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La presente invencién se refiere a un
Procedimiento para preparar nueves ésteres piridezinonflicos de
los écidos fosféricos y tionofosféricos, Gtiles como ingecti-
cldas y acaricidas.

Ya es conocido que ciertos ésteres 0,0-
dialquil-Q-piridazinilicos &l dcido tionofosférico, por ejemplo el éster
0, O-dietil-O-(1-fenil-1, 6-dihidro-piridaz (6)on(3)ilico)del &cido tiono- -
fosférico, se distinguen por su eficacia inseeticida, y acaricida (véase
la patente estadounidense N° 2.759.937).

Ahora se han sintetizado los nuevos éste~

res piridazinonilicos de los dcidos fosférico y tionofosférico de férmula

()
i -
en la cual l
Ry R! '  representan restos alquilo iguales o diferentes y
X, oxigeno o azufre .

Est::s nuevos compuestos se distinguen
por sus fuertes propiedades ingecticidas y acaricidas.

Ademés se ha encontrado que los nuevos
ésteres piridazinonilicos de los dcidos fosférico y tionofosférico de f6r-
mula (I) se obtienen haciendo reaccdonar, halogenuros-diésteres de los

dcidos fosfdérico y tionofosférico de férmula



X
Hal—l’;<Z: o
en la cual
R, RMyX tienen los signi.ficados arriba indicados y
Hal representa halégeno, preferibemente cloro,

5 con 1, 6-—dihidro-3~bidroxi;1—isopropil-piridazin(6)0na de férmula

I -C gHy-is0 ()

eventualmente en forma de sus sales alcalinas , alcalinotérreas o de
amonio o eventualmente en presencia de un aceptor de dcidos y even-

‘tualmente en presencia de un disolvente.

10 Sorprendentemente, lo.s ésteres piri-
dazinonilicos de los écidos fosférico y tionofosférico (I) segin la in-
vencién muestran una accidn insecticida y acaricida mejor que los
compuestos de constitucién andloga e igual orientacidén de actividad
conocidos con anterioridad. Por consiguiente, los productos de acuer-

15 do con la presente invencién representan un enriquecimiento real de la

técnica.

Si a titulo de ejemplo, se emplean co-
mo materiales de partida el cloruro éster O-etil-O-sec~butilico del

dcido fosférico y la 1, 6-dihidro-3-hidroxi-1-isopropil-piridazin(6)ona,

e e e v bt M4 4 s a e IR St 3 R L
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el desarrollo de la reaccidén puede ser representado por el siguiente

esquema de fSrmulas:

0 OC,Hs. + aceptor de dcidos
c1-g/ o -HCl

\ ' -C_H, *is0 >

] 37

ocC 4H9 sec.
_—9CHs
. \ OCéHg-sec‘
S
-CgHy-iso
5 : - Las sustancias de partida a emplear

estdn definidas en forma general por las férmulas (II) y (III). En ellas,

sin embargo los simbolos

RyR!' representan preferiblemente, independientemente uno del

otro resbs alquilo lineales o ramificados de 1 a 8, particular-

10 , mente de 1 a 4 dtomos de carbono, y. '

X, . azufre. |

Los halogenuros -diésteres de los dcidos

fosférico y tionofosférico (I1), a emplear como sustancias de partida

son conocidos y pueden prepararse bien de acuerdo con procedimi'entos
15 descriptos en la bibliograffa, también en escala téchica.

Como ejemplos de los mismos, pueden
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mencionarse en detalle:

los cloruros diésteres O, O-dimetilico, O, Q—dietﬂico,

0, O-di-n-propilico, O, O-di—iso-ﬁropﬂico, 0,0-di-n-buti lico,
Q, O-di-iso-butilico, O, O-di~sec-butilico, O—metil-O—;tﬂico,
O-metil-O-n-propilico, O-metil-O-iso~propilico,
O-metil-O-n-butilico, O-metil-O-iso-butilico,
O-metil-O-sec-butilico, O-etil-O-n-propﬂico,

Q-etil-O-iso-propilico, O-etil-O-n-~butilico,

’ O-étil—O—iso-butflico, O-etil-O-sec-butilico,

O~-n-propil-O-iso-propilico, O-n-propil-O-n-butilico,
O-n-propil-O-iso-butilico, O-n-propil-O-sec-butilico,
O-iso—propil-o-n-b'utﬂico,

O~igo~propil-O-iso-butilico y O-iso-propil—O;sec-butﬂico

del 4cido fosfbérico y los anédlogos cof'res'pondienl;es del 4cido tionofos-
féri‘co.

