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INTRODUCCIÓN. 

Durante el tiempo en el cual me encontraba realizando el trabajo 

experimental de tesis de licenciatura, surgió por parte de la FACULTAD 

DE ESTUDIOS SUPERIORES CUAUTITLÁN, una nueva opción de 

titulación llamada Titulación por publicación y Examen Oral con lo cual 

se pretende el aprovechar el arbitraje de una publicación en alguna 

revista nacional o internacional, avalando la calidad del trabajo. 

El presente trabajo toma esta opción propuesta por esta facultad, 

presentandose aquí el articulo: Abnormal Ring Closure and Oxidation i.n 

situ of 2-Hydroxy-5-nitrobenzaldehyde in the Hantzsch Synthesis 

publicado en J. Heterocyclic Che.rn, 32. 825 (1995) 

En esta publicación se reporta un comportamiento de manera no 

conocida en la clásica síntesis de Hantzsch cuya síntesis reportada por 

el en 1882 es ampliamente conocida en nuestros días. 

La condensación de 2-hidroxi-5-nitrobenzaldheído bajo 

condiciones normales de Hantzsch mostró la formación de un compuesto 

desconocido, el 2-metil-3-etoxicarbonil-4-etoxicarbonilmetil-6-(2-hidroxi-5-

nitrofenil)-piridina. 

Esta condensación, nunca antes ha sido reportada. Dentro de este 

trabajo se muestra una condensación anormal conjuntamente con u.na 

oxidación in .situ. Dentro de la estructura de esta trabajo se presenta 

primeramente la carta de aceptación, posteriormente se presenta el 

escrito original seguido por la traducción de este trabajo al español. 

Finalmente, se anexa la espectroscopia del producto reportado. 
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...... ""\Mar-Apr 1995 Abnormal Ring Closure and Oxidntion i11 si tu of 2-Hydroxy-
5-nitrobenznldehydc in Lhc HanLZsch Synlhcsis 

ltalo McnconJ, E.' Angeles. Luisa Ma.rtlncz, nnd Mnrla E. Posnda 

FES Cu11utitUa 0 UNAM.' Campo 1, Cuaulitlin J:u:aJlj, llst.:u.lo do M4Alco. Mi!.-.jco 

Rub6n A. Toscano umJ Roberto Martíncz• [1) 

Jasliuuo de Qulmica (2J. UNAM. Cicctúlo 1?1tcdor. CU. Coyoac4.o 04.510, MdJl..ic:o, O.P. 
Rcccivcd Novcmbcr 14, 1994 

u. ti. , .... t.A. 
;.-..:t1l i•.ll Ct: ~SlUDltJS. 

r-t•porl<"F .. ·.\rtlo do 

Tho llant:zscb condcn1allon o( 2-bydroxy-5-nllrobcn;¿nldchydc, cthyl occtoacctatc and a.aun.onla gb~""~P ... : ::rofoslnnnla• 
lbc Wtbcrto unknown 2-mclhyl-3-clhoxycarbonyl-4-ctboxycnrl>ony~nclhyl-6-(2-bydro~y-S-nitropbcnyl)- \ . 
pyridinc v,-a an un usual condcnsatlon am..I oxil.fation in si1u. \ Jf _ tl.. \)\o;t.j e~ 1)\G"\"'f ".:I\"-\\• 

