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MEVMORIA DESCRIPTIVA
que se presents pare unir g la solicitud'
de
4 PATENTE DE INVENCION
formulada el 1 de Julio de 1963, con el nimero 289.534
| " en
Esrafig
poxr VEINTE afios
a nombre de THE DOW CHEMICAL CCOMPANY, entidad norteameri-
cana, egtablecida en Midlend, Nichigan, Estados Unidos de
Ame'rica,‘ pors '
WPROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE HERBICIDAS"

) ' Este invento se refiere a campuestoa nitrogenados
de policloro-2-(triclorometil) piridines que comprenden
derivedos nitrogenados bdsicos de policlorc-2-(triclorome
til) piridinas y sus sales por adicién de dcido. En estos
derivados, el grupo que contiene nitrégenc derive de amo-
niaco, aminas y otras compuestos nitrogenados bésicos.
asi, pues, los derivamdos nitrogenados del presente inven-

to gon (A) compusstos que tienen la férmule



g

A1)

10

15

20

25

CCl 3 X
y

y (B) las sales por adicién de dcido de dichos compues-

tos. En esta férmuls y en Ias posteriores, cada X es hi-

drdgeno o cloro y por lo menos 2 de los grupos X son clo
ro, Z es un residuc de une bese nitrogenade e yeswn né-
mero entero. Con la denominaciézi de “baga nitrogénada" ge
alude é. un compuesito ni%rogenado bésico que tiene por 10
menes un grupo con hidrégenc reemplazable HN', y que tie-
ne uns consgtante de disociacidn bésica, Kb de 10 =1 0 ma~
yor. Cade una de las valenciasg libres del grupco EN* eatd
unida & hidrdgeno, earbano o nitrégenc. As{, pues, estén

 exclufdos 1los radicales nitrogenedos oxidados, por ejem-

plo, nitrosoe o nitro. Dicha bage nitro-genada, que puede
denominarse tembién "compuesto aming', puede representar- '
se por la férmula ‘
(B) 2
J
Ia y do las férmulag tiene un velor entero que ve desde

1 haegte el nimerc de nitrdgenos bésicos que tienen por lo

" menog un hidrdgeno reemplazeble en dicha base niitrogena~ -

da. El residuo de la base nitrogenada que se identifica
por Z en la férmula deriva de quitar un 4tomo de hidrdge-
no.de uno: o més de los nitrdgenos bésicos en dicha base

289534
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lag valencias libres del grupo HN' pueden egtar
satisfechas con radicales tal como, por ejemplo, hidrdge-
no, alcohilo, alquenilo, alquinilo, hidroxialcohilo, aral
cohilo, cicloalcohilo, amino, 'dialcohilamina, guanilo, ami
noelcohilo, poli(eminoalquileno) aminoslcohilo, piridilo,
pirimidinilo, triazilo, con' tal que por lo menos una de
lé,s. valencias libres esté unida e hidrégenc o carbono; o
bien, las valencias libres pueden estar unidas con un grg_
po divaelente que forma, con el nitrdgmo, wn enillo hete~
roqiclico, tel camo etilenimina, trimetilenoimina, pirro= '
lidina, aicehilpi-rrolidina, piperidina, slcohilpiperidina,
piperazina, alcohilpiperazing y morfolina.

Los canpus.atos preferidos del presente invento
abarcg.n_équellos que tienen dos niicleos policloro-2-(tri
clorometil)-piriding, unidos, bien sea directemente por in
termedio del nitrégeno o por intermedio de wn grupo dive-
lente ‘que une ‘entre si log nitrdgonos. Estos compuestos pug

den ilustrarse mejor mediante una férmule modificada.

X X X y
: : > \:
N/ \ Y / N
CC13 X X oo,

donde Y puede ser -NHNH~, =(NHC Hom) NH-, -NchH?_'n -,

/CHQCHZ\ | o CH(CH3)CH2\

¥ N )

\ cndcnz/ N CHoCH(CH;) /
286534
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_donde m, n y x son nimeros enteros, o alquilenodiamines

que pueden tener sustituyentes eminoalcohile o hidroxial-~
cohilo., Los compuestos del presente invento abarcan tam-
bidn aquellos en los que sélemente un nlelec policloro-2-
(tricloremetil) piridine estd unido a un nitrdgeno en une
poliaming o en una diamina, HQY.

Los productos del presente invento son sélidos
cristalin_os blancos o de color claro, solublesg en alcohol
isopropflico, dimetilformemide, sulféxido de dimetilo y
tembién en Acidos minerales acuosos y alcohdlicos, Estos
productos son ftiles eozﬁo- sgentes modificadores del ereci
miento vegetal y/o herbicidas, y son adecuadog para ampleo
en la modificacidn y el control del desarrollo de las
plantas 7 partes vegetales, incluyende el control de plan
tas: de semillero pre-emergentes, as{ como plentas emergen
tes. Estos: compuestos son tembidn Gtiles como insecticidas
Yy venenos para 10s peces.

Son realizacjiones preferidés del pregente invento

los compuestos (a) que tienen la férmula

y (b) las sales -por adicién de deido de dichos compuegtos,
Como 108 canpuestos del presente invento son derivados.
4-gmino o derivados 4-amino sustituidos de policloro-2
(triclorometil) piridinas, la expresiln "compue stoé de 4-ami

.. 289534
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* no-policloro-2-(triclorenetil) piridina" se emplea més ade

lente para ebarcer los aminoproductos sustituidos, asi co

" mo.los aminoproductos:no | sugtituidos,

Log compue stoa del presente invento se preparan
haciendo reaccionar un compuesto de 4-amino-policloro-2-

(triclorometil)piridina que tiene la férmula

0013

con una bage nitrogensdd de la férmule

(H) 32
y ,

¥, 8i se desea, haciendo reaccionar el producto resultan-
te. con un dcido para obtener una sal de adi'ci'én, donde,
en‘las:férmulas:anterioies, y es wn nimero entero, cada
uno de 1os X es hidrdgeno o ¢loro y dos por 1o menos de
los X ;on cloro, y % es el residuo de una base nitrogena-
de que tiene una constente de disociacibn bésica mayor
que: 10""'7 y tiene por lo menos un grupo I-?N/' donde cada una
de lag valencias libres estd unida & carbono, hidrdgeno o
nitrdgen o.

; Los campus stos. preferidos de 4-amino-policloros2-

(tricloremetil)-piriding del presente invento se preparen

por reaccidn de una policloro-Q-(triclorometil)piridiné.,

e seber, una tri- o te tra~cloro-2-( triclorametil) piridina

288534
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b8 X
=
N/

X CCl 3

con una bege nitrogenads que tiene la férmula, HZ, para
obtener el producto deseadc. Cuerido el producto deseado no _
ge obtiene como hidrocloruro, pusde ‘convertirse on wnea ‘
sal por resccién con une cantidad estequiométrice de unm
fcido, tal como un éeido mineral.

