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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania D-
-glikozydu tiosemikarbazydu (4-D-glikopiranozylo-3-tio-
semikarbazydu) o wzorze przedstawionym na rysunku,
ktory jest zwiazkiem dotychczas nie znanym i wykazuje
cenne wiasciwoéci farmakologiczne jako $rodek fungi-
statyczny.

Sposobem wedlug wynalazku, D-glikozyd tiosemikar-
bazydu otrzymuje si¢ przez dezacetylacje czteroacetylo-
-D-glikozydu tiosemikarbazydu. Reakcje dezacetylacji
prowadzi si¢ za pomoca znanych metod, np. przez ogrze-
wanie w temperaturze 60—100°C czteroacetylo-D-gliko-
zydu tiosemikarbazydu w nizszym alkoholu alifatycz-
nym, korzystnie w metanolu, w obecnosci alkoholanu
metalu alkalicznego badz metalu ziem alkalicznych, ko-
rzystnie metanolanu sodu badz metanolanu baru. Otrzy-
many staly D-glikozyd tiosemikarbazydu oczyszcza si¢
nastgpnie przez rekrystalizacje z mieszaniny wody i me-
tanolu uzyskujac produkt o temperaturze topnienia
183—184°C.

Dezacetylacj¢ mozna réwniez prowadzi¢ dziatajac na
czteroacetylo-D-glikozyd tiosemikarbazydu roztworem
amoniaku w nizszym alkoholu alifatycznym, korzystnie
w metanolu, badZ przez krétkotrwate dzialanie rozciefi-
czonym roztworem kwasu mineralnego w nizszym alko-
holu alifatycznym, korzystnie 1 N roztworem chlorowo-
doru w alkoholu etylowym 96°.

Nastgpujace przyklady wyjasniaja blizej sposob we-
dlug wynalazku:

Przyktad I 10 czg¢Sci wagowych czteroacetylo-D-
-glikozydu tiosemikarbazydu miesza si¢ z 80 czeSciami
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wagowymi bezwodnego metanolu, dodaje 5 czg¢sci wago-
wych, 0,1 N roztworu metanolanu sodu w bezwodnym
metanolu i calo$¢ ogrzewa do wrzenia chroniac od wil-
goci i dwutlenku wegla. Ogrzewanie w temperaturze
60—65°C prowadzi si¢ przez 2 godziny, po czym otrzy-
mana mieszaning neutralizuje si¢ lodowatym kwasem
octowym do pH 7 i rozpuszczalnik oddestylowywuje.
Polstala pozostato$¢ miesza si¢ z 30 czeSciami wagowy-
mi bezwodnego metanolu, ogrzewa mieszaning do wrze-
nia po czym metanol odsacza na goraco. Pozostaly kry-
staliczny produkt rekrystalizuje si¢ z 15 czeSci wago-
wych wody i 600 czesci wagowych bezwodnego meta-
nolu uzyskujac 5 cze$ci wagowych D-glikozydu tiosemi-
karbazydu o temperaturze topnienia 183—184°C.

Przyktad II. 10 czgéci wagowych czteroacetylo-D-
-glikozydu tiosemikarbazydu miesza si¢ z 80 czg¢§ciami
wagowymi bezwodnego metanolu, dodaje 10 czg¢$ci wa-
gowych 1 N roztworu metanolanu baru w metanolu i
calo§¢ ogrzewa do wrzenia w temperaturze 60—65°C
przez 1 godzing chroniac od dostgpu wilgoci i dwutlen-
ku wegla. Otrzymana mieszaning neutralizuje si¢ naste-
pnie 5% roztworem kwasu siarkowego w metanolu i da-
lej postgpuje jak podano w przykladzie I. Otrzymuje si¢
5—6 czesci wagowych D-glikozydu tiosemikarbazydu o
temperaturze topnienia 182—184°C.

Przyktad IIL 10 czg$ci wagowych czteroacetylo-D-
-glikozydu tiosemikarbazydu miesza si¢ z 200 czg¢$ciami
wagowymi 10% roztworu amoniaku w bezwodnym me-
tanolu i mieszaning wstrzasa mechanicznie w naczyniu
zamkni¢gtym w temperaturze pokojowej przez okres 24
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godzin. Nastgpnie z otrzymanej mieszaniny oddestylowu-
je si¢ metanol i amoniak, a do pozostatosci dodaje 50
czesci wagowych metanolu i rozpuszczalnik ten ponow-
nie oddestylowywuje. Dalsze oczyszczanie produktu do-
konywane jest jak podano w przykladzie 1. Otrzymuje
sig 5—6 czgéci wagowych D-glikozydu tiosemikarbazydu
o temperaturze topnienia 182—184°C.

Przyktad IV. 10 czgéci wagowych czteroacetylo-
-D-glikozydu tiosemikarbazydu miesza si¢ z 30 czeScia-
mi wagowymi 1 N roztworu chlorowodoru w alkoholu
etylowym 96° i stale mieszajac ogrzewa do temperatury
40°C przez okres 20 minut. Nastepnie chlorowodor i al-
kohol etylowy oddestylowywuje si¢ pod zmniejszonym
cisnieniem, do pozostatosci dodaje 30 czg¢Sci wagowych
metanolu, calo§¢ dobrze miesza i rozpuszczalnik odde-
stylowywuje. Czynno$¢ dodawania metanolu i jego od-
destylowywania prowadzi si¢ kilkakrotnie, az do calko-
witego usunigcia chlorowodoru. Dalsze oczyszczanie pro-
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duktu wykonuje si¢ jak podano w przykladzie I. Otrzy-
muje si¢ 4—5 czeSci wagowych D-glikozydu tiosemikar-
bazydu o temperaturze topnienia 183—184°C.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania D-glikozydu tiosemikarbazydu
o wzorze przedstawionym na rysunku zonamienny tym,
Zze czteroacetylo-D-glikozyd tiosemikarbazydu dezacety-
luje si¢ znanymi metodami w nizszym alkoholu alifa-
tycznym, korzystnie w metanolu, w obecno$ci alkohola-
nu metalu alkalicznego, korzystnie metanolanu sodu, lub
w obecno$ci alkoholanu metalu ziem alkalicznych, ko-
rzystnie metanolanu baru, albo dezacetylacj¢ prowadzi
si¢ roztworem amoniaku w nizszym alkoholu alifatycz-
nym, korzystnie w metanolu, albo roztworem kwasu mi-
neralnego w nizszym alkoholu alifatycznym, korzystnie
1 N roztworem chlorowodoru w alkoholu etylowym 96°.
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