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MEMORIA DESCRIPTIVA

31 presente invento se r e f ie r e  a derivados de 

p irim id ina. Mas particularm ente, e l  invento se r e f ie r e  a 

derivados de pirim id ina, a un procedimiento para su prepa­

ra c ió n , a mezclas nemáticas para f in e s  e le c tro -ó p tico s  que 

lo s  contienen y a un procedimiento para la  preparación de 

dichas mezclas nem áticas* E l invento , se r e f ie r e  asimismo, 

a un aparato e le c tro -ó p tico  que contiene dichos derivados 

de pirim idina y a un procedimiento para la  producción de 

dicho aparato.

Los derivados fe n íl ic o s  proporcionados por e l  pre 

sen te ,in v en to  tien en  la  fórmula general sig u ien te  :

X-
( I )

en la  que cada uno de lo s  símbolos X rep resenta un átomo 

de nitrógeno y cada uno de lo s  símbolos X y Z 

rep resenta -OH- o cada uno de lo s  símbolos Y 

rep resen ta  un átomo de nitrógeno y cada uno de 

lo s  símbolos X y Z rep resenta -CH- o cada uno * 

de lo s  símbolos Z rep resenta un átomo de nitrógeno 

y cada uno de lo s  símbolos X e Y representa -CH- 

y uno de lo s  símbolos R^ y Rg representa un grupo 

cieno y e l  otro representa un grupo a lq u ílic o  de 

cadena l in e a l  que contiene de 1 a 7 átomos de 

carbono, un grupo a lc o x íl ic o  de cadena l in e a l  con-



-  3 -

5.

10.

15.

20.

25 *

teniendo de 1 a 7 átomos de carbono o u.n gru­

po a lo a n o ilo x ílic o  de cadena l in e a l  oontenien 

do de 2 a 7 átomos de carbono.

Los derivados de fe n il-p ir im id in a  de la  fórmula 

I  son especialmente v alio so s oomo componentes de mezclas 

nemáticas y en su mayoría tien en  por s í  mismos propiada -  

des liqu ido c r is ta l in a s .  E stas fe n il-p ir im id in a s  presen­

tan , entre otros aspectos, una an iso trop ía  p o s itiv a  muy

3 ° " -
de ^  ^  s ig n if ic a  la  constante de d ie le c tr io id a d  a lo  l a r -  

g . del e je  lM gi.tu.dinal . . l e . ^ l e r  y ¿  ^ .ig < A fl.a  la  .m e -  

tan te de di e le c tr ic id a d  perpendicularmente a dicho e je ) .

En un campo e lé c t r ic o , lo s  derivados f e n i l - p i ­

rim idina de la  fórmula I  se orientan por s i  mismos (a  cau­

sa de ^  ^  ^  oon la  d irección  de su mayor constante

d ie lé c tr ic a  (o sea con su e je  lo n g itu d in al) p a ra le la  a la  

d irección  del campo. E ste  e fe c to  se  u t i l iz a ,  en tre otros 

casos, en la  in tera cc ió n  entre la s  mole Ollas in c lu sa s  y la s  

moléculas liq u id o cris ta Ü n a s  (g u est-h ost in te ra c tió n )  des­

c r i ta  por J.H . Heilm eier y L.A. Zanoni (Applied Physics 

L e tte rs  1^, 91 -1 9 6 8 - ) . utra a p lica c ió n  in te n s a n te  de la  

orientación  de campo d ie lé c tr ic a  se h a lla  en la  cé lu la  g i ­

r a to r ia  descubierta por M. Sohadt y W. H elfrich  (Applied 

Physics L e tte rs  18 -1 9 7 1 - ) , a s í  oomo en la  cé lu la  de Kerr 

d e scrita  en M olecular C rystals and Id quid C rystals 

355 (1972).

La cé lu la  g ira to r ia  e le o tro ó p tica  es en esencia 

un condensador con electrod os tran sp aren tes, cuyo d ie lé c ­

t r i c o  e s tá  formado por una substancia nemática con

a lta  de la s  constantes de d ie le c tr io id a d  ( ^



^  Los e je s  longitudinales male<3ilaH^!dal c r i s ­

t a l  líq u id o  están , en estado de ausencia de campo, dis -  

puestos helicoidalm ente entre -las p lacas del condensador y 

la  estru ctu ra  h e lic o id a l está  determinada por la  orien ta­

ción  mural p reestab lecid a  de la s  m oléculas. Al a p lica r  una 

ten sió n  e lé c t r ic a  a la s  p lacas del condensador, la s  molé­

culas se regulan por s i  mismas con sus e je s  longitudinales 

en la  d irección  d el campo (o sea perpendicularmente re s  -  

pecto a la  su p e rfic ie  de la s  p la c a s ), por lo  cual la  luz 

polarizada linealm ente no g ira  ya en e l  d ie le c tr io o  ( e l  

c r i s t a l  líqu ido se vuelve monoaxil en perpendicular r e s ­

pecto a la  su p e rfic ie  de la s  placas). Este e fecto  es rev er­

s ib le  y puede u t i l iz a r s e  para r e g ir  eléctricam ente la  

transmi s i  v i dad óptica del condensador.

En una "oálu la  g ir a to r ia  de lu z" de es te  tip o  es 

deseable u t i l iz a r  compuestos o mezclas que tengan un valor 

de umbral b a jo , siendo es to  im portante, por ejemplo, cuan­

do se  u t i l i z a  una cé lu la  g ir a to r ia  para r e lo je s  y sim ila ­

r e s .

Ahora se ha descubierto , de conformidad con e l  

presente invento, que lo s  derivados de fe n il-p ir im id in a  de 

la  fórmula I  tien en  una gama de mesofase particularm ente 

amplia con a lto s  puntos de c la r if ic a c ió n  y que, por consi­

gu ien te , son particularm ente apropiados para aumentar lo s 

puntos de c la r if ic a c ió n  de la s  mezclas nem áticas. Además, 

no so lo  presentan la  gran an isotrop ía  p o sitiv a  requerida 

de la s  constantes de d ie le c tr ic id a d  y, por consiguiente 

ba jos p oten cia les de umbral, en d isp o sitiv o s indicadores 

basados sobre un e fec to  de campo ta le s  como, por ejemplo,
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la  cé lu la  g ir a to r ia  antes d e s c r ita , sino  que exhiben un 

breve tiempo de r e lé  y una elevada esta b ilid a d  química. 

Además lo s  derivados de pirim idina de la  fórmula I  mejoran 

considerablemente, en los d isp o sitiv o s indicadores basados 

5 . en un e fecto  de campo, e l  escalonado de la s  curvas de 

transm isión óptica como función d e l p o ten cia l aplicado 

cuando se mezclan con o tras substancias nem áticas ta le s  oo- 

mo, por ejemplo, bases de S c h if f  p a ra -c ia n o -su b stitu íd a s, 

e s te re s  o d ife n ilo s . Esta propiedad hace que lo s  derivados 

10. de pirim idina do la  fórmula I  sean particularm ente v a lio ­

sos para elaboración de m ultlplex y para ap licacion es en 

d isp ositiv os indicadores que posean un bajo  p o ten cia l de 

umbral. Una v en ta ja  ad icion al de lo s  derivados de p irim i­

dina del presente invento co n siste  en que son in co lo ro s . 

ip . Las mezclas que contienen lo s  derivados de pirim idina de 

l a  fórmula I  se  caracterizan  por presen tar una rápida 

o rien tab ilid ad  y proporcionar un a lto  co n traste  en lo s  d is­

p o sitiv o s ind icad ores.

Dentro d el alcance de lo s  derivados de p ir im id i- 

20. na de la  fórmula I  a n terio r  están comprendidos lo s  sig u íen  

te s  compuestos :

2 -(4 **c ia n o fen il)-5 -(4 *T R etilfe n il)-p irim id in a ,

2 - ( 4 -c i  an of eni 1) -5  -  (4 -e  t i  l f  eni 1 ) -p irim i di na, 

2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -n rp ro p ilfe n il)-p ir im id in a ,

25. 2 - (4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -R -b u tilfe n il) -p ir im id in a ,

2 - (4 -  ol anofeni l ) - 5 - (  4-R-penti l f e n i l ) -p irim i dina,

2 - 0 -c i anofeni l ) -5 - (4 -R -h e x ilfe n il) -p ir im i dina,

2 -(4 -c ia n o fe n i1 )-5 -(4 -R -h e p tilfe n i1 )-p irim id in a,

2 - ( 4 -c ia n  ofen i1 ) - 5 - ( 4-met o x ifen i1 ) -p irim i dina,



2 - ( 4 - c i  anof en i1 ) - 5 - ( 4 -o t  oxi f  en i1 ) -p irim i dina,

2 - ( 4 -c i  anofeni1 ) - 5 - ( 4-n -p r opoxifeni1 ) -p irim i dina,

2 -  ( 4 -c i  anof eni 1 ) - 5 -  (4-n-bu.t o x if eni 1) -D irim í dina,

2 -(4 -o ia n o fe n il)-5 -(4 -n -p e n tilo :d .fe n il)-p ir im id in a ,

2 -(4 -o ia n o fe n il)-5 - (4 -n -h e x ilo x ife n il)-p ir im id in a ,

2 -  (4 -c i  an of eni 1) - 5 -  ( 4-n -h ep ti 1 oxi f  eni 1) -p irim i dina,

2 - ( 4 -c i  anof eni l ) - 5 - (  4 -ac e t  ox if eni 1) -p irim i dina,

2 - ( 4 -c i  a n o fe n il) - 5 - ( 4-n-propi o n ilo x ife n il)-p ir im i dina, 

2- (4 - c i  anof eni 1) - 5 - (  4-n-bu .tir ol o x if eni 1) -p irim i dina,

2 -  (4 - c i  an of eni 1) -5  -  ( -4 n -v a le r i 1 oxi f  eni 1) -p irim i dina,

2 - ( 4 -o i anofeni1 ) - 5 - (  4 -n -h ex an o ilo x ifen i1 )-p irim i dina, 

2 - ( 4 -c i  an ofen i1 ) - 5 - ( 4-n-hept anoi1 o x ife n i1 )-p irim id in a , 

2 - ( 4 -m e t i l íe n i l ) - 5 - ( 4 -n -c ia n  of eni1 ) -p irim id in a , 

2 - ^ - e i i l f e n i l ) - 5 - ( 4 - c i  anof e n il) -p ir im i dina,

2 -  (4-n -p r opi l f  eni 1) - 5 -  (4 -o i an of eni 1) -p irim i dina,

2 - (4 -n -b u t i l fe n i1 ) - 5 - ( 4 -c i  anofeni1 ) -p irim id in a,

2 - ( 4-n -pen til f e n i1 ) - 5 - ( 4 -c i  anofeni 1) -p irim i dina,

2 - ( 4-n -h exilfen i 1 ) - 5 - ( 4 -c i  an o fen il) -pirim idina,

2 - (4 -n -h ep ti l f  eni 1) - 5 -  (4 -c i  an of eni 1) -p irim i dina,

2 -(  4-met o x if eni 1) -5  -  (4 - c i  anof e n i l ) -p irim i dina,

2 -(4 -e to x ife n il)-5 -(4 -c ia n o fe n il)-p irim id in a ,

2 - ( 4-n-propoxifeni1 ) - 5 - ( 4-cian of eRi 1 ) -pirim i dina, 

2-(4-n-bu*6 oxif eni 1 )-5 -(4 -o ia n o f eni 1 )-pirim i dina, 

2 -(4 -n -p e n tilo x ife n il)-5 -(4 -c ia n o fe n il)-p irim id in a , 

2-(4 -n -h exilo xifen i l ) - 5 - (  4-cian of en il )-pirim i dina, 

2 -(4 -n -h e p tilo x if  e n il ) - 5 - ( 4 - c i  anof en il)-p irim i dina, 

2 -(4 -a c e t  oxif e n i l ) -5 - (4 -o i  anof e n i l ) -p ir i  mi dina,

2 -(4 -n -p r  opi o n i lo x i fe n i l ) -5 - ( 4 -c i  a n o fe n il) -p irim i dina, 

2 -( 4-n-bu.ti r i l o x i f  e n i l ) - 5 - ( 4 - c i  anof e n il  ) - p ir i  mi dina,



2 - (4 -n -v a le r i 1 o x if eni 1) -5 -  (4.-0Í  an of eni 1) -^pirimi din a y 

2 -( 4-R-hsxan o ilo x i f  e n il  ) - 5 -  (4 -c i  anofeni 1) -p irim i dina , 

2-  (4-n-hept onoi 1 o x if eni 1) --5 -  (4 - c i  anof eni 1) - p i r i  mi dina, 

5 -m e t i l -2 - (4 '-c ia n o -4 -d ife n ili l) -p ir im id in a ,

5- e t i l - 2- (  4 ' -o ian o -4- d i f e n i l i l ) -p ir im i dina, 

5 -n -p ro p il-2 - (4 '-o ia n o -4 -d ife n ilil) -p ir im id in a , 

5- n - b u t i l -2- ( 4 '- c ia n o -  4 - d i f  eni l i 1 )-p irim i dina, 

5 -n *^ p e n til-2 -(4 '-c ia n o -4 -d ife n ilil)-p ii 'im id in a , 

5-n -hexi 1 - 2-  (4 ' -c ía n  0- 4- d i f e n i l i l ) -p irim i dina, 

5 -n -h ep til-2 -(4^-cian  0- 4- d i f  eni l i l ) - p i r im i  dina,

5 -m e to x i-2 -(4 '-c ia n o -4 -d ife n iiil) -p ir im íd in a , 

5 - e t o x i - 2 - ( 4 '- c i  an o -4 -d if eni l i l  )-p irim i dina,

5 -n -p r op o x i-2 - (4 ' - c i  an 0- 4-d i fe n i l i  1 ) -p irim i dina,

5-n-but oxi - 2-  ( 4 ' **c i ano-4-d i fe n i l i  1 ) -p irim i dina,

5 -n -p en tí 1 oxi -  2-  (4 ' -c ia n o -4 -d if  e n i l i  l)-p ir im id in a , 

5-n -h e x ilo s i-2-  (4 ' -o ian o -4- d i f  eni l i l )-p irim i dina, 

5-n -h e p tilo x i- 2- ( 4 '-o ía n 0- 4- d i f e n i l i 1 )-p irim i dina, 

5 -a c e to x i-2 -(4 '-o ía n  o-4- d i f e n i l i l ) - p ir im i  dina, 

5 -n -p ro p io n ilo x i-2 -(4 ' -c ia n o -4 -d ife n i l i l ) -p ir im i dina, 

5-n -b u tir i  lo x i - 2-  (4 ' - c i  an 0- 4-dif-.-ni l i  1 ) -p irim i dina, 

5-n -v a le r i lo x i - 2- (  4 ' - c i  an 0- 4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i dina, 

5-n-hexanoi 1  o x i-2- (  4 ' -c ía n  0- 4- d i f  eni l i  1) -p irim i dina, 

5-n-hept an oi lo x i - 2 - ( 4 '  - c i  an o -4-d if eni l i l  )-p irim i dina, 

2-mc t i  1 -5 -  (4 ' - c i  an 0- 4- d i f  eni l i  1) -p irim i dina, 

2 - e t i l - 5 - ( 4  *-c ía n 0- 4-d ife n il i l ) -p ir im id in a ,

2-n-pr opi 1-5 -  (4 - '-c i an 0- 4-d i f  e ni l i  1) -p irim i di na,

2 -n -b a ti l - 5 - (  4 ' - c i  an 0- 4- d i f  eni l i  1 )-p irim i dina,

2-n-penti 1 -5 -  ̂ . '-c ia n o -4 -d ife n il i l )  -p irim i dina, 

2 -n -h e x il-5 -(  4 ' - c i  an 0- 4- d i f  eni l i l )  -p irim i dina,



2-n-hopti 1 -5 -  ( 4 ' - c i  an o-4-d ifen i l i  1) -p irim i áin a,

2-me t  oxi - 5- ( 4 ' - c i  ano-4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i áin a, 

2- e to x i -5- ( 4 ' -o ia n o -4 -d if  eni l i l ) - p i r i  dimina, 

2-n -p rop oxi-5- $ ' - c i  ano-4- d i f  eni l i l ) p ir im i  dina, 

2-n-but o x i-5 -(  4 ' -c ia n o -4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i dina, 

2-n -p en ti lo x i- 5-(4  ̂ --ci an o-4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i áin a, 

2 -n -h e x ilo x i-5 - (4 '-c ia n o -4 -d if  e n i l i l  )-p irim id ina, 

2-n -h ep ti 1 oxi -5  -  (4 ' -c ia n o -4- d i f  e n i l i l ) -p ir im i  dina, 

