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MEMORIA DESCRIPTIVA
‘'  que se presents pars unir a la solicitud
' de
PATENTE DE INVENCION

formulada el 16 de Febrero de 1963, con el ne. 285.178
éen
ESPARA
por VEINTE afios
e nombre de THE DOW CHEMICAL COMEANY, entidaed nortesmeri-
cena, establecida en Midland, Michigan, Estados Unidos de
América, pors |
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE COMPUESTOS DE
4= AMTNO=POLICLORO-2—( TRICLOROKETIL) PIRIDINA®

‘Bgte invento se refiere g compueatos nitrogenados
de policlero-2-(triclorometil) piridinas que comprenden
derivados nitrogenados bdsicos de policloro-2-(triclorome
$i1) piridinas y sus sales por adicién de &cido. En estos
derivados el grupo que contiene nitrdgeno derive de emonia
co, eminas y otros campuestos nitrogenados bisicos. Asi,
pues, log defivados‘ nitrogenados del pregente invento son

(4) compuestos que tienen la férmula
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y (B) las ssles por adicién de dcido de dichos coampusatos.
En esta férmula y en lag posteriores, cada X es hidrdgeno
¢ Cloro y por lo menos 2 de los grupos X son cloro, Z es
un residuo de una base nitrogenads e y es un nimero ente-
ro. Con la dencminaciln de "base ni‘crogénada" se alude &
un compussto nitrogenado bdsico que tiense par lo menos mn
grupo con hidrdgena reemplazable H\N/' » ¥ awe tiene una
congtants de disociacidn bdsice, K, de 1077 o mayor. Ca-
da una de las valencize libres del grupo B estd unids
bidrégeno, cerbono o nitrdgeno. Asf, pues, estén exciui-
dos: log radicales nitrogenados oxidados, por ejemplo, ni-
troso © nitros Diche base nitrogenada, que puede dsnomi-
parse también "campuesto amina®, pusde representarse por
la férmule

(H) 2
y

Ia y de les firmulas tiene un valor entero. que va desde 1
hasta el nimero de nitrégenos bdsicos que tienen por lo
menoe un hidrbgeno reemplazable en dicha base nitrogenada.
£l residuo de la base nitrogenada que se identifica por Z
en la f£Smula derive de quitar un Atomo de hidrdgenc de
uno ¢ mis de 1os nitrdgenocs bdaicos en dicha bage nitroge

nada.

-:- 285(78
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Tas valencias libres del grupo % pueden ester

satigfechas con radiceles tal occmo, por ejemplo, hidrdge=
no, alcchilo, alquenile, alquinilo, hidroxialcohilo, arel
cchilo, oiocloalcohilo, emine, dislechilamine, guanilo,
emincslconilo, poli(aminoalquﬂenc) émino;a.lcéhilo, piridi
lo, pirimidiniloe, triazilo, cou tal que por 1o menos una
de las valencias libres esté unida a hidrégeno o carbano;
o bien, las valenciaa libres rueden estar unides cen un
grupo divalente que forme, con el nitrégeno, un anillo he
terociclico, tal coma etilenoimina, trimetilemcimina, pi-
rrolfdina, slcchilpirrolidina, piperidina, &lcohilpiperi-
dins, piperazina, alcchilpiperszina y morfolina.

_ Los compus gtog preferidos del presante inventeo
abarcan aquellos que tienen dos nicleos policlorom2-(irie
cToranetil)-piridine, widos, bien sea directamente por in
termedic del nitrégano o por intermedio de wn grupo dive
lente que une entre af los nitrégzen os. Estos compwe stos

pueden ilustrarse mejor mediente uns férmula modificadsa.

0013 X

donde Y puede ser -NNE-, ~(NHQ H, ) Ni-, -MEC H, WE-,
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donde m, n ¥y X son nimercs enteros, o aléuilenediaminga
que pusden tener sustituyentes sminealechiloe o hidroxialco
hile. Los compuaétosz del presente invento abarcan tembién
aguellos en los que solamente un niiclec ﬁolicloro-z-( tri-
clorametiI)pirfdina estd wnido & un nifrége:o en una po-
liamine o ex una diamina, B, Y. | A
_ Los productos del presente inveanto son ablidos

erigtelfnos blencos o de color claro, solubles en alcchol
1sopropilico, dimetilformamida, sulféxido de dimetilo y
tembidn en defdos minerales acuosos y alcohélicos. Estos
productos son utiles como sgentes modificadores del ‘areci
niento vegatal y/o herbicidas, y son adecuados pars empleo
en la medificscidn y el control del desarrollo de lag plen
tes y partes vegetales, incluyendo el control de pléhtaé '
de semillerc pre-gmergontes, as! cana plsntas emergentes.
Estos compueatos son tambidn dtiles coma insecticidas ¥ '
venenog pera los peces.

Son realizaciones preferidas del presente invento
los compuestag (a) que tienen la férmula '

y (b) las seles por adicién de dcido de dichos campuestos.

Come los compusstos del presente invento son derivedos
4-amine o dsrivedos 4-amine sustitu{dos de policloro~2
(tricloremetil) piridinas, la expreaién "campuestos de 4-
amino~policloro—2-( triciarametn) piridina" ge emples més
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sdelente pare abercar los eminoproductos sustituldos, asf
coma los aminoproductos no sustituf{dos.

Los compue stos del presente imfento g8 preperan
haciendo resccionar un compueste de 4-amino-policloro=2z2-
(triclorometil)piridine que tiene la férmula

a
P4 Y
R
'3 V
4 | eCly

eon une base nitrogenade de la férmule

(®) 2z
Y

¥y, 81 se desea, haciendo reaccionar el producic resulten~
te con un écido para obtener una sal de adicidn, donde,
en las férmulzs anteriores, y ¢s un nimero entero, cada
uno de los X es hidrdgenc o clora y das por 1lo menos‘de '
los X son cloro, ¥ Z es el residuoc de ums bage nitrogena
da que tiene uns constante de disociaciim bésica mayor

que 10"'7

y tiene por lo menos un grupo H\N(’ donde cada wna
de lag valenciag libres estd unida a carbeno, hidrégeno o
nitrdgena,

' Los compussates preferidos de 4-amino—policlb-
ro-2-( triclorametil)-piridinae del pressnie inventc sa pre
peren par reeccidn de una policloro-2-( triclérometil)__;iiri
dine, & saber, wna tri- o tetra-clora—a-(triclorcﬁeﬁil)

piridinae que tenga le férmula

w3
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con uns bags nitrogenads que tiene la f&mula, HZ, para
obtenar el producto desesdo. Cumndo el producto deseado
no se obtiane eomo hidrocloruro, pusde convertirse ar una
sal por reacefén con una centidad estequicmdtrica de un
dcido, tal coma um écido minersl. .