En la preparacion de compuestos de 4-smino-policlo
ro-z;( fri.dlorometil)-piridina por le reaceidn de tri- a
to trg;cloro~2—( trielorcmgtil) piridinas y una bage nitro-
genade, (H)yz., les bagses nitrogenadas adecuadas o los cam
puestos am{nicos incluyen emenfaca, mono- y poli-aminas
alifdticas, alicfclicas y heterociclicas, asf como compﬁeg_
tos bisicos o aﬁ:(nicos, tales camo guanidina, hidrazina y
alcohil o aralcohil-hidrazinas. $on monoamings aliféticas
preferidags aquellas que pueden. designerse mono--y di-alco
hilaminas, alquenilemines, alquinileminas, hidroxialcohi-
lemines, di(hidroxialcohil)eminas y eralcchilemineg, En-
tre log ejemplos de tales amings se incluyen metilamina,
otilenine, n-propilamina, igobutilemina, sec.~amilemina,
2-metil-n-butilamine, 1,3-dimetilbutilemina, n-hexilemina,

3-aming-n-hexeno, 4-amino-n-heptanc, 2~-amine-n-~heptana,

: nex;onilamipa,.' n~octilamina, decilemina, wndecilemina, do-

'decilamina, tetradecﬂaminé, hexazdecilemina, 1,1,3,3-te-

trame tilbutilemina, 2-amino-2-metilbutenoc, pentedecilemi-

, na; heptadecileming, hexshidrobencilemina, y otraz mongl-

288534
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,cohileminas que contienen de 1210 6 s 18 &tomos de car-

bono inclusive; dimetilemina, dietilemina, diisopropilami
na, di-n-butilemina, etilmetilemine, diisoemilemina, dioc
tilamina%. metilisopropileming, N-metildecilemina, N-metil
-sec.-butilam;na, N-metildodeeilemina, Nemetiltetradecils
mina, N-metiloctadecilemina, N-etiloctadecilamina, etil-
propilemina, N-n-butiltetradecilemina, bis(l,3}-dimetilbu~
ti1)emina, N-metil-2-smino-n-pentano, di-n-heptilamina y
otres dislcchilaminas que contienen de 2 a 20 &tamos de

carbono, inelusive; elilemina, metalilemine, oleilamina,
5-aming-l-pentero, S-amino-2-hexena, y otras alquenilemi-
nag que cantienen de 3 a 18 4tamos de carbano, inclusive;
elfe~feniletilemina, beta=feniletilamina, I-fenilpropile=-
mine, 2-fenilpropilemina, ﬂfmmobutnbwcenor, 345=
~dimetilbencilamina, 3=fenilpropilemina, alfe-amino-n-bu=-
ti-]:benc.m.cx,‘ 4-metilbercilamine, 3-metilbencilemine, 2-me-
tilbencilamine, N-etilbencilemina, N-metilbencilemina, y
otrag erelcohileminas que contienen da 7 & 10 dtomos da

carbono, inclusive; alcohol 2-aminopropflice, 3-anino-n-
pentamol, isopropenclemine, 2-aming-n-pentemol-3, elcohol
3.-amincprophic'a.,, l-amino-2-butenol, dietenclemina, meti-
leminoetancl, etilemincetandl, isapropilaminoetaziol, n=-bu
tilemincetancl, bis(bete-hidroxipropil)amina, bis(beta~hi
droxietil)emina y otrag hidroxislcohilemines, que contie-
nen de 2 a 6 & 10 4dtomos de carbona o ai(hiaroxialcohil)

emines que contienen hasta 20 &tamos de carbono, inclusi-

ve, propargilemine y otras alquinilaminas.
Son polisminas alifdticas adecuadas camo resccio-
nentes aquellas en las que par 1o menos uno de los nitré-

gar oz aminicos tiene un hidrdgeno reemplazasble y donde dos

289534
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.0 még de log nitrégencs eminicos pueden tener hidrégenos

reemplazables. la disposicién particular de la cadena car

bonada no eg eritica siempre que haya presentes por 1o

' mencs dog nitrége os em:(nicos y por lo menog uno tengs un

hidrdger o reemplazable. Las poliaminag pueden contener

tanbién un redicel hidroxi en su estructura. Entre las po

lieminag elifétices adecuadas figuran etilencdiemina, die
tilenatrienine, trietilenotetraminea, tetraetilenopéntami-
na, propileno'diaﬁina, 3,3'-diaminodipropilemina, 1,3-die-
mincbutenc, dietiletilenodiamina asimétrice, dietiletile-
nodiemine gimétrica, hexemetilenodiamina, tetremetilenodia
mina, trimetilencdiemina, pentametilencdiemina, 1,2,3-trig
minopropano, 1,3~diemino-2-propancl, N-hidroxietilpropile
nodiemine, y otrag poliemines alifétices que contienen de
2 a 8 dtomos de carbone, inelusive, |

Son aminas a.lic-:{.CIieaa a&ecuadas las emines primg
rissy secunda.rlas que tienen un grupo cieloalcohila que
tiene de 3 a 6 dtomas de eerbono, inclusive, en el radi-
cal ciclico y tienen un contenido -total de carbono de 3 &
12, inclusive. Se incluyen squi eicloslcohilaminag hidro-
xi~ y emino-sustituidas, Entre los ejemplos de aminas ali
ciclicas adécuadas figuran ciclopropilamina, ciclobutile~
nfne, ciclopentilamiria, cfclohexilemina, 2-etilciclohexi-
lamina, y NemetiIciclchexilemina, Neetilciclohexileming,
diciclohexilemina, 1,2~dieminociclohexano, 2-aminociclohe
xanol, etc,

Son aminas hetércciclices adecuades para la prepe

, racic':ﬁ—de los compuestos del presente invento las que pue

den designarge como campuestos de nitrégmo heterociclico
no aromético donde el nitrégeno bésico forme parte de la

289534
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egtruetura anular, y las que son compuegtos heteroc;’.cllcos

“de nitrégemo "aromdtico" que tienen tembién wn sustituyen

te amino sobre el anillo camo nitrdgenc bsico. Entre los

ejemplos del heterociclo no aromdtico figuren etilencimi-
na, trimetilemoimina, pirrolidina, piperidina, 2-metilp:l-‘
rrolidina, 3-metilpirrolidina, 3-etilpiperid1na, 2,5~dime

tilpirrolidina, 2 4-dimetilpirrolidina, 2-metilpiperidina,
;—metilpiperidina, 2,6=dimetilpiperidina, 4-etilpiperidi-

na, 2-atilpiperidina, 2,2,4=-trimetilpiperidina, piperazi-

ne, S5-metile2-pirazolina, trens-z,s-dimefilpiperazina,

morfolina, y otras bases heterociclicas de nitrégenc no

aromédtice que tienen un temafio de anillo de 3 a 6 &tomos

.de carbono, inclusive, y un contenido total de carbono de

2 a 8, inclusive. Las bases nitrogenaedes heterociclicas

"eromd ticas" adecuadas son anilles de 5 y 6 miembros que

" contienen pa 1o menos un radical ~NH, y que pueden conte

ner tembién de 1 a 2 grupos metilo. Entre los ejemplos de
aminas: adecuada; figuren 2-eminopiridine, 6-amino-alfe-pi
colina, 5-amino-alfa~picoleno, 3-‘ami’n_o- X -picoleno, v3,

