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l a  preseate  ásveseioa se re la e ío a a  *&* b is -4 ^ ;w to 4 * »  

p ir if iia ie )  alease* y a l f a ,a l f  a * -b i* « (4 ^ ia a ~ l-p ir id ls i8 ) r i le s e s

y  l a  p w p arac ii»  a® lo a  s isa o s . 3 s te s  eeapsasteir sa® jf t i ie *  pa*
■ . . ■ ' - • -■ ■• .v /

r a  c o a tre la r  bs© t«riaf# heage* y  y ira*  d* £ert»e*f y  «a 

casos para-im pedir l a  formas Ida a® placa» ¿catáis*»
*  . • \  f » "

£ a $ a te s ts  H erteasericm a Hdaere 3»Ó?5«90Í-dá éL-eé&sütr 

ub gnap» a® bl*«C^-aaiBo-l*.piriaiaio5alet»3* e#*e iaisrasflc*-. 

en l a  preyorseida a© lo»  b is - (  4-w !á o - l-9ipcrfdlB »)aieanot ̂  ' 

rr©fipáadio&ts» q¡&e se ate© qs« t is a e s  « fse te s  b a e tc ria s td tfe é y  ;y , 

b acteric idas»  , , ■■■'(,-

*»c» A ettin  y ctree» £ . fhaw u íharsaeo l» . ü #  d<M>3 

(1959) da a  escocer ©1 diy altere d» l 910ubt»»( 4»a*ÍB $-t~pírldlaf e|
.  ■ í * t : . \

decano y #1 ASyetare a® l 9X0-biM4-«e»t«mÍfie-lH^iridÍaÍe^d®e«ae<* 5 . í / ''
os a im ifie a ta  h a s ta  c ie r ta s  especie* entre  a l  grápe a i r a r la  gr«& 

da de lo s  QQ®p«estos de amasia ei$&tsr&sr£e toe  *» asa  a  ceaeccsy 

pasees actividad, caiblcida* «atibaeteriasa*  m tí~ £ ild r ie a ¿ f  

tripoaac íS a , pera se  m  prepercienaa date* b ioU giea*  pvrh'sMxi»

Case da la *  esapeeste* asteriesm eate ssseiesade**

\.k ,
*  ̂ .

A-

¡ -
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£» fam eifo  se relaciona sea los Ms-/*’4-< 8-saiaaM*. 
ptridinij^-alcsac* <|tt» tleaoa 1* fdraala 2 <*«« s« dsri * eaatl~ 
Raaelént

r +2
,.*t»**«%*-W*~

' wm .......f  \w  ~ r  .  » 7 ' -,-wia
í

_  a•m "m

y *lfa*ai£aM rti-¿ 4^^*ttlao)-l-pírldÍaS j/ x llenos %oe tiesos
la  f te o la  22-tsft se da a  contínneciía:

** ** +2*" ~
" / \ i

./ v- / v "  2 , !
« K -  ~ ‘ »-CH2 -  . A ;

• ■ T

i

„  U ) r  J
i

•* .II
en desde os la  t$*ml* I»

' Y es wá «ropo al^slleao s&e eoatltae de 4 a 1$ Atoaos 
de «silboso y <ttte separa los dos frnpos de 4-( R-KHf)-l-plrldlaile 
aedtsafe de 4 a 18 Atoaos de earbonot

R «s na grupo s ig ilo  <&** contiene d# 6 a 18 Atoaos 
desarzono* wa yropo o lo loal^llo  contiene de 5 a 7 Atoaos 
de carbono, bendlo, o fta llo  scfestitaide a té lis te  aetilendioxi 
a «as a Isa sobstltoyentes <p* se seleeaioam ie l grapa *at sote» 
•la te  de haidgeno, alquilo inferior» aleo* i  Inferior» n itro , alan

§.-v .
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y tr lf l« 9 S fttilo i y es l a  S d rssla  R r

S es'fcidrdgtaa, m  grupo a lq u ilo  4a cadena r e c ta  a . 

lie cadena ram ificada contiene 49 1 a  10 ¿ to sas  da carbono» 

•« boaclla» Q e s  « e ti lo  a clora? n « « »  c a ta ra  de O a  4t 

y en dosis l a s  F l r t ó a s  I  y Xlt

«\ as «a aai5s? a  as 1 $ 3 | a  es 1  4  t í  y  * as  1»

2 4 3í y  ea «Jando (a) ( 2) a (a)(x)*

la ta s  eeapeestos s m  O tila s  asas  a p a ta s  an tibao te- 

r im e s  y aatífengosa y m  activas-^ con tra  v ir e s ,  por * jcaids» 

con tra  v ire s  d» Serpea.

a le r ta s  de l a s  c «apuestos da l a  Pdaraala 1 asa tsab ida  

¿ t i l a s  cama a p a ta s  preventivo» do p laca  d e n ta l, por s jeap lo t 

dlbrastero de 1 , 6-b ia~ ¿*M  ce t  i lü a ín o U l-p ir id ín is /  

feexasa T. a l  d icloruro  correspondiente,

lib ra s» ra  de "1,&-3í 9t¿Tí-C ao a ila a ía a J - l-p ir id la á j^ -  •
* >v .•

Im ano y a i  d iclo ru ro  corre spandieate,

d ib rossra  de l,S -B ia -¿  4-(dscilaaslaa)-l-.plridiaí¿% ® xaaa]|

P ibrsacro  de l,&»bÍ0- /  d -C d o d e c l la a la a ^ l-p ir ié ln l^

besana,

P ibrasero  de 1 ,7 -b ie - /“M b e p t Í la a in o )- l~ p ir iá in ij7
bepts&o,

bibrw w rs de l f7-B Í3-/"V (octila iaiaa)~ l~9Írid i»S ¿7
bep tesa ,

M hr osero de l , 7~Bi**ZV (»aniX*sia9) » U p Í r ta iB i^

beptano»

Bibrosoro do 1 , 7-b ie -^ * 4~d9© ilaa in o )~ l-u ¿rid ie ij7

heptsao*
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T’fbr#*vro 6» ! tT-BiiK/*4h(4ofi«eil«»iiio)»X-p4riíi4aÍj¿^ 

fetptaaso . :

Mbromara 4* l >8-bi»./"4-(h«p4ilwto9)-l-3>iri4l»lis?r 
" octano y *1 a ie ld rsro  cerreap o n aien tt,: ,-«

5fe lo ra ra  4» 4-( oe til«* ino )-l-p l* l4dlin4¿'

eataao*

r4feraarro 4» 4-{ttoail«»i»o)-l-»p4ri41a4¿
oatmtts*

Pilar amaro 4# 4*eilimlao)-:UpiriaSmÍá7

oetmoy
Bibroassir» 4* 1 ,S~bi s - /* M  dodeo ilacaíno ) -X -p ir l4 io ií/

««««o»
MtaNtoff* 4« M  %ttilboxlla»íne)*l-pirl4i~

aiiToetio&o»
Piolersro m  1 f ̂ b i*-/ ’V(ijeptil«ii3ao)»UpiriaiBia7

aoa*oo,

Pibroanra 4e 1, %bi*>T«oaaUmmí mo)-l-p áridiaijj/

aeonaOf
Pitar amaro d* 1 ,%* i*-/"M  4«o ÍlaaÍtto)~lH&ir 14 ini¿¡7

1KWJWO*

Pibraaara 4« 1 ,3-34»./" '% d o ase ll* a iaa )-l-p íria ia i¿ Z  '

aamase*
Pibrawsro 4» 1*1% Bim-¿'V(ii»ptiliaino)-l-.pirl4ÍttÍ¿?r 

ft*«ao y «X fiiclarsra «erromponaiimt*,
Pibramaro 4» l yX%bim-/V(a«all«siaa)»l-pirltÍ2ill¿ir

4t««O0f

; ■ ’ : • . .
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Plhroafciro da 1,10-M s-/"¡f-Cda«ila»íao5-l«isÍriaSRÍj^

daca&o,
Bibroassro d® 1 tlo~bi&-£*4-{dod*eilasiao )~ l-p lr ádinij?*

-daea&o»

M clo rsro  da 1»XO-*Mh-j1 4-( 2«« t£lbarilaai&®)Wl-pir£«'

df»i,g/c!£oaRe*

£lbro®jro de l fl&-MflK^4»(b4xlXa8^»)»X»pírl(SSt4a? 

¿odaes»  y ®X d iclo ru ro  eorvaspaádSa&taf

D ibrw aro a® l vls»b ls» /*4*(bep tll4A iaa)* l-9 iri& lB ^^

dodaessao,

MbroJWsro a® X»l£-bi&-/ 4-C 3«tíX ® sts0}-t~ |> lrM ía^/

áodacaao*

bíbroarr© da l,X 2 -b ia -/ ^ (® o a íl8 ® ia& )-l.^ ír íite% / :

dodacaao»

Mbro®?ro a© 1 ,12-b ia-./ 4-( d«oiX aaitta)»l*piridÍR Í^

dodaeaao*

b ibroatir s da 1 ,12 -b ia-¿"$-( aaaeclÍaaía9)-X -f i r á d te i j?

dodeca&at

Mbroatrre da 1 ,12-biís-/ 4-(2-«tll& exilttl89)«l*»9írld¿»

nigpLao&oGaaa y d icloruro  oarre#p$ísdie&4®,

Bibroaféiro da l l14-bifl|^4*(haxjllaaÍ]M )»X-plrÍdia9j7 

tatradacsaas y a l  dicloruro  ©orrespcRdlwtes»

Sibroaoro da 1 M bsp tilaad£o)-l»p irid íaS & ? 

tatradscaao  y  s i  d icloruro  e trrtapoad ieo tc  ,

M broasro d© 1 ,1 4 -b is-/, 4-( oe tilaslna5-.l--p irid iiií¿^  

te trad ao ass ,

y , costo especies partSettlarmsata preferida»*
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M bronvrc d» l» 2 -b ío -/V { h en tila» in o )« l-9 ÍriftÍn i& 7

acaona»
Mferoacro de l,19~bí o - / " M 2-*tilh « * il« a in o )~ l-p irl~

D icloruro do 1 ,l0 -b io -¿ 4 -(o e  t  ila*ino}~lH?iridl»l¿5Z 

deceno y e l  díbrea&ra correspondiente,

Mtomcro de
nanena,

M clom rc  de 5 , 12-bí o-¿*M b«p tilaa íne)-lH > irld ia i& 7  

dodecs&o» y
1}íb;rei»jr» de XfS*b!**¿. 4*-(o® tilioáaíi)«-l-pirÍdla% /

OOta&C«
<?oae va aapscto do l a  presente invencida «atrito* en 

tm* eo«eo*ioi$» M gldaie*  bucal para  1* pr«vencida de p l « *  d«n- 

t e l  f t»  « m i s t o  do o sa  «entidad e fe c tiv a  de une de le a  coapvea* 

te a  «BterSorsontr c itados y «n portador farmaee» ticamente acep­

ta b le , ces?atJbl«»

T'O. iave&cida *e relao ion*  toatoldn coa na* eoopooieiáa 

«atibanteriaca» - aatifvagoaa y c o s tra  v iroa apropiada por* adnínia- 

tro c id a  t ip le a  %*ie- eanoiate de va* cantidad e fec tiva , de va casa» 

pwtoto qpt tiene l a  ?-5m¡X& I i  IT onterieraen t*  aeacionsia* 

y  «n portada? farnaesn ticamente aceptable» coapatible* .1* i&» 

venoide «deaula e s t r ib a  en usa  «esposieida Xinplador* <e 1* p ia l  

«ce toBoiftt* de ana cantidad e fe c tiv a  antibactérica*» «atlffengoaa 

y  v irae id *  d t m  coáppeato toe tien e  1* f í r« a l*  I  5 XI «atarlo*» 

aeat*  c itado» , «a  tu rf«o tan te  faaráaaenticaaent# acéptatelo ocap*»



t ib ie  y m  portador faraaacn tieaam te  aceptatolo $g«pafcible*

La fsw m eilri adonis se re lac io n a  con n&& coapoaicila  - 

an tíb ac te rian a , aatlffe&gwa y c o s tra  v t o a  apropiada p a ra  apláU 

•caras a  su p e rfic ie s  inaaiaadaa q»s coRcistc '3e coa e sa tlf ta i 

e fe c tiv a  a n tib a c té ric a s , astiffe&Bosa y v i n o l é t  3» an  c<Hpc*8$9 ■/ 

qtis t ic a s  l a  f t o s í a  1 é 21 uB&cic&c3aa m  1c qpe aateeeé»» a»*» 

c laác  con. t?n vcbíonl» eespatible» ' ••

Loa esaiptjsstoa a« la s  f t o s l a a  I  y I I  p u c to . prepararas 

hacienda reaccionar üaa 4-(B -aftiaa)p iri4 iaa  t*¡¡» t ic a s  l a  f to & U t '■

l i l i

-  7 -

BUS.
*«• 111

coa r& alcedo S icsb a titttiáe  qos tiene  l á  f  t o á i s  3Rfj

a -  t -  s • # *IV

o en xllc&o a lfa » a lfa ,-aia'absts£ttsl3& qpc tit& c Xa t i r a d a  7?

.,' Olio-2

2-CBi

U )Y

en imñ® las atocias IV y V:
7 so nn grtipo alqnilenc qc® créticas 3® 4 alS ¿tensa 

¿b carbaso y qnt aspara loa ©ropo» t «tediante 4 a 13 ¿tosas 3c
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ftrfMHSaf

% e» cloro* brono* yodo* ae t  a»»*lf ¡m iles 1, sttacw'U 

fm i lQ x i f  baaoanenlfoniloxi o jw tolnenanlfG niloxlj 

3 e» « e t i lo  o «loro: 

v *a t*tt ««tero 4» O a  4g

y «» 40»#!

«casi» l a  4-C3-aalne)plridin* ( n i )  ee h»oe reaccionar 

«a» «s alcano dfjsíbctitü ido  ( r?)*

S i»  l a  Id ra n la  I I I  «a m  «re?* a t o l l o  nw« contiene 

4» <S « 16 átomo» 4* carbono, «» «Trapo e i c lo á i ^ i l o  e«* contiene 

4» 5 a  ? átono» de carbono, bencile  o fe n íle  enbatlfa lde  median­

t e  a e tllen d io x l o amo a dos awbstitsyente» do haldgiroo, a lín H »  

in fe rio r*  aleoxl lafero r*  mitro* «lamo o tr if l t io a e tile ?  y ««an­

do l a  4-ÍS-«mlBo)píriáínft ( I I I )  » t hace re  ace locar «a» «» x llo -  

so  a l f a ,  alfa*~dí m ibstit« l do (v)?

H e s  l a  ydrawle I I I  m  h idrásenc, q& «rape a lq u ile  

de cadena r e c ta  o de cade»» ra t i f ic a d a  no» contiene de X a  18 

átoaea de carbono* o bornelio.

I b  l a  P árala  I preaente e l  grupo alquilen* t  ea  un 

ra d ic a l  di hidrocarburo « llfá tio o  «atorado b ivalen te  que con- 

tle»e  te  4 a  18* de p refe renc ia  6c 8 a  12* ¿tosca de carbono 

coleo ade m  osa cadena r e c ta  o en esa  cadena ru s if ic a d a , que 

«•para  le a  de» «arpo» 4~( SMRO-Jupiridi&llc a» di «ate de 4 a  10* 

de p refe ren c ia  de 8 a  12 áteme» de carbono* per «¿espío*

l,4 ~ b s til« a o , 1 *Vpent llene* X,6~hex lle n e , 1,7-hep t i ­

les*» l,B -ocU leno , 1 ,9 -aon ileao , 1 ,10-decilene, 1,11-oBdeeileao»

'• !t‘ , •/’ .- V.' V •■• •••



l 912-606selXeui), I ,1 3 k tri4 e 9 lle n a , I #1 4 « t® tr^ e Í le a o , 1,15- 

peata& seileno, 1 ,16-haitsMísc t ic a * , 1 ,X7-b«pia3«eil*aa, 1,13- 

oetaíec i le s o , X -o » ti l- lv4 ^ t & 9 a * v 3 -a a t$ l- l f$-.p.8»tilessi su 

-® til-l»4-bwtilG iio, ju m e til- l , 6-hoxÍleao, 2,4-3iaieiil-X ,5-p& st i -

leso* l-as tilU l/F -teep tilen o , 3 - .e t i l - l t6-ii®xíl»»af S-psopÜ-M** 

p e a tila ao , 4 ,4 -3 Ía« tU -.l,l? -hep í;íl«ao t 2 ,6 -3£a© iil-lf7«beptiXeaof 

£ ,4 ,4 -irS asill~ X ,6«b*x ileao , 2»7 -áÍaa til-l,& -ae  t i lo s o , X-metilu 

l,lD-e®s i le s o ,  5-o t i l - l ,  3 -aeaileao , 3*1*6,6-te trasaa til-1  ,8 - 

cetll«& or 3,3*A£ae t i l - l , la -a c o lla sc , 3 -® s ti l- l#ll-p a3 « « lleaa# 

6 -m tll- l,1 2 -4 e 3 e e ll9 a o , 2- sbgt í l -X f 13-tridsíiilím ® , 4*9-31«stil- ' 

l,12-ao3eclle&o» 4-ss tn -l,X 4 -te tra d ® c ile so , 2 ,1 3 -a i» 3 til~ l,1 4 - 

te trad e e llen o , 1 ,4 -d ip ro p íl- l ,4~bitiil<mo, 3-(3-p©&t41}-l,5- 

postílese»  2-( 4,8-díaie tiln o a il)-Í,4 ~ b p til< ?ao ,* 

t  i le s a  y s-s&e ¿«tetes.

S*s «p.rae i a r l  qu© cúsala  Y contiene 4 Itcaos 3® carbaso» 

e l  U ti& a desde luego, debs colabores en calesa. r e s ta  3c a tu ­

n era  seise ja s te  «««ando Y contiene 1$ átoaos* á# carbono y separa  

le a  dea grupo» 4-{H-IH5-l-piriti&ÍX« acalanto  18 ¿toso» ’de car­

bono» le e  sitases da carbono debes taab iln  c a l so aras e s  paa ea8e- 

n a  recta* to lo s  lo s  casas» Y p«a<t® se r á® ca lesa  r e c ta  a 3® 

cadena ramificada*

l a  fS raa la  1 da l a  pyoasstc, S es «a grupo alquil®

3® cadena r e c ta  o de oa isaa  r a a i f ic a la  «jas o<m felona 3® 6 a  18, 

de p refe renc ia  3a 7 a 9 átonos la  carbono, por* ejemplo:

Igrbexilo, a -h e p tilo , s - o e t l l c ,  & * im ila , j^ a cc U o , &  

c a le c í l a ,  ^ -d ad ec ila , a - t r i f te c i lo ,  a - te tra d e c i lo ,  ^ -p en tad ec ilc ,

-  9 -
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2^h»xad«elle» jj^ o c ta d o e ilo , grceta& ecilo* l - a e t í lp o n ti l» ,  

2 ,2*di»«tilbutilí> , 2*a*íilh*3rtl®» l ,4 - a i* * t i lp * a t í la ,  2~ 

• t i lp ta t iX o , 3 * o tilp « » tllo , 2 -aw tilbop tílo , V o tllh o x llo , 

2-otÍXh«xlXe, 2 -p rop ilpeatíle»  2 -a e t il -3 -e t  í lp e n t i la , 3- 

# tílb » p til* *  X*3*V tr*#«tilhoxn® t l #5~diawtíl..4-«t21h»xilo» 

í-p rop ilh sp  t l i o » 5~m til~?«bn tí Xiiey l i o , 2~propiltt©allo, 2~b*» 

t i lo e t i le *  1 tllcadocSI o, S - p ta t i l im i lo ,  l,? -d lsM tn ~

tetm doeilo*  X ,l-d i» e tilp en in d e c ilo  y »»a*i«wt*8*

fuasdc 1 *n l a  fArasela 1 presento es t a  empo c íe lo*  

¡alquil® qs»e contiene fl» 5 a  1 átanos de corbona» «o incluyen 

eleXdpeatlX®* «lelofocxilo» c ic leb o p tllo  y « tarjan te* .

Cuando & on l a  fdnn& a I  d« l a  presante t«  forillo  

oubatitvlfi® «odiante *»tiX«ndi®xi o rao  o do* subctituy  «ate* 

qtt* t t  *«Xeeelo»*n Ael prup® qu* c®»*l*t« ña b¡£ Agoto, alquil® . 

In ferio r»  a toar! In fe r io r , n i t r o ,  e l  ana y t r í f l r o s e t i l o ,  que 

lao lryoa  ^ -o lo ro fe n llo t ^ -e lo ro fu s lt o, ü -c lo ro fen ilo , ^-broao- 

fe s ilc *  gj*fX»ef*ailo, r-yodofonil®, 2,4~Aíct¡3rof#ailo» 2,4-tÍ*» 

f ln o íe n il» , 2,%*dibr®»®fftr¿il®, l»* -d ie lo re? ím ila , 3~ol«r©~4» 

flcefe& ll® , 5»4~*etllenai os-i f« a lia * p -e tllffc a llo , E -so tox ifa- 

a ilc »  ^-attrafflaU d»  .fc-elanofenílo, &«( t r l f l r a a e t l l^ r o n l lo ,  ?~ 

« o to r l - l - a i t l l f e n l lo  y ««solantes#

■ Ste l a  f lm a la  IX de l a  pre*ent»# tí a« an «rapo a lgal­

io  do cadtisj* ro e te  o de cadena ram ificada toe contieno do 1 *

11» de p m firo n c i»  de 4 a  12 átono» do carbono y q»« iaolcyo, 

sdcná» qaa l e s  «ropo* a lq u ila  anteriormente sancionado» que coa» 

t lra s n  A» 6 a  18 átoao» do carbono» grupo» ta l»»  coso «o tilo»
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©tilo# » 2~‘b!?tüo» st-pautilo» ¿«api1 opilo» l - a s t i lp re *

p i lo ,  iaobatil*» E s tilo  A re la r lo ,  iaopsatálo# neopea iilo , 1* 

s e t i l s e a t í l e  y 9$©?3sa tos.

Sa las Páranlas 1 y II ta la preseafee I p«eta ser 
tasbita brolle. s i  sa ¿saos, al rosita* ta 'féalls tal $rop* 
bese lie pacta sabatibalrs© cm pao o dos sofestltuyeate* tal 
ecst© por' o Caspio» ta halógeno# bXSrexí* sigile inferior# alea&i ■ 
inferior» nitro# ciase# triflaeáaatil* y »«ae Jantes*

S es if íja l *?n robo* casos aa c a ta  a sa  ta  l a s  FSm&SBt

I y IX*
©pasta A «a las fórnalas protestes* >es aa. «alta *o 2o¿- 

eluyea lo s  asieses  ta s to  ta  lo s  ta ló o s  iáarg ta ico*  coso © rgtal*.*^ 

eos» por e¿tapies

broapiro, eter^re» flro roro»  y s ta r  o » sulfato» fosfato*.- 

n itra to »  gnlfaseats» a e í  asaattlfesat©, stesta l?© sato» lesees**!!?©* 

fiftts» £•> t  elqsiMttl ? oaat a * aaftalSBsalfd&at*» &a? t  atl<mdistjl foaato* ;:- 

eielohsxilsnlfaRAto» ace tafeo» triflueaosfeato» a s ía te ,  fu aa ra ta t 

sncei&ato» ta r ira to »  oxalato» c i  trato» iae ta to»  g ire  osato» a#* 

eorbato , lsc t& te , f ie la to »  sa lic íla to »  benseato, p ie ra to , a s tas*  

fesfe&ato» a rs s a iia ,  a ra ruato , tiosw lfats#  paro lar ato# ta r tro sa »  

te» earcoataato» IS-lartroilaarecstaato# ¡aonoflr©fosfate» hexa* 

flttoalpsaisata» hexafls o s il íc  a t ©» haxafltt oes tanate» fluesiroo&nfcd, 

te trafIw obsra to» hexaeleroplatin&to» i© tr aelor oatattinate» 

hexaelerooeissaato y asase ¿astea* Se p ro fie re  ©X b r  entero y e l  

claror©*



SI tfm ixrn  "hetLte&a* t a l  y «oaic a» u«* e& l a  presenta 

s* «««tía* a  ia c ltr ír  flúor» olor»» broao y yodo.

$*1m  t t e l n o a  t i t i l o  in fe r io r  y alooxi in fe r io r , 

• ia fa r io r*  fsp re so a ta  na residuo do a lqu ilo  q,ns «antiene d« 

1 * 4  átanos d« carbono» t a l  coso motilo» e tilo»  propilo» 

itojaropil#» b u tilo , í  sobu tilo  y b u tilo  te re  i  «ario.

( s r  remecida ?»ra preparar lo a  c o a la s  to s d« l* s  

yáracílas I  y 11 a n te rio re s  ce ll# v *  * «abo coay*»i*at«»*sta 

haciendo reaccionar. don moles de t?aa 4-(!?~®aíao) p lr!d in*  ( F t e s -  

1* ( I I I )  «en wo atol de «n alean# o xilss.3 d isu b stito id o  «propia- 

da»*at« ( * te » l*  r /  d tr) en «a solvente in e rte  ta l  «oato alcana! 

in fe rio r»  asetoaifirilo» !í,??-dime t i l f  enessid*, 2í,íf-di¡»atilac8t* -  

sldet» bejsoono, tolueno» x ilene  y semeja»***» * «na tem peratura 

ds aproximadamente 69*<\ a  110*5* durante un período de 1 « 24 

horas» m ualnente» lo s  reactivo»  m  c a lísn tsn  a  tem peratura 

de <&*&► a  100*5* en a c e te n ! tr i lo  o K»K-diaetilfovsaakid* o 

una aesclft de e s to s  solvente» o en tus a lo sa d  in fe r io r  dursato 

aproximadamente £ a. 20 horas.

