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Rs s a b id o  quo e l  á s t o r  e t í l i c o  d e  á c id o  2- ( 4-  
- c l o r o f e n o x i ) - 2- m e t i l - p r o p ió n ic o  (v é a s e  p a te n to  b r i t á n i c a  
860. 303) ,  e l  á s t e r  o t i l i c o  d e  á c id o  2 - m o t i l - 2 - ^ 4 - ^ * 2 - ( 2 -  
- m e to x i - 3- c lo r o - b e n z a m id o ) - e t i l 7 - f c n o x i j - p r o p i ó n i c o  ( v é a ­
s e  m em oria do  p u b l i c a c ió n  a lem an a  2. l 4% 0? ó ) ,  y  e l  á s t e r  
m e t í l i c o  d e  á c id o  2 -^ 4 - (4 -c lo r o fo n i l ) - i* o n o x ñ ¡7 - 2 - m o t i l - p r o  
p ió n ic o  ( v é a s e  p a t e n t o  b r i t á n i c a  1 . 121 . 722) p o s e e n  p r o p ie - ,  
d a d e s  do  d is m in u c ió n  do l a  c o l e s t e r i n a  y  no  l o s  t r i g l i c á r i -  
d o s .

Se h a  e n c o n tra d o  a h o ra  con  s o r p r e s a  que l o s  
co m p u esto s  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  1 , '

20

R ,,-A -(C H 2 )n c  ** R^
t
CH^

( I ) .

en  l a  que s i g n i f i c a  un  r a d i c a l  a l c o h i lo  do c a d e n a  r e c ­
t a  o r a m i f i c a d a  d e  l a  6 átom os do c a rb o n o , un  r a d i c a l  

2 5  c i c l o a l c o h i l o  d e  3 a  6 átom os do  ca rb o n o  o un  r a d i c a l  fo  
n i l o ,  que p u ed e  e s t a r  mono s u s t i t u i d o ,  d i s u s t i t u i d o  o t r i  
s u s t i t u i d o  co n  h a ló g e n o ,  a l c o h i l o  y  a l c o x i ,  p u d ien d o  co n ­
t e n e r  l a  p o r c ió n  a l c o h i l i c a  en c a d a  caso  1 a  3 átom os d e  
c a rb o n o , o b i e n  u n  g rupo  f e n i l a l c o h i l o ,  f o n i l a l q u o n i l o  

3 0  o p i r i d i l o ;
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Rg s i g n i f i c a  u n  átomo d e  h id ró g e n o  o un  g r u ­
po a lc o h i lo  i n f e r i o r  d e  1 a  4 átom os d e  c a rb o n o ;

R^ s i g n i f i c a  e l  g ru p o  h id r o x im e t l l o  o c a r  
b o x i l o ,  u n  g ru p o  a lc o x ic a r b o n i lo  d e  2 a  7 átom os do  c a r  
bono o u n  g ru p o  c i c l o a l c o x i c a r b o n i l o  d e  4 a  8 á tom os de  
c a rb o n o .

A s i g n i f i c a  e l  g ru p o  -CO-NH- ó -N H -CO -;y 
n  s i g n i f i c a  l o s  núm eros 1 , 2 6 3 # y  s u s  s a ­

l e s  con  b a s e s  o r g á n ic a s  o i n o r g á n ic a s ,  ca so  d e  que R^ r e ­
p r e s e n t e  e l  g ru p o  c a r b o x i lo ,  p o se e n  v a l i o s a s  p r o p ie d a d e s  
f a r m a c o ló g ic a s ,  e s p e c ia lm e n te  d e  d is m in u c ió n  d e  l a  c o l e s  
t e r i n a  y  d e  l o s  t r i g l i c é r i d o s ,  l a s  c u a le s  so n  s u p e r i o r e s  
a  l a s  d e  l o s  co m p u esto s  m en c io n ad o s  a l  co m ien zo .

P a r a  l o s  g ru p o s  a r r i b a  m en c io n ad o s co n  o c a ­
s ió n  d e  l a  d e f i n i c i ó n  d e  l o s  r a d i c a l e s  R^, Rg y  Rg; e n t r a n  
en  c o n s id e r a c ió n  p a r a  R  ̂ e s p e c ia lm e n te  l o s  s i g n i f i c a d o s  
d e  l o s  g ru p o s  m e t i lo ,  p r o p i lo ,  p e n t i l o ,  h e x i l o ,  f e n i l o ,  
b e n c i l o ,  f e n i l e t i l o ,  m e t i l f e n i l o ,  f l u o r o f e n i l o ,  c l o r o f e  
n i l o ,  b ro m o fe n i lo ,  2 - m e to x i - S - c lo r o f o n i lo ,  d im e to x i f o n i  
l o ,  t r i m e t o x i f e n i l o  o f o n i l o t e n i l o ,  y  p a r a  Rg l o s  s i g n i ­
f i c a d o s  d e l  átomo do h id ró g e n o  o d e l  g ru p o  m e t i lo  y  p a r a  
Rg l o s  s i g n i f i c a d o s  d e  l o s  g ru p o s  c a r b o x i lo ,  c a rb o m e to x i, 
c a r b o e to x i ,  c a rb o p ro p o x i ,  c a r b o is o p r o p o x i ,  c a rb o b u to x i  
o o a r b o h e x i lo x i .

De a c u e rd o  con  e l  in v e n to ,  l o s  co m p u esto s  
d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I  a n t e d ic h a  p u ed en  s e r  p re p a ra d o s  
d e  a c u e rd o  con  e l  s i g u i e n t e  p ro c e d im ie n to ;

R e a c c ió n  d e  un  d e r iv a d o  h i d r o x i - b i f e n i l i l i  
co de l a  fó rm u la  g e n e r a l  I I ,
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R^ -*A*-(CH^)^ ( I I )

en  l a  que , A y  n  so n  como s e  h a n  d e f in id o  a l  com ien zo , 
c o n  u n  com puesto  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I I I

*2!
X - ' C - R ,  ( n i )

. ^  ;

e n  l a  que R^ y  R^ so n  como s e  h a n  d e f in id o  a l  com ienzo  
y  X r e p r e s e n t a  u n  átomo d e  h a ló g e n o .

L a r e a c c ió n  s e  l l e v a  a  cabo c o n v e n ie n te m e n ­
t e  en  u n  d i s o l v e n t e  t a l  como m e t i l - e t i l - c e t o n a ,  d i m e t i l  
fo rm am id a , g l i c o l d i m e t i l é t e r  y  p r e f e r ib l e m e n te  e n  p r e s e n ­
c i a  d e  u n a  b a s e  t a l  como c a rb o n a to  d e  p o ta s io  o h id r u r o  
d e  s o d io  a  t e m p e r a tu r a s  e n t r e  0 y  200SC, p e ro  p r e f e r i b l e ­
m en te  a  l a  t e m p e r a tu r a  de  e b u l l i c i ó n  d e l  d i s o l v e n t e  u t i ­
l i z a d o .  No o b s t a n t e ,  l a  r e a c c ió n  s e  p u ed e  l l e v a r  a  cabo 
ta m b ié n  en  m asa f u n d id a .

S i d e  a c u e rd o  con  e l  p ro c e d im ie n to  d e  l a  
p r e s e n t e  s o l i c i t u d  se  o b t i e n e  un  com puesto  da  l a  fó rm u la  
g e n e r a l  I ,  en  l a  que R^ r e p r e s e n t a  u n  r a d i c a l  é s t e r ,  é s ­
t e  p u ed e  s e r  tr a n s fo rm a d o  m e d ia n te  h i d r ó l i s i s  en  e l  c o r r e s
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1 p o n d ie n te  com puesto  c a r b o x i l i c o  o m e d ia n te  r e d u c c ió n  con 
u n  h id r u r o  m e tá l ic o  co m p le jo  en  e l  c o r r e s p o n d ie n te  com­
p u e s to  h i d r o x i m e t í l i c o .

La p o s t e r i o r  h i d r ó l i s i s  se  e f e c tú a  c o n v e n !e n  
te m e n te  en  u n  d i s o l v e n t e  t a l  como a g u a /d io x a n o , a g u a /e t a  
n o l  o a g u a / m e t i l e t i l c e t o n a ,  p r e f e r ib l e m e n te  en  p r e s e n c i a  
d e  u n a  b a s e  t a l  como l e j í a  d e  s o s a  o l e j í a  d e  p o t a s a  y  
a  t e m p e r a tu r a s  h a s t a  l a  te m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n  d o l  d i  
s o lv e n te  u t i l i z a d o ,  y  l a  p o s t e r i o r  r e d u c c ió n  s e  l l e v a  a  
cabo en  un  d i s o l v e n t e  t a l  como é t e r ,  t o t r a h i d r o f u r a n o  o 
d io x a n o  con  u n  h id r u r o  m e tá l ic o  c o m p le jo , t a l  como a lu m i 
n io  h id r u r o  d e  l i t i o  a  t e m p e r a tu r a s  e n t r e  20 y  609C.

Además d e  e l l o ,  l o s  co m p u esto s  o b te n id o s  
d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I ,  en  l a  que R^ r e p r e s e n t a  e l  g r u ­
po c a r b o x i lo ,  p u e d e n  s e r  t r a n s fo rm a d o s  en  s u s  s a l e s  f i ­
s io ló g ic a m e n te  c o m p a t iü e s  con  b a s e s  o r g á n ic a s  o in o r g á ­
n i c a s .  Como b a s e s  e n t r a n  on c o n s id e r a c ió n  p a r a  e l l o ,  p o r  
e je m p lo , h id r ó x id o  d e  s o d io , h id r ó x id o  d e  p o t a s i o  y  c i c l o  
h e x i la m in a .

L os co m p u esto s  do l a  fó rm u la  g e n e r a l  1 1 , 
u t i l i z a d o s  como s u s t a n c i a s  d e  p a r t i d a ,  so n  ta m b ié n  n u ev o s  
y  p u e d e n  s o r  p ro p a ra d o s  d e  ac u e rd o  con  e l  s i g u i e n t e  p r o ­
c e d im ie n to :

R e a c c ió n  d e  u n  com puesto  d e  l a  fó rm u la  g e n e ­
r a l  IV ,

TE*

30
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5

en  l a  que n  e s  como se  h a  d e f in id o  a l  com ienzo , co n  un
com puesto  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  V 

0

en  l a  que e s  como so  h a  d e f in id o  a l  com ienzo y  Z r e p r e ­
s e n t a  u n  g ru p o  h i d r o x i l o  o u n  átomo d e  h a ló g e n o , o r e a c ­
c ió n  d e  u n  com puesto  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  V I,

10

20

25

30

en  l a  que n  e s  como so  h a  d e f in id o  a l  com ienzo , o do u n  
h a lo g e n u ro  o a n h íd r id o  d e l  mismo, co n  u n a  c o r r e s p o n d ie n ­
t e  am ina  d e  l a  fó rm u la  R^NH^.

L a r e a c c ió n  so  l l e v a  a  cabo co n v e n ie n te m e n ­
t e  en  un  d i s o l v o n t e  t a l  como d io x a n o , a g u a /d io x a n o , ev en ­
tu a lm e n te  en  p r e s e n c i a  de  u n a  b a s e  t a l  como c a rb o n a to  d e  
p o t a s i o ,  h id r ó x id o  d e  s o d io ,  t r i e t i l a m i n a  o p i r i d i n a  y 
e v e n tu a lm e n te  en  p r e s e n c i a  d e  u n  a g e n te  a c t i v a d o r  d e  á c i ­
d o s ,  t a l  como c i c l o h e x i l c a r b o d i im id a  o c lo r u r o  d e  t i o n i l o  
a  t e m p e r a tu r a s  e n t r e  O y  100$C.

