3.

PATENTERE

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE SEMICARBAZONAS DE
5-NITRO-2-FURFURAL", a favor de la firma suiza J.R, GEIGY A.G.,
domiciliada en Bagilea (Suiza). .
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MEMORT A DESCRIPTIVA

la presente invencién ge refiere a nuevas semicarba-
zonas de 5-nitro-2-furfursl, que poseen propiedades aprove~
chables farmacologicamente, en especial antimicrébicas,
agl{ como & procedimiento para su preparacién,

Se ha hallado, que las semicarbazonusg de S-nitro-

~Z2ufurfural de la férmula general I
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021\1- OJ-GH=N-N-GO-NH-RZ FI)

en la que
Rl gignifica un radical de 2-hidroxi-l-ciclo-

alquilo econ 5 - 7 miembros en el anillo ¥
5 = 10 4tomog de carbono y

R, eignifloa hidrégeno, un radical alquilico
con 3 4tomos de earvone a lo sumo, o un
radical fenilico,

pogeen inmejdrables actividades a nbimicrobica, en es-
pecial antiminbtice y antibactéricz. En organigmos vi-
vientes son efechivas entre otras contra infecciones de
egtafilocccos en general.

En los nmuevos compuestos ds la férmula general I
Rl gignifica, por e jemplo el radical 2-hidroxi-ciclohsoti-
lieo o uno de egtosg radicales sustituidos mediante unc
o dos grupos alquilicos inferioreg, por ejemplo grupos
netilicos, isopropflicos o butflicos terciarios. R

1

contiene en total 10 4tomos ds carbono a lo sumo,. R2

significa por ejemplo hidrbgeno, un radical metilico,
et{lico, n-propilico, isopropilico o el radicat feni-
lico,

Tog nuevos compuegtos de la f érmula general I defi-
nide més arriba, se preparan al hacer reaccionar en un
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disolvente inerte, una hidrazona de la férmula genera,l
Iz

1

0, m—-h |]-—GH =1 - 1’»11 (1T)
2 0 _

en la que
Rl tiene la significacidn arriba indicada,

con 4cido cidnico o un isocianato de la f£érmula gene-

ral III
0=0=8-R, (111)

en la que
Rz' significa wn radical alguilico con 3 dtomos
de carbomo & lo sumo o un radical fenilico.

Graclias a sug propledades antimicerdbicas, los
mieves compuesgtos de la férmule general I son bien ubi-
lizables como agentes antibactéricos, antimicéticos y
coxidiostéticos. Bn forma concentrada o dispuesta para uso,
muestran materia activa o adicidén de materia activa valio-
ga pare preparados antibactéricos, antimiedticos o coxi-
diostébticos. Ademés se pueden incluir como profildcticos,
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materlias orgénicas de todas clases, que suspenden el
ataque de bacterias o mohos.

El ejemplo sigulente aclara mds detalladamente
la preparacién de 1los nuevos compuestos de acuerdo con
1la invencién. En €1 las partes significan partes en

peso.

BIE MPTO

Una mezcla de 20 partes de N'-(2"-hidroxi-ciclo-
pentil)-hidrazona de S5-nitro-2-furfural y 9 partes de
igocianato fenf{lico se calientan durante 1 1/2 horas en
un dbafio de vapor. Iuego ge adicionan 100 partes de clo-~
roformo y el precipitado amerillo se filtra, recrista-
liza en dimetilformamida aciosa al 60% y seca en vaclo
a 100° ¢. Ia 2'~(2"-hidroxi-ciclopentil)-4'-fenil-semi-
carbazony de Senitro-2-furfural, as{ obtenida, funde a
181° ¢ (descomposicién).

) Ta Ht-(2%-hidroxi-ociclopentil)-hidrazona de 5-

nitro-2-furfural puede prepararse como sigue:

Una mezcla de 8 partes de 5-nitro-2-furfural,
67 partes de 4dcido acético 0,5-n, 27 partes de etanol,
¥y 10,7 partes de aceton-N'-(2"-hidroxi~ciclopentil)-hidra~
zona ge agita a temperatura ambiente dursnte wna hora,
luegp se enfria a 5°C y se filtra la materia gélida de
color rojo que precipita, y se seca en vacio a 40° C.
Asi se obtlene la N'-(2"-hidroxi-eciclopentil)-hidrazona
de 5-nitro-2-furfural, que funde a 56-58°0,

La acebon-Nt!-(2"-hidroxi-ciclopéntil)-hidrazina

puede prepararse como éiéue: 93 partes de 2-(2'-hidroxi-



Je

10,

15,

20.

