PASERTE DE INVENCION . —
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sothe:

"Procedimiento para la preparacidn de una composicidn
fungicida

Folbcitande: IAPERIAL CHENICAL INDUSTRIES LLIIWED,
entidad inglesa, residente en
Imperial Chemical House, liillbank,

Londres, S.W.l., Inglaterra.

BEsta invencidn se refiere a nuevos
derivados de pirimidina, a un proceso para su obten-
cibn, a Tormulaciones gue 1os contienen y a métolos
para combatir plagas en las plantas y animeles,

5e De acuerdo con esta invencidén se sumi
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nistran, como compuestos nuevos, 108 2-aminopiriﬁidina-
6-carbamatos. E1 término "ecarbamato" en esta esbecifi—

cacidn y reivindicaciones se ha de~enﬁender; éieﬁpre,

gue el texto no indique lo contrario, como comprenc‘lien—j
5 do los carbamatos, tiocarbamates, y ditiocarbanaisus.
la invencidn saministra, mis especifi-

camente, un compuesto de pirimidina que tiene la fér-

nmula
1}3
R X
I\ " R4
NeCm¥ = N
S
R, ! ;
\//v
!
W
/7 \
Rg  Rg

0 una sal del mismo, en la que X ¢ Y son atomos de
10, oxizeno o azufre; R1 Yy R2, y adicionalmente R5 ¥ R6,
significan Atomos de hidrdgeno, radicales de hidro-
carburo sustitufdos o sin sustituir, o junto con el
4tomo de nitrégeno adyacente un anillo heterocicliceo
sustituido o ein sustituir, y R3 ¥ R4 significan Ato-
15. mos de hidrdgeno o halbgeno, radicales de hidrocar-
buro sustitufdos o sin sustituir 1ligados directamen—
te, 0 a través de un 4tomo de O-, S-, o N-, al anillo
pirimidinico, 0 a un radical puenteador de alquileno.
Radicales de hidrocarburo preferentes

20. son alguilo, alquenilo, arilo y alcarilo y anillos
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heterociclicos adecuados son los anillps de piperidina
y morfolina. '

Segln otro aspecto, por 1o tanto, 1z
invencidn suministre un compuesto de pirimidina que

tiene la férmula

N\\éﬁ’n
)

VRN
R6 R5

o una sal del mismo, en la gue Rl ¥ R2 significan
f{tomos de hidrdgeno, o son radicales de alguilo o
arilo; X e Y significan &tomos de oxigeno o de azu-
fres R3 ¥ R4 significan &tomos de hidrdgeno o hald~
geno o son radicales de alquile, alquenilo o arilo,
sustituidos o sin sustituir, ligados directamente
0 a través de un &tomo de 0-, N- o S-, al anillo
pirimidinico o juntos representan un grupo puentea-
dor de alquileno; R5 ¥ R6 gignifican Atomos de hi-
drbzeno, o son radicales alquilo, o junio con el Aato-
no de nitrbzeno adyacente significan un anillo de pi-
peridino o morfolino.

En especial suninistra 1a invencibn

un compuesto de férmula
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R
R X l3 :
1 u R4

N-C=-Y=- '\ :

/
R !

.

I

N

7 N\
Rg Ry

en la que R; y R, significan hidrdgeno o radicales
alquilo, o radicales fenilo gue pueden estar opcio—
nalmente sustituidos, y X e ¥ son Adtomos de oxigeno
o de gzufre, y R3, R4, Ry ¥ Rg significan hidrdgeno
o radicales de alguilo, alguenilo, arilo o aralquilo,
estando opcionalmente sustituido el radical arilo de
1los dos Gltimos radicales, o Rs ¥ Rgy juntos con el
dtomo de nitrbdgzeno adyascente, constituyen un anillo
heterociciico, 0 una sal del mismo.

Como valor adecuado para Rl, R2’ R3,
R4, R5 o} RG’ cuando signifique un radical alguilo,
se pueden mencionar, por ejemplo el radical dguilo
con no mis de 10 Atomos de carbono, y en especial
un radical alquilo inferior, es decir un radical al-
quilo con no més de 6 Atomos de carbono, por ejemplo
el radical metilo, etilo, n-propilo, n-butilo o
n—-amilo.

