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Hasta ahora era deséonocido el comportamiento de los
tres ftalaldehidos isomeros en su reaccidén con tiosemicarbaci-
das. Asi, por ejemplo no ha podido preverse si la reaccidn de
1l mol. de ftalaldehido con 1 mol. de tiosemicarbacida condu~

5 cirfa a ftalo-mono-tiosemicarbazonas o bien a una mezcla Ge
ftalglo-mono-tiogemicarbazona con ditiosemicarbazona.
Tambien en la rsaccidn de 1 mol, de ftalaldshido con 2 mol.
de tiosemicarbazona resultd posible la formacidn de mezclas
de mono y ditiosemicarbazonas, desconocidndose si los

10, productos formasdos mediante desarrollo yuxtapuesto de estas



dos reacciones permitirfan después su fdcil geparacidn,

Ahora bien, hemos descubierto que los tres
ftalaldehidos isomeros permiten su reaccidn con tiosemicar-
bacida en proporcidn molar de 1:2, obiteniéndose las ditio-

15. semicarbazonas, consiguiéndose asimismo la reacecidn de los
ftalaldehidos con tiosemicarbacida en proporcidn de 1:1
formdndose mono-tiosemicarbazonas.

Trabajando con una relacidén de 1 s 1, se podrd
posponer %a formacidén de ditiosemicarbazonas, adicionando

20. paulatinamente la solucidn de tiosemicarbacida al ftalaldehidc
Yy evitando un largo calentamiento de la mezcla. En ambos :
casos puede realizarse fdcilmente la separacidn de las
mono, respectivamente ditio-semicarbazonas , mediante recris-
talizacidn en adecuados disolventes:

25, Segin una forma especial de ejecucidn de la lhvencidn, -
las mono-tiosemicarbazonas obtenidas pueden ponerse en
reaccidn con amino-compuestos , consiguidndose efectos
especiales, por ejemplo, empleando amino-compuestos con
grupos que faciliten la solubilidad ,o0 bien amino-compuestos

30. que por su parte muestren efecto terapdutico, por ejemplo,
dcido aminosalicilico o amino-benzaltiosemicarbazona., Esta
reaccidn de las mono-tiosemicarbazonas cénduce a valiosos
compuestos azometinicos.

Los productos obtenidos segin el presente proce-

35. dimiento se distinguen por su efecto antibacterial, particu-
larmente contra bacilos de la tuberculosis. Algunos muestran
tambien accidn inhibidora de inflamaciones o efecto contra
la 1lepra,

EJENPIO 1,

40. 27 zrs. de tereftalaldehido se disuelven calientes
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en 2000 cm,cub, de agua, adicionando unra solucidn igualmente
caliente de 36 grs, de tiosemicarbacida en 250 cm.céb. de
agua. Seguidamente se produce una espesa precipitacidn., Una
vez terminada la reaccidén y la succidén ,asf como el secado,
se obtiene con buen rsndimiento la tereftalaldéhido-di—
tiogemicarbazona en forma de polvo de color débilmente
amarillo. En el tubo aun no est4 fundido a los 3402 ¢C.

El producto asi obtenido es insoluble cen los
corrientes disolventes, Se disuelve con color amarillo

en lejfa de sosa cdustica. Su composicidn es

H_N.CS. NH. H=CH-<W } OH=N, NHOSTH_

EJEMPLO 2.

27 grs. de tereftalaldehido se hierven al reflujo
en 750 cm.cdb, de alcohol y se agreza en pequefias porciones
una solucidn caliente de 18 grs. de tiosemicarbacida en
250 cm.cdb, de agua., Hacia el final de la adicidn se produce
una precipitacidén. Se evita un prolongado calertamiento
con objeto de impedir la formacidn de ditiosemicarbazona
por desproporcidén, Se aspira en caliente la parte no
disuelta que resulta ser la ditiosemicarbazona descrita
en el Ejemplo 1 y gue se obtiene en este caso como produc—
to secundario,

Al enfriar, se separan del producto de filtracidn
eristales smarillos, brillantes en gran ¢ antidad que pueden
recristalizarse an glcohol diluido o en butanol. 3e disuelve

en lejia de sosa cdustica con color amarillo y funde hacia
los 215¢ C., descomponiéndose. (Como resultado del andlisgis

se determina la mono~tiosemicarbazona del tereftalaldehido

O=GH-\1C - “CH=N.NHCSNH

SR
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EJEMPLO 3.