2 -a c e to x i-5 - (4 ' - c i  an o -4 -d ife n ilil) -p ir im id in a ,

2-n-pr opi oni lo:d.-5-<4' - c i  an o-4"di f  eni l i  1) -p irim i dina, 

2 -n - b u t ir i lo x i- 5 - (4 ' -c ia n o -4 -d ife n i l i l ) -p ir im i dina, 

2 -n -v a le r i 1 oxi - 5 - - c i  an 0- 4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i dina, 

2-n-hexan oi 1 oxi5 "  (4 ' - c i  an 0- 4- d i f  eni l i l ) - p i r i  mi dina,

2 -n-hept an o ilo x i- 5- ( 4 '- c ia n o -4 -d ife n ilil) -p ir im id in a  

2 -c ian o -5 - ( 4 '  -m e t í1 -4 -d ife n ili1 )-p irim id in a,

2 -c i  an0- 5- ^  -n -p r opi 1 -4 -d i f  eni l i  1 ) -p irim i dina,

2 -c i  ano-5- ( 4 ' -e t i1 - 4 -d if e n i  l i  1 ) -p irim i dina, 

2 -c ia n o -5 -(4 '- n - b u t i l - 4 - d i f e n i l i l ) -p irim id in a, 

2 -c ia n o -5 -(4 ' -n -p e n ti1 -4 -d ife n i l i l ) - p i r im i  dina, 

2 -c ia n o -5 -(4 '-n -h e x i l - 4 -d i fe n i l i l ) -p ir im i dina,

2- c i  a n o -5 -(4 ' -n -h e p ti1 - 4- d i f e n i l i 1 )-p irim i dina,

2 -c i  ano-5-( 4 ' -met o x i-4 -d if  eni l i  1 )-p irim i dina,

2 -c i  an o -5 -(4 ' - e t o x i-4 -d iíe n i l i 1 ) -p irim i dina, 

2 -c ia n o -5 -(4 '-p ro p o x i-4 -d ife n ilil) -p ir im id in a , 

2 -c ia n o -5 -( 4 ' -n-bu.t o x i-4 -d if  e n i l i l )-p irim i dina, 

2 -o ia n o -5 -(4 '-n -p e n t ilo x i-4 -d ife n ilil) -p ir im id in a , 

2 -c i  an o -5 -(4 ' -n -h e x ilo x i-4 -d ife n il i l ) -p ir im i dina, 

2 -c ia n o -5 -(4 '-n -h e p tilo x i-4 -d ife n ili l) -p ir im id in a , 

2 -c i  an o-5-(4 '*-acet o x i-4 -d if  eni l i l ) - p i r im i  dina,
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2 -o ia n o -5 -(4 ' -n-propi oni 1 oxi -4 -d i fe  ni l i  1 )-p irim i dina, 

2 -c ia n o -5 -( 4 ' -32-butir ol03d - 4 - d i f  eni l i  1) -p irim i dina, 

2 -c ia n o -4 -( 4 ' -n -v a le r i  1 oxi -4 -d i f  eni l i  1 )-p irim i dina,

2 -c i  a n o -5 -(4 ' -in-hexanoi lo x i-4 -d ife n i l i  1) -p irim i dina,

5* 2 -c ian o -5 -(4 '-n -h e p ta n o ilo 3 c i-4 -d if e n i l i l ) -p ir im i dina,

5 -o i ano-2-( 4 ' -m etí 1 -4 -d if  eni 111) -p irim i dina,

5 - c ia n o -2 - (4 '- e t i l -4 - d ife n i l i l ) -p ir im id in a , 

5 -c ia n o -2 -(4 ' -n -p r opi 1 -4 -d i f  en .̂ l i  1 ) -p irim i dina,

5 -o i an o -2 -( 4 ' -n -b u t i1 -4 -d ife n il i1 ) -p irim i dina,

10. 5 -c i  an o -2 - (4 ' -R -p cn ti l-4**d if eni l i  1) -p i rim i dina,

5 -c ia n o -2 -( 4 ' -n -h e x i1 -4 -d ife n ili l) -p ir im i dina,

5 -c i  an o -2 - (4 ' -n -h ep ti 1 -4 -d if  eni l i  1 ) -p irim i dina,

5 -c i  an o-2-(4 ' -met o x i-4 -d if  e n i l i l )  -p irim i dina,

5 -o i an o -2 -(4 '-e to 3 d .-4 -d if eni l i l ) - p i r i  mi dina,

15* 5 -c i  an o -2-(4 '-n-propo3d.-4-dif eni l i l ) - p ir im i  dina,

5 -c i  an o -2-( 4 '-n-but o x i -4 -d ife n i l i1 )-p irim i dina,

5 -c i  an o-2-(4 ' -n -p en ti 1 03d - 4 - d i f  eni l i  1 ) -p irim i dina,

5 -c i  an o -2 -( 4 ' -n -h e2 :ilo3d -4-d if eni l i  1) -p irim i dina,

5 -c i  ano-2- (4 ' -n -h ep ti 1 03d. -4 -d i f  eni l i  1) -p irim i dina,

2 0 . 5 -c i  an o - 2 - ( 4 ' -a c e t  o x i- 4 -d i f e n i l i 1 ) -p irim i dina ,

5 -c i  an 0- 2- ( 4 ' -n -p r opi oni1 o x i-4 -d i f e n i l i 1 ) -p irim i dina, 

5 -c ia n o -2 - (4 '-n -b u tir í lo 3 d -4 -d ife n ili l) -p ir im id in a ,

5 -c i  an 0- 2-  (4 ' -n -v a lo r i 1 03d - 4 - d if  eni l i  1) -p irim i dina,

5 -c i  an o- 2 - (4 ' -n-he xan oi 1 03d. -4 -d i fe  ni l i  1 ) - p ir i  mi dina, y 

25* 5 -c ia n o -2 -(4 '-n -h .3 p ta n o ilo x i-4 -d if e n i l i l ) -p ir im i dina.

Entre lo s derivados de pirim i dina de la  fóimu- 

la  I ,  s e  preciaren  aquellos en donde uno de lo s símbolos 

y Rg representa un grupo de cíano y e l  otro represen­

ta  un grupo a lq u il! 00 de cadena l in e a l  conteniendo de 3
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a 7 átonos de carbono. Además se p re fieren  aquellos de -  

rivados de pirim idina de la  fórmula I  en donde cada uno 

de lo s  símbolos Y rep resenta -CH-. Los derivados de la  

fórmula I  son particularm ente p referid os cuando cada uno

5 . de lo s  símbolos % representa un átomo de nitrógeno y cada

uno de lo s  símbolos X e Y rep resenta -CH-. Por otra  p arte , 

lo s  derivados de pirim idina de la  fórmula I  son p articu  -  

larmente p referid os cuando e l  símbolo Rg representa un 

grupo ciano.

10 . Según re s u lta rá  evidente de cuanto antecede se

p re fie re n  particularm ente lo s  derivados de pirim idina de 

la  fórmula I  en donde uno de lo s  símbolos y Rg, de pre­

fe re n c ia  e l  símbolo Rg, representan un grupo ciano y e l 

o tro  representa un grupo a lq u ílic o  de cadena l in e a l  oonte- 

15. niendo de 3 a 7 átomos de carbono y cada uno de lo s  símbo­

lo s  Z rep resenta un átomo de nitrógeno y cada uno de lo s 

símbolos X e Y rep resenta -CH-.

Los derivados de pirim idina de la  fórmula I  es­

pecialm ente p referid os son :

20. 2 -(4 -c ia n o fe n il)-5 -(4 -n -b u tilfe 3 3 ÍÍJ-p ir im id in a  y

2 -( 4 -c i  anof eni 1) -5*-( 4-n-hexl l f  eni 1) -p irim i dina.

De conformidad con e l  procedimiento proporciona­

do por e l  presente invento lo s derivados de pirim idina de 

la  fórmula I  a n te rio r  se preparan 

25.. (a )  haciendo reaccion ar un compuesto de la

fórmula general
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-R4 ( I I )

en donde

uno de lo s  símbolos R^ y rep resenta un grupo

10.

1 5 .

a lq u il!c o  de cadena l in e a l  conteniendo de 1  a 7 

átomos de carbono, un grupo a lc o x íl ic o  de cadena 

l in e a l  conteniendo de 1 a 7 átomos de carbono, un 

grupo alean o i lo x í l ic o  de cadena l in e a l  conteniendo 

de 2 a 7 átanos de carbono y e l  otro  rep resenta un 

átomo de halógeno y lo s  símbolos X, Y y Z tien en  

e l  s in g ifica d ó  antes ind icad o, 

con cianuro de cobre ( I ) ,  cianuro sád ico  o oianuro p o tá s i-  

oo, o bien

pirim idina de la  fórmula I  en donde cada uno de lo s  sim -  

bolos Y representa -CH-, e l  símbolo Rg rep resenta un gru­

po ciano y lo s  símbolos R^, X y Z tien en  e l  s ig n ifica d o  

antes indicado, deshidratando un compuesto de la  fórmula 

general

(b) para la  preparación de lo s  derivados de

(III)25.



en donde

e l  símbolo rep resenta un grupo a lq u ílic o  de 

oadena l in e a l  conteniendo de 1 a 7 átomos de 

carbono, un grupo a lc o x íl ic o  de cadena l in e a l  

conteniendo de 1 a 7 átomos de carbono o un 

grupo a lc a n d lo x í l ic o  de cadena l in e a l  conte -  

niendo de 2 a 7 átomos de carbono y lo s  símbo­

lo s  X y Z tien en  e l  s ig n ifica d o  antes in d ica  -  

do y

o bien

(c )  para la  preparación de lo s  derivados de 

pirim idina de la  fórmula I  en donde cada uno de lo s  sím -  

bolos Y rep resenta un átomo de nitrógeno, e l  símbolo R^ 

rep resenta un grupo ciano y lo s  símbolos R^, X y Z t i e  -  

nen e l  s ig n ifica d o  antes indicado, deshidratando un com -  

puesto de la  fórmula general

-CM-OH ( IV)

en donde

R-. tie n e  e l  s ig n ifica d o  antes indicado.
P

En la  modalidad (a ) del procedimiento que pre­

cede se hace reaccio n ar un compuesto de la  fórmula I I  con 

cianuro de cobre ( I ) ,  cianuro sódico o cianuro p o tásico . 

E sta  reacción  se l le v a  a cabo, convenientemente, en un 

d isolvente orgánico in e r te  t a l  como e t i le n g l ic o l ,  t e t r a -



hidrofurano, dimetilformamida, d im e tilsu lf óxido, p ir id i ­

na o a o é to n itr ilo . La temperatura y la  presión no son 

aspeotos c r í t ic o s  de esta  rea cc ió n . La reacción  puede 

lle v a rse  a cabo a la  presión atm osférica y a una tempe­

ra tu ra  comprendida entre la  temperatura del ambiente y 

e l  punto de eb u llic ió n  de la  mezola re a cc io n a l. E l áto­

mo de halógeno presente en e l  compuesto de la  fórmula I I  

es, de p re feren cia , un átomo de bromo*

La d esh id ratad  ón de un compuesto de la  fórmu­

la  I I I ,  de conformidad con la  modalidad (b ) del procedi­

miento que precede puede lle v a rse  a cabo u tilizan d o  cual­

quier agente de d esh idratad 6n  apropiado t a l  como o x ic lo -  

ruro de fó s fo ro , pentóxido de fó s fo ro , cloruro de t i o n i -  

lo  o anhídrido a c é t ic o . La deshidratación puede lle v a rse  

a cabo en un d isolvente orgánico in e r te  t a l  como un h i­

drocarburo o un hidrocarburo halogenado, en caso necesa­

r io  en p resen d a  de una base t a l  como acetato  sód ico, 

p ir id in a  o trietan olam in a. La deshidratación sin  embargo, 

puede lle v a rse  a cabo en ausencia de un d isolvente orgá­

n ico . La desh id ratad  ón se lle v a  a cabo a la  temperatura 

de r e f lu jo  de la  mezcla. La presión no es c r í t ic a ?  s in  

embargo la  d esh id ratad  ón se lle v a  a cabo, ventajosamen­

t e ,  a la  presión atm osférica.

En la  modalidad (c )  del procedimiento que pre -  

cede se deshidrata un compuesto de la  fórmula IV . Esta 

d esh id ratad  ón se lle v a  a cabo, convenientemente, u t i l i ­

zando anhídrido a c é tico  o u tiliz a n d o  aceta to  sódico an -  

hidro en ácido acétio o  g la c ia l .  E sta  deshidratación se 

efectú a  a la  temperatura de r e f lu jo  de la  mezcla. La pre­
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5.

10.

15.

20.

sión  no es c r í t ic a s  s in  embargo, es ventajoso lle v a r  a 

cabo l a  d esh id ratad  ón a la  presión atm osférica.

La p rep arad  ón de lo s  m ateria les de p artida de 

la s  fórm alas I I ,  I I I  y IV se  i l a s t r a  en los esquemas reao - 

oionales A a I  que siguen para lo s  m ateria les de p artida 

en donde uno de lo s  símbolos y R^ (o e l  símbolo R^) r e ­

presenta un grupo a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo 

de 1 a 7 átomos de carbono y e l  otro representa un átomo 

de bromo. En esto s esquemas reaccio n a les  "a lq u ilo " s ig n i­

f i c a  un grupo a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 1 

a 7 átomos de carbono.

A trav és de toda e s ta  descripción y re iv in d ica  -  

c io n es, ejemplos de grupos a lq u ílíe o s  de cadena l in e a l  

con 1 a 7 átomos de carbono son m e tilo , e t i lo ,  p rop ilo , 

b u tilo , p e n tilo , h ex ilo  y h e p tilo . Ejemplos de grupos a l  -  

c o x ílic o s  de cadena l in e a l  oon 1 a 7 átomos de carbono 

son m etoxilo, e to x ilo , propoxilo, b u tilo x ilo , p e n tilo x ilo , 

h e x ilo x ilo  y h e p tilo x ilo . Ejemplos de grupos alean o i lo x í-  

l ic o s  de cadena l in e a l  con 2 a 7 átomos de carbono son 

a c e to x ilo , p ro p io n ilo x ilo , b u t ir i lo x i lo ,  v a le r ilo x ilo , 

h exan oilox ilo  y h ep tan o ilo xilo .
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Esouoma reacciona! A

alquilo /y \\ -CHO

5.
O^-P^-CH^OCHsC^ 

NaH

10

15.

20.

Alquilo

Alquilo

1) HCt/Ü2HgOH

2) NĤ

Alquilo

25
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xeacciopal 3

5.

10.

15.

20.

25 .

B r

CHOC-Hc ^  2 5
C
\

CHO

HCt-HN

Ĥ N
/

Iquilo

; M c t/c ^ o H2 5
2)NW-

/  \ Alquilo



Esouoma reacciona! C

Alquilo

Alquilo

Alquilo

Alquilo

CHO

0,-P^-C H .O C H -C !^ 3 2 3
NaH

,CH-OCH

CU

" " ° C , " s - 3
BFg- 0(C2Hg)2

/ ° ' " 3
CH

^  CH 'oc^H g

CHÍOC.H,). 2 5 2

H /H2O

CH-OC2HS

CHO

" 2 " \

H2N
/

C=0

Alquilo

(11c) Alquilo
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Esnuama xteacciona^. á

5.

10.

15.

20.

25.

NC-Alquilo

1 IHa/C.hLOH 2 5
2)NH-

(lid )
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ESOUEMA REACCIONAL B

Alquilo CN

5. !} HCt/C.H-OH 2 5
2)NHg

10. Alquilo
NH-HCt

C
\

NH; +

CH.OHC.
3 ^

C-Br
/

OHC

(He) Alquilo

20,
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Esouorna reaccional F

10.
Br CHO

ÜNH^OH
ÍZlAc^D

15.

Br CN

20.

25.

''ZINHg

-A lquilo
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EWnuoma roaccional G

Alquilo

0,-P^-CH^OCH Ct*s* 
J 2 3

NaH

10.

15,

Alquilo

Alquilo
,  . CH

^  ^ — ¿H ^OC,Hg

NC

CHíOC^Hg!^

"  ' " 2°

OCH.

DHCt^HgOH
2)NH,

20. Alquilo

25.

CHOC,Hs ^  2 5 HCt-HN

\
CHO Ĥ N

C
/

o

:
\

NH.

(Illa ) Alquilo



Esquema reaccional II

Alquilo

!)HCt/C.HcOH
2)NHL

Alquilo

10.

15,

20.

25,

Alquilo

Alquilo

Alquilo

(111b) Alquilo

NH-WC! CH OCH, 2 5 ^
+  ,C -C00C

C-HOOC^

\ /
NaOÜ2Hg

' ' 2 " s ° "  . . .