Alternativamente» 1* reaceída  puede lle v a rse  a  cabo 

es «resenefa de r»  solvente mediante calentam iento de «entidades 

♦staqwifltt^trisas de lo s  rea c tiv a s  a  tem peratura de 120* a  150*5* 

A trsttts apraoEiaadnicente 2 * 5  ac ras . -

1«* Qsspuestos de b is - / , 4-( ̂ a a in o M -p ix íd ia í j j /  

re s a lta n te s  < ¿tenias I y H ) a» a ís la n  da acuerdo sea  lo s  

wftodos canvesoicnales» por ejoaplo» ««díñate f i i t r s c id a  s i  «1

-  1*  -
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producto ©s ánsolubl© es e l  aedio a» re sc e ila ,. o «©alaste d i­

lución  de Xa aeae la  fie r e a e d la  con m  solvente no ¿polar, 

t a l  cosa ¿ te r ,  benceno a hexa&o, a  f í a  fie p re c ip ita r  #1 profeo** ~ 

to  o «adiaste  evaporación del medio a» re a é e llá  p e ra  3* Jar 

e l  p refecto  esas un residuo* t í  producto erado a is lad o  puede 

p u rific a rse  «adianto -srlatáU sao lA t fe  «a solvente «prepiafe - 

en p resencia  3a «as. adsorbente, v* c ts ,  carbón vegetal a  t i e r r a  

a© díateos as*
v *

Los «©arpues'^cs fe b ís« /p M  B-ami&o)*l*»pirÍdí&ie que .
i

■ se p ro fec ía  fe conformidad coa e l  saltote «a terlo raen te  descríe* ■ 

to , desde lu c jp  coa te sa rá  un a s i la  (ífc en Xa» fg rá c il»  X y XX). 

que corresponde ál grupo de s a lid »  del á le  teso o x ilen c  diei’bs»
• j

t itv iS o  reac tiv o  (?. en Xas fórmulas* I?  j  ?)<

Sin ©abarco, si residuo aalóaioo de e s to s  compuestos 

peed® v a ria rse , s i  se desea, fe  acuerda coa lo s  isfeoáos fe 

ínteros&Mo fe iones convencionales, por c h a p la  Asoleado p a s a r .. 

tina solee15& de un compuesto de p ir id ía lo  m  tas. salvante «pro» 

p ia fe , v* g r . metanol, e tano l o a©?a a  través ¿o ws locho fe 

usa re s in a  fe íntereaafeío de Iones s in té t ic a  que Ceatioae s i  

»nifo fes©alo. solvente s® evapora y t i  compuesto do p l r l -

dinio re su lta n te  qu« contiene e l  sa lda  deseado se p u r if ic a  «e- 

d laa ts  racristaX isae idn  a  p a r t i r  de un solvente apropiado*

á lte rsa tiv a a e n te , tas compuesto fe  p f r id la lo  pueda ha» 

serse- r-s ase lo sa r coa tasa s a l  soluble que contiene e l  s a l í s  f e -  - 

sendo en assetaei&j. eos un contraeati& a que se combina con e l



N

anida del coamieeto de p iria iaS o  a  f in  a* p ra fe a lr  *in p recip itado  

ioaoteble* líl d íiiiao se separa dejando *?na aalieid» del ecapeaste 

I 0 p irÍdÍB Í«  qt*« contiene anida deseado* Par a jeap le , na 

dihal*iro da ^ i« -/V (P -a¡a '? .» o )-l-p iP ia t» i¿?a:JL*!*fií> »* *«ot raaee io - 

m ir a©» 1» ga l a* p ia la  a# *?a ácido orgánico a Inorgánico, 

lialnro «a p la ta  rree ip ita ita  a* rea ra ra  dejando «a* so l'ic ida  Sal 

aoajmaato de p ir ld ía ia  qpe contiene a l «nídn orgánico 0 inorgá- 

a le a  d»aa«áo.
fjl t ip a  « a te rí ora-mti* a ltad a  do ro se e íín  a e ta td t ie a  

pnede taabld» « ap lta raa  para  proparar « a g o s t a s  da p ir ld in lo  

jaaolablea# Pe o a ta  asnera* a s  cseapneato de n/aaino}*

3 U p ir4 d ia ^  sotóbla a® haca reaccionar son *ma sa l solnfele qts* 

contiene #1 anida deasado* *•» coaM sa coa *1 es tid n  da p i r i -  

l i a l )  p a ra  proporcionar e l  prsd*teto desasís esas® *n* a n to r ia l  pre­

c ip itad o  in«3l**Wr. "a ta s  «alas d* « Ir id ía lo  lasoltfeloa asa 

t i t i le s  para  objetos a» aialaale& to y p u r if ic a r ía n  y erando a» 

eoaponea apropíadaaents coas «w.tls$s»«a, c rra a a , pastas* lo e io - 

aea* ja le a s  a polvos* « irren  tsab ida  ca¡as preuaraelonea pro­

porciona» líb e ra e ld a  sustentada le n ta , del ©sapeaste de p lr i*  

d ia la  a& tiaierobiaao. Adrado» la a  «alea insolnblea derivadas 

i«  a le r to *  cationes» t a l  «cao aquellos que ae describe» «» l a  

M o n te  Iforteaaeriesa* Stfaero 3*137,807* expedida «1 10 de fe­

b rero  d t 1176* so» efectiva»  para  red u c ir  e l  po tenc ia l de «ancha* 

do da lo a  d laa taa  «e lo a  agentes preventivos de p laoa  « ta tá l*

Por lo  ta a to , e» eaao de qtie l a  poro ida aaidaloa de
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a»  compuesto determinado «S© eoaforaiáaá con am ella®  carácter!*»  

tic a »  de l a  «apeóle ta le s  como eo lub ilidad , estab ilidad*  pasa 

•«ole<mar* aparienc ia  f í s i c a ,  toxicidad o seas Jante»*- %tio hacen 

^ae l a  forma « e l oospveoto inapropiada para e l  £Sn deseado* so 

pu-ste eo& vsrtlr íáeílmentsr ea  o tra  forma aáft apropiada* ?*** 

tíaarso os Xa p ie l  u otro® te jido»  ¿  ©a l a  oavidad bncal# s® 

empleos. di? ©fie luego aniones .f anaaceu t  lo aseste  usoptaSíi®» ta le »  

esmo fluoruro*, clorure,. bromuro* yetare* n e tsM slíen e te  y 

J astea*
• i

ta s -^ (p - s a l t io lp ir íS is a s  { ffe s s la  112} qp¡e se «a®a 

como mstortdoe de p a rtid a  por lo  ¿psacral ya  «a éasefisa* a* s i  ■' 

asa espee& io araste  ssevas* ee preparas d® acoerte' eos lo a  p ro - 

eedim ieatos deser i too para  l a  preparación do lo s  éoappeetoo ee* , 

nocidos*
Sonveaienteaeate* l a s  4~( R»aaiso)piridifi»# #» preparas . 

haciendo reaccionar h id ratóornre  Se cloruro  *e 4-cloro  á 4- 

b rooopirid ina $ W-( ¿ -p ír íd il)~ p ír if itn io  eos «na sa is»  apropiada* 

Baste su b s titu id a . l a  reacción por l e  general e& l le v a  a  cabo 

cadentando lo s  reac tiv o s  ®x fiftasseia de vn. solvento a  tem peratura 

&? i'•/' í5c+ .a P2T-«c. fiura&t* fie aproximadamente 1*3 a  3 horas* SI 

producto a le la  fie ««aera ctmvaacioaal por ejemplo «odiante 

ex trace  í  fe  de vis ©odio seboso a lca lino  h a s ta  o s  solvente orgáU 

aioo ta l  coao d te r ,  cloruro  de se  t i l  oso o eloroforao* «odiante 

l a  a vaporee ion del solvente orgánico y l a  c r is ta liz a c ió n  del 

residuo a  p a r t i r  de a& solvente apropiado*
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l a s  4~(x~»»Sna)pir id iaas «o obtienen 

«ed ísa te  h ld ro fen ac lía  c a t a l í t i c a  de «n» swsola l^e contiene 4- 

•a ln o p írid ín a  y  m  coapuesto ae 'carb aa ilo  <i«e incluye e l  conte­

nido di carbono apropiado. t»a reacción por la  ¿«neral se l le v a  

a  «aba a  « a  temperatura a» 50* a 19»C* ea tas. solvente apropiad*» 

por e jeap la  étaaol# baja  r s a  presión fl» Mdráfe&o de 1.406 a 

4*218 kílogrsnos por centím etro ««adrado en presencia de «a ca­

ta liza d o r do fcldrogeaaeida de palodio* %a íisrtis feo to rio  «a pe­

riodo de tiempo de hidragsnaeió» de 4 a 10 horas* ”1 «so de «a
# x

groa exceso ¿ a l coapríato  de carbon ita , e s  decir» 201 « or c ien ­

to  o «lo» re a tíl ta  v«atajo«aa»»te «a a lto»  rendimientos del pro->
dncto ppro a  tra v ís  de ««, período de tiempo da reaeeióa de c ió-, 

gq horas o sanos. P*s¡ín4s d* l a  remoción dol cataX isador, 

e l  prcdvsot^ se a ís la  sediente evaporación del sálvente y ya 

sea  desfilando e l  resigno « « ris ts ilss& d s e l  v l t ía o  a  p a r t i r  

d® «sa solvente apropiado*

Xa rsa& slfo de «& aldehido <i*:e t im& o l ssats& ids 

d-s carbono apropiado con 4-«aia,opir4dl»a «a presencia  de ácido 

fórmico a  temperatura# elevadas, proporciona taalblán la s  4- 

:.(it-saln9)pÍvÍdÍBa«»

T¡a# 4- (ü-aalno) p i r 1dinao pnsdon taabída obtenerse ase­

diante ««ilación de l a  4 -aa ioop lrid iaa  con «a hsütgro de ac tlo  

que tien e  e l  ««atenido de carbono apropiado» «subido por redes- 

c ián  de l a  « sida  resu ltan te*  l a  ac ilac ió n  se l le v a  a  cebo de 

acnerdo con lo s  «¿todos 'reconocidos en e l  rano» per ejemplo
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haciende reacolanar l a  4-aaim o-piridina opa m  haltera de o e ile

«» m  salvante le e r te  t a l  «osa d ie lo m ra  de « « tilm a  9 clerofámstót
■ {

en preses©la d# m  aoeptor de ácido t a l  como tristilamJü&a* t«a .-" 

asiída producida d© e s ta  soñera  aa rafes® luego coa a» h id ru ra  

de s e ta l  c espíe ,1o t a l  coso feidruro de l i t i o ,  *» tea solvente 

a p ro p ia ^  t a l  cono *!ter de te trah id rafu raao  o ¿laxan* y  «1 pro» . 

fe e tc  de íta las aa aísla a© acuerdo coa lo s  praeed iaien tos esas*--", 

eifea* :

los Slcaaoc diatsbatitu iáaa q»© tlo a ca  l a  f í r a u la  Tí 

que se usas ta a b ils  coso m ateria les do p a r tid a , po r 1c general
- *■ •** -"-

sos ooopuestas eeuoeíéos» o s i . asa  ® apeeIficsacate nuevas, 

dea prepararse de acuerda coa le a  procedimientos tesados p a ra  p?»*» 

parar lo© compuestos conocidas*

I<oa x llenos a lf a >al.fa,-distebstltisld®» q«e tienen  l a  

fórmula XII usados i  amelga como n a ta r ia lo s  de p a rtid a , p a r  1c 

ganora! ©om compuestos canecidas o mí &m aapesifíeaaoate  a&a*. 

vos, pueden prepararse de acuerdo eos. lo s  p rased ia lesto s  tesados 

para  p r a parar lo s  coacto ©toa conocidos»

?or lo  taafco, ua ácido fsá lic o , la o f tá lie o  o tereffcá 

l ío  o «substituida üwa c lo ra  o « e ti lo  apropiada, o un da ta r se re— 

dúo j m a l x ili ía -a lfa ,a lfa * -d ia l  oorreapoadient*, con *m hi&ruro 

de «o ta l  por tí jeaplo hidrtiro da altsainíe do l i t i o ,  en un so lv is te  

apropiado tu l  como taferahidraforan®, át@r o disxaas» 11 x ilas»  

a lfa , a lfa*-d i a l producido de c a ta  manera se convierte luego en 

©n a lfa ,a lfa * , d ihálax ilaco , por «i*apl® a s i la s te  re s e e lfe  con
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ter omero de hidrógeno, triterosdrp d» fósfo ro , oxielorpro d# fós­

fo ro , c lo ra ra  do tlo a ilo »  o yodora da po tasio  y «1 ¿sida orto fao- 

fd rieo  do conformidad con lo*. a ltad o s  reconocida» «a s i  rano» 

A lteraativaaen te ,  t i  x i le a -a l fa ia l f a ’-d io l  convertírae

•a  «a l i t a r  do an lfcaat»  mediante reacción con cloruro  d« «aotsca- 

eta»-» teencea- o j^-tolnens^if añ ila  p resencia  de m  aceptar

do de ido t a l  como p ir id ia * , da conformidad coa le a  procedimiento* 

tetan co m id as*

tfoao a» d e sc rib irá  más completaas&t* a c entina ación, 

le*  eempn«*to*'4«* tienen  la»  fórmala» X y I I  c?,iiibi*ron a c tiv i­

dad antigioro 'blaaa in  v i t r a  eom'ra v a ria s  eapsoie* do xiorsarga» 

misaas entre la*  «sa les «a inclaye» b a c te ria s  tan ta  gran p o s i t i ­

va* cana gran negativas, v a rias  espacies do hongos y v i r a r  4*

. Harpas» Istt compásates par la  ta n ta , son indicadas para asara® 

caso agentes antisio rob lanos o an tisép tico s «pja paedsn aplicarais 

ópticamente para  efectuar 1¡* d ise m in a c ió n  <5> l a  p ie l tecascaa 

y o tro s te jid o *  y p ara  te ig ísn izsr y do*Í»f**tsr su p e rfic ie s  isa»  

rimad as» lis a s ta  manara» lo s  oompqsflto* pt?/*3*a « till**rm s *n 

io lc e lo a s* ' am tisdpticas tópicas para sX tratam iento de tesridas» 

m  ag ta ts*  d« lim piosa amtiteactsria&os ta le s  «cao c a p illo s  de 

re s tre g a r  asnos qu irúrg icos, preparasloros ds l a  p ie l  pra-apara» 

Vivas del paciento» jabones y ch ip és»  o ?n Xiapladores doals- 

t lc s s  o in d u s tr ia le s , desin fec tan tes y reecterimisato* p ro tec to ras 

tad.es como pintoras» barn ices y esram, lo s  compuestos **tán adap­

tado* para  la*  u tilid a d e s  anteriormente indicada* combinando lo s
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a leaos es» diluyante» o portador®* eoavsmeiaaálaa, aarfactaat® * . 

eatlonieo® , aa íía ieoa  o no» Inalada eornpatibl**, agenta» da «ota» 

b i l í  esc id a , p e r f i l a  y agenta» colorante* y a© aplican a  «aaa ara- ' 

p a rtid ®  qr% va a dea in fec ta rse , aed iaa ta  a ltad o s  ©envasa loaalófl 

ta l« e  cama restregad© osa c e p illo , ro c iad era , la a e rs tln  y  aaac- 

ja&t®®.

Tara, «sars** cono ages.toa limpiador** de l a  p i e l ,  lo* 

o oto*? asteo a® b is» /"4 -< ^ -a a la o )-l» p ir iá la iiF  pnad*» iKrsysrsrso 

coas l i b i d o s ,  o, s i  *•? desea, la s  formulación** l í f c i i a »  p«sdea : 

s «osearse media®.*® o i  a rto s aditivo* para  formar tm g s l o una .?«*-•■ 

t a  5 moldearas «a una hsr r a  fie «tener do esa  la *  a ltado*  ©anacido* .. 

es «1 raso , f o r  «Jesralo, lo s  eoapttasto® puedea foraular.se con 

cualqu ier s*irf se t  ante faraacentio  sacate aceptable, compatible, 

do p referenc ia  vn au rfse taa te  so ión ico , ta i  ©sao eopolíaaraa á& 

poli©x i  * t  ilf>®o-poli ox ip rop í 1 ®»q que a© daaeribs ©a l a  Pafcsatp 

norteamericana Humero 3,83%140» óxido* d® « a las  ta le s  ©osa 

óxido de dinsfeilsERíBa de este  « rilo  qp® se describen ®a l a  Tatúate 

Egrtcsaoricaaa. tf&aer© 3,2 36,14" y sem ejantes, o coa aese las  ñ($ as­

ta s .  I-as formulaciones adamas pna&m eoateasr d íinyeate* forma* 

©eutic«aeats aceptable© tala® como agua, aleaaolo* inferior©® y 

«o»® le íd o s, bas®s, o agestas de es tafo ¿ l ig a d la  a  f i a  da

aaa teaar va pB.4* %0 a  ?•%  y , ©peiaaalsaeat® p e rfca ta  y 

co lo raste* . Loa coapuestos de b i s i /  4~ (E -asiao )-l-p Íríd iaá¿2  por 

lo  general « s t la  presentes «a sata»  forsralaeioaaa «a caa cobcob-  

tra e d la  de aproximadsa-snt® 0.3 * 2.0 por c ien to  «a paso, de pra~



f e m a d a  d* 1*0 por cien to  poso.

Cuando «o preparan coa» nna t in tu ra ,  lo s compuesto* d* 

M f« ' d-( 1?«.amimo)-l-pir id in ta-' pueden fcrau lors»  con «gu** «a» 

aleanona in fe r io r , v* gr* * «sotos*» y «a aleanoi in fe r io r  t a l  co­

mo stm ol*  t i  m  dea**, 1* t in tu ra  peed# teñ irse  coa ua agente 

■ colora&tc• *1 ingrediente activo por lo  gas*ral e s tá  praaeat#

#n van eoncaatraclda de aproximad asente 0.03 » 1 .0  por c ien to  

(«a pasa/volamc») de p refe renc ia  de 0 .1  por c ien to  {«» po*o/yol**- 

uní)* ^
JULtarad iv«*«ate» lo* «ompuastos ptsaósn formal arso 

«a vahlcnloa farmacéutico* apropiado»* p i r a  t r a ta r  Infeccione* 

bastarían**» fungosa» y d* v iro»  d« Herpe»* por ejemplo coa© la -  

c ion tt*  u n i r t e *  o crema* incorporando loa  a lm o*  ea bafea e en­

verne! anilla* en 1 acida* enemente o ere»*, ta la»  como alcoholes 

d t a l^ n iV co li é te r  * alcohol d* ««tilo» alcohol do este  « r ilo  y 

mra*¿ittta*« o cono polvo* incorporando lo s  miamos en basas de 

polvo convencionales te le s  cono almiddn, ta lco  y ataviantes» 

o cono i* l t« f  incorporando lo s  sitno»  oa Caes» da i  a is*  cenran- 

c ioneles ta la*  cono g lieo ro l y tragacanto . T'nsdtn también for­

mularse paracsw at como rociadura» do aerosol o asptnro*

Cuíscdo a r usan a*»*» h íg i an isar y d esin fec ta r so p e rfi-  

«Í*« inanidad as» lo s  compásate* pnsdaa formulara# coa ¿atargos- 

te*  y aditivo* conocidos ta lo s  cono fo sfa to  do tr iso d io , bdr«x 

y «eosjantes»- lo s  compuesto# da b í« -¿  4 -{ S -aa iao /-l-p irid in io  

por lo  general están  presante* en «atas foraulae lonas «n en»
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coaceatracián h a s ta  3a aproxiaaaaaents 10 par c ien to  m  poso.

Cama $ta ha  fe a e riio  <eá f e ta l l s  a  soatifssaoi&i* ofer­

t e s  fe lo s  esampastoa fe l a  f f e s a la  I  son «factivo» p ara  fepodlr .. 

l a  foraaeíSn fe p lacas fe s ia lo s . Cnanto ae fe s t in a s  p ara  oota - 

aso , lo s  eaaprisstos ptjafeB ap licaras casvoaioateaoate m  le a  

dfenfea 4s l a  fp raa  fe *’& en ta lp ia  tracal o *n d e n tífr ic o . l e s  ' 

cm p'i’-mtQSs p^efen Tf?rrivera? osa l&gre&featos eeavoñcíoa&fes 

tina so «?ggga as. formulaciones fe csj^agp® tazcal» o f e s t í í r ie o  ■ 

per ejemplo alcohol, gl leerías»  agentes fe  e s tá b i l!  saciáis*..... 

pasaderos, fe saberes y co lo ran tes. 7atac fem ?laei*m ss pticásn : 

t&ábiáa centenar gpcionatlnsmta Ciros Inurfiálo^tcs b ie s  ©onecí-,' _ •

5os ©apeciolaentc amello® qcs aan^ afec tivos p s ra  r c f e c i r  @1 ' '• /' 

p oteas» i s l  para  manchar lea  S iestas ta lo»  oda» agostes c a s t r a  •• 

CiSlealcs <t*?e ae* fecfriben  os l a  ?afeat« Horteaaerles&a Tftoere 

3*334,002, expedid* ol 20 de m ero So 1976, per « feopX© foaolanX- 

fenasto fe ais©, B -h ifeoyiqn lnclisa , 1 -h id ro x i-1 ,l~ d if« f  casto 

fe  otas© a? d isod lo , a te . y loo eoapw&sto® a® ©arboxilsto do saí­

no oír? o« dan % conocer m  l a  Patente Rortesasorisaaa Rasero 

3, 33'%B(V‘rí (rtspü-aife o l 10 dí1 febrero ¿a 1076, por c^aaplo, áci­

do n i t r i la t r i f e f t t ie o ,  ácido 2 -h id ro x ic tiln itr ilo é ia o á tio o  o aa- 

fea  solísbloa en agija di lo s  aiectas. 71 b lo -Z "í-(H -aaÍno)-l- 

p ir iá íís% /a lo ses  ©analmente rtat& presento en e s ta s  form&lacio&ss 

en M&a conccntraeián de apros ia&dsasat® 0.000 a «05 por ciento  

en peso, áa p referenc ia  fe aproaánaílaasat» 0.01 por c ien to  m
p»«0.
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Itoad* luego »« apreciará  i»» lo» vsfcfodo*, dilnye»- 

t* c , portador#» y aditivo» a» incluyan m  la»  formulaciones 

anteriormente deacrit»* , *«n compatible» coa e l ingrediente mo­

tivo» 40» d e c ir , l a  e f ic a c ia  «n tibao taríana , «ntifungoaa y v irn - 

e1d» de lo» compuesto» d» b is - / , 4-( t? -a a in o )-l-p irid ia i^ / no 

ao invalida  mediante loo o fíc toa  aaigsebl»» a l a  « a tú ra le  am ñ«l 

vehículo, e l  d iloyen ta, s i  portador u otro ad itiv o ,

l a s  «atrtiotwraa solteul-jureo do lo» compncatos de l a  

lavenciéa so asignaron «obre 1» ba*e de estudio  de »»» capeo- -» 

tro» in frarro jo*  de roooaanci a magnética m e lg a r , y 0* confirmá- 

ra a  correspondiendo a loa  valora» calculado y-encontrado »#ra 

lo» an-iliaic elemental®» para lo» demento».

l a  invcaoié» *a i lu s t r a  mediente loa siguiente»-ejem ­

p los s in , ir'.*dar ain  emhtírgo, lim itado a loa mismo».

P ic a d o  1

A* ftea m eada gue contiene 130 gramo» (0.6-7 mole») de

h idradorw r»  de 4-broaoplrid ina y 152 gramo» (1 .0  mol) de h ídro-

clprpro  de r -b e p tila n in a  ae calen té  en m  bailo da a c e ite , (toando(
l a  t f i ^ r a t p r a  d*l bada ll>gé a 10O3 a ÍS^C .»  1* m eada de resto- 

c l in  oorneas5 a fundir»» y a* comenmé l a  agltacién* A tempera**- 

r a  d» 190 a  195*0* se completé l a  tm i$ n  y l a  a c e d a  l í v i d a  

a» a g ité  y a» calen té  a teapsra to ra  a® 210* a 220®C* dorante 2*3 

hora». l a  mezcla d» reacc ión , luego a* e n fr ié  a  tem peratura



sabiente y a l «olido reaults& te m  d iaa lv ló  m  agua, 8» felá® 

a lca lin a  e m  hidróxído i® sodio acueao a l  3? por oie&to y ©7, 

-prometo ae ex tra jo  coa, cloroformo. lo s  «« trasto»  €e clorofor­

mo as- secaros sobre su lfa to  do sodio anhidro y  se ©vaporaros ha» . 

t a  sequedad bajo p resida  reducida* 31 ace ite  viscoso r s s s l ts t t t s  

as diluyó cas  rsm pobeda  castidad  fe g r - lw m  y se e s t r ió  pa» 

r a  proporcionar t s  sólido %*ie se reco g í! modimto f i l t r a s Ü s  y ; 

so socó a l  a i r e  p a r a  p ro p o rc io n a r  8 6 .  d g ra s o »  f e  4- { f a e j s t í l -  - J Í 

9iHÍRo)-piridiaaf fe tem peratura fe  fusíób fe  499 a  51*0.

