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El producto de 1a Pressnte invencidn s utiliza
para el control ds espeacies de plantas indeseables y hongas con
aplicacidn =al follaje de dichas plantas indeseables o al sugle
que contiene semillas de las plantas indeseables, sisndo dicha
aplicacidn de una cantidad herbicidaments efectiva de un complag

to que tiens la férmula:

(1) R3 ’ ® i 7 -

]

- Ry " Rz

f

donds Rl y R2 repressntan cada unag alquilo Cl Cd; R3 representa

un alquilo C2—C4, cicloalquile C3—C7; fenilo o bencila; R, re-~

pressnta un miembro seleccionado del gTupo que consists e: al-
quile Cl—CS, alilo, propargila, carbetoximetilo y bencilo; RS
representa un miembro seleccionado del grupo que consiste en ci
ctloalquils C -C 79 alquilo C —C4 y fenilo; X representa un anién
qus tiene la carga de 1, 248 3, y mes 1, 2y 3,

La presente invencidn se refiere concretamente a
un procedimiento para Preparar compusstos de pirazolio represen

tados por la fdrmula:
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(1)

donde R es un miembro selsccionado del grupc que consiste en al
quilo CZ-CS, alilo, propargilo, bencilo y carbetoximetilo; X re
presenta un anién con una carga de 1, 2 6 3 y de preferencia 1;
m representa un entero seleccionade sntre 1, 2 6 3, caracteriza
do porque comprends hacer reaccionar una dicetoné, ds Férmula:

OR @

.

= C=CH~C =~

en la que R es saglin se define anteriormente, con una hidrazina,
de férmula CHBNH-NHZ, para formar el pirazolio, que a continua-~
cidn se somete a alquilacidn para formar la correspondiente sal

de pirazolio.

Tal como es conocido, cisrtas sales de 1,2-dialquil
~3,5-difenilpirazolio y el método para el control de postemergen
cia de ciertas especies de plantas indeseables se revelan en la
solicitud de patente holandesa Nao., 7.217.015. Adicionalmente,
Elguero et al., Bull, Soc. Chim. Fr., 1121 (1970) describe el

compuesto yoduro de l,2,4~trimetil-3,5—diFenilpirazolio. Sin em

bargo, no se revela nd sugiere utilidad para el compuesto, Adg~
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més, la patente nortsamericana No., 3,818.096 concedida el 18 de
junio de 1974 a Margaret Sherlock, prevee las composicionas de
sales de l,2-dialquilo inferior arilpirazolio cuaternario y un
método para bajar niveles de azlcar en la sangre con dichos com
puestos; De ningin modo éugiera el titular en alguna actividéd
herbicida de preemergencia o postemergencia utilizando cualduiar
sal de pirazolio 4~bencil, é4-propargil o 4~carbetoximetil-l,2-di
alquil=3,S~disustitufda que tisme actividad notablemente herbi-
cida,

En la préctica en los métodos herbicidas de la prg
sente Invencifn, los compuestos que tienen la estructura an£e~
riorﬁenta definida (I) son altaments eficaces para el controdt
de post-emefgencia de hierba rastrera y avena salvaje & hisrbas
de hojas anchas tales como cgual amaricano, mostaza, chual, am-
brosia, abutildn y algunas malezas. Ademis son altamente sslec-
tivos en presencia de las cosechas ds trigo y arroz. lInesperada
mente, los compuestos de 4-alquilo sen tambidn sficacss como her
bicidas de pre-emergencia y son (tiles para el control de preg-
smergencia de hierba rastrora y avena salvaje s hierbas de ho jas
anchas tales como las antas citadas,

Entre los derivados de 4-alquilo, las sales de 3,5
~difenil~l,2,4-trimetilpirazolio son espscialmante notables por
su extraordinario efecto herbicida de post-smergencia en la hier
ba rastrera y avena salvaje aen presencia de trigo y arroz,

Las compusstos de esta invencidn san tambidn Gti-
les para sl control de hongos que infestan muchas plantas vivas,
Son particularmente eficaces para controlar afiublo polvoriento
espscialmente en grancs tales como cebada y trigo, en vifias ta-

les como pepinos, uvas y calabazas y en Arboles frutales y de

nueces, tales como manzanas, peras Yy pecanas, Sin embargo, son
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también efectivos para controlar hongos que son agentes causan-
tes de la roya dsl arroz, tizdn tardio y escablo de la manzana.
Las sales de pirazolio de esta invencidn pueden
sintetizares rédpidamente haciendo reaccionar una sal de metal al
calino de una dicetona apropiada con un agente alquilante, alhug
nilante, alquinilante o bencilante. La dicetona sustitufda asi

obtenida se hace lusgo reaccionar cen una alquilhidracina Cl~64
para proporcionar el pirazol apropiadaments sustitufdo, Finalmen
te, el pirazol asf{ obtenido se cuaterniza con sl agente alquilan
te Cl—c4 para proporcionar la sal dg pirazolio deseado. La se—
cuencia de reaccién anterior puede ilustrarse graficamente tal

como sigue:

0 o0 om 0
o Solvents I
R.=C~CH,-C-R « MY e 5 R ~C=CH=~C~R .
5 2 3 5 3
' VAN A
(v) (1v)
0 R4 0
R4X, Solvente Solvante
+ > RS—C—CH-C-RS + Rl'-NH"NHZ —
A A
(111)
Ry Ry
R R
5~ 3 Rg . Ry | x@m
- @]
N —N —N
R o ’ i
1 R X / il Ry
m
(11 A) Solvente o (1 A) =
4 \
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4 ' | R4
Rg N3 RS\’)%‘/RS on
| | ®

N_—‘"T N—/—N
(11 8) Ry Ry ll im
- (18)

donde M es un metal alecalino, tal como sodio, potasic o litio.s

Y @s hidrégeno, hidréxido o alcdxido, tal como metdxido, etdxi-

do, propdxido o butdxido; y dande Rl a Ry, X y m son tal como se
han definido antes, 5i R3 = RE’ se obtiens sl compuesto de pira-
zolio identificads en la férmula (IA) aenterior. -

