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que por veiate afios, para 4spaiia g sus Fosegiones, se solicita
o favor Ge lu Firma E7OIL A.G. CIEMISCIE FASRIEDLH, entidad ale-
wang, resiceinte en LUDWIGSIUANSN Al RHBIW (ALBMANIA), por: " PRO-
CIDLHLETI0 PAAs LA OBRSHUTION DI S3CTLAREILIA. "

demorie Descriotiva

“seilareaina fud obienida por primers vez por disociacidn
eacimatica de glicosileno de escila )’; A S%oll et al. Helv.Chim.
Acta, _14,.2301(195117. Mds tarde los mismos autores consiguierorl
también la obtencibn de escilarenon gue puede producirse de gli-
cosileno de escila mediante Gisociacién por fermentacién /Helv.
Chim.Acta 35, 1934(1952)7. Finaluente se describia ademés el
aislamiento de reducidas cantidades de escilarening de extractos
de lg planta Urginea 3urkei )Y~ P. Zoller, Ch. Tamm, Holv. Chim.
Acta 36, 1744 (1953)/.

Una preparacién de la escilarenina por hidrolisis de la gli-
cosida ea acido, c.mo eés conocido en las cardenolidas o bufadie-
nolidas, no se cousigue segdn las indicaciones de la literatura.
Bnsayos vara la pr.paracibn de escilarenina por hidrolisis de
slicosileno con deido sulfurico al 1% en solucidén metanolica a
709C goroximadasente conducian a la escilaridina de mds falto

de psua fR.Stoll et al.Helv.ChimeActa.16, 703(1933)7.
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Comin a las reacciones de desintegracidn encimaticas es
que las mizmas pueden ser llevadas & cabo ea mayores preparaclo-
nes de maners costosa y tecalcamente solapnente dificiles. Por
lo tanto se deseaba encontrar un procevimicato wls sencillo pa~
ra la preparacibn de escilarenina que es interesante como pro-
ducto intermedio pers medicamentoes cardivactivos.

Sorpredentemente se ha eacsntrado que la obtencidn de esci~
larening es conseguida de una maaera seacilla, cuando se gomete
soluciones de proscllaridin a temperatqra normal o ligeramente
aumentada a la hidrolisis 4cida.

Segda él procedimlento de la invencidn se adapien para la.
hidrolisis especialmente 0,05 -~ 2 n de soluciones de 4cido clo-
rifdrico, Ba lugar de soluciones de deido clorhidrico puede ubi-
lizarse zdemds dcido pexclorico, p-dcido toluensulfurico o dcido
sulfurico.

Ta reaccifn puede realizarse pructicaszente en todos los
disolventes corrientes, como hidrocarburo, éter, &ster o queto-
nag, como por &jemplo, ciclohexano, bhenzol, tetrahidrofurano,
dster etflico de 4cido acdtico, y metiletilectona, Tetrahidrofu-
rano, acetong 0 dioxan se auapban especialmente ya que en el
enpleo de estos disolventes la preparscidn de la meucla de reac—
cibn se efectua con muche precaucibn, no originandose remcciones
secundariag indeseables algunss.

Ta saponificacibn se consizue ya a 2090 y unaduracibn de
regccifn de una hasta dos horus con elevados volumenes de pro-
duccidn, adn cuando la winma sea rczlizable = teuperaturs noderas
damente aumentada. i ei camvio sc aumenta la duracibn de la veag
cibn y/o la temperatura de reaccién coasiderablemente, se ovigi-
na, como descrito ein la litcratura, escilariding.

Una vez finglizada la reaccidn, la solucibn es neutralizads.
La aglucona orifinada es extraida a coatinuacidn de un modo ze—
neralmente conocido. Bl producto de resceidn puede mer purificado

por cromatografia.
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WIsewio 19

100 gr de proscilaridia son disueltos en 1 litro de 1 n~-il - te-
trahnidrofurano (obteaido wor introduccidn de gas de 4cido clorhl-
wrico en tetrahidrofurano anhidro) y hidrolizados dursnte 50 mi-
nutos a 402. Para la Lreparaciép se vierfe la solucién de reaccifbn
en una nezcla de 1 litro de 1 o - NaPH en 1,5 litros de agua he-
lada. L2 solucibn es ajustada exactamente g pH = T en caso necesa-
rio por la adicibn Ge reducidas cantidades de 4cido o bases. Se
extras dosz veces coi 1 1itro de acetato etilico cada vesz y lava
las soluciones de acetabo etilico reunidas dos veces con 1/2 li-
tro e 2sua cada vez. Jespunes del secado sobre sulfato sbdico y
geparacibn del disolveate por destilacidn el residuo es cfomato—
crafiado sobre Kieselsel. Je ootiene ua volumen de produccidn de ég
eilgrenine oe mds de 3054 w1 proscilgridia no reaccionado es total-’
nente recupsrado.

LadipI0 29
100 gr. de jproscilariiin soa disweltog en 1 litro de 1 n-HCl-te-
tranidrofurano, hidrolizados duraate 100 minitos a 209C y prepa-

vudos a conbiaacibén coao dezerito ea el ejemplo 12. Volumen de

producciba 345l
Sd0in0 3

100 gr. Ge sroscilariéin son disueltos en 2 litros de 0,6 n - HUl-
acctong, hinrolizados duraiie 12 horas a Temperalura wmbiente y
vertidos @ confinmacién ea uaas mezela de 2 litros de 0,6 n NeQH
en 3 litros dJe asua helade. deguidaiente se procede a la prepara~
¢ién couo descrito ea el ejemplo 12. Volumen de produccién 79,5%.

108 térzinos ¢a que queda redactads esta memoria son ciertos

vefilejo uel objeto Gescrito, deblendose tomar en ui senti-

y fiel
do mis applio ¥ nuacs ¢u Korua liultativa.

RalVIioICACTOINS

r

Je reiv.ndica om0 G la propla y nueva invencién la propledad y
ex.lotgci 6a crelusives des

2.~ Frocedimiento sara la obbeacidn de escilarenina, caracterli-
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zado porque se someten soluciones de proseilaridin a tenperatura
normsl o modersdanente aumentads a la hidrolisis dcida.

28, Procedimieato pura la obbencién de cscilarenina, segin rei-
viadicecifn 12, caracierizado porque se enpleg une coacentracibn
de 4cido que oscila enfre 0,05 2 y 2 n.

384 " PROCEDIMIDIATO »a%A LA O3047CTON D JSCIDARSIIHA.Y

—————

Consta le presents meworia descrintiva de cuaitro hojas awue—

radas y mevanogrdfiadas por una s0la Carse.a
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