B. AXlarnutirmmt&a se pr.apar! l a  4~£fespt!ls3Ífio)pirí» '
>»

Sisa a® l a  « i r í s a t e  sanarat r s a  acac ia  ®bo © « lio so  229 graso® ' fe 

(1 .0  mol) fe  h tS rcelorvro  fe cloruro  fe H - (4 -p ír i l i l )p ir  idisíí» ;

y 238 grases (1*5 moles) fe feidreclom ro fe j^ s p ti ls s d & a  se 

calen tó  durante 2 horas eos ag itas ida ea ua ba&o da ace ite  & 

usa tem peratura fe baño fe ?lfeO. l a  se se le. 4o re  acelga oa 

en frió  a tuapor&tura fe 8o*c. se diluyó eos h ie le  y asea»» m  

bi73 alcalina, cor h ifeóx ife  fe «odio acuoso a l  3® por c ien to  y 

s© ex tra jo  ®re«aivam«at<? eos d tor y cloroforma* lo s  ex trac te s  

or^ábiesa combinarac y m  evaporaros b a s ta  sequedad bajo 

p resida reducida. C1 aceito  viscoso rea  5 fe a l se d iso lv ió  ©a 

f t» r  y l a  solución efcórs» se lavó eos agua» SI agua Ó® lavada 

acuosa a? ©entra©* tra jo  con cloroformo y la»  ©«trastos fe  c loro­

forma as coaMaaroa eos l a  solución e té rea , la »  soluciones eí«* 

fá s ic a s  combinadas s® socaron, «obre su lfa to  fe sodio anhidro y
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«t araporarca h a s ta  «**«(«¿*4 baje proaida reducida. *31 enfria»  

mtenta del ac»it* res id u a l a  temperatura d« ~7S*C. diá por re* 

«citado l a  «oli&ifioaol&k parc ia l»  £1 acai-edllA o »e diluyó 

con tina castidad  pequeña d o d te r  y a» f i l t r é *  71 cálido obte­

nido de » » ta* a» era t se d iso lv í5 m  una mesóla A» o e e to n itr llo  

y cloroformo, y' l a  «elncián rs sc tta n to  o* t r a tá  eorbáa Aséalo» 

re s ta  ,  m  f i l t r S  y e l m ateria l f i l t r a d o  n* » vapor ¡5 h a s ta  caque» 

AaA bajo presida reducida» '*1 o m i-sá lld o  re s u lta s te  as diluyá 

eos lasa cantidad peqpeífa A* 4te? y os sa fr íS . 71 cálido  pro» 

átesldo de c a ta  masera so recogid medíante f i l t r a c id a  y »* X*vá 

esa na p&qu^Ko valuaos de 4t«r f r ío  para  proporcionar, Aospde 

do «acaree* 04.6 gramo» As <t-( hoptil'*aáao)pír í  Aína, do teapsr»» 

ta r a  A* ítosidb 4» '‘O1* * ' r * \

0» I,a S-(h«rtilaw íino>píridisa so vreyard tembfia hidroge»

aaada usa  se*cl»  qsa co s tírs«  4»«miB9ciri4iBa y hept aldehido da 

acuerde con »X procedimiento qu; *« describe es e l  Ejemplo X0B 

que «a da a  co a tisu asiáa .

1?» 4 a sa  «olveida ca lía n te  ag itada  t«e contiene 10.0 gra»

nos (0*552 «ola») de 4-(h*ptHa»ino)?>Íri44am *a 40 m il i l i t r o s  ;

A* a c e tc n itr i lo  »« «Ft&Aid c-«r gotee a sa  «elucida q»s« coati'ine 

5*3 gramo» (0.026 notes) de l,X4~dábromote-tradeceno e» 230 m ili­

l i t r o »  de a c e to s ! tr l lo ,  y l a  meseta re s u lta s te  a« ca l e s tá  doran» 

t»  20 hora» m r e f le jo .  31 producto «s* m  p re c ip ité  a l  e n fr ia r  

l a  mésela de r«ace ida a  tem peratura ambiente #* reo agid mediante



f i l t r s e l l a ,  m  layó osa a o e ta n l tr i ls  tria  y  m  ssefi preparele­

ñando 13*9 grasos fie dibrgm r» é& 1 ,14-b ia-/, 4-(hept 11 «niño}-»!-'

■plriáÍBÍjü? te  taradle «no, 5o temperatura fis fustán. 'ge- 88» a  90*0* ='

Pina soluci& i contiene 5*0 gramo» de fifbrespr© ge 

I,14 -b is-/*4* -{hep tilaa iao )-l-p lrig ia i& /,tfiirfifieeaas s a  5 .0  m ili»  

l i t r o s  de a s te a s !  sa añadís a  l a  parte  superio r ñs ana eolps&a 

de 7 .62 centím etros de diámetro qa® ©aatieaa 500 a l l i l l t f g s  fie 

re s in a  de la te ro  esíbl o de asida es a ia ifities. ©a fonsa fie e lo n ir# - \  

(vendíño. por Boira and Haas balo  e l  sombre compróla! teflserllt»

IHA 400) espaóafia &ss metanol y que as sluyfi esm cine» porciones 

de 12> m i l i l i t r o s  de a s ta a o l. I1!  o lfa to  combinad© so eyaporfi 

h a s ta  sequedad bajo  n^esída reducida y  e l  aceito  resifina l se ré¿»::' 

d iso lv í!  «h « stand , a* t r a t !  eos esrbán deeolareat® y m  evapo­

ré  h a s ta  seqtjedad. ?1 aélid© residual ae tarliará  osa fiter qpe 

c ©atenía usas cuantas gotas de a o e to a i ir i ls ,  se rseogifi «afila»» - 

ta f iltra © io s  y s* sao ¡5 sobre «e&iáxido de f la f s ro  s i  va© lo  para  

proporcionar 3.94 gramas de filelortsrs de l,X4-.bi©«/ 

amino)-X-plrÍái]ai&/ tctradeeano da tem peratura do fa s iá a  fie 113» 

a 116*0.

M  suspecsila  ag itada  que contieno 11*54 gramos (0*08



«olea) te  4~th9V%ilmtn9)?ÍTtein* m  75 a l l i U t r a a  te  «cetoai- 

t r i l o  a» «alen té  a  r e f le ja  feaata vas m  fo n rf  «a* aolpoiátí feo- 

«aginoa c r is ta l in a .  A l a  ao ln c iía  c r i s t a l  la*  a t  «fiadid Inego 

por gata» nna. solncid» c « li ta te  (j9« contiene 9*84 graaos (0*03 

malo») da I»l¿»dlbr&i9ao6ftea&o *  75 « iliX itro #  do. a o o to a itr ilo  

Cemada ee caap letá  l a  adición.* te  c o a i ta »  e l  en leataa ion to  

o. roflttdo dnrantí* 18 liaras* H e sp ía  te  en fria rse  a  teapora tn ra  

aaMaate» Xa a to c ia  d* roacelda fl» ^vacord H asta sequedad bajo 

pr«sida ro&iaids» U  cálido  rc t id a a l  so farad  «a a&a «tapa»*' 

a l ía  ospeoo an 4 t¿ r f »$ roeogid «adianto f i l t r a c id a  y  #• a to l  ' 

d*jraat-2 <3 doras a l  vastto a tcapera tn ra  da Éf5»Cí* p ara  propor­

cionar ?1*X gramos te  áibraswra de l» l£-feio-/. d~(fc*ptila«itt»)- 

l-p iríd in i^T daiecaaa  a  taapera tp ra  d« fn s lfe  do 101* a  1Q3*C*

b isa rla  6

A4 r&a. coincida qna coEtlo»*' 6*6 grano» de dibraanr» ,

do 1 t lS-feia-4¿*4*{hi‘P tílaa in o )-l-p !rid liii^ d o d eceo o  •»  25 mítim  . 

l i t r o »  de tari a l a? ¿Aadll a l a  parto  anperior do waa colpama 

te  7*6? c ea tiao tro s  d-* diámetro eapaaada cas 1 l i t r o  do re a la »  

do intercambie de anida o ía t í t ío a  se fa ra a  te  c lo ra ra  (soadida 

par Ocha aad Haas baja  e l  ncafers comercial tefeerllto  IBA 405) 

en mttmsL y ae «Inyd le s  tasante  coa p a c o ta s*  do 100 a i l l l i t r o s  

de a» tasa! fecwta so Había» recogido 700 m il i l i t r o s  dol 

elaate* '■! «Xuato coabisado «o tvapord h a s ta  sequedad bajo
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p re n iio  reducida a  tem peratura am or  fe  23«c. l a  gema re s i ­

dual ae t r á ta rd  repetidamente coa m  másela fi® 6 a  1 de d ta r  

y  aceteailtrS la y a® aaed a l vas i® para  proporaisaar 5.0 grasas» 

4c aiclcrur®  d» l f1 2 -b i» -¿"4 -{h « p tilaB i» a)-l-p iria ila |¿ faa4«caB»

te  teaps-rst«ra fe fueidn 4® lOO* a l l í ^ c .

B« &lt«r32ativasettt<?» ”&a. a d íe la  contiene 76.B grasa»

•{0.4 a c ia s ) -4» 4~(hspt Usada® }*> irid ias , y 4".é' amafie» (0 .2  malea) 

fe  1 r12-dielcrsficfeeana »& eeü sa tá  fera&te 4 horas a  tempera­

tu ra  te  12**» a  IV** c . P a sp a s  te  ®afriaai«r.ta leva , «g añadie­

ran  300 m il i l i t r o s  «Se a e r to n ltr i lo  y l a  masóla re s u lta s te  a© 

ca len té  a tem peratura te  baña fe  vapor para r f  actuar l a  filas» 

lu c id a  completa y luego a# aX&a&s&í n¿ u& refrigerador durante 

1* sache* ’U prefecto  nr'peírifcad® ae recoció  acdiSaia filtra»* 

ciás* se lá v í  e sa  a c e tc n itr i la  f r ía  y ¿ter* y e l producto h í -  

grcaelpScc Saaediatameate m  atoó al vacia paria proporcionar 

112 framse# de d icloruro  te  1 ,12-b is-/. 4-(h9ptSlassiA«)-l- 

pirídSaSá/ficfiaeano , a ‘tem peratura fe fu3i5s fe 112a a  115^0.

g1 amovió *>

&. mesóla •%*•»«* castfei3.fi> 107.0 gramos (0.51 asías)

fe hfdroelcrur® fe 4-broaopiríc!t&a y lio  gramos (0.8 ac ias) 

áfi b id rcc ls ru rc  fe &-h®:x i l  asina aaXe&tá en un. baño de acei­

t e .  Ouaaáa l a  tem peratura fiel beñe l le g l  a  175® -  180»C. 

l a  mésela te  reacción eoai^ad a  fundirá® f  se In ic ié  l a  ag i-

i
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taoi&u la  Umpr n tost m la l b«Be lotga ea alaré feaat* 227*0* 
y 1» agitael&t amilané taranta 3,5 baraa* Peoptsla #• enfrian* 
aa * ttaparatara afeítate, 1a «asóla 1* rtaoailb m  llaalrié  
ta «g»« ettiaata, la  tolaeléa raaaltaftte at «afrté ota biela, - 
m  hito alo al la* ««i Mlréside i* sdAta «agota «llalla y a* as­
tral# tea Hinf«nM . leo «friB tw  la  elerafawo ea «•«•ron 
afeara aalfate «• tallo «afelirt y *• erapararea baeta ea«nt*ag 
bala praaiéi rafeen*# ü  rtoifet st tr it ir l toa 45*r y «i 
aafril* t i  afilia® raa&taata m m«KÜ « tlte ta  filtra»!&
y ea 1aré coa étar fría* 1* evaparaalSe «*1 prefeett fíltra la

' . ai ̂  -
preyfelooé «aa «arma* toaaeba 4*1 eéli«* .. &** ostealtoo a # £ \ 
eoofelaam, ee lieolrlaraa ta  elareferae, at trataran tan earbáti 
«•eoloraat* y a* filtrar «a* H  frefeeta fíltrala  a* evaporé 
bala prtoiéb rafeóla* y a l rtalfet at trituré » n  éter fría» 
t i  prafeote fetoalda la «ata aaaora «a reaatté «•«líate filtra»

i

«lia# a» lavl ota Ittr fría y «a «*oé ya*a praparaloaar 13»! 
«raaaa fe 4«(bMllaal&a)alrlllaa fe teaperatara la fbeife I» - 
$6* a 18*0* la  • vapormlfe 1*1 prafeote fíltra la  preparólas! 
7*0 «rafe» «AleiooUca la taaparatara la  fbat&i I» 15* a  17*0* .

3. iltamatlraaaata «a prapar| l«(baitllaalaa)pirl<laa
ia la  affolaata «maro* ttaa «asóla $»• tmtiaae fe® grano 
(1 *ol) la bi*reelar«r» ia  alarora la  M  4*pÍrfiil)pÍrilimlo 
y 207 groase (1*5 aolaa) I» bilrooloraro la fefeaxllmisa aa 
agité y m etóeatfi feraata 1*75 baraa a taaparattxra la 175* a
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185*8* X<& recocida  te  «mfrld y « t diluyd eos 750 a l l i l l t r o t  

da h ie lo  y  agua. l a  so luclda raau ltan ta  a* h iso  a lc a lin a  con 

h idrdxide i*  «odia acuoso *  35 por a ton to  y despula de d i lu i r -  

i«  sfticioadXnaatt con 1 l i t r o  de agua se e x tra jo  coa d te r  s»~ 

Saldo p o r d le lo roaetano . l e s  extrae  to s  o rg ia lees se  centola*» 

ron» m  secaron sotore su lfa to  de sodio anhidro y se «esperaren 

h a s ta  seqosdad toa jo  p resida  reducida» H  residuo  se e r i s ta l i s d  

de d te r*  se red iao lv id  a a  e lo ra fo n o *  y l a  saltseldn ^resultan te  

s» t r a td  coa carbono decolorante y se f l l t r d *  ü  producto f i l ­

trado  m  evaporé h a s ta  sequedad toajo p rsa lda  reducida y  «1 ra s !»  

dúo se  t r i t u r é  oca a s a  ««so la  do d te r  y a c e to n itr l le . 31 «diido 

obtenido de « a ta  asn era  de añero se  d íso lv id  ea e lo ro ferao  y 
l a  eolucidn re su lta n te  se t r s td  coa csrtoia decolorsate y se f i l*  

t r j ( H producto f i l t r a d o  se evaporé h a s ta  sequedad toajo pre* 

• id a  r a t i c id a  y «1 residuo se t r i t u r é  con d te r  f r ió  para  propor­

c io n a r 71*8 grano* de 4-(hex ilaaÍno}p irid lnat de te n p tra tu ra  de 

fu c i lo  de «S« a  70*0.

8 . 4 moa coincida c a l ie n te  ag itad a  que contiene 10.7 era»

«os (0*08 aoles) de 4-(h e x ilaa in e )p irid in a  an 50 s l l i l l t r o s  de 

a c e to n itr l lo  a* aBaftid por gotas una solucidn que contiene 19*7 

g rasos (0*93 «o les) de 1 v14-dÍtorsaotetrelacan» en 259 n i l i l l t r o c  

de a c e to n itr llo  y l a  a e a c ia  re sa lta n te  sí ealentd durante 22 he» 
r a s  a  r e f lu jo ,  l a  na so la  de recocida a t  evaporé luego h a s ta  se­

quedad toaje p res id a  reducida. EX gélido re s id u a l se d ls c lr ld
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tu awtoattrlla y 3» mlntl#* ytariUaata n  trat# ata «trfela 
iteoloraat* y «a t i  proteo** filtra*# a* tomar# hm~.
ta  at«*t4a4 t»Jo prttifc radvalAa y t i  aatlft rtto iim tt at - 
orlatüUo# 4t mttoaitrllo* IL a**4aat» at rttogl# w tí« t«  
filtrw ifc  y at ato# termtt 4# lora» a t taptratera i t  70*0*/ 
0*1 aStítotra otra proptroiatur 13*4 grama 4* i&roaara 4t 
i >14-M *-/V (ii«iX m tao)-l-pÍriaiai¿r;tttrta#omo» 4t ttaptra» 
tora 4* teaffc 4» 91* a 93*0.

1

sigolmio m. praotilaltato . ataAJmfea a *$»*& 4t«or¿» 
to «a «1 tjtaplo 2, ytra tapXtatáo 5*0 grama 4* itfcromro 4t 
l,14-Ma-¿V(b«il«*im)-lH>iri4iBlj^tttra«#amo# at «feto*!*» 
roa 4*33 grama 4*1 iiolorwrt oorr»apaa4i«t* 4t tamaratara 
4* fsalín «t 94* a 95*0.

. g j ü a l i L i :

sigatenio «a proetiiaimto atatjaatt a a*#tl 4«atri» 
to « t i  tjtaol» 50f otra «apltaate 10*Tgrama {^*0#«alta) 4« 
4-(htxllatfcM}yirÍ4ia* y 9*05 gramo (0*03 atlta) 4a 1*12- . 
<lbroao4t4tt«M at Obtavltrta 1?*# grama 4* Alarmara 4t 1*1*» 
aia*/*4*(Smtllailaa)*l*olrt4la|¿%«At«aft»» 4t twptrtter» i t  
fwtite 4t 132* & 124*0*
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HE j—Pl* S

Sitiando es praeediaiaate a»*« Jante a a$a®X daaeri- 
to «B «1 SjNpü» 2* pero «aplatado 5*& «ratea 3# aibr8*iro de 
l,l^bl*^4-(lfc®*il«*tt9)*l-P*ráaiii|¿'«oíoeaB9 aa obtwriero» 
3.^9 gratot d» dicloruro eorroapsadiaat#, da tasparatera da 
a iia  de 86* a88*C*

4» Ptoa Bátela coatiana 1&J.3 «rano* (0*8 Bolea) 8*
hidreelerore a lo ren  do ®»(4-,piridil)piridl& ie y 182 «rusa 
(0.98 adloa) de bidrocloraro da a-octilaaina ae celeatl «a aa 
baSo «i aceita h u ta  asa ta^aratere do baSo da 225» a 239»C*
{t a r a n t e r a  la t« ra a  de 188*0.) y «1 l í v i d o  reao lto a t»  a» ««!• 

t |  a  m  teap era to ra  d o rta te  2*5 feoraa* f*a « « te la  d ft.ra tee ila  

2iii0  b  e s f ir i l  a  tem peratura do ?0®0* •» düw yl e«o 1 l i t r o  

¿s b!#Xs y «toa» a» h i te  H o l l in a  eoa h iá r ls id e  da a s i lo  ae«o»o 

a i  35 p e r  eia&to y a» « a tra jo  eoa e le ro fe rao . lo a  ex trao tsa  da 

e lo ro fo raa  m  aacaroa aebrs a u lfa te  da «odio anhidro» a» t r a t a ­

r e »  cea  carbono iee o la rss te  y «a ««apararon haat*  ae^edad  a l  

r ie le *  IX a sa lte  raessltaate  aa e n f r i l  a  teap e ra te ra  de -78*0. 

S I  aeaSeU ide w *  aa foratl aa t r i t o r l  con i t e r  y a l  ad lido  eb* 

ten ido  de « a ta  manara aa ra e o g il  a»di*&ta filtr& sldn» aa l « r l  

se »  l i a r  f r í e  y aa aseo* ^1 p refecto  f i l t r a d o  -proporción! l a

c
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9*sm&* eaoteha id grasos. Xas sestcfcsa as soablasroa» as 
Aitolrieron sa slsroforaot y Aoap*fa 4» tratara* con turbia As* 
eolormt# y filtraeláa {%«* as n p it ll  *a 3 asesa)» 1» asltt- 
ella  to eloroforao a» ersporA h nto  asoptAsA bajo prssíln «a» 
AtaolAa* n  sAUAo rsasltaats a* tritarA am  ft#r» as «nfriS, 
o* r*cogiA m úim U  filtraelAa y a* lawá «on AtwwhMcano fría  
pwra proporcionar 63*3 «raaoa «o 4-(so 111 saino) j» Ir i  Alna» ««si 
incolora 4o tsaporatnra As ffeaif» 4* 42* * *3*C*

B. Alt*raatÍTs*<mtf, «# prtpsrA 3a 4-(oetilsaino)pirId 1-
a» 4* Xa aiguisat* asasrat flfca a*sola qo* osatltas 94 granos 
(1 aol) As 4-salaopiriAlna» 384 gratas (3 aoloa) As ootalAshíAa 
? crasos At tía o at alisador A* Merog*ntoiA& A» paitadlo aObrs *•'. 
carbono SI 10 por oianto y asa «aatlAai soflaltats At staooí'V  
absoluto pura proporcionar «a volnata total Ao 1*2 litros» «• 
hidrogené Anraats 4*9 horas a tsapsratars A» 70» a 90»c* bajo 
«na prtsiáa AottlArAgoao Saiolal As 3.127 kilsfraar* par osatf 
astro ouadrado. Psspafs As «almiar la  assola s i  oatálisador 
As hiArofsnadín at rsaoríA asAlaats filtra d la  y s i produat* 
filtrado as svaporA hasta astssAai tajo prssiAa rsAooiia. *1 
seslts reside al «ristallsA SI rspsaar y s i  praAseto a&ldo a» 
tritsrA osa hsxaoo» as reoscil por filtra d la  as la*A son 
ht**o frsses y as st«£ a tsaparatara As 40*0». at íroslo ?pm  
proporeioasr 102 fraaaa At 4-{ oetilsaUuOpiriAina, a tsaptrata* 
ra As fosiAn As 70* a 73*0*
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6* & una solueldm caliente agitad * *«0 ooatiaa* 10*0 gra»
moa (0*040 mol»*} de d-( oetilsuainejpiridina en 150 m ililitro* 
d» acetonttrllo se aüadid por gota* una aalueidn q¡ti# contiene 
7*4 crasa* (0*0245 mol**) d« l»10-Aibromod«ea&o en 50 m ililitros 
fia ocetonitrilo y la  atóela resultante «e calenti durante 18 
Kara* a  reflujo* Peepuda de enfriara» y agitara* dorante 1 hora 
m temperatura «SMente* e l allifi» precipitado *e recoció medimo- 
ta filtroeido* «e lavd con asatonitriio y a» aacd durante 48 
liara* m temperatura de 85*0* para proporcionar 15*6 grasa* fie 
dibromar* de 1 ,10»bi*-¿”4~( oc tilaaina)-l~plr ídini.s/decano d* tem­
peratura d* fbeldn de 183* a 184*0#

E M M U 2

A# Siguiendo un procedimiento tema Jante a a%ual dotará-
to en *1 Ejemplo 2» pero empleando 5*0 grama* de dibramaro de 
l t10-bi#-^4^ootila®iao)-l*.piridiaia?fi3eaao «a obtuvieron 4*31 
gramo* del dicloruro eorreepaadlente da temperatura de fasid» 
fie 213* a  »4*e.

S* Alternativamente, una mésela q,u« contiena dl*8 gramo*
de 4~íoetiln«l»o)piridias y 31*5 jarnos fie 1 f 18-fiielorofiaeana 
«a agitd y ae calenté ligeramente a  temperatura do 128*0* la  
fuente fio calentamiento ae remóvil a temperatura fio la  reaceifia 
ahora oxotdraioa co&tinad «lavindoao hasta 18D»C. tan pronto
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« w  la  aaatla 4a rtadollft «aseas! a  «riüaXisarae» «a aBaála* 
rea rlpl0«Mmt« 290 « iim tra a  4§ I fI«4l**tilfotmeal 4s y 1* 
«•«ti* raaultiata *• «alaatl f » i  praporaloaw *»a salaatéa 
iiaaogl&aa «rieteltee. y lw#f9 •» enfriS a Umwm tara t t  0*0* $1 
pratooto praaipitaia n  r««o*i! a K in H  filtrao ifc , a t la r!  
«aa I t t r  y„ a* 4»raat# 24 fcaraa 41 w i#  * teaperatsra 4* 
«0*c* para praparaiaaar* t i  «raaaa 4e tialaw ro 4t 1,10-Me- 
¿~4-( 4a tamparatora l t  ítaai&i

«■} 215* *  217*0*

M w ia U I l

Slgeiaaáa aa yran iiili& t»  aeaeáaate a  mpñ  « w rtU  
•a *1 S|awpl9 90» paro aapltiaie 11*1 «reaaa (0*054 aolaa) 4»
4-{o«Ulaítno)pirÍ0íaa y 7*34 gr*»a* (0.027 «41*») 4# Xf8-4tt¡ra* 
aaootaaa» y oelfateaío la  ateola 4a ftM iifc  taranta 0 hora* a 
r*tt*4a» «a ofctariaroa 15*0 fm a a  4* a ttrw r»  «a l»tUbi*£V 
(o«maK2aa)~1~?irl41a*j7a«taaa» 0a tesperstnra 4a íb ilfo  4«
174* a  175*0»

sigilando »a proaetlalaato aaaajaat* a  a^txal taaertt*  
«r e l  Sjeapla 2» pera eapleaste 5*0 frase* 4a élbroaaro 4a 
1 ,8-Ma*/*M aetlla«la9)-l-plrl42ttl¿oat«tto «a afettuvfara» 4*30
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«rea»  01 ¿tolerare eerrespaBdleato* 0  temperatura 0  «risita
0  2 10 » *  m »G *

M m l t M

Siguiendo «& procítdlaisato semejante a  anitel descrito 

•»  «X Sjeaplo 9ü, psre ««pistado 11.1 granos (9*954 asía») da 4- 
(M tllia4 8 8 )p ifi4 l8 i y 6*6 «ranos (9*927 ¡seles) da l f6-dibrsae- 
htxsao y calentando 1» «acola do reace ita  do 9 iteres & re fa jo *
• •  obtuvieron 15*1 «rosos ¿o dibrowtre d© l t6-bls-J¿'V ( estila  
«mi«9)-X-piridínÍ£7b*xanot do temperatura de fu s ita  dt 136* a 13$° C

Siguiendo va procedimiento cose ¿auto a  s$ stl desorille 

ea 01 BjMplo 2» pero emplaanáo 5*9 «rasos de dibraauro do 1,6» 
b is - /" $•(eo tileaíae)-l-p iríd íb i^hexoaio t se obtuvieras 4*23 

«raneo fio! « to lerare eerrosposdieste» de températe?» de fu sita  
de X&9e a  m *C .