4-diammo:pi'ridina, 2,4-diaminopiridina, 2,5-diaminopiri-
dina, 2,6-diaminopiridine, 2-eminopirimidine, 4-am:tnopir1
midina, S—amin o=3-me til-1,2,4-triazol, y otros compuestos
heteroc{clicoy nitrogenados amino~sustitu{dos que contie-
nen no més: de 7 &tomos de cerbono y tienen une constante

de disociscidn bédsica mayor de 10™7

» Algunos otros compues
tos nitrogensdos: bdsicos reaccicnan con policloro-2-(tricle
rometil)piridinas, para dar compuestos que tienen las pro
piedades degeadas de los productos del presente invento.
Entre ellos estén inclufdos compuestos teles como guenidi

na, hidrazing y aleohil- y eralcohil-hidrazinas, tal como

)4’\\, o
.. 284534
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 metilhidrazina, dimetilhidrazina asimétrica, etilhidrazi-

na, ete,

Ia reaccién entre la policloro-2-(triclorometil)
piridine y la bese nitrogenada puede realizarse, y gene~
ralmente se realiza, a una temperature comprendida entre
log limites de 158, aproximadsmente, y 1008C., aproximada

mente. Las cantidades de reaccionantes pueden veriar des-

de proporciones sugtancielmente equimolares e una can®i-

ded estequiométrlca, 0 & un exceso sustencial de la emina

0 del reacciongnte base nitrogenada. Con la ma.yoria da

los reaccionantes bage nitrogenada, se emplee, por 10 me-
neg: un exces¢ molar dobtle o estequiométrico, reaccionando
el exceso de bage con el subpraducto cloruro de hidrégeno
como aceptor de clorure de hidrégenoc. Cuando se emplean
estos aceptores, se dtiene el producte deseado en forma
de un compuestc §-amino-policloro-2-(triclorometil)piridi
e en vez de como hidroclorure. Com muchos reaccionantes
de bage ni;n'o‘genabda;., lag propiedades fisicas son conve-
nientesg para uso camo disolventes, y se emplea un grem ex

cego de maneras que el reaccionante pueda funcionar tam-

" bién como disoIlventa. Tembién puede emploarse un disolvem

te no nitrogenado adicional, si se desea. Entre los disol
ventes adecusdos pare realizar la reaccidn figuren mete-
nol, etenol, alcohol isopropilice, n-butancl, alcochol
ne-am{lice, tolueng o mezclaa de log mimmos. Frecuentemen-
te, se emplea un agente bdsico inorgdnico pare reaccionar
con oL gubproducte clorurc de hidrdgeno. Entre las bases
inorgénicas adecuadas para el uso indicado figuran carbo-
nato potdsico o sédice e hidréxida sédico o potdsico.

. El procedimientio mreferido para realizar la reasc~

f) Q (\"”3&
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cidn variard segln el compuesto amina particular que se

neya e preparar- ‘Asi, por ejemplo, cuando el reaccionante

emina es una sustancia geseosa o voldtil, conviene reali-
zer la reaccldm en una vasija cerrada a presién autdgena.

Con eminas de bajo punto de ebullicidn o cusndo se desea

‘un efecto moderador, pueden mezclarse los reé.ccionante&

" juntos en. un disolvente y calenterse & temperatura de re-
flujo. Con eminas que tienen puntos de ebullicién modera-
dog a pregiones atmosféricas o cuando se degean condicio-

‘nes més rigurosas, por ejemplo, una reaccién en més de wn
luger bésico, en un micleo poliemina, puede mezclarse &l
canpuesto polieloro-2-(tricloranetil)piridina con un exce
g0 de la amina'y' calentarse a temperatursz de reflujo. Con
ciertas aminag, particularmente aquellaes en que puede no
convenir el emplec de un exceso, por razones ecandmicas,
0 que, por una w otras razén, requieren un desplazador de
cloruro de hidrdgao mds eficaz que la aming misma, pueds
reslizarse la reaccién en presencia de un agente bésico
inorginico. | .

En la preparacién de compuestos: de 4-gminopoliclo
ro-z;(trielcrbmetil)' piridina a partir de policloro-2-(tri
clorometil) piridina y base nitrogenada en que dicha base
nitrogenads es una sustancia gaseosa o facilmente voldtil,
el c-omﬁue.'ato de policloro-2-(triclorometilX)piridina spro-
piado se mezcle a fondo, preferiblemente, con un exceso,
sobre beseAmoIar,, de Ia base nitrogenada o del compussto
aminica y la mezcla resultante se coloca em una vagija de
presiln. Le vagijs se cierra y se calfenta durante un pe=
riode de , aproximadamente, 1/2 &, aproximadamente, 2 horas,
& una temperatura eomprenc'{ic’fa; prefe:riﬁlemente. entre 8C y
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110¢C., sproximadamente. El producto puede aislarse por

" enfriamiento de la vasije de presién a una temperatura

bastante por debajo del punto de ebullicién del reaccio=-
nante nitrogenado. Cuando el reacciongnte es smoniaca,
conviene enfrisr hagta una temperatura de -808C., aproxi-
medemente, Después de enfriar a la temperatura epropiade,
se abra lg vagije y se deja que la mezclg adquiers la tem
péfafrura ambiente. La mayor parte del exceso de emina sin
reaccionar se evapoﬁa a la temperatura ambiente; la amina
regidual puede eliminerse por evaporacidn, bien sea apli-
cando celor, ¢ bien sametiendo la mezcla & pregién reduci
da, ¢ bien aplicando ambos métodos, El producto asi obte-
nido puede purificarse, si se desea, por procedimientos
corrientes, por ejemplo, por tratamiento can carbén acti-
vedo, seperaciln cromg.togréﬁca o recristalizacién.
Cuando el réaceionante base. nitrogenada n;: es ga~
seoso ni es excesivamente voldtil bejo las condiciones
existentes, puede calentarse con una policloro-?-(triclo—
rometil) piridine apropiasda, con o sin disolvente afiadido,
a temperature de reflujo. La cantidad de amine puede variar
desde un pequefio exceso a un gran exceso, calculado sobre
base molar, con respecto al reeccionante policloro-2-(tri
clorometil)piridina, El calentamiento puede reelizarse a
1o largo de un periodo desde 1 hora, aproximademente, heg
te varios dias, pera obtener el producto de 4-emino-poli-
cloro-2-(triclorametil) piriding deseado. Después de termi

nada la reasceibn, puede eislarse el producto y purificar-

~ 8e: por los procedimientos 6rdina:rioa. ,As{ y pbor ejemplo,

el hidrocloruro de aming y la bage nitrogenada que ha que

dedo sin reaccionar se retiran por lavadoc con agua o 4cido

c. 488534
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- acuoso dilufdo. Durante le Operacic'm de lavado, el produc

to frecuentemente precipita en forme de un gblido crista~

lino, pero puede gqueder camo residuo eceitogc. Puede ex-
traerse ol residuo con dter y, purificarse despuds, con
carbén decolorante o empleando técnicas de separacién cro
matogréfica o de cristalizacidn. O bien, algunas veces
pueden aislarse los productos formaendo un hidrocloruro o
un diliturato cristalinos.