La 1, 6-dihidro-3-hidroxi-1-iso-propil-
piridazin(6)ona (III) que también se ha de emplear como sustaxia de par-
tida, también puede ser preparada seglin procedimientos descriptos.en la
bibliografia.

El procedimiento para la produccidn de
los compuestos segiin la invencidn se realiza preferibdemente empleando
disolventes o diluyentes apropiados. Como tales entran en consideracidn
prédcticamente todos los disolventes orgénicos inertes. A éstos 'pertene~
cen particularrﬁnente los hidrocarburos alifiticos y aromdticos evential-

mente clorados, tales como gl benceno, el tolueno, el xileno, la nafta,
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el cloruro de metileno, el clorofor;xlo, el tetracloruro de carbono, el
clorobenceno; los éteres, por ejemplo, el éter dietilico, el éter dibuti-
lico y el dioxano; las cetonas, por ejemplo la acetona, la mgtiletilceto- .
na, la metilisopropilcetona y la metilisobutilcetona y ademds los nitrilos,

-

tales como el acetonitrilo y el propionitrilo.

Como aceptores de dcidos pueden emplear-
se todos los usuales agentes ligadores de dcidos. Resultaron ser par-
ticularmente ef%caces los carbonatos y alco};olatos alcalim.)s, tales como
los carbonatos, metiJ:atos y etilatos de sodio y de potasio; ademais las

aminas alifdticas, arométicas y heterociclicas, por ejemplo la trimetil-
amina, la trietila.mina, la dimetilanilina, la dimetilbencilamina y la
piridina.
La temperatura.d.e la reaccién puede ser

variada deniro de un margén amplio, Por lo general, sc;. trabaja entre
0 y 100° C, preferiblemente entre 20 y 60° C, Generalmente se deja de-~-
sarrollar la reaccidn a la presién normal. |

| Para la realizacién del procedimiento, se
aplican los componentes de partida preferiblemiente en proporcidnes equi-
valentes. Un exceso de uno u otro de los componentes no aporta ventajas
esenciales. Los cor'nponentes de la reaccién, por lo general, se relinen
en uno de los disolventes indicados y, en la mayé)rfa de los casos, se agi~

tan durante una o varias horas a una temperatura mds elevada, para com-

. pletar 1a reaccidn. Luep se agrega un disolvents Q'ga'nlop.por ejemplo tolueno,

¥ se procesa la fase organica en la forma usual, por lavado, secado y

eliminacidn del disolvente por destilacidn. »

bam—y saperm i ms e b g
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Lc;s nuevos compuestos se presentan
en forma de aceites que en la mayoria de los casos no pueden ser des-
tilados sin descomposicién, pero que pueden ser liberados de los alti-
mos comﬁonentes voldtiles, y asi purificados, por medioc de la llamada
"destilacién incipiente", vale decir por un calentamiento prolongado
a presidn reducida y temperatura moderadamente elevada, Para su
caracterizacién sirve el indice de refraccién.

Como ya se ha mencionado varias veces,
los ésteres piridazinom‘lico§ de los dcidos fosférico y tionofosférico
segin la invencidn se distinguen por su eficatia insecticida y acaricida
sobresaliente. S:on eficaces no solamente contra parésitos de plantas,
antihigiénicos y de las provisiones, sino también, en el sector de la
medicina veterinaria, cofitra parésitos de animales (ectopardsitos),
tales como las larvas parasitarias de moscas. Siendo poco fitotéxicos,
estos compiiestos tfenen un buen efecto contra los insectos tanto chupa-
dores como mordedores y coatra los 4caros.