Los co m p u esto s  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  IV, 
u t i l i z a d o s  como s u s t a n c i a s  d e  p a r t i d a ,  s e  o b t i e n e n  d e  a -  
c u e rd o  con  l o s  s i g u i e n t e  p ro c e d im ie n to s :

a )  D esd o b la m ie n to  do  é t e r  y  s a p o n i f i c a c ió n
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d e  u n  com puesto  do l a  fó rm u la  g e n e r a l  V II

10

15

-  CO -  Z

e n  l a  que n  e s  como s e  h a  d e f in id o  a l  com ienzo y  r e p r e ­
s e n t a  u n  r a d i c a l  a l c o h i l o  i n f e r i o r  d e  1 a  3 á tom os d e  c a r  
b o n o .

L a  r e a c c ió n  s e  l l e v a  a  cabo p r e f e r ib le m e n ­
t e  en  u n  m edio a p ro p ia d o  p a r a  e l  d e s d o b la m ie n to  d e  é t e r  
y  l a  h i d r ó l i s i s ,  t a l  como á c id o  b ro m h id r ic o  o á c id o  b ro m h i 
d r i c o / á c i d o  a c é t i c o  g l a c i a l  a  t e m p e r a tu r a s  e le v a d a ,  p o r  
e jem p lo  a  l a  t e m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n  d e  l a  m e z c la  u t i ­
l i z a d a .

b )  R ed u cc ió n  d e  un  com puesto  d e  l a  fó rm u la
g e n e r a l  V I I I ,

20

HOOC-fCHg),

25

en  l a  que n  e s  como s e  h a  d e f in id o  a l  com ienzo y  R- r e p r e -3
s o n ta  un  átomo d e  h id ró g e n o  o u n  r a d i c a l  a l c o h i l o  i n f e r i o r
d e  1 a  3 átom os d e  c a rb o n o , y  e v e n tu a lm e n te  s u b s ig u ie n te  
d e s d o b la m ie n to  d e  é t e r .30
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L a r e d u c c ió n  s e  l l e v a  a  cabo p r e f e r ib le m e n ­
t e  en  u n  d i s o l v e n t e  t a l  como m e ta n o l o m e ta n o l/a m o n ia c o  
co n  h id ró g e n o  n a c i e n t e  o a c t iv a d o  c a t a l í t i c a m e n t e ,  p o r  
e jem p lo  con  h id ró g e n o  en p r e s e n c i a  do n íq u e l  Raney a  30 

a tm ó s f e r a s  y  l a  t e m p e r a tu r a  a m b ie n te . E l d e s d o b la m ie n to  
d e  é t e r ,  que e v e n tu a lm e n te  se  r e a l i z a  a  c o n t in u a c ió n ,  s e  
l l e v a  a  cabo  c o n v e n ie n te m e n te  con  á c id o  b r o m h íd r i c o / á c i -  
do a c é t i c o  g l a c i a l  a  l a  t e m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n .

L os co m p u esto s  d e  p a r t i d a  d e  l a  fó rm u la  g e ­
n e r a l  I I I  so n  c o n o c id o s  d e  l a  b i b l i o g r a f í a  o p u ed en  s o r  
p r e p a r a d o s  a  p a r t i r  d e  l o s  c o r r e s p o n d ie n te s  co m p u esto s  
m e d ia n te  h a lo g e n a c ió n .

T a l  como y a  so  h a  m encionado  a l  co m ien zo , 
l o s  n u e v o s  co m p u esto s  do l a  fó rm u la  g e n e r a l  I  y  su s  s a l e s  
p o s e e n  v a l i o s a s  p r o p ie d a d e s  f a r m a c o ló g ic a s ,  e s p e c ia lm e n ­
t e  do d is m in u c ió n  d e  l a  c o l e s t e r i n a  y  d e  l o s  t r i g l i c é r i -  
d o s ,  que so n  s u p e r io r e s  a  l a s  d e  l o s  co m p u esto s  d e s c r i t o s  
d e  l a  m em oria  d e  p u b l i c a c ió n  a lem an a  2.1 4 9 .0 7 0 , a s í  como 
en  l a s  m em orias d e  p a t e n t e  b r i t á n i c a s  860.303 y  1 . 121.72 

P o r  e je m p lo , l o s  co m p u esto s :
A =¡ á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / [ 2 - ( 2 - m e to x i - 5 -  

- c lo r o - b e n z a m id o ) - e t i l ^ - b i f e n i l - 4 ' - o x i j - p r o p i ó n i c o ; 
á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - /2 - ( 2 - m e to x i - 5 - c lo r o - b e n z a m id o ) -  
- e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i j - p r o p i ó n i c o .

C = é s t e r  e t í l i c o  de  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - /2 - ( 2 - m e to x i - b e n  
zam id o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i j  - p r o p ió n ic o  y  

D = á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( 2 - m e t o x i - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i  
f e n i l - 4 ' - o x i j  - p r o p ió n ic o  

f u e r o n  i n v e s t i g a d o s  en  c o m p a ra c ió n  co n

B

30
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E ¡= é s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 - ( 4 - c l o r o f e n o x i ) - 2 - m e t i l - p r o  
p ió n ic o ,

F = é s t e r  m e t í l i c o  d e  á c id o  2 - / ¡ l - ( 4 - c l o r o f e n i l ) - f e n o x j ^ -  
- 2- m e t i l - p r o p ió n ic o  y

G = é s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - { 4 - / 2 - ( 2 - m e t o x l - 5 -  
- c l o r o - b e n z a m i d o ) - e t i l / - f e n o x i j  - p r o p ió n ic o  

en  lo  que s e  r e f i e r e  a  s u s  p r o p ie d a d e s  h i p o l ip id á r n i c a s .
1. E fe c to  h ip o l in ld é m ic o
L as s u s t a n c i a s  a  i n v e s t i g a r  f u e ro n  a d m in is ­

t r a d a s  a  r a t a s  m achos n o im o lip é m ie a s ,  de  230-350 g  d e  p e ­
s o , d o s  v e c e s  a  i n t e r v a l o s  d e  20 h o r a s  p o r  so n d a  d e  g a r ­
g a n ta .  Al com ienzo d e l  ensayo  se  r e t i r á  e l  a l im e n to  a  
l o s  a n im a le s ,  y  e l  ag u a  p o ta b le  e s t a b a  a  d i s p o s i c i ó n  ad 
l i b i t u m .  28 y  44 h o r a s  d e s p u é s  d e l  com ienzo d e l  ensayo  
s e  d e te rm in a ro n  l o s  n i v e l e s  d e  c o l e s t e r i n a  y  d e  t r i g l i c é  
r i d o s  en  e l  s u e r o .  La m e d ic ió n  d e  c o l e s t e r i n a  y  t r i g l i  
c é r id o s  s e  e f e c tu ó  s im u ltá n e a m e n te  e n  e l  a p a r a to  a u to  a n a ­
l i z a d o r ;  l a  d is m in u c ió n  p o r c e n tu a l  fu e  c a l c u l a d a  con  r e ­
l a c i ó n  a  u n  g ru p o  t e s t i g o  t r a t a d o  co n  u n a  m u e s tr a  p l a c e ­
b o .

Se d e te rm in ó  e l  e f e c t o  h ip o c o le s te r in é m ic o  
d e  l a s  s u s t a n c i a s  a  i n v e s t i g a r  d e s p u é s  d e  a d m in i s t r a c ió n  
p o r  v í a  o r a l  d e  u n a  d o s i s  o d e s p u é s  d e  a d m in i s t r a c ió n  p o r  
v í a  o r a l  d e  d i v e r s a s  d o s i s .  A p a r t i r  d e  e l l o ,  m e d ia n te  
a n á l i s i s  d e  r e g r e s ió n ,  so  d e te rm in ó  l a  d o s i s  que d is m in u ­
y e  e l  n i v e l  de c o l e s t e r i n a  en  e l  s u e ro  en  13% ( D E ^ )  °  
en  20% :

30
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S u s ta n
c i a

Tiem po d e s ­
p u é s  d e l  co 
m ienzo d e l  
ensayo  

( h o r a s )

D o s is
(m g/kg)

E fe c to  h ip o c o le s te r in é m ic o

D E ^  m g/kg DEgQ m g/kg

A 28 1 - 1 0 2 ,1 3 ,9
44 1 - 1 0 1 ,9 3 ,1

B 28 1 - 2 0 - 1 5 ,9 7
44 1 - 2 0 - 4 , 4 l

C 28 1 - 1 0 - 9 ,8 8
44 1 - 1 0 - 2 ,6 8

D 28 1 - 1 0 - 3 ,1 0
44 , 0,5 ** io - 0 ,5 9

E 28 25 -  100 15 22 ,
44 25 -  100 25 32 .

F 28 1 - 1 0 6 , 9 11 . .
44 1 - 1 0 ^ y 4 5 , 6

G 28 1 - 2 5 3 , 6 5 , c  .
1 - 5 0 3 , 6 5 , 0

2 5

2 . T o x ic id a d  aKuda.
L a t o x ic id a d  o r i e n t a t i v a  fu e  d e te rm in a d a  

en  g ru p o s  c a d a  uno d e  5 ó 6 r a to n e s  b la n c o s ,  d e s p u é s  de  
a d m in i s t r a c ió n  d e  u n a  d o s i s  d e  2,5  g /k g ,  5 g /k g  o 10 g /k g  
p . o .  d e  a n im a l ( tie m p o  d e  o b s e r v a c ió n :  14 d í a s )

30
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S u s ta n c ia T o x ic id a d  (D L ^ )

A >  10 g /k g  (m u r ie ro n  0 d e  5 a n im a le s )
B >  10 g /k g  (m u r ie ro n  0 d e  5 a n im a le s )
C >10  g /k g  (m u r ie ro n  0 d e  3 a n ím a lo s )
D ^ * 2,3  g /k g  (m u r ie ro n  1 d e  3 a n im a le s )
E 1 ,7  s /k g +
F 5 g /k g  (m u r ie ro n  3 d e  3 a n im a le s )
G * ^ 2,5  g /k g  (m u r ie ro n  3 d e  6 a n im a le s )

*V 6ase T h e r a p ie  2^, 385 ( 1972) .

Los co m p u esto s  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I ,  p r e ­
p a ra d o s  de  a c u e rd o  con e l  in v e n to ,  p u e d e n  s e r  i n c o r p o r a ­
d o s ,  e v e n tu a lm e n te  en  c o m b in ac ió n  co n  o t r a s  s u s t a n c i a s  
a c t i v a s ,  en  l a s  fo  u n a s  d e  p r e p a r a d o s  f a r m a c é u t ic o s  u s u a ­
l e s ,  t a l e s  como t a b l e t a s ,  g r a g e a s ,  c á p s u la s ,  s u p o s i t o r i o s  
o s o lu c io n e s ;  l a  d o s i s  i n d i v i d u a l  e s  en  e s t o s  c a s o s  do  
3 a  100 mg, p e ro  p r e f e r ib l e m e n te  do  3 a  30 mg, y  l a  d o s i s  
d i a r i a  e s  d e  10 a  300 mg, p r e f e r ib l e m e n te  d e  13 a  90 mg.

L os s i g u i e n t e s  E jem p lo s  d e b e n  e x p l i c a r  e l  
in v e n to  con  más d e t a l l e .