Hay que advertir que, en los compuestos del pre-
sente invento, el radical ( Wi§lorometilo) ocups una posi
cidn ©& con respecto al hétero—n;trégeno. Lag posiciones
o4 llevan los nimeros 2 y 6. Aunque, desde un punto de

vigta gendrico, los compuestos del presente invento se de

nominen campuestos de 4-amino-policloro-2-(triclorometil)

piridina, en ciertos compuestos, el grupo (triclorometil)
‘puede designarse preferiblemente camo ocupante de la posi

01611 60

Ejemplo 1, 4=AMINO-3,5-~DICLORO=2-( TRICLOROMETIL) PIRIDINA

NH,

En une vesija de presién se cerreron 2,5 gramos
(0,0083 moles) de 3,4,5-tricloro~2-(tricleranetil)piridi-
na y 50 mililitros (2,4 méles) de emoniacc emhidro & -804

" Ca, y luegoe se calentaron durente una hora a 1008C. Al

-u- 288534
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_terminer este perfodo se enfrid la mezcla de reacciln a

~808C,, se relajd la presién y se dejd que la temperatu-
ra llegare a la dei embienta para evaeporar el amonfaco
que. hab{a quedado sin resccionar, Qued$ como residuo el
campuesto dessado de 4-amino-3,5-dieloro-2-(triclorametil)
piridina. Este Gltimo se recristalizd de 4eido acético
acucso de 60% obteniéndose un compuesto purificado en for

ma de prismes incloros de pwnto de fusibn 137-138aC.

n operaciomes. realizadas de maners enéloge a la
descrita en el Ejemplo 1, se"prepararonllos giguientes
campuestos. .

4=Amino-2,3,5=tricloro~6-( tricloreametil) piridina,
con wn punto de fusidn de 118-1208C., por la reaccidén de
2,3,4,5=-tetracloro~6-(triclorametil)piridina y amoniaco.

4=-Anino-2,3-dicloro=-6-( triclorametil) piridina,
con un punto de fusin de 81-84¢C,, por la reaccién de
2y3,4=tricloro~6=-( triclorametil) piridina y emoniaco.

4~Anino=2,5-dicloro-6=-( triclorometil) piridina,
con un peso molecular de 280, por la reaccidn de 2,4,5-tri

cloro-6=(triclorometil)piridina y ameénfaco.

Eiemplo 3. 4=(2~AMINOETIL) AMING=3,5-DICLORO-2( TRICLORO=

METIL) PIRIDINA

NHCE 2CH2NH
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Sobre una mezcla de 25 mililitros de metanol y 25
mililitros de alcohol isopropflico se afiadieron 6,0 gre~
mos (0,02 moles) de 3,4,5=-tricloro-2-(triclorometil)piri-
dina y 5 gremos (0,08 moles) de etilenodiamine. La mezcla
resultente se hirvié a temperatura de reflujo durante 16
horag y luego se enfrid a 48C. y se diluyd con 100 milili
tros de agua de hielo. Se separd un sflido de color cane-
le y se precipité de la mezcla. E1 sélido se extrajo por
filtrac.ién, se trato con carbén decolorante y se recrista
1izé de tetracloruro de carbono obteniendo 5,8 gramos (94
por ciento) de 4~(2-aminoetil)-amino-3,5-dicloro-2-( tri~ -
clorometil)piridina, en forma de cristales de color emari
110 claro que fundfan a 119-120aC.

Ejempla 4

En reacciones realizadas de uns menera anadlogs a
la desgerite en el Ejemplo 3, se preparen los siguientes
campuestoss .

3,5-Dicloro-4-metilamino-2~( triclorometil) piridi-
na que funde 'a 140-1428C., por la reaccién de 3,4 ,5-tric1_g
ro-2-(triclorometil) piridina y metilemina,

3,5=-Dicloro~4-¢étilemino-2-( triclorometil) piridina,
con um pesc molecmlar de 308, por 1a reaccidn de 3,4,5-tri
cloro-2-( tricIoraretil)piridina y etiflamina.

3 ,5—Dicloro-4-hidrazin 0=2=( u'iclorometll) pirldina '
con un punto de fusién de 171-172eC., por la reaccibn de
hidrazine enhidra y 3,4,5-tricloro-2-(tricIlorometil)piri-
ding., ,

4~(2-( 2~aminoe ti I)aminos tileming) -3 ,5-31c10r0omtm

(triclorometil) piridina, monc hidrocl oruro, que funde de
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. 170 a2 2008C,, con descomposicién; por le reaccidn de die-
tiian.o:triamina- ¥ 3,4,5-tricl oro-2~(triclorametil) piridina.
4~(3~(3-Aminopropil) eminopropilamina)~2,3-dicloro-
6-(triclorometil) piridina, monéhidrocloruro, eon un peso
moleculsr de 394, por la reaccilm de 3,3'-diaminodipropi-
laming y 2,3,4=-tricloro-6-( triclorometil)piridina,
2,3,5=Tricloro-4-isopropilanino-6-( triclorane til)
'_piridina, con un peso molecular de 356, por la reaccibn
de isopropilamina y 2,3,4 ,5-tetracloro-6-( triclorametil)
piridina. '

En rescciones realizadas de ung meners snélogs &
1lg deserita en los Ejemplos: 3 ¥y 4, se preparan 1os si-
guientas compuestoss

3,5-Dicloro-4-piperazine-2-( triclorometil) piridi-
ne, menohidroclorure, con punto de fusidn 192-1956C., con
descomposicin, por la resccidn de piperazina y 3,4,5-tri
cLoro=2-( tricIorametil)piridina en tolueno cauo disolven-
te.

3,5=-Dicloro-4~propinilamino-2-( trielorome til) piri

&ina, con punto de fusidm 137-1382C., por la resccién de

© propinilamine y 3,4,5-tricloro~2-(triclorometil)piridins

en butancl normel camo disolvente.