En general, la 'sal de metal alcalino de l,3-d;ﬁeng

-1,3-propandicna u otra dicetona apropiada, puede obtenerse ha-

| ciendo reacionar un hidruro de metal alealino de preferencia hi-

druro de sodio, con dicha 1,2-difenil~l,3-propano u vtra dicetao-
na en presencia de un solvents tal como distiléter, éter da me=
tiléter o éter de di-n-propildeter. Esta reaccidn se conducs -
usualmente a una tempsratura relativamente baja, por ejemplo 09
C. a 202 C. y de preferencia entre 52 C. y 152 C, La sal asi for
mada se hace luego rsaccionar con un reactive alquilante. Son
reactivos ilustrativos para esta reaccidn los que incluyen halu-

ro de carbetoximetil alquilo Cl-CS, haluro de alilo, haluroc ds

propargilo, haluro de carbstoximetilo y haluros ds bencilo, ds

preferencia ioduros, bromuros o cloruros de los mismos.
La reaccidn se lleva usualmente a cabo a tempera-—
tura elevada, generalmente entre aproximadamente 502 C., y 1502C.
s 9

y de preferencia antre 502 C, y 1009 C., en pressncia de un sol-

vente anhidro, tal como un &ter ds dialquilo seco, acetona, me-
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tilisobutilcetona, ciclohexanona, dimetilformamida (DMF) o simi-
lares. Generalments, aproximadaments de 2 a 3 moles del reactivo
alquilante, por mol de la sal cetdnica del metal alcaline son su
ficientes para completar esta reaccidn eficazmente,

La 1,3~difenil-l,3-propandiona as{ formada u otra
dicetona sustituida apropiadamente se hace luego reaccionar non
una alquilhidrazina Cl-Ca.

Puesto que los compusstos ds dicetona y de alquil-
hidrazina se combinan en cantidadas equimolarss, en prsferibls |
mentener la reaccién molar de reactivos a aproximadamente 1 : 1;
sin embargo, un leve exceso (des hasta aproximadamente 10 %) ds
cualquier reactivo pusde ser usado,

La reaccidn que forma el anillo entre la dicatena
y 12 alquilhidrazina ss llsva a cabo de preferencia combinanda
los reactivos en un solvents y calentdndolo a la temperatura de
reaccidn., Las temperaturas adecuadas se hallan en la gama de des
de aproximadamente 7092 C. a aproximadamente 1502 C,, y de prefe-
rencia entre 809 C, y 1208 C. Entre los solventes adecuados se
incluyen, por sjemple, solventes apréticos, tales como xileno,
tolueno, bencena, piridina, DMSO y similares, o solventes préti~
cos, tales como alcoholasg Cl~Ca, de preferencia p y i-propanol.
Cuando se emplsan estos Gltimos solventes, se obtienen altos re-
gimenes ds conversidn a temperaturas dentro de la gama de 802 Co!
a 852 C.

La cuaternizacidn del l-alquilpirazol ss efectia
por reaccidn del mismo con por lo menos una cantidad squimolar
de un agente RZX alquilante donde R2 y X son tal como se han de-
finido antes. Ejemplos de tales agentes son cloruro de metilo,

bromuro de metilo, iodurc de metilo, sulfato de dimetilo, sulfa-~

to de hidrdgeno metilo, sulfato de trimetilo, sulfonato de metil
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-p~tolueno y sus asquivalsntes.

Esta reaccidn se lleva de praeferencia a cabo an
presenciarda un solvente tal coma un alcahol inferior de Cl_84‘
una cetona, tal camo acetona, maetiletilecetona, metilisobutilcetg
na o ciclohexanona; un solvente aprdtice, tal como dimetilsulfd-—
xido o dimetilformamida; o de praferancia, un solvente apréfiéo,
tal como xileno, tolueno, bencsno o l,2~dicloroetano,

La cuaternizacidn s lleva usualmente a cabo a tem
peraturas mantenidas entre 352 C. y 1502 C., da preferencia éh~
tre 502 C, - 1252 C,

Generalmente, en la reaccidn de cuaternizacidn.los
reactivos se combinan en cantidades equimolares. Se prefiere em-
plear una relacidén molar de 1 : 1. Sin embarge, un leve exnsso
(hasta un 10%) de cualguier reactivo puede sar emplsado, Cuando
el agente alquilants es coldtil a las temperaturas usadas, tal
como en sl caso de claruroc de metilo, se prefiere conducir la
reaccién en autoclave, Ademds, cuando la dicetona seleccionada
estd asimétricaments sustituida en R3 difisrs ds Rs en gl pira-
zol a ser producido, resultard una mezcla de isdmeros del esque-

ma de reaccién antes descrito. En tal caso, as gensralments con~

veniente emplear la mezcla ds isdmeros en los procedimisntos ner

bicidas de la presente invencién. Sin embargo, si se desea cual-

quier separacién de los isémeros ésta puede efectuarse por téeni
cas de separacidn convencionales tales como por ejemplo, crista-
lizacidn fracciacnada.

Al llevar a cabo el cierre de anillo antsrior y la
reaccidn es de alquilacidn pusde ser conveniente formar inicial-
mente una sal que tenga un anidn distinto del gue se dasea em-—
plear en el procedimiento herbicida de la presente invencidn. En

tales casos, el intercambic en sl anidn puede sfectuarse tratan-
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do la sal formada inicialments con una resina de intercambio -~
idnico, Entre las resinas de intercambio idnico pueden mencionarg
se un intercambiador anidnico orgdnico de bass fuesrte. Como ejem
plos de intercambisdores se contemplan las sales de amonio cua-
ternario., Cuando la resina se suministra como sal de un aniéq,ﬁiﬂ

tinto del deseado, éste es pretratado con una solucidn acucsa-de

w ¥

una sal del anién deseado. Por ejemplo, si,la resina se suminis-
tra como cleruro de amonio cuaternario y se desea producir un ni
trato de pirazolio, debe pretratarse la resina con una sclucidn
acuosa de nitratc de sodio.

Pusden efectuarse modificaciones subsiguientes uvp-
cionales del anidén en la sal de pirazolio puede convertirse de
mangra conveniente al bromuro o ioduro correspondients por trata)-
miento con bromuro de sodioc o iodurc de sodio, en un solvente,
tal como acstona, Una sal de pirazolio, tal como el cloruvo, oue
de convaertirse al perclorato correspondiente por tratamiento ds
una solucién acuosa da dicha sal con 4cido perclérico. Esto da
como resultado la preparacién de una sal de perclorato menos so-
luble.