J. lli:1~roc:yclic Che.m., 32,0000 (199S) 

1.4-Dihydropyriillncs are Ca2+ anl4lgOnlsts wlU1 widc­
sprcad phannacofogical use (3]. Among lbc. mclho<Js for 
thc prcparalion of 1.4-UihydropyriUincs, Lhc Hantzsch 
cyclizatJon [4] is onc of lbc olUcsl and most vcrsatilc; il is 
widcly uscd, spccifically ju pbannaccuticaJs [5]. As pacl of 
our pcogram on dnJg deslgn (6) wc bcc.a.mc intc.rcsl.Cd in 
tJ1c llantzsch condcnsnlion of 5-nitrosaJ'Jcylaldchydc 1 
wilh clhyl acct03cctatc 2 ou1tl ·a1nmonia (Schcate 1). Thc 
ncw compound 3 is a palc ycllow soHd of mp 176°. TI1c 
molecular fonnula C 19I 12oN207 was assigncd hy high rcs­
olution rnass spectromctry (M•. rn/z 388. IOO?'o) lo 3. Jts ir 
spcclru1n showed absorption for n phcnolic l1yUroxyl 
(3600-3350 cm·•) ami carbonyl cslcr groups (1700, 1680 
c01-I). "n1c 111 mnr spccLcum of 3 showcd four signals far 
tbc cthyJ ester groups instcad or 1..hc two cxpcctcd signnls 
nt o 1.30 (t, 311), 1.43 (1. 311), 4.21 (q, 211) mul 4.44 (q, 
211). Two singlcts al 2.75 (311) and 3.92 (211) wcrc 
assisncd to tlic mct..hyl group joincd to C-2 arn.I tl1c mcthyl· 
ene group linkcd to C-4 of thc pyriúinc ring. rcspcctivcly. 
Likcwisc. iL showcd a series of fivc signals in thc aromalic 
ccgion as follows: a doublcl al 7 .Oü (J = 9.3 Jlz) for H-5º. a 
singJct nl 7. 78 for- Jl-5. a pania.Uy spli& doublet nt 8.20 (J = 
9.3. 2.4 Jiz) for JI-4". a doublct ne 8.16 (J es 2.4 Hz) for Il-
2• nnd onc singlct at 15.56 for lhc phcnolic hydroxyl 
group. Thc IJC nmr spccuum of 3 and IJ[-13C corrclation 
(1 IETCOR) confinncd the structucc propasctJ. Thc final 
eJucidntion of &.he lricHmcnsionaJ structurc was nchicvcd by 
X-ray diffraction of a singlc-cryst.al (f-'iguro I ). ,11c single-

Schcmc 1 

C:ºº 'f ~o 
2 

3 

Schcmc 2 

6 

Fiswc J. Cryst.al shlJaurc of compound 3. 
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crystal analysis sbowcd U1c clbyl ester groups joincd to 
C-3 nnd C-4 in diffcrcnt magnctic cnvironmcnts. Tbis can 
explain tbc diffcrcnt cbc111ical shift of thc 1ncthyl nnd 
mcthylcnc groups in t11c 111 and J 3C 11111.r spcctra of 3; also 
tbcrc is a bydrogcn bond bctwccn thc phcnolic hydrogcn 
and thc pyridinc ring niuogcn atom. ·nic lla.ntz.sch synthc­
sis of dihydropyridincs [7] has gcncrally bccn assumcd to 
procccd Uuough thc intcnncdiancy of tbc a.minocrotonatc 
4 nnd 1hc cx.(3-unsnturatcd kctonc S wilh Michacl m.h.Jition 
of 4 to 5 bcing thc ratc dctcnnining stngc (Schcn1c 2). In 
our cnsc 1hc aminocrotonatc 4 anll thc chulconc-likc inlcr-
111c<Jiatc 6 can be thc two possiblc imcm1cdia1cs to obtain 
3: nnotlicr possiblc intcrmcdiatc cm1 be 7 and tlic kinctic 
enol of cthyl acctoacctatc. 1b tl1c bcst of our knowlcdgc. 
this kind of ring closurc anti oxidation in situ on U1c 
l lanCL.Sch comJcnsation has ncvcr bccn dcscrib.:c..l. On prc­
lhninary hiologic.a.l tests 3 has :thown analgcsic amJ antiin­
no:un¡11ory nclivity. Funhcr invcstigation of thc gcncn1l 
coursc of this rcaction is prcscnlly bcing carricd out wiU1 
substitutc<l salicyaldchyücs. 

