altos niveles de LDL, 

que tal vez e~ causado por un efeoto inherente en el metabolis­

mo de las proteínas, por desordenes en el sistema endócrino, en 

el hígado, o un disturbio renal; bajos niveles de colesterol en 

pla1ma, pueden reflejar una inheTente deficiencia de LDL, HDL o 

de ambas, también pueden reflejar un deterioro en la funcidn h! 

pática. Desafortunadamente, loa factores que regulan los nive­

le~ de LDL y HDL en el plasma no han sido identificados, por lo 

que las ::ausas esl-lec!ficas que producen altos ni veles de coles­

terol en el plasma son aún desconocidos (1). 

Un gran número de condiciones fisiológicas y patológicas 

pueden aumentar loa niveles de colesterol sanguíneo, entre las 

cuales se pueden encontrar: La edad avanzada, ingesti&n de leo! 

tina del huevo, hepatitis avanzada, diabetes mellitus e hipoti-
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roifliRmú (9). 

La '.; i.roides, es la c!,l'.fr:Jula endócrina más importante encar 

gada del .:iontrol rlel metabolismo del col1::Aterol; la hipercolea­

terolemia, ea invar·inblemente una consec11encia de la hi~osecre­

ctón de la tiroides, on 0r:i1i':iio 1P. hipocole3terolemia rflsulta de 

ha hipersecreción de esta 5lándula (9). El incremento de los 

ni veles ·le colesterol en plasma de f.iersonas hipo tiroideas, ea -ª 
eociado con un aumento de loa niveles de LDL y una disminución 

d8 los niveles de HDL (1). 

La hepati tie, 1iroduce un aumento de colesterol on el suero, 

pero cuando la enfermedad e~ más severa, los niveles bajan, pr.Q 

bablemente, porque disminuye la a!ntesis por el dafio o la muer­

~e de las células hepáticas; en personas que tienen obstruidos 

los duetos biliares, la excreción del colesterol en el intesti­

no v!a la bilis ae reduce, ocurre un consumo anormal de lipopr.Q 

teínas y otros l!pidoa, ~ato, puede resultar en una marcada hi­

percolesterolemia, la interferencia mecánica del flujo.de coles 

terol que contiene la bilis, ee solo una parte de la explica­

cidn para la elevaci6n del colesterol en el suero. 

En el síndrome nefr6tico, hay un aumento de l!pidos en el 

suero, el incremento es causado por eleva.dos niveles de VLDL o 

de V'LDL y LDL juntas; además, ee han observado elevados ni veles 

de colesterol, fosfol{pidoa y triglic~ridos en este tipo de d.! 

eordenes. 

La diabetes mellitus (ausencia efectiva de insulina), está 

asociada con la hipercoleaterolemia y la hipertrigliceremia; en 



la diabetes incontr-ola•Ja, aumenta grandemente la concent.ración 

de lÍpidos, un adecuado tratsmionto para eata enfermedad puede 

vol ver el coles tero 1 a sus ni ve lee normales. 
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Además, estados de tensión emocional han mostrado desvia­

ciones marcadas de colesterol en el suero de algur.o s individuos. 

Las salea biliares, no requieren colesterol para su forma­

ción, pero pueden formar complejos moleculares con éste, lo que 

facilita la excreci6n del colesterol a través de la bilis; si 

el complejo mo~ecular entre el colesterol y las sales biliar~e 

e~ roto, como sucede durante algunos procesos infecciosos, el 

colesterol puede depositarse en algunos focos m1crosc6picoe pa­

ra formar cálouloe biliares, los cuales frecuentemente contie­

nen del 60 al 99 ~en peso de colesterol (1). 

Admirald y Small (10), realizaron un experimento, donde b1 
lis de pacientes con cálculos biliares es saturada o sobresatu­

reda con ooleaterol, esta a1teráoidn en la composición química 

de la bilis, predispone a la formación de cristales de coleste­

rol con la subsecuente fonnación de cálculos biliares; la sobr~ 

saturación de la bilis con colesterol, ocurre como un resultado 

del incremento del colesterol en la bilis, o por reducción de 

la excreción biliar de los ácidoz biliares. 

La ateroesoleroeis, ea una causa de la enfermedad corona­

ria del corazón, que ooupa el primer lugar como causa de muerte 

en los paíeee oooidentales y el tercer lugar en M4xico; como 

oausa de la ateroesoleroaie se han hecho intervenir varios fac­

tores; los principales son 1a hipercoleeterolemia y la hiperte~ 
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sióu. La atr!roe9c Lerosis, ::io r..;;laciona usu&.l:::lent.e oon los lÍ¡;! 

dof.l, li¡:0¡;rote{ nas y p!'incipalmente con t'll corazón (1 1). 

h'oschewitz, hao e una distiri-:ión definida entr~ ateroescle­

rosis y arterioesclerosis, considera a la ateroesclerosie aso­

ciada con el depósito de lÍpidos en las paredes arterialea; 

mientras que ln nrterioesclerosia puede ser distinguida como un 

proceso de la hiper~lasia de las capas internas y elásticas. 

Se ha observado, que la cantidad de colesterol contenido 

en las arteri~s coronarias de pacientes quo murieron a causa de 

trombosis coronaria fuá cuatro veces mayor que en un gru.po con­

trol (12). 

La causa primordial de los ateromas puede no ser una hipe! 

oolesterolemia o un disturbio en el metabolismo del colesterol, 

pero alteraciones químicas en los tejidos, pueden favorecer loa 

depósitos de colesterol en un área particular; estas alteracio­

nes, pueden exagerarse o incrementarse por una elevación en loe 

niveles de colesterol en plaema.(8). 

Los mecanismos de acción de loe hipocolesterolemiantes ae 

han situado en tres clases principales (11). 

1.- agentes que evitan la absorción del coles~erol exógeno. 

2.- agentes que su.mentan la excreción o degradación del colest! 

rol. 

3.- agentes que inhiben la síntesis del colesterol endógeno. 

Entre los fármacos utilizados en la terapia hipocolestero­

lemiante, se pueden mencionar: Colestiramina, olorhidrato de 

oolestipol, niacina, sulfato de neomioina, sal sódica de la de_! 

trotiroxina y clofibrato. Pero no son considerados como los 

1 
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Nrm.'.icoa idóneos par-n ~l trutumieuto ·1u la iüper-001.1,9r,fJn,lemia, 

debi·1o a sus efoc tos seuu1darios muy severos, como por ejemplo: 

Afectar la absorci(fo. de le vi t8minas lipoaolub10a, efectos '3C­

bre el músculo cardiaco y digfunci6n hepática, entre otros; por 

lo quo se non tinúa la Jnves t i.,suci:-;r. 1le fármacos con esta actl v,! 

dad, en los cuales, se eliminen al rnáximo eua reacoionea secun­

darias. 

Hay una fuerte evidencia, que sugiere que anormalidades en 

la concentración y composición de lÍpidos, eatsn asociadas con 

el desarrollo de enfermedades de las arterias coronarias en el 

hombre, las cuales, aon poco comunes en lae mujeres durante sus 

afloe reproductivos. Esta diferencia entre los sexos, ha suger! 

do que las mujeres pueden estar protegidas de algÚn modo de los 

procesos ateroescleróticos por un mecanismo hormonal (13, 14 y 

15). 

Loe estrógenoe fieiologicamente activos, pueden inhibir la 

ralación colestero1-foafolipidoe y loa niveles de beta-lipopro­

teinas en el plasma (13, 14). 

Ha sido sugerido, que los l!pidoe plasmdticos sufren vari~ 

oiones c!clioae en aeociacidn con los cambios hormonales en el 

ciclo menstrual, y eata disminución del colesterol total en el 

plasma durante la ovulación podría ser una causa para aumentar 

la secreción de eatrógenos endógenos¡ Ademds, hay evidencia de 

que loa estrógenos exógenos pu~den inhibir loe procesos ateroe.!! 

cleróticoe inducidos por colesterol en el pollo, y disminuir la 

relación de colesterol-foafol!pidoa en mujeres postmenopaúsicaa. 
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Otros fecturbs qu~· r(~fuorz'.im está niii6tesi:::i sori: !Jna diferen­

cia marcada entre la relación coleaterol-l!pidoe-lipoproteinas 

en amboe sexos, y q~n loR a~trdzcnon ~ienen le cavscidad de 

llevar la relación coleeterol-lÍpido-lipoproteinas en el hombre 

a los ni veles úmeninos ( 15). 

Observaciont)~ realizadas con ratas de diferentes edades, 

muestran que loe eetrógenoe, tanto naturales como sintéticos, 

no producen ningún efecto sobre la colesterolemia en ratas de 

tres semanas o más jovenes; en ratas de cuatro semanas ee obae,r 

va una gran acción hipocolesterolémica, a las cinco semanas de 

edad, esta acción P.s más pronunciada (16). 

Se ha reportado, que en las ratas la relación entre las 

hormonas sexuales y el metabolismo de los lÍpidos es contradic­

toria; así los estrógenos han demostrado que disnunuyen o ele­

van loe nivele~ de colesterol en el suero (13). 

Se han realizado estudios para clarificar esos resultados 

contradictorios, la acción de loa estrógenos, fuá entudiada en 

ratas bajo varias condiciones de colesterolemia normal y alta. 