O b s e rv a c ió n  p r e v i a
En e l  ca so  d e  l o s  co m p u esto s  d e  l o s  s i g u i e n ­

t e s  E jem p lo s s e  t r a t a  en  p a r t e  d e  a c e i t e s  que  p a s a n  a  c r i s ­
t a l i z a r  muy le n ta m e n te  y  s ó lo  con  m uchas d i f i c u l t a d e s .
P o r  lo  t a n t o ,  p a r a  l a  c a r a c t e r i z a c i ó n  f í s i c a  so  m id ió  e l  
v a l o r  H + H en  u n  e s p e c tró m e tro  d e  m asas F in n ig a n  3300 
co n  i o n i z a c i ó n  q u ím ic a  u t i l i z a n d o  i s o b u ta n o  como g a s  r e a c -
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E iem olo  A
4 -X s -a m in o -e t  13^7-4' - h id r o x i - b i f e n i l o
A u n a  s u s p e n s ió n  d e  131 g  ($40 m il im o lo s )  

d e  á c id o  2 - / 4 - m e t o x i - b i f e n i l - ( 4 ') - i l 7 - a c ó t i c o  (p u n to  d e  
f u s i ó n  : 1849c )  en 34o mi d e  e ta n o l  a b s o lu to  s e  añ ad en  
g o ta  a  g o ta  le n ta m e n te  a  09C 77 mi (l.O S O  m il im o le s )  de  
c lo r u r o  d e  t i o n i l o .  D esp u és d e  c a l e n t a r  d u r a n te  30 m inu­
t o s  a  l a  t e m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n  s e  s o p a ra  e t a n o l  p o r  
d e s t i l a c i ó n  en  e l  e v a p o ra d o r  r o t a t o r i o .  E l r e s id u o  de  
e v a p o ra c ió n  os d i s u e l t o  en  2 l i t r o s  d e  é t e r ,  e s  la v a d o  
c o n  ag u a  h a s t a  q u e d a r  l i b r e  do á c id o ,  e s  socado  s o b re  ,s u l  
f a t o  d e  s o d io  y ,  t r a s  s e p a r a r  p o r  d e s t i l a c i ó n  e l  é t o r j  
e s  r e c r i s t a l i z a d o  en  un  poco d e  e t a n o l .  De e s t e  modo se  
o b t i e n e n  86 g  ( 5%  d e  l a  t e o r í a )  d e  á s t e r  e t í l i c o  do  á c i ­
do ^ í - m e t o x i - b i f e n i l - ( 4 ' ) - i J ^ - a c é t i c o  d e  p u n to  d e  f u s ió n  
669 C.

44 g  (163 m i l im o le s )  d e  e s t e  á s t e r  so n  r e ­
d u c id o s  en  1,8  l i t r o s  d e  é t e r  co n  3 ,4  g  d e  (89 m i l im o le s )  
d e  a lu m in io - h id r u r o  do  l i t i o  p a r a  fo rm a r  e l  2- ^ - m e t o x i -  
- b i f e n i l - ( 4 ' ) - i l 7 - e t a n o l .

R e n d im ie n to : 33 g ( 89% d e  l a  t e o r í a ) ,  pu n ­
to  d e  f u s ió n :  133^0.

17*6 g (77 m i l im o le s )  do  2 - / 4 - m e t o x i - b i f e  
n i l - ( 4 ' ) - i l 7 - e t a n o l  so n  a ñ a d id o s  en  p o r c io n e s  a  81 mi d e  
c lo r u r o  d e  t i o n i l o  y  c a le n ta d o s  d u r a n te  5 h o r a s  a  l a  tem ­
p e r a t u r a  d e  r e f l u j o .  E l r e s id u o  d e  e v a p o ra c ió n  e s  d i s u e l ­
to  en  c lo ro fo rc ío  y  f i l t r a d o  s o b re  u n a  colum na d e  g e l  de  
s í l i c e .  T ra s  s e p a r a r  e l  c lo ro fo rm o  p o r  d e s t i l a c i ó n  so30
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o b t ie n e n  11 g  ( 60% d e  l a  t e o r í a )  do c lo r u r o  d e  2- ^ - m e t o  
x i b i f e n i l - ( 4 ' ) - i l 7 - e t i l o .  P u n to  do f u s ió n :  < 209C .

P a r a  l a  p r e p a r a c ió n  d e  N-%2- / ? - m e t o x i - b i f o  
n i l - ( 4 ' ) - i l 7 - e t i l ^ - f t a l i m i d a  s e  c a l i e n t a n  a  1408C d u r a n ­
t e  9 h o r a s  80 g (326 m i l im o le s )  d e l  com puesto  c lo ra d o  p r o ­
c e d e n te m e n te  o b te n id o  en  1 ,4  l i t r o s  do d im e t i l fo rm a m id a  
a b s o lu t a  con  61 g  (330 m i l im o le s )  d e  f t a l i m i d a  p o t á s i c a .  
D espués d e l  t r a t a m ie n to  s e  o b t ie n e n  7 3 .5  K (63% d e  l a  t e o ­
r í a )  d e  p u n to  d e  f u s i ó n  I 89BC.

L as o p e r a c io n e s  s im u l tá n e a s  d e  d e s d o b la m ie n ­
to  d e  é t e r  y  d e s d o b la m ie n to  p o r  h i d r ó l i s i s  d e  l a  f t a l i m i d a  
o b te n id a  s e  l l e v a n  a  cabo p o r  c a le n ta m ie n to  d u r a n te  48 
a  72 h o r a s  en  u n a  m e z c la  d e  á c id o  b ro m h id r ic o  acu o so  a l  
48% y  á c id o  a c é t i c o  g l a c i a l  ( 3 : l ) .  E l p ro d u c to  b r u to  e s  
p r e c i p i t a d o  a  pH 8 ,0 ,  se c a d o  y  r e c r i s t a l i z a d o  en  u n  poco 
d e  d im e t i l fo rm a m id a  a b s o lu t a .  E l 4 - / 2 - a m i n o - e t i l 7 - 4 '- h i  
d r o x i - b i f e n i l o  e s  o b te n id o  con u n  re n d im ie n to  d e  63% do 
l a  t e o r í a .

P u n to  d e  f u s ió n :  > 3 5 0 9 0 .
M + H- =

^ c a l c . "
Cale.:
E n e . :

214
213 ,27

C 7 8 ,8 8  H 7 ,1 0  N 6 ,5 7  
7 8 ,3 0  7 ,2 0  6 ,8 3

2 5

30

E jem plo B:
4 - a m in o m e t i l - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  ^ - m e t o x i - b i f e n i l -  

- ( 4 ' ) - i l 7 - a c é t i c o  (v é a s e  E jem plo  A) e s  tra n s fo rm a d o  con  
h i d r a t o  d e  h i d r a z i n a  en  l a  h i d r a z i d a .  R e n d im ie n to : 88% 
d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u s i ó n  2109C.
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E l 4 - m e to x i - 4 ' - m e to x ic a r b o n i la tu id o m e t i l - b i f e  
n i l o  e s  o b te n id o  m e d ia n te  d e g r a d a c ió n  d e  C u r t iu s  d e  l a  
h i d r a z i d a  ( v é a s e  R. R o b in so n  y  t<. H. Todd en  J .  Chem. S oc. 
1 9 3 9 . 17 4 4 ) co n  u n  r e n d im ie n to  d e  65% d e  l a  t e o r í a  y  un  
p u n to  d e  f u s i ó n  d e  17^9C.

P a r a  e l  d e s d o b la m ie n to  d e  é t e r  y  l a  h id i^ ! 
l i s i s  d e l  u r e t a n o ,  e l  4 - m e to x i-4 '-m e to x ic a rb o n i la m id o m e  
t i l - b i f e n i l o  e s  c a le n ta d o  a  e b u l l i c i ó n  d u r a n te  6 h o r a s  
en  u n a  m e z c la  d e  á c id o  b ro m h id r ic o  acu o so  a l  40% y  á c id o  
a c é t i c o  g l a c i a l  ( 3 : l ) .  T r a s  s e p a r a r  e l  d i s o l v e n t e  p o r  
d e s t i l a c i ó n  s e  d i s u e l v e  en  l e j í a  d e  s o s a ,  e l  p ro d u c to  b r u ­
to  e s  p r e c i p i t a d o  p o r  a j u s t e  d e l  pH a  7**S, secad o  y  r e c r i s ­
t a l i z a d o  en  u n  poco  d e  d im e t i l fo rm a m id a  a b s o lu t a .

R e n d im ie n to : 6%  de l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s i ó n :  165SC (c o n  d e s c o m p o s ic ió n ) .

20

25

B.1 emolo C:
4 - /3 - a M in o p r o n i l7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  
4 - / 2 - c i a n o e t i l 7 - 4 ' - m e t o x i - b i f c n i l o : P re p a ­

ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ 2 - c l o r o e t i l 7 - 4 '- m e t o x i - b i f e n i l o  ( v é a ­
s e  E jem plo  A) p o r  p u e s t a  en  e b u l l i c i ó n  d u r a n te  78 h o r a s  
co n  c ia n u ro  d e  p o t a s i o  en  e t a n o l  a c u o so .

R e n d im ie n to : 52% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  
f u s i ó n :  105- 107SC.

C lo r h id r a to  d e  4 - ^ 3 - a m in o p r o p i l7 - 4 '- m e to x i -  
- b i f e n i l o :  P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - c i a n o e t i l 7 - 4  ' -ute
t o x i - b i f e n i l o  p o r  h id r o g e n a c ió n  en  am oníaco m e ta n ó lic o  a  
50 a t tu ó s fe ra s  y  n íq u e l  Raney en  c a l id a d  d e  c a t a l i z a d o r .

R e n d im ie n to : 80% do  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u -
30 s ió n :  313-317B C .
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4 - / 3 - a m in o p r o p i l7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o : P r e ­
p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ 3 - a m in o p r o p i l7 - 4 '- m e to x i - b i f e n i lo  
p o r  d e sd o b la m ie n to  con  á c id o  b ro m h id r ic o  a c u o so .

R e n d im ie n to : 60%? d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  300SC.
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E jem plo D:
4 - ^ 2 - ( 2- m e to x i - 3- c lo ro -b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 ' -  

- h i d r o x i b i f e n i l o
43 g ( 20,1 m i l im o lc s )  d e  4 - X 2 - a m in o - e t i l7 -  

- 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o ,  d i s u e l t o s  en u n a  m e z c la  d e  8,3  g 
( 21,3  m i l im o le s )  d e  h id r ó x id o  d e  s o d io  en  270 mi d e  ag u a  
y  100 mi d e  d io x a n o , so n  a c i l a d o s  a  OSC co n  4 1 ,5  g  ( 20,1 

m il im o le s )  d e  c lo r u r o  d e  2- m e to x i - 5- c l o r o - b e n z o i l o  a  CSC. 
D esp u és d e  a g i t a r  d u r a n te  d o s  h o r a s  a  l a  te m p e r a tu r a  am­
b i e n t e  s e  e x t r a e  p o r  a g i t a c i ó n  co n  c lo ro fo rm o  y  l a  f a s e  
o r g á n ic a  se  s e c a  s o b re  s u l f a t o  d e  s o d io .  Al s e p a r a r  p o r  
d e s t i l a c i ó n  e l  a g e n te  d e  e x t r a c c ió n  s e  o b t i e n e n  72 g  (p 4% 
d e  l a  t e o r í a )  do  u n  a c e i t o  do  c o l o r  a m a r i l lo  c l a r o .  E s­
t e  a c e i t e  t i e n e  muy pequoH a t e n d e n c ia  a  l a  c r i s t a l i z a c i ó n ,  
e s  hom ogéneo seg ú n  c r o m a to g r a f ía  en  c a p a  d e lg a d a  ( g o l  de 
s í l i c e ,  a g e n te  e lu y e n te :  b o n c e n o /a c e ta to  d e  e t i l o  c  7 : 2) .  
D esp u és d e  u n a  p u r i f i c a c i ó n  p o r  c r o m a to g r a f ía  en colum na 
s o b re  g o l  d e  s í l i c e  con  b e n c e n o :a c e ta to  d e  e t i l o  en c a l i ­
d ad  d e  a g e n te  e lu y e n te ,  c r i s t a l i z a  le n ta m e n te  e l  a c e i t o .