EXPEIUMENTAL 

·rhc mclting poinl is uncorrcclcd. Thc ir spcclra wcrc 
r-ccordcJ 011 a Nicolct F1."-55X spcctrophoto1nctcr. "lñc 1 IJ ond 
COSY mnr spcctra wcrc dctcnnincd on a Varían Gc1ninl·200 
insuumcnt; U1c IJC and IJl.13C mnr spcctra wcrc dclcnnincd on 
a Varinn VXJt.JOOS instrumcnl. All 1unr spccU"a wcrc obtuincd 
whb thc pulse scquencc as part of thc spcctroanctcr"s software 
ond werc dctcnnincd in dcutcriochloroform solution containing 
tetrnmcthylsilane as the intcrnnl standard wilh chc1nical shiflS 
(S) c:111.prcsscd downficld fron1 "l"MS. Mass spccU"a were obtaincd 
with a Jcol SX-100 mass spccu-omctcr. ,11c X·ray diffroction of 
thc single ceyslnl was dctcrmincd on thc Nicolcl H.3tn diffrnc­
toanclcr. 

Synlhcsis of 2·Mcthyl·3-cthoxycnr-bonyl-4·clhoxycarbony~ 
1ncthyl-6-(2·hydruxy-S·nilroph!!nyl)pyridi11c 3. 

A mixture of 16.7 e (0.1 mole) of 5-nil.rosalicylalhchydc, 25.2 
e (0.21 mole) of clhylace1oncclatc and 3.85 g (0.11 mole) of 
wn111011ia hydroxidc in cth:anol (50 1111) wns stirrcd undcr rcnux 
far 8 hours. "Jltc solulion was couccnlralc<l (ro1n1ory cvaporutor) 
to afford n salid. Cryslallizntion of this material from 
dic:hloromcthnnc·hcxane snvc 11.6 g (30o/o) of 3. 1np 176°; ir 
(chloroform): v cm·I 3600-3350, 1700, 1680: '11-mnr (dcutcrio­
c:hlorofonn): ó 1.3 (t. J = 7.5 llz. 311), 1.43 (t. J = 7.5 Jlz. 311). 
2.75 (s, 311, Cll3·Ar), 3.92 (s, 211. CllrCO), 4.21 (q, J = 7.5 ltz.. 
211. C112-0). 4.44 (q. J = 7.5 llz.. 211. Cl1,-0). 7.06 (d. J = 9.3 
11z.. 111. 11-5"). 7.78 (s. 111. 11-3). 8.2 (dd. J = 9.3. 2.4 llz. 111. 
Jl-4"), 8.76 (d, J = 2.4 llz, 111. 11·2'), 15.56 (s, 111. -011); lJC­
mnr (dculcriochloroform): ó 169.2 (C=O). 166.2 (C=O), 155.7 
(Cq), 154.4 ce,,), 144.7 (Cq), 139.7 (Cq). 127.6 (Cl)). 127.2 
(C-4"). 123 (C-2"). 119.3 (C-3"). 119.2 (C-5"). 117.2 (Cq). 62 
(-OCll,l. 61.5 (-OCll,J. 39.8 (-Cll2-(C-4")J. 23.3 (CllJ- py). 
14.1 CCilrCll2), 14.0H CCll3·Cll2>· 

Anal. Calcd. far C 191120N 207: C, 58.76; 11. 5.19: N, 7.21. 
Found: C, 58.80; 11, 5.21; N, 7.19. 

0(1)-C(I) 
0(3)-N(I) 
O(S)-C(l3) 
0(6)-C(IS) 
0(7)-C(l8) 
N(2)-C(7) 
C(l)-C(2) 
C(2)-C(3) 
C(3)-C(4) 
C(5)-C(6) 
C(8)-C(9) 
C(9)-C(J0) 
C(IO)-C(ll) 
C(l4)-C(l5) 
C(l8)-C(l9) 

C(l3)-0(S)-C(l6) 
0(2)-N(I )-0(3) 
0(3)-N(l)-C(4) 
O(l)-C(l)-C(2) 
C(2)-C(l)-C(6) 
C( 1 )-C(2)-C(7) 
C(2)-C(3)-C(4) 
N(IJ-C(4)-C(5) 
C(4)-C(S)-C(6) 
N(2)-C(7)-C(2) 
C(2)-C(7)·C(l I) 
N(2)-C(8)-C(l2) 
C(8)-C(9)-C(l0) 
C(IO)-C(9)-C(l3) 
C(9)-C(IO)-C(l4) 
C(7)-C(l l)-C(IO) 
0(4)-C(l3)-C(9J 
C(IO)-C(l4)-C(IS) 
0(6J-C(IS)-C(l4) 
0(5)-C(l6)-C(l7) 

Cryslallosrnphy. 