In un aspecto Emeferente, por 10 tan-
to, suministra esta invencidn un compuesto de piri-

midina que tiene la férmula
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o una sal del mismo, en la que Rl Yy R2 gignifican hi-
drbgeno, alguilo inferior o fenilo; y en la gue X e ¥
son'oxigeno o azufre; y en la que o bidn (i) R3 es hi-
drbgeno, halbazeno, alguilo inferior, o alquenilo, o-
clorofeniltio, bencilo, alcoxi-~ o ciano- alguilo in-
ferior y R4 es hidrdgeno, alguilo inferior o fenilo,
o (ii) R3 ¥ R4 juntos representan un anillo puentea-
dor tri~ o tetrametilénicoj y en la cual Ry ¥ Rg son
alquilo inferior o juntos con el &tomo de nitrbégeno
adyacente representan un anillo piperidinico o morfo-
1inico.

Compuestos especialmente preferidos son
aguellos que tienen la férmula mencionada en Gltimo
lugar y en la que R1 ¥ B significan radicales de al-
quilo inferior; R3 v R4 significen 4tomos de hidrd-
geno o alquilo inferior o radicales de alquenilo infe-
rior o juntos forman un puente de algquileno; R5 N R6
son redicales de alquilo inferior; y X ¢ ¥ son, ambos,
&ftonos de oxigeno.

Carbapatos de pirimidilo especificos
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de la invencidn, que han sido encontrados particular-
mente (tiles, se mencionan en la tabla 1 a continua-

cidn.

Todos los compuestos corresponden 4 la

férmula general

0 I°
N Ry
T=-c=0- Xy
4 |
R2
N\\;ﬁ)ﬁ
N
-
Re R
Rl\ R5~
¥ los distintos grupos sustituyentes , N,
/ 7

R3 vy R4 para cada uno de los compuestos, se indican
en las columnas bajo los correspondientes encabeza-~
mientos en la tabla 1 junto con las caracteristicas
fisicas para el compuesto en particular. Los puntos
de fusién (p.f.) y los puntos de ebullicibén (p.e.)

se expresan en grados centigrados.



TABLA
" Gompu Propiedades
Compuesto B".L N R5\ t¥otoas
Ne e /N— Ry By .
o Rg
7 CH3 N CH3 \ DeCe
.
CH3 CH-))
CH
pe.L.
HERE ’ - | H ¢ H 62
2 o Y 3 115-11
3
CH CcH £
3\ 3\ P
3 N - CH, H 622
- 7
CH o,
CH
3
CHB\ N o OH3 Pofe
4 N- N~ 3 9og
7 7 .
CHy CHy
CH CH
3 3
N N CH R ot
5 - N~ 3 5 d
e / 70~712
CH3\ CHy pofo 462
K N CH n—C . H. p.ep 115-1209,
6 7 / 3 371 0.04 mm, .
CH, CH,
Lo
CHy o b
7 - \, CH n-G H 109-112/
- 3 479 0,01 mm.
cul e
3 Oty




TABZILA 1 (Continuacidn)

Conpuesto Pj ~ RS\ Px-op_iedade g
Ne - H- Ry R3 £isicas
. / 7
Ry Be
8 CH3 %H3 Defe
N_ — ] o -
_ i CH3 i=-C 4H9 709
CH <
3 CH 3 '
CH cH
3 3 DPo€e
\,q N CH n=C_H 130¢/0,03 mm
9 N Jor 3 5711 20
C 3 CH 3
_ N OH3 o O3, Dofa
10 /H- /1\- 3 /?H ((.'1H2 ) O 48-499
CH 3 cH 3
i N AN
1 S e T Bi8tine s
/ < 0,01 mm.
CH3 cH 3
12 = - N~ CH3 CHZ-Pn -
/ 7 116-1172
CH3 CI-I3 .
By Gy pots
- N o1 018
13 P P _ 101
CH CH
3 \ 3 \ ) De f .
CH 3 CH 3
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PABTLA 1 (Continuacidn)