P u n to  d e  f u s ió n :  169SC.
C a l e . :  C 69,20 H 3 ,2 9  N 3,68

Ene. : 6 9 ,3 0  5 ,3 1  3 ,7 4

30
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E jem plo  E:
4 - /2 - m e to x i - 5 - c lo r o - b e n z a m id o - m e t i l7 - 4 ' - h id r o

x i b i f e n i l o
P re p a ra d o  p o r  a c i l a c i ó n  d e  4 - a n t in o - m e t i l -  

g  - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  ( v é a s e  E jem plo  B) en  p i r i d i n a  con  
c a n t id a d e s  e q u iv a l e n t e s  d e  c lo r u r o  d e  2- m e to x i - 3- c l o r o -  
- b e n z o i lo  a  50-60SC . T r a s  p r e c i p i t a r  con  a g u a , e l  p ro d u c ­
to  b r u to  e s  p u r i f i c a d o  s o b re  u n a  co lum na de  g e l  d e  s í l i c e  
co n  e l  a g e n te  e lu y e n te  b e n c e n o :a c e ta to  d e  e t i l o  = 7)3 : 2 , 3.

10 R e n d im ie n to : 60% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  l44sc.

15

La a c i l a c i ó n  p u ed e  e f e c t u a r s e  ta m b ié n  con . 
2 e q u i v a l e n t e s  d e  c lo r u r o  d e  á c id o .  E l 4 - /2 - m e to x i - 3 - c lo  
r o - b e n z a m id o - m e t i l7 - 4 ' - ^ 2 - m e to x i - 3 - c lo r o - b e n z o i lo x i7  - b i  
f e n i l o  form ado e s  a i s l a d o  en e s ta d o  b r u to  y  e s  h i d r o l i z a -  
do co n  l e j í a  d e  s o s a  a  l a  te m p e r a tu r a  a m b ie n te . La p u r i ­
f i c a c i ó n  a d i c i o n a l  so  e f e c t ú a  t a l  como s e  h a  d e s c r i t o ' con 
a n t e r i o r i d a d .

20 E j emolo P:
4 - /3 - ( 2 - m e to x i- 3 - o lo r o -b o n z a tn id o  ) - p r o p i l 7 -

25

- 4 ' - h i d r o x i - b l f e n i l o
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - 7 3 - a m in o p r o p i l7 - 4 '-  

- h i d r o x i - b i f e n i l o  p o r  a c i l a c i ó n  con  c lo r u r o  de 2-m e to x i-  
- 3- c l o r o - b e n z o í l o  en d i o x a n o / l e j í a  d e  s o s a  a n á lo g a m e n te  
a l  Ej emplo E.

R e n d im ie n to : 7<% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  20SC.

30
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E jem plo  G.
4 - (  5 - c l o r o - 2 - m e t o x i - a n i l i n o - c a r b o n i l - m c t i l ) -  

- 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o
10 g  (44  m i l im o le s )  d e  á c id o  4 - h i d r o x i - 4 ' -  

- b i f e n i l - a c é t i c o  ( v é a s e  tí. H. L i n n e l l  y  H. J .  S m ith ; J .  
Chem. Soc. 19 59. 5 3 7 ) , d i s u e l t o s  en  u n a  m e z c la  do  33 '"1 
d e  to t r a h i d r o f u r a n o  y  162 mi de  d io x a n o  a b s o lu to ,  so n  mez­
c la d o s  a  OSC con  u n a  s o lu c ió n  do 4 ,6 3  g ( 2 9 ,4  m i l im o le s )  
d e  2- m e to x i - 5- c l o r o - a n i l i n a  (p u n to  do f u s ió n :  83- 85BC) 
en  40 mi d e  d io x a n o  a b s o lu to  y a  c o n t in u a c ió n  con  u n a  s o ­
l u c i ó n  d e  9 ,1  g  (44  m i l im o le s )  d e  N ,N '- d i c i c l o h c x i l c a r b o  
d i im id a  en  20 mi d e  d io x a n o . D esp u és d e  u n a  r e a c c ió n  d u ­
r a n t e  20 h o r a s  a  CSC se  s e p a r a  p o r  f i l t r a c i ó n  d i c i c l o h o  
x i l u r o a  y  e l  d i s o l v e n t e  e s  so p a ra d o  p o r  d e s t i l a c i ó n .  E l 
r e s id u o  o b te n id o  e s  d i s u e l t o  on 700 mi d e  c lo ro fo rm o , l a ­
vado  v a r i a s  v e c e s  con á c id o  c l o r h í d r i c o  2 N y  con  a g u a , 
secad o  s o b re  s u l f a t o  d e  s o d io ,  y  l a  f a s e  o r g á n ic a  e s  co n ­
c e n t r a d a  en  v a c ío .  E l p ro d u c to  b r u to  v i s c o s o ,  d e  c o l o r  
p a rd o  c l a r o ,  e s  p u r i f i c a d o  s o b re  u n a  co lum na d e  g o l  d e  
s í l i c e  con  to lu e n o /á c id o  a c é t i c o  ( 4 : 1 )  en  c a l id a d  d e  ag e n ­
t e  e lu y e n te .  R e n d im ie n to : 70j¡¿ d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  165-168SC .
C a l e . :  0 6 8 ,3 0  II 4,92 N 3 . S 0
E ne. : 6 8 ,3 0  3 ,0 4  3 ,9 2

E jem plo  H:
4 - / 2 - ( 3- c l o r o - 2- m e t o x i - a n i l i n o - c a r b o n i l ) -  

- c t i l 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o
A cido 3 * * Z ^ * * h id ro x i-b ife n il- (4  ' ) - i l 7 - p r o p i ó  

n ic o  (p u n to  d e  f u s ió n  200 a  204s e ,  p re p a ra d o  an á lo g am en -
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t e  a  l a  p r e s c r i p c i ó n  do tí. II. L i n n e l l  y  H. J .  Sm ith  J .  
Chem. Soc. 1 9 5 9 . 3 3 7 ) , es  t r a n s fo rm a d o , seg ú n  se  d e s c r i ­
b e  en e l  E jem plo  O, en  e l  4 - /2 - ( 5 - * ° lo r o - 2 - m e to x i - a n i l in o  
- c a r b o n i l ) - e t i l / - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  con u n  re n d im ie n to  
d e  70%.

P u n to  d e  f u s ió n :  145-1309C  
C a l e . :  C 6 9 ,2 0  11 3 ,2 3  N 3 ,6 6
E ne. : 6 9 ,2 0  3 ,4 6  3 ,6 5

lO

15

20

25

E jem plo  I :
4 -^ 2 - (2 -m o to x i-b e n z a m id o ) - o t i l 7 - 4 ' - h i d r o x i -

- b i f e n i l o
9 g  (4 2  m il im o le s )  d e  4 - ^ - a m i n o - o t i ^ - 4 ' - h i  

d r o x i - b i f e n i l o  so n  a c i l a d o s  a  OSC en  u n a  s o lu c ió n  d e  1 ,7 2  
g  (43  m i l im o le s )  d e  l i id ró x id o  d e  s o d io  en 100 mi do u n a  
m e z c la  d e  a g u a /d io x a n o  ( l : f )  con  13 g  (76  m i l im o le s )  d e  
c l o r u r o  d e  2 -m e to x i- b o n z o i lo ,  d i s u e l t o s  on 30 m i d e  d io  
x a n o , s ie n d o  m a n te n id o  e l  pll en  10 m e d ia n te  a d i c ió n  d e  
s o l u c i ó n  d e  l e j í a  do  s o s a .  Una v e z  te rm in a d a  l a  a d ic ió n  
d e l  c lo r u r o  d e  á c id o  s e  a g i t a  p o s te r io r m e n te  d u r a n te  d o s  
h o r a s  a  l a  te m p e r a tu r a  a m b ie n te , y  l a  s u s p e n s ió n  e s  a j u s ­
t a d a  a  pll 4 -5  p o r  a d ic ió n  d e  á c id o  c l o r h í d r i c o  2 N. E s ta  
s u s p e n s ió n  e s  e x t r a í d a  p o r  a g i t a c i ó n  con c lo ro fo rm o . T r a s  
e x t r a e r  p o r  a g i t a c i ó n  co n  u n a  s o lu c ió n  d i l u i d a  d e  b ic a ¡r  
b o n a to  de  s o d io ,  l a  f a s e  en  c lo ro fo rm o  es  s e c a d a  con s u l  
f a t o  d e  s o d io .  E l r e s id u o  d e  e v a p o ra c ió n  d e  c lo ro fo rm o  
e s  r e c r i s t a l i z a d o  en  a c e t a to  d e  e t i l o .

30

R e n d im ie n to : 8 ,7  g  (59 ,5%  d e  l a  t e o r í a ) :  
P u n to  d e  f u s ió n :  l l 8 s c .
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C a l e . : 
Ene. :

C 76,06

7 5 ,9 0
H 6,09

6,21

N 4 ,0 3
3,88

Bj emolo J :
4 - /2 - ( 3 ,4 - d i m o t o x i - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 ' - h id r o x  L

b i f e n i l o
P re p a ra d o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  I  a  p a r ­

t i r  d e  4 - / 2 - a m i n o - e t i j y - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  c lo r u r o  do
3. 4 -  d im e to x ib e n z o i lo .

R e n d im ie n to : 60% de  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  1703C.

E jem plo  K:
4 - ^ 2 - (  2 ,4 -d im e to x i-b e n z a n tid o  ) - e t i l / ' - 4  ' - I t id ro -
........................... -*—.-.-............ -..—-.— -.— ....................

b i f e n i l o
P re p a ra d o  an á lo g a n to n te  a l  E jem plo  I  a  p a r ­

t i r  d e  4 - ^ 2 - a m i n o - e t i l J 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  c lo r u r o  de
2. 4 -  d im e to x ib e n z o  i l o .

R e n d im ie n to : 80% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  190SC.
C a l e . :  C 7 3 ,3 0  H 6 , l 4  N 3 ,7 2
E ne. : 7 3 ,5 0  6,36 3 , 6o

E jem plo  1 .
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ¿ 4 - ^ 2 - ( 2 -  

- m e t o x i - 5 - c l o r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n ic o
5 g  (13 m i l im o le s )  d e  4 - ^ 2 - ( 2 - m e to x i - 3 - c lo r o -  

- b e n z a n t id o ) - e t i l ] 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  ( p re p a ra d o  seg ú n  
e l  E jem plo  D) so n  t r a n s fo rm a d o s  en  50 mi d e  d im e t i l f o r m a  
m id a  a b s o lu t a  con 700 mg ( 16,6  m i l im o le s )  d e  d i s p e r s i ó n

30
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o l e o s a  a l  55/^ d e  h id r u r o  d e  s o d io  en  l a  s a l  s ó d ic a  y  so n  
h e c h o s  r e a c c i o n a r  a  l a  t e m p e r a tu r a  a m b ie n te  d u r a n te  16 

h o r a s  con  3 ,2 4  g  ( l 6 , 6  m i l im o le s ) d e  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c i ­
do 2 - b r o m o - 2 - m e t i lp r o p ió n ic o .  T r a s  s e p a r a r  l a  d i m e t i l f o r -  
m am ida p o r  d e s t i l a c i ó n ,  e l  r e s id u o  d e  e v a p o ra c ió n  e s  d i ­
s u e l t o  en a c e to n a ,  f i l t r a d o ,  y , d e s p u é s  d e  s e p a r a r  l a  ace  
t o n a  p o r  d e s t i l a c i ó n ,  e s  p u r i f i c a d o  s o b re  u n a  co lum na de  
g e l  de  s í l i c e  con  e l  a g e n te  e lu y e n te :  t o l u e n o : a c e t a t o  d e  
e t i l o  s  9 :1 .  L as f r a c c i o n e s  so n  r e u n id a s  y  e l  d i s o l v e n ­
t e  e s  s e p a ra d o  p o r  d e s t i l a c i ó n .  De e s t e  modo s e  o b t i e n e n  
3 ,6  g ( 56% d e  l a  t e o r í a )  d e  u n  a c e i t e  d e  c o l o r  a m a r i l lo
c l a r o .

P un to d e  f u s ió n : 38-6090

M + Ii = 496
M T  =c a l . 4 9 3 ,9 8
C a l e . : c  67,80 11 6 ,1 0 N 2 ,8 2
Ene. : 6 7 ,9 0 6 ,3 1 2,60

2 0

25

E jem plo  2:
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - Í 4 - / 2 - ( 2 - m c -  

t o x i - 3 - c l o r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' -o x i^  - p r o p ió n ie o .