2"5

COOCH 
2 S

C00Ü2Hg

l^H^OH/NaOH 

2)SOCÍ2
^ 3}NH7



Esquema roaccional I

Alquilo

Alquilo

Alquilo

Alquilo

CHO

OgP^-CHgOCHgCt^

NaH
CH-OCH-

HCÍOC^Hg)^

^oCHg

CH
/ \

CH OĈ Hg 

^CHÍOC^Hg)^

NC-CH OH 
2

MHCt/CH.OH 2 5
2)NH.

CHOC^Hg HCt-NH^

,̂C — CĤ OH

NH.

NaOCHg
CH3OH

Alquilo

Alquilo

CHgOH

CHO

^ — CH = N OH(IV) Alquilo



En la  ta b la  que sigue se exponen la s  propiedades 

f í s i c a s  de algunos de lo s  derivados de pirim idina de la  

fórmula I

R i Rg X Y Z
Punto de 

fu sión  (se)
Punto de c ía
rificació n fSt})

° 3 V -CN -CU- -CH- -N- 154-154,53 2613

° A - -CN -CU- -CH- -N- 943 246-246,53

^5^11** -CN -CH- -CH- -N- 125,53 242,5-2433

C H -  
6 13

-CN -CU- -OI-I- -N- 933 232,53

^7^15" -CN -CH- -CH- -N- 104,53 2263

-CN ° A - -CH- -CH- -N- 167-167,53 279-279,53

-CN -CH- -CH- -N- 1673 278,5-2793

-CN
V < f -CH- -CH- -N- 138.53 266-266,53

-CN ^5^11" -CH- -CH- -N- 131,53 262,5-2633

-CN CgH^- -CH- -CH- -N- 121,53 2503

-CN °7^15" -CH- -CH- -N- 121,53 245-245,53

-CN -N— -CH- -CH- 123,5-1243 204,5-2053

° A " -CN -N- -CH- -CH- 1663 2413

^ 6̂ 13 - -CN -N- -CH- -CH- 132,53 258 ,5 -259 ,5  -

-CN -N- -CH- -CH- 166,33 240,93

-CN -N- -CH- -CH- 138,73 2323

-CN -N- -CH- -CH- 129,33 274,63

-CN -CN -CH- -N- 1823 262,23

C^HyO- -CN -CN -CH- -N- 1323 279,73

C^HgO- -CN -CN -CH- -N- 1193 271,63

C^HnO- -CN -CN -CH- -N- 85, 8a 2613

CgH^O- --CN -CN- -CH- -N- 94,83 254,33

-CN °3"7 -N- -CH- -CH- 125,63 275,73

-CN °4=9 -N- -CH- -CH- 1123 2623
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R i "
-  -

tiii

.
H

Z Punto de fü 
sión  (30) **

Punto d e ,c la ­
r i f i c a  oion 

(SO)

-CN

-CN
°6Hl3

V l 5

-N-

-N-

-0H-

-CH-

-CH-

-CH-

--------- .—

1083

l ío s
245,5*

241,5*

Los derivados de fe n ilo  de la  fórmala I  pueden 

u t i l iz a r s e  en forma de mezclas con otras substancias nemá- 

t lo a s ;  por ejemplo, con compuestos de la  fórmula general

10.

Re- -CN (V)

15* en donde

e l símbolo Rg rep resenta un grupo a lq u ilic o  de ca­

dena l in e a l  conteniendo de 2 a 8 átomos de carbono, 

un grupo a lc o x ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 

4 a 7 átomos de carbono, un grupo a lc a n o ilo x ílic o  de 

20. cadena l in e a l  conteniendo de 2 a 8 átomos de carbono

o un grupo alqu ilcarbonato de cadena l in e a l  oonte -  

niando de 2 a 11 átomos de carbono, 

y/o con compuestos de la  fórmula general

(VI)
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en donde

e l símbolo R  ̂ rep resenta un grupo a lq u il !  co de ca­

dena l in e a l  conteniendo de 4 a 7 átomos de carbono 

o un grupo alq u il-carbo n ato  de cadena l in e a l  conte­

niendo de 2 a 11 átomos de carbono, y/o con oompues 

to s  de la  fórmula general

10.
(V II)

en donde

e l  símbolo Z representa un grupo ciano, un grupo 

a lq u ílio o  de Cadena l in e a l  conteniendo de 1 a 9 

1 $ . átomos de carbono, un grupo a lc o x ílic o  de cadena

lin e a l  conteniendo 1 a 9 átomos de carbono o un 

grupo a lc a n o ilo x ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo 

< de 1 a 10 átomos de oarbono y e l  símbolo Rg repre­

sen ta  un grupo a lq u ílio o  de cadena l in e a l  conte -  

20 . n i endo de 4 a 8 átomos de carbono, un grupo a lco x í­

l i c o  de cadena l in e a l  conteniendo de 5 a 8 átomos 

de carbono, un grupo a lc a n o ilo x ílic o  de cadena l i ­

n ea l conteniendo de 2 a 8 átomos de carbono o un 

grupo alqu ilcarbonato de cadena l in e a l  conteniendo 

25. de 3 a 11 átomos de carbono,

y/o con compuestos de la  fórmula general
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"9-
(V III)

en donde

e l  símbolo Rq rep resenta un grupo a lq u ílic o  de cade­

na l in e a l  conteniendo de 4 a 8 átomos de carbono,un 

grupo a lc o x ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 4 

10 . a 8 átomos de oarbono, un grupo a lc a n o ilo x ílic o  de

cadena l in e a l  conteniendo de 4 a 9 átomos de carbono 

o un grupo alqu ilcarbonato de cadena l in e a l  conte­

niendo de 4 a 11 átomos de carbono, 

y/o con á ste re s  de ácido trans-cinám ico de la  fórmula gene- 

15* r a l

Río- / /  \ -̂OH=OH-COO- (IX)

20. en donde

e l  símbolo rep resenta un grupo a lq u ílic o  de cadena 

l in e a l  conteniendo de 1 a 8 átomos de carbono, 

y/o con compuestos de la  fórmula general

R,11 -R<
25.

(X)
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10.

en donde

uno de lo s  símbolos y R^g rep resenta un grupo 

ciano y e l  otro representa un grupo a lq u ílic o  de ca­

dena l in e a l  conteniendo de 3 a 9 átomos de carbono, 

un grupo a lc o x ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 

2 a 9 átomos de carbono o un grupo a lc a n o ilo x ílic o  

de cadena l in e a l  conteniendo de 2 a 9 átomos de car­

bono.

Los compuestos de la  fórmula X son nuevos y pueden 

prepararse deshidratando un compuesto de la  fórmula general

(XI)

15.

20.

25.

en donde

uno de lo s  símbolos y R ^  representa un grupo 

a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 3 a 9 

átomos de carbono, un grupo a lc o x ílic o  de cadena 

l in e a l  conteniendo d: 2 a 9 átomos de carbono o un 

grupo a lc a n o ilo x ílio o  de cadena l in e a l  conteniendo 

de 2 a 9 átanos do carbono y e l  o tro  rep resenta e l  

grupo -CONHg.

La preparación de los compuestos de la  fórmula XI 

se  i lu s t r a  en lo s esquemas reaccio n ales 1 y 2 que siguen 

para esto s compuestos en donde uno de lo s símbolos R ^  y 

R-j  ̂ representa un grupo a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conté -  

n i endo de 3 a 9 átomos de carbono, ün estos esquemas reao - 

c io n ales "a lq u ilo "s ig n if ic a  un grupo a lq u ílic o  de cadena 

l in e a l  conteniendo de 3 a 9 átomos de carbono.
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Eanuema reaccio n a l 1

NH-HCt

CxHgO-CH

cuando 

R= Amino

.R = a lc o x ilo  o amino

(C^WgOOC)^CH-alquilo

solo cuando 
R=alooxilo

r\ N = < "
,OH

c - < ^ -0,lqui 
lo  *"-/  N

1
ow

1) POCt̂

2 )  H2/Pd

(Xla)
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Esquema ráacoion al 2

5 .

15 .

20.

25.

a lq u ilo CN

Ü HCt/C^HgOH 

2) NWg

a lq u ilo

NH-HCt

C
\

NH2

NaOĈ Hg
Ĉ HgOH

C2HgOCH=C(COOC2Hg)2

DPOCtg 

2) ^ /P d

¡ ) H id ró lis is  

^¡SO a^
3)NHg

CONH2(Xlb) a lq u ilo
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Los derivados de pirim idina de la  fórmula I  se 

encuentran presentes en mezclas nem áticas para f in e s  e lo o - 

tro -ó p tio o s en una re la c ió n  ponderal que corresponde, de 

p re feren cia , a la  composición eutéonica.La oantidad de un 

5. derivado de pirim idina de la  fórmula I  en una mezcla nem áti- 

ca e s tá  comprendida, no obstante, por lo  general, en tre 0 ,5  

y 20 en peso, y de p referen cia , entre 2 y 15% en peso*

Las mesólas que siguen son particularm ente p re ferid as : 

63,4% de 4 '-n -p e n til-4 -c ia n o d ife n il,3 1 ,6 %  de 4 ' -  

10 . -n -h e p til-4 -c ia n o d ife n il  y 5,0% de 2 - (4 -c ia n o fe n il) - 5 - ( 4 -  

-n -h e x iífe n il) -p ir im id in a ; punto de fu sión  < 3 3 0 , punto de 

c la r i f ic a c ió n  47*43-48 ,930 .

57,0% de 4 ' -n -p en ti l -4 - c ia n o d if e n i l , 28,5% de 4 ' -  

-n -h e p til-4 -c ia n o d ife n il , 5% de 5 -o ia n o -2 -(4 -n -p e n tilfe n il) -  

15. -p irim id in a , 5% de 5 -c ia n o -2 -(4 -n -h e x ilf  e n il)-p ir im id in a ; 

y 4,5% de 2 - (4 -  o ianof e n il  )-5- (4 -n -h e x ilf  e n il)  -p irim id in a ; 

punto de fu sió n  < 3 3 0 ; punto de o la r if ic a o ió n  5 3 ,2 3 -5 4 ,7 3 0 .

44,2% de 4 '-n -p e n ti l -4 -c ia n o d ife n i l ,  25,0% de 

4 '-n -p e n tilo x i-4 -c ia n o d ife n i l ,  8,6% de 5 -n -h e x il-2 -(4 -eiano 

20. - fe n il) -p ir im id in a , 1 1 ,4  % de 5 -n -h o p til-2 - (4 -c ia n o fo n il) - .

-p irim id ina y 10,6% de 2 - ( 4 -c ia n o fe n il ) -5 - (4 - n -b u t i l f e n i l ) -  

-p irim id in a , punto de fu sión  < 0 3 0 ; punto de c la r i f ic a c ió n  

67 ,8 3 -6 8 ,9 3 0 .

9,1% de p E (p-n-propilbcnciliden)am inoj-benzo -  

25. n i t r i l o ,  26,6% de P-E(p-n -butilben oilid en )am in o]ben zon itri- 

lo ,  2/]-0% de P-E ( p -n -p en tilb en d  lid e n ) aminoj b en z o n itr ilo ,

38% de p-E(p -n -hexilbenciliden)am ino]ben zonitrilo  y 2,3% 

de 2 -( 4 -c ia n o fe n il)  -5 - (  4 -n -p ro p ilfe n il)-p ir im id in a  ;punto 

de fu sió n  < 3 3 0 ; punto de c la r i f ic a c ió n  7 0 ,3 3 -7 0 ,9 3 0 .
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8,9% de p -^ p -n -p ro p iIb e n c ilid e n )amin c¡7benzoni-  

t r i l o ,  25,9% de P iá lp -n -b u ti lb en ci l i  den) amin o/benz onp.tri -  

lo ,  23,3% de p-^ÍP**H '**P^tilbenciliden)am inc^benzonitrilo, 

36,9% de p-^Cp-n-hexilbonoiliden )am iii^7benzonitrilo y,

5 . 5,0% de 2 -(4 -c ia n o -fe n il)-5 -(4 -n -*o ro p ilfe n il)-p ir im iá in a ;

panto de fu sión  ^>3^C, ^ÍO ^C ; punto de c la rio io a ció n  

7 5 ,3 ^ -7 6 ,8 3 0 .

11,0% de p -^ p -n -p r  opi lb en ci l i  den) amino/benz oni­

t r i l o ,  30,9% de pZTp**^**buti Ib  enci l i  den) aminc^benz oni t r i  l o , 

10 . 43,1% de P i / Í  p-n-he :d Ib enci l i  den) amino/benz oni t r i  1 o, 12,4%

de 5-n-hep*¡n.l-2-(4-cianofend.1 )-p irim id in a y 2,3% de 2 - ( 4 -  

-c ia n o -fe n il)-5 -(4 -^ u ^ p ro p ilfe n il)-p ir im id in a ; punto de fu -  

sión  *^030; punto de c la r if ic a c ió n  6 5 ,8 3 -6 6 ,4°C.

10,4% de p -/Ip -n --p rop ilben cilid en )amino^benzoni- 

15 . t r i l o ,  29,5% de p^íp-n-butilbenciliden)am in^7benzoni t r i l o ,

41,5% de p-^/Yp-n-hexi lben ci l i  den) amind/benz oni t r i l o , 7 ,4  % 

de á s te r  de p ^-c ian o fen ilo  de ácido p-n -hep til-benzoico  y 

10 ,7  % de 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -n -b u tilfe n il) -p ir im id in a  ; 

punto de fusión  <^030; punto de c la r if ic a c ió n  8 1 ,2 3 -8 2 ,2 3 0 . 

20. 49,3% de p-^/Cp-n-pr opi lb en ci l i  den) amino/benzoni -

t r i l o ,  12,1% de^5-n-hexi1 -2 - (4 -c ian o fen i1 )-p irim i di n a ,

16 , 1 % de 5 -n -h e p til-2 -(4 -o ia n o fe n il)-p ir in ¿ d in a , 1 3 , 2% de 

2 - ( 4 -c ia n o fe n i1 ) - 5- ( 4-n -b u t ilfe n i1 ) -p iriad d in a y 9,0% de 

2 - ( 4 -c ia n o fe n il ) -5 - (4-n -h e x ilfe n i1 ) -p irin d d in a, punto de 

25. fu sión  < 0 3 0 ; punto de c la r if ic a c ió n  96 ,8 3 -9 7 ,9 3 0 .

6 ,3  % de á s te r  p '-c ia n o fe n ílio o  de ácido p-n-bu- 

tilb B n zo io o , 8,0% de á s te r  p '-o ia n o fe n ílic o  de ácido p -n - 

hexilbenzoico , 11,5%. de p-^/Tp-n-pr opi Ib enci l i  den) -amina? 

b en z o n itr ilo , 31,9% de p -^ fp -n -b u tilb e n c ili  den)-amin^/ben-
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zo n itrilO ) 1 1 , 6% de 2- ( 4- c ia n o fe n il ) -5- ( 4- n - b u t i l f e n i l ) - p i -  

rim id ira) 7 )0% de 2- ( 4-c ia n o fe n il ) -5- ( 4̂ -B ^ p en tilfe n il)p ir^ - 

midina, 9)8% de 2 - (4 -c ia n o fe n il ) -5 - (4-nr-h exilf en i$ -p irim id i- 

na y 13)1% de 2- (  4-c ia n o f e n i l ) - 5 - ( 4-n -h ep t i l f  e n i l ) p irim id in a , 

5 .  punto do fu sió n  ^ O s c , punto de c la r i f ic a c ió n  77, 9^0.

11 i 5% de p-L(p-n-propilbenciliden)am inojbenzoni- 

t r i í o ,  31)9% de p -[(p -n -b u tilb en cilid en )am in o ]b en zo n itrilo , 

6) 3% de á s te r  p ' -c ia n o f e n ilic o  de doido p -n -bu tilben zcioo?

8)0% de á s te r  p '-c ia n o f  e n il ico  de ácido p-n-hexilb,enzoicO)

10 . 7 )0% de 5 -n -p e n t il-2 - (4- c ia n o fen il)-p irim id in a) 9)8% de 5 -

-n -h e x i í -2- ( 4-c ia n o fe n il)-p ir itn id in a ) 13)1% de 5-n -h e p til  

- 2- (  4-c ia n o f e n il)-p ir im id im  y 11)6% de 2 -( 4 -c ia n o f e n i l ) - 5 -  

- ( 4-n -b u tilfe n il) -p ir im id in a , punto do fu sió n  <  OBC,punto 

de c la r if ic a c ió n  77)5SC.

15 . 13)0% de p-E(p-n-propilbenciliden)am ino]benzoni-

tr ilO ) 35)2% de p -L (p -n -bu tilben cilid en )am in o]ben zon itrilo , 

7 , 4% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n-butilbenzoioo, 

7 , 8% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p -n -p entilbenzoi -  

co, 8,1% de 5-B ^ p e n til-2- ( 4-o ia n o fe n il)-p ir im id in a , 15)2%

20. de 5-n -h o p til-2- ( 4-c ia n o fe n il)-p ir im id in a  y 2 ) 6% de 2 - (4 -  

- c ia n o fo n il)- 5 - ( 4-B-Propi l fe n il) -p ir im id in a , punto de fu  -  

sión  <^03C, punto do c la r i f ic a c ió n  62, 580.