Los resultados obtenidos en este experimento, mostraron que do­

sis pequefias de estrógenos producen una pequeña, pero signific!! 

tiva y sostenida elevación de la colesterolemie; dosis 10 veces 

mayores de estrógenoe, produjeron una disminución de la colest2_ 

rolemia, la cual además de ser muy breve, fué seguida de un au­

mento de la concentración del colesterol en el suero; a dosis 

100 veces más elevadas, se observó una gran reducción de las 

concentraciones de colesterol en el suero, la cual, después de 

un tiempo fu~ seguida de u.na elevacicSn sostenida ( 17). 
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Se ha re!Jortr.vlo que lus b:J trógónos, tanho sintéticos como 

natLtrales, causan flstil'lulación sobre la acti Vidad fagoc!tica de 

las células hepáticas reticuloendoteliales, y se ha sugerido, 

que el efecto de estrógenos sobre el metabolismo de los lípidos, 

puede ser mediado a través de esta propiedad (16). Sin embargo 

Friedma.n (18), postuló que el sistema reticuloendotelial aotúa 

solo sobre el ooleeterol de origen exógéno. 

La marcada inhibicidn de la oolesterolemia~ producida por 

la administración de elevadas concentraciones de eatrógenos, es 

debida a la inhibición de la bios!nteeie del oolesterol (15, 

16); tambi4n probablemente, por un incremento en la exoreci6n 

total de colesterol, y en un aUDtento en eu biotransfonnación a 

ácidos biliares (19). 

Los impresionantes efectos endócrinoe de loe eatrógenoa so 

bre los l!pidos del plasma, ha llevado a la síntesis da un gran 

ntimero de análogos de la estrona y el estradiol. Bl objetivo 

de esta bÚequeda, es encontrar un fiírmaoo oomo loa eateroides, 

que tenga sus propiedades como hipooolesterolemiantes, pero no 

sus efectos indeseables, como son: Gineoomastia, náuseas, dis­

nea, fatiga,· depresidn, inhibición del l!bido, accidentes trom­

boemb&licos y algunos tipos de cancer (141 20). 

Otra posibilidad en la investigao16n de agentes oon actiVi 

dad hipooolesterolemiante, ha eido la b\fsqueda de esta activi­

dad en loe metabolitoe de loe estrdgeno• (15), ya que se ha te­

nido evidencia, de q~e el efecto hipoooleeterolemiante produci­

do por loa estr6genoe, no se debe directamente a éstos, sino a 

algunos de sus productos de biotranstormaoidn meta'lkSlioa (21). 
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Cif'l har1 rfescrj_ to SÍntúSi8 '10 metaouli GOS j.;: los 08tI'Ó¿;enOS t 

lo~ cuale8 1 son compara·ios ~on la estrona, en su actividad es­

trog1foica e h:i.pocolestcroJémica en ratas ( 15). 

Douglas y Colaboradores (22), encontraron que la 2-metoxi­

estrona es un metabolito del estradiol en el hombre, que mues­

tra una actividad media entre hipocolesterolémico y estrógeno. 

Además, ae logró una separación de las propiedades estrogenicas 

e hipocoleeterolemiantes, al introducir un metoxilo en la poe1-

ci6n dos del anillo aromático de cetales relacionados con la e~ 

trona; loe cuales obtuvieron 0.01 - 0.3 ~ de eetrogenicidad y 

el doble de actividad como hipocolesterolemiante, comparado con 

la D-estrona (15). 

En la medicina tradicional mexicana, se atribuyen propied~ 

des hipocolesterolemiantes a Gautteria gaumeri (elemuy); se ha 

encontrado que la asarona, componente que se encuentra en gran 

cantidad en esta planta, es la sustancia responsable de esta a~ 

ti Vidad ( 23). 

Se han realizado observaciones, en las ouales, la asarona 

tiene un pronunciado efecto hipocolesterolemiante, aún en ra­

tas menores de 25 días de edad (24). 

La administración de aearona a ratas por v!a auboutdnea en 

dosis diarias durante siete días, redujo la concentración san­

guínea de colesterol en estos animales en proporción al logari! 

mo de la dosis administrada. 

Se ha comprobado que la actividad hipocolesterolemica de la 

asarona natural, es semejante a la asarona sint~tioa (25). 
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J)ebirJo a que la a3arona, i·d·csenta relación es true tural con 

loe estrógenos (Figura No. 2), ee ha supuesto que esta suatan­

c:l.a poñría ser una metahormona deri wl'"la de los estróeenoa. 

O-Cli3 

ASARONA 

HO 

DIETILST ILBES TROL 

FIGURA No.2 

OH 

ESTAONA 

Las metahormonaa, son productos de biotransformación de 

las honnonas, laa cuales tienen acciones cualitativamente dife­

rentes a éstas (26, 27). 
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REACCION DE THIELE 

La reacción en la que el anhídrido ácetico se combina con 

las benzoquinonas bajo la influencia catal!tica de~ ácido sulf~ 

rioo, aa conocida como reacción de Thiele (28). Las p-quinonas 

dan compuestos 1,2,4-triacetoxi, mientras que las o-quinonaa 

dan compuestos 1,2,3- ó l,2,4-triacetoxi (29). 

En la reaoción·con las p-quinonas, ae lleva a cabo una ad! 

oión 1,4 al sistema di~nioo, formado por uno de los dobles enl.!!, 

ces carbono oxígeno, y por uno de los dobles enlaces endocícli­

ooa, el producto de reacción es inestable, y se tautomeriza in­

mediatamente en la forma enólica, estabilizando el núcleo benc.! 

noide. Como la reacción, ee lleva a cabo en un exceso de anhí­

drido ao,tioo, el hidroxilo formado es acetilado inmediatamente 

( 30). El mecanismo de reacción se ilustra en la figura No. 3. 

Sanchez Viesoa y colaboradores, desarrollaron un m4todo P.!! 

rala obtención de 1,2,4-trimetox:l.benoeno a partir de 1,2,4-tri 

aoetoxibenceno (31). 

P'ORMACIOM DE ETERES. SINTESIS DE WILLIAJISOI 

La e!ntesie de 'Nilliamson, puede emplearse para obtener 

tanto éteres simét~ioos como para aaim&trioos, ae! oomo tambi~n 

dteres aril-aloohílicoa y dialooh!liooa, para lo cual, se haoe 

reaccionar un halogenuro de alcohilo oon un fen&x:i.do de sodio 

o potasio (32, 33, 34). 

Para la preparación de loe metil-aril eteres, se emplea 

freouentemente sulfato de dimetilo (CH3)2S04 en lugar de loa h!, 



logenuros rte metilo que son mrls oaroe (32, 34). 

FIGURA No. 3 
Mecanismo de la reacci6n de Thiele con 
p-benzoqu1nona. 
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Los fenóxidos, se sintetizan por la adici6n del hidróxido 

de sodio o de potasio acuoso sobre los fenolee, lo que ea posi­

ble gracias·a la acidez apreciable de estos Últimos. 

El ion fen&xido, el cual, actúa como reactivo nuoleof!li­

co, ataca al halogenuro (o al sulfato), y desplaza al ion halo­

genuro (o al ion sulfato) (34, 35). 

El mecanismo de reacción oon sulfato de dimetilo se ilus-

tra en la figura No. 4 



- T o Na 

--e- © + HzO 

-r-

FIGURA No. 4 
Mecanismo de la síntesis de IVilliamson, utilizando sul­

fato de dimetilo (DMS) oomo agente metilante. 

ACILACIONES DE FRIEDEL CRAFTS 
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Las acilacionee de olefinas, .Y de sistemas aromáticos pue­

den considerarse ejemplos de la reacci6n de Friedel-Crafte. Se 

efectúan normalmente con un cloruro 1 o un anhídrido de ácido en 

presencia de los siguientes ácidos de Lewis; cloruro de alumi­

nio, trifluoruro de boro, cloruro estánico, o cloruro de zinc; 

o con un ácido carboxílico en presencia de un ácido de tipo pro 

tónico como fluoruro de hidrogeno, ácido sulfúrico o dcido pol! 

fosfórico ( PPA). 

Los ácidos de lewie, requieren condiciones anhidras, pequ~ 

ñas u~ntinades de agua, reducen marcadamente su acción catalí-

1 
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ti ca { 36) • 

La una caractorística esencial de la aoilación, al ataque 

a un substrato por un grupo R-~=O, el cual, se ~-e~i va de un a­

gente acilante, que usualmente es do la forma RCOX, donde X pu~ 

de ser un halógeno, un grupo hidroxílioo, o sulfÓnico. El sub~ 

trato que aufre la acila.ción, actúa siempre como un nucleófi-

lo ( 37). 

En el mecanismo de acilación de Friedel-Crafte, se ha ob­

servad~ que cQn un agente aoilante R-COX, un substrato puede 

reaccionar con el reactivo ionizado o polarizado; los pasos pr.2 

bables que implica este mecanismo son descritos en la figura No. 

5 ( 34) 

o 
11 

R-c-x +Ale \3 

FIGURA No. 5 

Meoenismo de la aoilación de Friedel-Cratte. 
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r:l PPA es un líquido olar·o, incoloro, extremaú1:±rnente: visco 

so e higroscópico, pero lo suficientemente fluído para permitir 

la agitación cuando ee calienta por encima !le 40 oc, 'Je ha on­

contrado que el PPA esta compuesto de ácidos orto, piro j' poli­

foafóricoa lineales, que están presentes en mezclas de ácidos 

fosfóricos lineales condensados, y dependiendo del m4todo de ob 

tención puede haber variaciones en el contenido de anh.Ídrido 

fosfórico presente en la mezcla, al cual ee hace referencia 

cuando se menciona el PPA a un cierto porcentaje (J8). 