B a r t u l a

A tina so lic ita  caliente agitada $ue contiene 2.06 gr*. 
ae* (0*9! mal) de 4-( octila*ino)piridis» «a 15 m ililitros do 
aoetoaitrile t> anadié per gotas una saluelta 9«e contiene 1*37
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grtaae (0#005 aol*a) 6* dlmotamtalltaisto i t  l»6*bexanadial»t 
«a 10 m ililitro» i« «cotonltrilo y 1» *•*•!» roanltonto a* «a» 
-lamtd a reflejo daraato 20 liar»»» X» matalm da raaaaiüa a# ara* 
por5 feaaia eeqeodai bajo proalfe radatlda y la  gama roaldnaü 
a» tritesrl eon dtor para praporeioomr «a «6110» hlgraaadplta 
iaeolora# sato prodaeta a» Tofllaelvi! «a asa masóla 4a ataño!» 
bornean* y aeotanitrilo y la  aelaaila raaaltanta a* «rapar! haa- 
ta  caqpadad baja proaide redtxalda» SI realdao s* ir i te r !  ean 
Ito r y el «lUde blanco v m ltm te  m  raeogt! rlpídaaont* ma* 
Oíante fíltraníOa» «e la r!  «os Otar «hidra» y te  ata! Onramta 
72 hora»» a températe» O» 28*C»/0»1 mll£aatr»9 para prepárala»» 
nar 2»!? «ratea «e Oiattananlfaonte <• l f6-M a-¿4-(ootiloaino)- 
1-pirlOfnl^oxano oaao en adlide blamao paraflaate»

r 4 « s U J f t '  '

Sigilando ttm proeediatonta aoaoja&te a a%ttal dotar!ta 
an *1 sjemplo 9Ct poro «splaaada 14*24 grama» (0.08 mol»») da 
4~(boxil«Íno)piridia<i y 8.64 graaoa (0*04 mola») da l»4*»dltara* 
mabntemo at «btnrleroa* dotpnd» da la trltaraelda dal prodret» 
arada aam tena maatia d« aeetonitrilo y  aaatoaa» 20*45 grama» 
da dibraanro de l 94-bi»-/4-(baxilamiaa)-l**pirÍdlBÍa3>tttano» 
d» toaparatisra do fsaidn da 109* a  201*0»

S f r l B l f J I
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Siguiendo un proeodiaieata «enojante a aquel descrita 

e» «1 Ijoaplo 98 pero copleando 10.7 granas (9.06 «sola») Se 4~ 

(hoxilael8e)?irÍdina y 7.32 graso# <0.03 «ais») «a l,$-dibr«ae* 
borona# so ebtuvitroc, despsd# do 1# tr lta a s ila  dol producto 

«rodo eos m& aaseln  i# dter# oceton ltrila  y acetosa, 14.99 ®ra» 
so# d« dibroKero ía  l#6-bis-¿~4~(h©xilanine)-l~piridiaia/hexaao 

s  t$fl$9VC&f?* do fu s ila  do 17®& a  179*O.

E t e l , a J &

Siguiendo un procedimiento sonojaatt a aquel descrito 
«s # l Ejtwplo 08# poro enplesnda 10.7 graso# (0.96 aolsa) de 4- 

Cfeoxilaaífto)pÍridina y 7.7 grano# (9.03 nales) d® 1,7-dibm obsp. 
taso #e obtuvieron d»#p«l# de la  tritu rac ió n  del producto crudo 

con ana ráesela do aee to n itrile  y seo tana 16.4 gratos de ditero-
' -V

mero de l t 7~fcia-/"í-ífeexnasinoj-l-piridicift/hep taño do toaptrn* 

■tea?# de to sida do 157® a  158*8.

ájemele 19

ilguÍ#ndo u» pros «disienta sea» Jante a aquel deserta 
to  ea le  ?4#*ple 9C# pero usando 19.7 grana# (8.0$ nolo») de 4* 
(feexlla&£as)pir¿din& y S .l grana# (0.03 nales) do l#9-dibroao- 
nontso# se obtuvieran 17*15 grano# de díbrenero do l#9«.biq¿ 4* 
Cba#a«a^)»l^piridli4ft>bdiM ae# tonpsratera de fu s ila  do 114* 

a  115*8.
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filim lft 30

Oigxti tafo «a procedimiento tosa ¿fasta a t^uel 6ta* 

«rito en a l Sjtaplo 9C# para aspltaaío 15*4 grama (0*08 adías}- 

a» 4-{h«ptll«>ino)pSri4ia *  y 8*64 gema* (0*94 aolta) 4» l f4* 

«ibroso'tarta&o »t ditotltros 23*1 «rana 4» ¿itoranre <« 1,4-fels» 

jT M hsp m nlno)-l~ p irid ia i¿7ittt *ao, «t ttsptratw a 4t fasllt*

$a 229» *  230*0*

P i ta d o  ffl

8if»i«»ao «a prottaialtsio atat¿a»«t a aftttl iaaorU  
to «a a l Pjtaplo 9C paro tapie «Uto 10.0 grama (0*052 aolta) Ü  
4-(tieptll*iino)piridina y 6*7 iraaoa (0.02* salta) 4t l f7~4ltwMN' 
safcaptaao at oMrritrwi 14*05 ¿rasos 4a 4ifcres»ra 4t l f7~M** 
/ ’V(íitptil«alm»M«párláÍalísf̂ tpttROf 4t temperatura 4a futida 
«• 142* a 143*0.

siga Italo «a procedimiento mesajante a agotl deacrite
«a t i  Tjmpla 90# pora empleando 11*6 gramaa (0*06 aolta) 4t 4» 
(keptll«ino}pfrí4iam y 8 .2  «rasos (0*03 salta) | t  l,í-íibrcn¡>- 
ootaao a» «fetatiare** Otapsla 4t reeriatellatoián 4t aoetsnitri* 
lo  y fiar* 18*6 «m oa «t fltorosora 4m l fl-^la*/V (íitptil««lito)
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-l~pirifllnÍ.a/-eetafio, do temperatura do ft*si5a do l$l* a  ld2»e.

t

Siguiendo isb procedimiento semeja&te a a%ixel descrito 
«a e l  Bjesplo 2, poro «apioando 5*0 grasos (0,0076 osles) de 
dlbroicuro de 1,8-M »-/, 4»(h«ptilamlsa)«l«p¿rídl&i(̂ setano« se 

obtuvieron 4*1 granos del dicloruro eorreapon&ie&te , de tempera­
tu ra  de íbsidn da 204» a 208«C.

S&ga&.Rft

siguiendo tsm procedimiento seo© jante a aiísel dsserito  
«a 41 Sjomplo 501 pero empleando 15*4 gramos (0,08 molos) de 4- 
(heptÍlaaSao)pÍridiaa y 11*44 gramos de 1 ,9-dibromoaonaco, «e 

o b tu v iera  21*3 gromos de dibrostsro de lt3-bí8¿"4-(h«ptila¡aÍjio)-. 
l-piridlni.a'^ananc» de temperatura, de fssida de 115° a 116*C«

Bigaieado «a procedimiento semejante a  a®*el descrito 
sa  s i  Sjeaplp 2, pero empleando $.0 gramos (0.0075 liólas) da 
dtbrgauro de l f5 -b Ís - /-4-(haptiliaiao)«l-p irid iai¿ 'B eaaact se 

obtuvieres 4*2 gramos del dicloruro correepoadieate, da tempera, 

tu ra  de ábside. d# 154* a 155*0.

i:

S ia s i jL g á
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Sifuitals «a prooaliaitato saa«¿mtt a  a**al ««««rito 
•a  t i  Sjaaplo 99* paro ampíaoslo 15*4 «raaos (0.0& «alta) «• 4- 
(&eptilaai2tt)i>irl61a* y 12*0 «rasos (0.04 astas) «# l #Í0-4tar*W- 
daotso «4 octaviaran 25*7 frauda 4# iibroauro la 1,13-bia*/ 4- 
C c«ptn«atina)^pirlliaii/A eenaf «a ta ta ra ta *  la fusila  4»

163® a 165»S#

M H B flg J .

Sifutaslo os proaaliaiaato saiaijmta a  «mal laaorlto 
tu  al tem pla 2* para aspltaalo 5*9 «rasas (9*0973 natas) la IX» 
brasero «a l #Í9u.bia»/'<--(íiaptiXaBtíaa)-l-pÍrÍ«i»l4^«asattaf aa 

Ifetavltroa 4*35 «raaos la l llolaruro oorrasposltasta» la taspa* 
ratas 4* íttaila la 209* a 210*0.

3 ¿ ti r ta J 8 l

X usa auspaasiáa «apaaa agítala la 30 a ililltraa  la 
rasiaa la intaroaabio la aaifoaa aiatltioa as farsa la Mlr&SIs 
(rasilla  por Bafea asi Bata bajo al safara tcoaraiSl tafearlita 314 
490) «a 150 a ililltraa  Aa aria, aa affalil por iotas la lio  fino** 
hidrico acuoso a l 4$ por «tasto* basta «o* Xa «asóla ara aofllsa* 
Da apula la agitara* luraata 0*5 Caras «lielasaXas* la  suspassils 
aspasa «§ voail as usa ooluasa* Xa «olm a aa «aetTrll y al va* 
titeo so lasI aas asa saluails isa «ostanfa 15 a ililltra a  la la i -
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4o fluorhídrico «Gusto t i  46 por eieat© m  185 m ililitros 4* 
tena destilada# la  resina luego «o la r! toa agua destilada 
hasta que e l «luato ora débilmente acidice» 7 luego se la t í  
sucesivamente toa metaaol aeaoso al 20 por ciento, a l 40 por 
ciento y a l 50 por electo, 7 fíaalmeate coa astaaal absoluto 
basta qtie «1 «luato era neutral# la  la  parts superior de esta 
calumas. i» la  resina de late re cabio de iones, ahora en farsa 
de fluoruro» se aSadll «na solueldn que costinas 0*25 grasos (
O#030365 soles) da dibrosaro de l , 10~bis-¿ 4-i¿eptilaaino)-l- 
piridici^daceao en en m ililitro  de meta&ol# Se recogiera cifi- 
eo fra&eisnea de 15 m ililitros eada usa* i«m  primeras tres freo- 
doces se combinaran 7 se «vaporaros hasta sequedad a  presida re-, 
decida# 11 residuo aceitoso aa disolví! en usa meada de td u e- 
&o 7 rtwA 7  la  aducida resultaste so «vapor! hasta sequedad 
bajo p re s té  reducida# t i  aceite realdad  se redisolvi! es usa 
mésela da tensen» 7  «catana 7  la  aducida so ceneentrd hasta m  
pequido ▼duaas* 11 adlido que se sopar! se recogí! nedie&te 
flltrss ld a  7  i« seod durante 24 horas a temperatura de 24*C./Q«1 
milímetro para proporcionar 0#11 gromos do diflncroro de 1»1G- 
bis*iTMhsptil«»iB9)-l»plridiaij2?deca&o impuro» d* temperatura 
fe futida de 85° a 90*C#

A. f&a mésela sd líáa  que eoatiese 115 gramo* (9*5 moles)
, \

1 \

it

\
\
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de hidroolorore de clorore 4» 3*( 4~piridil )piridi»ie y 119 granea 
{0*66 ñola*) 4» hidreelorcro 4» j^neailanla* «• calenté e» m  %*► 
«o da aceite beata «na tenperatora l« baBo de 220»C* (tenperatura 
interna «i 190® a 194*0.) jr «1 1 ffaido rematante n  agité aeaa 
teaperatura dorante 2 hora*. La aasela de rtaoeléa luego « i «tt* 

frié a tecparatcra da 8o®C* i* ¿litaré ata 1*2 litro* de blelc y 
agua* *e biso «leellna coa biáréxldo 4c codic aetioao al 39 P«r 
ciento y *c extraje coa elorofome* Lea extrodes 4a clorefof»* 
«t cacaron cobre aolfato da cedía aabldro* a* tratara» coa tac» 
bén deoelormte* a* filtraron y a» «vaporare» basta sequedad 
bajo preal&t redooida* *1 aceite viscoso resideal at enfrié a 
tenpemfcsra de -7é*c. y e* triter! ce» éter. t i  aélido resalten» 
te te recegié cedíante flltraclén y ce lavé cea éter fría . K1 
producto filtrado proporcioné can cognada coceaba <cl sélide»
La* coceabas cochinadas e* rediaolvierea as ciaroforce y U n *  
Incida rematante se tra té  can carbén decolorante y ac filtré*  
Rato a» rep itié  tma ves ala y e l prodacte filtrado ae «vapor! 
Inego bada atfjedad bajo precié» redadla* XI eenl-sélldo re» 
sldcdf ce frita re  con éter y ce enfrié para proporsionarf «a 
•élido coai icedoro q»e ae recodé cedíante filtraclén» ae la** 
vé con éter frío  y ae cacé* ti télldo ae abaotbié o» «loroforcc 
y la  aoltiüiéa reedítente ae tra té  con carbén decolorante» ae 
f iltré  y se evaporé basta sequedad bajo prealéa retenida* H  
enfrlaaiento del teni-aélido obtenido de ta ta  cocerá» y la  trS* 
tsraeite  con éter prepereloacroa m  aélldo Incoloro toe ae rece»
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giS «edítate filtra c ife , m Imé son íte r fría  ao «sel para 
proporcionar 51*7 graaoa de 4-(aoBilf»íoe)piridi»a de teaparata» 
ra  de fasiía  do 59® a 6ooc, *1 producto n itrad a  proporcioad 
una aogasda oooocha de 11*4 gramo», de to&eratura de futida de
55* a  57*0#

9» Alternativamente, se preparé la  4-(soBÍlaatlae) piridiaa
de la  sigaioate «uaeras P&a acacia fue ssatleno 39.5 grasos (0*42 
sol**) de d-aaiaopiridina, 175 granos (1*24 aoles) de aldehido 
de «ahilo, 5*0 grasos de «s catalizador de Mdrogmotids de pala» 
dio sotes carbaso al 10 por cim to y una cantidad suflsieato do 
tasado absoluto pera proporcionar un voluaen to tal da 609 a llí»  
litro s , s» pale&tl y s& hidrogené tajo  usa presida da hidrogeno 
in icial de 3*127 kilogrosos por eohtfcaetro cuadrado hasta «na 
osad la  sbooreiín del hidrogeno. la  sezcls de recocida aa f iltrd  
para remover «1 catad Ssaáor y ®1 prefecto filtrado s» evaporé 
hasta «sfitdad baáo presida reducida. 11 aceite residual luego 
so. destilé SI vacio para resobrar cualquier alcohol do so&i&o 
fn t m  hubiera producido, m  reeogid y se separé tima fraoeida 
fus hervía a t  vapor atur a de 63® a 649G*/4.5 «lilao tres* SI re* 
sifeo so tritu ré  eos éter y m  «afrié a temperatura do -78*9#*

. Bl aéliáe $nt so precipité o® recogié aadioats filtrae iéa  y so 
lavé cea éter frió* Sato producto ae disolvió «a elsrefoxatc 
la  aolueié» re su ltó te  se traté eos ssrbfe fecolora&ta,- •* f il tré  
y t i  prefecto filtrado so evaporé hasta sequedad* H  ra tifes te

V»
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t r l tu r l  ©as Ita r y sa ta f r lí  * tssjtyatwra Ü  *1Í#6* ^  sU llo  
abtaalll A» asta sastra  *a raoofll sallasta  flltraalA»* as 1**$ 
«oa #t«r frío  y so *#cl «i «ira P«ra proporelasar 27*0 «rasas 
«e 4-{ai»ila*i»o)piri«ia»» «• ttaparakura lo fusila  «* 57* a
59»C*

c. ttas soaptasila agítala lo 31*0 «rasas (0*35 solas) Ü
4-(»oall*ta»)piri*l»a ta  150 « lllH tró s la  acotoaitrilo s t «a* 
l t a t l  hasta ya* a* obtuvo asa oolueila fcosaffaaa erlstallaa*
A «ata aoluclín, a rla tilio a  a» altaül por «atas ta s  sa lsalis 
tu» eoatloaa 1*0 «rasas <0*0*5 solas) lo l #8-«lbroaoo*t«ftO a»
50 am ittros «o «eotealtrllo y la  aaaola roseltoato s» «Haatl 
é a rm t*  1) horas a  roflttla Iwrtato sayo paríala so tlaspa sa - 

prselpitl tai sllléo  lóala la  asistida* Baspals la aslW«rtat 
t i  a& tls sa raaofll sallsate filtradla* sa roliaolviá as sata» 
so ly la  tsluoifa roaultsata sa tratí sos osrbos Itaslarsata* sa 
f iltr l y sa tvaporl hasta soqaaiat bala presida ralaslla* la  
tritúraosla la l seeSto rosilual asa Itar «sa oostlaaa usa 
la  «aatilsft la «oatonitrllo pralttlo «a s l l l l s  criat ollas lasóla* 
ro ya* 9* raeogll «allanto filtra d la  y st sool psra prsporda» 
sor 15*5 grasos lo l dibroawro la l*8-bls-¿ 4»(soaÍlsdss}-&* 
plrillsl^oatiso la tasparatsra la fusila la 17®* a 175*0*

Slgtiioalo m  proealialaato sasajasta a *¡.«*1 lassrlt*
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• a  e l Ejemplo 230» pero emples&de 3.54 gramoe (0.925 moles) «a 
4-(propÍlaaina)plriaizia y 3.99 gramos (9.913 molas) d* 1»10- 

dibramodseüts se obt&Yleron 5.19 gramas de dlbroa**ro 4* 1,19» 
M s-rM p r« p llisin o )» lH P lr idiai^8® c ano a temperatura ds fu sila  

4» 296* m 297*0.

Siguiendo im prooedíaieat® semejante a «piel dsserfto 
«& «l Ejemplo 23C, pero empleando 14*24 gramas (9.08 moles) de 
4-(fc0xilamino)píri«ino y 9.20 gramos (0.94 males) de X»5-dlbro- 
mope&ts&o «t obtavieros, despeas «e la  reerfttali«acida ds se£* 
to n ltrllo  y «eterna, 12*3 gramas de dibronroro de l,5-M s-¿*4- 
(h e x ila ta ia a W p lrid lE ia /tig iita a a . temperatura de f^aida de

155* a  156*0*

S lro A a J f t

Slgttlendo toa proee dialecto semejante a *®ael deserlto 
es e l ejemplo 290» paro empleando 10.7 grasos (9.05 soles) de;4» 
(hssiXaat&o)?Í?Ídlsa y 8.2 gramos (9.03 moles) de 1,8-dibraas* 
oetseo se Obttfrlerec 16.3 gramos d» «ibromsre de l^-M s-/*#- 
(b«^il«mffis)»l»plrldlmli^0tl&9 11 temperatura «e fbtida de 
ISO* a 181*0.

Z2**zkiJÚ.



Sigaiaalo m  proeaiisiaato sasajast*'«  a$»*l fietorito . 
«a t i  tra p ío  29C» paro asplaaafia 31*5 grasas (0*07 sa ltt)  4 t 4» 
<hflxilaaiao)piri4íac> y 10*5 grasos (0*035 solas) «a 1,10-aibreso* 
fieeaaa* «i octaviaron 10*0 g raos 4a álCrosaro 4» l 910wCÍ**¿%* 
<C«xSl*aSaa)~l~pirifiia4s74«eaaa# ttsperstor* 4» foaifia i t  140* 
s  143*0*

Sigoieafio na proe»4iai<wt* sastíasta a «goal fitsarito 
«a «1 Sjeaplo 29íí» paro espitando 13*4 grasas (0*074 salas) i» 4» 
{eÍelofcexiXa»iao)pÍrifiiaa y 8,2 grasos (0*038 salas) 4e 1,4-fii- 
CrosoC“?tano9 s t octaviaron 18*2 grasas 4a 41Cra*aro 4« t 94»Cis* 
/*4-(eioloCexila»iaoM«píriaiaÍÍ?bt{taao, «a tesparatar* 4# ib» 
sifi» 4o 288* * 290»C*

£¿1»eU.3?,

Sigo ionio na prooefiisieato saseisate « nasal iasarlt»  
«a #1 Sjaqpls 250» poro espía safio 13*4 grasos (0*074 solea)fie 4»

* . ? i  ̂ . »

(oioloCaxiltaiaa)pirifiiao y 8*75 grasos (0*038 solas) 4a l ,M i»  -
■ • * ’ • t

CroBopeatoaa s» octaviaron 17*0 grasas 4a tiCrasarg 4» l t5» 
C is-/4-(o leloC exilisiao)-l-p iri4 iat^> iat«o9 fit tesperstnr* 4a

» i . •

ÍCsifo 4t 155* s  254*0* - V
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IrlSPSUJfe

Siguiendo u» p roesd laiasto  semejaste & « tuel d escrito  

• a  *1 ^© aplo 290, pero empleando 13*4 grasos (0.076 moles) 6» 4- 

(o íclQ hosílaaln3)p ír ia i» a  y 9 .3  grasos (0.038 a s ía s )  de 1 ,6 -  

dibrestóbasaso se obtuvieron 19.1 grasas do difcraatiro d® l,&»bis» 

/'V ^4i© X 8h*xilaa4ne}-l-pirld laij¿ 'bexseo, a  toa? e r a ta r  a  de fb -  

• i &  d» 3S7* » f30l*C.

Siguiendo as procedimiento semejante a *nwl descrito 
®a el ’Sjeaplo 290, paro empleando 13.4 grasos (0.076 asías) d* 
4-(ciclohcxilaaino)plridina y 9.8 grasas de (0.018 moles) 4©
1.7- dibroaoheptaao se abtirricron 2*01 grasos de dibroaurs de
1.7- bi*»^4-{*íelbbaxilS33a3)-l-piridSBi¿^eptaao de temperatu­
ra- de futida de 111* a H390.

Siguiendo <sa proeadimieato seas jaste & sitial descrito 
es a l SJaapl© 210, pero «aplacad© 11.4 gramos (0*076 sales) da 4» 
(elclohexilaslao)piridíss y 10*34 grases (0*038 molas) da 1,8» 
dlbroaoactano, «a obtuvieres 10.1 grases de «ibremuro da 1,6- 
bi**/l^(eÍelob#xila»ia©)-i-piriáÍni¿7<8ctsE©» da teaptratar» da 
fu táis 270» * 271°C.

B f r j f l f t - ' I S



Slg&ltaia t» yrtttilaltato stM¿«a«t * «t«tl
*n mí tfamplQ 23c# pare «apltaaia 13*4 frasea (O.OTf salta) d> 4* 
(eltlohtxllaaiao) yirlüaa y 10*8 grano» <0*038 «oles) «t 1,9- 
iibrasaaaaíttt at obtnritren 18.3 crt*aa Ü  flibr osero i t  l 9MSv» 
¿~McíolohexU taiso M ~pirí ainij7»«wae» taaytratsr* i t  futlia
de U3* a  151*0.

I l m g l U S

8 siestas** m  p rectiisitsto  mm$mU  a  afcttl é tte ríto
•a #1 ^jasple 2$G, pera capitanía 13*4 frasta <0*078 salta) i t  
4-(eiclaSi«xil«atao)pirlilaa y 11*4. crias* (9*038 s& ta) i t  1*10» 
dibrsatoieeiaio *e obtuvieras 19*9 ¿rata* i t  ilbrosort i t  1,19» 
b it-/"M *talih t* ilaai*o)-l-p irt f f a ^ i te a s t ,  i t  tesparatera i* 
fttsiia i t  228» a 22?»C.

• L fc g S lg J l

1. taja a ta d a  q*?* oontiene 298*0 c rista  (1*33 « tita ) i t
hliroelornro i t  JM 4-p iríiil)p iriiin ia  y 322 & m m  (2 salta) i t  
h ld rac la ra ra  i t  2-otiIhexÍlaaÍRa a» o d ta ti .toast#  2 btrat» tas 
agíta c l ia ,  ta  va bsüo i t  «otila a tma itap ara to a  i t  baso i t  
2X5*C* Xa a ta tla  at ta f r ii  a taaparatoa i t  60’C., ••  illuy# - 
coa 590 alX ílltrt»  i t  «ría y at su tu re  fr ía  a ti l ta t t  la  aitai&t 
ie b ie la  alaatraa qnt t« batía alcalina ota b iirix fie  i t  ao ilt
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seboso s t 35 per siente • l a  atsela dcaUna se extraja con 
fiter y loa extractos otfireos so secaros sobra salíate fie sofito 
anhifiro y se evaporares hasta ae%«ofiafi* s i aceite realdad 
a» fiostilfi baje presida rofiacifia para proporcionar 101*0 grases 
fi* 4»(2~»tllhexllaaimo)plrtfiitt& fie temperatura fia ebulllcifia fie 
145Í a  1$0»C./0*S adlíaetras.