1 2 ) 5% de p-E(p-n-propilbenoiliden)am inojbenzoni -  

t r i l o ,  34)3% de p -E (p-n-butilbonoilid cn)am ino]bonzonitrilo , 

25. 7 , 0% do á ste r  p '-c ia n o fo n ilico  do ácido p-n-butilbenzoioo,

8 , 7% do á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  do ácido p-n-hexilbenzoioo, 

9, 7% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilio o  de ácido p -n-heptilbenzoico , 

7 , 5% de 5 -n -p e n til-2 - (  4 -c ia n o f e n il  )-p irim id in a , 14)0% de 

5-n -h e p t i l -2- ( 4-c ia n o fe n il)-p ir im id in a , 2)5% de 2 -(4 -c ia n o -
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feni 1) -5-(4***n**pi'opilf eni 1 )-piricoidina y 3#6% de p -^ (p -e to -  

xibenciliden)aQn.no7-benzonitrilo3 punto de fusión <0303  

punto de c la rifica c ió n  65 ,030 .

3 6 , 0% de p-^/(p-n-butilbenciliden)amino/benzoni-  

5 . t r i l o ,  7 , 7% de á s te r  p '-o ian o fen ílico  de ácido p -n -b u til-  

benzoico, 8 , 1 % de á ste r  p '-o ian o fen ílico  de ácido p-n-pen- 

tilb en zoico , 1 0 , 0% de áster p '-o ian o fen ílico  de áoidp p- 

n-hexilbenzoico, 8 , 4% de 5-n -p en ti1 - 2- (4-cian ofen i1 )-p i-  

rim idina, 1 5 , 8% de 5-n -h e p til-2- ( 4-cian ofen i1 )-pirim idina  

10. y 1 3 , 0% de 2 - (4 -c i  anof eni 1 )-5 -(4 -ií-bLtilf eni 1 )-pirim i dina 3 

punto de fusión < 0 3 0 ; punto de c la rifica c ió n  81 ,0^0 .

16,8% de p-/tp-n-propilbenciliden)am ino7benzo" - 

n i t r i l o ,  10,2% de á s te r  p '-o ia n o fe n ílic o  de ácido p-n-bu- 

tilb en z o io o , 1 1 ,0% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílic o  de ácido p -n - 

15. pentilbenzoioo, 14,1% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílic o  de ácido

p-n-hexi Ib  enz oi c o, 10,9% de 5-n-pe.nti 1 -2 -  (4 -c i  an of eni 1) -  

-p irim id in a , 21,0% de 5-n-hepti 1--2-( 4 - c ia n o fe n il) rim i-  

dina y 15,5% de 2 - (4 -c ia n o fe n il) -5 - (  4-n**la.t i  l f  eni 1 ) - p i r i  -  

mi dina 3 punto de fu sión  <103(3 3 punto d? c la r if ic a c ió n  

20. 8 5 , 5 a C.

16,2% de p-^fp-n-pr opi Ib onci l i  den) ataino/benz oni -  

t r i l o ,  9,7% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílico  de ácido p -n -b u til-  

benzoioo, 1 3 , 4% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílico  de ácido p-n-he- 

xilbenzoico, 14,4% de á ste r  p '-cian o fen ílco  de ácido p-n- 

25* heptilbenzocio, 10,5% de 5 -n-pent i  1 - 2 - ( 4 -c i  an of eni 1 ) -p i r i  -  

midina, 20,2% de 5**n-heptil-2-(4**cianofenil)-pirim idina y 

15,1% de 2*̂ ( 4*-*ci anof eni 1) - 5 -  (4-n -buti l f  eni 1 )-pirim i dina 3 

punto de fusión < 1 0 se3 punto de c la rifica c ió n  8 3 ,5 3  C.

11,6% de p-'/Tp-n-pr opi Ib enci l i  den) aminc/'benz o-
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n i t r i l o ,  32,1% de PiZIp-n-buti Ib en ci l i  dan) amj.n^benz oni -  

t r i l o ,  6, 4%-de á s te r  p ' - c i  anof eni l i  o o de ácido p -n -b u til-  

benzoico, 8, 1% de ester p '—cianofenílioo de ácido p—n—he— 

xil-benzoioo, 8,7% de á ste r  p '-c ia n o fe n ílico  de ácido p -  

5. -n-heptilbenzoioo, 7,1% de 5-n -p e n til-2- ( 4-c ia n o fe n il)-

pirim idina, 13 , 2% de 5-n-heptil-2**(4-cianofeD Íl)-pirim idi­

na y 11,7% de 2** (4 ** ci an of oni 1 ) - 5- ( 4-n -bu ti l f  eni 1 ) -p irim i-  

dinas punto de fusión <03c? punto de c la rifica c ió n  80 ,0^0 .

10,3% de á s te r  p '-c ian o ien ílio o  de ácido p -n- 

10* butilbenzoico, 1 1 , 1% de á s te r  p '-o ia n o fe n ílico  de ácido

p-n-rentilbenzoioo, 14,3% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílico  de 

áoido p '-c ia n o fe n ílico , 15 , 4% de á s te r  p '-o ian o fen ílico  

de ácido p-n-hoptilbenzoico, 1 1 , 0% de 5-n -p e n til-2- ( 4-  

-cian of eni1 )-pirim i dina, 21 , 2% de 5-n -h e p til-2- ( 4-c ia n o fe -  

15* ni 1 )-pirim idina y 15,6% de 2- ( 4-cianoferd. 1 ) - 5- ( 4-n -buti 1 -

feni 1 ) -pirim idina3 punto de fusión <110^0; punto de c la ­

r if ica c ió n  82, 530.

10,0% de áster p '-cia n o fe n ílico  de ácido p -n- 

-butilbenzoico, 10,9% de áster p '-o ian o fen ílico  de ácido 

20. p-n-^p enti lbenz oi o o, 13,4% de áster p '-c ia n o fe n ílico  de

ácido p-n-hexilbenzoico, 14 , 9% de á s te r  p '-o ian o fen ílico  

de ácid'.. p-n-heptilbenzoico, 10,5% de 5 -n -p e n til '-2 -(4 -c ia -  

nofenil)-pirim idina, 20,6% de 5 -n -h e p til-2 -(4 -c ia n o fe n il)-  

-pirim idina, 3,3% de 2 -(4 -cian o fen il)-5 -(4**n -p ro p ilfen il)  

25* -pirim idina y 15,5% de 2 - (4--cian of eni 1 )-5 --(4 -n -b u tilf  eni 1)

-pirimidinas punto de fusión < 1 0 ^ 0 s punto de c la r i f i c a ­

ción 88 ,530 .

44,5% de p-^p-n--hexilbenoiliden)am inc^benzoni- 

t r i l o ,  6,6% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílico  de ácido p -n -b u til-



benzoicoF 6)9% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n- 

-p en tilben zoico) 8)4% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido 

p-n-hexilbenzoico? 7 )3% de 5-n -p e n t i l -2- ( 4-o ia n o fe n il) -  

-p irim id ina) 1 3 ) 6% de 5-n - h e p t i l -2- (4-c ia n o fe n il) - p i r i ­

midina y 11,9% de 2- ( 4- c ia n o fe n i l ) -5- ( 4- n - b u t i l f e n i l ) -  

-p irim id in a) punto de fu sión  <(Osc; punto de c la r i f i c a ­

ción  80)030,

15)3% de p -[ ( p-n-propilbonciliden)am ino] henzoni- 

trilO F 9)0% de á s te r  p ' -c ia n o fe n ilic o  de ácido p -n -b u til-  

benzoicoF 9 y9% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n-pen- 

tilb e n z o ico , 12)8% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de áoido p-n- 

-hexilbenzoicüF 12)7% de 5 -n -h e x il-2 -(4 -c ia n o fe n il) -p ir im i 

dina; I8,2f¿ de 5 -n -h e p til-2 - (4 -o ia n o fe n il) -pirim idinay y 

12)9% de 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -n -b u tilfe n il) -p ir im id in a ^  

punto de fu sió n  < 3 9 0 ; punto de c la r i f ic a c ió n  79)0BC.

18)1% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n-bu 

tilb en zo io o ) 1 3 ) 3% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de áoido p-n- 

-h exilben zoico) 8)4% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p - 

-n -o ctilb cn z o ico ) 104% de 5-n - p e n t i l -2- ( 4- c ia n o fe n ü ) -p ir i  

midina) 14)8% de 5-n -h e x i l -2- ( 4-c ia n o fe n il)-p irim id in a) 

19)8% de 5 -n -h e p tü -2 -(4 -o ia n o fe n il)-p ir im id ín a  y 15)0% de 

2- ( 4-c ia n o f e n i l ) - 5- ( 4-n-b  ut i l f e n i l ) -p irim id in a ; punto do 

fu sió n  < 10S0) punto de c la r if io a o ió n  78)5^0-.

42)4% de p -[ ( p-n-b ut i lb  ene i l id e n )amino] b enzoni- 

tr ilO ) 6)0% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de áoido p -n -b u til 

benzoico) 7 )5% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n-hexdl 

benzoioo) 4) 2% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p -n -o c t jl  

benzoico) 6)7% de 5-n -p e n t i l -2- ( 4-c ia n o fe n il)-p ir im id in a )

9)3% de 5-n - h e x i l -2- ( 4-o la n o fe n il)-p ir im id im ) 12)3%



de 5 -n -h e p tll-2 - (4 -c ia n o fe n il) -p ir im id in a y  11,2% de 2 - ( 4 -  

-c ia n o fe n i 1  ) - 5- (4**u -b u tilfe n il)-p irim id in a , punto de fu  -  

sión  < 02C? punto de c la r if ic a c ió n  76,03(2*

10 , 1% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n-bu- 

5* t ilb e n z o ico , 1 2 , 0% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílio o  de ácido p -n - 

pentilbenzoioo, 14,2% de á s te r  p '-o ia n o fe n ílic o  de ácido 

p-n-hexiIbenzoico, 15,2% de á s te r  p -c ia n o fen ílio o  de á c i­

do p -n -hep tilbenzoico , 11,1% de 5 -n -p e n til-2 -(4 -o ia n o í'e  -  

n i 1 )-p irita !d in a , 2 1 , 3% de 5-n -h o - it i l-2- ( 4* -c ia n o fe n il)p ir i-  

10 . midina y 16,0% de 2- ( 4-o ia n o fe n il) -5**(4* *n -b u tilfe n il) -p i-  

rimidina^ punto de fusión  ^ 3 ^0 ; punto de c la r if ic a c ió n  

82, 020.

.33 , 2% de p-¿jfp-n-*butllbenclliden )amino7benzoni- 

t r i l o ,  6, 7% de á s te r  p -o ian o fen ílio o  de ácido p -n -b u t il-  

15* benzoico, 7,3% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílic o  de ácido p-n-pen- 

tilb a n z o ico , 8, 6% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílic o  de ácido p -n - 

hexilbenzoico, 7 , 4% de 5*-n -p en til-2- ( 4-c ian o fen i 1 ) -p irita j.-  

dina, 10 , 4% de 5-n - h e x i l -2- (c ia n o fe n il)-p ir ita id in a , 1 3 ,9  % 

de 5-n -h ep ti l - 2- (  4**cl an of eni 1  )-p irim i dina y 12 , 0% de 2- ( 4** 

20. -c ia n o fe n il) -5 - (4 -n -b u tilfe n il) -p ir im id in a ; punto de fu -  

sión  < 02C? punto da c la r if ic a c ió n  76, 820.

7,7% de p -^p ^-p rop ilben cilid en )am in c¡7ben zon i- 

t r i l o ,  23,2% de Pi¿fCp-*n-buti Iben c i  l i  den) amin o/'benz oni t r i  -  

lo ,  34, 2% de p**^áTp*-n-hexilbenci l i  den) amino/benz o n j.tr ilo ,

25* 11,1% de 5**ciaRO-2- ( 4-n-he3d líe n il) -p ir im id in a , 7,9% de

5 -n-he p ti 1 -  2-  (4**ci an of eni 1 ) -p irim i dina, 1 , 6% de 2- ( 4- c ie  

nof eni 1 ) -5 - ( 4-n*-pr opi l f  eni 1 ) - p i r i  mi dina, 8, 5% de 2- ( 4"*cia- 

n of eni 1  )Jp- (4-n -b u ti l f  eni 1 ) -p i r i  mi dina y 5 , 3% de 2- ( 4*-cia - 

n of eni 1 ) - 5-  (4*-R-*hexi l f  eni 1 ) -p irim i d ina; punto de fusión

*



<OGCi punto do c la r i f ic a c ió n  93)530.

10 )1 % do p-E(p-n-propilbonciliden)am ino]bonzo- 

n itr i lO )  29)0% do p-E(p-n-butilbenciliden)am ino]benzoni -  

t r i l o ,  40,8% do p-E(p-n-hoxilbenoilidon)am ino-benzonitri- 

10 ) 2)0% do 2 -(4 -c ia n o fe n il)-5 -(4 -n  -p r o p ilfe n il) -p ir im id i-  

na, 10 )6% do 2- ( 4- -c ia n o fo n il)-5- ( 4-n ^ b u tilfo n il) -p ir im id i-  

na y 7)3% do 4-c ia n o -4"-n -p e n til-p -to rfo n ilO ) punto de fu ­

sió n  < (0a(?) punto de c la r i f ic a c ió n  10 1-aC.

9, 8% de p- L ( p-n-prop i lb o n c il  idon) amino] bcnzoni- 

t r i l o ,  28) 2% de p-E (p-n-butilboncilid en )am ino]benzonitri-

1 0 ) 39)9% do p -L (p -n -hexilbencilidon)am ino]benzon itrilo)

1 1 )  4% de 5-c ia n o -2- ( 4 '-n -h o x il-4-d ifo n ilil) -p ir im id in a  y 

10)4% de 2- ( 4- c ia n o fe n i l ) -5- ( 4-n - 'b u tilfo n il)-p ir im id in a ) 

punto de fu sió n  <̂ 0SCy punto do c la r i f ic a c ió n  109aC.

10)3% de p-E(p-n-propilbonoiliden)amino]benzoni- 

t r i l o ,  29)4% do p-(p-n-butilboncilidon)am ino]benzonitrilO) 

40)9% do p-E (p-n-hexilb en cil idon) amino] bonzonitrilo) 5)8% 

do 5 -c ia n o -2 -(4 ' -n-propi l - 4 - d i f o n ili l )  -pirim idina) 10)7% 

do 2 -(4 -c ia n o fo n il)-5 -(4 -n -b u tilfe n il)-p irim id in a  y 2)2% 

de 5 -n -p e n til-2 -(4 ' - c ian o-4-d ifonil)-pirim idina ? punto do 

fusión <(060) punto de c la r if ica c ió n  1023C.

9, 0% de p-E ( p-n-pr op i lb  en cilid en ) aminojbenzoni- 

tr ilO ) 27)3% do p-E( p -n -butilboncilidon)am ino]benzonitri- 

10 ) 41)9% do p-E( p -n -h exilben cilid en )am in oJben zon itrilo , 

6 ) 8% de 5-o ia n o -2- ( 4 '-n -h e x i l -4- d i f e n ilil) -p ir im id in a , 

1 0 )1 % do 2- ( 4- c ia n o fe n il ) -5- ( 4-n -bu tilfon il)^-p irim i'd in a) 

y 4)9%do 2- ( 4*-o ianofen il) - 5 - ( 4-n -h o x ilío n il)  -p irim id in a ; 

punto do fu sión  ^(Oac? punto de c la r i f ic a c ió n  106a C.

16)0% de p-E(p-n-propilbonciliden)atnino]benzo-
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n itr ilO ) 64)2% do p-L( p-n-hexilbonoiliden)am inojbenzpni -  

tr ilO ) 3)7% do 5 -c ia n o -2 -(4 -n -b u tir ilo x ifo n il)-p ir io id in a ) 

2 )6% de 5-c ia n o -2- ( 4-n -v a le r ilo x ifc n il) -p ir im id in a ) 2) 2% 

de 2- ( 4- c ia n o fe n il ) -5- ( 4-n  -p ro p ilfo n il)-p ir im id in a  y 

5. 11)2% de 2- (4 -o ia n o fe n il) -5 - (4 -n -b u tilfo n il) -p ir im id in a  ?

punto do fu sió n  ^O ac? punto do c la r i f ic a c ió n  92)0ac.