En la prepersciln de campuestos de 4—aminc-poli-
cloro=2={ triclorane tiI)piridina por la reaccidn de trie o

- tetramcloro=2=(triclorametil) piridinas y una base niirege

néd&, (H)&Z, las beses nitrogenadas adecuades o 163 com—
puestes aminicog incluyen emonieco, mone- y poli-aminas
aliféticas, alicfolicas y heterocfciscas, asf como can~

pEstos bésices o amfnicos, tales camo guanidina, hidrazi

na y elechil o sralcohil-hidrizinss. Son monoaminae alifg
ticagz preferidas aquellas que pueden de signérs& mono- y

di-alcchilamingag, alquenileminas, alquinilaminag, hidro-
xielcchilemings, di(hidroxislcohil)eminas y eralechilami-
nag. Intre loz ejemploa de tales amimm-ae incluyen metie
iamins, atflemina, nepropilaming, iscbutilamine, sec.=ami
lemine, 2-metil-n~butilemine, 1,3-dimetilbutilemine, n-he
xilamina, 3-asmino-n-hexano, 4-amino-n-heptano, 2-amino-n-
heptano, n-nonilamina, n-octilamine, decilamina, undecila
mina, dodecilamine, tetradecilamina, hexadecilaminas, 1,1,
3,3 ~tetrametilbutilamina, Z2-amino-Ze.metilbutenoc, pentade
cilanina, heptadecilamina, hexéhidrobencilgmina, y otras

--6-&
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monslcohilanines due contienen de 1 & 10 & s 18 &tomos de
carbono inclusive; dimetilemina, die tilemina, diisopropi-
lemina, dien-butilamine, etilmetilemina, diiscemilamine,
diocctilamina, metilisopropilamina, Nemetildecilamina, R-

‘me til-pec.~butilemina, N-metildodecilemina, R-me il te trade

¢ilemina, N-motiloctadecilamina, R-etiloctadecilanins,
etilpropilamina, Nen-butiltetradecilamina, bis(l,3-dimetil-
butil)emine, N-metil-2-smino-n-pentenc, di-n-heptilamina

¥ otras dialcchilemines que contienen de 2 & 20 édtomos de

qarbono, inclusive; elilemine, metalilemina, oleilemina,
S=gmino=lepeniam o, B-wniho-z-hexeno, y otras alquenilami:;
nas que contienen ds 3 a 18 &tomos de carbono, inciusive.;
alfe~feniletilemina, beta~fenil-etilamina, l-fanilpropile
ning, 2-fenilpropileminsa, alf&-amina»n-butilbenoen'a, 3,5~
dimetilbencilamine, 3-fenilpropilamina, alf&-amino-ﬁ-huti;
bencenc, 4-natilbencilamina, Jemetilbencilamine, 2-metilben
cilemina, Neetilbencilamina, Nemetilbencilamina y otras
aralcabileminag que contienen de :7 a 10 étomos de carbono,
inclusive; alcchol 2-aminopropilico, 3-aminc-n-pentanol,
isopropanolemina, Z-mm;-n-pentanol-."n alcohol 3-amino-
propilico, 1.;ammo-a.butmo1, dietenclamina, metilaminoew
tanol, stilamincetanol, isopropilamincetanocl, n-butilami-
nostal, bis(beta-hidrexipropil)euina, bis(beta-hidroxie-
til)amina y otras hidroxislcohilamines, que contienen de
2 a 6 & 10 édtomos de carbano o di(hidroxialcohil)aminasg
que contienen hasta 20 étomos de carbano, inelusive, pro-
pargilamina y otras a;quinilaminas:.

Son polisminag alifdticas adecuadas como reaccio-
nantes aquellas en las que por 1o menos uno de 10s nitré-
genos aninicos tiene un hidrégeno reamplezable y donde _

285178
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doa o mge de los nitrégenos aminicos pueden tener hidrédge
nos reemplazables. La disposicidn particular de la cadena
carbonads no es critice siempre que heya presentes por lo
menos dos nitrdégenos aminicos ¥y por lo menos uno tange un
nidrégeno reemplazeble. Les poliaminas pueden contener
tembién un radical hidroxi en su estruciurs. Entre las pg
lieminas eliféticas adecusdas figuwren etilencdiemina, die
tilenotrianing, wietﬂenotetﬁmina , tetraetilenopentaming,
propilenodiaming, 3,3'-disminodipropilsmine, 1,3-diaminobu
teno, dietiletilencdiaming asimétrica, dietiletilenodiami

'na simétrioa, hexzametilencdiamina, tetrametilenodiamina,

trimetilenodiamina, pentametilenadiamina, 1,2,3=triamine-
prOpaner, 1l 3-diamino-2-prapanol, Midro:detilpr@ileno—
dlemine, y otras poliaminas alifédticas que contlenen de 2

‘a 8 &tanos. de carbono, inclusive,

" Son eminas aliciclicas adecuadas las aminas prims
riass y gecundariag que tienen un grupo eicloalcohno que
tiene de Jaé atmos de carbono, inclusive, en el radica.l
cfelico y tienen un conten_ido total de cerbono de 3 a 12,
inclusive, Se incluyen aqui oicloslcchileminas hidroxi- y
amino-sustitu{das. Entre los ejemplos de aminas alicfeli-
cea adecuades figuran eciclopropilamina, ¢iclobutilamina,
cicIopsntiIahina, eiclchexilamina, 2-a8tilciclohexilamina,
Nemetilciclohexilemina, Nestilciclcohexilamina, diciclohe-
xilemina, 1,2-dieminociclohexenc, 2-aminociclchexancl,
atce

Son aminag heterociclicas adecuadas pars la prepe
racién de los compuestos del presente invento las que pug
den designarse como compuestos de nitrogenoc he‘cerociciico

no aramdtico donde el nitrdgenc bésico forma grte de lé

-8 -
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egtructurs enular, y las que san compuestos heterocfcli-

cos de nitrégeno “eromftico" que tienen también un susti-
tuyente eminro sobre el anillo camo nitrdgeno bésico. Entre
los ejemploa dsl hetercciclo no aromdtico figuren etile~
noiming, trimetilenoimina, birrolidina, piperiding, S-mée-
tilpirroliding, 3~metilpirrolidina, 3~etilpiperidina, 2,5-
dimetilpirrolidina, 2,4-dimetilpirrolidina, 2-metilpiperi
dina, 3-metilpiperidins, 2,6-dimetilpiperidine, 4~etilpi-
periding, 2-etilpiperidine, 2,2,4-trimetilpiperidina, pi-
perazina, 5-metil-2-pirazoline, trans-2,5-dimetilpiperazi
na, .morfp:h‘.'na, y otras bases heterociclices de nitrdgenc
no aramftico que tienen un tamafio de anillo de 3 a 6 &to~
mog de carbono, inclusive, y un contenido total de carbo- .