Al aplicar las sales de pirazolio de férmula (I)
al follaje de las especies de plantas indeseables, las sales se
formulan de prefsrencia como compasiciones herbicidas de post- |
emergencia mezclando un coadyuvante herbicida con una cantidad
eficazmente herbicida de dicha sal, Entre las coadyuvantes ade-
cuades se incluyen 1 o mas portadores sdlidos o liquidos conven-
cionales, diluyentes y cooperadores dg formulacidn particularmen
te agentes tensio-activos. Las sales pueden formularsse solas, an
combinacidn una con otras o con otros agentes perﬁicidas. Los
concentrados miscibles sn agua (o emulsionables) indicados a con

tinuacién son especialmente ventajosos. Ademds la presente invepn
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cibén se refiere a métodos para su preparacién y usao,

Se prefiere aplicar las sales en forma de palvo,
concentrados en polvo, polvos humectables y composiciones misci-
bles en agua (o emulsionables) usando equipo de aplicacidn con-
vencional a regimenss de desde 0,27 a 22,4 Kg de compuesto acti-
vo (por ejemplo catidn) por hectirea. 7

Los polves ss preparan generalmente triturando con
juntamente aproximadamente de 1 % a 25 % en peso del agents acti
vo con desde aproximadamente 99 % a 75 % en peso de un diluyente
s6lido tal como caclin, atapulgita, talco, pdmez, tierra de dia-
tomeas, tierra de fuller, harina de madera o similares, Log can-
centrados en polvo se praparan de manera similar excqpto qus
aproximadamente 25 % a 95 % en psso del agsnte activo ®s tritu-
rado con aproximadamente 75 % a 5 % en psso del diluyenta.

Los polvos humectables se preparan de la misma ma-
nera que los concentrados en polvo excepto que aproximadaments
1% as5% en peso de un agente tensioactivo tal como aceite ve-
getal polioxistilado, alguilfenoxi polioxistilseno etanol, ss tam
bién mezclado con la formulacidn.

Se preparan los concentrados miscibles sn agua (o
emulsionables) disolviendo de 15 % a 70 % del compuesto en 85 %
@ 30 % de un solvents miscible en agua, tal como agua u otro sol
vente polar miscible en agua, tal como 2-matoxietanol, metanol,
propilesnglicol, dietilenglicel, dietilenglicol monostiléter, for
mamida y metilformamida., lLa aplicacidn del matsrial se efectda
agregando una cantidad predeterminada del concentrado miscible
en agua (o emulsionabls) a un tanque de rociado y aplicarle tal
cual o en combinacidn con un diluyente adecuadec tal como después
de la adicién de una cantidad adicional de agua o uno de los sol

ventes polares antes indicados,
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Los resultados del products en tedas las formula-
ciones precedentss, que son aplicados como rocios liquidos, se
ve inesperadamente mejorada si se agrega un agente tensiscactivo
0 una mezcla de agentss tensioactivos. Pueden emplearse agentas
tensioactivos no ifnicos convencionales.,

ASon ejemplos de agentes tensioactivos no idnicos
los alquilpolioxietilen éteres, polioxistilen (20) monolaurato
de sorbitdn, polioxistilen (20) monoaleato de sorbitdn, &teres
alquilarilpoliglicflicos, etoxilatos de alquil fenol, &teres ae
trimetilnonil polietilenglicol, condensados de éxido de alquil-~
fenol stileno, octil fenoxi polistoxi etanolss, &terss de nonil-
fenil polisetilenglicol, condensados de polioxietilenocs, polioxi-
propilenos, poliéteres aliféticos, poliésteres alifdticos, al-
quilarilpolioxietilenglicoles y similares,

Estos agentes tsnsinactivos-se agregan de marera
praferida al tanque de rociado a un r8gimen de 0,1 % a 5 % en vo
lGmen para proporcionar una busna humectacién a la solucidn de
rociado sobre el follaje de la planta.

Los concentrados que contienen agentes tensioacti-—
vos se formulan de preferencia como rociados acuosos que contie~
nen aproximadamente 29 % en peso de la sal apropiada, aproxima=-
daments 26 % a 50 % en peso de agua y el resto de dicha formula~!
cion (26 % - 44 % en peso) de un agente tensicactivo selecciona-|
do. Los agentes tensiocactivos que han sido usados para praparar
concentrados gque contienen agentes tensioactivos adecuados, in-
cluyen un condaensado de éxido de octilfenoletileno, una solucién
stanélica de un alquilfenol etoxilado, un concentrado de éter pg
liglicélico producido a partir de éxido de etileno y de un al-
quil fenol y un &ter alquilarilpoliglicdlico., Son formulacionss

tipicas, (1) 28,6 % de una sal de pirazolio de la presente inven
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12,

cibén, 22,0 % de uno de los agentes tensioactivos antericres y
49,4 % de agua; y (2) 28,6 % de una sal de pirazolio de la pre-
sente invencién, 46,7 % de uno ds los agentes tensioactivas antg
riores y 24,7 % de aqua,

En 8l control de la avena salvaje, de preferencia
aproximadamente 4,68 litros, del concentrado que contiens 3l agen
te tensiocactivo (1) se mezelan con 187 litras ds agua y se apli-
can un rocifo acuoso diluido para cubrir una hectirsa de &rsa tra
tada, Esta solucién de rociado contiene aproximadamente 0,5 % en
pesc del égents tensicactivo. La formulacidn (2) se usa de prefe
rencia de manera similar excepto que 4,68 litros de agua y se
aplican como un rocio acuoso diluido para cubrir una hectirsa des
drea tratada, -

Por supuesto, es ébvio que las formulacicnes pua—
den variar para proporciocnar rociados acuosos diluidos que con-
tengan desde aproximadaments 0,1 % a 5,0 % an peso del agsnte
tensicactivo y una cantidad sficaz de la sal de pirazolia.

Tal como ss ha indicado préviamente, los concentra
dos miscibles sn agua de la presente invencidn se preparan disol
viendo 15 % a 70 ¥ de una sal de pirazolio de la férmula (1) en
85 % a 30 % de un solvente polar miscible en agua, Estas composi
ciones se ven inesperadaments me joradas con referencia a su efi-
cacia por la stapa ulterior de agregarle un agents tenaioactiuo.g
Los agentes tensiocactivos no ibnicos, especialmente aquellos que
tiensn un equilibrio lipofilico~hidrofilico (ELN) de desde 11 a
16, son los preferidos. Este ensayo de clasificacidn de agentes
tensiocactivos convencionales ss dascribe por ejemplo en la péqg.

232 y siguientes de Emulsian Theory and Practice por Paul Becher,

Rheinholt Publishing Corporation, segunda edicidn (1965); Tam-

bién asequible bajo el n2 162 an la serls de American Chemical
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Society s Monograph.

Los métodos preferidos emplean agua como solvente
y una de las sales es pirazolio definidas por la férmula (I) an=
terior como ingrsdiente activo.