Table 1 
Dood Lcngths (Á) 

1.346(8) 
1.212(8) 
1.307 (10) 
1.190(9) 
1.449 (10) 
1.342 (8) 
J.396(8) 
1.388 (9) 
1.371 (9) 
1.352(10) 
1.397 (9) 
1.403 (9) 
1.390 (8) 
1-490 (9) 
1.316(15) 

0(2)-N(I) 
0(4)-C(l3) 
0(5)-C(l6) 
0(7)-C(IS) 
N(l)-C(4) 
N(2)-C(8) 
C(l)-C(6) 
C(2)-C(7) 
C(4)-C(S) 
C(7)-C(ll) 
C(8)-C(l2) 
C(9)-C(l3) 
C(IO)-C(l4) 
C(l6)-C(l7) 

Table 2 

DonJ Anslc.s «» 
117.9 (7) 
121.8 (6) 
119.1 (6) 
122.3 (5) 
121.1 (6) 
122.1 (S) 
121.2 
119.4 (6) 
119.S (6) 
115.9 (S) 
123.7 (5) 
115.8 (6) 
119.4 (S) 
121.0(5) 
123.1 (5) 
120.S (5) 
124.3 (7) 
115.8 (5) 
123.8 (7) 
114.1 (11) 

C(l.S)-0(7)·C(l8) 
0(2)-N(l)-C(4) 
C(7)-N(2)-C(8) 
0(1)-C{l)-C(6) 
C(l )-C(2)-C(3) 
C(3 )-C(2)-C(7) 
N(l)-C(4)-C(3J 
C(3)-C(4)-C(5J 
C(l)-C(6)-C(SJ 
N(2)-C(7)·C(11) 
N(2)-C(8)-C(9) 
C(9)-C(8)-C(l2) 
C(8)-C(9)-C(l3) 
C(9)-C(l0)-C(l I) 
C(l 1)-C(IO)-C(l4) 
0(2)-C(l 3)-0(S) 
0(S)-C(l 3)-C(9) 
0(6)-C(I 5)-0(7) 
0(7)-C( 1S)-C(14) 
0(7)-C(18)-C(l9) 

1.225 (8) 
1.187 (10) 
1.437(12) 
J.312(9) 
1.451 (9) 
1.342(8) 
1.409 (9) 
1.472(8) 
1.381 (9) 
1.389 (8) 
1.487 (9) 
J.486(10) 
1.507 (8) 
1-269 (21) 

117.2(6) 
119.0 (6) 
121.0(S) 
116.6 (S) 
117.1 (S) 
120.8 (S) 
119.3(6) 
121-2(6) 
119.9 (6) 
120.4(5) 
120.9(6) 
123.3 (6) 
119.6(6) 
117.8 (S) 
119.1 (S) 
124.2 (7) 
111.S (6) 
123.3 (7) 
112.9 (6) 
111.S (8) 

X·Ray Analysis Data fur 2·Mcthyl·3·clbo:111.ycarbonyl-4..cthoxy­
carbony.Ó'fncthyl-6·(2-hydroxy-5·nitrophcnyl)pyridinc 3. 

Crystuls werc i;rown from hcxone-dichloromcllunc; 