'no de 2 & B8, inclusive, las bases nitrogenadas heteroci-

clicas "arométicas" edecusdas son enillos de 5 y 6 mieme-
brog quéa contienen por lo nmenog un radical -.-NE2 ¥ que
pueden contener también de 1 a 2 grupes metilo. Entre loa
ejemplos de aminas adecuadas figuren 2-aminopiridina, 6-
sming-alfa~picoline, S-aminc-slfe~picoleno, 3-emino- Y - |

picoleno, 3,4-diamincpiridine, 2,4-disminopiridine, 2,5~

- @ieminopiriding, 2,6-diamii1091ridina, - 2-gminopirimidina,

4meminopirimiding, S-gminc-3j-metil-l,2,4-triazol, y otros
compuestos heterocfcifcos nitrogenados amino-sustitu{dos
que contienen no mis de 7 &tomos de carbono y tienen uns
constente de disociaciln bésica meyor de 10~7, algunos

otros compuestos nitrogenados bdeicos reaccionan eon poli

. cloro~2=(tricloranetil)piridinas, para der compuestos que

tienen las propiedades desesdas de los productos dal pre-

 gente invento. Entre ellos estén inclufdes campuestos tam

les como gusnidina, hidrazina y alcohil- y aralcchil-hidrg

. 285178
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‘zinag, tel como matilhidrazina, dimetilhidrazina asimétri

¢a, etilhidrazine, ete,

Le reaccibn entre la policlero-2-(tricloramatil)
piridina y la base nitrogeneda pusde realizerse, y general
menta se realiza, & una temperstura comprendids entre log
1{mites de 158, aproximademente, y 1004C, aproximadsmente.
Leg cantidades de reaceionantes pueden variasr desde pro=
parel ones sustencialmente equimolares & una cantidad este
quiaétrics, © & un excesc sustencial de le enina o del
reaccionante bass nitrogenada.' Con la mayoris de 163 real
cionsntes basge nitrogenade, go enplea por 10 Mgz un X
ceso molar dob.te.o egtequiométrico, reaceianando el exce-
g0 de base con el subproducto cloruro de hidrdgeno came
aceptor de cloruro de hidrégeno. Cuando ge emplean estos
pceptoras, se obtiene el producte degeado en forms de un
canpre sta 4-amino-polieloro=2-(tricloramatil)piriding en
vez de como hidroclaruro. Con muchos reaccionantes de bae
se nitrogenads, las propiedades fisices son convenientes
para ugo cauo digolvenfes, y 9o emplee un grean oxceéeso de
manera qua el reacciomante pusda funcionsr temblén cama
digolvente, También pusde emplearse un disclvente no ni-
trogenado adicional, si se desea. Entre los disclventes
adecusdos pera realizaer la reacciln figuren metanol, eta
nal, alcahol fsopropilico, nebutancl, elcahol n-amflico,
tolueno o mezclas de los mismoa. Frecusntemenis, se em-
plea un agente bdaico inorgénico pera reaccionar con el
gubproductc clorure de hidrdgao. Butre las bages inorgé-
nicag adecundas para €1 uso indicadc figuran carbonato po
tasice o sbdico e hidrdxido sbdico o potdaico.

El procedimiento preferidc para reelizsr la reacs-
PTG IR
% \Sz@ i 4 &
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eién variard segin el compuesto amina perticlar que se

heya de preparar. Aef, por ejemple, cuendo el reaccionan-
te amina es una sustencia geseoss o voldtil, conviene rea

ligar lé reaccifn en una vasija cerrada & pregidn autége-
na., Con sminas de bajo punto de ebulliecidn o cuende se de
gea un afecto moderador, pusden mezclarse los i'eaccianang- )
tes juntos en un disolvarte y cslentarse a tempei‘atura de
reflujo. Con aminas que tienem puntos de ebullicidn moders
dos a presjones atmosféricea o cuando se degean condicio-
nes nés rigurcsas, por ejempla, una reacciin en mée de wn
luger bésico, en un nfcleo polismina, puede mezclarse el
campueato. policloro»?_-(triclorometi;) piridina con un exce
sc de Is amind y calentarse a tempere.‘tﬁra de reflujo. Con
ciertaz aminas, partiéularm«enta aquwellas en que pusde no
convenir el empleo de un excess, pOr razones econdmicas,

© que, por uns u otra razén, requieren un despleszador de
cloruro de hidrégene mis eficez que la smina misma, puede
reglizarse la resceifn en presencia de un agente bésico
inorgénico. '

En la preparecidn de compuestos de 4-aminopoliclo
ro=2-( triclorometil) piridine a partir de poIicIoro-2-(tri
cioranatil)piridiné y base nitrogenada en | que. diche base
nitrogenads es uns sustancig gasecse o fdcilmente voia'.til,

el compueste de policloro-2-(triclerazetil)piridina apro-

piado ss mezcla a fondo, preferiblemente, con un exceso,
sobre bass moler, de la .ba.sa nitrogenada: o del cuupusate
aninico y la mezcle resultante se coloca en una vasija de
pregifn. ILa vasija se cierra y se celienta durante wr pe-
riode de, aproximedamente, 1/2 s, aproximadsmente, 2 ho=
ras, a uns temperatura comprardida preferiblemente entre

-1l -
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80 y 110sC., apréiﬂmadamente. Bl producto puede aislarse
por enfrismiento de la vasija de presiin a una temperatu~
ra bastante por debajo del punto de ebullicifim del reac~
cionante nitrogenado. Cuando el reaccicnante es amaniaco,
conviene enfriar hagta una temperatura de -80RC., aproxi-
mademente. Despuds de enfriar a la temperatura apropiads,
ée abre la vasija y se deja que la mezcle adquiera la tem
peratura embiente. La mayor parte del excesc de amina sin
reeccionar se evepora & le tempereturs ambiente; la amina
residual puede eliminarss por evaporaciln, bien sea apli-
cando: cglor, o bien .sanetienda la mezcle & presién redug:;.
da, o bien aplicando ambog métodos, El producto as{ obte=
nido puede purificarge, si sge desea, por procedimientos
corrientes, por ejemplo, por tratemiento con carbén acti-
vado, separscidn cramatogréfice o recristalizscidn.

Cuendo _el reagccionente bage nitrogenade no es ga-
seoso ni es excesivemente voldtll bajo lag condicicnes
existentes, puwde calentarse con una policloro-2-{triclo-
ranetil) piridina apropiadas, con o sin disolvente afiadido,
a temperatura de reflujo. La centidad de smina pwede va-
rier desde un pequefio exceso a un gran exceac, calculado
sobre bage molar, cm respscto al reacclonante policloro-
2-(tricloranetil)piridina. El calentamiento puede reali-
zarse & 10 largo de un perfodo desde 1 hora, aproximada-
mente, hasta variocs dias, para obtener el producto. de 4-
amino-policloro-a-(tridlorametil)piridina deseado. Despuds
de terminade la reaceién, puede siglarse el producto y py
rificarse por los procedimientos ordineriocs. Asf, por ejem
ple, el hidrocloruro de amina y le base nitrogenedsa que ha

quedado sin reaccionar se retiran por lavado con agua o
) Q LAY
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dcido mcuoso dilufdo. Durante 1a operacidn de lavado, el
producto frecuentemente precipita en forma de wn sblido
cristalino, pero pede quedar camo residuo aceitoso. Pue-
de extraerse el residuo. con éter y, purificarse désptiée,
con carbén decolorante o empleando técnicas de separacilm
cramatogrdfica o de cristalizecién. O bien, algunas: veces
puaden aislarse los productos formando un hidroclorure o
un diliturato cristalinos.