Por esta razén, los compiestos segin

la invencién pueden aplicados con buen resultado como paguicidas

' para la proteccién de las plantas, y en los sectores de la higiene y de

la proteccién de las provisiones y dela veterinaria.

Siendo bien toleradas por las plantas y
favorablemente:téxicos para animales de sangre caliente, las sustancias
activas se preétan para combatir pardsitos animales, particularmente

insectos y ardénidos que se presentan en la agricultura, en la silvilcul-

tura, en el sector de la proteccidn de provisiones y materiales, asi
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como en el sector de la higiene. Son eficaces conra variedades normalmen-

te sensibles y contra las resistentes, asf como contra todos los estados

o:contrd determinados estados de desarrollo.

Entre los pardsitos arriba mencionados se encuentran:

Del orden de los isépodos, p.ej. Oniscus asellus, Armadillidium vulgare,

Porcellio scaber.

Del orden de los diplépodos, p.ej. Blaniulus guttulatus.

Del orden de los quilépodos, p. ej. Geophilis carpophagus, Scutigera spec.

Del orden de los sinfilos, p.ej. Scutigerella immaculata.

Del orden de los tisar'mros, p.ej. Lepisma sac;:harina.

Del orden de los colémbolos, p. éj. Onychiuros armatus.

Del orden de los ortdpteros, p.ej. Blatta orientalis, Periplaneta ameri-

cana, L.eucophaea maderae, Blattella germanica, Acheta‘domesticus,

éryllotalpa spp:. Locusta migratoria migratorioides, Melanoplus diffe-

rentialis, Schistocerca gregaria.

Del orden de log dermépteros, p.ej. Forficula auriculgria.

Del orden dle lo!ssz isépiteros. p.ej. Reticulitermes spp.

Del orden q!e lo‘s';~ ahobluros, p-ej. Phylloxera vastatrix, Pemphigus spp.,
i ,

Pediculus h!umaﬁhs eorporis, Haematopinus spp., Linognathus spp.

Del orden de los maléfagos, p.ej. Trichodectes spp., Damalinea spp.

Del orden de ios tisanépteros, p.ej. Hercinothrips femoralis,

Thrips tabaci.

D‘el orden de los heterdpteros, p.ej. Eui'ygaster Spp., Dygdercus inter-

medius, Piesma quadrata, Cimex lectularius, Rhodnius prolixus,

Triatoma spp.
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Del orden de los homépteros, p.ej. Aleurodes brasbicae, Bemisia
tabaci, Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypii, Brevicoryne
brassicae, Crytomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis pomi, Eriosoma
lanigerum, Hyalopterus arundinis, Macrosiphum avenae, Myzus spp.,

5 i’horodon hurnuli, Rhopalosiphum padi, ﬁmpoasca Spp., Euscelis
bilobatus, Nephotettix cincticeps, Lecanium corni, Saigsetia oleae,
Laodelphax striatellus, Nilaparvata lugens, Aonidiella aurantii, Aspi-
diotus hederae, Pseudococcus spp., Psylla Spp,

Del orélen de los lepidépteros,. p-ej. Pectinophora gossypiella, Bupalus

10 piniarius, Cheimatobia brumata, Lithocolletis blancardella, Hyponomeuta
padella, Plutella-maculipennis, Malacosoma neustria, Euproctis
chrysorrhoea, Lymantria spp., Bucculatrix thurberiella, Phyllocnistis
citrella, Agrotis spp., Euxoa spp., Feltia spp., Earias insulana,
Heliothis spp., Laphyma exigua, Mamestra brassicae, Panolis flammea,

15 ' Prodenia litura, Spodoptera spp., Trichoplusia ni, Carpocapsa pomo-
nella, Pieris spp., Chilo spp., Pyrausta nubilalis, Ephestia kuehniella,
Galleria mellonella, Cacoecia podana, Capua reticulana, Choristoneura
fumiferana, Clysia ambiguella, Homona rpagnanima; Tortr.ix wviridana.
Del orden de los coledpteros, p.ejemplo Anobium punctatum, Rhizo-