~-~~~(~~2~!: ~;.7s!~~;~·c'~º~~;¿~~i;) sx~c; !r~~~ic;)~~· ~: 
1864.9(9) Á3. I'(OOO) = 816. Z = 4. De= 1.383 g cm·3, µ = 9.00 
cm· 1 (Cu.Ka.). Intcnsitics were recordcd for 1919 uniquc rcOcc­
lians by un ro sc:m, 20mu. 100° on a Nicolcl P3F four circlc dif­
frnctomc1cr wilh Cu-Ka rndintian (Ni-filler, A. ... 1.54178 Á) at 
293K. Intcnsily dala wcrc corrcctcd fur LurenlZ. and polarizatian 
cffccts. Thc structurc was solvcd by dirccl 1nclhods nnd tull· 
matrix lcast-squa.rcs rcfincmcnt with SI IELX-:IL [8) converged 
al R = 0.073. Rw = 0.090 for 1336 tenns with I~ 4aF. "Thc non­
It ntoms wcrc givcn anisotropic tc1npcrature fnctoE"S ami lhc 
11-ntoins wcrc addcJ al idcnlizcd positions wilh couunun (b.cd 
isotropic tcmpcrnture factor U = 0.06 Á2. 11ic funclion mini­
mizcd was l:w (1Fol·1Fc)2 wilh w·I = a2(Fo) + 0.0057F2. Al con­
vcrscncc (AP)m.lJf.• (.óP)min+0.24, .0.36 cA-l (Tables 1 und 2). 
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Ciclación Anormal y Oxidación .in s.itu de 2-hidroxi-5-
nitrobenzaldheído en la Síntesis de Hantzsch. 

lta)o Menconi, E. Ángeles, Luisa Martínez, y Maria E. Posada. 

FESC Cuautitlérn, UNAM. Campo 1, Cuautitlcín IZCALLI. Estado de México, 
México. 

Rubén A Toscano y Roberto Martinez* [ 1 ] 

Instituto de Química [ 2 ). UNAM, Circuito Exterior, CU, Coyoacán 
04510, México D.F. 
Recibido Noviembre 14, 1994 

La condensación de Hantzsch del 2-Hidroxi-5-nitrobenzaldehído, 

acetoacetato de etilo y amoniaco dio la formación de un compuesto hasta 

hoy desconocido el 2-meti!-3-etoxicarbonil-4-etoxicarbonilmetil-6-(2-

hidroxi-5-nitrofeni!}-piridina vía oxidación in situ y una condensación 

inusual. 

Las I.4-dihidropiridinas son antagonistas del Ca2
• con amplio uso 

en farmacología.[3). Numerosos métodos para la preparación para la 

preparación de 1,4-dihidropiridinas ,en la ciclación de Hantzsch[4] 

conociéndose como uno de los más viejos y versatiles, ampliamente 

utilizados especialmente en farmacología [5]. Como parte de nuestro 

programa en diseño molecularf6J Nos hemos interesado en la 

condensación de Hantzsch del 5-nitrosalisaldehído 1 con acetoacetato 

de etilo 2 y amoniaco (Esquema l) • El nuevo compuesto 3 es un sólido 

amarillo p' <lido con un p.f. de 176°. La fórmula molecular es 

C 19H 20N 2 0 7 asignado por espectroscopia de masas de alta resolución 

CM•. m/z 388, lOO'Yo) para: 3. El espectro de i.r. muestra absorción para el 

hidroxifenol (3600-3350 cm _, ) y grupos ésteres carbonílicos (1700, 1680 

cm-1 • 
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El espectro de rmn 1H de 3 mostró cuatro señales para los grupos 

ésteres etílicos en lugar de dos señales esperadas en o 1.30 (t, 3H), 1.43 

(t, 3H), 4.21 (q, 2H), y 4.44 (q, 2H). 

Dos singuletes a 2. 75 (3H) y 3.92 (2H) fueron asignados para el 

grupo metilo unido en C-2 y el grupo metileno unido en C-4 del anillo 

piridínico, respectivamente. 

De igual manera, se muestra una serie de cinco sef1ales en la 

región de aromáticos como sigue: Un doblete en 7.06(J= 9.3 Hz) para H-

5º, un singulete en 7.78 para H-5, un doblete particularmente desplazado 

a 8.20(J=9.3,2.4 Hz) para H-4", un doblete en 8.76( J= 2.4 Hz) para H-20 y 

un singulete en 15.56 para el grupo hidroxifenol. EL espectro de rmn 1H 
13C para 3 fue correlacionado (HETCOR) confirmando la estructura 

propuesta. La elucidación final de la estructura tridimensional fue 

lograda por difracción de rayos X para un cristal simple (Figura l ). 