Las diferentes propiedades de la mezcla, hacen del FPA un 

reactivo eficiente en química orgánica, contiene grupos acídi­

coe y anh!dridos, estos últimos, reaccionan con el agug produci 

da durante la reacción, dando nuevas funciones acídicas. 

La relación de PPA empleado en las reacciones, es de 1:10 

en peso, con respecto a los reactivos (39). Un gran exceso pu~ 

de dar tambi~n una alta diluci6n de loa reactivos, y una baja 

relación puede reducir el número de sitios necesarios para la 

generacidn de los intermediarios. 

Raud y Dollineki (40), realizaron experimentos, en los c~ 

lea observaron el efecto de la temperatura en las acilaciones 

de Friedel-Crafte con PPA, y encontraron que a bajas temperatu­

ras (menores de 50 oc), el producto predominante fu' el éster, 

y a temperaturas de 50 oc o mds se obtuvo la cetona, esto sugi~ 

re que la fonnacidn del dster es cineticamente controlada, miea 
I 

tras que la formación de la oetona es preferida termodinamica-

mente. 



20 

REDUCCION DE ALCOHOLES CON OOROHID::URO DE SODIO (NaBH4) 

El exitoso uso del hidruro de litio y aluminio como agente 

reductor en compuestos orgánico~, promovió la inve.stigación de 

otros hidruros, como los borohidruros de aluminio, galio, beri­

lio, litio y sodio. 

íU borohidruro de sodio, resultó ser un agente reductor ba 

rato, que puede ser utilizado oon solventes acuosos, ea aelect! 

vo, reduoe solamente aldehídos y cetonae; la reacc16n ocurre r~ 

pidamente a t.emperatura am·biente en la mayoría de los caeos, 

aunque ocasionalmente, requiere de una temperatura alta para 

formar el correspondiente alcohol (411 42). 

Entre los solventes usados para la. reducción con borohidr:J! 

ro de sodio; se ha encontrado que el alcohol metílico reacciona 

muy rapidamente con éste; a 60 oc una solución de NaBH4 en met~ 

nol libera rapidamente cuatro moles de hidrogeno, 

en etanol, es coneiderablamente nma lenta (43). 

la reacción 

En vi.eta de 

la. e.lta reaoti viclad del NaBH4 en metcmol, este diaol vente no s! 

gue siendo usado para reducciones orgdnicas, la mezcla alcohol 

etílico-agua, o el alcohol etílico solo son preferibles (44). 

El meca.nismo por el cual los complejos de hidruroa reaccig 

nan, ee sinúlar eu todos los casos, involucra la transferenoia 

de un ion hidruro acompaftado por coordina.ci&n oon loa átomos •! 

taloides, cada uno de los hidrogenos puede eventualmente ser 

transferido (42). 

Cuando son usadas cantidades equimoleculares del compuesto 

carbon!lioo y el NaBH4, el ~tomo de hidrogeno del hidruro even-
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'.;uo.lmonte rc::ucoiona con el ati.i.a o el alc0hol para formar hiclr·ó-

geno molecular (45). 

El mecanismo por el C•lal el UaBH4 rw::.liza lo. rcd11cciú'n, 'Jú 

ilustra en la fie;ura No. 6. 

¡..¡., - ~ 
H-B-H C-R' 
H"~1 

R 

FIGURA No. 6 

,,,,--·--.... o- H H 
($ • 1 l 

H-B--H H-C-R' ~ H-B-0-C:-R' 
1 1 1 T 
H íl. H R 

14 H20 

l¡i 
3Hz + B(OH)3 + R'- e-OH 

1 

R 
Mecanismo de la reducción de oetonaa con borohidruro de sodio 
{NaBH4). 

DESHIDRATACION DE ALCOHOLES 

A) CON SULFOXIDO DE DIMETIW ( DMSO) 

Cuando alcoholes beno!licos, secundarios y terciarios, o 

alcoholes terciarios alifáticos son calentados en DMSO a 160-

185 oc por un tiempo de seis a siete horas, la deshidratación 

produce olefinas en un 70 a 85 % de rendimiento. 

En el mecanismo de reacción, se excluye una simple elirnill,! 

ción de agua por calor, ya que alcoholes puros fueron sujetos a 

laa condiciones de reaocicSn, y· produjeron muy poca o ninguna o­

lefina. 

En investigaciones realizadas ~ara la deshidratacidn de 
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alooholes en DM30, se ha obsi:rvado, qLie a las oondicion<is de 

reaoción, éste sufre descomposición, formando ácidos sulfúrico 

y metammlfónico en presen;.:ie. de ox:{geno ( 46, 47). 

No se conooen los detalles en la formación de ácidos, sin 

embargo la catálisis ácida, es responsable del buen éxito da 

ciertas rcaccionns efectuadas en m.1SO. En presencia de ácillOs 

fuertes esas reacciones son eficientes, y dan altoa rendimien­

tos de productos, mientras que cuando ae eVita que los ácidos 

se formen o se neutralizan (con una base presente), las reacci~ 

nes son inhibidas efectivamente (48). 

La deshidratación por catálisis ácida involucra un ion ca,r 

bonio como intermediario (32). El mecanismo se muestra en la 

figura No. 7. 

FIGURA No. 7 

Mecanismo de la deahidrataci&n de alcoholes con sulfdxido de 

dimetilo (1*SO}. 
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B) ~ON HEXArrn'rrL FOSr'OP..Af,!IDA ( i-J]1iJ?"r) 

El tratamiento con HMPr a 215-240 °c, ha probado ~er un m! 

to:Jo particularmente conven1 ente y modor·ado pura la deshidrat".i-

oi.ón de alooholee ( 49). 

La deshidratación de alcoholes secundarios en reflujo con 

HMPr, sin adición de catalizadores produce buenos rondim.ientos, 

del 70 al 98 "· 

Para loa alcoholes secundarios, ae ha pro·oado un mecanismo 

E2 que involucra el aloohil tetrametil fósforo diamidato, el 

cual, ya ha sido aislado (50, 51). Este mecanismo se ilustra 

en la figura No. 8. 

FIGURA lf o. 8 

\ I e 
11 e 

I \ 

+ 

Mecanismo de la deehidratacidn de alcoholes con hexametil fosf~ 
remida {HMF!). 
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ABREVIATURAS EMPLEADAS 

RMP qesünancia Iuagné Lj 0a 1:-'rotónica 

IR Infra Rojo 

Pf. Punto de fusión 

e.e. f. Grama. tograf:!e en ~13..lJll fina 

ppm. Partes por millón 

EQUIPO u·flLIZAOO 

La c.o.f. se realizó en placas de s!lica gel 60 ~F254 de 

?Y'.erck, utilizando luz ult1-avioleta como revelador. 

Par~ la cromatografía en columna, se utilizaron: a) sÍli­

ca gel 60 Merck ( 0.063 - O. 2 mm) y b) Oxido de aluminio (Alúmi­

na) 90 ~erck (0.063 - 0.2 mm}. Utilizando para las columnas de 

separac16n en ambos casos una proporción de muestra con respec­

to al soporte de 1:100. 

Para revelar se utilizó una lámpara de luz ultraVioleta mo 

delo UVSL-25. 

Para la determinación de puntos de fusión se empleó un ªP! 

rato "Biichi SMP-20. 

Para los espectros de IR, se empled un espeotro~otómetro 

Perkin Elmer 337 de doble haz, realizandoee en película los pr~ 

duc·tos líquidos y en pastilla de KBr los s&lidoa. 

Para los espectros de RMP, ee emple6 un espectrofótometro 

Varian EM-390 (90Hz}, usando t~trametilsilano como referencia. 

Las condiciones en las que se realizaron los espectros se 

indican en cada uno de ellos. 
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A un matraz erlenmeyer de 500 ml. conteniendo 90 g. (0.9 

mol.) de anhídrido acético ae adicionaron lentamente 6 g. de á­

oido sulfúrico concentrado, posteriormente ee agregaron lenta­

mente, y con agitación 30 g. (0.28 mol.) de p-benzoquinona (1) 

manteniendo la temperatura entre 40-45 oc. Una vez terminada 

la adici6n, la mezcla de reacción se dejó enfriar a temperatura 

ambiente y ae le affadió agua destilada agitando con varilla de 

vidrio. El sólido formado se filtró y reoristalizó en etanol, 

obteniendose 60.83 g. (Rendimiento 86.9%) de cristales color 

beige oon un Pf. de 95-96 oc. 

En el espectro de ~R ee observa una banda a 1770 cm-1 ca­

raoteríeti~a de un ~ster fenólioo, dos bandas a 1600 y 1500 cnrl 

correspondientes al anillo aromático, y una banda a 1190 cm-1 

que CCtt'reaponde al grupo e-o. (Espeotro No. 1). 