=G AN

Compuesto Rl\ RB\ Propiedades
Ne N~ N~ R4 R3 fi{sicas
: /7 /
Ry Rg
CHyl - CHB\ pee. 87-902/
15 H- K- C.H.. H 0.02 mm,
/ P 25
CH CH -
3 3
CHy CH, p.e. 113-1142/
AN AN on n=C H 0.01 mm.
16 N~ Ji 2°5 49 n20
C' 7/ D 105251
rI3 CH3
7 CH 3 0Hy Deeo 113-1142/
T N\ - 0001 mm
C‘F_I/ / n:D 105251
=3 Cﬂ3
\ \ ol pofo 769
18 N- - n-CqHo | Coflg ,
CH/ 7
3 CH3
CHB\ CH3\ PoCe 1529/
N - n-C.H n~-C H 0,025 mm.,
19 CH/ CH/ 5711 479
3 3
CH3\ CH3\
20 /N~ i P H pefo 1062
CH /
3 CH3
15 15
C-.3\ 13\
21 N" N"" H H pneo 85-889/
/ . 0,01 mm
C.J.3 czﬂb-
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TABTA 31 (continugcibn)
o R R '
ompuesto 1 \ 5\ Propj.edades
we /N‘ /N‘ , R4 R3 ! fisicas
R R
2 6
22 CH—"\ CH3\ - g pP.ep, 90-952/
N~ N~ 3 0,003 mm
7 /
OB, CoH
| CH3\ CH3\ ,
, CH CH p.e. 1082/
23 5= N~ 3 3
: P / o.ormg.
1 £ —
CH CHs ) p.f. 48=50
CH, CH, : 2
\N N\ DPe€e 99-10y
24 o P CH, Colig 0.0052m
3 G5
| CHB\ an\
. e - - - oo
25 /I‘ /N CHy | n-CjH, pee. 117-118%
GH3 02H5 0.01 mm. _
26 N~ N~ CH n-C H P
s ; 3 479 106-1092/
CHy Opfls 0.005 zm.
CH3\ CH3\ P069 96"1079/
27 /m- | /1\7- CHy ~CH,CH=CH, 0,008 mm,
CH, CoHs
CHy 208 p.e. 93-982/
28 - e CH3 H 0,007 mm.
' L/ /
CH3 Coig
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T4BTLA 1 (Continuacidn)

Compuesto B‘_L\ R Propiedades
T N fisicas
N N- ‘
N- Ry Ry
R’ /
N 02H5\ pefe T6-T792
- N- CH CH '
29 / _
CH3 02H5
CH ¢ K
- N 20N p.e. 96-1C1¢/
30 /N‘ /“‘ CH Collg 0,02 mms
CH, ;e
N N - poes 110-115%/
. e ivi - (=
31 /L /r. CH ,~CH=CH, 0.015 m
CHy Cofis
CH n~C B Dve+130-1352/
EN £9,
32 17 G-l CH H 0.01 mm.
CH3 n—C4H9 i)
CH3\
N- W-| Fh H pof. 100-1018
33 Y \ ]
CH3 - .\.
CHy
\N- o~ _ e CH H p.f. 117-118¢
CH
3
Gy
- Q Y- | CHy Coig p.fe 117-118¢
CHy
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TABL A1 (Continunacidn)

Compuesto Rl\ 35\ Propi?dadeg
xe T~ N~ R, R, fisicas
/
By Rg
CH, o
N\ 3\
36 = T- oH, o p.f. 63-692
GH3\;_ CH3\ |
37 N~ - CH ¢.H pee. 110-1122/
N - O mm
CHs CH, ) |
Co CH3 CH3 - Pe€o. 102-1042/
38 i - 3 oool mm
7 s
CE CH
25
GI-.=3\ CH3\ -
.39 /N' N- c n~0,H p.e. 106-1072/
/
Coll5 o1 0.008 mm.
CH, CHy .
N N o ~CH,~CH=CH,| p.e. 112-1182/
40 i Tim 3. 2 2
Ve 7/ 0.01 mm
Cols CHy
C.H CH
25, 30 . .
N- N- C 3 H Peeo 142-1442/
4’1 _ / / 0.8 mme,
C,H; CH,
021«:5\ Ch3\ |
T T - o 2 Q
42 /u . /I\ Gh3 GrI3 p.f. 78
C s CHy
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TABLA 1 (Continuacibn)