B* ált®rmativaa©nta, s» preparfi la  4-( 2-etilhexilaaino)
pirlfiina fia la  sigcia&te m¡&&rm

A una eol^ci&a agitada qj*e contiene 390 gramos (3*4 
moles) fie i-emíctopirifiÍEa y 1509 m ililitros fio trie  t i l  «alna es 
3*4 litro s  fi® fiielcrosetsm® a® aEafiifi a travfis fie tsa periodo 
fie 3 horas» usa selseí^a contiene 1610 gramo» (10.0 moles) 
fie clorure fie 2~etÍlhéxs&oilo en 1. $6 litro s  fie fiielerettetane.
& tr a s to  fie l a  afiie ifia l a  tem peratura se mantuvo a  15*0.. Cnsa» 

fio se cs&flotfi l a  afile ifia» l a  mezcla ss e d e s tf i  *» es baflo fia t a ­

p a r ¿tiraste 2 horas. Pespsla fie enfriara© l a  m eada reaecifim 

se  lawrfi sosaplstamemto eom agua» se secfi sobre su lfa to  fie sofito 

tahlfifo  sé tra tf i  coa carbfin desfibrante} y se f i l t r f i .  l a  evapora- 

eifim fiel producto f i l t r á i s  proporcioné 1343 gramos fie lí-(4-pirifiá 

•P-etilhexsm ssífia*

á usa mezcla que coatíes» 199 gramos (2*63 aolss) fi» 
hifirara fi» dtsaímie fie l i t i s  en 2 litro s  fie tetrahifirofsrano 
ss «HafiiS a  m  rigímm suficisat» para mantener m  rafia  jo l«w , 
urna saltadla que contiene 579 gramos (2*62 moles) fie lM4->plri" 
fiil)-2-cttlhexsaaai«a en 4 litro s  fio tetraMfirefbrsmo* Cuando



so «asplotl i»  alleifi* ( aproxíaadaaonto 3 horas) la  asióla. da 
roaeoll» a» eoloatl * roflm jo Arante ? liaras* Btspolt l« «ti» 
frí«r*«# la  masóla oo tr a tl  saeosivomoato con 1O0 m ililitros 
l t  opta, lü0 m ililitros la h ilrlx ilo  lo sollo «oteo*» a l 15 por 
«i«at® y 330 m ililitro* 0a o#;*. la s  «H ilas s t rsmorlorom 
«allanta f i l t r  «alfid y «1 solvottto «a «vapor!Itl prolaeto fil*  
tro la Pola prosifia roloeila* ti «osito raallual s» tasfelm! 
eos «1 proloeto la nao praaba fapliaala y «a ¿ a s til!  «1 vaelo 
P*ra proporcionar $3? grasas l« 4~(2-etiUi«x¿l«mino)j>irifiia* 
la - tasparslars la s1r<LXÍ«ila la 135* * lS0»0*/0*2 mll&tatrss*

c* 1 tm* solneifii califato agitad* t»* cantíos* 10*3 grs*
«os (0*05 solos) da 4-{ ?»«tllidtxllasltta)plrlllns «a 50 m ililitros 
la aceto»! toril® «o aSalll por gatas a *ia* aolneíín $*• coation# 
8*2 grasas (0.025 molos) 1« IflS^Ubrasalaoana «a Xt& m ililitros 
lo aeotoaitrllo y la  masóla rosaltoat» so oalfstl ¿«rsato 20 ha* 
ras a rafia jo* Al «sfriarso a t «aparatera lo  0*0* so prooipttf 
osa primara «atoaba lo i producto y so rooogi! solloato filtra*  
olla* La evaporaeifia tal producto fíltra lo  y la  trltwrsoifid lo l 
rooifoa moa !ur» proporcioa! $&* sogaal* oostoha* La» cosecha» 
combinadas «o disolvieron «a motonol» la  solitolfi* rosoltanto so

i * ^

tratfi osas «arfcfia dooolowwto* so fU tr!  y oí prodbóto filtrad a
' * i ' f

m  oraparl hasta safaelal halo proslfio rodcoida. H  aeolto ro*
•ifisal «* oafrll y so tr l ts r !  tw  Ito r para proporaiawr m  slUU

. • « - \

lo lowaaato loeoloralo* Xa roerlstaUsaalfia lo aootomitrilo»

• 50*
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f t w  eegaida por t r i tu r a e i f e  d©X producto esa  ¿ ta r#  aaguida 

p a r  n& atoaltrllo  proporcioné, doapuda d© eeears© t r a s t o  72 

feoraa a l  vasto  a  tem peratura a© 60®C*, 14*7 gramos d© dibromu» 

ro  d© X»l2»bi*-¿ 4~(2-e t  Ufea *.ilaai»o)-l-p irid ia*^iodoco& o# 

eoa$ gránulas inco lo ras do tem peratura do fu s i la  do 1469 a

A* ssa mezcla qps eoatisne 353*5 jarnos (1*72 malea) do
4-'(2«-otÍ2b@xllasdno)p£ridina y 205 gramos (0*86 mole a) de l t12~ 
dlelorododeeano a» calenté a temperatura do 120®C# La fuante 
de ealentostento ae. removí! y la  temperatura de la  rcaeeida. abo» 
ra  exotérmica, áe continuo elevfeéoa© bosta 180a -19O90. Guando 
la  temperatura disminuyo basta 135aC. a© a&adil euidadoaaaeato 
tm l itro  de aeateadtrilo y la  mezcla a® calenté a reflu í o pera

• ' i

proporcionar orna aoluelén cristalina. l*a solucién cállente do 
acetonitrilo se combiné con soluciones a©»© 3 antes de dea otraa 
pruebas#, m  tra té  oes esrbén decolorante y ae filtré*  pro-

* * V \' ■

docto f i l t r a d o  ae e n fr ié  y e l  producto prec ip itado  ae receñ id  •

147° G*

£te«& g,¿3.

B*



n  -

* agstoX dossrito «a #1 Ijtsp lc  2» f t »  ««plosads 3*0 fr«w* 
(0.00405 oolos) 4# dibraaor» 4* l,l$-b is«¿ 4»(2-it41h#x41» 
ssioo)-1^piri«:laia7doaee«fi« •» ebtmráorím 2*0 grasos dol di­
cloruro corro spsadi^alio d* toaporatara do fsoidn de 172* a  173*#»

i t e t a j a

S4|»i*a«o «a proo«d*ftlfttt» sosoámto * *«*tl doswrtW 
to §» *1 Entapio 410# poro oaploasda 10*3 «rosos (Q.05 ail»*} 
do 4-(octil<aico)piridia» y 6.45 «raso* (0*025 «olea) di 1»7~ 
dibroaebeptaa® so obtovioroa 14.05 graso» «o dibroaar# do l t7- 
bio-/*4-£ octilaoina)-l-pirídini¿Tttopt«jao* «o tosporatara do 
ftisiáb do 129* a 131®0* *

V i r n l í J A
t

A. Sigoiondo t»  procodSaioato aesoja&to' a at»ol ,d»a*rg»
to «a «1 Caspio 41C, poro ssondo 11*1 grasos (0*O5f *4Xo»3 «*

• * ’ » .

4-( cetiXasiaa}piridl&a y 7*72 grssos (0*027 soto*), ¿» l»W i*  
broas&oaimo» so obiwrioroa 17*0 «roso» de dibrosaro do l»9>bis» . 
¿j\-{ «e tilaaino)-l-piriíi»^^oa«»o# do tssporattirs.d# fbsi&s 4s 
117» o 119*0. ;' ( . ’

B. 11 dicloruro eomspoadioats ^  ^  pr*,or5 ■ ;
do coa «l procodiaie&to «al ijtsp lo  2» dosis «na tM frásfti^  j -': 
do fusií» do 161* » 162*0* '' '■ ’J; ,'
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AS

Siguiendo m  procedíais»te »ama junta a m\wl desori*. 
to fm*l  £3 ampie 4101 ptrc oagleardo 10.3 grama» (0.05 malee) 
da 4-CeotiIaal»a)piridiaa y 8,2 gramo» (0.025 mol»*) i» 1»X2- 
dibrsaedadeeástt» ae obtuviere» 15.2 grasa» d© dibraaara fie l tl2* 
Ma~î 4-*íoat¿laalao)l-l-.|)ir iaíB l¿?d3áacaaof a temperatura de 
fbel&L de 119° a 120»C.

5¿gttBÍftJüS

Siguiendo «a procedimiento «eme 3ante a  «%ael d e te r i-
i

te  e s  e l  ?$oa$te 43tó» pera «saaáo $.8 gramos (0.028 malea) de 4*
( osttXoE5Íso)-pirÍdiaa y 5.0  graso» (0,014 mole») da Itld-dltern** 

aatatra&eeasio, a© obtuviera» 9.3 grasa» de dibroarira de 1»14- 

b ia -^ 4 » { ^ tn « a in o ) - l -p Í r id á a i1a7 tetraáacaao, a  tem peratura de 

£a# i&  da U3« a  115*c.

f lM E q J X

Sig&ienda m  procedimiento semejante m ag u tí daaeri*  

t e 'e a e l  Sjcapla 43# > para empleaseis 11.0 grama» (0.05 malte) 

da 4« (sssllaa$aa)-párid ina  y 6.1 grasa» (0.025 m alte) de l f6* 

dibrssobexasa «e obtuvierais. 15.2 grama» d© éibrarnera de l t<5- 

bi8*¿"'44K asil»ain»)-l-PÍrídteí,¿^icxaaa» de tem peratura de fu»
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*$&«» 153* «154*0.

a i—»la  4$ ■

slfaitada tía praeeíiaitato fewáaat# a  #w«l «»*eri«* 
to •& *1 4# per» .*»pl«*ft«a 4*5 | f « «  <0.0095 «ale»)
4* «ib****** « t l t €-t» if.¿% (aw lt««iao)-4-»p4rtdSa4¿Í**4ttO i

tt  obtnrieraa 4*95 grata* «ti «ielarwre eerre*poa«i*at»t «e
/ ,

t#«p«ra;tftr* «t fp*i«a «e 194* a 195*0.

. / '  j'íí¿
-

. * *. T. ¿- 
Siguiendo na praa««i»i»at» •»«»átate a *®tel Aaaeri»

to «n t i  SJtaplo 410, pero «apltmio 8.8 graao* (0*04 «ole*)
ét 4-(aaail8alao)piri«in*, y 5.2 gr««o* (0.02 «ol««) «• 1,7-
¿lbraasbeptacie» *e obtuvieren 12*2 gra*ó* « ti «ibroaora «•
l»7-bi*-í£V(a«iÍlt«ino)-l-piri«ÍBÍ¿0itpt*tt0» «t teaperatorm

«• f«*t&  «e 132* * 134*0. \

SJM toJa

Siguiendo na proeediaieate *em«á*ate a «t»tl deiarit# 
m e l Trapío 410, pero empleando 11*0 grwaa* (0.05 *olt*> «» 4»
’ nontimico) pir i dina y 7.15 grana* (0.025 «ole*) d# IfM ibraao- 
mana» a® obtuvieren 15*7 grana* «* «IbraBera «e 1,9-bl*-^!**
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(nottlt8Bit83)»lwpiríááziSj¡/3i83aima» do tasperatw ra do ftsaiSn do 
121* a  122*9*

£ j » f l a , a

i i f a i tn d e  m  p roead laiea t»  semejeate a  oj*ho1 d e sc r ita  

«e. «1 t jo a p ls  4 l0f pora espíe anda 11*0 gramos (0*05 a a las )  ¿te 4* 

(co a¿ laa íao )? iriá in *  y 7*5 grasos (0*025 malas) fie l»10-dtfer«JB3d«** 

caao «e ofctarierea 15*63 gramo# d® dlbrciawra do 1,10-fcÍ*-/** 4- 

(aoaÍX ® ino)»l-piriáiEÍ2/düc ana, de t«aparate?a do ífesidm 3»

172* a  173*0*.

Slgaieado «a prosedlmisiita ssaoáanto a  * tu tl descrita 
m  e l h e sp ía  4X0» pero «aplegada 10*12 gramas (0*046 moles)- de 4- 
(mo»lXasSisa)plri«ima y 7.54 gramas (0.023 asios) de I jl^ f iifc m a - 
fiodecsno ss obtuviere» 16.4 gramos de dlbrcasre de l»12-t>ás« 
/V(aaa£lm slBo)*l-plriáiBli¿7dadaeaa9 a tempera*»!® de d isida 

d« ios* a io 6 * c . 7 - '^
V
A-

\\;
' krnrn. selmcidm caLieat® ag itada  m® « sa tiaae  12*4 '$rV

• . ' Vk '- An ■
moa (0.06 males) de 4-{ 2 -e ta b e * tts a te o )p ir id in *  efe 100 a m i b o s

de' asetw iitrilo «s aSadid por gota* a  aaa solaslda íbs «ofetiem^
€•9 moles) d« l f5~dtfer«asp»at*ao o» 25 * a il4 % o s^ S
fie scetaaitrilo  y l a  solsalda resaltrnto se csle&tfi dar«ntt20 
liares m *efJ»4s. l a  mesóla de rsaeeldm s» sufrid y ss dllsyá f\:3■ ! X:/
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sos lia r  hasta *na « t tm  Ufsysmftts tnrbifr* «1 anfriasiento
aaioiaasfl. y la  «gitaoiía proporcionarla «a proferta p rtaip ita ls 
•állfi© <**io «• raeogil aadimta filtra e i&  y •# la r l  soa »ma «•** 
cía  fr ia  «a aaatonitrilo y lia r . 51 s llilo  tM*ni«o í* *«t» 
a*a*ra •« « iso lril ta  «tsaol y l a  «oloaila rasaltsata m  t r a t l  
can eorb$& a«<*dlor*&ta y se f i l t r l .  la  «Ttporaoila « ti pro«o»~ 
t» filtrad© prapareiofiá ea «osito visaos» 6« «olor «sarillo 
pflifi© q«te •» o r is tilia l «si «satoaitrllo-ltar* ti »6H«o rs - 
«ultsnte, s» rseegll sadisata flltrso ila*  •« lw í  «o» acatoni*» 
tril©  y lt®r frió  y •» a*e« &tr sata 24 horis a l vaol© a te ja ra»  
tara «a 90*0* para proporcionar 13*6 grasos Sal «Ibrowira da * 
l v5-bi*»¿”$~{2~«tilh«xiX*aiaa)-l~pÍrÍ«f aia^paatsao* da tasptr** 
tsra  da fpslla d* 150* a 151*C*

Sigslitad© -a» prae#*lai«ttt© saaajsntt a aqpstl ««sarita 
•& al Caspio 33* p»ro espitando 12*4 grasos (0*06 solas) «• 4- 
(2-etilhtxil«siao)piri«Íaa y 7*32 «rasos (0*03 solas) flt 1*6- 
dibrcaohexsa© so obtuvieran 16*1 grsaoa da dibrastro «• l #6-bi#- 
/"4- (2-o tllhex i l  «aino)-l-pir idinijjí^exaa© * «a temperatura «a 
fu s i la  de 208* a 209*0*

SSsasl& lS
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Signlt&do xm, procedimiento s e s te ó te  a  « p a l  descrito  

m  e l  ?4eaplo 53, per® ampia and® 12.4 grama® ( 0*06 males) d» 4» 

( ?-e tilh e x ila a in o )p ir iñ l a s  y 7.75 gramos (0.03 mol*») Se 1 ,7 - 

dibroasbeptasi® se obtuvieren 17.9 gramas de dibroatsr® de 1#7- 

bis-¡f*4-(S-© tU 3iexilaaiao)-l-piriaini¿^© p% aaa, A« tem peratura 

de fb slda  Ae 219» a 220°C.

Siguiendo «a procedimiento semejante a  a^ ia l d escrito  

t& e l  Bjeaplo 53# per® empleando 12.4 gramos (0*06 molas) de 4- 

(2 * e tilb ex ilaa ia® )p iríd iaa  y 8 .2  eramos (0*03 moles) de 1,8-dS- 

bromoosta&o se obtuvieren 15.3 gramos de d lb r ornare de l# 8 -b is -  

2 ^ t i lh tx i la a ia s )« l« p ir íd ia i j /s c ta a e # de tem peratura do 

Ido® a lé l» 0 .

S igsie tó»  na procedimiento semejante a  aquel d esc rito  

en e l  K jtaplo §3# pero empleando 12.4 gramos (0.06 moles) de. 

4-(M tdlhesilflB Ía«)p iriddm e y 8 .6  gramos (0.03 moles) de 1#3- 

dibremonosame se obtuvieron 15.2 grasos de dibroanro do 1#9- 

bis-C 4- ( 2-«tÍlh-a*ilam ieo)-l-piridíaíáJ^onaEO » do tem peratura 

de ffes&fo de 158* a  159*C.
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Stgwiaalo na proealisiaato *»ae|wt« a  *4¡a«i «a**ntt . 

•a #1 T'jsaplo 53* paro «aplaanla 12*4 grue* (0.06 «& *•) 8» 4*(3 

atilfcexilaaia»)?iriáia* y 9*0 | M  (0*03 aa lfi) 8* 
toroaedecsoo «a oHlwriareii 17*4 grate* 4» «iHr atere t* 1»10-

-'•W

bi»-/%(3-*9tiXb<sxlla»itti))-X-ptri4ii4#49Ó«adt a  teaparattir* #* 

fatigad# 182» a  163*8*

& im u.sa»

afgatande tífipreaadiaianta «*at jaata a  «anal ««atrita . 
<® el ~á*«?lo 2, p«ro tapíatelo 5*0 graso* «a ftibranr* «a 1*19 , 
bia-iT4*(0-«tm #rÍltelao)-l-pÍri«ÍaÍ>a78«caB» «t abordarte 4#ü 
grane* 8«1 «iülsmro corra «poollaat» a tiaporatar*. i» faai&k 
«« Itt*  a 132*0.

i  paa wolwQi&n. ei£ii»»t« agítala **« tta tlta #  12.0 
grato* (0.063 aol«») do 4-(Haptileafcw)plriaiaa «a 100 ailttttWN 
da acotonitrilo *a «Salid por gota* caa aolnaila t«r* «*atl«a«
7.4 graso* (0.032 aol««) de l f5-dlbroaop«mt«* «a *3 n illlitre *  
A» aootottltrSlo y 1* aoxola ra te ltte ta  m  e tlta td  duraata 13 
hora* a twfl» ja. La aesscla de raaoeida •« *ntrl$ «a Hítalo y 
*« aSadid gradfiaüaeate dtar Hasta <iw« *« praeip itl tta *$lid* 
incoloro. 31 «dlido s« raeegid aadiaata ffltraotla* •* raerla*
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tt& ia! da sestoBitrila y dtsr y se aec$ duraste 48 horas a tea* 

•paratttra ds 90*C./1 millastro. para proporcionar 15.9 g r& tm  de 

díbroaurfi Sm l f5-báa-/”4*>-(haptilaa2ao)«-l-piridíaS127pcataao, a 

iamperat&ra áe f>:al£n de 15J6 a 154*C»

,LttP$L9-§!

Siguiendo «a procedimiento seas jaste a &§»ol descrito 

«a  s i Ijessgíl© 60, usando 19.2 grases (0.1 asi) d® 4-{heptil}- 

aai&o)pirl&i&a y 12*2 granos (O.05 soles) de X, 6-dibroaohaxan® 

se obtuviera» 27*5 grasos del producto cmda» Xa recriataXissa- 

©ida de tma Muestra üe 15 grasas de aoetoaitríla y Atar pro- 

- poreisa-S 11.45 grasos de dlbroasra d@ l*6-bi®-¿ 4-(h©ptilaaiÍJ£o)- 

l-piri& isijj^oxaso ,  ñ® temperatura de fusila d® 149* a 150°ü.

• \

. - .\'. , \.-
A* Vüm. asaptaailn d® 24*0 graass de dibraoura d® l|d-Ms-* • J
^"4-Ch9ptilaaiao)-l-pÍrÍtíníj^Íiexaeso crudo ca 503 m ililitro » 

da ag»& se bisa alcsXÍ&a e m  felftrfeldo de sodio aonoao de;%aa» 

centrscilh 3$ y s® extraja esa ciar afarsa* Isa extracta» diréis-» 

rsfsrsa m  sacaron sobro sulfato de sodio ashidro y a» evapa^a  ̂

ron basta sequedad baja presida reducida. BX asalto raaifecfl^^^ 

ae d isolví! «as aeiaaol y la  «aXsción resultaste s® acidifico .' a  .,
• }; \s¡

caá metano y. Acida sulfúrico y m  yapar! hasta a«pedaA baja ? u.
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prcaión rtfieott. sa rtaifioo m  ra ilto lrifi o» a ttm o l, a t t r c ü  | 
coa carbón fiteoloraatt, at f íltrfi y •• tropo*& baata anotfial j
al vacio, fiejtnfio «m rtoifino wftltato m* *H tr iitr tra o  con ;y •
iur tegnifio par acetonítriio proporcionó 18.5 sraata fit tm aó« 
lifio coaoao. -1 afilió» «raí» at «iaolvifi *» ««a» y 1» aptocifib : 
retultanta m  Mso alcalina ton fcifirfixifio fia «afila ***999 a l . |
35 por ciento y at extrajo ata oloroforao* loa axtraatoa «a 
cloroformo at ««««roa «obro «olfato fio aofiia a l i l r t  y a* ora* 
pararon boato »e<w<ifiafi bajo prtaión rtfinolfia» 1 ip U id i rtaoJU ■ 
tante «e tritu ró  aucattvaatntt con fittr y acotomitrila, at r*~ -:; 
cogió aefiiant* filtración y «e atoó para proporaitmar 16#3
graaos 8® un afilió© fia «olor aantlá#-' a ttaptrainr* í t  fuaifin

, ’ :

ña 105* a 108*C. ftl «filifio obtealfia fio oata añora a« fiitol- •: 
r ió  en IOS m ili l i t ro »  fie a»taño! y 1» notación roaaltaat* at - 

aaifilfioÓ con lela® swtaaaulfónice* la  evaporación tu la  at- 
q.t*#fiafi bajo prtoifin reábelfia profinio ca «caita vlaaoaa w  at j

. , \ i

«¡baorbifi m  SO a ililitro o  fie ae tn o l y a t tratfi ta  parcioata J 
con 150 m ililitro» fie ar>*. la  auaptnai&i rcaoltaato at enfrió
en h ie lo  y «1 oólifio auapenflifio at rteogló atfiianit filtración 
y »» lavó con agua fria. II afilia» taago at fonal ta’ ttaá «n«- 
pensión «apaa» fie acetona caliente, m enfrió, «o *§c«c¿fi at­
alan te  f i l t r a c ió n ,  te  lavó coa oottona fria y at attó «nróato

. ¡

43 horat a ttaparatnra fit 35*C.Á « ilía rtrc  para pr»poroi«s*r 
10.8 grano» fie \m ollifio fie color canela «o temperatura fit V \ 
ñitifia a® 163* a i 6s40« Rato profincto proporcionó ana pra
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de ión de cloruro positiva con nitrato de plata y el espectro de 
resonancia magnética nuclear del mismo indicó la ausencia del 
grupo de me tansulfonato.

B. Una suspensión de 14.0 gramos de dibromuro de 1,6-bis-
^4-(heptilamlno)-l-piridinio/hexano en 500 mililitros de agua 
se hizo alcalina con hidróxido de sodio acuoso al 35 por ciento 
y se extrajo con cloroformo. Los extractos de cloroformo se 
secaron sobre sulfato de sodio anhidro y se evaporaron hasta se­
quedad a presión reducida. 151 residuo sólido parcialmente sólido 
se disolvió en un litro de acetonitrilo- y benceno y la solución 
resultante se evaporó hasta sequedad al vacio. Este procedimien­
to se repitió tres veces. El residuo final se disolvió en 50 mi­
lilitros de acetonitrilo y la solución resultante se diluyó con 
50 mililitros de benceno y se enfrió en hielo para proporcionar 
después de filtrarse y secarse, 5.3 gramos de un sólido de color 
canela. El producto filtrado proporcionó la segunda cosecha de 
4 .8 gramos, las cosechas se combinarán y se disolvieron en 50 
mililitros de acetonitrilo. la dilución con éter precipitado de 
un sólido que se recogió mediante filtración y se secó durante 
48 horas a temperatura de 95°C./1 milímetro para proporcionar 
8 .8 5 gramos de un sólido de calor canela, de temperatura de fu­
sión de 174° a 1 7 6°c. Este producto también proporcionó una 
prueba de ión de cloruro positiva con nitrato ae plata.

C. los productos de las partes A y B anteriores se cambia
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aaroc, at «nielare» con 300 M ililitro* «t apar? m  ealtataroa 
baata qt?e ae abtcve na» eelrceidn hoaogdasa* t*  «©lociia 88 tl3~ 
trS y «1 prodaeto filtrada m  tra tl  *m  30 M ililitro* dt delta 
clorhídrico dt cascar, trae id». 12??. la  acapaaaldii retalian te i t  ; 
eoaeentrd bada pretil** r*dt*eida y t i  rtai&xe m  tratd  eos biela» 
11 edlite producido da ©ata ««otra i t  reeogid aadla&ta filtra *  - 
d ía ,  8» lavd esa asna frift y ae atad# SI pratoet* laage *t 
diaolvid «a aettosAf y 1* «elucida raseltaat» m  <&tayd «9* «a* 
an c la  d* benceno y «taacl, y «1 eeajaate *t avtperd basta «a* - 
«Ittsdad al ráele* Wl raaidue atilde a© feral *m tm* «tiaponaidn 
capa «a ce 100 M ililitro* de ae© toca y. la  suspanalda «apata .«« 
dilwyl esa iter y «a f iltrd  para jnreporeÍ3»art d««p*ids t« anear* 
s» ábrante <8 horaa a teaparatw* d# 105*C./I « ilíaetro , y 72 
hora» a X15*e./1 ailiaatra# 16.3 gr«ae# d«l d ie lew e t# 1*6- 
bi«-/*4*(b3ptil«aiaa)-l-piridial^eaaíte erode eeae «a atilde 
transparente ta taMparatara dt f«aláa t» 176* a  178*0.

I ls i& a J l

Oluíltcdo ra proeediaieate sea*¿anta a  ««sel ttae rlte  
©a ©1 sieapíle 60* pero ««pistado 10.39 graaea (9*039 aelea) da 
4-( 2*.aiUhrr ¿lamine) piridiaa y 5.4 ¿raeos (0*023 aelaa) t« l f4* 
dltomttfbQta&e a# obtuvieron 14.0 frasea d« dibroanrj de l f4»bia* 
^4~{2-©tiifc*xiX*tti»e)~l-plrldiaie)bttt«ae» de taaperatera de *b~ 
sida dt 245* a 24d«C.
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f  fraila. &

k* Vrjt átesela oestiene 223 grasos (1.0 acl) de fci-
droslom s da cloruro de K-( 4-?5iridíl)piridinia y 244 gramos 
(1.26 so les) da fcídreelorure da j^dsTeileffiSim *© agitó y as ea- 
loató dte?mta aproxiaadsatnte 2.5 horas a temperatura de ISO® a 
1$5*C. Xasaaaela do raaociáa Inego »© dejó enfriar lentamente 
hasta 40«$* y se diluyó eos 2 litro»  da agua, la  solución re» 
saltaste se enfrió medíante la  adición do hielo y ee bis» alca» 

lín á  con 200 M ililitros da bidróajld© da sodio asnos? al 15 por 
ciento* Til sólido obscuro m  separó «a recogió asilante f i l ­
tración y se layó con agua fr ía . Bsts material se disolvió en 
«n litr o  da cloroformo y la  solución resultaste s  ̂ trató con 

carbaso decolorante y m  f iltr ó , - i  producto filtrado as evapo- 
rÓ bajo presión reducida y ©1 residas s© trituró con 150 mili» 

litr o s  de dter* SI sólido obtenido de esta asnera» se ted ia d -  
vid en cloroformo y la  solución resaltante se trató con carbón 
decolorante y se f iltr ó . H  producto filtrado de nuevo se trató 

con carbón decolorante y sa f iltr ó . 21 producto. tSLtrado so ova» 
potó hasta sequedad bajo prtsión seducida y @1 sólido residual 
escrituró eos Óter. la  resriatalissaciós do sestoB ltrils propon» 
eiosó deapnóa de secar*® al vacio» 96.1 grasos de 4-Cdeeilasia.o) 
piriáisa» do temperatura de fusión d® TI3 a ?3*&*

B» A una solución callente agitada *«© contiene 12*2 grsu
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«o» {0.352 «ole») d» 4~(deeila#tad)pírifiíiia m  150 n i l i l i t r e a -  - 

170 m ililitros  de sestan ltril»  m  s&tdld por gotm ana aoln~ 
oíSn qps sentías» 6*35 gramos (3*02$ mol*») da l 96~41ljrdsofctxa<».. 
no m  So m ililitro s  a* moton itr i to  y 1* ¿tesela rssaltan t*  t t  
©atonto adrante aproximadamente 20 hora» « fo lla je*  lm líesela 

le  resccid» tmgo *# *ntri$ en hielo y »1 s f tld e  preeipltsd»
«o r*oo$í$ mediente filtrseldfe y «t la to  son see ten ltrito  frió*
El producto obtenido d» «siamimers m  disolvid #» netansl y i*  
solucldn resoltante 9 » tra to  coa esrbdtt deeetorant* y ae filtrd *  --- 

11 producto filtrado  se ovaporS hasta aeqrsdsd b*jo presida re» ' 
duela* y a l rosiñno m tr ito rd  eos 53 n i l i l i t ro »  da «gen- trim$ - 
so reeagtó «adianto f ilirac íd a  y «a s*od durante 2 día# «obra 
peatoxl&rd* fdaforo a tAuperatnra d* 73*C./0.1 a ilto a tro , para 
proporcionar 14*6 granos de dibroacr© a» 1 ,$.&!§•/"t-Cdsoiloalna)*. 
topirid  toi^Xhexano, temperatura de tosida de 130* a  140*0.

