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(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
pyrazolol 1,2-a] pyrazolen. ziel der Erfindung ist es, ein
Verfahren fiir die Herstellung von ' 7
7~Amino~3—aryl—i—oxo~5~thioxo—5ﬁ,1,2—dihydroepyrazolo[1,2~a]pyrazol—6»
carbonsiureestern zu entwicksln, Die pyrazolof 1,2-a] pyrazole
der allgemeinen Formel III, in der R fiir einen Alkylrest und_R?
“fiir ein Wasserstoffatom ‘oder eine Alkoxygruppe stehen, konnen durch
. Umsetzung der Dithietane der allgemeinen Formel I, in der R wie oben
‘definiert ist, mit Zimtsdurehydraziden der allgemeinen Formel II, in
der'R! die obige Bedeutung besitzt,,hergestellt werden. Die
Pyrazolo| 1,2-a] pyrazole der allgemeinen Formel III kdnnen als
rganische Zwischenprodukte fir weitere Synthesen verwendet werden.

- Formeln I bis III -
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Vexrfahren zuxr Herstellung von Pyrazolb[a;z—éprfazolen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
'7eAm1no—3—aryl-1~oxo—5—thioxo—5H,1,2—dihydro_pyrazoln|3,2—a]
pyrazol-6-carbonsiureestern. , L T
Diese Pyrazolol},Z-&prrazole kéhnen als organische Zwischen-

produkge fliir weitere Synthesen verwendet werden.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen-

7~Amino-3-aryl—1—oxo~5—thioxo—5H,1,2~dihydro—pyrazolo B,Z»a]
pyrazol-6-carbonsiureester sind bisher noch nicht bekannt,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren fiir die Herstellung
dieser Pyrazolo[3,2—é]pyrazole zu entwickeln,

Darlegung des Wesens der Erfindung

‘Die Pyrazolo[ﬁ,2—%]pyrazole der-allgemeinen Formel III; in
~der R fiir einen Alkylrest und R1 fir ein Wasserstoffatom oder
elne.Alkoxygruppe stehen, konnen durch Unsetzung der Dithie-~
tane dex allgemeinen.Formel.I, in der R wie oben definiert
ist, mit Zimtsdurehydraziden der allgemeinen Formel II, in
der R! die obige Bedeutung besitzt, hergestellt werden,
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Die Umsetzungen werden in. einem organischen Losungsmittel,
vorzugsweise in einem Alkohol-Chloroform-Gemisch unter Ere—
hitzen durchgefiihrt. Die Dithietane I und die Zimtsdure-
hydrazide II werden im Molverh&ltnis 4:2 umgesetzt. Die
Reaktionstemperaturen liegen zwischen 20° und 100° C, die
Reaktionszeiten zwischen 5 Minnten und 5 Stunden. Nach Be—
endigung der Reaktion 148t man abkiihlen und filtriert das

" ausgefallene Reaktionsprodukt ab. Gegebenenfalls ist Ein~

engen im Vakuum erforderlich. Die Reinigung der Reaktions-—
produkte erfolgt durch Umkristallisation,

Ausfuhrun sbeisp1e1

7+Amino—3—(p—methbxyphenyl)—1—oxo—ﬁ—thioxo~5ﬂ,1,2—dihyﬁro~‘
pyrazoloE},2—@]pyrazol—é—carbonséure-ethylester‘

0,01 Mol p-Methoxyzimtsdurehydrazid und 0,005 Mol 2,4-
Bis-(cyano-ethoxycarbonyl-methylen)-1,3-dithietan werden
15 Minuten unter RiickfluB in einem Gemisch von 5 ml Ethanol

~und 5 ml Chloroform erhitzt. Man la8% auf 20°% abkiihlen,

filtriert ab, widscht mit Ethanol und gewinnt durch Einengen
der Mutterlauge im Vakuum weiteres Produkt. Das Rohprodukt
wird aus Ethanol umkristallisiert.

Ausbeute: 92% d.The Schmelzpunkt: 199—160 C



Erfindungsanspruch

Verfahren zur Herstellung von Pyrazolo B,z—a]pyrazolen

der allgemeinen Formel III, in der R fix einen Alkylrest
und.ijfur'ein Wasserstoffatom oder eine Alkoxygruppe
stehen, gekennzeichnet dadurch, daB Dithietane der allge-
meinen. Formel I, in der R Wie oben definiert ist, mit Zimt~'
sdurehydraziden der allgemeinen Formel IT, in der R die
obige Bedeutung besitzt, umgesetzt werden, _ ‘ |
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