El espectro de RllP muestra, una sei'lal múltiple centrada a 

7.1 ppm. que integra para tres protones de tipo aromático, y un 

singulete a 2.2 ppm. que integra para loe nueve protones de loe 

tres grupos CH3-coo- • (Espectro No. 2) • 
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A un matraz erlenmeyer de 250 aü., ee agregaron 6 g. ( 0.024 

mol.) de 1,2,4-triacetoxibenceno (II), 15 ml. de metanol y 22 

ml. (0.24 mol.) de sulfato de dimetilo, la mezcla ee calentó 

suavemente haeta disolver el 1,2,4-tn.acetoxibenoeno, se oolooó 

el matraz en un bafio de hielo, y se adioionó lentamente una so­

lución de 18.3 g. (0.46 mol.) de hidróxido de sodio en 18.3 ml. 

de agua oon egitaci&n oonstente, usando va.ri~la de vidrio, se 

dejd' la mezcla de reacción a temperatura ambiente por JO min., 

se le egre89ron 75 ml. de agua destilada y se extrajo tres ve­

ces oon porciones de 60 ml. de acetato de etilo, se reunieron 

los extractos orgánicos, se lavaron oon aolucidn saturada de 

cloruro de sodio hasta neutralizar, y se secd con sulfato de s~ 

dio anhidro. Se evapord el disolvente en rotavapor obteniendo­

se un líquido de oolor obscuro, el cual se destiló a 110 oc y a 

una presidn de 4 mmHg. se obtuvo un l!quido orietalino ligera­

mente amarillo. Rendimiento 85 ~. 

En el espectro de IR se observa una banda a 2830 om-1, oa­

raoter!etioa del grupo CH3-0-; dos bandee a 1600 y 1500 cm-1 



na a 6.5 ppm. que integr~ para tres protones de tipo arom~tico¡ 

.Y un trLpleto cen tracl o a J. f 5 ppm. que integra para nu.e ve f¡ro t_2 

nes de los tres grupos :;H 3-o-. ( :;spectro No, 4). 

OBT.t;NCION DE n-PROPIL 2, 4, 5-TRIME'.COXIFENIL CETONA (IV) 

En un matraz erlenmeyer de 250 ml., se adicionaron 2,43 g. 

(0.014 mol.) de 1,2,4-trimetoxibenceno (III), 1.25 g, (0.014 

ir.ol.) de scido but:!rico, y 18. 48 g. ne ácido poli fosfórico 

(PPA), la mezcla se agitó con varilla de vidrio manteniendo la 

temperatura de reacción entre 75-80 oc durante 30 rnin. Se dejd 

enfriar la mezcla de reacción, y se le aB.adieron 22 ml. de ace-

te to de P. tilo y 22 ml. de agua destilada, pasandola a un embudo 

:le separación y extrayendo dos veces más con porciones de 50 ml.. 

de acetato de etilo; los extractos orgánicos se reunieron, la­

Windolos con solución saturada de cloruro de sodio hasta neutJ1! 

lizar y se secó con sulfato de so1io anhidro, el solvente se 

destiló en rota vapor. se obtuvieron 3, 27 g. (Rendimiento 95 5q 

de un sólido blanco, y al recristalizarlo en hex.ano se obtuvie-
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bJ es,1Jeotro de u1 muu:~tra, una banda a 2840 cm-1, qui:) co­

rre'"1ronrle '-1 la fune:ón ·;¡¡·,,-.0-¡ r1o··' '·vcn·ia'3 a 1610 y.1510 cm-1 

que correnponden al F.i.nillo aromático; una banda a 1660 cm-1 de­

nHa o l.a función e-o . lLape:ctro No. 5). 

t;;n B 1 espectrc... de RMF se o bs~ r".ran; dos singuletes centra-

dos a 7.3 y 6.4 ppm. los cuales integran para dos protones de 

tipo aromático; un triplete centrado a 3.8 ppm., que integra p~ 

ra nueve protones de los tres grupos ~H3-0- ; un triplete oen­

trado a ).1 ppm., que integra para dos protones del grupo meti­

leno unido a la cetona; ima. señal múltiple centrada a 2.6 ppm., 

que integra para dos protones del metileno unido al metilo; y 

un triplete centrado a 0.9 ppm. que integra para tres protones 

del g1upo metilo. (Espectro No. 6). 

OBfSN·.;ION DE n-PROPIL 2,4,5-TRIUETOXH'ENIL CARBINOL (V) 

H3C-0 

r:n un matraz rerlondo de 50 ml. de dos bocas equipado con 

embudo de adición, condenzador de reflujo, trampa para humedad, 

agitacidn magnética .'/ calentamiento, se adicionaron 2.21 g. 

(0.093 mol.) de n-propil 2,4,5-trimetoxifenil cetona (IV}, 320 

rng. (0.093 mol.) de borohidruro de sodio (NaBH4) y 22 ml. de 
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etanol absoluto; le mezcla se calent& a reflujo con agitación 

durante 18 horas, (el pH de la reacción fué de 10), el matraz 

de reaccldn se dejó enfriar a temperatura ambiente, se extrajo 

la mezcla con tres porciones de 60 ml. de acetato de etilo, los 

extractos orgánicos ee reunieron, se lavaron con solución satu­

rada de oloruro de sodio hasta neutralizar, y se secó con eulf~ 

to de sodio anhidro, el disolvente ae destiló en rotavapor. Se 

obtuvieron 2.08 g. (Rendimiento 93 %) de un sólido, el cual se 

recristalizó en hexano, obteniendoee cristales blancos de Pf. 

81-82 ºº· 
En el espectro de IR se observa: una banda ancha de 3640 -

3160 cm-1 perteneciente al grupo -OH¡ una banda a 1830 om-1 que 

correepoRden al grupo CH3-0-; dos bandee a 1620 y 1520 cm-1 per 

tenecientesal grupo aronático; una banda a 1210 cm-1 correspon­

diente C-0; y desaparece la banda caraoter!stioa de la aril _ce­

tona a 1660 cm-1. (Espectro No. 7). 

En el espectro de RMP se observan: Dos singi.lletee centra­

dos a 6.8 y 6.5 ppm., que integran para doe protones aromáti­

cos; una seftal ancha centrada a 4.8 ppm., la cual integra para 

el prot6n del metino; un triplete centrado a 3.8 ppm., que in­

tegra par~ nueve protones de los tres grupos CH3-0-; una señal 

ce~trada a 2.4 ppm., que integra para un protón, y que deeapar! 

ce al·haoer intercambio con deuterio, por lo que se deduce que 

es la seftal para el protón del grupo -OH; una seflal mdltiple 

centrada a 1.3 ppm., que integra para dos protones oorreepon­

dientes al metileno; 1 un triplete centrado a 0.85 ppm., el 

cual integra para los tres protones del grupo metilo. (Espec-



tro No, 8). 

OBTEMCION DE l-( 2, 4,5-TRDIETOllPEIIL) 1-BJTENO (VI) 
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En un matraz redondo de 50 ml. con una boca, proVieto de 

condenzador de reflujo, egitacidn magn4tioa y calentamiento, se 

adici~naron 1.1 g, (0.0048 mol,) de n-propil 2,4,5-trimetoxife­

nil carbinol (V), 33 ml. (0.41 mol.) de sulfdxido de dimetilo y 

unos cristales de ácido p-tolueneulf dnico como catalizador; la 

mezcla se calent& a reflujo con agitacidn constante durante 30 

minutos; se dejd enfriar a temperatura ambiente y se le afladie­

ron 20 ml. de 88Qa; se extrajo la fase acuosa oon tres porcio-. . . 
nea de 70 ml. de acetato de etilo, ae reunieron los extraotoa 

orgánicos; se lavd con soluoidn saturada de cloruro de sodio y 

se sec6 con sulfato de aodio anhidro, el disolvente se destiló 

en rotavapor. Se ~btuvo 1.0 g. (Rendimiento 98 ~) de un líqui­

do color obscuro, el cual se paao a travda de una columna de S.! 

parac16n, usando sllioa gel como soporte 1 una mezcla de hexano . . 

-acetato de etilo 1:1 oomo eluyente; º"•niendoee cristales li-

geramente amarillos. · 

En el espectro de IR ae puede observar: Una banda a 
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jOlO cm-1 corre8pon1l1..en.te a la funci6n -G=~- ; ur1a banua a 2840 

cm-lcaraoterística del gr11po CH3-0- ; una banda a 1615 cm-1 pe_r 

teneci ente a la funci&n Ar-C=C ; aos bandas, a 1590 y 1510 cni-1 

oaracter!stioas del anillo aromático; una banda a 1220 cm-1 pe.!: 

teneciente al grupo C-0; y desaparece la banda característica 

del alcohol. (Espectro No. 9). 

En el espectro de Ht1P se observan: .Dos singuletes y una S! 

Bal múltiple centrados a 6.9, 6.5, y 6.2 ppm., que coreeponden 

a los dos protones de tipo aromático, y a los dos protones del 

doble enlace alifático respectivamente, la integral total corre1 

ponde a cuatro protones; un triplete centrado a J.8 ppm., que 

integra para nueve protones de los tres grupos CH3-0- ; una ae­

ftal nnfltiple centrada a 2.2 ppm., que integra. para los dos pro­

tones del grupo metileno; y por último un triplete centrado a 

1.1 ppm., el cual integra para tres protones del grupo metilo. 