Hay que advertir que, en los compussios del pre-~
sente invento, o1 redical (triclorometilo) ocupa una posi
cidn < con respecto al hétero-nitrégenc. las posiciones
o4 1)even los nfmeros 2 y 6. Aungue, desde un punto de
vigta genérico, 1os empuestos: del presente invento se de
posinan compusstos de. 4-~amino-policloro~2-( triclorametil)
piridina, en ciertos compus stoe, el érupo (triclorometil)
puede désiglarse. preferiblemente como ocupante de la posi
cibn 6, .

EjempIo 1. 4=AMING-3, 5-DICLORO~2-( TRICLOROMETIL) FIRIDINA
My

Cc1 cl

0013 )

Ex une vasija de presidn se cerraron 2,5 gramos
(0,0083 moles) de 3,4,5-tricloro=2-( triclorcauetil) ﬁiridina
¥ 50 mililitros (2,4 moles) de amoniaco enhidre e -808C.,
¥ lwego se calentaron durante una hors a 1008C. Al termi-
nar este periodo se enfrid la mezela de reaccién a -800C,,

. 285178
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ge relajd la presién y se deJd que la temperatura llegera
a la del embiente pars evaporar el anonieco que habia que
dado sin reaccionar. Quedd camo residuc el compuesto de-..
seado de 4-am§:no-3 ySmdicloro-2-( triclorome til) piridina., .
Este d1timo se recristalizé de dcido aetico acuoso de
60f obteniéndose un compuesto purificado en foima de prig
mag incoloros de punto de fusidn 137-13880.

en 2

Bn operaciones realizades: de manera enéloga a la’

degcrita en el Ejemplo 1, ‘se prepardron los siguientes.
canpuestos, \
4-amine-2,3,5~tricloro~6-( triclorane til) piridina,
con un punto de fusién de 118-1208C,, por la reaccién de
2,3,4 ;5~tetracloro~6=( triclorometil) piridina y amoniaco.

' 4edmino-3 +5-dicloro=6-( triclorometil) piriding, '
cod un peso moleailsr de 280, por la reacciln de 2,4,5-
tricloro—6-(triclorometil)piridina y amonfaco.

Ejemplo 3. i:‘ MZNOETIII AMTNOw 3.§.DICLURO-§§ TRICI.ORO-
METIY) PIRIDINA
NHGHe(}HzHH 2
€l Ccl
CCl

3
Sobre una mezcla de 25 mililitros de metanol y 25

mililitres de alcchol isopropilico se afiadieron 6,0 gre-
mos (0,02 molea) de 3,4,5-tricloro-2-(triclorometil)piri-

285178
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 dina y 5 gramos: ( 0,08 mcles) de stilencdismina. La mez~

¢la resultante se hirvib s temperaturs de reflujo durente
16 horas y luego ss enfrid & 48C. y s& diluyé caz 100 mi-
1ilitros de agus. de hielo. Se gepard un sélide de color
cenele y @@ precipitd de la mezola. El sblido se extrejo
por filtracibn, se traté can carb®n decclorante y se re-
crista.'!.iz& de tetraclorurc de carbono obteniendoe 5,8 gra-
mog (94 por ciento) de 4=(2-aminocetil)=amino=-3,5=-dicioro-
2-(triclorometil) piridine, en forma de crigtales de color
emerillo clere que fundfan-a 119-1208C.

Ejenplo 4

En reacciones realizadag de una maners andloga a
ls descrite en el Bjemrlo 3, se preparan los siguientes
compuestaas . )

' 345-Dicloro-4-ue tilamino-2~( triclorane til) pIridi-
ne que funde & 140-142¢C., por la reacciéa de 3,4,5-tri-
cloro~2-( tricloremetil)piridina y metilsmina,

3,5-Dicloro-4~etilamino~2~( triclorane til) piridine,
can un peso ninlqmlar de 308, pa la reaccidm de 3-,4‘ pH=tri

_ CLOrQm2={ triclofomatil) piridina y etilamina,

3, S-Dielorﬂnhidrazino-zn(trielormeﬁl) piridina,
corn un punto de fusidn de 1’21-—17290., por la reaccidn de
nidrezine anhidre ¥ 3,4,5-tricloro-2~(triclorometil) piri-
ding. : | ,

4-(2-(2~eninoe 1) aninoetilanino)-3,5-dicloro-2-
(triclormtil)piridina, mono hidrocloruro, que funde de
170 a 20080,, con descompesicidm, por la reaccién de die-
tilenotriaming y 3,4 ,B-tricloro-z-(trieloranaﬁl) piridina.

4~{3~(3~Aminepropil)aminopropilaming)=-2,3-dicloro-

285178
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~6-{triclorometil) piﬁdina; monchidrocloruro, Con uUn pego
molocular de 394, por la reasccidn de 3,3*-diaminodipropilg
mine y 2,3,4=tricloro=6=(triclorane til) piridina,

2,3 ¢5=Triclore-4=~Ligopropilaninc-6-( triclorane t11)
piridina, con un pesc moleculsr de 356, par la reaceidn de
isopropilanina y 2,3,4,5-tetracloro-6-(triclorametil)piri
dina.

Efjemplo

En reacciones reslizadeg de una menera endlogs a
la descrita en log Ejemplos 3 y 4, &e preparan los asi-
guientes compuestos: .

3, S-Diclorqv-é-pipergzino-a-( triclarome 1) piridi-
ne, mmohidroclorur'o, con punta de fuamilm 192-I95¢C., eon
descomposicin, por la reaccidén de piperazina y 3,4,5-fri
cloro-2-( triclorane til)piridine en toluenc came digolven~
ta. ' ’ , :

3¢5~Dicloro=d~propinilamino-2~{ triclorame til) piri
dine, con punta de‘fusién' 13%—1389(1’., por la reascelén de
propinilaming ¥ 3,4,5=tricloro-2-(triclerame til)piridina
en butencl normal cama dimolvente.

4=(6-imEnduexilaning)-2, 3=a1cl aro-6=( tricl arane~
t11)piridina, em un pese molecular de 3;19, per la reac-
eién de hexemstilenodiamina y 2,3,4-tricloro-6-(triclore-
metil)piriding en butenol normal camo digcEvente.

4 ,n~Amilamino-3,6=dicloro-2~( triclorame ti1) piridi
na, €on un pego molecular de 362, por la reaccién de n~ami
lanina y 3,4,6-tricl oro-2-( triclarametil)piridina en slcg
hol em{lico cama Gisolven te.