R R )
Compuesto 1y 5« Propiedades
- T R R )
Nfi , y, 4 3 fisicas
By Rg
C.E CH
- - 1 . °
43 /N /N 01.3 02H5 - . " Zigmm
Pelo -
CoH5 CH3
22N CHy |
44 Ti- N~ | oH, n=C4H, p.e. 127-135¢/
: y e 0,01 ng.
C2H5\ CH3\ Pe.Ce 115-1209/
45 . K- w | oH, n-C B 0,01 .
. / Pofe 442
Collg Gy
c.H n-C H
275 479
\N_ \N_. CH H poec 162"'1649/
46 / . / 3 006 e
Cotig =G Hg
N N .
41 - T ¥ 4= (CH,) .= p.f. 1018
_ P ) 2’3
CH3 CH3
CHy . CHB\ SN~ —
48 - N~ -(GH2 i pefe 96-G79
J/ Ve
CH3 CHy
’ 0,01 mm
/N- /N- CoHs CHy p.f. 432
43 CH CH
3 =3




tuyentes R_L\ N R
R2 ~1

I

| .
- Compuesto Rl\ RS\ Prypisdades
e = - R R fisicas
. Y 4 3
R R 7 :
2 6 7 _
CH3\ CH3\
50 T~ N-  CHy | CH,.CH,.CN |Pefs 103-4
7/ Ve
CH3 CH3
CH 1
- 3\ 3\ pofo
u,” o’ '
Gy "3
Otros carbematos de pirimidilo especificos
se sefialan en la tabla II a continuacidn. Podos los
compuestos corresponden a la fdrmula general
73
B % R,
Ne-C=Y -\
[ |
N ¥
7
N
7 N\
Re R5
Yy como en la tabla 1 de arriba, los radicales sustix
5

R R5\N X e Y para cada
3, 4_’ R e b
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uno de 1os compuestos se indican en columnas debajo

de los encabezamienitos correspondientes.

P ABLA II
R R P g
Compue sto 1 5\ ropiedades
N N R R fisicas
Ne ; 4 3
? 2”7
to 6
o CHy CHy
N N CH n-C H Liguido vis~
7/ 7 3 =479 cos0
: CHy CH,
CH cH
. 3\ 3\ .
5 - N N CH cH p.f. 728
3 3
4 i
CH 3
5 CeHls Hy
4 i I L. 1048
/N /N CH3 nC 41{9 p.f. 104
Cels CHy
H - CH
N\ 3\ ,
55 W W OH,[ CH, pef. 130-1312
/ /
CH, CH3
CH
B 3.
Vs / .
i, i
CH CH
57 3N >N
5 R 01-®-S~ DeZ. 960
/ / \
j C‘H3 CH3




En esta especificacidén, la numerscién del

anillo pirimidinico es como sigue.

7503

K 3 1
Nz
Se observara que lag posiciones 4 ¥ 6 son
equivalentes.

5 Ios compuestos de esta invencidn se pusden
obtener mediante un némero de métodos diferentes. De
acuerdo con una wlterior caracteristica de esta invens
cidén se provee un procedimiento para la obtencibn de

los compuestos de esta invencidn, gque comprende hacer

10. reaccionar un compuesto de fdrmulg
R
3
HY i R4

X
l
N\//\(

N
R
6 h >
en la gue RB’R4’35’R6 e:Ytienen cualquiera de los sig-
nificedos arriba indicados, con un haluro de carbemoilo
de férmulz
Rl X
n

\\N - ¢ -~ Hax
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en la que Rl, Rz ¥ X tienen cualquiera de los signi-
ficados arriba indicados y Hal representa un Atomo de
haldgeno, bajo condiciones en las cuales el haluro de
hidrbgeno, que se forma durante la reaccibn, seretira
seglin se v4 produciendo. E1 haluro de hidrdgeno se pue-
de retirar pasando una corriente de gas inerte, nor ej.
nitrbégeno, a2 travéds de 1a mezcla de reaccibn mientras
se estd realizando 1z reaccidn. Un método mds satisfac—
torio para retirar el Acido comprende el efectuar la
reaccibn en presencia de un aceptor de Acido; nor e jem—
plo una base o una sal o una base fuerte o un Secido
débil. Para esta finalidad se pueden emplear varias
bases, por ejemplo los hidrdxidos de metal alecalino o
alcalino térreo, las aminas terciarias alifédticas, y
les substancias heterociclicas que contienen un hetero-
&tomo-nitrégeno, por ejemplo piridine, Por 1o generasl se
d4 preferencia a las sales de las bases fuertes y de los
écidos débiles, particularmente g 1os carbonatos alca-
linos o alcalinos térreos, por ejemplo carbonato poté-
sico. las reacciones se pueden efectuar, bién en pre-
sencia o bajo ausencia de un diluyente, por ejemplo un
disolvente orgénico, a temperatura smbiente o més ele-
veda. Tas reacciones se realizan con méds facilidad a
temperaturas elevadas, por ejeuplo de 509C a 150°C, y
preferentemente de 502C g 120%C en presencia de un di-
solvente orgénico, por ejemplo acetona. Cuando esté pre-
sente un disolvente se determina la tempergiura bajo 1a
cual se efectha la reaccidn por el punto de ecbullicidn
del disolvente bajo las condiciones en las cuales se

emplee. Los tiempos necesariocs psra las reacciones has-
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15.