Siguiendo un procedimiento sea* lente a  «%nel descrita 
es e l Háoapla 643, pero empleando 12.2 grasos <0.052 moles) de 4* 

(decil«»íao)piridiaa y 6,? granos (0.026 ñolas) de 1,7-dÍbremo* 
heptice «a obtuvieron 16.0' grano» de dibrottir© de l #7«Ms-4¿fV  
(deell«aiso)«l-píria}al¿/boptaao, de temperatura de tosida de 
145® & U7*C.
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Sigsisado «a prosea laicato semejaste a aisel descrito 
«a el Respis 64B pero eaplaasáo 11.7 gramos (0.350 mol**) fie 4~ 
(deeüoaiao)piriaica y 6,$ gramo» (0*035 aol«a) da l.S-dltamo- 
ooteao j*e obtuvieres. 16.9 gramo* do dibroauro 6» lffi-biv-Zjk 
(aesilasínoj-l-piridialj/oo taño, de teasperatara de fuaián de 
180» a 182»C.

Tleaele 67

Sicpieado as  proco«íssieato aamsJante a a^ael descrito 
e& e l  ^Jaaplo. 643, pero e®pl©ando 11.7 grasos (0.050 acias) de 4- 
(decil@RÍR$}pÍrldi&R y 7.15 groas» (0.035 soleo) da 1,9-dibroao* 
RCímc 8® obtuvieres 15.1 gramo» da' dibromare de l,9 -b l» -¿  4~ 
(deeilSE»lsc)-l-piriáíRÍ¿?BORaac, de tenperatara. de fs*ida de *' 

184® a 126*0 .

'g.toaale 6$

Sip¡í®Mo va prscsdiiaisnts desojaste a aaael ¿oaerlto 
e& e l  s JesigXo 643, per» eaplsa&de 11.2 graso» (0.048 soles) de 4* 

(deeüoaÍs,o}piridiaa y 7.2 graso* (0.024 mol®*) de l f10-dibrs»3- 
desaso ob'tgvieron. 14.6 grasos d® dlbrosaro de i t10-bÍa-¿ 4»
(deeilcaiaoj-l-piridiai^decaao, de temperatura d e faaids i» 
173® ai74«0*
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Statieads m  prwáimimU  seaajiaie a  «$sti descri­
ta  *» el Sjsapls 64»* poro mpltmáv 11.2 grato» {0*048- note») 
•d» 4*{ ñ*eílaxiza)pirÍál&A y 7*0 creaos <0*024 to les) de 1,12- 
dibromod<iá©oa¡m> se obtn vieras 16*5 crasas de dibremuro de l f15w 

b¿e-¿*4-( decílaaiaa)-l-,ptóldáiiÍ¿Slddeeiii»# de tesperatsr * de 
fusila  de. 102° * lOfcC*- ■ -

SitSig¡UJ2

a  va» «efacido c a lie n te  «citada csmtSan» 13* 6 -

graaoa (0*052 «ele») de dodsclliMiifio) p ir if tia »  ea  140 m ili*  ' 

l i t r o s  de ae*t©»ítHl© se  «15adid por co tas a  tasa s o l s s i la  q$» . 

«entiese 6*34 grasas (0*026 se le s )  de 1 »6-dibrosofc»jcaae es 50 

M ilil i tro s  de a se tc& ltrllo  y l a  ««recia re su lta n te  se calentS  a . 

re f lu jo  ¿taranta l a  aeche* l a  se  «cía de rescoldo se e n f r i l  y e l 

s í l id o  «o» se p re e ip it í  se reco g í! sed ien te  filtrao ld n *  31 

s l l iá o  recogido se d iso lv í!  «a ©tanol absoluto y  l a  «olt?eiín 

reau ltsa t»  se t r a t í  m  «arbl»  decotert& te y se f i l t r l .  H  

producto f i l t r a d a  so ©vapor! b a s ta  sequedad ba je  p resida  red s- 

sidasrsp$reieR«ELdo na sd lld c  blanco re s id u a l q¡ca se farad  «na 

saspeasldn espesa ©n dter* se recog í! «©diente f i l t r a c ld n  y se 

»sc¡5 a  tem peratura de 6r)*?c*/0.1 a i l i s e t r e  para  proporcionar 

17*63 grsaoa de dlbro&rro de 1 f6-.bis-*/*4-( dodeeileai& a)-!- 

plridi& l¿fe»xaftsf de tem peratura d* fu s i lo  de 164» *  165*0*
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Sígaitaáo tra procedimiento sosa jauta a ¿escrito 
ea s i  ?4$splo 70, pero sssplesEfis 13.6 grasáis (0.052 sola») 4® 4» 
{4®daefi®®l&®)pir i l is a  y 6.71 grasos (0.026 tapies) 4® 1,7-dibro* 
tt£he$taa$ es obtuvieron 18.73 gramo» do diferosiur® do 1,7—bia- 
/*4-( 5o4©c3X«oÍ&o)-X-pir idiní^hoptaao, de temperatura 4* fuella 

4® 148» & 155® Ü.

gjwlo..7g.

8ÍgPte»ao ua pr«e*«iai*»to asa®lóate aa&t»l ¿«acribo

§« «1 SjaapX® 70, poro empleando 12.53 gramo» {0.048 mal^o) Ss 4- 
(® 84teflaaía§)pfP llfaa y 6.53 gramos (0.024 aaleo) 4» 1,8-dÍfero- 

BOaotaRO sp obtuvieras 18.16 gramo® de ¿ibroanre 5® 1,8-feía- 
¿T4-C 4eaeeilaalno)-l-piH4árd¿7oetcsso, 4® taaparaic?* «a ftssi$s 

«e 104® & 185*0.

Via«*la .71

SSflalttiAe «b proeelSaleato seca¿asta a a$c#X «caePtts 

«a el-^ap la  70, pera empleando 12.59 graso» (0.O48 sola*) 4® -4» 
(dodsoil«siao)pírldiso. y 6.86 grama» (0.324 mole»} la t,9-4ibra- 
siono&a&c a® obtuvieras 13*35 gramos da áibrosara de l,9-bia~£4— 
(í  edecilsalsc)—X -párilisij/acsaso, fe temperatura de íbeila 4® 

134* a  135®©.
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ZímrnM  ■ .

- w» procedlaieato «eaajimi» t  «$n& dtaerít»
»b «2 E$s»pla 73 par© taraleaaf» 12*59 grase* (0*043 sel**) 4* 4» 
(«o4»eil«aia©)piriáia* y 7*2 grane» (0*024 «ele*) é» 1,10-41- 
breaedscaa© ** ebt&vl«ro& I8*0B grasa» tí» 4ifer©a«r» 4» 1,10-M»- 
£ 4-( a©a©cll««lB3)-3-pírlí.injjJ'ít»»», 4* te*»*r*t«ra i»  fa»l&  

4» 178o * 180*0*

&SflÚflLII -

2ig»l©nda 9» jarao»4ÍaÍ¿iJit»-««»Jflnt». a  #qp**l 4««erltt
a ti «2 "papila 7 0  pera «arolaasd» 11*54  grieta» (0*044 a»l«») de 4**_

,  -K

(dad®ciliaiaa)plriaitiB y 7*22 fjraaa* (0*022 sal»*) 4» l f12-4ibro» 
*odadí*om3 ** abtnri^roa 17.63 grasa» 4*1 dibreawr» 4* X,12«bl9» 
¿“V(5ad©aíIai*lisa5-l-piriatoi¿748aae9aa a* .t»*j5»rat*r* 4* faniáb 
da 75° a 77*0.

£jggai.g jy.fi

4* Paa « le e !  5a calíante agitada o*,?* cántica* 21*0 grase»
( 0.102 sal»») de 4-(£.eler»fBB¿lMds»)plrl45ss t»  150 a i l i l l t r o *  
de H#??*dla? íUfara»»!da ss añadía par gata* a  *mi «oleoiín gtt» 

eetttíoBc 11*02 grasa» (0*051 sel»») «* 1 ,4-dlfcreaafe&1¡aao «a 50 
m aillitra*  4» acetonitrllo  y l a  s ts e la  rer» lt«ate a* oálentd fa*
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ronte 2*5 hora» ®s en baila de vapor* l*a sascla d© re apolla se 
enfrié a- temperatura ambiente, ao dilny¿ coa éter y ©1 predecid 
«o á©áS criatalissr. B1 aélid© precipitada ae rseogié mediaste 

filtra® ida* «o lavé con ana mésela do aeetonitrlla y éter y oe 
seo6 e l aíro para preparelanar 27*4 granea fio dlbroasre de 1,4-bÍ* 
/ “4*(^.clerereniUaslnoJ-l-pirifitcii^bBtaño, de temperatura do 

fttcí&t m  182» a 1890c.

S* VüM «tjopenaíSs dsl predeete anterísraeate citado es

503 m ililitro »  d© ag»a a? tra té  con hiela y eos fc i  aré* ido «o 
cofilc acaece do eemeentrasiés 2B y l a  mesóla re gritaste  •» extrae 

á® easplotís&este ce» cloroforme. I*o» extracta» de cloroformo 
cocas?® sobre swlf ato d<» «odio anhidro y o© evaporaros hacia 

sequedad bajo presida reincida para proporcionar 21.0 «r«a®» da 
l a  basa soshidré correspondiente coso «m aceite qye te  tolSd!** 

f io 5 a l  dolarse reposar.

0* f&a colncids eostiese l a  base de anhidro anterior*

mosto c itada os 250 m ililitro»  de metano! ce ae id lfio í coa ana 
coincida de ácido aetsnm?l?*feico es astas®!, tst evaporación bass* 

ta  «escodad bajo presión reducida proporcioné es aceita Vjc fló 
c ric ta licd  de metano! y éter. »5liSo obtenido do ca ta  masara 

ce. rac ris ta licd  de aetm ol y éter para proporcionar decptida do 
secarst- dnrast® 4& hora» a tsmperatura d© 92°ü*/0*l milímetro, 
18.95 gramos d» día© iansolf ornato d» 1,4-bis-/. MsrcXsrsrfbaíl* 
«simc)»l«?&ridi8lj/bntaso, de temperatura de fcaióc. d» 245** a  

247*3*
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s a m a » ,  a

I* i  saa aolrcl&t eSll«Bt« agitada ««a eontien* 21«0 gra*
«os {0.202 mol»*) de 4-(^cIurorG aila*ina)píriain* *b 200 mili*, 

l i tro »  do K#H~dÍ«atl.lf«manida «*- adadld por gotas naa solncidji - 

Vt* ooatlaae 12*45 graso* {0*051 aolosj do 1,6-dibraaohexiDio #»
50 m ililitro s  «a ace to s ítr ilc  y «1 «salto r tsa lts ttt*  s» *«£•&*$ 
dnraata 4 horas a» m  bag» da vapor.: 41 en frian»  a  tsaporatur* 

aabieato* eoaeasd « precipitara» *m s&ido* Im nosela d» rsara iI»  : 

i* d iluyl o«m 150 m ililitro #  do «satoo ltrllo  t  m  su frid  •dicleB8&» . 
««ato m  hlolo* 71 oSlido precipitad» as recogí! modlaate f il tra *  . 
« iSn y sa oacd a l aire para proporsloaar 27*5 grano» da d ib rasp r* --  
do l t6»bls*>¿ 4-(^clorof«Bllamimo)-.l«plridl»i¿0i*xatt» a  toapora* 
tora da ftwlSn d t 148» a 150*C.

B. risa «oíroída de aets&ol fio l a  basa -da anhidro «orre#»

pondieatíi te prepar!. a  p a r tir  d«l librcarar» anteriormente «i* - 

tado da oosforaidad con *1 procediaieato del *$apl» 7dV «a «oldi* 
fiad con ácido me ta».»’?l fínico y luego se a vapor! hasta  stfusdad 
h»áo prosiga reducid». ni aceite residual sa e r le ta l í f í  da aceto- 
na «a metano! para proporcionar, despula de secarse durante 4$ 

hora» a temperatura de 75°C*/3*l milla» tro , 25*? ¿ r* « a  do diww 

ta&sulfcs&to fie 1 ,6 -b ia-/ 4*(^elor0fettÍlaaÍBo)-l~piridinij^he*aB«, 
d© temperatura da fsalín d» 108* a 110» <?.



71 -

A* A una solución caliente agitada que contiene 21*0 gra-
(

«os (0*102 ocles) de 4- (j%-cl íít of nnilaain s) p ir  i  dina en 290 a l l í -  
lita o s  de tilfosrmsaí da so añadió por gota* a tina solu­

ción %y¡,Q ocntisn* 13.9 grasos (0.051 moles) de 1 ,8-dibroaoocta«o 

en 59 m ililitros de acetonitrilo y la  mesóla resaltaste se cal®»- 
t i  durante 1.5 iteras en un 1)030 de vapor. La mesóla de reacción 
luego se diluyó con 100 m ililitros de acetonitrilo y e l calenta­
miento m  continuo durante 2.5 horas adicionales, con 199 mili­
litro s  adicionales de acetonitrilo que ae añadieron* Uespnla 
de calentarse durante otra® 2 horas, la  aseada de reaeei&i se 

enfrió y d  sólido qus se había precipitado se recogí! mediante 
f i ltr a d la  se lavó con usa mésela de acetonitrilo y áter y se 
sseá para proporcionar 30.1 gramos de díferosur® de l,8-bio-/~4- 
(2rSlorofffiaSl.aaino)-l-píridÍRi57octaa® de temperatura de fusión 

de 245* .wS4 7°C*

B. T&a solución' «3® mefeanol de la base de anhidro corres­
pondiente que se preparó a partir del ñibramura anterior, de con­

formidad coa e l procedimiento del Ejemplo 76b , se acidificó coa 

ácido metaasulfónice y luego se evaporó hasta sequedad bajo pre­
sida reducida* B1 aceite residual se disolvió en acetonitrilo  
y l a  colusión resultante que s® trató con acetona, hasta adquirir 

túrbidos seguida por clarificación con usa cantidad peqneSa de 
ae tassl y se enfrió. Z l sólido crudo que ae precipitó se recogió 
y se yooríatalisó d& acetona ác- aeetonitrilo para proporcionar 
despula ds sacarse durante 36 horas a temperatura de 80&O./0*!
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artlísstro# 23.5 grasa» ¿I» «iaetw ianlfsaato le  Í,$~fe l*-¿ 4~(fir 

claraf»aliaT5íaaM -»lrl«íidi?,oci»AWOf 4# t»^mrmt»rs 4»

4« 1(54» a

3JggXaJa

a# A na* to lneife calléate t f i t td *  <*u* coatí*»* 21*0 g?*»

asa (0*102 aolf») é* 4-{íwelareíittttaaino}pirllÍft* «s 200 mili­
l itro »  4# !ftíf-41í»ttllfarai*jiia* m wRé&í S por gata* * tma * il«- 
o lía  «»8 «aattaa» 1%3 g rao*  (0.051 *»!•*) 4* 1 ,10-Il1»ra«o**o*a» 
aa 50 m ili l í tr o n  fie aeetoa itril»  y I *  ***el* re m itía te  *# «*• 

leatS  3.5 horae m  m  b«¡*« ¿ r  w o r*  1* aw*»l* 4* rato»
el4» #* «v*ear5 hasta. c«$n?!l*4 bajé pretiles. r t ln c l l*  y «1 
aceite re tílo a ! «a c r ls ta l l s l  So «etenol y «eetoaitrilo . 'El 
•H ilo  pKsineíio i» «ate « ta tra  a» reeogil a tlla a ta  f l l t r a s l l i i  
y s® lo r í  oca naa a®sol* f r i*  «« ae tte a itr ilo  y l l a r  par* pro* 
porcio&ar 28.0 graso» 4» flíbremro 4# l t l^M«*/Vjk^Xttr«faftl%» 
**ino)-l-píri4!al¿7«#0Bao » temperatura «a ÍPti&fc la  225» * 230*0*

B. van « c in t i la  le  ae ieao l la  1* feas* la  «¿M iro eam *paxw

afecta tna a* p rap arl *  p a r t i r  l e í  liferoanre m te rio m e a te  c í t a l e  

i& c e sfc ra iaa l «o». ftl p ro ce lia iea ta  l e í  r je a p lo  7lB «a a c i l i f l e l  

es» le  l i s  a e ta s tn lf la ic o  y Inego •* «vapor! ha»t»  a tq re la l  ba la  

p rc« l&  re& tllft»  El ace ite  r e t i lu a l  m  erS«t*&$«4 | e  «© etoaitrl* 

lo  y Iter*  El t i n a o  e rg io  ob taa llo  le  c a ta  asn era  « t l l e e l r i l  aa
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aatocol y l a  aoltioidn raatittaato ao tra té  eos. e«rb&* dteoloraaatfl 
y «i f i l t r é . £a «va?ora»l&t ü*l « ro jeto  filtrado yroparalaal 
s a  aoalta «i* w  aatpoadia tn  s&aaoaela do aeetaaitrila y aso» 
tena par* proporcionar na «Siido «rodo* la  raeriatoli«aei5& do 
m M  y ¿ to r proporcioné* doapaf* do atoara» dormía 4§ te * a  
a  taafsra&sra do 35®e«/9„l aiX&otra» 1$*4 grasaa oo dlaotoa- 
aslfocato 4» itl^^ ia^ r^C ^lo ro fo a ilm iao ^ l^p irid ia l^d ieaso »  
ia  toaparatar* d« f»ai$c da 202* a 294*0*

& ta a  aotocida edlioata agitada m* eeatita# 10.0 gr*».- 
aoa (0*040 aalaa) da 4»(^l3r0imiUaf&o)?i?idi&at «a a s i m»#-,; 
a la  «* m  m ililitro* da acatoaitrilo y 109 a ililitra a  do #*18* 
dlaatllfom aaidn ao atíadlé par «ata» una aolucila «ja eo&tftt»
5*7$ «raaoa (9*925 *ol«*> da 1 ,J-dlIsroaspoataso «a 25 m ililitro* 
da ao ttcaitrilo  y l a  aosola raasltaat» aa ea lsa tl «sraata 24 fco» 
raa*a yaflalo. l a  atadla do r»acolín lasado m  «vaporl lu a ta  ao* 
«sodad m «" proaiin rodaoiia y «1 raaidao a» tritu ré  coa. osa ata* 
a la  i» 4 ü r  y aootonitrilo* Ü  aUldo do color «sarilla  püido 
«btOBtdo i» as ía  aoasr* a» rcdltolvld «a ataco! y la  oolsslfo ra~ 
aaltoatt aa tra té  ««a esrbéa doaCUraoftaj «* filtré*  131 prcdae- 
t9  filtrado  «a ataparé kaata aofatdad totfa yroai&s raisoiday 
a l  ad a ta  «aatdotil at e ria ta lia l do dtar y aeatasitrflo» H' a$* 
lid *  inodoro ao rocrlataiisd do aotaaol y aettoaitrilo  y «o asad
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tarea te 4S horaa a. temperatura da 115*C!./9*1 «illatetr® para 
propareissaac 8*1 gramos do dibroataro da 4»(jrOlor&-*
f«iiilaair¿a)-l-piri5íci2'/pí'K.ta»a do temperatura d* fusida d* 
166'> a l£5«c.

partió 81

A ?m» oolt*cá.¿s calicata agitada que soatiea» 19*0 gra» 

asa (0*049 moles) de 4-(£-eleroftnÍl«Íno)pÍrld ln« m  m *  aseéis 
d« 125 m ililitro s  da íf,l?-día-.*tilf»ra«aida y 50 m ililitro s  de tai-»
t ©nitrito «a añadid por gotas una saluoilaque contiene 6*45 gra* - 

asa ta IfT-difaroadheptano «a ?v m ililitro# de seetonitrilo y l á  
meseta resultante ac ©alentí tarante 15 horma a refiado* Xa sác­

e la  da roascida laego 30 vapsrl hasta ««quedad hade presida y*» 
taclia  y e l aceita reaitaal se eriatálisd dt «tota?. y «eeteaitrii*^. 
lo . 91 adlid o protacita de cata sanará as diBolvid aa aetanol í-f ' 
y la  saleo¿da resoltante na trstd esa earbda decolorante y a» 
f iltr l*  ”1 producto filtrado a» evaperd hasta sequedad ha|e 
*m vacio y s i  aceito rosita#! q»a# luego as eriataliad de etsnol 
y aostaoltrlls* '"1 producto as recogld mediante filtraeida y 
a» aecd tarante 36 hora» a temperatura do 10*»eC*/O.l milímetro 

para proporcionar 10.4 gromo» de dfbrovjro de 1 ,7-bÍa-^f*4-(^* 
alorof«ttilaaii;o)-l-*pindiaij^-htptflRo do te aparatara do íuaid» 

do 208* R 294*C.
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Siguiendo ’jr procedimiento semejante a aq̂ el descrito 
«a el ̂ Jaasplo 8lf pero &wplífea5a XQ.9 grasa a da (0.043 aola©) 
ás d-Cĵ XorcfssllaalasOplridlaa y 7.1a- gratas (0.02'? aolea) de 
1 t3-fifeŷ «a®aaa® a® obtuvieron 11.2 graaoa fio áibr sacro 4© 
l,f-bígjf*4-(|¡r®l®s*0f®nílaain®)-l-píri5iai£/nc®s»ia, 4a tempera­
tura 4* ffealfe 4? 178* a l70nc.

