MEMORIA DESCRIPTIVA

Correspondiente a una PATENTE DE INVENCION por veinte afios.

A favoxr de

JUSTE,S.A.QUIMICO-FARMACEUTICA, de nacionalidad

espafiola,
Regidente en MADRID.-Francisco Nevacerrada, 62
por:

#PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE D-2 (1,4~CICLOHEXADIENIL)

GLICINA"
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La preparacidén de penicilinas y cefalosporfhas sem131nte—
ticas con sustituyentes de X -aminodcidos ha aumentado el inte~
rés sobre esta clase de compuestos. Se conocen compuestos inte-
resantes obtenidos a partir de X -aminodeidos aromdtichs cuyos

5.~ ejemplos més tipicos son ampicilina y cefalexina. Siguiendo en
esta linea el ulicleo l,4-ciclohexadienil derivado del benceno
por eliminacidn parcial de un doble enlace puede ser interesante.

Este tipo de compuestos se han obtenido utilizando ageutes
reductores como calcio hexamina, o por eliﬁinacién de 2 molécu-~

10.~ las de bromurc de hidrdgeno en el derivado correspdndiente del
1,4-Dibromociclohexano.

El procedimiento objeto de esta patenle se deriva de la
llamada reduccidén de Birech, que se utiliza para reducir siste-
mas conpgados, émpleando una gran variedad de aminas y metales.

15.~ Nosotros hemos elegido amoniaco y sodio y el punto fundamental
para obtener un buen rendimiento es elimivar el hidrdéxido férri-
co que lleva ei amoniaco liguido y que hace gue el reudimiento
sea uuy bajo en el caso de no ser eliminado. Ha sido qtilizado
litio en lugar de sodio en este fipo de reducciones, pero eun es—

20.~ te caso, haciendo una buéna purificacién del amonfaco empleado,
el rendimiento es mucho mejor empleando sodio y mucho mds barato.

Este compuesto tiene la siguiente forma quimilocae:

(')‘I-I ~ COOH (1)

NH,

Su obtencidn se realiza haciendo reaccionar en medio amo-
niaco-alcohol, la D-4 - feunillglicina con sodio, segin el esque~-

25.~ ma siguientes
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Este procedimiento de obtencidn queda completamente des-

orito en el sigulente:

EJEMPTLO

Se destila amonfaco previamente enfriado a ~402C y elevan-
do paulatinamente la temperatura condeusdndolo de nuevo a tra-
vés de un cambiadoxr de calor enfriado a - 502C,

Se disuelven 15,2 de D -~ - Fenilglicina en 1.200 ml. de
amoniaco liquido purificado. Se afiade lentamente 500 ml. de al-
cohol butilico terciaric. A continuacién, con agitacidn, se va
afiadiendo 5 g. de sodio en trozos pequefios cuidando de que la
reacoidn no sea muy violenta. Se afiade a continuacidn 50 g. de
trietilamina clorhidrato y se deja que el amonfaco residual se
evapore. Se destila a vacio para eliminar el ahcohol, obtenién-
dose un producto sdélido que se disuelve en amoniaco concentrado
de 2492 Be, se filtra, se trata con carbdn activo y se concentra
a vacio obteniéndose 15 g. de I, de color blanco. OgH, 1 N0, o
P, 2999,

REIVINDICACIONES

12),-"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE D-2 (1,4~CICLOHE-
XADIENIL) GLICINA" caracterizado porque consiste esencialmente

en hacer reaccionar en medio amoniaco-alcohol, ILa D-& - fenil

glicina con sodio, segun el sigulente esquewa:

Na
@- ICH—COOH > ?H—-GOOH (1)

22),~"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE D-2 (1,4~CICLOHE-




XADIENIL) GLICINA",
La presente memoria descriptiva cousta de cuatro hojas fo-
liadas y mecanografiadas por una sola cara, componiendo un total

de cincuenta y una lineas, incluidas las presentes.
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