Estas composiciones son eficaces cuando se aplican|
a un régimen suPicients para proporcionar 0,27 - 22,4 kg/he del
ingrediente activo (por sjemplo catifn). La aplicacién a regime-
nes de aproximadamente 0,56 kg por hectdrea de dicho material ac
tivo que e8s la preferida. 7

La presente invencidén y la preparacifn de los mats
riales de partida para la misma se ilustran médiante los siguien
tes ejemplos.

A menos que se indique lo contrario todas las par=-
tes y porcentajes se dan en peso, en la siguiente ilustracidn y
ejemplos, asi como en las reivindicaciones y lo revelado ante-
riormente.

EJEMPLO 1

Preparacidon_de 2-sodio-1,3~difenil-l,3-propandiona.

Se disuelve dibenzoilmetano ( 112,3 g., 0,5 mol)
en éter dietflico anhidro (2 litros). Se agita vigorosamente la
solucién y se agrega hidruro de sodic (21,0 g., 0,5 mol) en por-
ciones mientras se mantiens la temperatura de la mezcla entre 79
C. a 129 C, Al terminar la adicidn de la mezcla de reaccidn se
deja agitar durante 3hr. Se agrega éter anhidro adicional, se sg
para por filtracién el sdlido, se rediluye en &ter anhidro, se
filtra y se seca para dar 109,0 g. (89 %) de la sal de sodio 1,3

~difenil=-l,3-~propandiona.

EJEMPLO 2
Preparacidn de l,3~difenil-2-pentil=~l,3~-propandiona.
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| helada (600 ml,). Se filtra la suspansidn resultanta, sa ssca el

5e aprega n-pentilbromuro (22,6 g., 0,15 mol) a
una solucidn anhidra de 2-sodio~1,3-difenil~l,3~-propandiona -
(15,7 g., 0,064 mol) an DMF (150 ml.), y luego as calienta la
mezcla de reaccidn a 802 C, a 909 C. durante 5 dias. Se enfria
la mezcla de reaccidn, se vierte sobre agua helada, sg agika du~
rants 1 hr., se extras con cloreforme (3 x 75 ml.). La svapora-
cidn de la capa clorofdérmica proporciona un aceits qus se cris-
taliza a partir de 95 % de stanol para dar 3,7 g, (20 €) del pro
ducto, p.f. 68,52 C. & 69,58 C. ,

Anflisis calculado para CZUHZZUZ: C, BL,60; H,
7,53. Hallado: C, 81,503 H, 7,63,

EJEMPLO 3 =
Preparacién de 2-bencil-l,3-difenil-l,3-propandiona.

Se agrega bencllbromuro (25,6 g., 0,15 mal) a una
solucidn parcial ds 2-sodio~-1,3~difenil~l,3~propandiona (15,7 g.
0,064 mol) en acetora seca (200 ml.). Ss agita a reflujo la mez-

cla de reaccién durante 39 hr. se enfria y se vierts sobre agua

86lido recogide y se recristaliza a partir de etanol al 95 % pa-
ra dar 14,6 g. (75 %) del producto, p.f, 1020 C., & 1032 C.

Andlisis calculado para 822H1802= C, 84,25; H,
5,77. Hallado: C, 83,35; H, 5,89,

EJEMPLO 4
Empleando el procedimiento dal e jemple 3 anterior,

se preparan 1,3-difenil~l,3~propandicnas 2-sustituidas siguien-

tes:
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- w CH = -
Ry
R4 Punto de fuaidn eC,
CH3 82 -~ 83
02H5 83 - B4
0-C4H, 6L ~ 62
1-CH, 8L ~ 82
CH,-CZCH ' 98 ~ 99
- CHZ-CH:CHZ 64 -~ 65
0
CHZ—C-OCZHS 82 -~ 83
n-CeHy g 68,5 - 69,5
EJEMPLO §

Preparacidn de 3,5-difenil-4-atil-l-matilpirazol.

Se agrega metilhidrazina (3,86 g., 0,06 mol) a una
solucién de isopropanol (100 ml.) de 1,3-difenil-2-stil-l,3~pro |
pandiona (11,0 g., 0,044 mol) con agitacidn constante a 8092 C.

Sa calienta a reflujo la mezcla des reaccién durante 3 hr. y 1/2,
luego se agita a temperatura ambilents durants 1 noche. 5e vier—
te la mezcla de reaccifn sobrs agua helada, se agita durante 1/2
hr,, se extras la mezcla resultante con cloxoformo (3 x 50 ml).

La svaporacién de la cepa orgdnica proporcicna un

acelite, sl cual aaté cristalizado a partir de hexano con snfria=-
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miento para dar 6,47 g. (56 %) dsl producto, p.f. 802 C. a 812 G,

18f1gNot Co 82,405 H,

6,92; N, 10,68. Hallados C, 82,35; H, 7,09; N, 10,75,

An4lisis calculada para C

EJEMPLO 6
Siguiends sl procedimiento del ejemples 5, antexioy

se preparan los siguientes pirazoles adicionalas:

R4 Punto de fusidsn 27,
CH3 115 ~ 1le6
_Q~C3H7 74 - 15
;—C3H7 aceite
EH2~CECH 159 - 161
o-CeH,y aceite

i)

) .
CH2-C~0C2H5 aceite

CH2 110
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EJENPLD 7
Preparacidn de sulfato de metilo de 3,5~difenil-l,2,4-trimetil-

pirazolio.

Se agrega dimetilsulfato (7,5 9., 0,06 mol) la so-
lucidn de tolueno anhfdro (100 ml.) de 1,4-dimetil~3,5~difenilpi
razol (10 g., 0,04 mol) a 809 C, con agitacidn, Ss agita la mez-
cla de reaccidn a 1008 C. durante 3 hr., se enfrfa y se separa
un sflido higroscédpico por filtracidn. Se disuelve sl sélido en
cloroformo y se agrega édter gradualmente a la solucidn. La primg
ra fraccidén que precipita ss sxtramadamsnte higrﬁacépica Pefe
942 C. a 962 C., la segunda fraccidn que precipita no es hinvos~-
cépica, p.f. 1032 C. a 1052 C. como metil sulfato; rendimisnto
total del producto 12,6 g. (7§ %) .