(Espectro No. 10). 
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A un matraz redondo, de dos bocas y 50 ml., acondicionado 

con embudo de adición, termómetro y ag1taoi6n magnética; se a­

greg& una solución fr!a de 6 g. (0.15 mol.) de hidróxido de so­

dio en 60 ml. de agua destilada, y 3 g. (0.027 mol.) de p-hidr~ 

quinona, se mantuvo con agitación la mezcla durante media hora, 

. despuds de lo cual, se añadieron a traVESs del embudo de adici&n 

24 ml. (0.25 mol.) de sulfato de dimetilo gota a gota y con ag! 

taoi&n constante, cuidando que la temperatura; de reacoi&n se 

mantuViera entre 35-45 oc; una vez terminada la adición del 

sulfato de dimetilo, la reacc16n se dej& en proceso dos horas 

·- más, se extrajo con trea porciones de 70 ml. de acetato de eti­

lo; los extractos orgE.Ínicos ee reunieron, se lavaron con solu­

oidn saturada de olorur0 de sodio hasta neutralizar, se aec6 

con sulfato de sodio anhidro. El disolvente se evaporó en rot~ 

vapor, obteniendose 3.54 g. (Rendimiento 91.7 ~) de un sólido 

blanco, el cual se· paa& por una columna de filtraci6n usando co 

mo soporte s!lioa gel y una mezcla de hexano- acetato de etilo 

1:1 como eluyente, se obtuvieron cristales blancos con un Pf. 

de 54-55 °c. 
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En el espectro ele IR, se observa: Una banda a 2830 cm-1 P.!! 

re el grupo -O-CH3 ; una. bar1da a 1500 cm-lcorreepondiente al a­

nillo aromático; dos bandas e 1260 y 1030 om-1 características 

para Ar-0-C • (Espectro No. ll). 

En el espectro de RMP ee observa: Un singulete centrado a 

6.8 ppm., que integra para cuatro protones del gru.po aromático¡ 

y un singulete oent~do a 3.7 ppm., el cual integra para seis 

protones de loa dos grupos CH3-0 • (Espectro No. 12). 

OB?ENCION DE ETIL 2, 5-DIMETOnPEIUL O:m!OlU ( ll) 

PPA ---<> 

El m~todo seguido, fud el ~smo que se utiliz6 para la ob­

tencidn de n-propil 2,4,5-trimetoxifenil oetona (IV), utilizan­

do 2.96 g. (p.0215 mol.) de P-dimetoxi.benoeno (VIII), l.59 g. 

( 0.0215 aol.) de áoido propicSnioo y 27. 46 g. de PPA; obteniend_2 

se 3.86 g. (Rendimiento 92 ~) de un líquido amarillo, el cual, 

ae pasd a trav4s de una columna de aeparaoidn utilizando s!lica 

gel como soporte y una mezcla de hexano-aoetato de etilo 1:1 C,2 

ao eluyente. Se obtuvo un líquido color amarillo claro. 

En el espectro de IR se observa; UJJS banda a 1830 om-1 co 
' -

rreepondiente al grupo OH3-0- ; una banda a 1680 oa:-1 caraoterl.!! 
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tica de una aril cetona; tlos bandas a 1590 y 1515 cm-1 q~~ co-

rresponden al anillo aromático. (1:.spectro No. 1.3). 

1:;n el espectro de ílhiP se o b'3erva: Tlna señal m\Íl tiple cen­

trada a 7.1 ppm., que integra para tres protones de tipo aromá­

tico; un doblete centrado a 3.8 ppm., que integra para seis pr_2 

tones de la función CH3-0- ¡ un cuadruplete centrado a 2.9 

ppm., que integra para los dos protones del metileno; y un tri­

plete centrado a 1.1 ppm., el cual integra para loa tres proto­

nes del grupo metilo. (Espectro No. 14). 

OB?ENOION DE ETIL 2,5-DIMETOXI.FENIL CARBINOL (X) 

O-CH3 

IX 

NaBH4 D 

Et OH 

El m~todo utilizado fu~ el descrito en la obtencidn de n­

-propil 2,4;5-trimetoxifenil carbinol (V), utilizando 3.83 g. 

(0.0145 mol.) de etil 2,5-dimetoxifenil cetona (IX), 0.55 g. 

(0.0145 mol.) de borohidruro de eodio, y 37 ml. de etanol abeo-

luto. 

Se obtuVieron 2.77 g. (Rendimiento 97 %) de un adlido ama­

rillo, el cual se paad a trav~s de una columna de filtracidn u­

sando sílica gel oomo soporte y una mezcla de hexano-acetato de 

etilo 1:2 como eluyente, obteniendose cristales blancos, loe 
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cu~üoa, al recri'3t:.::liz•1r::ie en hexano, tuvieron un ff. de 54-

-55 °c. 

1:.n el espect:ro rJ.e IR se pue'le obgervar: Una banc:ie. ancha de 

3540 a 3120 cm-1 correspondiente al grupo -OH; a 2820 cm-1 una 

banda característica dul ;;::rupo CH3-0-, a 1600 y 1500 0111-l dos 

bandas que corresponden al anillo aromático; una banda a 1200 

cm-1, para C-0; y desaparece la banda a 1680 cm-1 característi­

ca de una aril cetona. (~apectro No. 15). 

En el espectro de Rlt!.P se ooserva: Una señal múltiple cen­

trada a 6. 8 ppm. , que integra para los tres pro tone e aromá ti coa; 

una señal centrada a 4.8 ppm., la cual integra para un protón 

del metino; un doblete centrado a J.8 ppm., que integra para 

los seis protones de los grupos CH3-0-; una eeHal centrada a 

2.5 ppm., la cual desaparece al hacer intercambio con deuterio 

y que integra para un P!Otón, correspondiente al -OH; centrada 

a 1.8 ppm., una señal múltiple que integra para los dos protones 

del metileno; y por Último un triplete centrado a 0.9 ppm., que 

integra para los tres protones del grupo metilo. (Espectro No. 

16). 

OBTENGION DE 1-(2,5-DIMETOXIF'ENIL) 1-PROPENO (XI) 

O-CH3 

X 
O-CH3 

XI 
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1ü m~todo se1:¡uiclo se <ieacri biÓ anteriormente en la obten­

ción de 1-(2,4,5-trimetoxifenil} 1-buteno {VI), utilizando en 

este caso 2.0 g. (0.012 mol.) de etil 2,5-dimetoxifenil carbi­

nol (X), 50 ml. (0.7 mol.) de sulfóxido de dimetilo, y unos 

cristales de ácido p-toluensulfÓnico. 

Se obtuvieron 1.71 g. (Rendimiento 95 ~) de un líquido ob! 

curo, el cual, se pasó a través de u.na columna de separación u­

sando eílica gel como soporte y una mezcla de he.xano-acetato de 

etilo 3:1 como eluyente, después de lo cual, se recuperó un lí­

quido translúcido de color amarillo claro, muy vieooso. 

En el espectro de IR se puede observar: Una banda a 2830 

cm-1 para el grupo CH3-0-; una banda a 1650 cm-1 para -o~c- ; 
dos bandas a 1600 y 1500 cm-1 caracter!eticas del anillo aromá­

tico; y una banda a 1215 cm-1 para C-0. (Espectro No. 17). 

El espectro de I!!P presenta: Una selial múltiple centrada a 

6.7 ppm., que corresponde a los tres protones del anillo aromá­

tico, y una seaal múltiple centrada a 6.2 ppm., que corresponde 

a los protones del doble enlaoe al1f4t1oo, estas aef1alea inte­

gran para cinco protones; un doblete centrado a 3.8 ppm., el 

cual integra para seis protones de loa dos giupos OH3-0-J y por 

~ltimo dos ~obletee centrados a 1.85 ppm., que integran para 

loa ºtree protones del grupo metilo. (Espectro No. 18). 



!;:SQUEMA DE LA SINTESIS DE 

H2,4-DIMETOXIFENIU 1-PílOPENO Y 

1-(2,E>·DIMETO XI FENIU 1-PílOPENO 

OH 0-CH3 

Á + (C '1:1>2s04 Na OH t> 6 + ~™ ~~e~ 
X.11 X 111 
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H3C-0 O H3t-O O 

H3C-0~ + 6(:: 
XIV XV 

1NaBH4 

H3C-0 OH 

+OC: 
XVI l 

tMPT 

SEPAílACION 

DE AMBOS <>--

ISOMEílOS 



OB'.rENCION DE 1, 3-DIMF.TOlCIBENCENO ( /.III) 

XII 

0-CH3 

ró:l0-CH;i 
Y.111 
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El método seguido, es similar al descrito para la ob~encién 

de 1, 4-dimetox:i benceno (VIII), y al igual qur; en ese caso se d~ 

be tener cuidado con el pH, el cual debe mantenerse básico duran 

te todo el proceso de la reacci6n. Se usaron 2. 5 g. ( 0.023 mol.) 

de resorcinol (XII), 13.5 g. (0.338 mol.) de hidróxido de sodio 

en 25.0 ml. de agua destilada, y 28.0 ml. (O. 29 mol.) de sulfato 

de dimetilo. 

Se obtuvieron 3.06 g. (Rendimiento 97 ~) de un líqudo Vis­

coso de color naranja; el cual se pasd a través de una columna 

de filtración, utilizando sílica gel como soporte, y cloroformo 

como eluyente, obteniendose un líquido Viscoso de color an1ari­

llo. 

En el espectro de IR se puede observar: Una banda a 2830 

cm·l, que cQrresponde a la funci6n CH3-0-; dos bandas a 1600 y 

· ,\ 1500- cm-l, caracter:!sticaa del anillo arom~tico; y una banda a 
\ 
1:200 om-1, per.teneoiente al grupo C-0. (gspectro No. 19). 