ta su completzcibn pueden variar de acuerdo con la
naturaleza de 1los reactivos y las temperaturas bajo
las cuales se efectlan las reacciones. Por lo general
sin embargo, cuando se emplean temperaturas de 158C a
802C se completan las reacciones generslmente dentrc
de un perfodo de 1 a 10 horas. '

De acuerdo con otra caracteristica de
le invencién se suministra un procedimiento para la
fabricacidn de aguellos de los compuestos de la inven—

cidén que tienen 1a férmula
R
3
W8 P .
N-C-58 /
_ NN
H l
1Yy N
S

en la que Rl, R3, R4, 35 y R6 tienen cualquiera de
los significados arriba indicados, que comprende ha-

cer reacclonar un isotiocianato de la férmula R.LCS y

1
en la cusl Rl tiene el significedo arriba indicado,

con un compuesto de férmula

1,‘3
HS R4
AN
i) ’/, N
_ I
\
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_19_
en la que 33, 34, R5 ¥y R6 tienen los significados
arriba indicados.

La reaccidén que comprende un isotiociae-
nato se puede efecinar en un diluyenfe o disolvente,
por ejerplo benceno y puede ser acelerada o coﬁple—
tada mediante la aplicacidn de calor.

De acuerdo con otra caracteristica de la
invencidn se suminigtra un procedimiento para la ob-
tencidn de aquellos de 1os compuestos de la invencidn

gue tilenen la formula

Re 9 ’
F-C-0 N2
e
Ry |
K s N
N

en la que R3, R4, R5 ¥y R6 tienen cualquiera de los sig-

nificados arriba mencionados, y R, significa un radi-

1
cal alquilo ¥y R2 un radical alguilo o un radical fenilo
sustituldo o sin sustituir, gue comprende hacer reaccio-
nar un carbonato de pirimidina de férmula

0 1}3

: R
R-O-G-O\‘ N
l
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~20-
en la gque R3, R4, RS’ ¥y R6 ‘tienen cualquiera de los

significados arriba indicados y R significa an radi-
cal alquilo o arilo, sustituido o sin sustituir, o es

un residuo de pirimidina de férmula

173
Ry
N
N / N
N\
-
Rg Rs -

en la gque R3, R4, R5 ¥ R6 tienen cualquiera de los sig-
nificados arriba indicados y una aminz de férmuls
NHR1R2 en la cual Rl y R2 tlenen cualquiers de los
significados arriba indicados.

Ia reaccidn que comprende un carbonato de
pirimidina se puede efectuar en un diluyente o disol-
vente, por ejemplo dioxano.

De acuerdo con otra caracterfstica de eg-
ta invencidén se suministra un procedimiento para la
obtencibn de los compuestos de 1a invencidn, que compren
de hacer regccionar una amina de férmula NHRlRZ, en la
gue Rl ¥y R2 tlenen cualquiera de los significados arri-

ba indicados, con un compuesto de férmula
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_21_ ), \ *

"]t /'*J
i':"\‘iunu:":'?#-‘“‘
X R,
" ‘ R
Hal - G = Y Vs 4
\fﬁﬁ
N\//\I
N
T
Re Rs

en la que R3, R4, R5’ R6, X, ¥ y Hal tienen cualguiera
de log significados arriba indicados.
De acuerdo con otra caracteristics de es-

ta invencidén se suministra un procedimiento para la

5. obtencidn de compuestos de la invencidn en los que X e
Y gignifican ambos Atomos de oxigeno y By, Roy RB’ R4,
R5 ¥ R6 tienen cuslguiera de los significados arriba
indicados, gque comprende hgcer reaccionar una hidroxi-

pirimidina de férmula

HO R3 R
4
l AN
N % N
//‘N‘\\
R R5
10, con fosgeno, si es necesario en presencla de una base,

y tembién, si es necesario, en presencia de un disol-

vente, y reaccionar el producto de reaccibn con una
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amina de férmula

