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Przedmiotem wynalazku jest spos6b otrzymywa-
nia nowych estrow kwasu N-(karboksymetylo)-£-
aminokrotonowego o wzorzé przedstawionym na
rysunku, w ktérym R; i R, oznaczajg jednakowe
lub rézne rodniki alkilowe i aryloalkilowe, z wy-
jatkiem przypadku, gdy R; i Ry sg jednakowe
i oznaczajg rodniki etylowe.

Podstawione przy azocie estry kwasu f-amino-
krotonowego z powodu swej reaktywnosci sa cen-
nymi produktami wyjsciowymi stosowanymi sze-
roko w syntezie organicznej. Produkty te stuzag
miedzy innymi do otrzymywania pochodnych in-
dolu, z ktérych wywodza sie $rodki lecznicze
o dzialaniu przeciwzapalnym, analogi serotoniny,
stymulatory wzrostu roslin itp.

Spoéréd teoretycznie mozliwych podstawionych
przy azocie estré6w kwasu f-aminokrotonowego,
grupa zwigzkéw o wzorze podanym stanowigcych
estry kwasu N-(karboksymetylo)-f-aminokrotono-
wego nie jest znana, z wyjatkiem estru etylowego
kwasu  N-(karboksymetylo)-f-aminokrotonowego.
Ester ten otrzymal E. Fischer [Ber. 34, 433 (1901)]
przez kondensacje estru etylowego kwasu acetylo-
octowego z estrem etylowym glicyny.

Sposobem wedlug wynalazku estry kwasu acety-
looctowego kondensuje sie bezposSrednio z estrami
glicyny lub z solami estré6w glicyny w obecnosci
akceptora protonéw, w szczegdlnosci kwasnego we-
glanu metalu alkalicznego. Stosuje sie mniej wiecej
réwnowazne ilo§ci estru kwasu acetylooctowego
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i estru glicyny wzglednie jego soli. Kondensacje
prowadzi sie w temperaturze zblizonej do tempe-
ratury pokojowej. Reakcje estru kwasu acetyloocto-
wego z estrem glicyny mozna przeprowadzié bez:
rozpuszczalnika lub w rozpuszczalniku, a reakcje
estru kwasu acetylooctowego z solg estru glicyny
w obecno$ci akceptora protonéw, na przyklad
kwasnego weglanu sodowego, prowadzi sie korzy-
stnie w §rodowisku wodnym. Po ozigbieniu,
zwlaszcza do temperatury bliskiej 0°, wytracony
krystaliczny osad odsacza sie, przemywa i suszy.
Osad ten stanowi produkt o wysokiej czystoSci.
Mozna go ewentualnie przekrystalizowaé z orga-
nicznego rozpuszczalnika.

Sposéb kondensacji estru kwasu acetylooctowego
z solg estru glicyny w obecno$ci np. kwasnego we-
glanu metalu alkalicznego jest szczegblnie korzyst-
ny w przypadku wytwarzania estréw glicyny bar-
dziej reaktywnych lub estréw o duzej masie czg-
steczkowej, poniewaz w procesie wydzielania ich
w postaci wolnej z ich trwalych soli, a zwlaszcza
podczas destylacji, moga zachodzié uboczne reakcje,
np. reakcja powstawania dwuketopiperazyny.

Przyktlad. Do roztworu 84 g (0,1 mola) kwas-
nego weglanu sodowego w 250 ml wody dodano
33,8 g (0,1 mola) p-toluenosulfonianu estru benzy-
lowego glicyny i 13,0 g (0,1 mola) estru etylowego
kwasu acetylooctowego. Mieszanine reakcyjng wy-
trzasano w ciggu 30 minut w temperaturze pokojo-
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wej i pozostawiono na 24 godziny w temperaturze
0°. Wytragcony krystaliczny produkt odsaczono,
przemyto woda i wysuszono. Otrzymano 21 g estru
etylowego kwasu N-(karbobenzyloksymetylo)-f-
aminokrotonowego. Po przekrystalizowaniu z eteru

4
naftowego temperatura topnienia oczyszczonego
produktu wynosila 51—52°., Sposobem wedlug wy-
nalazku otrzymano szereg innych zwigzkéw, kté-
rych dane analityczne zestawione sg w ponizszej
tablicy.

Temperat. obliczono %o otrzymano %
Ry Ry topnienia I
°C C H | N C H N
|

+, —CHj —C,H; 50 53,72 7,51 6,96 53,89 7,64 6,97
© —C,Hj; —CHj 4950 53,72 7,51 6,96 53,90 7,62 7,08
—CyHj —n—C3Hy; 39—40 57,62 83 | 6,11 57,88 8,62 6,20
—CoHj —n—C4H9 26—27 59,24 8,70 5,76 59,20 8,85 6,13
—C,Hj —CH,CgHj 5152 64,96 691 .| 505 65,21 7,06 5,17

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania estré6w kwasu N-(karbo-
ksymetylo)-f-aminokrotonowego o wzorze przed-
stawionym na rysunku, w ktérym Ry i R>2 oznacza-
ja jednakowe lub rézne rodniki alkilowe lub ary-
loalkilowe, z wyjatkiem przypadku, gdy R; i Ry sa
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jednakowe i oznaczajg rodniki etylowe, znamienny
tym, ze estry kwasu acetylooctowego kondensuje sig
bezposérednio z estrami glicyny lub z solami estrow
glicyny w obecno$ci akceptora protonéw w szcze-
goélnosci kwasnego weglanu metalu alkalicznego, po
czym wytrgcony produkt kondensacji wyodrebnia
sie i oczyszcza w znany sposo6b.

CI(,—|0=C/7’—CDOR,
~ NH-CH;COOR,

Wzor

KRAK 4,

Sarego 7 — Zam.
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