4( 6~Aminchexilaming)=2,3-dicloro-6-( triclorame—
t11) piridina, con un pesc moleculer de 379, por la resc-
cién de hexeametilencdiemina y 2,3,4-tricloro-6-( tricIoro-
metil) piridina en butanol normal como disolvente.

4 ,neAmflanino~3 ,6~dielorom2~( triclorame t£1) pirids

_ ne, con un peso molealar de 362, por la reaccidn de n-emi

288534
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lemina y 3,4,6~triclore-2-(triclorametil) piridine é‘ﬁ“é“ic_q
"hol emflico como disolvente. |
3,5=Dicloro-4=dimetilamino=2-( tricloranetil) pirie
dina, con un puntc de fusién de"iQ-'Z_’,;QC. , por la reaccidm
de dimetilemina y 3,4,5-tricloro-2-(triclorametil)piridi-
na en butanol normal como disolven te,
3¢5=Dicloro-4-morfolino=2-( tricloreme til) piridina,
con un punto de fusiln de 108,58 & 112eC,, por la reaccidn
de morfolina Y 3,4 so=tricloro-2-(triclorometil) piridina
en butanol normai cemo disolvente.
| © 2,3,5-Trieloromd-ne tilamino-6-( trielorane til) pird
dine, con un punte de fusibn de 81 a 87eC., por la reac-
cidn de metilamine acuosa al 40¢ ¥ 2,3,4,5-tetracloro=6-

(triclorometil) piridina en etanol como dfsclvente.

2,3 ,5-Tricloro~4-dime tilemino-6-( tricloremetil) pi
ridina, con unr punto de fusidn de 52,58-54,58C., por la
reacciln de dimetilamina acuosa &l 2% y 2,3,4,5-tetraclo
ro~6=(tricloranetil) piridina en etanol eomo digolvente.

| 2,3,5=TIricLoro=-4~pirrolidino—6-( tricIorome til) pi-
ridins, de punto de fusidm 98-1038C., por la reaccién de
pirrolidina y 2,3,4,5-tstracloro=6=(triclorometil) piridi-
ne en etanol como disolvente,

2,3-Dicloro-4—((2-dietilanincetil) aming)-6-( triclo

rometil) piridina, con un peso moleculer de 379, por la
resccién de dietiTetilenodiemina asimdtrice y 2,3 ,4-tri-
cloro—G-(tr:[cIérometiI) piridina ex butanol normel como di

" golvente.

2,5-Dicloro—4-( (2-etileiclohexil) emino)~6~(tricle
rometil)piridina, con un peso molecular de 395, par la
reaccibn de 2-etileiclchexilaming y 2,4 ,5-tricloroe-6-(tri

. 288534
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clorametil)piridina en tolueno como dizolvente.

2,5-Dieloro~4=(2-piridilamino)~6~( triclorometil)-
piridina, con un peso molearler de 357, por la reacci b
de 2-eminopiridina y 2,4,5-tricl oro-6-(triclorometil)piri
dine en tolueno como disolvente.

2,3eDicl oro=de{2-pirimidinilamino)-2-( trielorome=
t11)piridina, con un peso moleculer de 358, por la reac-
cidn de 2,3,4=tricloro=6-( :triclorometil).piridina y 2-ami-

" nopirimidine em tolueno- camo disolvente.

2,3,5=-Tricloro~4~hidrazino-6-(triclorometil)~-piri

"dina, con un punto de fusién de 114~1168C., por la reac-

cién de hidrazine anhidra y 2,3,4,5-tetracloro-6-(triclo-

roxﬁe.til) piridina en etanol como disolvente,

Ejemplo 6. 4.4'ETILENODIININO-BIS(3,5-DICLORO-2~( TRICLORC-
METIL) PIRIDINA

..CHZ- NH

c1 c1

Se calenteron juntamente, a 1008C, durante 24 ho-

ras, 6 gramos (0,02 moles) de 3,4,5-tricloro-2-(triclero-

- metil)piridina y 1,4 gremos (0,023 moles) de etilenodiami

na. Al caebo de.egte perfodo, se dejd enfriar la mezcla de
reaccibn a.t_emp_e.rahma embiente, se agité con 20 milili-

tros de &cido clorhidrico 1 normel y luego se enfrid a 48

C pera precipiter como materiel cristalino el produc to de

289534
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v seado de 4,4'-etilenodiiminobis(3,5-diclore-2-(tricloro~

metil)piridina). Este Yltimo se recuperd por filtracién y
se recristalizd de dcido acético glacisl obteniendo un

producte purificado can punto de fusién de 205-207aC.
Ejemplo

En preparacionss realizadas de une menera endloga

g la descrita en el Ejemplo 6, se preparan los compuestos
siguientesi '

~ 4,4'-Hidrazobis(3,5-dicloro-2-( triclorome til) piri
dine, con punto de fusién 193-193,58C., por la reaccién

de hidrazing anhidra y 3,4,5-tricloro-2-(triclorametil)pi

. ridina.

4=Pirrolidino-3,5-dicloro~2-( triclorometil) piridi
ne, con punto de fugidn de 104-1056C., por la reaccidn de
pirrolidina con 3,4,5=tricloro-2-(tricloremetil)piridina.

4=~Piperidino=3,5=-dicloro~2-( triclorometil) piridi-
na, con punto de fusiln de 96-978C., por la reaccién de
piperidine y 3,4,5-tricloro~2-(tricl orometil)piridina.

4=Ciclohexilamino-3,5-dicl oro=2~(triclorometil) pi
ridina, con punto de fusidn 72-738C., por la reacciln de
cielohexilemina y 3,4,5-tricloro-2-(triclorometil)piridi-
na.

4~Alilemino=3,5~-dicloro-2-( triclorame til) piridina,
con punto de fusidn de 93-948C., por la reaccidn de alila
mina con 3,4,5-tricloro=2-(tricloreometil)piridina.

) 4-Bencilemino-3,5-dicloro-2-(triclorometil) piridi
ne, con punto de fugidn 63,58~64,58C., por la reaccién de
bencilamina con 3,4,5-tricloro-2-(triclorometil)piridina,

4=n-Butilomino=3 ,5=-dicl oro=2-( tricl orcme ti1) piri-

28CE34
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+dina, con punto. de fusidn 36-388C., por la reaccidn de n-
butilamina y 3,4,5-tricl oro-2-( triclorometil)piridina.
2,3,5=-Tricl oro=4=( (4=pontenil) amino)=6-( tricloro=

" metil)piridina, con peso moleculer de 381 por la reaccidn

de 5-amino-l-pentenc y 2,3,4,5~tetracloro-6-(triclorome~
ti1)piridina.
2,3-Dicloro-4-netalilamino~6-( tricl oranetil) piri-

- dina, con peso molecular de 334, por la reaccién de meta~

lilamins y 2,3,4-$ricioro-6-(triclorometil)piridina.'

| 2,5=Dicl 0rom4=( (2-Ffeniletil) amino)=6-( tricl orome~
til)piridina, con peso molecular de 384, por la reaccidn
de beta-feniletilamina y 2,4,S-triclorb~6-(triclorometil)
piridina. _

© 3,5=Dicl oro=4~-n-oc tilamino-2-( tricl orometil) piri-
dina, con peso molecular de 296,5, por la reaccidn de oc-
tilemine y 3,4,5-tricloro-2-(triclorametil) piridina.