En el espectro de RL'IP se observa: Un eingulete centrado a 

7.1 ppm., que integra para un protdn de tipo aromdtico; una se­

flal m~ltiple centrada a 6.5 ppm., la cual integra para tres ~ 

tones de tipo aromático; y un doblete centrado a ).8 ppm., que 

\ 

-
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integra para aeis protones pertenecientes a los grupos c113-0- • 

(Espectro No. 20). 

OBI'ENCION DE ETIL 2,4-DIME'rOÁ!Fl!;NIL Ch'TONA {XIV) 

Y E'nL 2,6-DIMETOXI?ENIL Cl:fOHA (XV) 

Para llevar a cabo esta reacción se desarrollo el m•todo 

descrito para la obtencidn de n-propil 2,4,5-trimetoxifeDil ce­

tona (~V), utilizando: 2.6 g. (0.018 mol.) de 11 3-dimetoxlbenc.! 

no (XIII), 1.)9 g. (0.018 mol.) de ácido propiónico, y 22.4 g. 

de 'ºido pol1toaf6r1co (PPA). 

Se obtuvieron 3.41 g. (Rendimiento 93.5 ~) de un sdlido 

compacto ligeramente verdoso, el cual se recriataliz6 en etanol, 

obteniendose cristales blancos, Pf. de 68~69 °c. 
El espectro de IR presenta: Una banda a 2330 cm-1 que co­

rresponde a la funcidn CH3-o-; una banda a 1660 oa-1, oaraoterí.! 

tica de una aril oetona; dos bandas a 1600 y 1500 cm-1, propias 

del anillo aromático; 1 una banda a 1200 om-1, caracter!atica 

de la funcidn C-0 • (Espectro No. 21). 

El eepaotro de RKP muestra: Dos dobletes centrados a 7.8 

ppm., que integra para dos protones aromticos ( XIVo 1 XIVb); 
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1.m doblete centrado a 7. 3 ppm., el cual. intogra para un protón 

aromático ( lVb) ; una señal múltiple centrada a 6. 5 ppm., que i,!! . 

tegra para tres protones aromáticos {XVo, XIVa y XVa); una se­

ñal múltiple centrada a 3.8 p~m., que integra para los doce pr,g, 

tones de los cuatro grupos CH3-0-; una ~efial múltiple centrada 

a 2.9 ppm., la cual integra para loe cuatro protones de los me­

tilenos; y una sefíal múltiple centrada a 1.2 ppm., que integra 

pera los seis protones de los metilos. (Espectro No. 22). 

OBTENCIOI DE ETIL 2,4-DD!EtOllmtIL C!RBINOL (XVI) 

Y ETIL 2,6-DDETOXIl'EMIL CARBINOL (XVII) 

El. m4todo seguido tutl el mismo que se utiliz6 en la obten- · 

cicSn de el n:.pro¡>il 2, 4, 5-trimeto:rlfenil oarbinol {V), usando: . 
3.34 g. {0.017 aol) de la mezcla de etil 2,4-dimetoxifenil oet.2. 

na {XIV) y etil 2~6-dimetoxifenil oetona (XV), 0.652 g. (0.017 

mol.) de borohidruro de sodio y 33.4 mi. de etanol absoluto. 

Se obtuv1eron 3.32 g. {Rendimiento 98.7 ~) de un líquido 

viscoso d• color amarillo. 

En el espectro de IR se puede o.baer'VBr: :Una ben4a anoba de 

370o a 3280 ot1-1, que pertenece al gr11po -OH; doe. bandas. a 
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1600 y 1500 cm-1, del anillo aromático; una bandu a 1210 cm-1, 

del grupo C-0; y desaparece la banda a 1660 cm-1 característica 

de una aril cetona. (Espectro No. 23). 

En el espectro de RvlP ae puede observar: Una señal múlti­

ple centrada a 7.2 ppm., que integra pare dos protones de tipo 

aromático (XVIo y XVIIb); una ae~al múltiple centrada a 6.4 

ppm., la cual integra para cuatro protones e~omáticoe {XVIa, 

XVIb, XVIIa y XVIIc); u.na sefuil múltiple centrada a 4.65 ppm., 

que integra para dos protones correspondientes a loa dos grupos 

metino; un doblete cen~rado a 3.75 ppm., que integra para doce 

protones de los cuatro grupos CH3-0-; una sefial múltiple centr~ 

da a 1.7 ·ppm., la cual integra pare los cuatro protones de los 

grupos mettlenoJ y una eeflal mdltipl• centrada a o.85 ppm., que 

integra para loe seis protones de los grupos metilo terminales. 

(Espectro No. 24). 

OBTENCION DE 1-(2,4-DIIETOXIBENIL) 1-PJK>PE!fO (XVIII) 

Y 1-(2,6-DDIBTOIIPENIL) 1-PROPERO (XIX} 

XVI XVII XVIII XIX 

En un matraz de 250 ml. con dos bocas, provisto de conden­

zador de reflujo, trampa para humedad, embudo de adicidn, agit~ 
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ción magnética y calentamiento, ee oolocaron, 3. 2 g. ( 0.016 

mol.) de la mezcla de isómeros (XVI y XVII); a trave'e del embu­

do de adición, se añadieron lentamente y con agitación 55.0 ml. 

de hexametil fosforamida (HMPr); la mezcla se calentó a reflujo, 

y pasada una hora se le anadieron otros ·55.0 ml. de HMPr por m2 

dio del embudo de adición, se oontinud el calentamiento a refl~ 

jo por espacio de u.na hora más. Se dejó enfriar la mezcl.8 de 

reacción a temperatura ambiente, ee le afladieron 40 ml. de sol~ 

ción saturada de cloruro de sodio, se extrajo oon cuatro poroi2 

nea de 60.0 ml. de acetato de etilo; los extractos orgánicos se 

reunieron, lavaron con soluoidn saturada de cloruro de sodio y 

se secaron con sulfato de sodio anhidro; el disolvente se dest! 

ld •n rotavapor. 

Se obtuvieron 2.8 g. (Rendimiento 96.5 ~) de un líquido a­

marillo, el cual se p&eó a traws de una columna de separación, 

usando alúmina como soporte, y.una mezcla de hexano-acetato da 

etilo 19:1 oomo eluyente, obteniendose as! la mezcla de isóme­

ros ~bre de impurezas. 

El espectro de IR muestra: Una banda.a 2830 om-1, que per­

tenec.e al grupo CH3-0-; dos bandas a· 1600 y 1500 cm-1, corres­

pondientes al anillo arom~tico, una banda a 1575 cm-1, de la 

funcidn Ar-C::C-; una banda a 1200 cm-1, perteneciente _al gr\lpG 

0-0 ; desaparece la banda ancha de 3700 a 3280 om-1 oorreapon­

di ente al grupo -OB. (Espectro No. 25). 

En· el eapectro de· R?r'IP se observa: Una seftal múltiple oen­

trada a 7.2 ppm., que pertenece a loe protones aroimíticoa 

(XVIIIo y XIIb); una sefial múltiple centrada a 6.a ppm., perte-
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necionte a loe protones arom:iticos (XVIIb, XIXa, X.IXo y 

XVIIIa); una señal múltiple centrada. a 6.1 p,Pm., correspondien­

te a los protones del doble enlace de la cadena alifática; la 

integral de las señales anteriores es para diez protones; un d~ 

blete centrado a 3.75 ppm., qua integra para doce protones de 

los cuatro grupos CH3-0-; y dos dobletes centrados a 1.8 ppm., 

loe cuales integran para seis protones de loa grupos metilo. 

{Espectro No. 26). 

SEPARACION DE 1-(2,4-:PDETOXIE'ElfIL) 1-PROMO (XVIII) 

Y 1-( 2,6-DIMETOXIFENIL) 1-PROPENO (XIX) 

o-e~ 

/9w 
CH3 

XVIII 

O-CH 
XVIII XIX OC;: 

XIX 

La aeparacidn de loe iedmeros ee realizd por medio de 

o.c.f ., utilizando, e!lioa gel como soporte, y una mezcla de h! 

-xe.no-acetato de etilo-eter de petroleo 3:0.1:1 como eluyente. 

Lal!I plaoal!I en todos loa oaaos se corrieron dos veoes. 

Se aplicaron 2.0 g. de la mezcla de iadmeros, distribuyen-
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dolos en pl!::cn::i ::itJ 1 m. de lon¿i !:u-.1 1 y ripli<~3ndo en cada Qna O.j 

g. d0l pro:1ueto. ·~e lo~ró a e parar el isómero (XVIII), obtenien 

dose 1.53 ~· de dste, y 0.11 g. de la mezcla de amoos isdmeros. 

Bsta mezcla ee aplicó en cuatro placas de 20 X 20 cm., logranJo 

así separar el isómero (XIX), -Jel -::ual se obtuVieron 31 mg. 

En los espectros de IR para ambos isómeros, se observan 

las mismas bandas principales que en la mezcla. (.C.:apectroe No. 

25, 27 y 29). 

Los espectros de RMP muestran: 

Para el 1-(2,4-dimetoxifenil) 1-propeno (XVIII), un doble­

te centrado a 7.2 ppm., que integra para un protón de tipo aro­

mático (XVIIIc); dos señales múltiples centradas a 6.4 y 6.0 

ppm., que integran para cuatro protones, dos de tipo aromático 

(XVIIIb y XV!!Ia), y dos que pertenecen al doble enlace alifáti 

co, respectivamente; un doblete centrado a 3.8 ppm., el cual i!! 

tegra para seis protones de loe dos grupos CH3-0-; y dos doble­

tes centrados a 1.8 ppm., que integren para loe tres protones 

del metilo.(Espectro No. 28). 