25.

ciclopentil)-hidrazina se adicionan bajo refrigeracién a
170 partes de acetona., Tras una hora de agitacién a tempe-
rgtura ambiente ge destila la acetona excedente, Se
obtiene del regiduo mediante destilacién, la aceton-i‘-
(2"-hidroxi-ciclopentil)~hidrazona con un punto de
ébillicidn de 86-87° 0/0,2 torr.

8¢ obtienen de la misma forma

Jla 2t-(2%.hidroxi-ciclohexil)-semicarbgzona de 5-nitro-
o-furfural, de pumto de fusién 181-1820¢,

la 2t-(2%-hidroxi-cicloheptil)-semicarbazona de S5-nitro-
2-furfural, de punto de fusidn 164-165°C, y

la 2'-(2"%idroxi-4"- (o0 5%-) -metil-ciclohexil-semi~
carbazona de 5-nitro-furfural, de punto de fusién
183~184°¢,

Izualmente ge pueden preparar los compuestos

siguientes:

la 2'-(2"-hidroxi-3t-metil-ciclopentil)-~sgenicarbazona

de S=nitro-Z-furfural;

la 2'-(2"-hidroxi~5"-metil-ciclopentil)-semicarbazona de
HenitPo-2-Lurfuril;

la 2'-(2%-hidroxi~3",5"dimetil-ciclopentil)-semicarba~
zona Be 5-nitro-S-furfural;

le 2t-(2%-hidroxi-3",4",5"-trimetil-ciclopentil)=—gemi-
carbazona de 5-nitro-2-furfural;

la 2'-(2"-hidroxi-2"-metil-cilclohexil)-semicarbazona de
Bt 502 furfural;
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1a 2t=(2"-hidroxi-3"~metil-ciclohexll)~semicarbgzona
de 5-nitro-2-furfural;

18 2'-(2U-hidroxi-6"-metil-ciclohexil)-semicarbazona de
5-nitro-2-Lfurfural;

1a 2'-{2%-hidroxi-3*,5"-dimetil-ciclohexil)-semicarba-

& zona de S-nitro-2-furfural;
12 2'={2%-hidroxi-4",6"-dimetil-ciclohexil)senicarbazo-
na de 5-nitro-2-furfural;
1a 2'-(2"-hidroxi-3",6"-dimetileciclohexil)~semicarbazo~
10. ng de S~-nitro-z-iuriural;

la 2'—(2"-hidroxi-3",6"-dietil~ciclohexil)-semicarbazona
de 5-nitro-2-furfural;

la 2'w{2%-hidroxi-ciclopentil)~4*-metil-genicarbazona de
S5-nitro-2-furfural;

15, la 2t=(2%-hidroxi-ciclohexil)-4'-metil-senicarbazona de

5-nitro-2-furfural, y

le. 2t-(2"-hidroxi-cicloheptil)-4t-metil-gemicarbazona
de S=-nitro-2-furfural.
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NOTA

Descrito el invento se declaran nuevas y de propia
invencidn las siguientes reivindicaciones, con prioridad
de la demanda de patente inglesa N2 46 971/63 del 28 de

noviembre de 1,963,

1. Procedimiento para la preparacién de semicar-

bazonas de 5-nitro-2-furfural, de la férmula general I

Ry

OaN-ﬂ o “-GH =N - L ~ CO0 -« NH - R, (I)

en la que
R, significa un radical 2-hidroxi~l-cicloalquilico
con 5-7 miembros de anillo y 5-10 &tomos
de carbono ¥
R, significa hidrégeno o un radical alquilico

con 3 &tomos de carbono & lo sumo, o0 un radi-

cal fenllico,
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caracterizado porque se hace reacclonar, en un disol-
vente inerte, una hidrazona de la férmula general II

!

OZN—-[I |]-0H = N - l!iH (II).
0 .

en la que
Rl tiene la significacién arridz indicada,
con 4cido cifnico o un isocianato de la férmula gene-

ral III

0=C=N-R,! (111)

en lia que

Rz' gignificz un radiecal alquilico con 3 4tomos

de carbono & Jo sumo o wn radieczl fenilico.

2. Procedimiento para la preparacién de semicar—
bazonas de S-nitro-2-furfural.
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Jegiin se describe y reivindica en la pregente

memoris descriptiva que consta de mueve péginas foliadas
¥ escritas a méquina por una gola de sus caras, acompaidas
de la documentacidn reglamentaria.

Madrid, a 27 de noviembre de 1,964.

D. G

JAE IS8R~
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