3 45=-Didl: or@-dimetilamin&-érfgl §:-ume ;1) piri-
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dina, con un purte de fusifn de T2-T3eC., par la reaccién
de dimetilsmina y 3,4,5-tricIore-2-(tricloranetil)piridire
en butane]l normal como disolvente.

3, 5-Die1o:o-4-zgorfomo-2-( triclorometil)piridins,
con un punto de fusiln de 108,58 & 1I28C., por la restoidn
de marfoline ¥ 354 ,5=triclore-2-(triclerame tiI) piridine
en butanol normal cana disolvente.. ‘

2,3,5-Iricloro-4-me tilaming-6-( triclorome t11) pird
dine, con un punto de¢ fusiln de 81 a 870C,, por la reac-
cibn de metilaﬁina acuoss 81 408 ¥ 2,3,4,5=tetracloro=tm
(triclorametil) piridina en etanol caxe digsolvente. .

2,3 y5=Tricl org=d=~dime tilan ino-6=-( triciorometil) pi
ﬁd:[na, cax un punto de fusidn de 52,5&-54,5: Ce, por la
reaceiln de dimetllamina acuosa al 25¢ y 2,3,4,5-tetracle
ro=6- triciorametf1) piridina en etanol camo disolvente.

2,3,5=Tricloro=4=pirrolidinc=-6-~( triclorome til) pi-
ridina, de punto de fueifm 98-1032C., por le reacaln de
pirrolidine y 2,3,4,5~tetracloro=6-( triclorame t4l)piridi-
na en etanol coma aisoivente. :

' 2,3-DicLoro—d—((2-dietilaninos til)aming)-6<( tri~
clorometil) piridina, con un pesc melecular de 379, por
la reaceidn de dietiletilenodiamina asimétrica ¥ 2,3,4~-

. tricloro-6-{triclorometi 1) piridine en butanol normsal co-

mo disolvente.

' ' 2,5—])10101'0—4-((z-etileicioheﬁl)aminp)-é-( triclo
rametil)piridina, con un peso mclecular de 395, por la
reacciln de 2-etilciclohexilamine y 2,4,5-tricloro-6-(tri
clorcmetil)piridine en tolueno como disolvente. '

2,5-Dicl oro—4-( 2-piridilemino)~6-(triclorometil)-
piridine, con un peso molecular de 357, por la reaccidm de

')'$ -"f‘\ = g ‘17 @
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2-aminopiridina y 2,4,5~tricl orowbe{ triclorenetil) piridina
en tolueno camo digclvente. "

2,3=Dicloromb={2=pirinidinilamino)=2-( triclorome=
til)piridina, con un peso molealer de 358, por la reac-.
cién de 2,3,4=tricloro-6-(triclorometil)piridine y Z~smino
piri_midina en tolueno como dimsolvents.

2,3 ,5-ﬁ'ieloro-4-hi§razino-6-( triclorametil)-piri
dina, com un punto de’ f’usién de 114-1168C., por la reac-
cibn de bidrazina enhidra y 2,3,4,5-tetracloro-6-{triclo-

rcmeﬁ,l)pir:.dina en etanol como disolvénta.

g;zemgw 6 4.4' gmmvonxmm-msg3,5—1)10:030__3:(533:%
ROMETIL) PIRIDINA |

Cl

Se celentaron juntamente, a 1008C, durante 24 ho-
rag, 6 gramos (o, 02 moles) de 3,4,5—1::‘1010ro-2-(tricloro
metil)piridine y 1,4 gramos (0 o023 moles) de et:.lanodiami
na. Al cabgo de eagte periodo, ge de.j& enfrisr le mezcla de
reacaifn e temperatura ambiente, se agitd con 20 milili-
tros de dcido clorhidrice 1 normel y luego se enfrié a 40
C pare. precipitar cbmo material cristalinc el producto de
seado de 4,4'-etilenodiiminobis(3,5-dicloro-2-( triclorome
$i1)piridine), Este dltimo se recuperd por fil‘t:‘aéién ¥
se recri'a'taliz&‘.de 4cido acdtico glacial obteniendo wa pro

- - 18 -
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dncto purificado con punto de fusidn de 205-2078C.
Ejemplo

En preperaciocnes realizadaa' de una manera andloge
23 la deserita en el E;jempla 6 se prewan los compues~
tos sigutentess '

4 ,4v-Hidrazobia(3, 5~dicloro-2-( triclorometil) pird
dina, can purito de fusién 193-193,58C., por la reaccién
de hidrazing gnhidrg y 3,4,5-triclore-2-{triclorametil)pi
ridina,

4-Pirroliding-3,5-dicloro-2-( tricloronetil) piridi

. ng,con pu?afo de fusién de 104-1056C., por la reaceién de

pirrolidina con 3,4,5-triclore-2-(triclorauetil) piridina.
| 4-Piperidino-3,5-dicl oro-z-( triclorometil) pir:ldi-

na, con punto de fusidn de 96-»9700., por la reaccidn de
piperidina y 3,4,5-tricloro-a-(triclormetil) piridina,

4=Ciclohexilamino=3,5=~dic1oro=2-( triclorametil)
piridina, con punto de maién. ;72-73ﬁ0.,, por la rescciém
de ciclohexilamina y 3,4,5~tricloro~2-(triclorometil}pi~
ridina. - N
4-Al1lemine-3 ,5-dicdorom2-( triclorametil)piridine,
con punto de fusidn de 93-948C., par la reaccién de alilg
mina con 3,4,5-tricloro-2-(triclorametl)piridina.

4-~Bencilemino=3,5-8icloro-2-(tricloranetil) piri;
dina, con punto de fusibn 63,58-64,58 Cep por la reacceifn
de bencilami’na can 3,4,5=tricloro=-2=-(triclorametil)piridi
1B

4-n-Butilamine-3,5-did oro-2-( triclorome til) piri-
dina, con punto de fusiém 36-38¢C., por la reaceifn de
n-butilamina y 3,4,5-tricloro-2-( triclorametil)piridina.

d‘!
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2,3,5=Tricloroed=( (4~pentenil)amino)-6-{ tricloro=-
metil) piridina, con p§so molecular de 381 par la reacciém
de. 5~emino~-l-pentens y 2,3,4,5~tetracloro-6-(triclorme—
til) piridina.

2,3~Dicloro-4-motalilamino—6-{ triclorcmetll) piri-
dina, cn peso molecular de 334, por la reacciln de meta-
lilamina y 2,3,4=tricloro-6-(triclorametil)piridina.

2,5=-Dicl oro—44( (2-feniletil)amino)=6-{ triclorane=
+i1)piridine, con peso molecular de 384, 'por la reaceifn
de beta~feniletilamina y 2,4,5-tricloromb=(triclorometil)
piridina. '

3,5-DicIoro=d-n-oc tilamino-2-(triclorometil) piri=
dina, con peso molecular de 296,5, por la reaccidn de oe~
tilamine ¥ 3,4,5-tricloro-2-( triclorometil)piridina.