Ss disuslve una porcidn de 5,0 g. del producto en
agu;; se Piltra la solucidén y se trata el filtrade con soluciédn
de loduro des sodio saturado. Se sapars por filtracién.al preci-
pitado a 109 C.,, se seca sl afre y lusgo se redisuelve en agua
caliente, Se extrae la solucidn acuoss con éter, y luego con clo
roformo. La cspa cloroférmica sse evapora, el aceite rssidual ss
tritura con éter para proporcionar 2,8 g. (54 %) de la sal de
iodurc del compuesto de pirazolio anterior como un sélido blan-
co, p.f. 1962 C, a 196,59 C%

De manera similar una porcidén de 3,0 g. del sulfa-|
to de metil pirazolio se disuslve en agua, se filtra la solucién
y se trata con 4cido perclérico dilufdo, se Filtra sl precipita-
do formado, se lava con agua y se seca para proporcionar 2,5 g.
(85 %) ds la sal de perclorato del compuesto de pirazolio ante-
rior.

De manera similar se preparan:

metil sulfatoc de 1,2-dimgtil-3,5~difenil-4-stilpirazolio; p.f.



10

15

20

25

o Praeparacidn de 3,5-diciclohexil~],4~dimetilpirazol.

is.

1152 C, = 1188 C.;

perclorato de l,2—dimetil—3,S—diFenil-Afg-propilpirazélio,p.f.
1349 C, a 1352 C.;

perclorato de 1,3-dimetil~3,S5-difenil~4~i-propilpirazelio, p.f.
1492 C. a 1508 C.;

paerclorato de 1,2-dimetil-3,5~difsnil-4~n~pentilpirazaelio, p.f.
512 €, a 52,58 C.;

sulfato de hidrégenoc de 1,2-dimetil-3,S5~-difenil-4~(2-propginit)-
pirazolio, p.f. 1459 C. a 1512 €,

sulfato de hidrdgeno de 4-alil-l,2-dimetil-3,5~difsnilpirazolio,
cera;

yoduro ds 4~(carboximatil)-1,2-dimetil-3,5-difenilpirazolio, és-
ter etilico, p.f. 1488 C, a 1490 C,; ~

sulfato de hidrdgeno de 4~bencil-l,2-dimetil-3,5-difenilpirazolis
p.f. 2442 C, a 2642 C.;

perclorato de 4~bencile~l,2-dimetil-3,5-difenilpirazelio, p.f.
180e C, a 180,52 C, '

EJENPLD 8

Se agrega metilhidrazina (1,0 g., 0,022 mol) a 60@
C. -~ 702 C. con agitacién a une solucidn de isopropancl (200 ml)
de 1,3-diciclohexil-2-metil-l,3-propandiona (5,0 g., 0,02 mol)
que tiene un p.f, 362 C, - 372 C, y se prepara por el procedi-
miento del ejemplo 3 anterior.

Se calienta la reaccién a reflujo durante 4 hr,
luego se enfria, se agrega agua (300 ml.) y se separa por Filtra
cibén el sélido resultante., Se disuslve el sGlido en tolueno anhi
dro, se agrega metil hidrazina (1,0 g., 0,022 mol) y se calienta

la mezcla de reaccidn a 909 C. durants 4 hr, Se agrega luesgo me-
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til hidrazina (1,0 9., 0,022 mol) y se continda el calentamiento
durante 3 hr., Se enfria la mszcla de reaccidn. 58 separa el sol~
vente en un evaporador giratorio y el sflido resultante cristali
zado desds hexano/benceno da 1,7 g. (32 %) del producto dessado,
p.fe 1202 C., a 1222 C,

Andlisis calculade para C, H,.N_: C, 78,40; H,

17282
10,84; N, 10,76. Hallado: C, 78,38; H, 10,91; N, 10,76.

EJEMPLO 9
.Preparacién de metil sulfato de 3,5~diciclohexil—l,?,4-trimetil-

pirazolio,

Se agrega dimetil sulfate (1,26 g., 0,0l mol) a
una solucibén de tolueno anhidro (50 ml,) de 3,5-diciclohexil-l,4
—dimstilpirazcl (1,7 g., 0,0064 mol) con agitacidn constanté a
802 C, Se calienta lusgo la mezcla de reaccidn a raflujo yrae
mantisne a reflujo, bajo agitacidn, durants 6 hr. Se enfria la
mezcla de reaccidn, se agrega éter (75 ml.) y se agita la nmeznla
durante 3 hr. Se filtra el sdlido resultante y se seca para daf
1,8 g, del producto deseado, p.f, 1762 C, a 1779 C.

Anlisis calculado para C,gHs,N,0,5: C, 59,04; H,
8,87; N, 7,25; S, 8,30, Hallado: C, 59,62; H, 9,54; N, 7,21; S,
8,04, |

EJEMPLO 10
Se demostrd la actividad de pre-smergencia des los
compusstos de la presente invencidén mediants los siguientes en-~
sayos, donde una mezcla de 50/50 de acstona/agua (v/v) y canti-
dad suficients dsl compuesto de ensayo para proporcionar la can-

tidad por hectdrea de dicho compuesto tal como se indica en la

Tabla I cuando se aplica a tiestos plantados con semillas o pro-~
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pagulum de especiess da plantas de snsaya.

Los tiestos ses preparan sl dia del tratamiento her
bicida colocando 100 ml. de suelo en cada tiesto plédstico como
bass, y luego se plantan semillas de dondisgo de dia y avena sal
vaje en ssta base y se cubren con 50 ml, (de 1l cm. a 1,37 cm.)
de suelo. Semillas ds otras 8 aespecies de plantas idsntificadas
a continuacidén se mezclan separadamente con tierra y 50 ml. de
la mezcla de ssmillas y tierra agregadas al tiestao. Luege ss api
sonan ligeramente los tisstos para nivelar la tisrra y la tisrra
se humecta con agua antes de la aplicacidn herbicida. Esta pre-
humectacidn asegura gque la solucidn del tratamients herbicida
aplicade subsiguisntemsnte se esparce llanamente sobre la supsr=—
ficie del tiesto y protegs las semillas de las malazashde ﬁerjué
cio de la acetona. Cdda uno de les diez espsciss de malezz estd
en un tiesto separado. Los tiestos se distribuyen luego en par-
celas de 25,4 x 30,4 em. antes del tratamiento quimice.

Los tiestos plantados se tratan con 5 ml. de la sg
lucién de ensayo y luego ss colocan en bancos dg invernadero. Se
riesgan los tiestos luego del tratamisnto tanto como ssa necesa-
rio y se mantienen &n el invernadsro luego de 3 semanas al Pinal
de las cuales se clasifican los resultados, tal como se indican
en la Tabla I siquienta.

