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E sta  invención se  r e f ie r e ,  a  un procedimiento p a ra - la  

obtención de a c e ta l  de 8 ,1 0 -d iaza-1-fo rm il-6 -h id ro x i-5 -m eti-  

le n -2 -o x a -b ic ic lo [4 ,2 ,2 ]d e c an -7 }9 -ó io n a  que es ac tiv o  contra 

m icroorganism os o .ú t i l  como producto interm edio para prepara^ 

un compuesto farm acéutico con una ac tiv id ad  an ti-m icrob io ló ­

g ic a .

Por co n sigu ien te , l a  presente invención proporciona, co-{- 

mo compuesto nuevo, un derivado de d iaza-oxab iciclodecad ion au

de fórm ula:

H,

OH

H^C

\ ^ H
io

/

co

ÑU—  C-
t

H-  ̂ -0R^ 

OH

donde es hidrógeno o un grupo a lq u ilo  in fe r io r .

E l compuesto anteriorm ente mencionado puede prepararse  

según e l  método explicado a  continuación .

Se preparan lo s  a c é ta le s  de 8 ,1 0-diaza-1-form il-6-hidro_ 

x i-  5-m e t  i  1 en-2- o xa-b i c i  e l  o [ 4., 2 ,2] decan-7, 9-diona^ tratando 

8 ,1 0-diaza-1 - fo rm il-6 -h id ro x i-5 -m e tile n -2 -o x a-b ic ic lo [4 ,2 ,2 j - 

decan-7, 9"óiona (IV) con un a lcan o l y e l procedimiento se  re­

presen ta  por e l  s ig u ie n te  esquema:

Hg

CHr OH

\
CO

Hg'C
/

NH
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donde es hidrógeno o un grupo a lq u ilo  in fe r io r .

El ejemplo adecuado de un a lcan o l puede se r  un a lcan o l 

de 1 a  6 átomos de carbono, t a le s  como m etanol, e tan o l, pro. 

panol, butanol o s im ila r .

La reacción  se  l l e v a  a cabo mediante un mótodo convenció 

n a l, es d e c ir , en un a lcan o l t a l  como metanol, e tan o l, pro- - 

panol, butanol o s im ila r  a tem peratura ambiente.

E l compuesto ob jeto  se  a í s l a  y p u r if ic a  por un mótodo 

convencional.

De una manera sem ejante a l a  a r r ib a  mencionada*, e l  h i­

drato  de 8 ,1 0 -d iaza-1 -fo rm il-6 -h id ro x i-5 -m etilen -2 -o x a-b ic i-  

c lo [4 ,2 ,2 )d ecan -7 ,9 -d io n a  (V) se  prepara también tratan do  e l 

compuesto (IV) con agua. ^

Los a c é ta le s  de 8 ,lC -d iaza-1-fo rm il-6-h id rox i-5-m etilen - 

2 - o x a - b ic ic lo [4, 2 , 2] decan-7*9-diona (V), obtenidos por e l  

mótodo de e s ta  invención, son d t i l e s  como un productos in te r ­

medios para l a  preparación  de compuestos que tien en  a c t iv id a ­

des farm acéuticas contra lo s  m icroorganism os.

La presente invención e s tá  represen tada por lo s  sigu ien ­

te s  ejem plos, pero no se l im ita  a  lo s  mismos:

EJEMPLO 1

Se d isuelven  3,02 g de b ic ic lo m ic in a  en 40 mi de agua 

y se  agregan 5,57 g de ácido periód ico  a  l a  so lu c ió n , mien­

t r a s  se  a g i t a  durante 3 horas a una.tem peratura de 0°C. Se 

añade a l a  so lu ción  'a s i  t ra ta d a  -para l le v a r  a cabo l a  neutra-
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1 l iz a c ió n , una re s in a  de cambio de an ion es, "Am berlite" IR-45

(Forma OH"), ("A m berlite" es una marca r e g is t r a d a ) ¡  se f i l t r e  

l a  so lu c ió n  y se  la v a  entonces e l f i l t r a d o .  Se evapora e l 

f i l t r a d o  a  sequedad a  vacío  para dar 8 ,1 0 -d iaza-1 -fo rm il-6 -

. 3 h id rox i-5 -m etilen -2 -o xa-b ic ic lo [4 ,2 ,2 ]d ecan -7 ,9 -*d io n a  en fo r­

ma de polvo amorfo. E l compuesto ob jeto  se  comprobó como s i -

- gue:

E l m etilhem iacetal obtenido mediante tratam iento d e l

compuesto ob jeto  con metanol fue comprobado fisicoquím icamen-

10 t e .