72 g  (189 m i l im o le s )  d e  4 - ¿ 2 - ( 2 - m e to x i - 5 -  
- c l o r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  (p re p a ra d o  
se g ú n  e l  E jem plo  D) so n  c a le n ta d o s  a  e b u l l i c i ó n  en  1 l i ­
t r o  d e  m e t i l e t i l c e t o n a  co n  3 2 ,8  g  (2 3 8  m il im o le s )  d e  c a r  
b o n a to  d e  p o t a s i o .  Se añ ad en  g o ta  a  g o ta  le n ta m e n te  3 9 ,5  
g  (284  m i l im o le s )  d e  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2-b ro m o -2-me 
t i l - p r o p i ó n i e o .  D esp u és d e  4 h o r a s  s e  a ñ ad en  l 6 , 4  g  más 
(119  m i l im o le s )  d e  c a rb o n a to  d e  p o t a s i o  y  n u ev am en te  30 
g  (1 4 2  m i l im o le s )  d e  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2-brom o-2-m o30
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1 t i l - p r o p i ó n i c o .  D espués d e  c a l e n t a r  d u r a n te  12 h o r a s  se  
e n f r i a ,  s e  f i l t r a ,  y  e l  d i s o l v e n t e  se  s o p a ra  p o r  d e s t i l a ­
c ió n .  La p u r i f i c a c i ó n  a d i c i o n a l  s e  e f o c td a  a n á lo g a m e n te  
a l  E jem plo l .

5  R e n d im ie n to : 27 g  (2<% do l a  t e o r í a ) ,  p u n ­
t o  d e  f u s ió n  5 8 -6 0 8 C.
M + H = 496
^ a l . r  ^ 5 . 9 8
C a le . :  C 6 7 ,8 0  H 6 ,1 0  N 2,82

10 E ne. : 67,70 6,19  2 ,7 7

15

20

2 5

E jem plo 3 .
E s t e r  m e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - { 4 - / 2 - '.  2 - 

- m e t o x i - 5 - c l o r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4  '- o x i} - p r o p i .ó n ic c

P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 -^ 2 - (2 -m e to x i-5 -c 3 o ,  
r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  m e t í l i c o  
d e  á c id o  2 -b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p i6 n ic o  an á lo g a fn e n te  a l  Ejem­
p lo  1.

R e n d im ie n to : 1 %  d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  < 2 0 8 0 .
H + H = 482
Mc a l e .
C a l e . :

4 8 1 ,9 6  
C 6 7 ,4 II 5,86 N 2 ,9

E ne. : 67,6 6,00  2,7

E.1 emolo 4 :
E s t e r  b u t i l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - { 4 - / 2 - ( 2 -  

-m e to x i -  5 -  c ío  ro  -b  enzatnido ) -  e t  i  l / - b i  f  e n i  1 -4  ' -o x i}  - p r o p ió - 

n ic o
30
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P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /2 - ( 2 - m e t o x i - 3 - c l o  
- b o n z a m id o ) - e t i l7 - 4  ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  b u t i l i c o  
do  á c id o  2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a tu o n te  a l  Ejem ­
p lo  1.

R e n d im ie n to : 21$¿ d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  <209C.
M + H = 524

C a le . :  C 6 8 ,8  H 6,54 N 2 ,6 8
E ne. : 6 8 ,2  6 , 4 l  2 ,4 8

ro -

15

20

25

E.i emulo 5:
E s t e r  c i c l o h e x i l i c o  do  á c id o  2 - m e t i l - 2 - { 4 -  

**Z2-( 2 -n :e to x i - 3 - c lo r o - b e n z a m id o  ) - e t i _ l 7 - b i f e n i l - 4  ' - o x i ^ -  
- p r o p ió n ic o

P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - ( 2 - : n e t o x i - 5 - c l o -  
r o - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y á s t e r  c i c lo h o J ^  
l i c o  d e  á c id o  2-b ro m o -2- m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g an io n te  a l  
E j  e:aplo 1 .

R e n d im ie n to : 22/< d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  de  f u ­
s ió n :  < 20e c .
H + II = 550 
" c a l c .=  330,08

C a l e . :  C 69,9 II 6,6 M 2 , 55
E n e .:  69,8 6 ,7 1  2 ,3 2

30

E.i emolo 6 .
E s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 - Í 4 - ^ 2 - ( 2 - m e to x i-  

**3**cloro—b e n z a m id o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4  ' - o x i^ - p r o p ió n ic o
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ÍO

15

20

25

P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /5 - ( 2 - m c to x i - 5 - c lo r o -  
- b e n z s u i i i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f c n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  do  
á c id o  2-b ro m o -p ro p ió n ic o  an á lo g a n ie n te  a l  E jem plo  i .

R e n d im ie n to : 26% do l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  <20 ec
1-1 + H 
M .C&JL # 
C ale .:
E n e . :

482 
4 8 1 ,96 

C 6 7 ,4  
6 7 ,3

II 3,86

3 ,9 8
N 2 ,9

2 ,8

E.1 emolo 7
. E s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - b e n -  

z a m i d o - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i^ - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ( 2 - b e n z a m id o - o t i . l ) -  

- 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2-b ro m o -2-  
- m e t i l - p r o p i ó n i c o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 16% do l a  t e o r í a ;  p u n to  d o  f u ­
s ió n :  100SC.
H + II = 432

B.i emolo 8
* E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - p t - / 2 - ( 3 -  

- c l o r o - b o n z a : n i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4  '- o x i ^ - p r o p i ó n ic o .
P ro p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /2 - ( 3 - c lo r o b e n z a m i-  

d o ) - e t i l ] 7 - 4  ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 -b ro m o - 2 - m c t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1 .

R en d im ie n to : 32% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  de  f u ­
s ió n :  190SC.

30
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1 M + ii 

^ c a l c 4 6 3 ,98

466

5

10

E.i emulo 9
E s t e r  e t í l i c o  do á c id o  2 - m c t i l - 2 - { 4 - / 2 - ( 4 -  

- c l o r o b e n z a m i d o ) - o t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i ) - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 -¿ 2 - ( 4 - c lo ro b e n z a M i-  

d o ) - e t i l / - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo 1.

R e n d im ie n to : 21% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  1309C.
M + H -  466
Hc a l e . 4 6 3 ,9 8 ,

15

20

2 5

E.i emolo 10
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - Í 4 - ^ 2 - ( 2 -  

- m e t o x i - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o .  '
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ¿ 2 - (  2 -m e to x ib en za -- 

m i d o ) - e t i i y - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a n te n te  a l  E jem plo 1.

R e n d im ie n to : 11% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  74-73BC.
H + H = 462
" c a l c =  " 6 i - 5 7

E.i emolo 11
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - * Í 4 - /2 - ( 4 -  

- m e t i l - b e n z a m i d o ) - e t i i y - b i f e n i l - 4 ' - o x i j - p r o p i ó n i c o .

30
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / ] 2 - ( 4 - m e t i l - b e n z a -
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n i i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  
2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  d e  a c u e rd o  con e l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 17^ d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  214 8 C.
H + II = 446

" , a l c . =  *-"3-57

E jem plo 12
E s te r  e t í l i c o  de á c id o  2-met i l - 2 - ¿ 4 / 2 - ( 4 -  

- f lú o r - b e n z a m id o ) - e t i l7 - b i f o n i l - 4 ' - o x i^ - p r o p ió n ic o
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - ( 4 - f l ú o r - b e n ¿ a -  

m i d o ) - e t i l 7 - 4  '- I i i d r o x i - b i f o n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 -b ro m o -2 -m e ti l ,-p ro p ió n ic o  de  a c u e rd o  con  e l  E jem plo  1*

R e n d im ie n to : 20^ do l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  135*C.

E jem plo  13
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m o t i l - 2 - ^ 4 - ^ 2 - ( 3 - 

- m e t i l - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i l - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  do  4 - / 2 - ( 3 - m e t i l - b e n z a -  

m i d o ) - e t i ] J 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 -b ro m o - 2 - m o t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 1 %  d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  ^ 2 0 8 C .
H + II = 446
" . a l . r  *"*3.37

E j emolo 14
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m c t i l - 2 - [ 4 - / ? - ( 2



31036

- m o t i l - b c n z a m id o ) - e t i l 7 - b i f c n i l - 4 ' - o x i } - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - ( 2 - m o t i l - b e n z a -  

m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- i i i d r o x i - b i f c n i l o  y  é s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  
2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a n te n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 20% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  <20ec.
M + H s  446
" c a l c .=  ^ , 3 2

10

15

20

2 5

E j  emolo 15
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( 4 -  

-b ro m o -b en za tn id o  ) - o t i i y - b i f c n i l - 4  ' - o x i ^ - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 -^ 2 -(4 -b ro m o -b e n z a m i 

d o ) - e t i l 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  é s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2 - b r o m o - 2 - tn e t i l - p r o p ló n ic o  a n á lo c á n te n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 32% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e '
f u s i ó n :  <20SC.

M + H e 311 
^ c a lc  " 5 1 0 ,4 1

Ejemplo l6
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - ^ 2 - í f e ** 

n i l a c e ta tn id o  ) - e t i l 7 - b i f o n i l - 4  ' - o x i  ; - n r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ 2 - ( f e n i l a c e t a m i d o )- 

- e t i i y - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  é s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2-b3ro 
m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 26% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  ¿2 0 9 C .
M + H = 4 4 6
N , = 4 4 3 ,5 4c a le .

30
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 ̂ E jem plo  17
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - [ 4 - / 2 - ( c i -  

n a m o i l a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4  '- o x i ] } - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /2 - ( c in a m o i la m id o ) -  

5  - e t i l 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 -b ro
m o -2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : l6,\, d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  do
f u s ió n :  140SC.
C a l e . :  0 7 6 , 1  H 6 , 8 2  N 3 , 0 6

10 E ne. 7 6 ,7  6 ,6 5  3 ,3 9

15

20

E lem olo 18
E s t e r  o t i l i c o  do á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( c i -

c l o h e x i l c a r b o n i l - a m i d o ) - e t i l 7 - b i f o n i l - 4  '- o x i } - p r o p i ó i . i c 3.
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ 2 - ( c i c l o h c x i l c a r  

b o n i l - e m : i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  
d e  á c id o  2 -b ro m o -2 -H to t i l -p ro p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  Ejem ­
p lo  1.

R e n d im ie n to : 24% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  .<(203 0 .
H + H = 438

2 5

30

E jem plo 19
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 -m e t i l - 2 - ^ 7 7 - ( 2 - a c c -  

t a m i d o - e t i l ) - b i f e n i l - 4 ' - o x i 7 - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ( 2 - a c e t u M Í d o - c t i l ) -  

- 4 '- l i i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 -b ro m o -2 - 
- m o t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a n te n te  a l  E jem plo  1.
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1

5

10

15

R e n d im ie n to : 20^ d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  <203 C.
H + 11 = 370 %

^ c a l c .=  3 6 9 ,4 3

H iena)lo 20
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - / ? - ( 2 - c a -  

p r o i l a m i d o - e t i l ) - b i f o n i l - 4 ' - p x iy p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  do  4 - ( 2 - c a p r o i l a m i d o - e t i l ) -  

- 4 ' - h i d r o x i - b i f o n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 -b ro m o -2 - 
- m e t i l - p r o p i ó n i c o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 24^ d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  do  f u ­
s ió n :  1203C. 
H + II = 426

^ c a l c .  
C a l e . :
Ene. :

4 2 3 ,3 3
C 7 3 ,4  

7 3 ,7
H 8 ,2 0 N 3 ,2 9

8 ,3 2 3 ,4 7

20

25

E.i emulo 21 ^
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - : n e t i l - 2 - Í 4 - / 2 - ( 2 -  

- f e n i l - p r o p i o n i l a t n i d o  ) - e t i l 7 - b i f o n i l - 4 ' - o x i^ - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  do 4 - ^ 2 - ( 2 - f e n i l - p r o p i o n i .  

l a m i d o ) - e t i J ^ 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c i ­
do 2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : l4',^ do l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  <20BC.
1-i + II = 460
i-i'c a le .* 4 3 9 ,3 6

30



B.iomnlo 22
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - f 4 - / 2 - n i -  

c o t i n o i l a m i d o - e t i i y - b i f c n i l - 4 ' -o x i^  - p r o p ió n lc o
P re p a ra d o  a  p a r t i r  do  4 - ^ 2 - n i c o t in o i l a n t id o -  

- e t i l 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f c n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  d e id o  2 -b ro  
m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  1.