W -K,N'- /[74,4'Bis(3,5-d4cloro-2=( triclormmetil)
piridina)_7 -dietilenctriemina con peso molecular de 629,
por la resccidn de dietilenotriamina y 3,4,5~tricloro-2-
(mcloraneﬁl)p:triﬁina ’ -

4 ,4*=Trimetilenodiimino-bia(3 ,5-a1c1 oro-2( tricto-
rametil) piridine), con peso molecular de 600, por ls reac
cibn de trimetilencdiemine y 3,4 ,S-tricloronz-(trielormne
1) p;ridina.

4 4 twPropilencdiimino~bis(2,3,5-tricl oromb-( tri-

. clorometil)piridina), con peso moleculer de 669, por lmz

reeccin de propilencdiening ¥ 2,3.4,5-tetrecloro-6-(tri-
clorametil) piridina,

4 st *—Tetrémeﬁlenoﬂiimina-bis( 2,5=d1cLorob={ tri-
clorametil) piridina), con peso molecular de 614; por la
resccidn de tetrametilencdiaming ¥y 2,4 ,5-tricloro-6-(iri-
cloremetdil)piridine.

;-’7
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4 ,4*-Hoxeme tilencdiimino-bis(2,3~dicl oro~6-( tri=-
clorometil)piridina), con pesc melecular de 642, por la
reaccifn de hamemetilaﬁadiamina ¥ 2,3,4=tricloro-6-(iricleo
rametil) piridina.

1,4-/4,4*-Bis(3,5-dicloro-2-( riclorome t11) piri-
dina)_7 piperazina, con peso molecilar de 642, por la
reacciln de piperazing y 3,4,5-tricloro-2-(trielaorametil)
-piridine, |

Efenplc 8. §en~OCTADECTLAMINO-3,5=CICLORO-2—(TRICLOROME-
TTEL) PIRIDINA

B - (CH,)y,CH,

Se megelaron juntemarte y ee calentarom g 1008 C.
durante 4 horas, 2,2 gramos {0,008 moles) de n-octadecilp
mina, 2,5 gramog (0,008 moles) de 3,4,5-triecloro-2-(tricle
rometil) piridina y 1,3 gramos (0,009 moles) de carbonate
pota',a.'}co en pol‘-fo. AT cabo de este periodo, se enfrié 1s
mezclia de reaccidn e temperatura embiente y se afiadisren
acbre 1z misne 30 mililitros de éter etflice y 20 milili-
tros de sguas Ie mezole resultante se agitd, se separaron
l_éa fages inmigeibles y la fase etéres se evapord a se-
quedad obteniéndoge un residuc sceitoso. Bste residuc
aceitosc se digolvid en 25 mililitros de mezcls de hidro-
carburoa paraf{nicos que tenie punto de edullicién de

—a- 283178
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98-1378 C, y =0 hizo paser & través de una columa de ald

mina aétivada. Ia columng ge traté con une cantidad adi-
cional de dicho disolvente y pogteriormente con benceno

pars gepurar 19_, mezcle de productbs'y r'e&uperar el produc
to degeado de d-n-octadecilamino-3,5-diclorow2-(triclare-
metil)piridina en la solucién bencédnize. E1 products sa
recuperd por evaporaciln de la soluciln efluente a seque-
dad y secando el residuo a presidn reducide sobre recor-
tes de parafina, El producto estaba constitufdo por cris-
tales incoloras q,ué fundfen a 30-320C.

Ejemplo 3

En una preparacién reslizada de ung menera endlogs
& la descrite ax el Ejempla 8, se prepararon log sizsuien-
tog ccmpuestw :

4= 2=Hidroxietilamino)=3,5-dicloro-2-( triclorane—
$11)piridine, can punto de fusibn 88-90 C., por la reac-
cién de etanclamina y 3,4, 5-‘ﬁr:lcloro-2-( trieloranetﬂ)pz-
r:.dina. en presencie de carbongto patésico.

' 2,3,5=Tricl oro=i-n~hexedecilamino=6={ triclorome=
%11)piridine, con peso molecular de 539, por le reacciln
de n~hexadacilamina y 2,3 4 ,5-tetracloro-6-( triclormaﬁl)
piridina en presencia de carbonsto potﬁsico.

2,3~Dicloro-4-n-dodecilamino=6-( triclorome til)=-pi
ri}iiné, can pesa molecular de 448, por le reaccidn de n-
dodecilaning ¥ 2,3,4~tricloro-6-(triclaranetil)piridina
en presencia de carbonato potdsico.
| 2,5=Dicloro-4-n-octilamino.6-(triclorometil) piri-
dins, con wr peso molemlax de 392, par la reaccidn de
n~octileming y 2,4 ,S-trieloro-.&-( triclorometfl) piriding

285178

en pregencigc ds carbonato potdsico.
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2,3=Dicloro=4=(( 2-hidroxipropil)amino)-6-{triclo
rometil) piridina, con un peso molecular de 338, por la
reaccidn de isopropanclmmine y 2,3,5-tricloro-6-(triclore
metil)piridina en presencia de carbonato potésico,

2,5-Dicloro-4-big(2-hidroxietil)emino~6-( triclorg
metfl)piridina, con un peso molecular de 369, por la reag
cién de dietenclemine y 2,4,5-tricloro-6-(triclorametil)
piridina en presencia de carbonate potésico. )

2,3-Dicloro-4~bis(2-hidroxipropil (amino=6-(triclo
romaﬁl)p}ridina, con un peso molecular de 39.7," por la

_ reaceibn de diisopropanolaming y 2,3,4=tricloro-6-{triclo
rametil)piridine en presencia de carbonato potdsico. -

3,5=D101 0 Omd( { I=fonilpropil) amino)m=2-( tricloro-
metil) plridine, con un pesoc molecular de 398, por la reac
cién de 3,4,5=-tricloro=-2-(triclorametil)piridina y 3-fe-
nilpropilaming en presencia de carbonato potdsico.

2,3 ,5=Tricloro~d={ (4=me tiIbencil)aminom6w( triclo-
rometil)piridina, eon wn peso molecular de 419, par la
reaccidn de 4-metilbencilemina y 2,3,4,5-tetracloro=6-(tri
clorametil)piridina en présencia de carbonato potdsicos

3,5~Dicloro-4~{(2-hidroxiciclohexi)aming)-2-( tri-
clorometil)pirddina, con un peso molecular de 378, por la -
reaccién de 3,4 ,5-tricloro=2-( triclorometil) piridina y
2-eminociclohexenol en. pregencia de carbonato potdsico.