(W -N,N /"4 ,4*Bis(3,5-aiclorom2~( tricloronetil)
piriding) 7 -dietilenotriamina con peso moleculer de 629,
por la reaccién de dietilenotriamine y 3,4,5-tricloro-2-
(triclorometil)piridina.

‘ 4,4'-Trimetilenodiimino-bis(3,5~dicloro-2( tricloro
metil)piridina), con peso molecular de 600, por la reac-
cién de trimetilenodiamina y 3,4,5-tricloro=-2-(tricloromg
til)piridina.‘ | |

4,4'-Propilenodiimino-bis(2,3,5~triclorc=6-(tri-
clorametil) piridina), con peso molecular de 669, por la
‘reaccién de propilenodismina y 2 ,3,4,5=tetracloro-6-(tri=
clorometh)piridina.

4, 4.Tetramet11enodiimino-bis(2 5-dicloro-6-(tricle
rametil)piridina), can peso molecular de 614, por la reac

© gz g%'gg fg E%Zﬂ:
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, ¢ién de tetrametilencdiamina ¥ 2,4,5-tricloro-6-(tricIorg
metil) piridina.

4 ,4v-Hexametilenodiimino-bis(2,3-dicloro-6-( triclg
rometil) piridina), con peso molecular de 642, por la reeg
cifn de hexsmetilenodiamina y 2,3 ,4-tricloro—6-(tricloro-
metil)piridina.

1,4=/"4,4'-Big(3,5~dicloro-2~( tricloranetil) piri-

' dina) 7 piperazina, eon peso molecular de 642, por la
reaccién de piperazina y 3,4 y5~fricloro-2-( triclorametil)
-piriding, ‘

Ejemplo 8s 4=n~OCTADECTLANING-3 ,5-DICLORO~2~( TRICLOROME-
TIL) PIRIDINA ' ‘ '

W - (CHy)y0H,

c1 C1
~

§ 7

CCI3

Se mezclaron juntemente y se calentaron a 1008C.
durante 4 horas, 2,2 gramos: (0,008 moles) de n~octadecilg
mina, 2,5 gremos (0,008 moles) de 3,4,5-triclero-2-(tricle
rametil) piridine y 1,3 gramos (0,009 moles) de carbonato
potdsico en polvo. Al cabo de este perfodo, se enfrié la
mezelg de reaccién a temperaturs ambiente y se afiadieron
gsobre. 1a mians 30 mililitros de éter etflico y 20 milili-
tros de agua. Le mezcla resultante se agitd, se separaron
lag fases inmiscibles y la fase etérea se evaporé a seque
ded obteniéndose un residuo asceitoso. Este residuo aceito

288534
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¥ 30 ge digolvib en 25 mililitros de mezela de hidrocarbu-

ros parefinicos que tenia punto de ebullicidn de 98-137%

. Ce y se hizo paser a través de una columna de alimina ac-

tivada. Ia columna gse tratd con una centidad adicional de

dicﬁo: disolvente y posteriormente con benceno pars sepe=

rar la mezcle de productos y recuperer el producto desea-

 do de 4-n—octadecilamino~3,5-dicloro-2-(tricloromet11)pi-

ridina en la solucidn bencénica. El producto se recuperéd
por- evaporacién' de la solucidn efluente a sequedad y se-
cando. el regiduo e pz_.'esién reducida sobre recortes de pa-
rafina: El producto estaba congtitufdo por cristales inco
loros que fund{sn & 30-32eC,

Ejenplo 9

En una preperacién realizads de une maners endlo-
ga & la descrita en el Ejemplo 8, se mepararon log si-
guientes compus stos:

4-(2-Hidroxietilaming)-3,5-dicIoro-2-( triclorane=
ti1) piridina, eon punto de fusidn §8-908C., por la reac-
cién de etanolamina y 3,4,5-tricloro-2-(triclerometil)pi-
ridine en presencia de carbonato potasico. |

2,3,5=-Tricl oro~4-n-hexadecilamino—-6-( tricZorans—
til)piridina, con pesc moleculer de 539, por ls reaccidn

de: n-hexadecilemine y 2,3,4,5~tetracToro-6-( trieloramstil)

piridine en. presencia de carbonato potésico.

2,3-Dicloro-4-n~dodecilaming=6-( tricloronetil) -pi

,ridina., con peso molecular de 448, por la reaceidn de ri-do

de.c.:I:Iamma;y 2,3 yd=tricIoro-6-( tricIorametil) piriding en -

presencia de carbonato potdgico.

2,5~Dicloro-4-n-octilamino-6-( triclorometil) piri-

cu. . 280534
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1dine, eon un peso molecular de 392, por la reaccidn de
n-octilemina y 2,4 ,5-tricloro-6-(tricloremetil)piridina
en presencia de carbonato potdsico.

2,3 s Dicloro~4—( (2-hidroxipropil)amina)~6=( triclo |
rametil) piriding, con un peso molecular de 338, por la
reaceidn de isopropanclemina y 2,3,5-tricloro-6-(triclero
metil)piridina en presencie de carbonato potdsico. »

. ' 2,5-DicIoro-4=bis(2-hidroxietil)amino-6-(tricloro
meti}) piridins, con un peso molecular de 369, por la reac
cidn de dietanolamina y 2,4 ,5-tricloro-6-(triclorometil)
piridina en presencia de carbonata potdsico.
2,3-Dicloro~4~bis(2-hidroxipropil)amino~6-(tricls
rome til) pirﬁdina, c¢con up. peso molecular de 39;75; por la.
resecifn de &iisopra.panolamiﬁa ¥ 2,3 4=trid oro-6-(tricIo
rometil) piridina en presencia de carbonato patdsico.
| 3,5=Dicloro=4-((3~fenilpropil)amino)-2-( tﬁcloro—
metii)piridipa, con un peso molecular de 398, por la reac
citn de 3,,4,S-tricl'oro-z-(u-icroromefn)piridina y 3-fe-
nilpropilamina en presencia de carbonato patdsico.
2,3,5-Tricloro-4~((4-metilbencil)emino-6-( tricloro '
metil)piridina, con un peso molecular de 419, por le reac
cién de 4-metilbencilaming y 2,3,4,5-tetracloro-6=-(triclo
ranetil)piriding en presencia de carbonato potégico.