20  pertha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides obtectus, Hylo-
trupes bajulus, Agelastica alni, Leptinotarsa decemlineata, Phaedon
cochleariae, Diabrotica spp., Psylliodes chrysocephala, Epilachna

varivestis, Atomaria spp., Oryzaephilus surinamensis, Anthonomus spp.,

Sitophilus spp., Otiorrhynchus sulcatus, Cosmopolites sordidus, Ceu-

25  thorrynchus assimilis, Hypero postica, Dermestes spp., Trogoderma -

i spp., Anthrenus spp., Attagenus spp., Lyctus spp., Meligethes aeneus
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Ptinus spp., Niptus holole‘ucus, Gibbium psyllcdes, Tribolium spp.,
TEnebrio molitor, Agriotes spp., Conoderus spp., Melolontha m lolontha,
Amphimallon solstitialis, Costelytra zealandica.
Del orden de los himenédpteros, p.ej. Diprion spp., Hoplocampa spp.,
Lasius spp., Monomorium pharaonis, Vespa spp. ..
Del orden de los dipteros, p.ej. Aédes spp., Anopheles s;pp., Culex spp.,
Drosbphila melanogaster, Musca spp., Fann{a spp., Calliphora
erythrocephgla, Lucilia spp., Chrysomyia~épp., Cuterebra spp.,
Gastrophilus spp., Hyppobosca spp., Stomoxys spp., Oestrus spp.,
Hypoderma.‘spp., Tabanus spp., Tannia spp., Bibio hortulanus, Qscinella
frit, Phorbia spl;., Pegorm;a hytscyami , -Ceratitis capitata, Dacus oleae,
Tipula paludosa.
Del orden de iés sifondpteros, p.ej. Xenopsylla cheopis, Ceratophyllus sp.
Del orde'n de los arécnidos, p.ejempio Scorpi;) maurus, Latrodectus
mactans. | |
Del orden de los acaridos, p. e.j. Acarus siro, "Argas spp., Ornithodoros
spp., Dermanyssus gallinae, Eriophyes ribis, Phylioaoptruta oleivora,
Boophilus spp., Rhipicephalus spp., Amblyomma spp., Hyalomma spp.,
Ixodes spp., Psoroptes spp., Chorioptes sp;;., Scarcoptes spp.,
Tarsom_amus spp., Bryobia praetiosa, Panor'zychus spp., Tetranychus spp.‘

Las sustancias activas pueden ser lleva-
das a las formulaciones usuales, tales como soluciones, emulsiones,
polvos para rociar, suspensiones, polvos, preparados de espolvorear,
espumas, pastas, polvos solubles, granulados, aerosoles, concentrados

para preparar suspensiones y emulsiones, polvos desinfectantes
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de semillas, sustancias naturales y sintéticas impreg-nadas con sustan-
cias activas, microencapsulaciones en sustancias polimeras y recubri-

mientos para semillas; también formulaciones para dispositivos de fu-

-

. migacidn, tales cz:omoi cartuchos, tarros y espirales para fumigar y si-

- milares, asll como formulaciones de nebulizacién en frio y. en caliente de

volumen ultr!*aba jb.

Estas formulacones son producidas en
forma conocid‘a, por ejemplo mezclando Iasms‘ustancias ‘adivas con di-
luyeantes, vale decir, disolventes liquidos, gases licuados bajo presidn
y/o vehiculos sélidos, eventualmente empleando agentes tensioactivos,
vale decir emul'ge'ntes y/o agentes dispersantes y/o agentes espumantes.
En caso de utilizarse el agua cc;mo dill;yerhe ’ pueden emplearse también,

por ejemplo disolventes orgidnicos como disolventes auxiliares.