1 1 )1 % de p-L(p-n-propilbcnciliden)am inojbonzo- 

n itr ilO ) 31)3% p-E(p-n-butilbenoilidon)am inojbenzo -

n itr ilO ) 43)5% de p-L(p-n-hexilbcnciliden)am inojbenzo -  

10. n itr i lO )  2)4% de 2 -(4 -o ia n o fo n il)- 5 - ( 4 -n -p ro p ilfe n il)-  

-p irim id ina y 11)4% de 2- ( 4- c ia n o fe n i l ) -5 - (4-n - b u t i l  -  

fe n il)-p ir im id in a ) punto de fu sió n  < 0RC) punto de c la r i ­

f ic a c ió n  88)0ac.

10 )0% do p-L(p-n-propilbonoili¿en)am inoj-benzo- 

15. n itr ilO ) 28)6% do p-L(p-n-butilbonciliden)am inojbenzo -  

n itr ilO ) 40)6% de p- L ( p -n -hexilb  onoiliden)am inojbenzo -  

n itr ilO ) 4)9% de 5 -c ia n o -2 - (4 -n -b u t lr i lo x ife n il) -p ir im id i-  

na, 3 )0% do 5-c ia n o -2- ( 4-n -v a le r ilo x ifo n il) -p ir im id in a )

2)0 % de 2- (  4-o ian o f o n il) - 5 -  ( 4-n-prop i l f  e n il)  -p irim id ina 

20. y 10)5% de 2- (4 -o ia n o fe n il) -5 - (4 -n -b u t ilfo n il) -p ir im id in a ; 

punto do fu sió n  < 0 a c ?  punto de c la r i f ic a c ió n  90)0BC.

9)1% do p-L( p-n-propilbenciliden)am inoj benzo -  

n itr ilO ) 26)8% do p-L( p-n-butilbcncilidon)am inojbenzo -  

n itr ilO ) 38)3% do p-L (p-n-hexilbonoilidon)am inojbenzo -  

25. n itr i lO )  6)4  % de 5 -c ia n o -2 -(4 -n -p o n tilfe n il)-p ir im id in a )

4) 6% de 5 -c ia n o -2 -(4 -n -b u tilo x ifo n il)-p ir im id in a ) 2 )7  % 

de 5 -c ia n o -2 -(4 -n -v a le r ilo x ifo n il)-p ir im id in a ) 1 )8  % de 

2- ( 4 - c ia n o f e n i l ) - 5 - (4-n -p ro p il-fo n il)-p ir im id in a  y 9)8% 

de 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -n -b u til- fo n il) -p ir im id in a )  pun-
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to  de fu sió n  <09C? punto de c la r i f ic a c ió n  91?59 C.

1 1 ?3^ de p-L(P-n-prop i lb  on cilid en ) am ino] benzo- 

n i t r i lo ?  3 1 ?5% de p-E ( p-n-butilbenciliden)am inojbenzo -  

n i t r i lo ?  43? 2% do p-E( p-n-hoxilbonciliden)amino¡)-benzo -  

5 . n i t r i l o ,  11? 5  % de 2- ( 4- c ia n o f c n i l ) -5- ( 4-n - b u t i l f o n i l ) -

-p irim id in a y 2?5 % de 5 -n -p e n t i l -2 - (4 '-c ia n o -4 -d ife n i l i l ) 

-p irim idina? punto de fu sió n  <OaC? punto de c la r i f i c a ­

ción  87?OBC.

8 ?8% do p-L( p-n-prop i lb  onoilidcn)amino]benzo -  

10 .  n i t r i lo ?  25?9% do p - [ ( p-n-butilbcnoiliden)am inB]bonzo -

n i t r i lo ?  36?9% de p-E( p-nr-hexilbencilidon)amino]benzo -  

n i t r i lo ?  7 ?4% de 5-n -h e x il-2- ( 4-c ia n o fc n i l )-p irim id in a? 

9?4% de 5 -n -h e p til-2 -(4 -o ia n o fcn il)-p ir im id in a ?  9?5% do 

2- ( 4-c ia n o fo n il) - 5 - ( 4 -n -b u tilfe n il) -p ir im id in a  y 1?9  %

1 5 . de 5-n -p e n t i l -2- ( 4 '-c ia n o -4-d ife n ilil) -p ir im id in a ?  punto

de fu sión  < 0 s c ?  punto de c la r i f ic a c ió n  81?09C.

1 1 ?0% de p-E(p-n-propilbenoiliden)am ino]benzo- 

n i t r i lo ?  30?8% de p-L(p-n-butilbonciliden)am ino]benzo -  

n i t r i lo ?  42?4% de p-E( p-n-hexilbencilidon)am inojbenzoni- 

20. t r i lo ?  2?2% do 2- ( 4- c ia n o fe n il) - 5- ( 4-n -p r o p il f e n i l ) - p i  -

rimidina? 11? 2%- de 2 - (4 -c ia n o fe n i l ) -5 - (4 - n -b u t i l f e n i l ) -  

pirim idina? y 2?4% de 5 -n - p e n t i l -2 - (4 '- c ia n o -4 -d ife n i l i l )  

-p irim idina? punto de fu sió n  <  09 C? punto de c la r i f i c a  -  

c ión  92?5SC.

25. 17? 8% de P-E(p-n-propilbenoiliden)amino]benzond.

. t r i lo ?  57?8% de P-L( p -n -hexilbenciliden)am ino]bonzonitri- 

lo? 3 ?6 % de 2 - ( 4 -o ia n o -fe n il) -5 - (4 -n -p r o p ilfe n il) -p ir i­

midina? 16? 2% de 2- (  4-c ia n o f e n i l ) - 5- ( 4-i*-bat i l f  e n il)  p i -  

rim idina y 4?1% de 5 -n -p e n t i l -2 - (4 ' -o ia n o -4- d i f  e n i l i l ) -
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pirim idina^ punto de fu sió n  < 10 aC; punto de c la r i f i c a  -  

ción 107*53^

14)7% do P-L(p-n-propilbenciliden)am lno]benzo- 

n itr ilO ) 51)2% de p-u ( p -n-hoxilbonoilidon) amino]benzo -  

5 . n itr i lO )  13)3% de 5 -n -h e x il-2 - (4-c ian o fo n il)-p iritn id in a?

3 )0% do 2- (  4 -o ia n o -f e n i l ) - 5- ( 4-n —p ro p ilfe n il)-p ir im id in a ) 

14 )0% de 2- (  4-  c iano f  e n i l ) -5  -  ( 4-n -b  u t  ü f  e n i l ) -p  i r  i  mi djna 

y 3)3% do 5 -n -p e n til-2 - (4 '- c ia n o -4-*d ifo n ilil)-p irim id in a  ? 

punto do fu sión  < 3SC; punto do c la r i f ic a c ió n  97)530.

10 . 10 ) 2?& de p-L (p-n-prop ilb  o n cil idon) aminoJbenzo-

n itr ilO ) 29)1% de p-L( p-n-butilbonoiliden)am ino]benzo -  

n i t r i lo ,  40)6% de p-L( p-n-hexilboncilidon)amino*}benzo -  

n itr ilO ) 10)6% de 2 -(4 -c ia n o fo n il)-5 -(4 * -n ¡-b u tilfe n il) -  

-p irim id in a , 6)9% do 2 -(4 -o ia n o fo n il)-5 -( !-n -h e x i3 fo n il)-  

15. -p irim idina) y 2)1^ de 5 -n -p o n t il-2 - (4 '-o ia n o -4- d i f e n i l i l )  

-p irim id in a! punto de fu sión  <0sc? punto de c la r i f i c a  -  

ción 99)030.

11)3% de p - [ (p-n-prop ilbonciliden)am ino]benzo- 

n itr ilO ) 31)5% de p-L(p-n-butilbenoilidon)am ino]benzoni -  

20. tr ilO ) 43)2% do p -L (p-n-hexilbencilidon)am ino]bonzonitri-

10 ) 11)5% do 2- ( 4 - c ia n o f c n i l ) - 5 - (4-n - b u t i l f e n i l ) -p irim i­

dina y 2)5% de 5 -n -p e n t i l -2 - (4 ' -c ia n o -4- d i f e n i l i l ) - p i r i -  

midina) punto de fu sión  <(0 ao; punto de c la r i f ic a c ió n  

89)0B0.

25. 35)2% de p-L( p-n-butilbonoiliden)am ino]benzo-

n itr ilO ) 7)4% de ésto r p ' -c ia n o fo n ilico  do ácido p-n-bu- 

tilbenzoioO ) 7 ) 8% de á ste r  p '-c ia n o fo n ilic o  de ácido p-n- 

pentilbenzoicO ) 9)7% de á s te r  p '-c ia n o fo n ilic o  de ácido 

p-n-hexilbenzoicO ) 11)4% de 5 -n -h o x il-2 - (4- c ia n o fe n il) -



-p irim idin a, 15,2% de 5 -n -h e p til-2 -(4-c ia n o f enil) -p irim i 

dina y 12,8% de 2 - ( 4- cian o fen il)- 5 - ( 4-n-b u t i l f e n il ) - p i r i -  

midina; panto de fusión ^(oac;  panto de c la r if ica c ió n  

? 7 ,5 a c .

37?3% de p-E(p-n-bat ilb cn c ilid e n ) amino-b enzoni- 

t r i l o ,  8 , 1% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  del ácido p-n-bu 

tilb en z o io o , 8 , 6% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido 

p -n -p cn tilben zoico , 10 , 8% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  do 

ácido p -n-hexilbenzoico , 8,9% de 5 -n -p e n til-2 -(4 -o ia n o  

fe n il)-p ir im id in a , 12 , 5% de 5-n - h e x i l -2- ( 4- c ia n o fe n il) -  

-p irim id in a  y 13,5% de 2- ( 4- c ia n o fe n il) - 5 - ( 4- b a t i l f e n i l ) -  

-p irim id in a ; punto de fu sió n  < 3a c , punto de c la r i f i c a ­

ció n  81,oaC.

36 , 3% de p E (p-n-butilbenoiliden)am ino ] benzoni- 

t r i l o ,  7 , 6% de á s te r  p '-c ia n o fe n ílic o  de ácido p -n -b u tíl 

benzoioo, 10 , 2% de á ste r  p '-o ia n o fe n ilic o  de ácido p-n- 

-h exilb en zo ico , 12 ,0% de 5 -n -h e x il-2 - (4 -c ia n o fe n il) -p ir i  

midina, 16,0% de 5-n -h e p t i l -2- ( 4-o ia n o fe n il)-p ir im id in a , 

13,1% de 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 -(4 -n -b u tilfe n il) -p ir im id in a  

y 4,4% do 5 -n -h e x il-2 - (4 '-c ia n o -4 -d ife n ili l) -p ir im id in a ; 

punto de fu sión  < o a c ;  punto de c la r i f ic a c ió n  8? , 5aC.

12 , 4% de p-E(p-n-propilbenciliden)am ino]benzo- 

n i t r i l o ,  33 , 9% de p-E(p-n-butilbenciliden)am inolbenzoni- 

t r i l o ,  7 , 0% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p -n -b u til 

benzoico, 9, 0% de á s te r  p '-c ia n o fe n ilic o  de ácido p-n- 

-h exü b en zo ico , 108% de 5 -n -h e x il-2 -(  4 -c ia n o f e n il) -p ir im i 

dina, 14,4% de 5 -n -h e p til-2 -(4 -c ia n o fe n il)-p ir im id in a  y 

12,2% de 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 - (4 -n -b u t ilfe n il) -p ir im id in a ; 

punto de fu sió n  < o a c ;  punto de c la r if ic a c ió n  79,0&C,
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6 , 7% de á s te r  p '-c ia n o fc n ilio o  áe ácido prn-ba- 

tilb o n zo io o , 7,1% de á s te r  p ' -c ia n o fo n ilic o  de ácido p-n- 

p entilbenzoico , 8,6% de á s te r  p '-o ia n o fe n ílic o  de ácido 

p-n-hexilbonzoioo, 33,1% de p-L(p-^a-'bn*^:iIberciliden)ami- 

5 . no jb e n z o n itr ilo , 7,4% de 5 - .n -p o n til-2 - (4 -c ia n o -fc n il) -

-p irim id in a , 10,4% de 5-n -h cxü -*2- ( 4-c ia n o fo n il) -p ir im i-

dina, 13,9% de 5-n - h e p t i l -2- ( 4-o ia n o fen il)-p iri[ü id in a  y 

1 2 , 0% do 2- ( 4- c ia n o fe n i l ) -5- ( 4-R -b n tilfe n il)-p ir im id in a i 

panto de fa s ió n  < 0 3 0 ;  panto do c la r if ic a c ió n  77 ,530 .

10 . 7?4% de á ste r  p '-c ia n o fe n ilio o  de ácido p-n-ba-

tilb on zoioo , 7 ?8% de éator p '-o ia n o fo n ilic o  de ácido p-n- 

-p en tilben zoico , 9?7% de á s te r  p ' -c ia n o f o n ílic o  de ácido 

p-n-hexilbonzoico , 35,2% de p -E (p -n -b a tilb en cilid en )-am i- 

n o ]b o n zo n itrilo ,ll,4%  do 5-n -h o x il-2- ( 4- c ia n o fe n i l )p ir i -  

15. midina, 15y 2% de 5-n -h e p t i l -2- ( 4- c ia n o - f e n i l ) -p irim id ina

y 1 2 , 8% do 2- ( 4- c ia n o fc n i l ) -5- ( 4-n - b a t i l fe n i l ) -p ir im id i-  

na; panto do fa s ió n  < 0 3 0 ; panto do c la r i f ic a c ió n  78,0SC.

9, 8% do p-L( p-n-propilbonoilidcn)am inojbenzo -  

n i t r i l o ,  28, 2% de p-E(p-n-batilbonoilidon)am ino]benzo -

20. n i t r i l o ,  39, 6% de p-E( p-n-hoxilbonoiliáon)am inojbenzo-

n i t r i l o ,  2,0% do 2 -(4 -c ia n o fo n il^ -5 - (4 -n -p r o p ilfo n il) -  

-p irm idina, 10,3% de 2 - ( 4 -o ia n o fo n il ) -5 - ( 4 -n -b a t i l fo n i l ) -  

-p irim id ina y 9,7% do 5 - n - b a t i l - 2 - ( 4 '- o ia n o - 4 - d i f e n i l i l ) -  

-p ir in ^ in a ; panto do fa s ió n  <  03 C; panto do o la r if io a  -  

25. ción  105,53(3.

10 , 3% do p-E(p-n-propilbonciliden)am inojbenzo- 

n i t r i l o ,  29, 3 % do p-L( p-n -batilbonoilid en)aniñ ojbenzo -  

n i t r i l o ,  4 1 , 4% de p-L( p-n-hexilbenciliden)am ino¡¡benzo -  

n i t r i l o ,  9, 8% do 2 -(4 -c ia n o fe n il) -5 - ( 4 - n - b a t i l f o n i l ) - p ir i



midina y 9? 2% do 5 -n - b u t i l -2 - (4 ' -c ia n o -4- d i f e n i l i l )  - p i r i -  

midina} punto do fu sión  <JOac^ punto de c la r if ic a c ió n  

100 ,030 .

46, 8% do 4 '-n -p e n t i l -4-o ia n o d ife n ilo , 23,4% do 

4 '-n -h o p til-4 -c ia n o d ife n ilo ,7 ,8 %  de 4 '-n -h e p t i lo x i-4- o ia -  

n o d ifen ilo , 2,3% de 2 - (4 -c ia n o fo n il) -5 - (4 -n -p r o p ilfo n il) -  

-p irim id in a , 11,3% do 2 - ( 4 -o ia n o fo n il ) -5 " (4 -a -b u t i l fo n il) -  

-p irim id in a ,y  7 , 7% de 4 -c ia n o -4 " -n -p o n til-p -to rc ifo n ilo ; 

punto do fu sió n  <Q3Q; punto de c la r i f ic a c ió n  85 ,030.

43,9% de 4 '-n -p e n til-4 -c ia n o d ifo n ilo , 21,1% 

de 4 ' -n -h op ti l - 4-c ia n o d ifc n ilo , 6,7% do 4 '-n -h cx ilo x i-4 - 

-c ia n o d ifo n ilo , 1 0 , 6% do 2- ( 4*-c ia n o fo n il) - 5- ( 4-n -b u t i l -  

fe n il)-p ir im id in a , 9,9% de 5- n - b u t i l -2- ( 4 '- c ia n o -4-d ifo -  

n i l i l ) -p ir in id in a  y 7 , 2% do 4 -o ia n o -4 "-n -p e n til-p -to rfo  -  

n ilo ?  punto do fu sión  <O ao ; punto do c la r i f ic a c ió n  98,030

43,6% de 4 ' -n -p o n til-5 -c ia n o d ifc n ilo , 20,9% de 

4 '-n -h e p til-4 -o ia n o d ifo n ilo , 7,6% do 4 '- n - o c t i lo x i - 4 - c ia -  

nO -d ifon ilo , 10,5% de 2 - (4 -c ia n o fo n il) -5 - (4 -n -b u t i l fo n il) -  

-p irim id in a , 9 , 8% de 5 -n -b u til-2 *-(4 '-c ia n o -4- d i f e n i l i l ) -  

-p irim id in a y 7,1% do 4 -c ia n a -4 "*-n -p o n til-p -to rfe n ilo i 

punto de fu sió n  < 0 3 0 2  punto do c la r i f ic a c ió n  96 ,030 .