Especies de plantas utilizadas en la evaluacidn ds herbicida de

pre~smergencia,

Nombre cuﬁﬁn Abreviacidn Nomhre cientifico

Chual amsricano ChA Chenopodium zlbum
Mostaza salvaje ms Brassica kaber

Chual Ch Amaranthus retroflsnus
Ambrosia Am Ambrosia artamisiifolia

Don Diego de Dfa DD Ipomoca purpurea
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Nombre comin Abreviacidn
Hierba de corral HC
Hisrba rastrera HR
Carricera verds cv
Avena salvaje AS
Abutilédn Ab
Trigo T

Arroz A

El sistema de clagificacién utilizado para la sva-

luacién de los detos experimentales se da a continuacidn:

21.

Nombre cientifico

Echinochloa crusgalli
Digitafia sanguinalis
Sstaria yiridis

Avena fatua

Abutilon theophrasati
Triticum vulgars

Oryza sativa

Sistema de Clasificacién

% de diferencia en el de-
sarrollo con relacidn al
control®

0 -.Sin efecto

l -~ Efscto posible

2 - Lava sfecto

3 - Efascto moderado

5 - Dafic definitivo

6 - Efecto herbicida

7 - Busn efecto herbicid
8 = Cerca de exterminaci
9
4

- Extorminacidn comple

-~ Dssarrollo anormal, ss decir una definida malformacién fisig

18gica pero sin un efecto total menor de 5 en la escala de

clagificacién,

a
6n completa
ta

l-~10
11 - 25
26 - 40
41 - 60
61 -~ 75
76 - 90
91 - 99
100

% En base a la determinacidn visual de posicidn, tamafio, vigor,

malformacién de desarrollo de clorosis y apariencia total de

la planta,
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TABLA 1

Actividad herbicida de pre-esmergencila de las sales
Compuesto Tratamiento Ct
— _..ka/be
metil sulfato de 3,5~difenil=l,2,4~ c
trimetilpirazolio 11,2 :
yoduro de 3,5-difenil-1l,2,4~trimetil- ¢
pirazelio 11,2 :
perclorato de 3,5~difenil=l,2,4-trimetil- ¢
pirazolio 11,2 .
metil sulfato de 1,2-dimetil~3,5~difenil- .
-4=gtilpirazolio sulfato de hididgenc 11,2 ‘
perclorates de 1,2--dimetil-3,5-difenil- v
4-n-propil-prepilpirazolio 11,2
perclorato de 1l,2«dimetil=3,5-difenili-4~ ¢
~j-propil-pirazolio 11,2
perclorato de 1,2-dimetil-3,5~difenil~4- . p,
~n-pentilpirazolio 11,2 :

metil sulfato de 3,5-diciclohexil-1,2,4-
trimetilpirazolio 11,2

t




TABLA

1

de pre-emgraencia ds las

sales de pirazglio sustituida en 4.

Ty b
gtil-
trimetil-
-difenil—
dgeno
ifPenili-
fenii-4-

fenil-4~

11,2, b

Tratamiento ChA Ma Ch Am oo

___ka/ha

11,2 g 9 g g o
11,2 9 9 S 0
1.2 9 9 9 o

,2
11,7 2 4 9 o 0

Lig

1.2 7 4 9 4 4

’-‘
, 8 0 8 0 4

11,2
2 a 5 0 0

11,2

11,2

HC

Cv

Ab
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EJEMPLO 11

La actividad como herbicida de post-emsrgencia se-
lectivo de los compumstos de la presente invencidn se demuestra
mediants las aiguientéa ensayos, sn donde se trata una variedad
de plantas monocotiledonseas y dicotilesdoneas como compusstos de
ansayo disparsados'en mezclado de acetona acuosa. En los ensayos,
brotes de plantas se desarrollan en semillsreos instantdneos du-
rante aproximadamente 2 semanas. Los coﬁpuastns de ensayc se dig
persan an mezclas de acetona/agua 50/50 (v/v) que contisnen 0,5
% de TWEENR 20, un agente tensio-activo de monolaurato de poli-
oxistilen (2) sorbitan preparads por Atlas Chemical Industries,
en cantidad suficiente para proporcionar una cantidad por hecti-
rea de compuesto activo tal como se indica en la Tabla II cwende
se Eplica a las plantas mediante una boquilla de rocio qus opsra
a 2,81 kg/cm2 durante un tiempo predsterminado. Luego de rociar,
las plantas se colocan en bancos de invernadero y ses cuidan de
la mansra usual, de acuafdo con las précticas cEnVencionales de
invernadero. Dos semanas después del tratamiento, los brotss de
plantas con excepcién de las plantas de avena salvaje que se cla
aifican a las cinco semanas se examinan y se clasifican de acuer
do al sistema de clasificacidn indicado en el ejemplo 10.

Las espsciss de plantas usadas en la evaluacidn de
la actividad herbicida de post-smergencia son las mismas que las
usadas en 8l ansayo de avaluacidén herbicida de pre-smsrgencia y
se indican en sl ejemplo 10, Los resultados se indican en la Ta-

bla I1I,
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TABLA 1I

Actividad herbicida de post-emeraencia ds las

Compuesto
metil sulfato des 3,5~difenil-l,2,4-

trimetilpirazolio

yodure de 3,5-difenil-l,2;4~trimetil-
pirazolio

perclarato de 3,5-difenil-l,2,4~trimetil-
pirazalio

matil sulfato de l1,2-dimetil~3,5~difenil-
4-gtilpirazolio sulfato de hidrdgeno

perclorato de 1,2-dimetil-3,5~difenil-4~
n~propilpirazolioc

sulfate de hidrlgeno de 4~bencilel,?2-dimetil-

3,5-difenil-pirazalio

serclorato da 4-bencil~l,2-dimetil~3,B=difanil

pirazalio

Tratamients -

kg/ha
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T ABL A 11 (Continuacidn)

sa3les
Compussto Tratamieni Cr
—kafhs
pasrclorato de 1,2-dimetil~3,5~difenili-4-
i-propilpirazolio 11,2 ¢
4,42
1,12
perclorate de 1,2-dimetil~3,5-difgnil—~4~
n-pentilpirazolioc 1Lle2
4,48 E
i.12
sulfato de hidrégeno de 1,2-dinetil=3,5-
difenil-4-(Z-propinil)pirazelio 11,2
4,48
112 9
sulfeto de hidrdgeno dg 4~alil~l,2-dimetile- -
3,5-difenilpirezelio 11,2
b b
1,12
9
gster etflico de yoduro de 4-(carboximetil)-
1,2-dimstil-3,5~difaenilpirazolio 11,2
4,48
!
matil sulfato de 3,5~diciclohexil-l,2,4~trimeti}
pirazolio 13,2 8
4,43
1,12
8
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EJEMPLO 12
Para daterminar la eficacia de las sales de 1,2-di
matil-3,5~difenilpiperazolio 4-sustitufdas como agsntes fungici-
das se usaron una variedad de hongos patdgenos, plantas huésps-
des y sales sn los siguientes ansayos. Los agantes patdgenos,
las plantas huéspedas, el mitodo de ensayo y el sistema de clasi
ficacidn usados se indican mas adelante juntos con los datos ob-
tanidos.