3, 5-Dic10r§-4-( (2-hidroxicielohexil)eamino)=2=( tri
clorometil)piridina, con un peso moleculer de 378, por la
reaccidn de 3,4,5-tricloro-2-(triclorometil)piridina ¥
o-aminociclohexanol en presencia de carbonato potdsico.

| 3,5-DicI 0T = ( 6-me t11~2-piridilamino)-2~( tricloro

metil)piridina, con un peso molecular de 371, por la reag

_cifn de 6-amino-elfa-picoline y 3,4,5-tricloro-2-(triclo-

289534
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. s rometil) piridina en presencia de carbonato potdsico.

Ejemplo. 10, DILITURATO DE 1-(3,5-DICLORO-2-( TRICLOROME~
: T1L)-4~PIRIDIL)~-GUANIDINA

5 NH 0

NH -~ C - Ni,

OoN~CH NH

10 N C=0

0= C
N

Se afigdierm 3,0 gremos. (0,01 moles) de 3,4,5-tri
cloro~2-(triclorometil) piridina sobre una solucién metand

15 lica de guanidina obtenida por tratemiento de 4,8 gramos
(0,644 moles) de nitrato de guanidina con una solucidn de

1,6 gramos de hidrdxido sédico en 35 mililitros de meta~-
nol y eliminando el nitrato sdaico precipitado por filf:g
cién. Ia mezcle resultante del campuesto piridfnico y sua
20 nidina se calentd hasta el punto de ebullicibn & se mantu
vo a la temperatura de reflujo durante 3 dfas. Al cabo de

este per{odo, se celentd la mezcla de reaccidn bajo pre-

 pibn reducida paras evaporar el metanol y recuperar un To-
siduo, que, se calentd después con 10 mililitros de agua

25 8 temperature de ebullicién. La mezcla acuose resultante
se’decantd. para eliminar el agua y el aceite restante se

disolvid en 20 mililitros de metanol. Esta solucidn se

afindid sobre otra solucidn de 3 gramos de écido S-nitro-
barbitirico en 300 mililitros de metanol, La soclucidn me-

30 tandlica se calentd a ebullicién y se separd una pequefia

-24 - ig i% ﬂ} f;;g;ﬁk
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7 cantidad de sustancia insoluble por filtracidn y luego se

concentrd hasta comienzo de cristalizacidén. La mezcle se
enfrid luego para obtener el diliturato de 1-(3,5-dicloro
~2-(triclorometil)=4=piridil guenidina, que se descompo-~

nia al celentarle.

Ejemplo 11. 4—AMINO-2,3,5~TRICLORO-6w=( TRICLOROMETIL)PI~
RIDINA

_ Se colocaron 25 mililitros de emoniaco enhidro y
15 gramos (0,045 moles) de 3,4,5,6=tetracloro=2-(triclo-

rometil)piridine ex une vasija de presibn y se calenté a

100-1158C, durante una hora y media pars obtener el pro-
ducto deseado de 4-amino=2,3,5-tricloro=-6-(triclorometil)
piridina, Después de terminado el celentamiento, se dejd
que se enfriai‘a le mezcla y 1w go se lavd con agua y se
extrajo con cloruro de metlleho. El cloruro de metileno
sé evaporé pare recuperar elkproducto como regiduo. Des-
puds de recristalizecidn de alcohol acuoso, y hexano, el
producto fundie a 113-118eC,

Los compuastos del presente invento. son dtiles
para la modificacién del desarrollo y el control del de-
sarz“oll.onde las plantas y pertes vegetales. También son
&tiles eamo pleguicidas y paresiticidas para combatir wna
gran variedad de plagas domésticas,‘ agricolas y acudticas.
Entre las pleges remesentativas figuran moscas domésti-
cas, cucerachas, &caros, &fidos, pez plateado esmeralda

de los lagos (Notropis), €l "minnow" de cabeza lisa del

"norte (Phoxinus), carpas y baecterias. En tales aplicacio-

nes, lasg plantas, lag partes vegetales y/o lasg plages. es-

tdn expuestas a la accidén de los campuestos. Se obtienen

~ o5 - 288534



w

& & Of

10

15

20

25

30

7 buen os resultados empleando una cantidad modificadora del
desarrollo, una cantidad herbicida o una cantidad parasi-
ticida v plaguicida de los compuestos. Estos: métodos pue=
den pomerse enm préctice cuendo se empleen los campuestos
sin mo_dificar.' Sin embargo, el presente invento aberca
tembién el empleo de una camposicién 1fquida o en polve
que contenga los compuestos. En tales usos, los compues-
tos pueden modificerss con uno o con una plurslidad de
‘coadyuventes modificadores del desarrollo o coadyuventes
herbicidas o 6oadyuvantes paerasiticidas y/o vehiculos
inertes. Teles coadyuventes y/o vehiculos incluyen agua,
disolventes orgénicos, de gtiledos de petréleo, agentes
dispersantes tensosctivos, emulsiones acuosas y sdlidos
finamente divididos, tal como creta, talco, bentonita y
otras srcillas, En otra realizacibn, los productos del
presente invento, o lag composiciones que log contienen,
pueden emplearse ventajosamente en combinacién con otros
agentes modificadores del desarrolleo vegetal y/o agentes

paraéiticidas, bien sea como coadyuvantes o como materia=
les suplementatios. Entre los sgentes remresentativos fi-
guran los: a,gen:tes reguladores del crecimiento vegetal de

tipe hormona.; los &cidos haloaliféticos y los sgentes her
bicidag de urea sugtitufda, asl como los productos parasi
ticidag de tipo fosfato. '

Los campue stos de 4-amino-policloro-2-(triclorome
til)piridine del presente invento son particulermente Uti
Iesv cano herbicidas parsa control de plantas de semillereo
pra-emergentes y plentes emergentes, y para combatir lag
plentag de hoja enche. Este aplicacién puede ilustrarse

par lag sigrientes operaciones representativas. En opera~ -
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Fciones separadas, se prepararon composiciones acuosas que

contenien, aproximadamente, 0,24# en peso de uno de los
siguient‘eé campus'stos: de 4-amino-policloro=2-(tricloreme
ti1) piridinas 4-amino-3,5-dieloro-2-(tricloronetil) piridi
na, L-me tiiamino-a +345=tricloro~6-(triclorometil) piridina,
4~(2-aminoetik)emino~-3,5-dicloro~2-(tricloranetil) piridi~
na, 3 ,5—diclor6—4-hidrazino—2-( triclorometil) piridina,
3,5=-dfcloro-4~metilamino-2-( tricl orometil) piridine, 3,5~
-dicloro-4—(2-hidroxietil)enino-2-( tricloremetil) piridina,
345-dicloro—4-dime tilemino-2-(triclorometil) piridina y