46,8% de 4 '-n -p o n til-4 -c ia n o d ifcn ilo , 23,4% do 

4 '-n -h cp til-4 -o ia n o d ife n ilo , 7,8% do 4 ' -n -hepti lo x i -4 - c i a -  

n o -d ifcn ilo , 11,3% de 2 - ( 4 - cianofonil) - 5 - ( 4 -n -b u tilfe n il)-  

-pirim idina y 10,6% do 5 -n -b u til-2 -(4 '-c ia n o -4 -d ifo n i l i l ) -  

-p irim idina; punto do fusión <  oao; punto do c la r if ic a ­

ción 84,53-C.

50,7% do 4 '-R -p en til-4 -cian o d ifen ilo , 25,4% do

4 '-n -p o n tilo x i-4-o ianod ife n ilo , 6, 0% do 5-n -p e n t i l -2- ( 4 -
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-o ian o fo n il)-p irim id in a  y 8)9% do 2 -(4 -c ia n o fc n il) -5 -(4 -n ^  

b u tilfo n il)-p ir im id in a  y 9; 0% do 5- n - b u t i l - 2- ( 4 '-c ia n o -  

-d ifo n il i l ) -p ir im id in a ) punto do fu sió n  <( OBC? punto do 

c la r i f ic a c ió n  83)530.

44! 8% de 4 '-n -p o n t i l -4-oianodifenilO ) 21)9% do 

5. 4 '-n -h o p ti l -4-c ia n o d ifa ñ ilo , 11)7% do 5 -n -h o p t i l -2 - (4 -c ia -

n o fo n il)-p irim id in a , 10 )8% do 2- ( 4-o ian o fo n il)--5- ( 4-H!-bu- 

t i lfo n il) -p ir im id in a  y 10 )1 % do 5- n - b u t i l -2- ( 4 ' -c ia n o -4 -  

-d ifo n ilil) -p ir im id in a )  punto do fu sió n  <(0a c ; punto do 

c la r if ic a c ió n  82)030.

10. 46)8% do 4 '-R -p o n til--4 -c ian o d ifen ilO ) 23! 4% do

4 ' -n-h o t t i l - 4-o ia n o d ifo n ilo , 7 ) 8% do 4 *-n -h c p tilo x i-4 -  

-oianodifonilO ) 1 1 )3% do 2- ( 4-c ia n o fe n il ) -5- ( 4-n -B u t i l -  

fo n il)-p ir im id in a  y 10 ) 6% do 5-n-but i l - 2- (  4 ' -c ia n o -4 -  

d ifo n ilil) -p ir im id in a ; punto do fu sió n  4( 0ac? punto do 

15. c la r if ic a c ió n  O4!0ac.

8)13 % do p -[(p -n-propilbcnciliden)am inojbon20-  

n itr ilO ) 24)45% do p-E( p-n-butilbonciliden)am ino]bonzo -  

n itr ilO ) 39!36% de p-[(p -n-hexilbonciliden)am inojbenzo -  

n itr ilO ) 10)83% do p-E5 - ( p -n -b u ti3 jC o n il)-2 -p irim id in il]-  

20. ben zon itrilo  y 16 )75% do p-L5 - ( p -n -p o n tilo x ifo n il) -2-p i­

r im id in il]  b cn z o n itr ilo ; punto do fu sió n  OSO: punto do 

c la r if ic a c ió n  112)530.

10 ) 2% de p-E( p-n-propilboncilidon)am ino]bonzo- 

n itr i lO )  29)1% de p-E( p-n-butilbonoilidon)am ino]benzo -  

25. n it r i lO ! 40)6% do p-E(p-n-hoxilbcncilidon)am inojbenzo -

n itr ilO ) 9)4  % de 2 - ( 4 -c ia n o fc n i l ) -5 - ( 4 -n -b u t i l f e n i l ) - p ir i  

midina y 10 ) 7% do 5 - (4 -c ia n o fo n il) -2- ( 4-n - h o x il f o n i l ) -p i-  

rim idina) punto do fu sión  ^ O a o ; punto do c la r i f ic a c ió n
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Los ejemplos que siguen ilu s tra n  e l  procedimien­

to  proporcionado; por o l prosonte invento y describen tam­

bién la  preparación de lo s  nuevos compuestos de la  fórmu­

la  X.

EJEMPLO 1

4 ,2  g do amida do ácido 4 -L 5 -(4-n -p e n t i l fo n i l ) -  

- 2-pirim idH jj-bonzoico se dejan b a jo  r o flu jo  durante 1  

hora m ientras se  a g ita  en una mezcla do 200 cc do cloru­

ro  do o tilon o  y 2*5 cc do oxioloruro do fó s fo ro . So d ilu ­

ye la  mezcla con é te r  y so lava con solución de h id ró x i- 

do sódico 2-N y luego con agua hasta neutralidad . Después 

de seoado de la  fa s e  orgánica sobro su lfa to  sódico y eva­

poración so obtione 5- ( 4- n - p e n t i l f c n i l ) -2- ( 4-c ia n o fe n il)  

-p irim id in a  quo so f i l t r a  sobro una co rta  columna de g o l ' 

de s í l i c e  y a continuación so r o c r is ta l iz a  en cloruro de 

m otileno/m otanol; punto do fu sión  12 5 , 530$ punto de c la ­

r i f i c a c ió n  242,53-243^0.

E l  m ateria l do partida puede prepararse como

sigue:

So haoc pasar durante 3 horas a 03 C, a l  tiempo 

que so a g ita , ácido c lo rh íd rico  soco gasooso en una solu­

ción  de 88,6 g do 4-cianobenzoato do m otilo en 190 cc do 

bonoono y 70 oc de motanol. So deja reposar la  mezcla du­

ran te  5 d ias a + 5SC y so sopara por f i l t r a c ió n  e l  imido 

é te r  p recip itad o . Se suspenden 178 g do e s te  producto 

bruto en 300 cc de metanol y después de e n fr ia rse  a unos 

-4030 , se tra ta  con 130 g do amoníaoo líquido y se  saou- 

do la  mezcla on una autoclavo a + 7030 duranto 24 horas.



Después del enfriam iento de la  mezcla a la  temperatura 

del ambiente y evaporación del amoníaco* se separa por 

f i l t r a c ió n  e l  producto c r is ta liz a d o  y s e  lavan lo s  c r is ta  

le s  conhexano y se secan durante una noche a 50SC bajo 

una bomba de vacio  de agua* obteniéndose c lorh id rato  de 

amida de ácido 4-am idino-benzoico.

Se in s t i la n  46*07 g de 1 - ( 4 -n -p e n t i l fe n il) - 2 -  

-m etoxietilen o  [preparado como se describe en B er. <¡M;*

1373  ( 196 1) ]  a una solución de 2 oc de e tera to  de t r i f lu o -  

ruro de boro en 500 co de ortoformato de e t i lo *  se en fr ía  

en un baño de h ie lo  y luego se a g ita  de nuevo la  mezcla a 

la  temperatura del ambiente. Después de d ilu ción  con é ter* 

ex tracc ió n  oon solución  de hidróxido sódico 1-N y agua y 

evaporación de l a  fa se  orgánica* que se seca previamente 

sobre su lfa to  sódico* se obtiene te tr a a c e ta l  4-n -p e n til— 

fen il-m aló n ico .

Se ag itan  durante una noche a 5020* b a jo  n it r ó * -  

geno* 7*33 g de te tr a a c e ta l  4-n -p en t i l f  enil-m alónico en 

20 cc de etanol con 0*72 ce de agua y 2 gotas de ácido 

su lfú rico  oonoentrado. E l aldehido p en tilfen il-m aló n ico  

a c íd ico  obtenido como un subproducto puede separarse do la  

2- ( 4- n - p e n t i l f e n i l ) -3-e to x i-a o ro le in a  neutra mediante ex­

tra cc ió n  de la  mezcla* diluida oon éter* con solución  de 

carbonato sódioo acuosa.

Se suspenden en 250 cc  de metanol 4*46 g de 

2- ( 4- n - p e n t i l f e n i l ) -3-e to x i-a o ro le in a *  3*63 g del c lo rh i­

drato de amida de ácido 4-amidino-benzoioo y 0*0254 mol 

de m etilato  sódico (obtenido disolviendo 0*584 g de metal 

sódico en metahol) y se a g ita  la  mezcla durante una noohe
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a la  temperatura del ambiente bajo nitrógeno. Luego se 

f i l t r a  la  suspensión am arilla  y se lava e l  residuo oon 

una pequeña oantidad de etan ol y sa  suspende en 1 :4  l i  -  

tro s  de é te r  para la  u lte r io r  p u rifica c ió n . Se lava la  

suspensión oon agua y luego se f i l t r a  de nuevo. Se o b tie ­

ne amida de ácido 4- [ 5- ( 4- n - p e n t i l f e n i l ) -2-p ir im id in il] -  

benzoioo escasamente so lu ble.

Los derivados de pirim idina sig u ien tes se pre­

paran de modo análogo:

Punto de fu sió n  Punto de o la - 
_____ ______ ___ r if io a o ió n

5 - ( 4 -n -p r o p il fe n i l ) -2- ( 4 -

-c ia n o f  e n il)  -p irim id ina 

5 - ( 4- n - b u t i l f e n i l ) - 2- ( 4-  

-ciam of e n il)-p irim id in a  

5 -  (4- n - h e x i l f e n i l )-2-(4- 

-o ia n o fen il)-p ir im id in a  

5- (  4 -n -h e p tilf  e n il)-2 -(4 - 

- cianof e n i l ) -p irim idina 

5 -(  4 - e t i l f  e n il)  - 2-(4-ciano 

fe n il)-p ir im id in a  

5- (4 -n -p r o p o x ife n il) -2-  

- ( 4-c ia n o fe n il) -p ir im i­

dina

5- ( 4-n -b u to x ife n il) -2- ( 4-  

-o ia n o fe n il)-p ir im id in a  

5 - ( 4 -n -p e n t ilo x ife n il) - 2-  

- ( 4-o ia n o f e n il) -p ir im i-

1543-154:580 

94a C 

9380 

104:580 

18280

1328 C 

1198 C

dina 85:880

2613 o

246:08-246:580

232:580

22680

262:280

279:730

271:680

26180
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5- ( 4- h e x i lo s i fe n i l ) - 2-  

- ( 4-o ia n o fe n il) -p ir i

midina 94, 8sc  254^330

EJEMPLO 2

Se ca lie n ta  en re flu jo y  dorante 21 horasy 1 ,9  g 

de 2 -(.4 -n -h o x ilf e n i l ) -5 - (  4-brom ofenil)-p irim id ina en 50 

oc de dimetilformamida con 2,5  g do cianuro de cobre ( i )

( contenido del 70%). Después de enfriam iento se a g ita  la  

mezcla con 25 oc de solución acuosa do etilendiam ina a l  

10% y luego so extrae con cloruro de m etileno. Se lava de 

nuevo e l  ex tracto  con solución  acuosa de etilendiam ina y 

luego v a ria s  veces con agua h asta  que dá una rea cc ió n  neu­

tr a . E l producto bruto obtenido después de la  evaporación 

se crom atografía sobre 150 g de gol de s í l i c e  con to lu eno/ 

acetona a l  1%. In icialm ente se obtienen v e s tig io s  del ma­

t e r ia l  de partida y luego fracoionos que contienen 2- ( 4-n -  

- h e x i l - f e n i l ) - 5- ( 4-o ia n o fen il)-p irim id in a  pura. Después 

de la  r e c r is ta liz a o ió n  en a ceta to  de e t i lo  e l  producto 

tie n e  un punto de fu sión  de 121,530 y un punto de c la r i ­

f ic a c ió n  de 250BC.

E l m ateria l de partida puede prepararse como s i ­
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gue:

Se i n s t i l a ;  a 03-5RC, una solución de 15 g de 

1 —(4-b ro m o fen ií)-2-m etoxietileno  ¡^preparada como se  des — 

crib e  en B cr. 94, 1373 ( 19 6 1) ]  en 15 0 cc de ortoformato 

de e t i lo  a 5 g de e tera to  de tr iflu o ru ro  de boro en 200 

cc de ortoformato de e t i l o .  Se a g ita  la  mezcla durante 

una noche y se alcanza la  temperatura del ambiente. Luego 

se diluye la  mezola con é te r  y se lava primero con solu  -
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oión de sosa y luego con agua hasta que dá una reacció n  

neutra. E l  producto bruto obtenido después de la  evapora­

ció n  dá te tra a o e ta l 4-brom ofenil-m alónico después de re  -  

c r is ta l iz a c ió n  en hexano.

Para h id ro liz a r  parcialm ente e l  te tra a o e ta l 

precedente se disuelven 4*5 g de ésto  en 10 cc de etan ol, 

se  tra ta  la  soluoión con 0 ,5  oc de agua y 1  gota de ácido 

su lfú rio o  concentrado y se a g ita  la  mezcla durante una no­

che a 5080 y luego se elabora en la  forma usual. De este  

modo se obtiene 2- ( 4-bro m o fen il)-3-e to x i-a o ro le in a  y se 

u t i l iz a  en forma bruta.

A una solución de m etilato  sódipo, obtenida a 

p a r t ir  de 0,7  g de sodio en 25 co de metanol, se le  ad i -  

ciona, primero, 2,5  g de 2- ( 4-b rom ofon il)-3-e to x i-a c r o le i-  

na en 20 oc de metanol y luego 2,4  g de clo rh id rato  de 

4-n-hexilbenzam idina* Se ca lie n ta  la  mezcla en r e f lu jo  

durante una noche. Luego se separa parcialm ente e l  d iso l­

vente mediante d estilació n ^  se t r a ta  e l  residuo con agua 

y se a c id if ic a  a continuación con ácido c lo rh íd rico  d ilu i­

do. Se separa por f i l t r a c ió n  e l  p recip itad o re su lta n te , 

se lava a fondo con agua y é te r  y se seca. La 2 -(4 -n -h e  -  

x  i l f  e n i l ) -- 5-  ( 4*-br o mo f  en i l ) -p i r  im id ina bruta de punto de 

fu sió n  152,59-15680 se u t i l iz a  en e l  procedimiento s in  

u lte r io r  p u rifica c ió n .

De modo análogo se preparan lo s  derivados de 

pirim id ina sig u ien tes :
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Punto de fu sió n Punto de ola.
r i f ic a o io n

2—(4—o t i l f  e n i l ) —5 —(4—c ia

n o fen il)-p irim id in a 1673-167?530 2793-279 y 530

2- (  4-n -p r op ü f  e n il ) - 5- (  

-c ia n o fe n il)-p ir im id i-

na 1673 C 278,53-27930

2 -(  4 -n -b u t ilf  e n il)  - 5 - (  4 -

-c ia n o fe n il)  -p irim idina 138 ?530 2668-266,530

2 - ( 4 -n -p e n t i l fe n i l ) -5 - (4 -

-c ia n o fe n il)-p ir im id in a 1 3 1 ?530 262,53-2638 0

2- ( 4- n - h e p t i l f e n i l ) -5- ( 4-

-c ia n o fe n il)-p ir im id in a 121?530 2458-245,580

EJEMPLO 3

Se ca lie n ta  en re f lu jo ?  durante $2 horas? 1?5 g 

1 $, de 5-n -p e n t i l -2- ( 4 '-bromo-4-d ife n il i l ) -p ir im id in a  con 2?5

g de cianuro de cobre ( i )  (contenido del..70%) en 50 oc de 

dimetilformamida. Después del enfriam iento se  adicionan 

25 oc de solución aouosa de etilendlam ina a l  10% y des -  

puós de a g ita rse  durante un breve tiempo se extrae l a  mez- 

20. d a  oon oloruro de m etlleno. Se sacude de nuevo e l  ex trac­

to orgánico oon 25 ce de solución  de otüendiam ina y lue­

go se lava hasta que dá una reacció n  neutra. E l concentran­

do bruto se crom atografía sobre g e l de s í l i c e  con tolueno/ 

acetona a l  1%. La re c r is ta liz a o ió n  de la s  fra cc io n es  puras 

25. en aceta to  de o t i lo  dá 5-n -p e n t i l -2- ( 4 '-o ia n o -4- d i f e n i l i l )

-pirim idina? punto de fu sió n  12 3 ?'53*-12430? panto de o la r i -  

fica o ió n  204?53-2053C.