Pidiendo Isa procedimiento» saa* jante» a aqptelXoa
descritos ©a loa cjempXoa anteriores* ae obtuvieron loa signicn- «. «. >tea Ma-¿ 4»(.R-aaino)-l-piríSim%/,alcano3í

dibreemr® ds 4-( tetraleoilsaiao}-!*
piridis^^teaso haciende reaccionar X,6-&ibroao~3-ctÍXfc@*Q&s 
coa. 4~( tetraáeeilaaiBoJpirS dina a a» v#s,'S5' obtiene haelita­
do r©aeeion®r fcidroclorvro ¡5© cloruro 4© I-{4-plr¿4il)pSridiaio coa 
bidroolorisro d«--t«tradeeiL®&i»a*

¿literseatsro de 1,5-big-4-( oetadecf1 aniso)-l-plrídini¿7 
peatano haciendo reaccionar 1,'t-dibr omopant sao con 4-(o®tad®eil- 
t&i&s)pirld¿aa qt?o a m veis a® obtiene haoíendo reacción»* hí~ 
droelcmr® de clorar® 4U ??-(4-ciridil)aÍ-*idíaío con hiároclortt- 
ro de ociadeeilaaina»

dibroawsrs d®-X1 ll-b ín ~¿~4-(2,3-dlae t ilbn tílatti&a)-l- 
piríáinijî -3-a«tíl*.?ndccmo haciendo raascionar l,ll-<Sibroa3-3-: 
«ftiltmáscaso «aa 4-{ 2t2-€Saetilbvtílas5lno)clrS«iaa q?5® a so 
vea «e obtiene haciendo reaccionar hídrselorvro de cloruro de 
J?-( 4~piridiX)piridini® con. fcidrooXsrvr© de 2,2-difflctiltmtilaaina* 

dibroayro á® 1,18-bís-,̂  4~( 1,4-dioe tilpsntJXaaino)-!-
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plriai»Í£7oetadfC«ao haeltado r*m eim % r l fl8-aibrMweot»«9c«io 
can <*(l»/f»!5la9tÍlp*atil««Bin3)?»irSaia»t q»i* a #*t at* «* obtiea» 
b*ei«»do r#ae«íífltt«p hidroelorisro a» clorara a» lM4-piridil)<* 

piridiRia con a.idr col entro d# l f4*áÍ«etÍlp*»tiX«*Íaa*
¡Jibraacsro de 4 t!Véí»efcí3.~l,X2~Mfl-¿ 1 tS-.íJ*»»til-4« 

atllhexil«*iA0)~l~plrlAi&l^!dd**att9 hocicado reaccionar X»l%» '

dibr w > 4 , V-díaetlldodoc ana «o» 4- í 1 9 M Íoct£U 4«fttÍlh«xila»ino) 
p í r i ñ í n s t  ■■&* a «a vsjs. «« obtí«a* haciendo rtaceiaaar Mdroclcrrj- 
ro a« clonara de íf-( 4-piridilo)piridiaic can hidrocl orare de 1 *V 
aia»tH-.4-«tUhexilialaaf

dicloruro a« I»10-bí«-Z"4-(bí«top«atll«»tftc).l-pÍriaáa% 

decano haciendo roaceíossr 1,10-dielcrods*sai coa 4~(eie«p*atil~ 

saino)? iridia* qva a s** vas t i  obtiene h«oleada roieoioaw hidra-* 

alorare de clarar® de ?í-(4-<íridilo)piriaiaio «aa MIroclortyra 
de 03«lap-?atíl«ttla*f

dibroanro da 1»12-bÍa-¿~4~{eÍclaheptil*alao)-Vplrl- 
áíaij^dadaa«ia hacienda reaccionar 1»l?-difcrosodadae*no coa 4* 

(«ielafe«gtilm:taa)pi*ldittft <**io a «t wa s« obtleat haciendo rene- 
clanar MdrocXomro á« clorara d« #~t4-p¿rldil)plridinio coa 
hldraclarara de eiclobaptllaaina*.

dltoroanro d# l  t( b̂Sau./ “^-.{r-broaafcail«a»ittof«*l«plrSdi-* 

aij^S-aastilhejíímo hacienda reaccionar 1 ,6~aífcroa>.3-**tilh5*aaa 
coa 4~(£-bro»of*nil *aino) píriáina, <t»c a m  v&a a* oíctleae hacietw 

do recaelanar hldr adorar a d® alertara de Tí-( 4-piridil)piriaini- 
con bidroolomro do ^-bromoaniXía»,
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dibronoro de 1,10-b SMof«?ailaaico)-l-pir¿ai- 
niĵ dacaco haciendo reaccionar I,l0*díbroaodecaa3 pan 4-(¿*-?ltia- 
fettilaíüí»o)p ir idina que a av vea a® obtiene h&ciemáe reaccionar 
hiárscloruro de cloruro da jM.4-piríñil) piridisio con hidroolo- 
r«ro &® $*■?!«canilina,

dibroauro do 1,4-bíB-/, 4-( 3-clorc-4-fIuofenilaai)2!3)-l~ 

pirídiníj¿^2-®tllbntano haciendo reaccionar 1 ,4-díbr&ma-2-etil- 
batano con 4-{3-cloro-d-Hn of snilaffilnc) piriáina que a «s ves 

9» obtiene haciendo reaccionar bléroslorore de cloruro de 
&.{4-piridiX)firldinio con hi&rooXorure de 3-eloro-4-fXpcanilla»* 

á «cloruro de 1,10-b ia-jf"4-íheaeil.aaíRo)-l-pirÍ«iai^ 
decano hasiendo reaccionar 1,12-dieloreáeoaao «en 4-(beneil- 

aaÍao)pSridin»,
éibroauro de l fB-bis-/74-(>r4-setil®adioxÍf®nÍlaaiiiá»)» 

piridimij^ooismo haciendo reaccionar 1 ,8-diter ©aosctaño coa 4- 
(3 ,4-oetileadioxif sailaaiao) pírldina que a a» ve» ae obtiene ha­

ciendo reaccionar hidroel apure de cloruro de l-{4-piridll)plrÍ»  

dinio con hifir«cloruro de 3,4-aetilcndioKÍaaílína,
áibroauro de l , 9-bÍ8-/~ 4-{^ -etilfen ilaais3)-l-p lrldÍ- 

n ijp r&$&®i3 haciendo reaccionar l v$-dlbrcBana&ano coa 4- ( 2r®tll~ 
fe&llaaino)piridian 400 a m  ves m  obtiene haciendo reaccionar 
hidroelorero de h-(4-piridil)piriainio con fei&r©cloruro de u- 
s tü e n ilisa , -

dicloruro de 1,10-Ms-jl 4-(2-nttoxífs's,ilaaino)-l-piri«- 
diaJj^decaao haciendo reaccionar 1,10-dieloroáaoaa® con 4- í j -



**toxif«»51*aino}pirldina $»* & m  » *  st obtiene htoitaáa r»«s* 

elsat? Márocloruro d> cloruro de Jf-{ 4~j>iridiX)*lridi*tí« «oa hi~ 
droclaimro d* ^-anlaidina,

dlbrwvtro 4» l fXl~bi*»¿ 4-(^Bitrofe»iXa«iBo)-4* pir$*  

áinizZm fwm a  haciendo reseeioBsr Ifll-dibroaoundeesao coa 4- 
(guaf.tr3fénix¡wdno) r 3r i di aa ¡j»;* a m  ve» «o obtiene bseieado reac­

cionar MdroeloTuro de cloruro de !í-{4-f>irÍdlX)pÍrldiBÍo ocas, fe!» 

dr«clorar® 4* «-attroáfcilina*
-dibreaura de 1 tl?-bl*-^4"»(&•*! «*wf#ail«*in»)-x*piri-

dinij/dodecaiso haciendo reaccionar X ,X2~dibro«odad»eatt» coa 4> 

(j3-eiaa3f̂ iSLÍl>!t*í»a}píT*Íiíísm que a «**.▼»* se obtlens haciendo ' 
reaccionar iidreeloraro de cloruro de lf-( 4-uir idi l ) 3>iridiaÍ8 

con Mdr «cloruro 4» jj^eiansaailina*
dlhronure ñc 1 ,16 -b Ís- , • 4~£~a -( tr lf ln o a * til)f« a ll-  

aa3aj¿^*I«pirl.4iaÍQ hexádeeano haciendo reaccionar l flG »dÍ-\ 
brosoherudecmo con 4~/~ «-(trífXtsaoatilJfoaílawilafl^piriaina f . 

4¡bc as»* ve-a a# obtiene haciendo rcaecioasr Mdrocloraro As 
cloruro da J?-( 4 -p irlé iI)« Irid íe lo  coa hldroolorero As ¿^(trifltto»  

■atll)anilina» y
¿¿bromuro de 1 ,7 -M s-¿~ M  ?~a* toxi~3<*a«tllfenilasino)

-X~plrídinJ¿^*s>t«B3 haciendo reaccionar l f7~dibroaífc»j>taae «o»
4~( ?~2set©y í-.n~m« t ilfe n i la a in o íp ír id in a  q,u« a  su vas *» obtiene 

haciendo reaccionar fcidroelarar» de c lo ru ro  I* K - í í - p i r ld i l ) -  

p ir id ln io  con fcldroeloraro da ?-aetoxi->»*et$T«Bllia**

T.oe sigu ien tes son « jtap lo*  i lu s tr a t iv o s  «dio lenales

-  78 -
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«• leo fcÍ0-¿ 4-C’S-aaingidlníja/alganss ée la fdramla X 

q&Q oestiesos «Se conf oxidad can loa proc*f>áiaií.3ntoa anterigr- 
measte descritosf

dibrwswra de 3-sí’ t il-1, 3-b ís-/ 4- { S I «ai»o5-l~p í* 
ridteS¿7f©r¡'tfai9, dicloruro ds 3-proplX-l»ff;-Ms-/~4~(tri&egil« 
aaíncf)-l-pirí<?5nij(/p3ntsm3, sulfata de 4,4-<3ia«!t 11-1,7-bÍo-/"4- 
$»ntad©eila»5»o)-l-piridlni,2/h©ptaBo* diaulfamaia da 2,6-di»3til»
1 f7-fei3-<iT>4-{fc«r3d©gilssiae)-l-piriai&î fcept?ma, difeeac#s»BÍf$« 
cata de 1-sse1il-1, 4-M3-̂  4-(heptaaecilpaino)-I-pírídi&iĵ ptan<3f 
bifl-oiolsbexíX»»Xfaaato de ?, 4,4-trímsstil-2,6-bits-7 4-( 2-ffiatil- 
b©slX«aln©)-l-píriaíni(¿7hê ac.ü> dibrgwjrg de 1,17-bi*-/*4«( 3- 
©tiXp©»tit¡̂ lnp}-l~PÍridiaÍ&̂ eptadseatta» din!trata dt 1,16-bia- 
jT {̂l̂ tilbexilasiagj-l-piridinî /heradeearia, ditoroaiar» d« 1,13- 
blfiMfM b*ptíXaaíng)-l-p iri ñinî peutade c ano» 6Í-2-&aftoXeACalfm- 
ia d© Xs13-.Ms-¿ 4-(oe til asinaí-l-pSriíinijTtriáíSsians» 2,6-aaf- 
talosdioplf̂ Bata'd© l,ll-bi«-£ 4-{3-©t£lheptila»ÍBo)-l-piridÍaíj7 
padanano, diglerifro do 4~®otil-l,X4-M«-¿ 4-(2*»propílp«ttÍlaaino)* 
l-píridiô /ta trafieeaa&o» díbrssrsrg de *>-©til-1,9-Mo-/"4-( 1»313- 
trisotílbesilamÍ2so)-l-p3 r i d 1 nî /nosana, dlbrgspra de 3,}fG,6- 
tstr«Estll-l,8«bíe-£ 4-(b©ptllasisa)-l«pir£&Í£Í&?aeta&d» dibrei 
asara fe 5,13-dí se 151-1,14~b3 e-_̂ 4-{l*fc-áía©tiltetrafecilaaÍB©3- 
l-piriSíssî 'totradeailo, di.».tolnensalfanato da l»S-M9-/"4- 
(1-as tilpestSX3fflisa)-l-píridinSĵ lsessno, diyaapra de 
{ 2-ss tiXs»b©ptlXíBaino>-X-piriaSE 3̂ 7setasa, flietaaanlfoisatd de
1,8-bís-jf'4-( 2-setil-3-e tiXpentilaslae)-I-p iri d lai¿7ac t ano»



83

¿ibroaoro fe X,2-Ma-/V(¿^9lorofeiiilami»3}-X~pirÍáiaÍj^attatt3# 
diyafers fe 1 »3~M0-jTM&-y afef onilaaáno V l-p ír idiai^?©® taae 
dibrjaore fe 1#l2»bi*-¿~4~(?,4-éIfInafte&il9aino)~l~pirifeEÍj/

4 U

d0fee«a«t dibrwwro fe l,ll-b la -¿  4~( 2 * 5-dibr amí*Mla»ia©)-X- 
piriáánijT't^fe^^®* dicloruro fe l,10u.b£s»/"*4-{ 3 »f-diel«rof*nil» 
«»laa}-l-piridlnJj7iaetí3r»at dicloruro fe 2»8«Ms-/*4-{2-üi«b#a*' . 
cila-niaeJ-l-piridioí^/oetase* dltaroasr* fe I,lt~M a-/"iM  3»4» 
aislorotoeaMlaaiaoM-piriáittij^fetafeeaao» ílfe ra m  fe l,4-bla~ 
/*$-( 4-hMr3iti->.*ft35tib^acilaiMia0}-l-pirÍd4»ijí!Wt<ia0 y dibro- 
**ro fe X tlS-bifejfM  4~*5tilb»acil««ia0)-l-.pjp¡iaiaí¿r8ífe«*ft«»

¿ftag lsiia  •

A Mna aal*’0 i5n agitado, callente $i« eoatiea* 11.52 

«ramea (0.06 m ic a )  de 4-{h3pí;i%aaáa«5pirddiaa m  103 m ililitro* •" 
fe acetasitrllo a» afíadil ♦.'•a percléaaa peijueRs», ua* aelueiijíi 
fet cwatfea» 7«;)2 grasac# (0*03 aolaa) fe air»,»lf**«dÍtHr 
aliono en 150 m ililitros da ecetoaitrilo. Paipoda fe o»»plet«r~ 

a* la  adicila, as habla separado fe- la  *$?al¿a osa masa grande 
de cristal*» Inodoro». %% mésala fe r®acai<5a a« calenté a re*  

flujo fermta 6 hora», r*apudt fe *afriar»« a toaparatnra aau 
Meato* el prefecto ailido a* recogí# modisats filtraolfe» ae 

lav$ oa« aeetoaitrilo y ít« r# a* ceabiní oem 3*1 gramo» fe l  pro» 

feote oblen!fe «a usa prueba anterior y a* wécS feraate 28 heraa 
a temperatura fe xoo*€./o.l « ilíattro  para proporoioaar 22*0 «r*-



-  a i  -

aa# á& áibrQmrQ Se alfa, alfa*-bis-
^x ilsn o , a temperatura de f*t8Í5a ñ® 23101 % SíO'sp.

I3£58Bla-fii.

Siguis&do ur> crseedial-íafca asa®¿«oto a axp?el descrita 
í»h  el í^eaplo 83, paro ©ásele asido 11 «6 gramos (0.065 asina) de 
4-(he3ellaaiixo)piriáisa y 8.7 «ramea (0.035 malea) de alfa,alfa*- 
diferoachjgrxilo&o y sometiendo a refiado la mésela de reaectóa

•v - "

dañaste 20 karata, se ofeitivieroa 19» 3 gramas de dibrornare de a lfa ,

*3.fa,»kis->jf4«*(kí?sÍlsaiaí»)piridiffiioX7-.£r xil®no a temperatura, de 

ftaeife da 3X3* a. 315*0.

~1amnlo 8̂ ,

V&u. saspeaaida de 11 grasas ds 4-asinop iridia* y 
23 gramas de alfa, alí a* - d icl or a»?, 3 *5,6- te trame t¿l-c-*iletta es 
60O mililitro» de aotaaol ©s caleató «a as bala de vapor para, 
efectuar Xa diaolacida ooraplota. po«p*jd© d® filtraras de n»a
cmtidaS po^asSa de aa matarla! iasolvble, la solee!5& eristalí-

\

sa se es&satl leveaorats ea na baRt> de vapor dersate dos» horas a 
t r a v d s  # *  gtiyo p s r ío d o  ds tiem p o  eosteasS a  s e p a ra rs e  e a  a d l id o  

b la & o o . X a  m e s e ta  se s u f r i ó  a  t^ a p ^ r a i^ r a  a a b i 'n ite  y  s i  p ro ­

d u c to  s ó l id o  a© re c o g ió  m e d ia n te  f i l t r a c i ó n ,  s© la v ó  a n e e t lv a -  

meato eoa octanol y dter y se secó duraste 24 boros el. vacio



u

* tooparotor* ¿a i99»e» par* praporaiaaar 29 i m t i  4t iloloro* 

£-x llano» «a taatparafcjr* a* ft»aláa i» > 149*0»

4 mui «olnolfa «41tanta <&* eantlano lt*5  «roaao (9*133 

salto ) 4» 4»«tí*attritio * «4199 a illlit ra o  4» 2*prtpaool oa 

•M ia ra s 11»< «rasao (9»966 sa lta) 0a a lf^ a lfV -a icla ra -jt- 

xllas»  mgaito por 499 s& iu tro o  4» satsw l* Lo «»m 1« oa 

•alafttá por* afaattzor 1» Ü M b ctlft im l« t« *  Paspofo i»  fIX» 

t n m  4a «m  « a rtiia i patpaS* 0a m aterial laaalnfela, X* aolo- 

el&t «riataXtn* « i «tloyé «mi 590*41ilitroo  0a w lr t #  4* « tí»  

lo  y  «t anfrtS *  ttaporstara «¿Manta. S I praéneta o&Í6o oa 

ra a tf ií m H m U  flltra o lía *  a* l* r4  «oo «catato 4a «tito  y •« . 

«•oí para propowionar 14 ¿ tmo» i»  dlelanara 0a *lf*»alf*VM #»  

( <-a*ino*Uplrl0tnlo)~SrXÍlaao 4* tasparotur» « i ftxaián 4a 332* 

a  335*0.

loo oignlantao «oa «¿aoploo ilw atratiraa «dioloaalao 

4a loo alfa^ailfo’-bio--/"4-(il--«iÍ»o)-l*píriÉJ»ls7*41«aa# 4a 

lo  fta stl*  11 «ta «a obtiasan 0a eaofossiiai ooo loo prooaií» 

siantao astariaroaot* éaaarltaas

0£bra*nrt 4« « If•* alfo*«4>Ís«/*>M a tila sin a í-l-p lri»  

AtalsP^poilaoo M iando raaeoloaar alfa» al f* ,-ilbro«a~£-xíl*no 

son 4»Ca til«at»o)pir id ln*j
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dlsXsrur® de alfa , i d f 2 - e t l l h $ x  tlaatoe)-!- 
p frldS a^p^xilvso  bastead® reaccionar aXfa*aÍfa^«lcXor®-2* 
xileco tm  4-{2»et:tlbexilaíafB®)ptriaSBa {¿«aparatara de tfeU l» 
sida d i 145* *  XS$*C*/0*$ ailíaetroe) qiote aa prepart bastead® 
re « o  loo er faidroelorwr® de cloruro de M  4-piridll)p irid íalo  
eoa h l d í d l m  d« 2-etilbexilaalBEj

dibroatoro de atLfa»*lfa*-bta-¿"M deeilaalaoM -piri. 
«telji^^xileno bastead® reaecisasr alf^aXfa'-dtbroas-p-xilea» 
dea 4»{ d*&Sl®»i»®)-piridiaa (teaperatora de faaifo dt t i 9 a ?3®C*5 
fe t «9 preparé bastead® reacetoaar hidrscXarur® de clorar® de 
M  l-pir£dfl)pirÍdÍBts coa hidrselorare de ^-deeUealaa?

dislatar® de alfa,aifa*-&ia*¿f*M d®deciXaaÍB®}-l-plrÍdái.Í 
-jfe»xila&d Saetead» raascisaar Slfa*aXfa*-aicl®r®*j»rxilfa® «aa 
4-<a®fi*eitwia®)piriaiBaj

«brotar® dt aif*,Jü?a^bt*-¿V(®eíg£esiX«*ia»)-I. 
pirifiÍní(¿£*&*xil*Ba bastando reaccionar t&fafalf**-aibr®B&«£- 
x lleno coa feCostadesiUainobtrldiaa fe» a  a» ves ae ebtttra 
basteada reaseiaaar bidreelomr® de storera de 3-(4-piridil) 
pirtdíni® «®a bidroelorar® de ootnfeeilaalaaf

dicloruro fe idfafiafa’-bii-^VCtitradestXaaia®)-!^ 
piritf&$&£$»xllta3 bastead® reaccionar alfa , elf a*-diclor q-^- 
xilenc «ffi 4»(ta«radeetXaata®)ptridtaa (temperatura fe ffealfe 
fe 91* a  9|®C*) tea ge preparé bastead® reaccionar bidroclarur® 
de clorar® fe IU( 4»Flriail)piridl&f o coa bifeoelorura de tetra* 
fesflaBi&ni-



« *  84
■rm

Aitreaar» i«
4!»fi^st*x£tiao fceeiea*» reteeleaer rtfa»i&fa^»ftitoreaQ»j^xil*»

no cea
éitom tm  A* ¿Lf»,*lt***bí*»¿m4~( 

U p írtito ^ ~ 2 ^ tiU fr* il* n *  feceieaAc m m im a*  A f« |O fif«  
Aibra*í>-%it«m-*.*:il*»e «ü . 4*(3-«4íXlMí>tlÍ«4»»)plritl3i» $»• 

a  *t ve* a&ti«a* baeitaAe Tceecieacr MAreelcnre H  t a n  i» 
«-(4-j>fcri«l)piria!al3 «aa b t& rtflm r*  A*

¿ i* m m  a* *ai^t«lfa*«Tílar^4-CA ^tll^ptil«iiiw )*
X -p irlM ft^ ?>5-aía»Ul~¿^xilca* *cei**«e íreeccüeMr dra»*!**** 
iltoaH »»8^4la«tÍl^.xa«a» coa 4~t2-**tU*«:ptn«clae)*tHtAíaa 
tsc « «a irtx cc cbtita» fcceAcaA* atcecleacr MirecXtrar» A» 
tim ar* 4» M  4Uplriail)pirl4iai# cea hitirm lm r*  *• JMettii»
AeptSXeafaii?

A tetem e 4* d f * » d f A A t U t t S B * M » 9 t r l »  
atei¿?r«2*4»4-tri»ttii-*.xa«*e » tm U& i* v*m *tm *r d fa* d f* V  
Atelere*£*4#4^tete»t&H&»*tt*K* cea 4-(«tÍU«to*)i»íriaift* (lea» - 
yerafara <* testé» A» Ají* a  A3*C») ti*  ** F*#psr* aceleaic **ee» 
ciescr atA rceltm c ie c ie rn e  Ae M t-p te iítlJ-p te ia te io  cea 
felAreeierm At jfc»efttilasl&Sf

Atelcfarc Ac d f^ d ia ^ a la -^ ^ C ft^ t^ ila e tiiM ltc e A *  
ao)<»W4HAIa^*d-«lero»jrcSXtae bastea*» mrasaisair dfM & ftft» 
2-trielorcHfc-*U«xw 9m  44*»3*4tettttbttt*Ua*»c)pÍ*i*ÍAa tea a  
cu cea «* paiten* bastea*» vteecíeacr biftrsrtcvitf» A» cXentrc Ac 
M 4-p iri* il)p iriaiaio  cea bítroeXarcr» A» }ft-U > clilb ittU ii«« t



altarnmrs fia al fe , o l f 4 ~  (a&r U laslr 3)~1~P ir  í~ 
dJ&3̂ 4^ to * "g -x lie&9 haelesds reaeelsstar alfa,alf**-dibr 309.  
4-elers-s^xileae coa 4-(*»tílaais$)plri«iaaj*

ditloTwra fia aifa ,á ifa ,-bi»«/,4.{2-propilpfntil«ai* 
iw)-l»*pÍrtdti4j^2i5~dielore*£aÍ1.«i*o hecioofla reeeoieaer aüfa« 
ilfiat^*S»tet*»elare-jk.xtlea» ooa 4-( 3»pr«pllpe&tll«aisd)plH» 
di»» f&e *  «s ees ee ebtl*»e habitada reaceieaar Mfiroolomrs 
de cloruro da 8-( 4-piri«íl)pJrlfiijala del hifiroelorjrro da 2- 
propttpaatiUelaej

dicloruro da *lfa,elf*^.toi»-¿~4-(l,l~aiir>tiluafiacil-« 
eaiaQVl^pirifiii4aA-2,3,5-trioloro-,E-xil«ie heeteado reaccicaer 
alfe,*ifa*-2,3,5-p«it9elora-,2-xíl*n3 con 4»( l,l-fiiaetil*mfi«cil- 
aaino)pirifiia* «te * att vas «a abitase haciendo r#«oio&*r 
fetire& em » de elerure de M  4-pirifiil)pirifiteio ee» bidro» 
cloruro fia ljr2~df»*tlls&¿eeUtti&*? 

dicloruro de
dü4^2#3»5»6*t8tr« lsro-&*>xito»o haciendo raaccionar alfa , 
«If** *2*3*3,é-fe*xaeXor&«£jeÍleno con Mnoall»*ino)piridlxia 
(tw peraísra d» fbaifin da 55* * $»*<?•) «ae sa preperd haciendo 
*aaB»is»«r h¿firoclort;ro de elenco de M  4-oíriáil)-pirl«inio 
ee» hlfiroftlor^fro de jfc-nanlt ■

fiibroauro de alfa,alfa*-bi«h¿"’Mbaneila»i&o)-l-. 
p lriiffi|g^fc*fl*a« haeit&fie reaccionar aafafelfa.*«di1»rd»e-|w 
alieno con 4-(b«ieSlaaínc)piríaina tac a *s vas «a obtiene



;

:  v. AV.
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baeiesie raaeoioear h M m  l i  elwttro 8« «-(4-píriflil)~ 
piriflinia ton btaeilaalaat y»

Aitloraro At t!?**alfaM>ia-/"4-(btaeUiifao)-l- 
piriAinÍ¿E-2-«ltro-xr*il*n# feaeieaAe reaaalaaar 
trl9l0re»jHtiX*s* ton 4*{beaellaalifcft)pÍriAÍ&a ev* a ee tas •* 
ebtitaa feaela&Ae reaaeie&sr MAroelonare H elorurt At %*(4» 

piri4Íl)pSriAittle ton btaeilaaiaa»
in  MtiTiaad a&tlbaottriaaa y aatiffesfaaa 4» loa «¿«a*, 

plai rapmt&tativoe At loo «sapeaste* 4» %M tAvaele 1 at 4&t»*M:’\- 
ai&A «**4e naa aodifieaeifa Atl «¿tai# 4» Antear*!* asila Ataeri* /  
te par «est» y atrae* ipplit4 *ler*biolo*y 1£ (9) 1*414-1*41$
(1946) «n AeaAa 99 preparl tma Koloei&t At 1*000 almagraos» por 
a ilillir e  A»1 ««apeaste A» penaba» A Im priatra tasa As la  
AntabanAtr* a* atlaAil 0.1 a ililitro  At la  seltftfo A» prtttba» 
la  aetlraeii* A* la  tateayalnaailb laioia *aa ateotaaia At apa» 
raeionst aeAii&t* laa enalta a* retiría At la  tasa 0.05 a llí*  
litros At la  «elneiéa 1*1 seag«#ste At pasaba atAiaata «a oír» 
taita At traosftrtaeia «• aieretraittaaila w  m  «iltyt «a 0*0$ ' 
a illlitroa  Aa acta «atlril. BtajwAa 4a tata tiwraoiAa* 0.05 
sd lllitre* Ael atAia s*slaiftt4tlee At Aoblt eeatotatr talla  laoeo» 
laAo (patata) a* aSaAt «atea&tiftias&ta a ta la  tasa* la  apara» 
oi&. ta tü  roseta  «a eoaetatraelaata At Arega f ia t lt t , en» «a» 
rim  At $00 a O.OA aierograata per a llilltre*  «a 4*aaiaeeion*i 
¿«bles* la  AwtebaaAa ja at Aseaba Aerante 14 a 20 berta a ttaptra



ta ra  m  37*©« •« «ayo período de tiempo la» basdeja* a» exaai* 
mago vi*.ralaisti para detsraásar a l ereeiaieat® par «odio ña la  
tnrMáos y l a  «oseeatraeida da la  d ltlaa  «sastra as I s  saris 
«s» s® «sastra oreolalento (o qpa a® asastra tsrbidss) s t regís» 
t r s  «oso l a  «aeoeatrsetda míaiaa inhibitoria (SS5I) *a mierogrs- 
«os por m ililitro . los ««apuestas so probaros da asta «asara 
eea® solueiomes ooatra «aa variadas da bacterias irán positiva 
X «r«a negativa iaeluye&fi® a m a »  ££a32£t

iir¿ fo ii»  jifftelfiM ii ga?i,t ja tfw fetti aw aaatiau r«f«ftMM»
aarugiBfeHj». Streotoeaesws Twagesea* y contra hongos te las SOBO 
Awgeygjihta alrer* candida albieaas y friehoyfeytaa »»atagraohv*