Patdgenos,

Picularia oryzae Cavars, el patdgsno de la roys del arroz.

Venturia inssaqualis (Cke.) gue causa sl escabra de la manzana.

Erysiphs cichorasearum DC, la causa de anublo polvoriento.en las

cucurbitéceas,
Podosphaera leucotricha (E. & E.) Salm., la causa de anublo pnl-

voriento en manzanas y psras,

Erysiphe graminis f. sp.tritici causa del anublo polvoriento en

sl trigo.
Erysiphe graminis f. sp. hordei causa dsl aRublo polvoriento an

cabada.

Plantas Huéspsdas.
Arroz (Qryza sativa) (Cv. Nato).

Pepino (Cucumis sativus) (Cv. Marketsr),

Manzana (Malus sylvestris) (Seedling).
Trigo (Triticum sestivum) (C. Bonanza).

Cebada (Hordeus vulgare) (Cv. Larksr).
Las plantas se hacen crecer individualmente en cua

drados de 5,08 cm., de turba y se reunen en recepticulos de fibra
prensada ds 7,62 cm. x 25,4 cm. en una semana antes del rocio.
Con excepcidn de arroz, cebada y trigo, se utiliza una dnica

muestra de cada especis, Un receptdculo separade se usa para
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Sariss 1 Serles 2
Arroz: Roya dol arroz flanzana: Afilublo polverisnto
Manzana: Escabro de la manzana Pepingc: afiublo polverisnte

27.

agusllas plantas an la svalucién del affublo. El sistama total de

sansaya se indica sgquidamsents:

Trigo: affublo polvorients
Cebada: afiublo polvorisntn

S8 prepararon sscluciones de rociado en una coicen-—
tracién final do 100 ppm 6 50 ppm en 50 ml. de acetona acuosa al
50 %. Se agragé acstona para sglubilizar al compuesto y se com-
pletaron las solucionss hasta volumen final con agua desisniza-
da.

Dos parcslas con plantas para cada tratamiento, ca
da una de las series 1 y 2 (ver mas arriba), se rociarsn simul-
tdneamente en una tabla giratoria con 50 ml. de la solucién de
ensayo. El roclo ss proves mediante dos bogquillas fijadas de
Spraying System Company montadas para suministrar trazados da.
rocio cdnicos sdlidos verticales y horizontaeles. Inmediataments
despuds, todas las plantas se devuelven al invernadsroc para per
mitir que el depdsito se seque. Una vez sscadas las plantas ss
inoculan separadamente las Seriss 1 y 2. Plas plantas des la Se-
rie 1 se inoculan con suspensiones conidiales de las patdgenos
raespectivos utilizando un rociador de pintura DeVilbiss aperando
a una prasidn de afre de 0,28 ~ 0,42 kg/cm2 y se transflersn in-
medistamente a un gabinets ds temperatura/humedad controladas
(tempsratura ambisnte, HR aproximadamsnte 95 %). Las plantas de
la seris 2 se espolvaorsaron con los conidios de afiublo polverisn
to respectivos y luego ss rstiran a un ambients de temperatura

controlada (10 horas de luz, 229 C,, HR 45 %) para aguardar al

desarrollc de la enfermedad. Las plantas de la ssris 1 se mantis
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nen 4 dias en el gabinste, luego se transfieren al invernadero
para aguardar la expresidn de la enfermedad.

Clagificacién de comportamiento

Todas las plantas fueron clasificadas por la seve-
ridad de la enfermsdad en una escala de 1 a 7 (sana a destruc-

cién) segdin se describs sequidamente:

Clasificacidn Descripcidn
1 Cioan

Indicio de enfsrmedad
Leve enfermedad
Moderada enfermedad
Fuarte enfermedad

S5evera enfermedad

N o s N

Destruccidn
En las tablas adjuntas de resultados, se utilizan
clasiflicaciones numéricas para claridad. Los detos obtenidos se
registran on la Tablas JIII y IV seguidaments. Las clasificecio-
nes registradas representan datos obtenidos con uno 4 mas snsa-
yos individuales. Donde ss ha llevado a cabo mas de un snsayo,
las clasiPicéciones ss promedian y se registran como un gnlo va-
lor de clasificacidn, Para cada tabla, tambidn se proporciona un
valor de clasificacidn para las verificaciones ampleadas. Natu-
ralmente es dbvio que cuanto menor el valor, mas eficaz es ol
control de enfermedad cuando se utiliza un escrite entre 1ineas
en la clasificacidn de la‘tabla, fate indica cierta Pitotoxici~
dad. Las lsyendas, "L" significa fitotoxicidad leve, "M" signi-
fica moderada y "SY" significa ssvera. Los datos se indican pa-
ra los niveles efectivos minimos sn los cuales los compusstos

se evaldan.

|
1




o's OTTOZRITATTIOUTIF~y Z*T-5°C 8p 03BICTOI8d

otfozextd
o's - s ~1738uTIl-p 2  T-TTUB4TP-5“E 8P O3BYINS TTISW
ortozeitd-(Trdoad-z)~y~1TTU
0’'s . Byrp~gig-TT30uTp-g*1 op ouabgipry ep ojeyins
i
i oriozeatdirdoad
o'y ; ~T—p~TTUBITP~G* C=TTIBUTP-2‘T ©p D3BI0T338(d
u . orfozexrdyirdoad
o‘s sy 0*s ! ~T-p~TTUSJTP-5*C~TT30UTP~Z T 8p DjEIGTOIAg
W orTozZeatdyr3ued
oy ! ~U—p~TTUEJIP-G E~TT3OWIP~Z T ©p D3EI0TOIE(
] ..a m t 1) ousbpapty ep o3eyine K Jortozsardirie
0%s e : ~p-ITUBJTP-G g~1YISUTP~Z¢T 8P 03BJINS TT36Y
. m : oyrozeaTd-gég—-TT38WIP-2¢ T
NS o'y | ~(IT38wWIX0gIea)~y Bp cINPOL 6P OOFEFI6 18383
orfozeatrditu
o'y TITP~gfg=TTI8WTP-Z [~TTOUBO~y 9P 03BI0TIIBJ
- oTrozelTdITUBRyTP-5¢¢
0‘s ~1138uTp~Zf{~1T3uag~y 6p ousboiapTy 8p ojesTns
o ' sope1Bld3 OU 68TCajzuo]
o .8 W A
05 60T 6L 0s 00T oOOS S39eRTIDS
BUBZUBW BT 8P 0Igeiess’ Zodde 16p wADy