ESQUEMA 1 

S:: 
o 

OH 

~e~ 
~ 

o 
+ o 

) N02 

N02 

2 3 5' 

El análisis del cristal simple mostró grupos ésteres unidos a C-3 y 

C-4 en diferentes ambientes magnéticos. Esto puede explicar la 

diferencia de los desplazamientos químicos de los grupos metilo y 

metileno en los espectros de rmn 1H y 13C de 3; también hay un enlace 

de hidrogeno entre el hidrogeno fenólico y el átomo de nitrógeno del 

anillo piridínico. 
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En la síntesis de Hantzsch de las dihidropiridinas[7], se ha 

asumido que procede a partir de un intermediario arninocrotónico 4 a 5 

siendo el estado de determinación del rango (Esquema 2). 

En nuestro caso el arninocrotonato 4 y el intermediario tipo 

chalcona 6 pueden ser dos de los posibles intermediarios para obtener 3 

otro posible intermediario puede ser 7 y el enol cinético del acetoacetato 

de etilo. 

Dentro de nuestro mejor conocimiento, este tipo de ciclación del 

anillo y la oxidación. in situ en la condensación de Hantzsch nunca ha: 

sido descrita. En los estudios biológicos preliminares de 3 mostró una 

actividad analgésica: y antiinflamatoria. 

Futuras investigaciones el curso general de la reacción se están 

llevando a cabo actualmente con salicilaldheidos sustituidos. 

ESQUEMA2 

4 5 

o 
N02 

6 7 
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Figura l. Estructura cristalina simple del compuesto 3. 

PARTE EXPERIMENTAL 

Los puntos de fusión no están corregidos. Los espectros de ir se 

obtuvieron en un espectofotómetro Nicolet RT-SSX. Los espectros de rmn 
1H y COSY fueron determinados en un aparato Varian Gemini-200; Los 

espectros de 1H y 13 C se determinaron en un aparato Varian VXR-300S. 

Todos los espectros de rmn se obtuvieron por secuencia de pulso 

como parte del softvlTare del espectrofotómetro y se determinaron en un 

solución de deuteroformo conteniendo tetrametilsilano como estándar 

interno con desplazamientos químicos (o) expresados en campos bajos 

de TMS. Los espectros de masas se obtuvieron en un especlómetro Jeol 

SX-100. La difracción de rayos X para un cristal simple se determinó en 

un difractómetro Nicolet R3m. 
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Sfntesis de 2-zneti.l-3-etoxiccrrboniI-4-etoxicarbonilznetil-6-(2-hidroxi-5-

nitrofenil) piridincr. 

A una mezcla de 16.7 g (0.1 moles) de 5-nitrosalisaldehído. 25.2 g (0.21 

moles) de acetoacetato de etilo y 3.85 g (0.11 moles) de hidróxido de 

amoniaco en etanol (50 mL) se puso en agitación y reflujo por 8 Horas. 

La solución fue concentrada (rotavapor) aforando un sólido. 

La cristalización de este material se efectuó de diclorometano­

hexano dando 11.6 g (30%) de 3, pf 1 76°; ir (cloroformo): v cmº1 3600-

3350, 1700, 1680; rmn 1H (deuterocloroformo): o 1.3 (t, ]=7.5 Hz,3H),2.27 (s, 

3H, CH2-Ar). 3.92 (s,2H,CH,.-C0)4.21 (q,J=7.5 HZ,2H, CH,.-0); 4.44 (q, J= 

7.5 HZ 2H. CH2 -0), 7.06 (d, J= 9.3 HZ. lH,H-5'), 7.78 (s, lH, H-3), 8.2(dd, 

J= 9.3, 2.4 Hz, lH, H-4'),8.76 (d, J= 2.4 Hz, lH. H-2'), ·15.56 (s;. lH, -OH); 

Rmn 13C- (deuterocloroformo): o 169.2 (C=O), 'I6S~~da:;;-o);;.15~.7 (Cq), 

154.4 CCQ), 144.7 CCQ). 139.7 CCQ), 127.6 ccÓ).:;i;i;..~rc2:Lí·); J.23 CC-2'), 

119.3 CC-3'), 119.2 (C-5'), 117.2 (Cq), 62(-0CH2 ),. •' :;; -''f':\(•;. 
61.5 (-0CH2 ), 39.8 [-CH2-CC-4')]. 23.3(CH:¡-py),14;1;Ú~H~~CH2). 14.08 CCH3-

, : -, ' . ·; . ' ' "~ - ' 

CH2 ). 