R e n d im ie n to : 8^ do l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  <20SC.
H + H = 433
Hc a l e . 4 3 2 ,3

E.i etnnlo 23
E s to r  e t í l i c o  d o  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ - ^ 2 - m e t o x i

-  5 -  c ío  ro  -b  enz atnido - m o t i l é - b i  f  o n i l  -4  ' - o x i^ - p r o p ió n ic o ,
2 ,7  S ( 7 ,3 5  m i l im o le s )  do  4 - /2 - m e to x i - 5 - c lo r o  

- b e n z a < H Í d o - m o t i l7 - 4 '- h id r o x i - b i f e n i lo  so n  c a le n ta d o s  a  
l a  t e m p e r a tu r a  do r e f l u j o  d u r a n te  1 a  2 h o ra s  en 30 mi 
d e  m e t i l - o t i l - c e t o n a  con  1,26 g  ( 9 , 2  m il im o le s )  d e  ca rb o  
n a to  de  p o t a s i o ,  y  s e  añ ad en  g o ta  a  g o ta  2 ,2 3  g ( l l  m i l i -  
m o le s )  do á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 -b ro n ¡o -2 -m e t i l -p ro p ió  
n ic o .  d e s p u é s  d e  3 h o r a s ,  con  e l  f i n  do  c o m p le ta r  l a  r e a c  
c ió n ,  se  añ ad en  nuev am en te  0,63 g ( 4 , 6  m il im o le s )  do c a r  
b o n a to  d e  p o t a s i o  y  0 ,4 6  g  ( 2 , 2  m i l i t a d o s )  d e  á s t e r  e t í  
l i c o  d e  á c id o  2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  y  s e  c a l i e n t e  
p o s te r io r m e n te  d u r a n te  3 a  4 h o r a s .  D esp u és d e  e n f r i a r ,  
f i l t r a r  y  s e p a r a r  e l  d i s o l v e n t e  p o r  d e s t i l a c i ó n ,  e l  p r o ­
d u c to  b r u to  e s  c ro m a to g ra f ia d o  s o b re  u n a  co lum na d e  g e l  
d e  s í l i c e  con  b e n c o n o r a c e ta to  d e  e t i l o  e  9 :1  en  c a l id a d  
d e  a g e n te  e lu y e n te .  La e v a lu a c ió n  .de l a  c r o m a to g r a f ía
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i

5

en. co lum na se  e f e c t ú a  m e d ia n te  c r o m a to g r a f ía  en c a p a  d e l ­
g a d a . T r a s  r e u n i r  l a s  f r a c c i o n e s  y  s e p a r a r  e l  d i s o l v e n ­
t e  p o r  d e s t i l a c i ó n ,  se  o b t i e n e n  1 ,8  g  ( 51?" d e  l a  t e o r í a )  
d e  u n  a c e i t o  l ig e r a m e n te  a m a r i l l o .

P u n to do  f u s ió n : <20BC.
H + H = 482
H , = 4 8 1 ,9 7  c a l e .
C a l e . :  0 6 7 ,2 9 H 3 ,8 6 N 2 ,9 1
E ne. : 6 7 ,3 0 3 ,8 5 2 ,4 9

Bi emulo 24
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - / 4 - / 3 - ( f -  

- m e t o x i - 3 - c l o r o - b e n z a m i d o ) - p r o p i 3 y - b i f e n i l - 4 ' - o x á j - p r o p í ó -

15
n ic o

P re p a ra d o  a  p a r t i r  do  4 -^ 3 - (2 -m e to x i-5 * * c le  
r o - b e n z a m i d o ) - p r o p i j y - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  
d e  á c id o  2 - b r o m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  Ejem­
p lo  2 .

20

R e n d im ie n to : 15?" d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  <20BC.
M + H = 310
Mc a l e . 310,01

E jem plo  25
E s t e r  e t í l i c o d e  á c i d o 2 - m o t i i - 2 - ^ * '- ( 3 - c l o r o -  

- 2 - m e t o x i - a n i l i n o c a r b o n i l - m e t i l ) - b i f e n i l - 4 ' -o x j j? -p ro p ió n ic o

2,57 g  ( 38,8 m i l im o le s )  de  h id r u r o  d e  so d io  
a l  55?" ( e n  a c e i t e )  son  la v a d o s  con á t e r  a b s o lu to  h a s t a  
q u e d a r  l i b r e s  d e  a c e i t e  y  so n  s u s p e n d id o s  en  60 mi d e  d i

30
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m e tilfo rm a n tid a  a b s o lu t a .  A e s to  se  aííado g o ta  a  g o ta  a  
209 0 con a g i t a c i ó n  y  b a jo  n i t r ó g e n o ,  r á p id a m e n te ,  l a  s o ­
l u c i ó n  d e  10,8  g  (a p ro x im ad am en te  2 9 ,4  m il im o le s )  d e  4 -
- ( 5 - c l o r o - 2 - m e t o x i - a n i l i n o c a r b o n i l - m e t i l ) - 4 '- h i d r o x i - b i  
f e n i l o  b r u to  en  4o mi d e  d im e t i l fo rm a m id a  a b s o lu t a ,  ác  
a g i t a  d u r a n te  1% h o r a s  más en  o l  bailo d e  809C. T r a s  a ñ a ­
d i r  11 ,3  & ( 58,8 m i l im o le s )  d e  á s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  
2-b ro m o -2- m e t i l - p r o p ió n ic o  se  a g i t a  d u r a n te  3 h o r a s  a  1009c . 
T r a s  c o n c e n t r a r  p o r  e v a p o ra c ió n  en  v a c io ,  s e  m e z c la  con 
a g u a  y  s e  e x t r a e  con u n a  m e z c la  d e  a c e t a t o  d e  e t i l o / q t e r  
( 2: l ) .  E l e x t r a c to  o rg á n ic o  os la v a d o  con a g u a , secad o  
s o b re  s u l f a t o  d e  s o d io ,  f i l t r a d o  y  c o n c e n tra d o  p o r  ev ap o ­
r a c i ó n  e n  v a c io  h a s t a  se q u e d a d . E l r e s id u o  d e  c o n c e n t r a ­
c ió n  p o r  e v a p o ra c ió n ,  v i s c o s o ,  d e  c o l o r  p a rd o  o s c u r o ,  os 
p u r i f i c a d o  p o r  c r o m a to g r a f ía  en  co lum na s o b re  g e l  d e  s í ­
l i c e  ( t o l u e n o / a c e t a t o  d e  e t i l o  4 : l ) .  L as f r a c c io n e s  
hom ogéneas p r o p o r c io n a n ,  t r a s  c o n c e n t r a r  p o r  e v a p o ra c ió n  
a s i  como t r a s  s o c a r  a  8 0 9 C /0 ,1  T o r r ,  1 ,7  S d e l  á s t e r  v i s ­
co so  d e  c o l o r  r o jo  c l a r o .

R e n d im ie n to : 12% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u -

M + H = 482

I ''c a lc .=  4 3 1 ' 
C a le . :  C í
E ne. : (

H 3 ,8 3  
5 ,9 8

N 2 ,9 1  
2,81

E jem plo  26:
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - f 4 - / 2 - ( 5 -  

- c l o r o - 2 - m e t o x i - a n i l i n o c a r b o n i l ) - e t i l / - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o -
n ió n ic o .
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10

P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 -¿ 2 -(5 -c lo ro -2 -m e t< o  
x i - a n i l i n o - c a r b o n i l ) - e t i i y - 4 ' - h i d r o x i - b i f o n i l o  y  é s t e r  
e t í l i c o  d e  á c id o  2-b ro m o -2- m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  
a l  E jem plo  25.

R e n d im ie n to : 17/" do  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s i ó n :  4209 C.
M + H = 496

C a lo . :  C 67,60 H 6 ,0 8  N 2 ,8 2
E ne. : 6 7 ,4 0  6 ,0 3  2 ,9 6

15

20

25

E jem plo  27:
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - ^ 2 - ( 4 -  

- m e t o x i - b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n ic o
7 ,4  g  ( 2 1 ,2  m i l im o le s )  d e  4 -¿ ^ 4 -m o to x i-b e n  

z a m i d o ) - e t i Í 7 - 4 ' - h i d r o x i - b i f c n i l o  (p re p a ra d o  an á lo g am en ­
t e  a l  E jem plo  i )  son  d i s u e l t o s  en  60 mi d e  d im e t i l f o r . i : a  
m id a  a b s o l u t a  y  t r a n s fo rm a d o s  en  l a  s a l  s ó d ic a  con  1 ,7  g  
(fv  25 m i l im o le s )  do d i s p e r s i ó n  o l e o s a  do  h id r u r o  d e  s o d io  
n i  55%. a s í  como h e c h o s  r e a c c i o n a r  a  l a  te m p e r a tu r a  am bien 
t e  d u r a n te  18 h o r a s  con  9,7  g ( 51/5 m i l im o le s )  do é s t e r  
e t í l i c o  d e  á c id o  2 -b ro m o - 2 - m o t i l - p r o p ió n ic o .  T r a s  s e p a ­
r a r  p o r  d e s t i l a c i ó n  l a  d im e t i l fo n n a m id a ,  e l  r e s id u o  de  
e v a p o ra c ió n  e s  d i s u e l t o  en a c e to n a ,  f i l t r a d o  y ,  d e s p u é s  
d e  s e p a r a r  l a  a c e to n a  p o r  d e s t i l a c i ó n ,  os p u r i f i c a d o  s o ­
b r e  u n a  co lum na d e  g e l  d e  s í l i c e  con  e l  a g e n te  e lu y e n to  
t o l u e n o : a c e t a t o  d e  e t i l o  = 4 : 1 .

R e n d im ie n to : 2 g (20% d e  l a  t e o r í a ) ;  p u n to

30
d e  f u s ió n :  1 4 9 -1 5 0 9 0 .
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1 C a l o . : 
Ene. :

c 72,90
7 2 ,8 3

H 6 ,9 0  N 3 ,1 0
6,72 3,09

5

10

E jem plo 28:
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - f 4 - / 2 - ( 3 - m o - 

t o x i - b e n z a m i d o ) - o t i l 7 - b i f e n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /2 - ( 3 - m e to x i - b e n z a  

m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t i l i c o  d e  á c id o  
2-b ro m o -2- m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  2 7 .

s ió n :  70BC
R e n d im ie n to : 20% de l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u -

C a l e . : c 72,90 H 6,90 N 3 ,1 0
Ene. : ,72,75 6,71 3 ,0 4

15

20

E jem plo  29:
E s t e r  e t i l i c o  do á c id o  2 - m o t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( 3 ,4 -  

-d im e to x i-b e n z a m id o ) - e t i l ^ - b i f e n i l - 4 ' - o x i^ - p r o p ió n ic o
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - /2 - ( 3 ,4 - d im e to x i . -  

- b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t i l i c o  d e  
á c id o  2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
27 .