Para el 1-(2,6-dimetoxifenil) 1-propeno (XIX), una señal 

múltiple centrada a 7.2 ppm., que integra para un protón aromá­

tico (XIXb); dos señales múltiples centradas a 6.6 y 6.1 ppm., 

que.integran para cuatro protones, dos de tipo aromático (XIXa 

y XIXc), y dos pertenacientes al doble enlace alifdtico reapec­

tivamente; un doblete centrado a 3.7 ppm., el cual integra para 

seis protones de los grupos CH3-0-; y dos dobletes centrados a 

1.8 ppm., que integran para loe tres protones del grupo metilo. 

(Espectro No. 30). 
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D I S C U S I O N 



·~n esta parte, se harán aJ.gunas consideraciones con raspee 

to a lae reacciones efectuadas, así como la identificación de 

la estructura de loa compuestos obtenidos, indicando las scf':n­

les ·características de loe grupos funcionales que permiten iden 

tificar cadn compuesto en sua espectros correspondientes. 

Para la obtención del 1,2,4-triacetoxibenceno (II), ae uti 

liz6 la reacción de Thiele, teniendo un rendimiento del 86.9 %. 

En el espectro de IR, se observa una banda a 1770 om-1 ca­

racterística de un éster fenólico (Espectro No.l). 

En el espectro de RllP, se observa un singulete a 2.2 ppm., 

que integra para nueve protones de loe grupos CH3-COO-. (Eepe~ 

tro No. 2). 

Para la obtención del 1,2,4-trimetoxibenceno (III), 1,4-d! 

metoxibenceno (VIII), y 1,3-dimetoxibenceno (XIII); la reacción 

utilizada, fué la síntesis de WillialllSon, usando sulfato de di­

metilo (l*'S) como agente metilante, para la cual, se debe real! 

zar primero la .formación del ion fenolato, utilizando para .esto 

hidrdxido de sodio acuoso, con la posterior metilación con DMS, 

ya que si el fenolato no es formado previamente el ataque nu­

cleof!lico al DMS no se lleva a cabo: El pH, de.be mantenerse 

básico durante todo el desarrollo de la reacción, porque si es­

te no ea bdaico, el fenolato formado podría regresar a su forma 

no ionizada. 

El rendimiento obtenido en todos los caeos, fué mayor al 

En el espectro de IR, se observa para cada compueato la 
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banda úarar.ter{stica de un metil-aril éter a 28.30 ci;i-1, (Espec­

tros No • .3, llyl9). 

En el ~epectro de RMP par":J el 1,2,4-trimetoxibenceno 

(III), se observa, un triplete centrado a ).7? ppm., que perte­

nece a los tres grupos CH3-0-, el cual, integra para nueve pro­

tones. ( Eepectro llo. 4) • 

En el espectro de Rr.P para el 1,4-dimetoxibenceno (VIII), 

las se~alee que se observan tanto para los protones aromáticos 

a 6.8 ppm., oomo para los dos grupos CH3-0- a 3.7 ppm., ee en­

cuentran como ainguletee, ya que debido a la simetría de la mo-

1,cula las eeffalee ae traslapan. (Espectro No. 12). 

En el espectro de Ri:P para el 1,3-dimetoxibenc~no (XIII) 

a 7.1 ppm., se observa un singulete centrado, que pertenece al 

prot6n aromático que se encuentra entre loa dos metoxiloe y que 

por influencia de éstos se ve desplazado a un campo más bajo 

que los otros protones aromáticos, ouyas sef1ales ae encuentran 

oentrades a 6.5 ppm.; la seftal pare los grupos CH3-0- ee encue_!! 

tra oomo un doblete centrado a J.8 ppm. {Espectro No. 20). 

La acilaoión de Friedel-Crafts, fué la reacci6n usada para 

la obtencidn de n-prop1i 2,4,5-trimetoxifenil cetona (IV), etil 

2,5-dimetoiifenil cetvna (IX), etil 2,4-dimeto.xifenil cetona 

(XIV) y etil 2,6-dimetoxifenil cetona (XV); ésta se efeotud u­

sando ~oido polifoefórico (PPA), con el cual ee llevd a cabo u­

na acilacidn intermolecular. El PPA, que generalmente ha sido 

utilizado para acilacionee intramolecularee, demostró en este 

oseo ser un reactivo eficiente para aoilacionee intermoleoula-

rea, ya que loe rendimientos obtenidos fueron en todos loa ca-
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908 mayores del 9 2 % • La tempera tura a la cual se erec tuaron 

las reaccionas fuá sjempre mayor de 50°c, teni0ndo un líquido 

lo suficientemente fluido para realizar la agitación y favore­

cer la fonnación de la cetona• La función del PPA en estas 

reacciones, fué como disolvente y catalizador, ya ~ue hace pos! 

ble la producción de iones acilio, los cuales sufren el ataque 

nucleofÍlico del anillo aro~tico. 

El espectro de IR en todos los caeos, muestra la banda oa­

racter!stica para una aril cetona a 1660-1680 cm-1. {Espectros 

No. 5, 13 y 21). 

En loe eepeotroe de RdP, las senales que permiten la iden­

tificaci6n del metileno unido a la oetona en cada uno de los º.! 

sos son: 

Para la n-propil 2,4,5-trimetoxifenil cetona (IV), un tri­

plete centrado a 3.1 ppm. (Espeotro No. 6). 

Para la etil 2,5-dimetoxifenil cetona (IX) un cuadruplete 

centrado a 2.9 ppm. (Eepeotro No. 14). 

Para loe isómeros, etil 2,4-dimetoxifenil oetona (XIV), y 

etil 2,6-di~etoxifenil cetona (XV), Ul'l8. sei'l.al múltiple centrada 

a 2.9 ppm. (Espectro No. 22). 

En el caso de la reaccidn efectuada a partir de 1,3-dimet,g 

xibenoeno (XIII), se obtienen dos compuestos, la etil 2,4-dime­

toxifenil cetona (XIV) y la etil 2,6-dimetoxifeni oetona (XV) 

que son iscSmeros de posición, ya que el grupo CIL3-o- es un aot,! 

'fador del anillo aromático, que orienta la sustitución a las P;2. 

sio1onee orto y para. Se obtuvo una proporcicSn mayor de la 
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eti 1 2, 4-dimetoxifenil ce tona (XI V), ya que el impedimento es té 

rico en este caso, es menor que pa:ra la obtencidn del 2,6-dinte­

toxifenil cetona (XV). A partir de eete paso de la síntesia, 

en los espectros de Ri!P ee seHalan con letras loe protones de 

tipo aromático para facilitar su identifioacidn, ya que solo en 

esta zona es posible diferenciar los isdmeroa. 

La obtención de n-propil 2, 4 1 5-td.metoxifenil carbinol (V), 

etil 2,5-dimetoxifenil oarbinol (X), etil 2,4-dimetoxifenil ca_!: 

binol (XVI) y.etil 2,6-dimetoxifenil carbinol (XVII); ae reali­

zd por medio de una reduooión con borohidruro de sodio (NaBH4) 

a partir de las correspondientes cetonas, utilizando como diao1, 

vente etanol absoluto, y eVitando la presencia de agua, ya que 

a las oondicionea de temperatura y tiempo en las que se realiz_! 

ron estas reaooionee, el agua presente podría reaccionar con el 

NaBH4 y no se llevaría a cabo totalmente la fonnaci6n del alco­

hol. 

En todos los casos, el rendimiento de esta reacción fué m,!! 

yor del 93 f,. 

En el espectro de IR para todos loe caeos, se observa una 

banda ancha de 3640 a 3610 cm-1, que pertenece al grupo -OH; y 

ya no se observa 1:a banda caracter!stioa de una aril-cetona a 

1660-1680 cm-1, lo que indica que la reacoi6n fu' completa. (E! 

pectros No. 7, 15 y 23). 

Loa espectros de i.P muestran; una seftal, misma que des&P;! 

rece al hacer interoB111bio con deuterio, lo cual nos indica que 

pertenece al protdn de un grupo -OH. Esta eeftal, s~ encuentra 
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en los O!lpP.ctros •!H J.n 8iguir.mte rr.frn•;re: 

.Para el n-pro¡Jil 2, 41 5-trimetoxifenil carbinol (V), la ae­

fial se encuAntro cimtrar'ia a 2.4 ppm., e intogra para un protón. 

(Espectro No. 8). 

Para el etil 2,5-dimetoxifenil carbinol (X), la eeffal se 

observe centrada a 2.5 ppm., e integra para un protón. (Espec­

tro No. 16). 

Para la mazcla de isómeros etil 2, 4-dimetoxifenil carbinol 

(XVI), y etil 2,6-dimetoxifenil carbinol (XVII), la aeBal se o~ 

serva centrada a 2.3 ppm., e integra para loe dos protones per­

tenecientes a amboe isómeros. (Espectro No. 24). 

La deshidratación de los alcoholes, ee llevó a cabo de dos 

diferentes maneras: la primera, fu~ utilizando como agente des­

hidratan te sulfóxido de di metilo ( Dh!SO) y ácido p-toluenaulfón,! 

co como catalizador. 