Análisis Calculado perra C 1 ,,Tf2 oN2 0 7 : C, 58.76; H, 5~19; N, ·7.21. 

Encontrado: C, 58.80: H, 5.21; N, 7.19. 

Cristcrlograffc:r: Los datos de rayos X para el 2-metil-3-etoxicarbonil-4-

etoxicarbonilmetil-6-(2-hidroxi-5-nitrofenil)piridina 3. El crecimiento de 

los cristales se obtuvo a partir de hexano-diclorometano; C 19H 20N 2 0 7, 

M= 388.4, espacio de grupo monocíclico P 21 /c. a= 7.301(2), b= 

33.186(7), c= 7.704(2) A. %13 = 92.51(3)0
, U= 1864.9(9) A3

• F(OOO)= 816, 

Z= 4, De= l.383g cmº3
, ~t= 9.00 cm·1 (Cu-Kcx). Las intensidades fueron 

gravadas para 1919 reflexión única para ro localizado, 20 max lOOº·en un 
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Nicolet P3F para dilractómetro circular con radiación Cu-Ka (filtro-Ni, A. 

1.54178 A= a 293K. 

Los datos de intensidad fueron corregidos por Lorentz y efectos de 

polarización. La estructura fue resuelta por métodos directos y matrices 

completas de cuadrados menores refinado con SHELXTL [8) convertido 

a R= 0.073, Rw= 0.090 para 1336 términos con F;::: 4a F. Los no átomos 

de H fueron dados por factores de temperatura anisotrópica Y los átomo 

de hidrogeno fueron adicionados en posiciones ideales por factores de 

temperatura anisotrópica arreglados U= 0.06A2
• 

La función minimizada fue :E w- C 1 Fo 1 - 1 Fc)2 con w 1 = cr2 (Fo) + 

0.0057 F2. A la convergencia (D.plmax. (óp)onax +0.24.-0.36 e A·3 e tablas 1 y 

2 ). 

Agradecimientos. 

Desearnos agradecer a DGPA-UNAM por el soporte financiero (proyecto 

IN-300293). También estarnos agradecidos con R. Patiño, A. Gutiérrez, 

F.J. Pérez, y L. Velazco por su asistencia en la obtención de los datos de 

iryrmn. 

O(l)·C(l) 
0(3)-N(l) 
0(5)-C(l3) 
0(6)-C(IS) 
0(1)-C(IB) 
N(2)-C(7) 
C(l)-C(2) 
C(2)-C(3) 
C(3)-C(4) 
C(5)-C(6) 
C(8)-C(9) 
C(9)-C(IO) 
C(IO)-C(l I) 
C(l4)-C(IS) 
C(l 8)-C(l9) 

TABLA 1 

Longitud de enla:ce(A) 

1.346 (B) 
1.212 (8) 
1.307 (10) 
1.190 (9) 
1.449 (10) 
1.342 (8) 
1.396 (8) 
1.388 (9) 
1.371 (9) 
1.352 (10) 
1.397 (9) 
1.403 (9) 
1.390 (8) 
1.490 (9) 
1.316 (15) 
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0(2)-N(I) 
0(4)-C(l3) 
0(5)-C(l6) 
0(7)-C(IS) 
N(l)-C(4) 
N(2)-C(B) 
C{l)-C(6) 
C(2)-C(7l 
C(4)-C(5) 
C(7)-C(I 1) 
C(8)-C(l2) 
C(9)-C(l3) 
C(IO)-C(l4) 
C(l 6)-C( 17) 

1.225 (8) 
1.187 (10) 
1.437 (12) 
1.312 (9) 
1.451 (9) 
1.342 (8) 
1.409 (9) 
1.472 (B) 
1.381 (9) 
1.389 (8) 
1.487 (9) 
1.486 (10) 
1.507 (8) 
1.269 (21) 
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t 
¡ 