R e n d im ie n to : 22% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  1184C.
M + II = 491 

M .a i c =  4 9 1 .3 6
C a le . :  C 7 0 ,9 0  H 6,77 N 2,83

Knc. : 71,43  7,06 2,98

E jem plo  30:
E s t e r  e t i l i c o  d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 1 - / 2 - ( 3 ,5 -30
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1 - d i m e t o x i - b o n z a m i d o ) - e t i l 7 - b i f o n i l - 4 '- o x i ] - p r o p ió  n i  c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ /2 - ( 3 ,5 - d im e to x i -  

- b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f o n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  de  
á c id o  2 -b ro rn o -2 -m e t i l -p ro p ió n ic o  a n á lo g a :u e n te  a l  E jem plo 

5  27.
R e n d im ie n to : 20% du l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­

s ió n :  74s C.
H + II = 491

!0  C a l e . :  C 7 0 ,%  H
E ne. : 70,60

6 ,7 7  N 2 ,8 5
6 ,5 3  2,62

15

20

2 5

Ej emulo 31
E s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 - m o t i l - 2 - ^ 4 - ^ 2 - ( 2 ,3 -  

- d im e to x i - b e n z a m i d o ) - e t i ] y - b i f o n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - ( 2 ,3 - d i : n e t o x i -  

-b o n zam id o  ) - o t i l ¡ 7 - 4  ' - h i d r o x i - b i f o n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  
á c id o  2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
2 7 .

R e n d im ie n to : 27% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  < 209  C.
M + H = 491
M .a l c =  4 9 1 .3 6
C a le . :  C 7 0 ,9 0  11 6,76 K 2,85

E ne. : 7 1 ,0 0  6,78 2,66

E jem plo  32:
E s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2-me t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( 2 , 4 -

- d i m e t o x i - b e n z a m i d o ) - c t i 3 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n ic o .
30



P re p a ra d o  a  p a r t i r  do 4 - ^ 2 - ( 2 ,4 - d im o to x i -  
- b e n z a : t ) i d o ) - e t i l 7 - 4 '- b i d r o x i - b i f o n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  do 
á c id o  2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
27 .

R e n d im ie n to : 22 <̂ do l a  t e o r í a ;  p u n to  do  f u ­
s ió n :  92^0.
H + H =: 4 p l
" .a l e ."  " 9 1 .3 6

H o ja  a ta n .  3 5  3 1 0 3 ^

R íc e n le  33
E s t . r  . t i l l e ,  <1. í e i d e  2 - e e t i l - 2 - Í S - / 5 - í ^ , ¿ -  

- d im o t o x i - b o n z a m id o ) - e t i l7 - b i f e n i l - 4 ' -o x i^ -p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a p a r t i r  d e  4 - ^ 2 - ( 2 ,6 - d im o to x i -  

- b c n z a t n i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á s t e r  e t í l i c o  d e  
á c id o  2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p iá n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
27 .

R e n d im ie n to : 2(% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  ^206 C.
M + H = 491 
" c e l e . "  "9 1 -3 6

E jem plo  34
E s t e r  e t í l i c o  do  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - ( 3 ,

4 ! 5 * * t r im e to x i - b e n z a m id o ) - e t i l7 - b i f o n i l - 4  ' - o x i j - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - / 2 - ( 3 , 4 , g - t r i m o t o x i -  

-b en za ia id o  ) - e t i l 7 - 4  ' - h i d r o x i - b i f o n l l o  y  é s t e r  e t í l i c o  de  
á c id o  2 -b ro m o - 2 - m e t i l - p r o p ió n ic o  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
27 .

R e n d im ie n to : do l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  < 2 0 S C .
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1 M + II -  521

" c a l c .=  5 2 1 ,3 9

5

10

15

Ejemplo 35
A cido 2 -m o t i l-2 - f4 - /2 - (2 -m e to x i-b e n z c u n id o ) -  

- e t i l ^ - b i f e n i l - 4 ' -o x i^ -p r o p ió n ic o .
0 ,3  g ( l , 4  R íil im o le s )  do 4 - /2 - ( 2 - m e to x i - b e n  

z a i n i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  so n  c a le n ta d o s  a  90 h a s ­
t a  130SC d u r a n te  9Ú m in u to s  con 0 ,2 5  5  d e  á c id o  2 -b rom o- 
- 2 - m e t i l - p r o p i ó n i c o .  E l á c id o  o b te n id o  e s  a i s l a d o  con  
a y u d a  d e  l a  c r o m a to g r a f ía  en  co lum na s o b re  g e l  d e  s í l i c e  
co n  e l  a g e n te  e lu y e n to  c lo ro fo rm o /m e ta n o l  9 : 1.

P u n to  do f u s ió n :  133^0 .
M + H = 433
Hc a l e . 4 3 3 ,5 0

20

25

E jem plo  36 ^
A cido  2 - m e t i l - 2 - Í 4 - ^ 2 - ( 5 - c lo r o - 2 - m o to x i - b e n -  

z a m i d o ) - c t i l 7 - b i f o n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e  4 - ^ 2 - ( 5 - c lo r o - 2 - m e to x i -  

- b e n z a m i d o ) - e t i l 7 - 4 '- h i d r o x i - b i f e n i l o  y  á c id o  2-b ro m o -S - 
- m e t i l - p r o p i ó n i c o  a n á lo g a n :e n te  a l  E jem plo  35 .

P u n to  d e  f u s ió n :  145SC.
H + H = 468
Hc a l e . 4 6 7 ,9 6

Ei emnlo 17:
A cido 2 -m e t i l - 2 - ^ 4 - ^ 2 - (2 -m e t o x i- 5 - c lo r o - b e n -  

zamido ) - e t i l / ^ - b i f e n i l - 4  ' -oxi^} -p r o p ió n ic o .
30
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1 P re p a ra d o  p o r  h i d r ó l i s i s  d e  l o s  é s t e r o s  p r e ­
p a r a d o s  seg ú n  l o s  E jem p lo s 1 , 2 , 3# 4 y 5 con  l e j í a  d e  
p o t a s a  en u n a  m e z c la  d e  a g u a -d io x a n o  1 : 9 , a  l a  te m p e r a tu ­
r a  a m b ie n te .

5 R e n d im ie n to : 73%< de  l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  18460.
H + lí = 468

" c i . r
C a le . :  C 66,73 I! 3 ,6 0  N 2 ,9 9

3 E ne. : 66,6 0  6 ,0 0  2,85

15

20

E jem plo 38:
A cido 2 - { 4 - / 2 - ( 2 - m etox i - 5 - c l o r o - b o n z a m id o )-  

- o t i l 7 - b i f o n i l - 4  '-o x i^ } -p ro p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d o l  c o r r e s p o n d ie n te  á s ­

t e r  e t í l i c o ,  o b te n id o  seg ú n  e l  E jem plo  6, m e d ia n te  h id r ó  
l i s i s  a l c a l i n a  con  h id r ó x id o  d e  p o t a s i o  en  u n a  m e z c la  d e  
a g u a -d io x a n o  = 1:9 a  l a  t e m p e r a tu r a  a tá b le n te .

R e n d im ie n to : 66%. do  l a  t e o r í a ;  p u n to  d& f u ­
s ió n :  1456 0.
C a le . :  C 6 6 ,2 5  H 5 ,3 3  N 3 ,0 4
E ne. : 6 6 ,1 0  3 .4 6  3 , l 4

2 5

30

E jem plo  39:
2 - m e t i l - 2 - f 4 - ¿ 2 - ( 2 - m e t o x i - 5 - c i o ro -b e n z a m id o ) -  

- e t i l 7 - b i f e n i l - 4  '- o x i!} -p ro p a n o l .
3 ,5  g (7  m il im o le s )  d e  á s t e r  o t i l i c o  do á c i ­

do 2 -m e til-2 -^ 4 * -Z 3 ! '(  2 -m e to x i-3 -c lo ro -b e n z a m id o  ) - o t i l 7 - b i f e  
n i l - 4 ' - o x i ^ - p r o p i ó n i c o  son  r e d u c id o s  en  30 mi d e  é t e r  a b ­
s o lu to  con 0 ,2 7  g (7  m i l im o le s )  d e  a lu m in io - h id r u r o  d e
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i

5

10

l i t i o .  D esp u és d e  c u id a d o s a  a d i c ió n  d e  8 mi d e  ag u a  se  
s e p a r a  p o r  f i l t r a c i ó n ,  e l  r e s id u o  d e  f i l t r a c i ó n  s e  l a v a  
c o n  é t e r  y  c lo ro fo rm o , l a  f a s e  en  é t e r  y  c lo ro fo rm o  se  
r e ú n e  co n  e l  p ro d u c to  f i l t r a d o  y  s e  s e c a  s o b re  s u l f a t o  
d e  s o d io .  T r a s  s e p a r a r  p o r  d e s t i l a c i ó n  e l  d i s o l v e n t e ,  
e l  a c e i t e  re m a n e n te  e s  r e c r i s t a l i z a d o  en  u n  poco  d e  é t e r .

R e n d im ie n to : 1 ,2  g  (33% d e  l a  t e o r í a ) ,  pu n ­
t o  d e  f u s ió n :  115*C.
H + H = 434
Hc a l . 4 3 3 ,9
C a l . : C 6 8 ,8 0
E : ic . : 68,80

H 6 ,2 2  
6,26

N 3 ,0 9  
3 ,1 5

20

25

30

E l emolo 40 :
A cido 2 - m e t i l - 2 - Í 4 - ( 2 - m e to x i - 3 - c lo r o - b e n z a n i id o -  

- m e t i l ) - b i f e n i l - 4 ' - o x i^ - o r o o ió n ic o
P re p a ra d o  p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  d e  é s t e r  e t í l i c o  

d e  á c id o  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - ( 2 - m e to x i - 5 - c lo r o - b e n z a m id o - m e t i l ) -  
- b i f e n i l - 4 '- o x i } - p r o p i 6 n i c o  e n  l e j í a  d e  p o t a s a  1 N y  d io x g  
no ( 1 : 5 )  a  l a  t e m p e r a tu r a  a m b ie n te .

R e n d im ie n to : 72% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u s ió n :
104ec.
C a l e . :  C 6 6 ,1 6  H 3 ,3 4  N 3 ,0 9
B nc. : 66,30 5 ,3 1  3 ,1 3

E.i emolo 4 l
2 - m e t i l - 2 - f 4 - / r 2 - m e to x i - 5 - c lo r o - b e n z a n ! Í d o ) - m e t i l 7 -  

- b i f  e n i l - 4 ' - o x i^ - p r o p a n o l .
1 ,3  g  ( 3 ,7 4  m i l im o le s )  d e  é s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  

2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - /2 - m o to x i - 5 - c lo r o - b e n z a m id o - n ie t i , j y - b i f e n i l -
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1

5

- 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o  son  r e d u c id o s ,  p u r a  fo rm a r  e l  a l c o h o l ,  
e n  30 mi d e  é t e r  con  0 ,1  g  ( 3 ,8  m il im o lo s )  do  a lu m in io - h id r t t  
r o  d e  l i t i o  a  t e m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n  d e l  d i s o l v e n t e ,  en  
e l  e s p a c io  d e  13 m in u to s .  T r a s  d esco m p o n er con  ag u a , s e ­
c a r  l a  f a s e  en  é t e r  s o b re  s u l f a t o  d e  s o d io  y  s e p a r a r  p o r  
d e s t i l a c i ó n  e l  é t e r ,  e l  a lc o h o l  e s  p u r i f i c a d o  s o b re  u n a  
co lum na d e  g e l  d e  s í l i c e  con  b e n c e n o :a c e ta to  d e  e t i l o  = 6 : 4  
como a g e n te  e lu y e n te .