3,5-Dic] 07 0wt m( 6mtie £ T-2-piridilaming)=2~( triclore
metil)piridina, con un peso molecular de 371, por la reac
01én 4e 6-amino-alfa-picolina y 3,4,5-tricloro-2-(triclo-
iranetil)piridina en presencis de carbonato potésico'. '

Ejemplo 10, DILITURATO DE Jw=(3,5=DICLORO=2=( TRICLORCHETIL)
«4=~PIRIDIL)~-GUARIDINS
285178
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| Se afiadieron 3,0 gremos (0,01 moles) de 3,4,5-tri
cloro=2=( triclorometil) piridine sobre una solucin metand
lica de guanidina obtenida por tratamiento de 4,8 gramos
(0,044 moles) de nitrato de guenidina con una golucién de
1,6 gramos de hidrérido sédico en 35 mililitros de meta~
nol. y eliminaric}o el nitrato sddico precipitado por filtra
eifn. e mezele resultente del coampuesto pirtafnico y gua
nidina se calentd hasta el punto de ebullicidn y se mantu
vo a la t'emge,ratura de reflujo durante 3 dfas. Al cabo de
esta perfodo, se celentd la mezcla de reaccidn bajo pre-
gidn reducids pmra evaporar el metanol y' récuperar un reo-
siduo, que, ge calentd despuds con 10 mililitros de agua
& temperatura de ebullicidn. La mezclae acuosa resultante
ge decantd pars eliminar el agua y el aceite restante se
disolvid en 20 mililftros de metsnol. Esta soluciln se
efindid sobre otra solucidn de 3 gramos de dcido S-nitro-
barbitirico eu 300 mililitros de metanol. Ia solucidn me-
tanélica se calentd a ebullicidn y se eepard una pequefis
centidad de sustancia insoluble por filtracién y luego se
concentrd hagta comienzo de: cristalizaciln. la mezcla se
enfr{é luego para obtener ol diliturato de 1-(3,5-diclore
=2 triclorometiI)=4=piridil guanidina, que se descompo-
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nis al ealentarle.

Ejempla 31. 4—AMINO-=2,3,5-TRICLORO-6-( TRICLOROMETIL)FIRI-
DINA

Se colocaron 25 mililitros: de amonfaco anhidro y

15 gramos (0,045 moles) de 3,4,5,6=tetracloro=2-(tricloro
metil)piridina en une vasija de mwesiln y se calentd a
100-1158C. durante una hora y media para obtener el pro-
ducto deseado de 4-amino=2,3,S-tricloro=6-(tricloremetil)
piridina. Después de terminado el celentamiento, se dejd
que se enfriars la mezcla y luego se lavd con zgua y se.
extrejo con cloruro de metilano, El eldim‘o de metilenc
se evaporé pera recuperay el producto como residuo. Des~
pués de recristalizacién de alcchol acuoso, y hexano, eI
prod'uczi’co fundfa a 113-1188C. , ' |

, Los canpuestos del presente invento san ditiles pa
re la modificacién del desarrollo y el control del dese-
rrollo de las plantag y partes vegetales. Tambidn son ¥ti
les como 'plaguicidas: ¥y parasiticidas para combatir una
gran variedad de plegas damésticas, agricolas y acudticas.
Entre las plagas: representativas figuwran moscas domésti-
cas, cucarachas, écaros, #fidos, pez plateado esmerslds

de los lagos (Notropis), el "minnow" de cgbeze lisa del

‘norte (Phoximus), carpas y bacterias, En tales eplicscio-

nes, lasg plantas, lag partes vegetales y/o las plagas €9~
tén expuestas a la acciln de los -ccmpm stos. Se obtienen

buen os. resultados empleando wna centidad modificedara del
deserrollo, una cantidad herbicide o una cantided perasi--
ticida y plaguicida de loa compus.stos. Estos mtodos pue—

den ponerse en préctice cuando se empleen 10s campusstos
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gin modificer. Sin embargo, el presente invento gbarca
también el emplee de una camposicidn liqui‘da 0 en polve
que contenge los cor&bm'stoe. En teles usos, 10s campues= -
tog pueden modificarse con uno o con una piuralidad dg
coadyuvantes modificadores del desarroila ¢ coadyuvantes
herbicidas ¢ coadyuvantes parasiticidag y/o vehiculos iner
tes. Taleg coadyuvantes y_/ a vehipulos incluyen agua, disol
ventea orgdnicos, destilados de petrdleo, agentes disper=
sentes tenscactivos, emulsiones acuosag y sdlidos finamen
te divi.diddsﬁ, tal coma creta, talce, bentonita y otras ar
ciIlss. En otra realizacién, los productos del presente
in_vento; o las cauposiciones que los contienen, pueden em
plearse ventsjogemente en cambinacién con-otros sgentes
modificadares del desarrolle vezetel y/o sgentes parasiti
cides, bien ses como coadyuvantes o camoc materiales suple
mentarios. Entre los sgentes representativos figuran los
sgentes regulzdores del crecimiento vegetal de tipo hormo
ne, los dcidos haloalifdticos y los agentes herbicides de
urea sustitufda, as{ como los productos parasiticidas de
tipo fosfato. 4

Loa campuestas de 4eamino-policloro-2-(tricloramg
+4I) piridine de¢l presente inventc son particularmente uti
les camo herbicidas para control de plazz'té.s de gemfllero
pre-auergentes y plantas emergentes, y para cambatir iaa
plantag de hoje ancha. BEsta eplicaciln puede ilustrarse
por laes siguientes operaciones fepresenta.tivaa. En opera~
ciones geparadas, se prepararcn composicicnes ecuoses que
contenfen, aproximedsmente, 0,24£ en peac de uno de los
siguientes campusgtoa de 4-mnino-polieloro-2p( triclorome—
ti1)piridinas 4-emino-3,5-dicloro-2-(triclorametil)piridl
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ne, 4-metilemine-2,3,5-triel oro-6-(triclormmetil)piridina,
4=(2-amincetil)eamino-3,5-d1ick oro~2-( triclorometdl) piridina,
3,5=dicloro=4-hidrazino-2=(triclorametil) piridina, 3,5-di
eloro-x;-métilaminosz-( triclorometil) piridina, 3,5-dicloro
w4o(2-hidroxietil)amino-2-( triclorometil) piridina, 3,5~di
elaro-4-dimetilemin@ﬂ-(h-icloromztﬂ)pixﬁ&ina y 4-benci=-
1amj_no-3 ,5-dicloro-2-( triclaronetil)piridina. Bstss compo
sicimes ge aplica.rcm so’bre tablares geparadcos 8 une do-
gia de, aproximedemente, 72 57 kg. por cada 0,4047 Hae ¥
despuds se plantercn 1loa tebleres con un niimers comocido
de semillas de planta de tomate. Sa realizd tembién una
cperacidn de eamprobacién en la que no se aplicaba ningin
canpuesto de 4-amino-policloro-2-(triclorometil)piridine
a los fablares pero s plentaron con el miamo nimera de
senillgs de tamate. Se mantuvieron los tablares bajo con-
diciones de invernadero que nuarmalmentes producen buensa
germinacién de semillas. Al cabo de trece dfasz, se conte~
ron las plantag de semillero que hebian aparecide y se mi
a1é eu alturg. Se encontrd que, en los tableres que nabvien
sido tratedos con un canpussto de 4-amino-policlore~z-(tri
clorcmetil)piridine entee de plantar, faltaron préeticamen
te por completo las plantes emergentes, mientras que en
los tablares de comprobaciln, hudo emergencia de plantas
de gsemillerc senca précticamente de todas las semillas
nlantadaa. |