Rendimiento: 0,5 g .

p . f . :  )>300°C . '
- A n á lis is  para C^H^OgNg

- IS'
Calculado : c,. 46 ,55 ; H, 5 ,4 7 ; N, 10 ,86 ; CH^O, 12,02 % 

Encontrado: C, 46 ,5 3 ; H, 5 ,5 6 ; N, 10,63; CH^O, 11,95 % 

Espectro  de absorción  in fr a r r o ja  (nu jo l).:

^m ax' 3400, 3280, 1675 cnf'*

Espectro  de resonancia nuclear m agnética (en so lu ción

20
íg-D .S0)=

. & (bPm)

7 ,0 6  (m u ltip le te , 2H)

6,70 (s in g L e te , 3H)

6,30 (m u ltip le te , 2H) .. .

25 5,32 (d o b le te , 1H, J  = 8 ,0  Hz)

4,95 ( s in g le te ,  1H)

4 ,63  ( s in g le te ,  1H)

3,49 (d o b le te , 1H, J  = 8 ,0  Hz) - 

3 ,20  ( s in g le te ,  1H)

30 .2,00. ( s in g le te ,  1H)

- 1,15 ( s in g le te ,  1H)
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La hidrazona de 2 ,4 - d in it r o fe n ilo  de 8,10-diaza-1r-for- 

m il-6 -h id ro x i-5 -m etilen -2 -o x a-b ic ic lo  [4, 2 , 2] -deoan-7, 9-diona 

Agujas am ar illa s  

p . f . :  230r231°C (d é s e .) .

EJEMPLO 2

Se d isuelven  3 ,4  g  de monoacetato de b ic ic lo m ic in a  en 

50 mi de agua y se  aSaden 2 ,75  g de ácido periód ico  a  l a  so­

lu c ió n .

Se obtiene mediante sustancialm ente l o s  mismos procedi­

mientos d e sc r ito s  en e l  Ejemplo 1 e l  m etilhem iacetal de. 8,10' 

d iaza-1 -fo rm il-6 -h id ro x i-5 -m e tile n -2 -o x a-b ic ic lo [4 ,2 ,2 ] decan-

7 . 9- d iona. E l espectro  in fr a r r o jo  de e ste  compuesto ob jeto  

es id én tico  a l  del m etilhem iacetal obtenido en e l  Ejemplo 1 .

En resumen, l a  Patente de Invención que se  s o l i c i t a  de­

berá recaer  sobre l a s  s ig u ie n te s :

REIVINDICACIONES

1 . Un procedimiento para l a  preparación  de a c e t a l  de

8 .1 0- d iaz a -1 -fo rm il-6 -h id ro x i-5 -m e tile n -2 -o x a -b ic ic lo [4 ,2 , 2]- 

decan-7,9-diona de fórm ula:

CHp
ü

OH

H gC / \
NH[

" 2 \
' 0

CO

í
H-C-UR^

OH

-C0

ÑH

es hidrogeno ó un grupo a lq u ilo  in f e r io r ,  que con 

en h acer re acc io n ar  l a  8 ,1 0 -d ia z a - l- fo rm il-6 -h id ro x i-  

5 -m é tile n -2 -o x a b ic ic lo ¡4 ,2 ,2 j decan-7 ,9-d ion a de l a  fórm ula
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con un compuesto de fórm ula:

R -  OH

donde R es hidrógeno 5 un grupo a lq u ilo  in f e r io r ,  a  una tem 

p e ra tu ra  comprendida entre tem peraturas in fe r io r e s  a l a  am 

b ie n te  y e l  punto de e b u llic ió n  d e l d iso lv en te  empleado.

2 . Se re iv in d ic a  por últim o como o b je to  sobre e l  que 

ha de re c a e r  l a  Patente de Invención que se  s o l i c i t a  : UN* 

PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACEIAL DE 8,10-DIAZA- 

1-F0RMIL-6-HIDR0XI-5-METILEN-2-0XA-BICICL0 ¡4 ,2 , DECAN-7, 

9DI0NA.
\

Todo conforme queda d e sc r ito  y re iv in d icad o  en l a  

p re se n te  memoria d e sc r ip t iv a  que consta de s e i s  p ág in as me 

c a n o g ra fia d a s .

M adrid, 16 Diciembre 1 .975 
BERNA%D¡M$^RIA
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