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Ziel der Erfindumg

Das Ziel der Prfindung besteht in der Herstellung vou
neuen kris*allin~flugsigen 5-Alkyl—2-[ 4-acyloxy-phenyl7-
pyrlmldinen.

T
+

Darlégung des Wesens der Exfindung

' Es wurde gefunden, daB kristallin—flélssige 5-Alkyl-2-

[fl—acyloxy-phenyl7;pyrimidine dex allgemeinen-  Formel

- - /4
R COU . < D_Cn 2n+1
wobel R = 31_@— ’ —'®- ¥ Colonsi

, C.H, .0, CH, 000, CH

1 2
R C H n 2u-+1 n 20+

n 2n+1 COO;

2!11

CnH2n+1S F, C1, Brx, NOZ’ Cw, CF3
mit o = 1 bis 10 Yedeuten, hergestellt werden
kdnnen durch Umsetzen von 4-Hydroxy-benzamldin-hydro- -
chlorid i  mit oR ~Alkyl-B-dimethylamino-aczolein 2
bei htherer Temperatuww in Gegenwart von Natriummethylat
5-flkyl=2=/ 4-hydroxy-phenyl/-pyrimidin 3 sowie ant-
schlieﬁe wde Veresterung mit elvem reaktionsfihigen Sdure-
derivat,; vorzugswelse elnem Sdurechlorid, nach dem allge-
meinen Schepa:
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Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht in der Herstellung von
neuen kristallin-flissigen 5eA1ky1~2-[ 4—acyloxy~phenyl7¥

C
+

Darlegung des Wesens der Erfindung

Es wurde gefunden, da 8 kristdllin—f1u531ge 5wA1kyl—2-
/ 4-acyloxy-phenyl/-pyrimidine der allgemeinen Formel

‘ N,
B - COO__</N_. -CnH2n+1
wobed fx =10y~ , -(H)- ¥ Cafns

3
1

Rl =cum ,CH __.0,CH

! n 2u+1 n 2n+1 OCOO C,H CQD;

n2n+1 n 2n+1

mit n = 1 bis 10 bedeuten,‘hergestellt werden
kounen durch Umcetzen von 4-Hydroxy-benzamidin-hydro-

~chlorid 1 mit oR -Alkyl-B-dimethylamino-acrolein 2

bei hoherer Temperatur in Gegeuwart von Natriummethylat
zu 5-hlkyl-2~/ 4-hydroxy-phenyl/-pyrimidin 3 sowie aun~-
schlieBende Veresterung mit einem reaktionsfEhigen SHure-
derivat, vorzugsweise einem Sdurechlorld; nach dem allge-
meinen Schema:
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Tabelle 1

A HO- —<i n 2n+1
n  Ausbeute F ¢
5 89 134
6 g5 S5
7 93 ' 88
8 a6 79

Beispiel 2

Herstellung dexr 5-n- 11kyl—2—lfh-(4-subst~benzoyloxy)~
phenyl/-pyrimidine (R = R‘I '

Zy einer Naorlummnthylatlosung von 0,23 g (0,01 Atome)
Natrium in 30 ml abs. Methanol werden unter Rithren

0,01 Mol 3 und 0,02 Mol cubstitulertes Benzoylchlorid
gegeben. Das Reaktionsgemlsch wird 10 Stunden bel Raum=
temperatur geritbrt und iiber Nacht stehen gelassen. Nach
Zugabe von VWasser wirG ausgedthert, dex Atherextrakt ge—
waschen, mit Na2304 und Aktivkohle behandelt und danach
zur Trockne eingeengt. Der Rickstand wird aus n-Hexan
mehrmals umkristallisiert bzw. an einer Al,0;-Sdule
(Aktivitsitsstufe 1) mit Ather oder Methyleunchlorid
chromatographiert und nach Entfernen des Losungsmittels

‘aus n~Hexan kristallisiert.
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R'- @-coo-@-</ }'En 2n+j

B LY Lusb. % N I
CeH, 5= 5 73 57 .+ 157 .
CoH, 5~ 6 70 43 .47
CoH, 7 95 64 . 150 .
C6H13" 8 78 75,5 142,5, .
cn30~ | 6 90 116 . 196,5 .
€48, 0- 6 81 103 . 187 .
CoBy 0~ 6 86 72,5 o 166
CH,~ 6 &1 99 . 465 .
Br- 6 90 120, 181 .
C1- 6 88 118 . 182 ..
F- 6 75 116,5 . 149 .
CH, S~ 6 ' 68 110 o 144 .
CH,C00- 6 65 83 . 195 .
CH,0C00~ 6 55 88 . 200 .
CFy 6 68 102 .151.160,5 .
NO, 7 78 147 223,229
cN 8 70 144 .159,5%240 .

Hierbei bedeuten:

K = kristallin-fest
N = nematisch

I = isotrop~flilssig

Unwandlungstemperaturen in °c



Beispiel 3

Herstellung der BeAlkyl—z—[fA—(4~subat.—cyolohexyl—
carbonyloxy)~-phenyl/-pyrimidine

Die Synthese und Reinigung erfolgt analog Vorschrift 2
5 wnter Einsatz von 4-subst.~Cyclohexancarbonsiurechloriden,

Tabelle Tabelle 3
2
w coo-@-/ 2
N——
o1 2
R R Ausb. » K N I
10 05111,1 CbH‘H 80 « 97 . 148% o .
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‘Exfindungsanspruch

1. Verfahren zur Herstellung kristallin-flissiger
5-Alkyl-2-/ 4-aoyloxy-—pheny1_.7— frimldine der all-

10

15

geneinen Formel

R-COO@ <k :\> o nﬁ

1
wobei R =.R —<::> <::>~ VR: SO

cH, ,0, CH,_,0C00,

R =C H2n+1’ n 2141 n 2n+1

C H

Hp,4C00, CH, S, F, C1, Br, NO,,

CNy CFsj ‘

v mit n = 1 bis 10 bedeuten,
gekenungzgeichunet dadurch,
daB 4-Hydroxy-benzamidin-hydrochlorid 1 mit K -Alkyl-
B-dimethylamino-acrolein 2 bel erhthter Temperatur
in Gegenwart von Natriummethylat zu 5-Alkyl-2-/ 4-
hydrozy~pheuyl7lpy1imidiu 3 umgesetzt und dieses
mit einem reaktionsfiéhigen Sdurederivat, vorzugs-
weise einem Bdurechlorid, verestert wird.
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