E l  m aterial de partida puede prepararse oomo

sigue:



Se tra ta n  34?5 g de 4***bromoáífenilo en I 64 cc de 

cloru ro  de metí leño a unos 2-C con 6 0 ,6  g de te tra c lc ru ro  

de t i t a n io .  Se in s t i la n  20,7 g de é te r  d ic lo ro m e til-m stíli 

co a la  misma temperatura durante un periodo de 40 minutos. 

Luego s e  elim inan lo s  m edi^ de re fr ig e ra c ió n  y se a g ita  

l a  mezcla durante 2 1  horas a la  temperatura del ambiente.

Se v ie r te  la  mezcla sobre h ie lo  y se  ex trae e l producto 

con é te r  en la  forma u su al. La crom atografía sobre g e l de 

s í l i c e  con benceno en calidad  de agente eluyente dé, i r i -  

oialm ente, m ateria l de p artid a  s in  reaccion ar y luego 4 * -  

br om o-4**ai f  enl l a l  dehi d o.

A p a r t ir  de 17 ,5  g de 4'-brom o-4-d ifen ila ld eh id o  

y 4,4  g de c lo rh id rato  de hidroxilam ina en 35 cc de meta- 

n o l y 70 cc de p ir id in a , se  obtiene, después de e b u lli  -  

oión b a jo  r e f lu jo ,  oxima bruta que se convierte en e l  n i -  

t r i l o  mediante calentam iento durante .15 horas en anhídrido 

a cé tico *  Se concentra la  mezcla tan to  como es p o sib le  en 

un evaporador g ir a to r io . Se v ie r te  e l  residuo sobre h ie lo  

y solución  de hidróxido sódico d ilu ido y se a ís la  e l  pro -  

ducto con é te r  en la  forma usual.

E l 4 ' **brom0- 4- c ia n o d ife n ilo , después de tratsm ien 

to  con hsxano, funde a unos 1503c.

Se hace pasar ácido c lo rh íd rico  gaseoso en una 

mezcla de 5,6  g de 4 '-*bromo-4-c ia n o d ife n ilo  y 1  g de e ta -  

n o l absoluto en 25 cc de tolueno h asta  que se satu ra l a  

m ezcla. Después de a g ita rse  durante 3 d ías a la  temperatu­

ra  del ambiente se separa por f i l t r a c ió n  e l  precip itado y 

se  lava con tolueno. Se suspende e l  residuo en 5 cc de eta  

n o l absoluto m ientras e s tá  todavía húmedo y se t r a ta  la



suspensión con 1 , 3  g de amoniaco en forma de una solución  

e ta n ó lica  a l* 10%. Después de a g ita rse  durante 3 días a la  

temperatura del ambiente se separa e l  c lo rh id ra to  da 4 '-b ro  

mo-4- d i f enilam idina p recip itad o , se lava con é te r  y se  se­

ca.

Se a g ita  durante una noche a la  temperatura del 

ambiente 5y8 g de te t r a a c e ta l  n -p entil-m alónico  en 10  cc 

de etanol con 0,75 cc de agua y 1  gota de ácido su lfú r ico  

concentrado. Luego se diluye la  mezcla con é te r ,  se  ex trae  

con solución de oarbonato sódico, se lava hasta n e u tra li­

dad y se evapora.

Se disuelven 1 ,42  g de l a  2-n -p e n t i l -3-e to x i-a c ro  

le in a  bruta a s í obtenida en una so lu ción  de e t i la t o  sódico 

(obtenida a p a r t ir  de 580 mg de sodio en 40 cc  de e tan o l) 

y 2,6  g del c lo rh id rato  de 4 ' -bromo-4-d ife n i lamí dina, t a l  

como se  ha d e scrito  anteriorm ente. Luego se  a g ita  la  mez­

c la  durante 3 días a la  temperatura del ambiente. Luego de 

separarse mediante d e stila c ió n  c ie r ta  cantidad de disolven 

t e  se  adiciona agua y se  ex trae  la  mezola con cloroformo 

en la  forma u su al. Después de c r is ta l iz a c ió n  en etanol se  

obtiene 5-n -p e n t i l -2- ( 4 '-bromo-4- d i f e n ilil) -p ir im id in a  en 

forma de agujas de punto de fusión  137%  y punto de c l a r i ­

fic a c ió n  197"O.

De modo análogo pueden prepararse los derivados 

de p iiim idina s ig u ien tes  :

5-n -p rop i1 - 2- ( 4 ' - c i  an o-4- d i f e n i l i 1 ) -p irim id in a; 

punto de fu sión  12 5 ; 6% ; punto de c la r i f ic a c ió n  275; 7 % .

5-n -b u ti i - 2- ( 4 ' - c i  an o-4-d ife n i l i  1 ) -p irim i dina; 

punto de fusión  1 1 2 % ; punto de c la r if ic a c ió n  262% .
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5-n -h ex i 1 - 2-  (4 ' - c i  an o-4- d i f eni l i  1 ) -pirim j. á i na ; 

punto de fu sión  108 3<j; punto de c la r if ic a c ió n  24530.

5 -n -h a p til-2 -  (4 '-* cían o-4-d i f  eni l i  1 )-p irim i áina ; 

punto de fu sión  1103C; punto de c la r if ic a c ió n  241,53(3.

5 . EJEMPLO 4

Se hierven durante 2 horas, b a jo  r e f lu jo ,  4 ,3 1 

g de amida de ácido 2 - (4 ' -n-he3d. 1 -4 -d i f  eni l i  1) -p i rim i dina- 

- 5-c a rb o x ílic o  con 75 ce de oxicloruro de fó sfo ro  y se se­

para en vaoio e l  re a c tiv o  en exceso. Luego se adiciona t o -  

10. lueno y sé concentra la  mezcla por dos veves en v acio . Se 

recoge e l  residuo en cloruro de m etileno y se cromatogra­

f í a  sobre g e l de s í l j.e e  60. La elución  con cloruro de m eti- 

leno/acetona a l  2% dé 5-c ia n o -2- ( 4 '-n -h a :d .l-4- d i f e n i l i l ) -  

-p irim ld in a  que se p u r if ic a  mediante r e c r is ta liz a c ió n  en 

15 ' acetona/hexano y d e s tila c ió n  a 1803C en un elevado vado? 

punto de fusión  13 2 , 530; punto de c la r i f ic a c ió n  258 ,53 - 

259,530.

E l m ateria l de p artid a  puede prepararse como s i ­

gue:

20. Se hace pasar ácido c lo rh íd rico  gaseoso por una

solu ción  de 5,0  g de 4 ' -n -h e x i l -4-c ia n o d ife n ilo  en 3,8  cc 

de etan o l absoluto y 4,8  cc  de benceno absoluto durante 8 

horas a l  tiempo que se a g ita  y se e n fr ía  a OSC y se deja re ­

posar la  mezcla durante una noche a la  temperatura del am- 

25* b ie n te . Después de la  evaporación en vacío  se t r a ta  la  mez­

c la  con 100 cc  de é te r  absoluto y se a ís la  mediante f i l t r a ­

ción y clo rh id rato  de é te r  4 ' -n - h e x i l - 1 , 4-d ife n i 1 -im id o etí-  

I l e o .  Se suspende e s ta  s a l  bruta en 7 ,6  cc de etanol absolu­

to  y se  a g ita  durante 40 horas con 10 ,7  g de una soluoión
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16% (g /g) de amoníaco en e tan o l. Se evapora la  solución  

límpida en vaoio y se t r a ta  e l  residuo oon 100 cc de é te r  

absoluto* Se a ís la  mediante f i l t r a c ió n  de clorh id rato  de 

4 -n -h e x i l - l ,  4-*dif enil-am ida.

5* Se a g ita  en una so lu d ó n  de e t i la t o  sódico (ob­

tenida a p a r t ir  de 0,867 g de sodio y 80 cc de e ta n o l) du­

ran te 40 minutos a la  temperatura del ambiente y durante 

40 minutos ba jo  r e f lu jo  una mezcla de 6,0  g de c lo rh id ra to  

de 4 ' -n -hexi 1-4  'd ife n i 1 -amidina y 4 ,9  g de e to x tm etilen - 

10. -malonato de d ie t i lo .  Luego se evapora la  mezcla am arilla

en v a d o  y se suspende e l  residuo en 95 cc de agua y se  

a c id if ic a  oon 15 cc de ácido a c é tico  g l a d a l .  La f i l t r a  -  

d o n , lavado con agua y secado dá 2- ( 4 ' -n -h e x ü -4- d i f  e n i-  

l i 1 )- 4-h id r  o x i-p irim id in-5-c a rb o x ila to  de e t i lo  bruto que 

1 5 * puede p u rifica rse  mediante sublimación a 185^0 en un a lto  

vaoio ; punto de fu sión  218 , 030.

Se hierven durante 1 hora, b a jo  r e f lu jo ,  6 ,95  g 

de hidroxipirim idina oon 50 cc de oxi cloruro de fó s fo ro .

Se separa por evaporación e l  re a c tiv o  en exceso y se  c ro - 

20. m atografía e l  residuo en cloruro de m etileno sobre g e l de 

s í l i c e  60.

La elución  con cloruro de m etileno y cloruro de 

m etileno/acetona a l  2% dá 2 - ( 4 '- n - h e d l - 4 - d i f e n i l i l ) - 4 * *  

-c lo ro p irim id in -5-o a rb o x ila to  de e t i l o  que puede p u r if ic a r -  

25* se.m ediante d e stila c ió n  a 1803C en a lto  v acío ; punto de

fusión  91,63-91,93(3; punto de c la r i f ic a c ió n  1 1 2 , 63- 1 1 2 , 7 ^0.

Se suspenden 6 ,2  g de cloropirim id ina en 300 cc 

de etan ol y se hidrogena en p resencia  de 0,4 g de carbón 

paladiado a l  5% y 2 ,17  g de aceta to  p otásico  anhidro a la



temperatura del ambiente hasta que se ha absorbido 1  mol 

de hidrógeno. Se separa e l  ca ta lizad o r y se enjuaga con 

cloruro de me t i  leño y e l  residuo de la  evaporación se di -  

suelve en benceno, se diluye con una cantisad  equivalente d 

de hexano y se crom atografía sobre g e l de s í l i c e  60. La 

elución  con hexano/benceno ( 1 : 1 ) y benceno dá, in io lsím en­

t e ,  una pequeña cantidad de m ateria l de p artida y luego 

2- ( 4 '- n - h e x i l -4- d i f e n i l i l ) -p ir im id in -5-ca rb o x ila to  de e t i ­

lo .  E ste  carbo x ila to  puede p u rific a rse  mediante d e stila c ió n  

a 18030 en un a lto  vacío? punto de fu sión  129 ,2^0 ; punto 

de c la r if ic a c ió n  18 1^0.

Se hierven b a jo  r e f lu jo  durante 3 horas 5 ,1 2  g 

de 2-*(pnrhexi 1 - 4- d i f e n i l i  1 )-p irim id in -5-ca rb o x ila to  de e t i ­

lo  con 150  cc de etan ol y 6 ,1  g de hidróxido sódico en 45 

ce de agua y se evapora la  mezcla en v a c ío . Al residuo se  

adicionan 50 cc de agua y 100 cc de ácido c lo rh íd rico  a l  

20%. La f i l t r a c ió n ,  lavado con agua y secado dá ácido 2 -(4 '-*  

-n -h ex i 1 - 4-  di f  eni l i  1 ) -p i rim i d in -5- c a r  b oxí l i  c o que puede 

co n v ertirse  en e l  cloruro de ácido mediante e b u llic ió n  du­

ran te  2 horas con 30 cc de cloruro de t io n i lo .  Se separa 

e l  re a c tiv o  en exceso en v acío  y se suspende e l  cloruro de 

ácido resid u a l en 60 cc de dioxano absoluto y se adiciona 

m ientras se a g ita  a una solución de 80 cc de dioxano satu­

rado con amoníaco a l a  temperatura del ambiente. Se hace 

pasar amoníaco por l a  mezcla durante otras 4 horas y se de­

ja  rep osar la  mezcla durante una noche a la  temperatura del 

ambiente. Luego se evapora la  mezcla hasta sequedad y se  

a g ita  e l  residuo durante 30 minutos oon 100 cc ue agua, 

se f i l t r a ,  se lava oon agua y se se ca . Se obtiene amida de



áeido 2- ( 4 ' -n -h ex i1 - 4- d i f  eni l i  1 ) -p irim i d in -5-c a r b o x íli  co 

in co lo ra  que puede p u rific a rse  mediante sublimación a 205*

C en a lto  v acio ; punto de fu sión  260*0 .

De modo análogo pueden prepararse lo s  derivados 

de pirim idina s ig u ie n te s :

5 -c ian  o -2 -( 4 '- ? t i l - 4 - d i f e n i  111)-p irim i dina;punto 

de fu sión  166*0; punto de c la r if lo a c ió n  241*0.

5- c i  an0- 2- ( 4 ' -n -p rop i1 - 4-d i f e n i l i 1 ) -p irim i dina; 

punto de fusión 138 , 7 *0; punto de c la r i f ic a c ió n  232*0.

5 -c i  ano-2-( 4 ' - n - b u t i l - 4 - ^ i f eni l i  1 ) -p irim i dj.na; 

punto da fusión 129*3*0; punto de o la r if ic a o ió n  274*8*0.

EJEMPLO 5

Se agitaron  durante 80 minutos, b a jo  r e f lu jo ,

1 ,9  g de ácido 4- ( 4-n -h e p tilp ir im id -2- i l )benzoico Con una 

mezcla de 40 co de cloruro de e t ile n o  y 0 ,63  ce de o x io lo - 

ruro de fó sfo ro .S e  diluyó la  mésela con é te r  y se lavó con 

solución de hidróxido sódico - 2N y luego con agua hasta 

neu tralid ad . Después de secar la  fa s e  orgánica sobre s u lfa ­

to  sódico y evaporación se obtiene 1 ,9  g de 5 -n -h e p t il-2 -  

- ( 4-c ia n o fe n i1 )-p irim id ina que se d e s t i la  en un a lto  va -  

c ío ; punto de fu sión  44*2*-44 ,7*C ; punto de o la r ifio a c ió n  

5 0 ,1 *-5 0 ,4 *C .

El m ateria l de p artida puede prepararse oomo s i ­

gue:

Se a g ita  durante 15 horas a 50*0, bajo  nitrógeno, 

0 ,07  mol de t e t r a e t i l - a o a t a l  2-n -h e p ti1 -malóníco en 35 cc 

de etanol con 0,14  mol de agua y 2 gotas de áoido s u lfú r i­

co concentrado. E l aldehido 2-hep til-m alónico  aoídioo ob­

tenido cono un subproducto puede separarse de la  2-n-hep -



t i l - 3- e t o x i-a cro le ín a  neutra extrayendo la  mezcla, d ilu id a 

con é te r , oon solución acuosa de carbonato sódico.

Se a g ita  durante una noche a la  temperatura del 

ambiente y b a jo  nitrógeno una suspensión con stitu id a por 

0 ,1  mol de c lo rh id rato  de 4-amidino-benzoato de e t i l o  0 ,1  

mol de 2-n -h e p t i l -3- e t  o x i-acro le in a  y 0 ,14 mol de e t i la t o  

sódico en 100 cc de metanol. Después de la  elaboración f i ­

n a l usual y separación en porciones b ásicas y acid as, se 

obtiene 4- ( 4-n -h e p tilp ir im id -2- il) -b e n z o a to  e t í l i c o  y 

ácido 4**( 4-n -h e p tilp i rim id-2- i  1 )-benz oi co.

A. Se tra ta n  4 ,4  g de 4 - ( 4-n -h e p tilp ir im id -2- i  1 ) -b  en 

zoato e t í l i c o  dj. su e lto  en 50 oc de metan o l/d i e l  orom- taño 

( 1 : 1 ) con 30 oc de amoníaco líqu ido en una autoclave de 

la b o ra to rio  y luego se ca lie n ta  l a  mezcla hasta 90^0 du -  

rante 5 horas (p resión : 16 atm ósferas ab so lu tas). Se eva­

pora l a  mezcla h asta  sequedad y l a  amida más d ifícilm en te  

so lu b le  se  separa del educto s in  reacc io n ar. Se obtiene 

amida de ácido 4-  ( 4-n -h ep ti lp irim i d -2- i  1 ) -benz ai c o.

B . Se dejan en 100 cc de benceno, durante 8 horas, 

b a jo  r e f lu jo ,  2,3  g de ácido 4- ( 4-n -h e p tilp ir i  mi d- 2- i  1 ) -  

-benzoico y 1 ,9  cc  de cloruro de t i o r i l o  y luego se evapo­

r a  la  mezcla hasta sequedad sobre un evaporador de p e lícu ­

la  de v acio . Se disuelve e l  residuo re su lta n te  en 50 cc de 

di olorometano y se hace pasar por la  solución a la  tempera­

tu ra  del ambiente durante 2 horas. Se obtiene con rendí -  

miento v irtraím en te cu a n tita tiv o  la  amida de ácido 4- ( 4-  

h ep tilp irim i d -2- i l  )-benzoi co.