S0PBUTPUT SBUSBWTDBI uOD s8sIvjobe BYISEBY

FepETa0a SE3USTd US PEpowdoJus €1 8p PEPFIOnss
; TI1 ¢ 18 9 1

- 62 -



- 29 ~

TABLA 111

: hasta
severidad de la enfermedad en plantas zocisdas
Rays
Compusgto

500
Controles no tratados
sulfato de hidrdgenc de 4-bencil-l,2-dimetil~
3,5-difenilpirazolio
Perclorato de 4~bencil=l,2-dimetil-3,5-difz
nilpirazalio
Ester stflico de yoduro de 4—(carboximetil)- 4,0

1,2~dimstil-3,5~pirazolio

Metil sulfato ge 1,2~dimetil-3,5-difenil-4- -
stilpirazolio/ y sulfato de hidrdgeno (1 : i}/

Perclorato de 1,2-dimetil~3,5-difenil-4~n~-
pentilpirazolio

Perclorata de 1,2-dimetil-3,5-difenil-4-n-
propilpirazolio

k]

perclorats de 1,2-dimetil-3,5~-difenil~4~i-
propilpirazalio

sulfatoc de hidrégeno de 1l,2-dimetil-3,5-difg
nil~4-(2-propil)-pirazolio

Metil sulfato ds 3,5-difenil-l,2,4-trimetil-
pirazolio

Perclorato de 3,5-1,2,4~trimetilpirazelio



hasta agoterse con reagimenas indicados, pom

1 an plantas rocisdas

Roys dsl arroazr Escalabro de la manzana
500 100 S0 500 100 S0
4,8 6,0
~1,2~dimgtil~ 5,0
i1~3,5~-difs 4,0
rboximetil) = 4,0 ey
~difenil 4~ - : 5,0
dgeno (1 ¢ 3} 7
fonil-d-p- 4,0
fenil-4-n- , 5.0 4,5 5,0
Fonilmbemi- ’; 4,0
£il-3,5-dife 5,0
sb~trimetii- Sy 3,0

lirazolio 5.0

s
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TABLA IV

Ssveridad de la enfsrmedad de plantas rociadas Jasta

Compuesto Afiub.
del
500
Centroles no tratades
sulfato de hidrégeno de 4-bencil=l,2-dimetil=3,5-difenil 2.0
pirazolio ’
perclarato de 4~bencil-l,2-dimetil~3,5-difanil~pirazy 4,7
lio
tater etf{lico de yoduro de 4-(carboximetil)-1,2~dimstile
3,5-difenilpirazolio
Metil sulfato de l,2—dimetil—3,5~difanil-4-etilpiraquio Sy
/"y sulfato ds hidrégeno (1:1)_/"
Perclorato de 1,2-dimetil-3,5-difenil-4-n-pentilpivaxg 5,0
lio
pPerclorato de l,2-dimetil—3,5-difenil—é—gwpropilpiraag 4,7
lio
Perclorato da 1,2-dimetil-3,5-difenil-4-i-propilpirazo 4,0
lic
sulfato de hidrégeno de 1,2-dimetil-3,5~-difanil=4~(2~ 4,7
propinil)pirazolio
2
Yoduro de 3,5-difenil-l,2,4—trimetilpirazolio
sV ¢

Metil sulfato ds 3,Sudifenil—l,z,A-trimetilpirazolio

Perclorato da 3,5~difanil—l,2,4—trimetilpirazolio



s_rociadas Jasta sgotarss con reqfmenss indicados (ppm)

Afiublo Polv,
dal pspinog

500 1loo S0

ARuble Pelv,

5,

2,0 4,0

[4)]
3
Q

4,7

sY  3,om 3,5
5,0 5,0

4,7

4,0

4,7

Afiublo Polvy,
de la menzana

del triga
200 1o s5g0
6,0
2.0 3,3 4,3
2,0 2,8
1;5 2,0 3,0
1,3 3,0 3,3
255 290 SQU
2,0 2,0 2,8
2,3 4,0 5,3
2,0 4,0 5,0
1,5 4,0 5,0
1,8 3,7 4,0
1,5 5,p

500 18080 50

5,9

4,7 5,5 5,5

5,0 5,5
45 5,0

5,5 5,5
4,7 5,5
SN
4,3m 5,0

Afivble Polvy,
de la pehada

200 100 5@
5,5

2,6

4,0 5,0

3.0
4,0 8,0

2,0 5,0

3,0 4,5

1,0 4,0 3,0

2,0 4,3
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REIVINDICACIONES

le,.~ Procedimiento para la obtencidn de campuestoé

de pirazolio, de férmula:

“SN~CH -

en la qus R es alquilo CZ-CS, alilo, prcpargiio, bencilo o carbg
toximetilo; X representa un anidn con una carga de entre 1 y 3;
y m representa un entero de 1 a 3; caracterizado porque compren-

de hacer reaccionar una dicetona, de fdérmula:

an ia que R @s seglin se define anteriormente, con una hidrazina,|
de férmula CH3NH-NH2, para formar el pirazolio, que a continua- |
cién se somete a alquilacién para formar la correspondiente sal
ds pirazolio.

28,- Procedimiento segln la reivindicacidn 1, ca—~
racterizado porque la reaccidn se efectla a una temperatura com-
prendida esntre 70 y 1502 C., en un disolvente prético o apréti~
co, y la etapa de alquilacién se efectda a una temperatura com-
prendida entre 50 y 2009 C.
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38,- Procedimiesnto para la obtancidn de compuestos
de pirazolio, tal y como queda sustancialmente descrito sn la
presents Memoria.

Esta Memoria consta de 32 hojas escritas a mdqui-
5 na por una sgola gara,

Madridy 2 JyL 476
AMERICAN CYANAMID COMPANY.




	Bibliographic data
	Description
	Claims