‘ El control de leg plagag dmne sticag puede ilus-
trarga por lasg siguientes ogeraciones representgt:f,vas. En
ensayos separados, se pusieron en contactc moscas.con dis
persicnes acucsas que contenian 500 ppm, de 4-bencilamino
-3,5-dicloro-2-( tricloreme t11) piridina, 4-alilemino-3,5-
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~dicloro-2-( triclorematil) piridina, 3,5-dicloro—4-dimeti- -
lamino-2-( triclorametil) piridina, 4-emino-2,3,5-tricloro-
6=( triclorame til) piridina, y 4-amino=3,5-diclore-2-(triclo
rometil)piridina. AL cabo de tres dfas se hicieran recuen
tos de mortalidad. Se encontrd que todes lag dispersicmes
erriba mencionadas dieron una mortalidad completa de las
moscas domésticas. ,

E1 control de las plagas agricoles puede ilustrar
gé por lag siguientes operaciones repreaent_a.tivas. En en-~
sayos separados, e pusieron en contecto plantas de ardnda
no, infeagtadas con lag fages edulta y de hwevao de la are~
fia d¢ dos manchas, con dispersifn acuose contengendo 500
pone de 4~aming-2,3-dicloro-6-(triclorametil)piridina o
3 ,5-d1icloro=4—dime tilam Ino=2e( triclorame til) piridina. Las -
plantas tratades se mentuvieron en el invernadero durante
unos tres dias y luego se exeminaron pars determinar el
control de los dcaros. Se encontrd que se habia congegui-
do un control completo de les plegex de las plantas.

El control de plages acudticas pwede ilugtrarse
por laa operaciones siguientes. Se trataron medios acucsos
pere proporcibnar una concentracidén de uno de losAsiguieg
tes campuestos, de 500 ppm: 4—emino-2,3,5-tricloro-6-{tri
clorometil) piridina y 4-amin o=3 ,5—_dicloro-2-( tricTorome-

+i1) piridina. Se colocaron en ellag peces plateados esme-

' ralda de 10s lagos y se observaron al cabo de 24 hores.

Se consiguid cantrol completo de las plagas. .

El meterisl de partida 3,4,5-tricloro-2-(triclo=
romet11) piridina puede prepararse por eloracién fotoquimi
ca de alfa-picoline a una tempsratura comprendida entre,
aproximedemente, 502 y 150uC., en presencie de una peque~

-2~ 285178
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fla cantidad de agua como disolvente de resccidn durante um
tiémpo suficiente para que se complete la reaceidn segin
1o indfca la cantidad de gas cloruwro de hidrdégeno ‘despren
dido came subproducto de la mezcla de reaccidn. Después

de ‘l;ermi-nada la reaccidn, se destila fraccionadamente pe~
ra recuperer 3 ,4,;5-tricloro-2-( triclorametil)piridins.

, Dos materiales de partids 2,3 ,4=tricloro=6u( tri=
clorametil)piridina, 2,4,5-tricloro-6-(tricloremetil)piri
dina, ¥ 2,3,4,5-tetracloro-6-(triclorometil) piridina pue
den prepererse clorando 4,5=-dicloro=2-( trielormefil)pirl
dina, 3,4—d1c1.oz-'o-2-( triclorometil) piridina y 3,4,5-tri-
cléro—a(triclormetil)piridina, .respectivaments, a una
temperature de unos 1108 & unos 1602 C., y, conveniente-
mente, en medio anhidro, .

La presente solicitud que corresponde e la presen
tada en los Estados Unidos de América, el 6 de Marzo de
1962, baj& 8l nimerc 1:{:?.756, ge acoge a los beneficios del'
articulo 51 del vigente Bstatuto sobre Propiedad Indus-
trial, | | “

N o a

Los puntos de invencidén propias y nueva que ge pre
sentan pars que sean objeto de egta solfcitud de Patenfe.
de Invencién en Espafia, por VEINTE afiog, son los siguien-
tea: |

1. Procedimiento para la produccién de compuestos
de 4=smino-policloro=2-(triclorametil)piriding que tienen

_e- 2885178
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10 ¥y sus sales por adicién de deido, caracterizado porque se
hace reaccionar un compuesto 4~amino-policloirom2-(triclo-
rometil) piridina que tiene la férmula
15
20
con una base nitrogenade de la fémuls
(H) 2
J
¥, 2i se desea, se hace reaccionar el producto resultante
25 con un dcido pera producir uns sal por adicién, donde, en
lag fémulas anteriores, y representa un mimero entero, '
cada uno de los X es hidrfgeno o cloro y por 1o menos dos
de log X son cloro, ¥ Z es ol resto de una base nitrogena
da que tiene una constante de disociacién bdsica mayor de
30 107 y tiene por 1o menos un grupo ﬁ en el que cada una

-0~ 285478
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de las valenciag libres estd unides & carbono, hidrdgeno
0 nitrogeno.

2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicscin
1, donde los compuegtos yroducidog y los materiales de
partida empleados son aquellos e que y vale 1 en la fér-
mule, ;o

3. Procedimiento de acuerdo con las reivindicacig
nes 1 y 2, cuando se realiza s temperaturas comprendidas
entre 158, aproximedemente, y 1008C., aproximadsmente,

4. Procedimiento de acuerdo con las reivindica-
ciones 1-3, cuando se realiza en presencia de une base
inorgénica como aceptor de cloruro de hidrdgeno. |

5. Procedimiento de acuerdo con les reivindicacio
nes l-3, cuando se realiza en pregencis de un exceso de
base nitrogenada como sceptor de cloruro de hidréfgeno.

6. Procedimiento de acuerdc con las reivindicacio
nes 2-5, donde lox campueastos producidog y los materieles
de partida émpleados son aquellos en que Z en la fémmula
es HyN o NHCH3. . ‘

T« Procedimien to de acuerdo con cuzslqulierg de lasg
reivindicaciones 1-6, cuando se emplea en la produccidn de
Amgmino=3 ,5-dicl oro=2-( tricloronetil) piridina 4-amino-2,3,
Setricloro=6-(triclorometil) piridina o 4-metilamino=2,3,
5—tricloro-6-( triclorame til) piridina.

8. Un procedimiento para la produccién de compueg
tog de. 4=amino-policloro=2-(tricloremetil) piridina.

Tgl y como 2@ ha degerito en la Memoris que ante-

- cede y para los fines que ge han especificado.
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Esta Memorie consta de treinta y dos hojas escri-

Iy tas e migquina por una sole cars,
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