EJEMPLO 6

15,58  g de amida de ácido 4** ( 4-n -hexi lp i  r i  mi d- 2-
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-d l)-b en zoico  se dejan en una mezcla de 350 cc de cloruro 

de e t ile n o  y -5,58  oc de oxioloruro ae fó sfo ro  durante 90 

minutos ba jo  r e f lu jo  a l  tiempo que se a g ita . Se diluye la  

mezcla con é te r  y se lava con solución  de hidrójddo sódico 

5 . 2-N y luego con agua hasta neu tralid ad . Después de secado

de la  fase  orgánica sobre su lfa to  sódico y evaporación se 

obtienen 14 ,6  g de 5 -n ^ h e x il-2 -(4 -c ia n o fe n il)-p ir im id in a  

que se d e s tila  en a lto  v acío ; punto de fusión  53 ,5 ^ -5 4 ,5 ^

C,punto de c la r if ic a c ió n  35 , 5^-36 , 530.

10. E l m ateria l de p artid a puede prepararse como s i ­

gue:

Se a g ita  a 503(3 b a jo  nitrógeno durante 18 horas 

0 ,1  mol de t e t r a e t i l - a c e t a l  2-n -h ex i 1 -malónico en 40 cc  de 

etan ol con 0,2  mol de agua y 3 gotas de ácido su lfú r ico  

15* concentrado. E l aldehido 2-hexil-m alónico  ácido obtenido

como un subproducto puede separarse de la  2-n -h e x il-3- e to -  

x i-a cro le in a  neutra mediante ex tracció n  de la  mezcla, d i­

lu ida con agua, con solución acuosa de carbonato sód ico.

Se tra ta n  89 g de c lorh id rato  de 4-m etilim ido- 

20. -benzoato de m etilo  suspendidos en 150  occb metanol, a

-403(3, con 60 cc de amoníaco líq u id o , se tra n s fie re  la  sus­

pensión a una autoolava de la b o ra to rio , se somete a pre -  

sión de 30 atmósferas de nitrógeno y se deja durante 24 

horas a 703C. Se separa por f i l t r a c ió n  e l  producto c r i s t a -  

25. lizad o , se  lava con hexano y se seca  a 4030 b a jo  vacio  (14 

mm). Se obtienen 72 g de c lo rh id rato  de árnica de ácido 4-  

ami din o-benz c i co.

Se a g ita  durante una noche a l a  temperatura del 

ambiente, b a jo  n itrógeno, 0,082 mol de c lo rh id ra to  de amida
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de ácido 4-ami din o-benz oico en una solución de 0,082 mol 

de 2-n -h o :¡d l-3-*e to x i-acro le in a  y 0 ,1 4  mol de m etilato  só­

dico en 150 cc de metanol. Se separa por f i l t r a o ió n  e l 

p recip itad o  obtenido diluyendo la  mezcla con 3 l i t r o s  de 

5 . é te r , se lava con agua hasta neutralidad  y se soca a 40^0

en un d isp o sitiv o  de secado en v a c io . Se obtienen 17 ,9  g 

de amida de ácido 4- (  4n -h e x iIp irim id -2- i  1 )-benzoico de pun­

to  de fu sión  231 , 6^ -233, 0^0 .

EJEMPLO 7

10. Se hidrogena a la  temperatura del ambiente una

mezcla de 12 ,6  g (3 7 ,3  mmol) de 2- ( p -n -p en ti1 - íe n i 1 ) - 4- c l o -  

ro -p irim id in a-5-o a rb o x ila to , 1 ,1  g de carbón pala diado a l  5%, 

5,6  g ( 57,0  mmol) de acetato  p otásico  anhidro y 156  oc de 

etan ol hasta que se absorbe 1  mol de hidrógeno, lo  que aa=.*- 

15. produce a l  cabo de 1 hora. Se separa por f i l t r a o ió n  e l  cata­

liz a d o r, se  evapora e l  f i l t r a d o  en vacío  y se separa cual -  

q u ier m ateria l de p artid a  presente mediante crom atografía 

sobre g e l  de s í l i c e  u tilizan d o  benceno y benceno/acetonaal 

2% en calid ad  de d iso lv en te . E l  2 - (p -n -p e n t ilfe n il) -p ir im i-  

20. d in -5**carboxilato de e t i l o  puro e in co lo ro  funde a 8 1 3 -8 6 ,7^ 

C después de d e s tila c ió n  a 13Q3C en a lto  vacio  (tubo de bo­

l a s ) .

Después de la  adición de 21 cc de etanol se  h ie r ­

ve b a jo  r e f lu jo ,  durante 1  hora, 10 ,2  g (34,2  mmol) de 2- ( p -  

25* -n -p e n t ilfe n i1 )-p irim i d in -5 -carb o x ila to  de e t i l o  con una so­

lu ció n  de 1 5 ,8  g de hidróxido sódico en 105 cc de agua.Des- 

' pues del enfriam iento se  vuelve la  mezcla ácido oongo con 

82 cc de ácido c lo rh íd rico  a l  20% y se separa e l  ácido 2-  

(p -n -p e n tilfe n il) -p ir im id in -5-o a rb o x ílico  p recip itad o , se



lava con agua, se  seoa y s e  hace reaccio n ar adioionalmante 

en l a  forma bruta.

Se hierven durante 2 horas, b a jo  r e f lu jo  y oon 

la  exclusión de humedad 9 ,3  g (3 4 ,4  mmol) Re ácido 2 -(p -n - 

p e n tilfe n il) -p ir im id in -5-c a rb o x ílic o  con 50 co de cloruro 

de t io n i lo ,  se separa e l  re a c tiv o  en exceso en v a d o , y se 

disuelve e l  oloruro de ácido 2-  (p-n-p en t i  l f  eni 1 ) -  pi r i  mí di n 

- 5-c a rb o x ílic o  res id u a l en 100 co de dioxano absoluto satu. a 

rado con amoníaco a la  temperatura del ambiente, formán -  

dose un p recip itad o in co lo ro . Luego se hace pasar por la  

mezcla amoníaoo durante otras 4 horas, se deja reposar la  

mezcla durante una noche a la  temperatura del ambiente, 

se  evapora en vacío  y se ag ite  e l  residuo con 100 co de 

agua durante 30 minutos. La 2- (p -n -p e n t il- fe n il) -p ir im id in -  

-*5**oarboxamida bruta resu lta n te  se u t i l i z a  s in  u lte r io r  

p u rifica c ió n .

Se hierven durante 2 horas, b a jo  r e f lu jo ,  9 ,1  g 

(3 3 ,8  mmol) de 2 - (p -n -p e n tilfe n i1 ) -p irim id in -5 -ca rb oxamida, 

oon la  exclusión de la  humedad, con 100 oc de oxi.cloruro 

de fó s fo ro . Se separa en vacío  e l  re a c tiv o  en exceso y se  

evapora l a  mezcla por dos veces con tolueno en v a c io . Se 

recoge e l  residuo en cloruro de m etileno y se cromatogra­

f í a  sobre 100 g de g e l de s í l i c e  en cloruro  de m etileno.

La eluoión oon cloruro de m etileno y oloruro de m etilen o/ 

acetona a l  2% dá 5-c ia n o -2- ( 4 -n -p e n tilfe n il)-? ir im id in a  

que se r e c r is t a l iz a  en acetona/hexano y se  sublima a 1203 

O en a lto  vacio  hasta punto de fu sión  constante. E l pro -  

ducto in co lo ro  y puro funde a 96 ,0 3 -9 6 ,2 3 0  y tie n e  un pun­

to  de c la r if ic a c ió n  de 109,030.



E l m ateria l de p artid a  (punto de fusión 58, 5 0̂-  
-5 9 ,2 ^ 0 ) puede prepararse, como describe A.R. Todd y F,

B erg el, J .  Chem. Soc. 193?! 366, a p a r t ir  de clorh id rato

de p-n-pentilbenzam idína y ctoxim etilenm alonato de d ie t i lo

con e t i la to  sódico en etan ol y tratam iento subsiguiente

del 2-(p-n-*oenti 1 - f  e í¿  1 ) - 4-h i dr o x i-p irim id in -5-c a rb o x ila t  o

de e t i l o  re su lta n te  (punto de fu sió n  193 ,9^-194 ,4^0) con

oxicloru ro  de fó s fo ro .

EJEMPLO 8

Se hidrogena a la  temperatura del ambiente una 

mezcla de 15 ,6  g (45,0  mmol) de 2- ( p -n -h exi1 - fe n i 1 )- 4- c lo -  

ro -p irim i d in -5-ca rb o x il a t  o, 1 , 3  g de carbón cale di ado a l  

5%, 6,7 g ( 68,5 mmol) de a c e t-to  p otásico  anhidro y 150  cc 

de dioxano hasta que se absorbe 1  mol de hidrógeno, lo  que 

se  produce a l  cabo de 70 horas. La elaboración f in a l  se 

l le v a  a cabo t a l  oomo se ha d e scrito  en e l  ejemplo 7 . E l 

2-(p -n -h e :d .lf3n il)-p irim id in --5-ca rb o x ila to  de e t i lo  in co lo ­

ro  y puro funde a 83, 2^ -83, 9^0 después de d e stila c ió n  a 

125SC en a lto  vaoio . Después de la  adíe:': ón de 28 cc de e ta ­

n o l, 1 4 ,1  g (45,0 mmol) de 2-(p -n -h e x ilfe n il)-p ir im id in -5 -  

-o a rb o x ila to  de e t i l o  se hacen reaocion ar, t a l  como se  ha 

d e sc r ito  en e l  ejemplo 7 , con una solución  de 20,8 g de h i-  

dróxido sódico en 140 cc  de agua y se procede a la  elabora­

ción f in a l  de l a  mezcla t a l  como se  ha d e scrito  en e l  ejem­

p lo  7* E l ácido 2- (  p-n-hexi 1 - f  eni 1 ) -p irim i d in -5-carb  oxf T i­

co seco se u t i l iz a  en forma bruta.

De modo análogo a l  d e scrito  en e l  ejemplo 7 se  

hacen reaccio n ar 12 ,0  g (4 2 ,4  mmol) de ácido 2- ( p-n-hexi 1 -  

fe n i1 ) -p irim id in -5-c s r b o x íl ic o , con la  exclusión  de hume -
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dad, con 80 cc de cloruro de t io n l lo  y se procede a su e la ­

boración . Se disuelve e l  cloruro de ácido 2- ( p -n -h e x i l - fe -  

n il) -p ir im id in -5-c a rb o x ílic o  en 120  cc  de dioxano absoluto 

a l  tiempo que se ca lie n ta  y se adiciona a una solución  de 

5 . 200 cc Re dioxano absoluto saturado con amoníaco a la  tem­

peratura del ambiente m ientras se a g ita . Se t r a ta  ad ic io ­

nalmente l a  mezcla t a l  como se ha d escrito  en e l  ejemplo 

7 y se elabora. Una muestra de la  2 - (p -n -h e x ilfe n i1 ) - p i r i -  

m idin-5-carboxamida bruta re su lta n te  se p u r if ic a  mediante 

10 . sublimación a 180^0 en un a lto  vacío? punto de fusión  

250,23-258 ,330 .

De modo análogo a l  d e scrito  en e l  ejemplo 7 , se  

hacen reaccionar 1 1 , 5  g (40,6 mmol) de 2- (p -n -h e x i l - fe n i l )  

-p irim id in -5-carboxamida con la  exclusión de humedad con 

15 * 100 oo de oxicloruro de fó sfo ro  se procede a la  elabora -

ción  f in a l  y se p u r if ic a . La 5 **ci an o-2-  (4-n -hexi l f  eni 1 ) -p i 

rim ldina pura e in co lo ra  funde a 8 6 ,3 3 -87 ,830  (esm áctlca), 

se vuelve nemática a 101,330 y tie n e  un punto de c l a r i f i -  

cación de 102 ,6 3 -1 0 3 ,2 3 0 .

20. E l m ateria l de p artid a (punto de fu sión  5 9 ,4 3 -

60 ,530) puede prepararse como describe A.R. Todd y F . B e r- 

g e l, J .  Chem. Soc. 1937. 366, a p a r t ir  de c lo rh id rato  de

p-n-hexilbenzamidina y etoxim etilenm alonato de d is t i lo  con 

e t i la t o  sódico en etan ol y tratam iento subsiguiente del 

25* 2- ( p -n -h e x il- fe n il) - 4-h id ro x l-p ir im íd in-5-oarbo x ila to  de

e t i lo  resu lta n te  (punto de fusión  189 ,63 -191 ,030 ) con o x i- 

cloruro de fó s fo ro .

REIVINDICACIONES

D escrito  e l  ob jeto  del presente invento se d e cía -
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ran nuevas y de propia invención la s  sig u ien tes reiv indica ' 

ciones con prioridad de la  demanda de p aten te suiza ndm. 

12 .235/75  del 19 de Septiembre de 1975.

1 . Un procedimiento para la  preparación de de- 

5.  rivados de p irim id ina, de la  fórmula general

10 .  en la  que

cada uno de lo s  símbolos X representa uñ átomo 

de nitrógeno y cada uno de lo s  símbolos Y y Z re ­

presenta -CU- o cada uno de lo s  símbolos Y repre­

senta un átomo de nitrógeno y cada uno de lo s  sím- 

15. bolos X y Z representa -CH- o cada uno de lo s  sím­

bolos Z representa un átomo de nitrógeno y cada 

uno de lo s  símbolos X e Y representa -CU- y uno 

de lo s  símbolos R^ y Rg representa un grupo de 

ciano y e l  otro representa un grupo a lq u ílic o  

20.  de cadena l in e a l  conteniendo de 1  a 7 átomos de

carbono, un grupo a lc o x ílic o  de cadena l in e a l  

conteriendo de 1 a 7 átomos de carbono o un grupo 

a lc a n o ilo x ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 

2 a 7 átomos de carbono,

25. caracterizad o por h acer reaccio n ar un compuesto de la  fó r ­

mula general
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en la  que

5* uno de lo s  símbolos y representa un grupo

a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de í  a 

7 átomos de carbono, un grupo e lo o x ílic o  de 

cadena l in e a l  conteniendo de 1  a 7 átomos de 

carbono o un grupo a lc a n o ilo x ílic o  de oadena 

10 .  l in e a l  conteniendo de 2 a 7 átomos de carbono

y e l  otro representa un átomo de halógeno y lo s  

símbolos X, Y y Z tien en  e l  s ig n ificad o  expuesto 

anteriorm ente,

con cianuro de cobre ( I ) ,  cianuro sódico o cianuro p o tá si

15 . co¿

2 . Un procedimiento, de conformidad con l a  re iv in d i­

cación 1 , caracterizado porque uno de lo s  símbolos R^ y Rg 

representa un grupo .ciano y e l  otrp rep resenta un grupo 

a lq u ílic o  de Cadena l in e a l  conteniendo de 3 a 7 átomos de

20.  carbono.

3 . Un procedim iento, de conformidad con l a  re iv in d ica ­

ción  2 , caracterizado porque e l  símbolo Rg representa un 

grupo ciano.

4 *  Un procedim iento, de conformidad con cualquiera 

25. de la s  re iv in d icacio n es 1 a 3 in c lu s iv e s , caracterizad o

porque cada uno de lo s  símbolos Y representa -CH-. -

5. Un procedimiento, de conformidad con cual­

quiera de la s  re iv in d icacio n es 1  a 4 in c lu s iv e s , cara ote
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rizado poique oada uno de lo s  símbolos Z representa un 

átomo de nitrógeno.

6. Un procedimiento, de conformidad con cu al­

qu iera  de la s  reiv in d icacion es 1  a 5 in c lu s iv e s , oaxacte-

5 , rizado porque uno de lo s  símbolos lí^ y R^, de p referen cia

Rg, representa un grupo do oiano y e l  otro representa un 

grupo a lq u ílic o  de cadena l in e a l  conteniendo de 3 a 7 á to ­

mos de carbono, cada uno de lo s  símbolos Z representa un 

átomo de nitrógeno y cada uno de lo s  símbolos X e Y rep re- 

0* sen ta  -CH-.

7 . Un procedimiento para l a  preparación de 

derivados de pirLmidina.

Según se d escribe y re iv in d ica  en la  presente 

memoria d e scr ip tiv a  que consta de 65 páginas fo lia d a s  y es* 

- c r i t a s  a máquina por una so la  de sus c a ia s4

Madrid, a 19 Septiembre 1976 

p .a .
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