MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una

PATENTE DE INTRODUCCION

SOLICITANTE: ~ THE DOW CHEMICAL COMPANY =~

RESIDENCIA:  Midland, County of Midlend, Michigan,

ENUNCIADO: _ "PROCEDINMIENTO PARA LA PRODUCCION DE

3, 5-DICIOR0~2, 6~ DIMETI L4 PTRIDINOLY

Prioridad: Patente .. .. ... ... ooodel

NGS.-
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Ls presente invencion se refiere al 3, 5-dicloro-
2,6-dimetil-4-piridinol, que es, normalmente, una mezcla en
equilibrio de las formas enélica y cetdnica. Este compuesto
es un material solido cristalino que es algo soluble en mu--
chos golventes orgéniOOS comunes y de muy baja solubillidad -
en agua.

El ruevo compuesto se puede preparar por la clo-
racion del 2,6-dimetil-4-piridinol. La cloracion se lleva a
cabo, de preferencia, en una solucion acuosa de aecido clorhi
drico. Se obtienen, generalmente, buenos resulbtados cuando
la cloracion se lleva a cabo con cualquier cantidad sustan-
¢ial de cloro. Sin embargo, se preflere, generalmente, con-
vertir todo el 2,6-dimetil-4-piridinol que reacciona., De --
acuerdo con un procedimiento preferido, se emplea una propor
cion molecular del 2,6-dimetil-L-piridinol con, por lo menos,
dos proporciones moleculares de cloro. Se pueden emplear can
tidades de cloro mas grandes o mas pequefias, perpo no es de--
seable desde el punto de vista de la economia de la opera--
cion. La reacclon se lleva a cabo a una temperaturs a la cual

se forma cloruro de hidrégeno gomo producto de la reaccién,

. ventajosamente a una temperatura dentro del rango de 152 a -

802C, La reaccion tlene lugar normslmente con facllidad bajo
las condiclones precedentes, con la produccién del 3,5-diclor

-2, b-dimetil-b-piridinol deseado, como un solido cristalino.

' Después de que la cloracidn es completa, el producto deseado

se puede separar de la megcla de la reaccion mediante proce~

f dimientos convencionales, tales como filtraolén, y purificar

i 88y ademés, por ejemplo, por procedimientos tales como lava-

” ¢ ’
~ do con agua y recristalizacion en varlos solventes organicos.

El 2,6-dimetil-l-piridinol (formas enolica y ce-
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tonica) empleado como material de partida de acuerdo ééh 105
razonamientos anteriores, se puede prevarsr por procedimlen-
tos conocidos a partir de la A-lactona del acido 2-acetile3w
oxo-l-hexenoico. En dicho método la A-lactona del dcido 2-
acetll-3~oxo-4-hexenoico, se hace reacclonar con dcido clor-
nidrico a unos 1009C, para obtener la 2,6-dimetil-l4H-piran-
boona. La amoniolisis o el tratamiento de la 2,6-dimetil-AH-
piran-l-ona con amonfaco acuoso da el 2,6-dimetil-U-piridi-
nol, generalmente con rendimiento excelente.

El compuesto de la presente invencion es util -
como pesticida para el control de un mimero de especles de
pestes, Para tal uso, este producto se dispersa en un sOLi-
do finamente dividido y se emplea en forma de polvo. Tamblen
tales mezclas se pueden dispersar en agua con ¢ sin la ayuda
de un agente dlspersante tensoactivo y las suspensiones acug,
sa5 resultantes se pueden emplear como pulverizaclones. En
otros procedimientos, el producto se emplea como constituyepn
te en soluclones solventes, emulsiones agua-en-acelte y acel
te-en-agua o dispersiones acuosas. En operaciones representa

tivas, soluciones acuosas que contimen 2.000 partes por mi--

'116n, en peso, de 3,5-dicloro-2,6-dimetil-piridinol producen

sustancialmente la muerte completa de la oruga meridional --

(Prodenia eridania).

EL sigulente ejemplo ilustrae, ademas, la presen-
te invencion.
EJEMPIO. -

Se introdujo cloro (1.430 gramos, 20,05 moles),
en porclones, en una mezcla de 1127 gramos (9,15 moles) de

2,6-dimetil-4-piridinol, 915 mililitros de acido clorhidrico

. concentrado, y 9150 mililitros de agua., La adicion de cloro
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se llevo o cabo durante un periodo de 12,5 horas a una ﬁem—
peratura de 252C. Después de la cloracién, la mezcla de re--
accidn @e £iltrd pare separar el 3,5-dicloro-2,6-dimetil-l-
piridinol con un rendimiento del 82 por ciento. Esbe produg
to era un solido cristalino, blanco que no logrd fundirse -
a temperaturas hasta 3502C. El producto se recristalizd en
dimetilformamido y tenfa un contenido de nitrégeno de 7,59
por clento y un contenido de cloro de 36,74 por ciento, al
compararlo con un contenido teorico de 7,29 por ciento para
el nitrogeno y 36,74 por ciento para el cloro.

En resumen, la Patente de Introduccion que se
solicita recaera sobre las sigulentes: ‘

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccidn de 3, 5-diclg
ro-2,6-dimetil-4-piridinol, caracterizado porque se hace re-
accionar 2,6-dimetil-4-piridinol con cloro.

2. Procedlmiento de acuerdo con la reivindica-
cion 1, caracterizado porque la reaccion se lleva o cabo en
una solucion acuosa de dcldo elorhidrico.

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindica-
eion 1 6 2, ocaracterlzado porque se emplean, por lo menos,
dos proporciones moleculares de cloro para cada propo:cién
molecular del 2,6-dimetil-L-piridinol.

4. Procedimiento de acuerdo con cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque la reaceion

se lleva a cabo a2 una temperaturs dentro del rango de 15 a

- 8500,

5. Se reivindica por ultimo como objeto sobre

. el que ha de recaer la Patente de Introduccidn que se sollcl
. ta: "PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE 3, 5-DICLORO-2,6-
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~DIMETIL-4-PIRIDINOL",

Todo conforme queda descrito y reivindlcedo en la
presente memoria descriptiva que conste de cinco vaginas me
cancgrafiadas.

Madrid, 23 diciembre 1.965

ALFONSO UNGRIA
DD

2y

(Fdo. Juan Pedraza)
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