Entran en consideracién esencialmente co-

mo disolventes liquidos: los hidrocarburos aromaéticos, tales como el

xileno, el tolueno, el benceno o los alquilnaftalenos; los hidrocarburos
aromdticos o alifiticos clorados, tales como los clorobencenos, los clo-
roetilenos o el cloruro de metileno; los hidrocarburos alifiticos, tales
como el ciclohexano o las parafinas, p. ej. las fracciones de petréleo;
los alcoholes, tales:como el butanol o el glicol, asi como sus éteres y
ésteres;-las cetonas, tales como la acetona, la metiletilcetona, la metil-
isobutilcetona o la ci'clohexan.ona; 1os disolventes fuertemente polares,
tales como la dimetilformamida y el sulféxido de dimetilo, asi como el
agua; como diluyentes o vehiculos gaseosés licuados, entendiéndose como

tales aquellos liquidos que a la temperatura normal y a la presién normal
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son gaseosos, por ejemplo los gases impelentes de aerosoles, tales
como los hidrocarburos halogenados, asi como el butano , el propano,
el nitrégeno y el didxido de carbono; como wvehiculos sélidos: harinas
de minerales natu_rqles, tales como los caolines, las' arcillas, el talco,
la creta, el cuarzo, la atapulguita, la montmorillonita o la tierra de
diatomeas, ¥y harinas‘ de minerales sintéticos, tales como la silice al-
tamente disp’ersa, 1a altimina y los silicatos; como vehiculos sélidos pa-
ra granulados: piedras naturales quebradasﬁ:} fraccionadas, tales como
la calecita, el mdrmol, la piedra pémez, la sepiolita, la dolomita, asi
como granulados sintéticos dg harinas inorgénicas y orgédnicas, asi'co-
mo granulados de. material orgénico, tales como los aserrines, cdsca-
ras de cocos, mazorcas de maiz y talbs de tabaco; como agentes emul-
sionantes y/o espumantes: emulgentes no iofadgenos y anidnicos, tales
como los éstere‘s de polioxietileno con Acidos grasos, los éteres de po-
lioxietileno y aslézohOIEes grasos, p.ej. éteres alquilarilpoliglic@icos, al-
HH

H |
quilsulfonates, ' alquilsulfatos, arilsulfonatos, asi como los hidrolizados
i .

de protefnags; como agentes dispersantes p.ej. lejias de desecho de lig-
! . )

-nina, sulfito yinetilcelulosa.

En las formulaciones pueden emplearse
agentes adherentes tales como la carboximetilcelulosa, los polimeros
en polvos, en granos o en forma de ldticos naturales y sintéticos, tales'
como la goma ardbiga, el alcohol polivinilico y el acetato de polivinilo.

' Pueden emplearse colorantes tales como.
pigmentos inorgénicos, p.ej. el dxido de hierro, el 6xido de titanio, el

azul de ferrocianuro, y colorantes orgidnicos, tales como la alizarina,
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colorantes azoicos de ftalocianina metélica, y micronutrientes, tales

como las sales de hierro, manganeso, horo, cobre, cobalto, molibdeno

¥y zinc.
Por lo general, las formulaciones con-
tienen entre 0,1 y 95 % en peso de sustancia activa, preferiblemente

)

entre 0,5 y 90 %.

Las sustancias activas?segt’m el invento
se aplican en sus formulaciones comerciales y/o como formas de aplica-
cién preparadag a partir de estas for:hulac bnes. . '

El contenido de sustanda activa de las
formas de aplicacién preparadas a partir de las formulaéiones comer-
ciales pue;ie variar dentro de mérgenes amplios. ‘La conceatracibn de
sustancia activa de las formas de apiicacién puede ser de 0,0000001
hasta 100 % en peso de sﬁstancia a'ctiva, preferiblgrre.nte entre 0, 01 y.
10 % en peso. |,

La aplicacidn se efectda de la manera
usual, adaptada a las formas de aplicacién. ‘

En la afxlicacién contra. parébsitos anti-
higiénicos y de provisiones, las sustancias aptivas se distinguen por
un efecto residual sobresaliente sobre madera y aréilla, asf como por

una buena resistencia a los dlcalis sobre bases encaladas.