ÍSft«
ifuehas da lo s  eompiestos da la  fírmala X tsabida se  

scos&trí «¡as aras ofestivos soso agentes aatlbacterlaass eo&tra 
Str<yntacaomia awitaa» v Actiasagces ft-vSecoaio»

asasB««w«BBB«wî Ba«ssaa^^^B» ~

l a  actividad vim sida «t los «leaplos ropraso&tattvos 
«ostra ol v iras Hsrpos simples de tipo 2 so «etaraind is  v itro  
*«pl«a&do va preeodiaieato soaoiaato a la  prueba do ishíbloila 
do placas para la  deteeeida de inhibidores específicos do viras 
fo t eoBbio&sft PBA- «es se publica par I*C. Kerrmana, lr* t 
Tros* $ao* H*p* Biol. Bed» 2J2j  142 (1361) a» donde 2 miligra- 
«os M  ««apuesto d» prasba se eoloearoa sa la  superficie dal 
«adió do «resiaieato* loa eoapuosta* tos corresponden a  los 
Ejesplos 3t 53# 7# 93. 10» 11, 13, 17» 18» 21, 22, 24, 31, 33» 
35» 38# 37* 53» 54, 55» 56, 57, §6, 69, 61, 63, 81, 82,  83 7 U
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as 4asAa m  aaaostf# «a» « w  «H vw  y l«» i*  1#*
«iaaplwi 14# 34* 39# 40 f  m  m n a m tr i w  *r«a Isaoti*»**

E* aetlvi4a4 par* pravasir 1* ptaa* 4«at>& 4a «ia*»* 
tos A» loa aaspoaatoa 4a 1* praaasta iaataalla ü  ia ta n ia l 
«lditcao i s  «i*aei4a4 4» «ata» »a*j!»*ito« par* iabfkir 1»
mmmifa  4* plaea* 4tataa#a mUmt*  JtrffP*ft,«Sffll tttáMi

/

9X3-61 4* tm. a p la s ta  saaarat -
15* a tá is  4* cultiva par» g fm fltM fttt

proluatar 4# pito* <%»« aaatiaa* 1*5 frisca 4a « tra s to  <• *t« 
SBEf $ «raso» !•  «larwra dt as«ia# 19 «rasa» 4« trlptiaaa* «••* 
hidratado* 5 graaoa 4» aeeroaa y tm» ©i*itl4*4 aefiaiaat# 4a 
««a» atatilad» par» proporatooar us valtt»*» ta tal 4a 1900 ailt*
lita»* •• *¿aat4 * es pSf 4a 7*9 y aa  •*i*rili»5 saifasta fü tr» *
al5& as *sa6bn*ts# SI « d io  a* 4iatrittay6 aaaptlaaaaat* a» 

aliettataa 4a 10 m ililitro» «s tal»» 4a pm*b* 4* 139 * 14  a llí*  
«•ira» y .«a a¡X»u»8s4 es» taaparatsr» 4» rafrtg araa ils baata «a»
•a aadba» '

0» prepararos 4o» eone*ntracíoa«a 4*1 aaapiaata 4»»
10» « probara* 4íaolvia&4« 109 silig raao t 4 tl «««patato as tm 
m ililitro  4a a#** datilada «os 1» «jra4* 4a « a s tliit «aflalasta 
4* feiaréxlft* 4a «olio 4t ««seo&traalfe 9*lir« 10 par « iasta 4» 
41«*tHa*lf$rÍ40 4a 10 par olasta 4a »,B-ai*#tnfor*«iiia y 
aileyaado 1» aoleelé* raaultaata basta 10 a ü f ii t r i»  aas «c*« 
4aatila4a» 3at* aoluolfo * 1*0 por «tasto y  ' M  dilucida 4a 
IslO ct s*ít* 4aatilaA» (0*1 por ala&ta) «a, «stariliaaro» sailast»



flltrac id a  «a motoraa* «atas de u.«w«e.
Vn pedaxe satd rll 4» bldrexSlapa&it* aiatdtiea 4« 

©exalte 4s tía diente aatnral exente 4# piaos a* aeopeadid «a 
ead* oonoe&traoida del ooapasato da do* perlado* d» m  «insto 
e*4s nao 4» «Uo* aegaide por ea periodo de na «imito 4» aeeado 
«1 «Ir*» £ala pedazo ae anapesaiá y *a agitd lnego durante 5 
«Santo* «s tubo •  4» prneba individúale» <|txe «eatsaiaa H a t 
deatSXada « a tlr ll (de enjuaga»). luego ae aaapeadteroa en 10 
m ililitro# de na «edlo lib id o  4» extracto de rea a l eos! *• 
habían aS&ido 0 .3 '» íliU trs*  de m  cultivo anaardbieo de 
SSSÉSáSfiSBíSS í̂SBI.* daraate 24 hora*. lo* tabea <p?e contenían 
hidrexile^atlta dtratadaüt$ e l ttreutaceceu* «alas*, a® ix»ab«m 
luego a©9rebSe«eate a  tesperatsr* de 3?aC. dorante 24 bora*. 
•W rep itó  a l «Sano prseediaieate de doa epereoieae* da « ao je  
de l  «Santo oa la  aalaeife del coapoaato, cada sao atgsldo por 
*»a « ta to  «• aseado a l aire y e l enjuaga» «a 5 «Santo* final 
anta* do aaapeader de añero da hídrexüapatit» es na tobo anoro 
4ae eeataa&i Id a illlitro a  fie unosdio de extraoto de rea y 9*3 
a llilitro o  do inoculo. Al final del agnado período de 24 boraa, 
cade paftasO de bidraxilspatita se enjuaga durante 1 «Santo aa 
3 tubo* aaoeaive* de agaa destilada* luego eataa a* aaapeadea 
dorante 1 «Santo «a «na aolocáfia decolorante ftfse*e 3 rolo 
?f 3 1 c* Bate -prooedialeato fie teñido *« non » fSa de identi» 
fiea r al*  fácilnente «1 deaarrotto de la* plaoaa dsapuda de 
na período de 48 boraa de expoaieida al orgeaiano productor de
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placas* H  vrtoi9 as tafites #9 atfstee par atro «afeaesa i*
19 a*tes«ee» par* rastra r *1 asease 4*1 «Sieraste. Caaltater 

. farsaeifo i»  pise* sa tifia «* m, «olor ra ss  britU sts* Isa  
resaltsAs» 4s 1* preaba a» leas eos» te¡fcibtet4s 4a piaos (salí* 
▼a) « labtbtei&s a# plioa (iaaetteo) a  la  eoneastraalfa «a 
poreaatsje probsOs. los oeapnastoe aettees as pasabas a  41» -
ata aaeasteasest» ala bajas a f ia  4c 4»tanatear l a  eeaaa&trs» 
«14a «feette* atetes* 151. figosas eeaato&ae» 1» latarfaraseis 
4« la  preteeetes 4« placas a» eeasloss acataste la  teblbtell*
4 tl e m is te a te  «•! «resales» t a  «1 safile 4*1 ep lttee  ia b l i t  
a  *9» «1 « e sp ía te  a* ba I te te ia te  te  l a  b te rea llap stlt*  para 
proteste m  a t e t l  astlbaetarlase as «1 a i j i a  OaaaAa saarra 
•ato# a l  eoaptt«ste a» pasaba a  « « eea tr  «alones a i»  bajas basta  
tu» «1 «reeiatesto te l  « rgn iase  a s  a l  «alio  etemmftaata a«a 

ite U  a  «piel «a « l « s itia s  4a «astra l se  asilaste»  la s  piaos» 
pestes o na fieraam  a  asta» eosoastraatoaae a la  bajas*

l a  «ttbatnatlriiaá 4al «aspeaste 4a pxsaba a  l a  sapas» 
fía la  sol alaste «na teste la tas as sacasteis p a n  I m l l r  1* 
foraaalte te plaoas teatslas 4a l s  sisas» ala saberes» paste 
prepárelos** la  «easmlaelte te «gasta* 4# tafite» ▼* g r.f aaf# 
tabaco* colorantes psrs «Usaste»» ate*» ite ra  l s  aaparftata 
4*1 atesta* por lo  testo» *1 pr«ee4i*teate aatarisr tesbife 
«a a tU ls l para oteealsr a l pétasete! te. tafites» as teste» 
l s  cáptete*! te l «espítate te  praabs psrs saltear l s  sAbarasal*
4» loa «testas te tullir es l s  sópem ete te l atesta* lia sa lsas»

\



nara* *?» calor roso pálida «Rifaras rasidual q«* »« adfcfcro a 
la  ««porfíelo le  prueba, despuá» Sol enjuague f ia d ,  os iaái- 
eaftivo Sel potencial s© taülr Sol porceata;;» d® concentración 

probeta y se da a conocer cono conoen trocida d© teSir* 11 co­
lor roca pálido calforas ocasionado aedíanta @1 compuesto do 
prueba so distingue fácilmente y ®1 calor rosa brillante loca» 

Hastio ocasionado mediante la  fsraaeidc de placa». Por lo  ge­
neral la s  especia» proferidas tienen ventajoaaaeate ras con­
centra® í<fe. Se teSir c oasí dcrábl asante aayor que la  conoce.tro­

cida te prevención de placea efectiva aíniosu
tos datos Se la  prueba para prevenir la  placa dental* 

auaáriecs* aatibaeterí anos, ant i fungoso» representan «1 Cuatro 
A q«i? »o da a continuación. Sato c^rresponálente para toe 
©asbestos conocido») por «¡jeaplc-rtibromuro-'áe 1 ,8<¿bis-(4-flaino- 
1-pirídini o) octano (Compraste I d© 3©f«reacia) y díbroaur» de 
l*19-bÍo-(4-a»ÍRO-l-piriainio)Seca&o (C©ap«sato II d© Eefereccia) 

■» incluye? también en e l Cuadro A para fine© do eoaparaeidn.
La» concentraciones do teHír pora lo© ejemplos representativos 

m  dan a conocer snol Cuadro C que se da a e aatinaacíón*
La eficacia astibacteríasa ©r presencia do acoro»* •

»s determinó pora ejemplo© rspr« ssntativo» mediante la  prueba 
de dilucida de tubo en serie normal en donde se ds terminar a» 
la» comparaciones en pares de las concentraciones inhibitorias 

aíaitaaa (C2S) en ausencia y ©a presencia de suero de caballo do 

(43 P©£ ciento) inactivas© con calor (30 alais tea a 56°0.) en ©1
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medio de prueba. Los resultados se expresan como e l aumento en 
la  concentración inhibitoria mínima (microgramoa/mililitro) 

versus staphvloccooua aureus aEsBsoherlohia col^ que se ocasio­

na mediante la  presencia del suero y se presentan en e l Cuadro 

B q.ue se da a continuación.
La eficacia para prevenir las placas dentales en pre­

sencia de la  saliva humana estéril (50 por ciento) se determinó 

para ejemplos representativos. Los resultados de la  prueba se 
leen como la  concentración efectiva mínima y se presentan en 

el Cuadro C que se da a continuación.
La toxicidad oral aguda (ALI>50) de varios ejemplos 

representativos se determinó de la  siguiente manera: Grupos de 
3 ratones albino de la  cepa Swiss-Webster, machos, adultos jóve­
nes se hicieron ayunar durante aproximadamente 4 horas antes del 

medicamento y luego cuando se les  administró e l medicamento una 
vez oralmente durante un tubo introducido en e l estómago. To­
dos los ratones se observaron durante 7 días después de reoibir 

el medicaaento. La autopsia de todos los ratones en e l estudio 

reveló que no había cambios considerables en e l tejido excepto 
el grupo que recibió 1000 miligramos por ülogramo del compuesto 
del Ejemplo 25 en donde se observó congestión de la  porción 
glandular de los estómagos de dos de los tres ratones. Los re­

sultados se presentan en e l Cuadro D que se da a continuación.
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T A B L A  B '

E f e c t ó  d e  S u e r o . e n  A c t i v i d a d ' B a c t - e r i o s t á t i c a

M I C  ( n c g / r n l )  c o n t r a . B a c t e r i a  I n d i c a d a

. C o r r .a l  • 
• Ej.No.:„ f

S .  Aureus ATCC 5558 E. C o l l  ATCC 8759

5e
. Suero

240JÍ- de 
Suero

MultV
Incremeni

05- de 
:o Suero

de
. Suero,

.Mult. ■ 
Increment

79B 0 . 2 5 7 . 8 5 2 , 0 . 5 . 1 5 . 8  • 52 •

• 22 ■ 0 .  25 ''- 5 . 9 .16 ‘ 0 . 5 5 . 9 8 ".

33 ' :0. '125 '' 1 . 9 5  ‘ . 16 ; 0 .2 5 ' 5 . 9  . 16

26 0 . 1 2 5 1 -95 16 0 . 5 . 7 . 5 - 3.5

24 0 . 1 2 5 1 . 9 5 16 ’ 0 .2 5 7 . 8 .52

58 - 0 .2 5 - 5 - 9  . 16 0 . 5 . 1 5 . 8 . 52

3 0 . 5 9 5 . 1 2 8 0 .7 8 ‘ 2 5 . 0 52

ID.:’ -0 .1 9 5  : 5 . 1 2 - 16 1 .58 . 25; 0 -• 16 .

• 7 ■ Ó .10 1 . 5 6 ' 16 0 . 5 9 1 2 . 5 . 3 2  ;

‘ 5C 0 . 1 0  ■ 5 . 1 2 •52 0 .7 8 2 5 . 0 .. ^2

13*.. 0 . 2 5 5 1 . 2 128  . 1 . 0 5 1 . 2 52 -

11 ■ 0 . 5 •7 .8  ' 16 ; ■ 0 . 5  . 5 1 . 2 6*J -

9C . ' 0 . 5 7 . 8 16 1 . 0 6 2 . 5 6k  :

29c 0 . 5 .7.8 ' 16 5 . 9 6 2 . 5 16

’f*ic 0 . 2 5 7.8 52 1 .0 6 2 . 5 ' s h  ;

83 0.78 6 : 2 5 .
8 0.78 6.25 8

S 'Á
,

3 .1 2 12 .5 4 1.56 6 .25  • 4



- r

TABLA C
'

P o te n c ia l  y  E fe c to  de M ancha p o r  S a l iv a

en A c t iv id a d  P r e v e n t iv a ' de. P la c a 'D e n t a l

C o r r .  a l  E j . ; N o .

?A c t iv id a d  P r e v e n t iv a  
! d e " P la c a  J J e n t a l ' e n  'Una c o n -  • 
' c e n tr a c ió r i  e f e c t i v a  m ín im a  

{%) de. s a l iv a ,  a l : - 50%..- • • .
C o n c e n tra c ió n  de 
M ancha {%) ' .  , _-Vj

27 0 .0 5
24 A pro x» 0 .0 0 5 0 .0 5

25 0 .0 5

58 * A p ró x . 0 .0 0 5 0 .0 5
59 0 .0 5
56 0 .1 0 .0 5

3 0 .1 0 .0 5
4 A p ro x . 0 .0 0 5 0 .0 0 5
5C 0 .0 5 1 0 .0 0 5
6 0 .0 0 5

13 0 .0 0 5
14 0 .1 0 .0 5♦
11 0 .0 5 0 .0 5  .

12 0 .0 5
90 A p ro ^ . 0 .0 0 5  . 0 .0 5

10 0 .0 0 5 0 .0 5
44A 0 .0 0 5 0 .0 5
47 0 .0 0 4
29C 0 .0 0 4
50 0 .0 0 4
51 0 .0 0 4
49 0 .0 0 5

1 ,  No h a y  c re c im ie n to  . b a d te r ia n o  a  e s ta -c o n c e n t r a c ió n ,  se fo rm a  
l a  p la c a 'a  0 .0 0 5 ,

-100-



TABLA D

T o x i c i d a d  O r a l  A g u d a (AID^)

C o r r .  a l  E i . U o . 

23

26

27 .

24

25

3

4

2

8

Solución o. D o s is ,m g /k g  de M o rta n d a d
Susnr.nGlon M a t e r i a l  t o t a l  ?■*» Krs 7 .d ía s

S o lu c ió n 125 0 /3 0 /3
-A cu o s a “. 250 . 0 /3 0 /3

500 1 /3 1 /3
• 1000 3/3 3 /3

7 - d ia s .  ALDS0 = 625 kfi •
S u s p e n s ió n 125 o n 0 /3
e n  17 G .Tc 250 0 /3 0 /3  .

500 0 /3 0 /3
1000 0 /3 0 /3

\  - • 7 - d ía s  ALD5q = >1000 n-^/l' ĵ

S o lu c ió n  ' ' 125 0 /3 i / 3 - ;
í  Acuosa 250 • 0 /3 0 /3

500 1 /3 1 /3
t ’ 1000 . 1 /3 3 /3

7 -d ía s  - A.LD = 50 250 r..5 /k 3

S u s p e n s ió n 125 . 0 /3 0 /3
■ e n  17 G .T . 250 0 /3 0 /3

500 0 /3 1 /3
1000 • 0 /3  .. 0 /3

• • 7 - d ía s /  ALÓ en = >1000 123/k.s

.. .S o lu c ió n ■ 250  ̂
500

1/3
1 /3

1 /3  
■ 1 /3A cuosa • 1000 . 3 /3 . 3 / 3 ;

7 - d ía s  • ALD^q = 500 Bs/kS '

• S u s p e n s ió n  
en  17 'G .T .

125
250
500

0 /3
0 /3
0 /3

0 /3
0 /3
1 /3

' 1000 • 1/3 1 /3
7 - d ía s  • ALD^q = 1000 ci3 /hs

S u sp en s ió n  
en  17 G .T .

125 • 
250
500 • •

0 /3
0 /3
0 /3

' 0 /3  
0 /3  
0 /3

.1000 0 /3 0 /3
7 -d ía s  • ALÓjq =: > 1000' nv-j/ks

S u s p e n s ió n 125 0 /3 0 /3-
en  17 G .T . 250 0 /3 2 /3

500 0 /3 0 /3
1000 0 /3 1 /3

7 —d ía s  - aLDjq 1000 n3 /h 3

S o lu c ió n 125 0 /3 0 /3
* Acuosa 250 ' 1 /3 1 /3

500 2/3 3 /3
1000 3 /3 3 /3

•7 - d ía s  a lü 5q 3= 315 rjc/kjj

-101-
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Tabla d  { Cont. )

-C o r r .a l Solución o. 
' Ej «No.- Suspcns ton

D o s is ,m g /k g  M o rta n d a d
M a t e r i a l  T o t 'a l 2'* llra 7 / d ia s

5C SuspcnsIon 
en-17 G.T.

6 S o lu c ió n  
Acuosa*-

Suspensión 
en. 17 G.T.

11 Suspcns ion 
en  17 G.T.

12 -S o lu c ió n  
Acuosa -  •

9C Suspensión 
en  17 G.T.

10 S o lu c ió n  
Acuosa

125 0/3  • 0/3
250 0/3 0/3
500 0/3 0/3

100U 1/3 1/3
^ D ía s ^ ^ o = >1000 mg/kg

125 1/3 1/3
250 .0 /3 1/3
500 2/3 2/3

1000 3/3 3/3
T  DíasALD^ = 315 mg/kg

125 0/3  . 0/3
250 0/3 0 /3
500 1/3 1/3

10UU . 2/3 2/3
d ia s  ald^q = 750 mg/kg

125 0/3 0/3
250 0/3 0/3
500 . 0/3 1/3

. 1000 0/3 0/3
d ía s ,  ALU50 = >1000 mg/kg

125 0/3 0/3.
250 0/3 0/3
500 1/3 1/3

. . 1000 2/3 2/3
d í a s . aLD Q = 750 mg/kg

125 ... 0/3 0/3
250 0/3 0/3
500 . 0 /3 0/3

1000 0/3 0/3
d ía s -  ALD,.q - >1U00 mg/kg

125 0/3 0/3
250 0/3 0/3
500 0/3 0 /3

1000 0/3 0 /3
7 d ía s  AL1>50 = >1000 mg/kg .

( .c o n t.
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TABLA- D ( C o n t )

C ó r r . a l  Solución or 
Ej .N o . Suspensión

58 Suspensión'en  
IV. G.T.

59 S o lu c ió n
Acuosa•:

D osisng/kg ó© M ortandad
M a te r ia l T o ta l 24 Hrs 1 D ías

125 0/3 • 0/3
250 0/3 0/3
500 0/3 0/3

1000 0/3 0/3
D ias AtD^g = >1000 mg/kg

125 0/3 0/3
250 0/3 0/3
500 1/3 2/3

1000 1/3 1/3
D ias ALD 0 = 750 :ng/kg

56

14

44A

29C

41C

Suspensión en  125 .0 /3
IV. G.T. 250 0/3

50Ü 0/3
1 10U0 1/3

7 D ias, ALD̂g =>1000 mg/kg
** * 1*

Suspensión en - 125 0 /3
17. G .T. 250 0 /3

500 • - 0 / 3
1000 0 /3

7 Dias.- ALD^g = >1000 mg/kg

0/3
0/3
0/3
1/3

0/3
0/3
0/3
1/3

17. G.T.

1*/. G.T.

17. G.T.

en  . 125 0 /3 0 /3
250 0 /3 0 /3
500 • 0 /3 0 /3

1000 0 /3 0 /3
7 D i a s -  A L D ^ g = >1000 mg/kg

en v 125 0 /3 0 /3
_ 250 0 /3 0 /3

500 0/«3 0 /3
1000 0 /3 0 /3

. • 7 D i a s  . A L D j - g = >1000 mg/kg

i' en 125 0 /3 0 /3
250 0 /3 0 /3
500 0 /3 0 /3

1000 0 /3 0 /3
7 D i a s  a l d 5 Q = >1000 mg/kg

«

1 . G .T . = Goma T ragacan to .
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104

• X* ffo praocfiisieato psr* prepnrsr m  «temo i* bit» 
pirifilnio <*«e tita#  laa Pineal** X 4 XX (fie la  progenie) en 
«oafie ta  flra u la  It

Y en en «rapo ¿«ttileno «a» oontiene fio 4 a  18 Atate* 
fio eerbono-if $** neptra los filos trapos 4 - ( l l i s i l s  
mediante 4o 4 s  18 Atoaos 4c ««Tirano»

1 os t*n «rapo fie alquilo <|a* eoaticac fie A a Id Ato* 
nos fie sacrlseae, aa «rapo «ielotlAailo 4a* «oatiene fie 5 »T  i4o* 
non fie embono» bcaoUo o Ycnilo sabstitaiáo «cliente «otilen- 
fiiexl o ano o fios ««tratitapenten fie h*ll**ne» «Aqnil* inferior» 
alooxi inferior, n itro , eisafio, •  trlfloosetile* 7  

en l a  ffim jls XX
- t  «s hifirteene, na «rapo dqailo  fie «sfiens. rosta  a 

fie cadena rasifieefia «m eeatitai fie 1 * Id Atoaos fie «srboae» 
a beaeilo?

3 en metilo o «loro»
7 es »» entero fie 0 a  4; 7  en Asale ¿«n xonraxan X y

XX* • '••'•■•VS

, \



-  im  ~

* m  X* 2 4 3 
h 'es un anida 

a  ss  1 d 3f

a  as 1  ~d 2? y

®o toado (a) Ct) *» (a) (x)i
es^atitsrisaist h&eiaado reacciones* tos solea do ana !

•■ piritino. que tita® la  fámula XXX 9 la  prssonts) cea ua mol ■ 
to  ua aledas diaubstituido que tica® la  &drntil& XV (de la  pro-
acate) e  cea ua se l de un Jileco sXf£.palfs.*—áisubstituido que “̂*1
tica s la  fdjasala, V (á© la presante) - en Is  F6raUl& 1I¿ corres» ,¡ 

paadt a * en la  ~6ratO& I cúsate se predas® un compuesto da la  
fáí^ula l y l e a l s  traíala XIX corresponde & v sa la  I ármala 
XX owfiySfr s§ produce isa compútete de la  Fírmala XX y <’■ ®o olere* 
to a s#  yodo* meianaulfoniloxi* ®iísaatílfeaileslp. bsaeeleulfoaiX- ;* 
$xtf c»j^telti®aattl?eQÍle>vif  * ea e l compútete resultante de lía® - j¡- 
f&ntóLas I d XI'corresponde a t  y* s i áessct £ s® reemplace ; 

cea otra asida tascado*
2* £a procedimiento de ceufefmXdM con le  reIvindi**- 

cade éa la  cláusula1» earacteriaiBáo per preparar un compásete 
te  la  ;taul&  l  m  dente t  ®a un grupo alquilo que contiene de 
g s  1$ liemos t© carbonop de preferencia de 7 a 9 átese» de 

carbono»
3* wa procedimiento para preparar dibroaure de 1*10* j 

bia»¿"'4»(propilfí$3iao)”l-p ir ia ia i^ ,,d6cam oaraeterlsato por bs- 
, cor ro&ceioa&r do® solee te  4-Cpropilasiao)«piridim con ua 

m i de i^utltaoBoAccsao*

i
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4 . Tin p ro c e d im ie n to  de c o n fo rm id a d  con l o  r e i v i n d i ­

cado en  l a  c lá u s u la  1 ,  c a r a c te r iz a d o  p o r  e l  hecho  de que un  

com puesto de l a  F ó rm u la  I  se p r e p a r a  m e d ia n te  l a  r e a c c ió n  d e l  

com puesto de l a  F ó rm u la  I I I  con un com puesto de l a  F ó rm u la  IV .

cado en  l a  c lá u s u la  1 ,  c a r a c te r iz a d o  p o r  e l  hecho  de que un  

com puesto de l a  F ó rm u la  I I  se p r e p a r a  m e d ia n te  l a  r e a c c ió n  d e l  

com puesto de l a  F ó rm u la  I I I  con un com puesto de l a  F ó rm u la  V .

6 .  Un p ro c e d im ie n to  p a ra  p r e p a r a r  un  a lc a n o  de h i s -  

p i r i d i n i o .

T a l  y  como se ha d e s c r i t o  en l a  m em oria  que a n te c e d e ,  

y  p a ra  lo s  f in e s  que se han e s p e c i f ic a d o .

E s ta  M em oria  c o n s ta  de c ie n t o  s e is  h o ja s  e s c r i t a s  a 

m áqu ina  p o r  una  s o la  c a r a .

5 . TTn p ro c e d im ie n to  dé c o n fo rm id a d  con l o  r e i v i  nd i-

Elzrfburu
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