Se encontró reportado en la literatura, que esta reacción 

ea catalizada por ácidos que se generan a partir de Dri:so a al­

tas temperaturas, durante periodos prolongados de tiempo; y si 

estos ácidos son neutralizados, por ejemplo con una base, esta 

reacción no se lleva a cabo. En Vista de lo anterior, ae utili 

zó ~omo catalizador un ácido fuerte, que fu~ el ácido p-toluen­

sulfónico, desarrollandose la reacción en un tiempo mucho menor 

al reportado en la li tero.tura, ya que a los 15 minu toa el alco­

hol había sido transformado al' alqueno correspondiente. 

La reacción, se lleva a cabo por un mecanismo E1, e invol~ 

era la presencia de iones carbonio, esta reacci6n no es estere~ 
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específica, y ao obtiene una mezcl9 ie i36w~ros cis-trsns. El 

ion carbonio, tiende e adoptar su conformación .más estable en 

este caso la trans. 

Esta reacción se utilizó para la obtención de los compues­

tos; 1-(2,4,5-trirnetoxifenil} 1-buteno (VI) y 1-(2,5-dimetoxif~ 

nil) 1-propeno (XI). 

Tanto el espectro de IR, como el de ll\P para el 1-( 2, 4, 5-

-trimetoxifenil) 1-buteno (VI), fueron realizados con una mues-

tra del compuesto que se obtuvo en una prueba preliminar con 

H?ilPr, y no se realizaron espectros de esta sustancia cuando ee 

llevó a cabo su obtención en mayor cantidad con DMSO, por lo 

que la interpretación de estos es9ectroa, se har~ con la de los 

compuestos obtenidos en HKPl'. 

En el espectro de IR para el 1-(2,5-dimetoxifenil) 1-prop! 

no (XI) se observa una banda a 3010 cm-1, que corresponde a la 

funcidn e.e; y a 1615 cm-1, la banda perteneciente a la funcicSn 

Ar-C=C-; ee observa una banda a 980 cm-1 , corr~apon1iente a un 

compuesto trane diauetituido, y una banda a 710 cm-1, que pert! 

nece a un compuesto cia disuetituido. (Espectro No. 17). 

En el espectro de.RilP para el 2,5-dimetoxifenil 1-propeno 

(XI), se óbaerva un doblete centrado a 6.7 ppm., que pertenece 

al·protón unido al carbono o'. al anillo aromático; un doblete 

centrado a 6.1 ppm., que pertenece al protón unido al carbono 

al anillo aromático. Las cons.tantes de acoplamiento J para es­

tas eeaalea son muy semejantes, y se encuentran ubicadas en cam 

pos en loe que ae deben observar las ser.alee para protones de 

un doble enlace en posición trans. Se observa una.eeñal centrg 
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da a 6.5 ppm., con una constante. de acoplamiento J menor que 

lao sei'ia les anteriores, y a un campo donde se observa la señal 

del protón unido al carbono c;1.. al anillo aromático en un compue~ 

to cis. (Espectro No. 18). 

Por las sefiales observadas en el espectro de IR y en el de 

li?i1P, se deduce que hay una mezcla de isómeroe cia-trans; con lo 

que ae comprueba que esta reacción no es estereoeapec!fica. 

El segundo m4todo seguido, fud utilizando Hexametilfosfor~ 

mida (HMPr} c~mo agente deshidratante, sin la adición de un ca­

talizador, obteniendoae buenos rendimientos a altas temperatu­

ras. La reaoci6n se lleva a cabo por un mecanismo E2 que invo­

lucra la formación de un alcohil tetrametildiamidato como inte_t 

mediano. 

Esta reacción es estereoeepecífica, ee trata de una trans­

-eliminación, como puede ser observado en la figura No. 8 pag. 

23 obteniendoae eapecificamente el compuesto trane. 

La reaccic5n, se utilizó para la obtención de la mezcla de 

iadmeroe 1-(2,4-dimetoxifenil) 1-propeno (XVIII), 1-(2,6-dimet,!!. 

xifen11) 1-~ropeno (XIX), y una muestra del l-(2,4,5-trimetoxi­

fenil) 1-buteno (VI), con la que se realizaron sus espectros. 

Los espectros de IR para los compuestos anteriores, mues­

tran una banda a 1575 om-1, correspendiente a la función 

Ar-C=C-; de 960 -980 cm-1, se observa una banda característica 

de un compuesto trana dieuetituido; 1 no se observa ninguna ~ 

da entre 725-675 cm-1, perteneciente a un compuesto ois diauet! 

tuido. (Espectros No. 9, 25, 27 y 29). 
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En los es pee troe de FitúP: 

Para la muestra del compuesto 1-(2 1 4,5-trimetoxifenil) 1-

-buteno (VI), se observa una señal a 6.6 ppm., que pertenece al 

protón unido al carbono o< al anillo aromático, y un doblete 

centrado a 6.0 ppm., correspondiente al protón unido al carbono 

~al anillo aromático. (Espectro No. 10). 

Para el 1-(2,4-dimetoxifenil) 1-propeno (XVIII), se obser­

va un doblete centrado a 6.4 ppm., que corresponde al protón u­

nido al carbonó d. al anillo aromdtico; y un doblete centrado a 

5.9 ppm., perteneciente al protón unido al carbono~ al anillo 

aromático. (Espectro No. 28). 

Para el 1-(2,6 dimetoxifenil) 1-propeno (XIX), se observa 

una sef1al a 6. 4 ppm., perteneciente al protón del carbono o< al 

anillo aro1uático, y un doblete centrado a 5.9 ppm., que corres­

ponde al protón unido al carbono~ al anillo aromático. (EspeE_ 

tro No. 30). 

En los eepeotroe de RMP de los compuestos anteriores, se 

observan constantes de acoplamiento J, con un valor muy similar 

para las señale~ de loa protones del doble enlace en cada uno 

de los espectros; estas señales se encuentran ubicadas en cam­

pos a loe cuales se esperan las seftales para los protones del 

doble enlace en posición trana. 

Por lo an·te:riormente deaori to para loe espectros de IR y 

mtP, se comprueba que la reacción de deshidratación de alcoho­

les con HMP.r es eetereoespec!fica, obteniendose solamente com­

puestos en poi-itción trana. 
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EL EFECTO DE ANALOGOS DE ASARONA EN LA COLESTEROLEMIA DE LA RATA 

TRATAMIENTO DOSIS/ n PESO COR CONC. MEDIA DIF.EN Pe. 
100 g FORAL Etf DE COLESTE % ¡.E.S .Id. ROL SERICO. 

mg/dl 
.±. E.S.M. 

SOLVENTE 
ACEITE DE 
GIRASOL 0.1 ml 5 52±.4.l 64±. 3.3 

ASARON A 30 mg 6 52±. 2.9 29 ±. 5.3 - 55 0.004 

ASARONA 50 mg 5 52±. 3.4 23±. 4.5 - 63 0.008 

VI 32 mg 5 52±. 3.4 59±. 5.5 - 6.6 0.53 

VI 53.3 mg 5 51±. 3.1 42±. 5.8 - 34 0.07 

XVIII 25.7 mg 5 51±. 3.1 48;t2.8 - 24 0.38 

XVIII 42.a mg 6 52.±. 2.3 54;t 3 •. 2 - 16 0.31 

n 25.7 mg 5 52±. 2.8 63±. 6.3 - o.6 0.99 

n 42.8 mg 6 51±. 2. 2 67±. 7.9 + 4.8 0.99 . 

n = Húmero da ve es que se repite cada pru.eba. 

E.s.•. • Error eat~dar medio. 

Po. a Grado de valides oorragido"de loa reeultadoa obtenidos. 

VI z 1-(2,4,5-trimetoxifenil) 1-buteno. 

XVIII = 1-(2~4-dimetoxifenil) 1-propeno. 

XI = 1-(2,5-dimetoxifenil) 1-propeno. 
' 

La conoentrac16n de colesterol s4rioo, se determincS con mu.e! 

tras tomadas a laa 24 horas de una sola inyeooicSn subcutánea. 
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Se llevó a cabo la nín.tesis ie los siguientes compufistos; 

loe cuales, no han sido reportados en la literatura: 

1-( 2, 4, 5-trimetoxifenil) 1-hu teno (VI) , 

1-(2,5-dimetoxifenil) 1-propeno (XI), 

1-(2,4-dimetoXifenil) 1-propeno {XVIII), 

1-(2,6-dimetoxifenil) 1-propeno (XIX). 

Se enviaron a pru.ebaa farmacológicas todos los compuestos 

excepto el compuesto No. XIX. 

Loe resultados obtenidos en las pruebas farmaoológioae 

muestran que el compuesto No. VI presentd una act1Vidad hipoco­

lesterolemiante mayor; el compuesto No. XVIII mostró una activ,! 

dad mucho menor y estadísticamente poco significativa; el com­

puesto No. XI no moetr& actividad. 

En el Último paso de la síntesis, para la obtencidn de los 

alquenos se utilizaron dos agentes deshidratantes, uno fué la 

hexametil fosforamida (HMPf) y el otro el sulfóxido de dimetilo 

(DMSO). Las deshidrataciones llevadas a cabo con HliiPr fueron 

estereoespec!ficae, obteniendose solamente el is6mero trena, 

mientras que las efectuadas con I!l!SO no son estereoespeo!ficas. 
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