10

15

Ejemplo A
Ensayo con Myzus (aceibn por contacto)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulgente: 1 parte en peso de étexj alquilarilpoliglicélico

Para’ la produceién de un preparado ade-
cuado de sustancia activa, se mezcla | parte en peso'rde la sustancia
activa con la cantidad indicada del disolvente que con.tiene la cantidad
indicada del emulgente, y se diluye el concentrado con agua hasta la
concentracidn deseada.

. | El preparado de sustancia activa se

rocia sobre plantas de col (Brassica oleracea) fuertemente atacadas por
el pulgén del duraznero (Myzus persicae), hasta la formacién de gotas.

’

Al cabo de los perfodos indicados, se
determina el grado de destruccién en %, significando 100 % que fueron
muertos todos los pulgones, mientras que 0 % significa que no fue muer-

to ninguno.
Las sustanciag activas, sus concentra-
ciones, los periodos de evaluacibén y los resultados se encte ntran

indicados ena la’ siguiente Tabla A:

PR

n L rate wmerar bal se sempr.
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TABLA A

Ensayo con Myzus

concentracién

| Ihsectos que dafan lag plantas)

- 14 -

Sustancias grado de destruc-
activas de la sustan- cién en % al cabo
cia activa en % de 1 dia
0,1 100
(OC2
0,01 95
I D 0, 001 0
. (conocida)
S
(OCH ) 0,1 100
0,01 100
, s0 ‘0, 001 100
i
0 |
O--P(OCZHE)2 0,1 100
\Il\I 0, 01 100
—C3H7-iso 0, 001 100
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TABLA A (continuacidn) '

( Insectos que dafian las plantas)

Ensayo con Myzus

Sustancias . concentracién . grado de destruc-
activas ‘de la sustan- cién en % al cabo
cia activa en % ‘ de 1 dia
o)
O-P(002H5)2 0,1 _ 100
NN . 0, 01 100
l N-—C-3H7-iso ' 0,001 . ' 100

OC:ZHS ! i . ’
P\O . 0,1 , - 100
C3H -1 | ’
_ " 0,01 - 100
-CH-iso : 0, 001 | 100
|S‘ . ,
OCH - . .
o-p-" 3 0,1 : . 100
\003H7-n :
l \1'\: . 0,01 . 100
N-C,H, -iso | 0,001 : 100 -
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Ejemplo B

Ensayo con Tetranychus (resistente)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulgente; 1 parte en ﬁeso de éter alquilarilpoliglicélico

Para la preparacién de una formulacién
adecuada de sustancia activa se mezcla 1 parte en peso de la sustancia
activa conla caﬁtidad indicada del disolvente y la cantidad indicada del
emulgente y se diluye el concentrado con :a\gua hasta la concentracién

deseada. -

Con la preparacién de sustancia activa
se rocian plant:;s de habichuelas (Phaeseolus vulgaris) fuertemente
atacadas por todoé los estados de desarrollo del 4caro hilador comin
o dcaro hilador de las habichuelas' (Tetranychus urticae), hasta que
comiencen a gotear.

Al cabo de lo's periodos indicados, se
determina la destruccién en %, significando 100 % que fue ron muertos
todos los 4caros hiladores; 0 % significa que no fue muerto ningin d&caro.

Las sustancias activas, las concen-

traciones de las sustancias activas, los perifodos evaluados y los resul-

tados constan en la siguiente Tabla B:



TABLA B

( Acaros que dafan las plantas)

Ensayo con Tetranychus

" Sustancias concentracidn grado de destruc-
activas . delh sustancia cién en % al cabo
activa en % de 2 dias
ﬁ
-P(OC H.)
292 0,1 98
XN '

l @ 0,01 20
(conocida)