R e n d im ie n to : 0 ,5  E (3 0 ^  d e  l a  t e o r í a ) ,  p u n to  de
10

20

2 5

f u s i ó n :  109SC.
C a le . :  C 6 8 ,2 5  H 3 ,9 6  N 3 ,1 8
Ene. : 68,10 3,96 3,05

E jem ulo 42

- b i f e n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o ,
4 g  ( 8 ,6  m i l im o le s )  d e  é s t e r  e t í l i c o  d e  á c id o  2-me 

t i l - 2 - f 4 - ¿ 2 - ( 2 - m o t o x i - b o n z a m i d o ) - o t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i j^ p r o  
p ió n ic o  so n  s a p o n i f i c a d o s  a  l a  t e m p e r a tu r a  a m b ie n te  on e l  
e s p a c io  d e  12 h o r a s  con  1 g  ( l 7 , 2  m i l im o le s )  d e  h id r ó x id o  
d e  p o t a s i o ,  d i s u o l t o s  on 3 mi d e  a g u a  y  93 mi d e  m o ta n o l. 
T r a s  s e p a r a r  e l  m e ta n o l p o r  d e s t i l a c i ó n ,  se  a ñ ad en  100 mi 
d e  a g u a  y  s e  e x t r a e  p o r  a g i t a c i ó n  co n  é t e r .  La f a s e  acu o ­
s a  e s  a j u s t a d a  a  pH 1 -2  con  á c id o  c l o r h í d r i c o  2 N y  e l  
á c id o  c a i b o x i l i c o  e s  e x t r a íd o  p o r  a g i t a c i ó n  con c l o r o f o r ­
mo. L os o x t r a c t o s  en  c lo ro fo im o  s e c a d o s  s o b re  s u l f a t o  
d o  so d io  son  l l e v a d o s  h a s t a  seq u ed ad  y  e l  r e s id u o  os c r i s ­
t a l i z a d o  en é t e r .

R en d im ien to : 3 ,2  g  (86% d e  l a  t e o r í a ) :  p u n to  d e
3 0 f u s ió n :  1333C



H o jn  n ú m . 4 0 31036

1 C a le . :  C 7 2 ,0 3 II 6 ,2 7  N 3 ,2 3
E ne. 7 1 ,8 0  6 ,3 2  3 ,2 8

5

10

E.i emulo 43
A cido 2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - / 2 - (  3 -m o to x i-b e n z a m id o  ) -  

- e t i l 7 - b i f o n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n te  á s t e r  

e t í l i c o  p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo 
4 2 .

R e n d im ie n to : 80% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  a e  f u ­
s ió n :  117SC.
C a l e . :  C 7 2 ,1 0  H 6 ,2 8  N 3 ,2 8
E ne. : 7 1 ,9 0  6,43 3 ,3 7

15

20

25

E.¡ emolo 44
A cido  2 - n ie t i l - 2 - Í 4 - /2 - ( 4 - m e to x i - b c n z a m id o ) -  

- e t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n ic o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n to  á s t e r  

e t í l i c o  p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo
4 2 .

R e n d im ie n to : 82% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  d e  f u -

H 6,28 N 3 ,4 9
6,28 3,28

-A 2
- m e t i l - 2 - { 4 - / 2 - b e n z a m i d o - e t i l 7 - b i f e -

s ió n :  180-183SC .
M + II = 433

' - ' . a l e "  " 3 3 -" 9
C a l e . : C 7 0 ,9 0
E ne. : 7 1 ,1 0

E.i emolo 
A cido  2

30
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1

5

n i l - 4  ' - o x i j - p r o p i ó n i c o
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n te  é s t o r  

e t i l i c o  (p u n to  d e  f u s i ó n  100BC) p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  
a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  4 2 .

R e n d im ie n to : 82% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  do  f u ­
s ió n :  179=C.
C a l e . :  C 7 4 ,4 o  H 6 ,2 3  N 3 ,4 8
E ne. : 7 4 ,4 o  6,27 3 ,4 3

10

15

20

2 5

30

E jem plo  46
A cido 2 - m o t i l - 2 - Í 4 - /2 - ( 3 ,4 - d im e to x i - b e n z ¡ a m id o )

- o t i l 7 - b i f e n i l - 4 ' - o x i} - p r o p ió n i  c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n te  á s t e r  

e t i l i c o  p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  
4 2 .

R e n d im ie n to : 80% d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  1842C.
H + H .  463
M - ss 4 6 3 ,5 1

CQJLC*

E iom nlo 47
A cido  2 - m e t i l - 2 - ^ 4 - /2 - ( 2 ,3 - d im o to x i - b e n z a m id o )

- o t i l 7 - b l f e n i l - 4 '- o x i ^ - p r o p i ó n i c o ,
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n te  á s t e r  

e t i l i c o  p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo 
4 2 .

R e n d im ie n to : 83% d e  l a  t e o r í a ;  p u n to  do f u ­
s ió n :  l8 4 e c .
H + H = 463
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10

15

20

M . = 4 6 3 .3 1c a l e .

E jem plo  48
A cido  2 - m e t i l - 2 - j 4 - ¿ 2 - n i c o t i n o i l a m i d o - e t i l 7 -  

- b i f e n i l - 4  ' - o x i} - p r o p i ó n i c o .
P re p a ra d o  a  p a r t i r  d e l  c o r r e s p o n d ie n te  á s t e r  

e t í l i c o  (p u n to  d e  f u s ió n :  989 c) p o r  h i d r ó l i s i s  a l c a l i n a  
a n á lo g a m e n te  a l  E jem plo  4 2 .

R e n d im ie n to : 37/" d e  l a  t e o r í a ,  p u n to  d e  f u ­
s ió n :  1 7 9 -C. ¿
M + H = 4o4

C a l e . :  C 71.-40 H 5 .9 7  N 6 ,9 3
E ne. : 7 1 ,3 0  6 ,0 7  6 ,7 3

E s ta  s o l i c i t u d  que c o r re s p o n d e  a  l a  p r e s e n ­
t a d a  en  R e p ú b lic a  F e d e r a l  A lem ana, e l  d í a  9 d e  E nero  d e  
1 9 7 3 , b a jo  e l  NS p 23 00 6 9 2 .2  y  23 d e  O c tu b re  d e  1973: 
b a jo  e l  N9 P 25 47  8 7 2 .2 , s e  aco g e  a  l o s  b e n e f i c i o s  d e l  
a r t í c u l o  51 d e l  v i g e n t e  E s t a t u t o  s o b r e  P ro p ie d a d  I n d u s t r i a l

25 REIVINDICACIONES

30

L os p u n to s  d e  in v e n c ió n ,  p r o p i a  y  n u e v a , quo 
s e  p r e s e n t a n  p a r a  que s e a n  o b je to  d e  e s t a  s o l i c i t u d  do
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1 P a t e n t e  d e  In v e n c ió n  en E sp a ñ a , p o r  VEINTE a ñ o s , so n  l o s  
que s e  re c o g e n  en  l a s  r e i v i n d i c a c i o n e s  s i g u i e n t e s :

1& .-  P ro c e d im ie n to  p a r a  l a  p r e p a r a c ió n  
d e  n u ev o s  d e r iv a d o s  b i f e n i l o x l l i c o s  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l

5 I ,

10

Rl-A-(CÜ2)n
n .

o  -  c  -  R,
!

( I )

15

20

2 5

en  l a  que R  ̂ s i g n i f i c a  u n  g ru p o  a l c o h i l o  d e  c a d e n a  r e c t a  
o r a m i f i c a d a  d e  1 a  6 átom os do c a rb o n o , u n  g ru p o  e i c l o a l  
c o h i lo  d e  3 a  6 átom os d e  ca rb o n o  o u n  g ru p o  f e n i l o ,  que 
p u ed o  e s t a r  m o n o s u s t i tu id o ,  d i s u s t i t u i d o  o t r i s u s t i t u i d o  
con  h a ló g e n o ,  a l c o h i l o  y  a l c o x i ,  p u d ie n d o  c o n te n e r  l a  p o r ­
c ió n  a l c o h i l i c a  en c a d a  caso  1 a  3 á tom os d e  c a rb o n o , o 
b i e n  u n  g ru p o  f e n i l a l c o h i l o ,  f e n i l a l q u e n i l o  o p i r i d i i o ;
Rg s i g n i f i c a  un  átomo d e  h id ró g e n o  o un  g ru p o  a l c o h i lo  
i n f e r i o r  d e  1 a  4 átom os d e  c a rb o n o ; R^ s i g n i f i c a  e l  g r u ­
po h id r o x im e t i l o  o c a r b o x i lo ,  u n  g ru p o  a l c o x ic a r b o n i lo  
d e  2 a  7 átom os d e  ca rb o n o  o u n  g ru p o  c i c l o a l c o x i c a r b o n i  
l o  de  4  a  8 átom os d a  c a rb o n o ; A s i g n i f i c a  e l  g ru p o  
-CO-NH o -NII-CO y  n  s i g n i f i c a  l o s  núm eros 1 ,  2 ó 3* a s i  
como d e  s u s  s a l e s  f i s io ló g ic a m e n te  c o m p a t ib le s  con  b a s e s  
o r g á n ic a s  o i n o r g á n i c a s ,  caso  de  que R^ r e p r e s e n t e  e l  g r u ­

3 0

po c a r b o x i lo ,  c a r a c t e r i z a d o  p o rq u e  s e  h a c e  r e a c c i o n a r  un  
d e r iv a d o  h i d r o x i - b i f e n i l i l i c o  do  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I I ,
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R
OH . ( I I )

10

e n  l a  que R^, A y  n  son  como s e  h a n  d e f in id o  a l  co m ien zo , 
c o n  u n  com puesto  d e  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I I I ,

C -  R,

OH,

( I I I )

15

20

2 5

30

e n  l a  que Rg y  so n  como se  h a n  d e f in id o  a l  com ienzo 
y  X r e p r e s e n t a  u n  átomo d e  h a ló g e n o }  y  en  c a so  d e se a d o  
u n  com puesto  o b te n id o  de  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I ,  en  l a  que 
R^ r e p r e s e n t a  un  r a d i c a l  á s t e r ,  e s  t r a n s fo rm a d o  en  e l  co ­
r r e s p o n d i e n t e  com puesto  c a r b o x i l i c o  m e d ia n te  h i d r ó l i s i s  
o en  e l  c o r r e s p o n d ie n te  com puesto  h i d r o x i m e t i l i c o  m ed ian ­
t e  r e d u c c ió n  con u n  h id r u r o  m e tá l ic o  c o m p le jo , y /o  u n  
com puesto  o b te n id o  de  l a  fó rm u la  g e n e r a l  I ,  en  l a  que R  ̂
r e p r e s e n t a  e l  g ru p o  c a r b o x i lo ,  e s  tr a n s fo rm a d o  en  u n a  s a l  
f i s i o l ó g i c a m e n t e  c o m p a tib le  co n  u n a  b a s e  o r g á n ic a  o i n o r ­
g á n ic a .

2 5 . -  P ro c e d im ie n to  s e g ú n  l a  r e i v i n d i c a c i ó n  
H , c a r a c t e r i z a d o  p o rq u e  l a  r e a c c i ó n  s e  l l e v a  a  cabo en  
u n  d i s o l v e n t e  y  a  t e m p e r a tu r a s  e n t r e  O y  200s C, p e ro  p r e ­
f e r ib l e m e n te  a  l a  t e m p e r a tu r a  d e  e b u l l i c i ó n  d e l  d i s o l v e n ­
t e  u t i l i z a d o .
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1

5

3 - . -  P ro c e d im ie n to  se g ú n  l a s  r e i v i n d i c a ­
c io n e s  13 y  2 3 , c a r a c t e r i z a d o  p o rq u e  l a  r e a c c i ó n  s e  l l e ­
v a  a  cabo en  p r e s e n c i a  d e  u n a  b a s e  t a l  como c a rb o n a to  d e  
p o t a s i o  o h id r ó x id o  d e  s o d io .

4 3 . -  PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 
NUEVOS DERIVADOS BIFENILOXILICOS.

IO

T a l  y  como s e  h a  d e s c r i t o  en  l a  M em oria que 
a n te c e d e ,  y  co n  l o s  f i n e s  que so  h a n  e s p e c i f i c a d o .

E s t a  M em oria c o n s t a  d e  c u a r e n ta  y  c in c o  h o ­
j a s  e s c r i t a s  a  m áq u in a  p o r  u n a  s o l a  c a r a .

M a d rid , 1 3 A 8 H . jü/{¡
P .A .

Atberto de 
Per)

15

20

2 5
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J . E . P .


	Bibliographic data
	Description
	Claims