. 4-bencilaming=3,5=dicloro~2=( triclorame $iI)piriding, Es-

tas canposicicnesg se aplicaron sobre tablares separados a
wg dosis 5_&9, aproximedamente, 72,57 kg. por cada 0,4047
Hae ¥ despﬁéé se plentaren los tablares con wn nlmero co—
nocide de semillas de planta de tamste. Se realizd tambidn
une. operacién de comprobacién em la que no se aplicabe
ningln carpuesto de 4-amino-policlorowa-(triclorometil)pi
ridina a los teblares pero ss plantaron con el mimo nime
ro de semillas de tomate. Se& mantuvieron los tablares bajo
condicionéa de invernaderc que narmelmen te. producen buensa
germinacidn de semillas. Al cabo de trece dfas, se conta=-
ron las plantag de ‘gsemillero que hebian apareeid; y ge ni
dié su slture, Se encontrd que, en log tablares que habian
gido tratedos con un campussto de 4-emino-policloro-2-(tri
elorome.til) p:[ridina antes de plantar, faltaron précticameg
te. por cAompleto las plenteg emergentes, mientraz que en

log teblares de comprobacién, hubo emergencia de plantas

- de semillero senag précticamente de todag las semillasg

plantadasg.

El cantrol de las plagas domdsticas puede ilustrar

- 289534



, o

*

oF

U,

10

15

20

25

30

s se por las siguientes operaciones representativag. En en-

gayos geparados, se pusieron en contacto moscag con dis-
persiocnes scucsas que contenien 500 ppm, de 4~bencilemino
~3,5-dicloro=-2-( triclerometil) piridina,. 4-alilamine-3 39—
~dicloro~2-(triclorametil)piridina, 3,5~dicloro~4-dimeti-
laminc~2-( triclorometil) piridina, 4-emino-2,3,5-tricloro-
6-( triclorametil) piridina, y 4-amino-3,5-dicloro~2-(tri-
clorometil) piridina. AI cebo de tres dfas se hieieron re-

‘cuentos de mortalided. Se encontrd que todas las disper-

_siones arrida mencionédas dieron una mor'talid-ad completa

de las moscaér dmésticas.

El control de laes plagas agricolas puede ilustrar
se por las siguientes epsraciones representativas. En en-
gayos geparados, se pugieron en eontacto plantag de arén-
daiw, infestadas con lag fases adulte y de hueve de Ja
arafia de dos menchasz, can dispefsién acuosa conteniendo
500 ppm. de 4-smine=2,3=~dictoro-6-(triclorometil)piridinag
0 3,5=01cT 0ro=d~dimetilaminc=2=~( tri‘clorometil) piridina.
Lag plantas tratades se man fuvieron en el invernadero du-
rente unos tres digs y lurge se exeminaron para determiner
el contrel de log &caros. Se encontrd que se hebia conse-
guido un control campleto de las plagas de las plantas.

| El control de plages acudticas puede 1lustrarse
par las op_eracioneg giguientes. Se trataron medios acuosos

para proporcioner une concentracidn de uno de los'éiguieg

“tes compwe.stos, de 500 ppms 4-amino-2,3,5=tricloro-6-(tri

cloremetil) piriding y 4=amino-3,5-dicloro=2~( triclorome-
til)piridina. Se colocaron en ellas peces plateados eame-
ré.l.da de losg lagos y se observaron'al cabo de 24 horas. Se
consiguié control completo de las plagas.

288534
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El materiel de partida 3,4,5-tricloro-2-(tricloro
metil) piridina puede prepararse por clorecién fotoguimice
de alfa~picolina a una temperaturas comprendida entre, a~-
proximadamente, 508 y 1508C., en presencia de una pequefia
cantidad de agua como disolvente de reaccidn durante un
tiempo suficiente pars que se complete la reaccidn segln
1o indiea la cantided de gas cloruro de hidrodgeno despren
dido camo subproducto de la mezcla de reaccidn. Después
de terminada la reaccidn, se destila fraccionadamente pe~
ra recuperer 3,4,5-tricloro-2-(triclorometil)piridina. .

Los materiales de partida 2,3,4=tricloro-6= triclo
romefil)piridina, 2,4,5-tricloro-§-(triclorometil)piridi~
ne, ¥ 2,3,4,5-tetracloro-6-(triclorametil) piridina pueden
prepararge clorando 4,5-aicloro-2-(triciorometil)piridina,
3,4=dicloro-2-(triclorametil) piridina y 3,4,5-tricloro~2
(triclorometil)piriding, respectivamente, & una temperatu
ra de unos 1108 & unos 1608C., y, convenientemente, en me
dio enhidro.

La presente solicitud que co?respondg a la presen
tada en los Estados Unidos de América, el 6 de Merzo. de
1962, bejo el nﬁmero.1§7.756, se acoge & log beneficios

- del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-

dusirial.

N o T A

Los puntos de invencidén propie y nueva que se pre .

gsenten pare que sean objeto de esgta solicitud de Patente

cw. 2889534
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de Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los siguien-

- tes:

1.~ Procedimiento para la fabricacidén de herbidi-
das caracterizados por incorporar & un vehiculo inerte
por 1o menos un compuesto de 4-amino=policloro-2-(triclo-

rometil )piridina que tiene la férmula

X X

ocl, X

en donde 'y es un entero, cada X es hidrdégeno o cloro y
por lo menos dos de las X son cloro, ¥ % es el residuo de
una base nitrogenada que tiene una constante de disocia—
cibén bdsica mayor de 10f7 ¥y que tiene por 1o menos un gru
PO HN”(? en el que cada una de las valencias libres es-
tén unida al carbono, hidrégeno o nitrégeno, yllas sales
por adicién de dcidos de tales compuestos.

2.= Procedimiento de acuerdo con el punto 1, ca

‘racterizado por que, en la férmula, y es 1.

3+= Procedimiento de acuerdo con el punto 2, ca
racterizado por que, en la £érmula, Z es NH, o NHCH,.
4.~ Procedimiento de acuerdo con uno de los pun
tos 1 a 3, caracterizado por que el vehiculo es un sélido
finamente dividido, un agente dispersante tensioactivo,
un destilado de petrdleo o una emulsidn acuosa.
5= Procedimiento de uno de los puntos

8534
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Yia5en que el compuesto de piridina es 4-amino=-3,S5=di-
cloro=2=-(triclorometil) piridina, 4-amino-2,3,5-tricloro-
6-(triclorometil )piridina § 4-metilamino-2, 3, 5-tricloro-
6=(triclorometil )piridina.

6.= Procedimiento para la fabricacidn de herbi-
cidas. »
_ Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede y para rlos‘ fines que se han especificado,

Este Memoria consta de treinta y una hojas es-

critas a miquina por une sola cara.

Madrid [}

44901, 1963
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