27 grs. de isoftalaldehido se disuelven en
caliente en 750 cm.cub. de alcohol y se agrega una solucidén
caliente de 36 grs. de tiosemicarbacida en 600 om.cdb. de
agua, adiclonando ademds algunas gotas de gcido acdtico
glacial. Al cabo de pocos minutos se inicia una precipita-
cidn casi incolora que gumenta rdpidamente. Se éeja todavia
reposar durante breve tiempo sobre el bafio Maria; luego se
enfrfa y se aspira. Se obtiene la ditiosemicarbazona del

isoftalaldehido

i

f

[/\AH=I€.NHC SNH

CHkN.NHCSNHQ

con buen rendimiento. Para purificarla, se hierve la
substancia con alcohol. En el tubo funde hacia los 2472 C.,
descomponiéndose con fuerte desprendimiento de gases.

Se puede obtener la monotiosemicarbazona del
isoftalaldehido, trabajando en forme andloga comc en el
caso del tereftalaldenido (ejemplo 2). Tambien del o-ftal-
aldehido puede obtenefse en forma parecida la mono y 1la
ditiosemicarbaszona,

EJEMPLO 4.

207 grs, de tereftalaldehido-mono-tiosenmicarbazona
¥y 19 grs. de 4-aminobenzal-tiosemicarbazona se hierven él
reflujo con 2 litros de alcohol metflico. Se produce en
la mayor parte una solucidn pasajera, pero pronto empieza
a precipitarse el producto de condensacidn de color

yema de huevo, sin haberse producido antes una solucidn
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clara. Se sigue aun hirviendo durante algun tiempo,

adicionando para faciliter la reaccidén algunas gotas de
decido acético glacial. Después de enfriar, se aspira la
substancia precipitada y se lava con alcohol met{lico y
acetona, obteniendo unos 35 grs. de un polvo de color
yema de huevo que se despompone por encima de log 2608 C.
Resulta insoluble o difici lmente soluble en los disolven=-
tes usuales. El producto tiene la siguiente composicidn:

Y

N .GSJE’H.N:CH-{; S N OH— ‘=CH=N, NHCSNH
2 R s P 2

EJEMPLO 5.

A una solucidbnde 80%'4 grs. de tereftalaldehido en
1000 cm.c¥b. de metanol, se adicionan a gotas, durante
varias horas y agitando, una solucidn de 54 grs. de tiosemi-
carbacida en 360 cm.cdb. de agua, soluciédn obtenida mediante
calentamiento, habiendo adicionado 120 cm.cdb. de dcido
clorhfdrico 5 veces normal, enfriando despuds. Al cabo
de algin tiempo, eventualmente medlante inoculacidn,
empieza a cristelizar la tereftalaldechido-mono-tiosemicarba-
zona, Despuds de termirar se aspira y se lava bien con
agua. Se obtiene con buen rendimiento la monotiosemicarbazona
del tereftalal dehido que, trabajandc sesin este método,
tiene entremezclada solamente poca tereftalaldenido~3d% -
tiosemicarbazona y éstae puede fdciluente gepararse ,por
ejemplo, mediante recristalizacidn en alcohol diluido, en el
gque no se disuelve,

N _O T A

Descrita suficientemente la naturamlezs del invento,

as! como ka maners de realizarlo en la prdctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
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son susceptibles de modificaciones de detalle, en cuanto no
alteren su principio fundasmental y siendo lo que constituye
ls esencia del rcferido invento y por 1o que se solicita
Patente de Invencidn,por 20 afios en Espafiaz " Procedimiento
rara la cobtencidn de tiosemicarbazonas"; caracterizdndose
por lo siguiente:

le,= Procedimiento para la obtencidén de tiosemi-
carbagonas, caracterizdndose porque se ponen en reacecidn
ftalaldehidos con tiosemicarbacida, y caso de formarse momno-
tiosemicarbazonas, se hace reaccionar el grupo de aldehido
libre eventualmente con aminocompuestos.

22,= Procedimiento segin reivindicacidn 1&, paracteri-
gdndose porque al objeto de obtenzr las mono-tiosemicarbazonas
de los ftalaldehidos, se adiciona paulatinamente la solucidn
de 1 mol, de tiosemicarbacida en agua o dcido diluido, a la
solucidn diluide de 1 mol. del ftalaldehido disuelto en un
alcohol mezclado con agua, cuidando de une distribucidn
uniforme mediante ebullicidn o agitacidn de la golucidn de
ftalaldehido ‘y separahdo eventualmente la di~tiosenmicarbazona
que a8l mismo tiempo se forme, recristalizando en disolventes
adecuados,

32.= Procedimiento, segin reivindicacidn 18, caracteri-
zdndose porque al objeto de obtener di-tiosemicarbagonas se
ponen en reaccidn dos o mds mol. de tiosemicarbacida con 1 mol.
de ftalaldehido,

42,= Procedimiento pars la obtenc@ég‘de tloggm;carbazo-

nas; tal y como gueda substancialmente descﬂlto ed/

memoria,que consta de sels hojas escritas por una ola csra,

Madrid, 5 de mayb dé
FARBENFABRIKEN BAYER, /

PIPC de J- GOMa ACEZ/ /;‘\\
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