TABLA2 

Ángulos de enlace (º) 

C(l3)·0(S)·C(l6) 
0(2)-N(l)·0(3) 
O(J)·N(l)·C(4) 
O(l)-C(l)·C(2) 
C(2)-C(l)-C(6) 
C(l)-C(2)·C(7) 
C(2)-C(3)-C(4) 
N(l)-C(4)-C(S) 
C(4)-C(S)-C(6) 
N(2)·C(7)·C(2) 
C(2)-C(7)-C(l I) 
N(2)-C(8)-C(l 2) 
C(8)-C(9)-C( 1 0) 
C(IO)-C(9)-C(l 3) 
C(9)·C(IO)·C(l4J 
C(7)-C(l l)·C(IO) 
0(4)-C(l3)-C(9) 
C(IO)·C(l4)-C(lS) 
0(6)-C(IS)·C(l4) 
O(S)·C(l6)·C(l7) 

Referencias y notas. 

117.9 (7) 
121.8 (6) 
119.l (6) 
122.3 (S) 
121.l (6) 
122.l (S) 
121.2 
119.4 (6) 
119.S (6) 
115.9 ($) 
123.7 (S) 
llS.8 (6) 
119.4 (5) 
121.0 CS) 
123.1 (S) 
120.S (5) 
124.3 (7) 
115.8 (5) 
123.8 (7) 
114.1 (11) 

C(1S)·0(7)-C(l8) 
0(2)-N(l)-C(4) 
C(7)-N(2)-C(8) 
0(1)-C(l)·C(6) 
C(l)-C(2)-C(3) 
C(3)-C(2)-C(7) 
N(l)·C(4)-C(3) 
C(3)-C(4)-C(S) 
C(l)-C(6)-C(S) 
N(2)-C(7)-C(l l) 
NC2)·C(8)-C(9) 
C(9)-C(8)-C(l 2) 
C(B)-C(9)-C(I 3) 
C(9)-C(IO)·C(l l) 
C(l l)-C(IO)-C(l4) 
0(2)·C(l3)-0(S) 
OCS>·CC 13)·C(9) 
0(6)-C(JS)-0(7) 
0(7)·C(l5)·C(l4) 
0(7)·C( l B)·C( 19) 

117.2 (6) 
119.0(6) 
121.0 (S) 
116.6 (S) 
117.1 (5) 
120.8 (S) 
119.3 (6) 
121.2(6) 
119.9 (6) 
l20.4 (S) 
120.9 (6) 
123.3 (6) 
119.6 (6) 
117.8 (S) 
119.l (5) 
124.2 (7) 
11 l.5 (6) 
123.3 (7) 
112.9 (6) 
111.S (8) 
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CONCLUSIONES Y COMENTARIOS. 

1.- La síntesis de Hantzsch puede presentar casos diferentes a los 

esperados y descritos por la literatura. 

2.- Se hace necesario continuar con futuras investigaciones de la 

clásica síntesis de Hantzsch en otros sistemas análogos. 

3.- Existe la posibilidad rnecanistica de que se encuentren 

involucrados otros intermediarios durante el proceso de reacción .. 

4.- Los estudios de actividad biológica de este nuevo compuesto 

serán evaluados a nivel cardiovascular. 
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FRt· 9(lG3 
Ll'IRGST 41 
Ll'IST 4: 

100 
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G0 
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'"R 90ó3 
Ll'IRGST 4: 
L n~r 4: 

10a 

ea 
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40 

20 

0 
340 
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80 
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SPE:CTRUM 33 
. 399. 1 • 1 00. 0 29€.. 1 • 
389. 1 '100. 0 389. 2, 

SPE:CTRUM 3 
399. 1 , 100.0 286. 1 , 
399.1,100.0 389.~, 

59.2 
20.5 

58.2 
20.5 

390 400 .... , .... 42'8" ... , .... 44'0" .... , .... 46'0" .... , .... 4a'a 

500 520 54 56.;. 58 
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