[
l AN 0,1 ' 100

N-C3H7-iso 0, 01 98 )
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4

Ejemplos de preparacién

:S
o-}L(ocsz)2

Una mezcla de 15,4 g (0, 1 mol) de
1-isopropil-{, 6-dihidro-3-hidroxi—6—oxo-piridazina; 20,7 g (0, 15 mol)
de carbonato de potasio, 300 ml de acetonitrilo y 18,9 g'(0, 1 mol) de
cloruro diéster O, O-dietilico del “dcido tionofosférico, se agita duran-
te 5 horas a 45° C. Entonces se agregan 400 ml de tolueno y se extrae

la mezcla de la reaccién dos veces con 300 ml de agua. La fase orgi-

nica se deshidrata con sulfato de sodio; luego se elimina el disolvente

por destilacién en vacio. El residuo es sometido a la destilacién inci-
piente a unos 80° C. De esta manera se obtienen 25, 3 g (76 % de la
teorfa) del éster O, O-dietil-O-/ 1-iso-propil-1, 6-dihidro-6-oxo-piri-
dazin(.’s)ﬂic:q_/ del dcido tiono fosférico en'forma de aceite de color pardo

claro con indice de refraccién nzsz 1,5078.
b ,
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Por analogia al ejemplo 1, pueden prepararse los siguiente compues-

tos de férmula

” OR
O—P<'
OR!
[ M
—03H7~iso
o
i,
. i l ' { rendimien- {ndice de re-
Ejemplo ‘ R: R X to (% del . fraccién
. ON°® ! s teorico)
I
2 CH, CH,, s 71 n%3 1 5220
: D
3 CpH,  CH 0 85 n?l; 1, 4856
D
4 CHy  CgHy-h s 78 0L 1,5099
D
5 CyHy  CgHy-n S 85  n?ti1,5043
D
6 CH,  C,H, s

ILal -isopsopil— 1, 6-dihidro- S-Hidroxi-

8-oxo-piridazina, 'a emplear como material de partida puede ser pre~

parada, por ejemplo como sigue:




o e s et & e s o ta r——— .

. B e VUV R AU TN

...-.\1 o

A una solucién de 73,8 g (0, 6 mol) de
sulfato de isop;ropilhidrazina en 180 ml de agua y 10 ml de 4cido
clorhidrico concentrado, se le agregan a 60° C 58, 8 g (0, 6 mol) de
anhidrido z;xaleico. Entonces se calienta la mezcla a reflujo durante
3 horas ylu?jgo se la enfria a 0° C. Al cabo de media hora se recoge
por succiién el: pAz;oci‘ucto precipitado. As{i se ohtienen 59 g (64 % de 1a
teoria) de% 1-is;?opro'pil-1, 6-dihidro- 3-hidroxi-6-oxo-piridazina en for-

ma de cristales incoloros de punto de fusi.én 148° C.

! Descritae suficientemente la natu-
rgl_eza del invento, asi como la manera de realizarse en la
préctica, de'r;e hacerse constar que ;as disposiciones ante-
rioménte_ indicadas son susceptibles de modificaciones de

detalle en cuanto no alteren su principio fundamental,

—
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REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento ‘de obtencién de éste=
res de deidos piridazinon(tiono)-fosféricos, de férmula:

i
‘. OR
0-p~"
\\ORI
, T (1)

-03H7dso

en 1la cual R y R' representan restos alquilo iguales o dife-

rentes ¥ X es oxigeno o azufre; caracterizado porque se hacen
reaccionar halogenuros-diésteres de 4cidos (tiono)fosféricos,

de f£érmula:

X .
Hal -LL’""'OR

| (11)
\ OR!

en la cual R, R' y X tienen los significados erribva indicados y

Hel representa halégeno, preferiblemente cloro, con 1,6-dihi-

dro-3-hidroxi-l-isopropil-piridazin(6)ona de férmulas
_ i o

| | -C H,-iso (111),

eventualmente en forma de sus sales alcalinas, alcalinotérress
o de amonio y eventualmente en presencia de un: aceptor de

dcidos y de un disolvente, a femperaturas entre O y 1002C,
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con preferencla entre 20 y 602C, convenientemente bajo presidn

normal.

2,= Procedimiento de obtencién de éste-
res de 4cidos piridazinon(tiono)-fosféricos, tal y como queda

sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Egta Memoria consta de 22 hojas es-
oritas a méquine por una sola cara.

Magria, - th JUL 1978

BAYER AKTIENGE
4 M. GOMEZ

PP Flr%tu Rals
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