La reacciébn se efectﬁa preferentemente
a una temperatura por debajo de 10°C con el fosgeno
disuelto en un disolvente inerte por ejemplo benceno,
¥ le hidroxipirimidina se agrega a esta solucidn. Ia
hidroxipirimidina se mezcla prefereniemente por adelan—~
tado por ejemplo para formar una mezcla espesa'con la
base, siendo una base adecuada por ejemplo la trietil-
amina. La amina por ejemplo lz dimetilamina se agrega
entonces a la mezcla de rezccidn como solucidn, por
ejemplo como solucidn acuosa.

Este Q1timo procedimiento se cree estar

representado por la siguiente ecunacidn:

0 &3
Ry C1.C.0 2
4
00012 I N
—_ N_ X
base disolvente '
inerte
N
PN
5 R6 5
Rl\\
N C 0 / 4
Rz
/,AN
—_— N
. R~ g
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Tos compuestos de la presente invencidn
son muy tdxicos para clertas variedades de plagas de
insectos, incluyendo los moluscos, mosqultos larvas
de mosquito (Aedes aegypti), afidios negros (4phis
fabae), afidios verdes (lacrosiphum pisi), Acaros de
1a araiia roja (Tetranychus telarius), ’
(Dystercus fasciatus), orugas de Plutella maculipennnis,
escarabajos de Pheedon cocialeariae, mosca comin (osca
doméstica) y los nexzatodos de nudos de raices (Me1oi-
dogyne incognita).

Ademds, los compuestos de la invéncién
$ienen une accidn insecticida contra insectos pardsi-
tos en animales, por ejemplo Iucillia sericata.

Compuestos de la invencidn poseen también
une actividad contra una gran variedad de enfermeda-—
des provocadas por nongos, incluysndo por ejemplo las
enfernedades especificas sigulentes:

Pucecinia recbdndita (tizdn) en el trigo
Phytophthora infestans (afiublo terdio) en los tomates

Sphaerotheca fuliginea (moho pulverulento) en 1los

pepinos

Erysiphe graminis (molio pulverulentoi en el trigo
¥y en la cebada

Podosphaerg leucotricha (moho pulverulento) en la

nanzana

Uncinula necator (moho pulverulento) en la vid
Tlasmopara viticola (moi:o lanuginoso) en la vid
Piricularias oryzaze (blasto) en el arroz
Venturia insequalis (escara) en la manzana

Los sigulentes coupuestos esnecificos son
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particularmente Qtiles como pesticidas: Ry
5,6—dimetil—2—dimetilamino—4-dimetiléarbar
noiloxipirimidina. -
5—etil—6—meti1—2-dimeﬁilamino-4—dimeﬁi1—
5. . carbamoiloxipirimidina.
5-n-propil-o-metil-2-dimetijamino~4~dime—
tilcarbamoiloxipirimidinag.
5-clanoetil-6-metil-2~dimetilanino-A-dime—
tilcarbamoiloxipirimidina.

10, Una caracteristica especialmente &+il de
la ectividad de los derivados de pirimidina srriba
indicados es su efecto sistémico, es decir, su capa-
cidad de moverse a través de la planta hasta alcanzar
cualguier parte de la misma que tenga una infeccidn

15. provocada por hongos y combatir 1a infeccidn, con su
eupleo es por 1o tanto posible producir una composi-
eidn que tenga una valiosa actividad sisténica insec-
ticida y fungicide.

Para su empleo, los compuestos de pirimi-

20. dina, o las formulaciones gue los contengan, se pue-—
den aplicar en varias formas. Por 1o tanto, su apli~
cacibén puede ger dirigide convenientemente sobre las
hojas de la planta o las 4reas infectadas y/o infes-
tadas de 1g nmismaj alternativamente se puede tratar el

25. suelo gue rodea la planta, o el suelo en el cual se hg~
yen de sembrar o plantar semillas o plantas, con el com=—
puesto de pirimidina o las formulaciones que las con-
tengan. Si se desea, las mismas semilles podrén ser
tratadas en formag simiiar.

30. En empleo veterinario, el compuesto de 1g
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invencidn puede ser administrado convenienvemente
a 10s animales para combatir las plagas de insectos.

De acuerdo con ofra caracteristica de 1a
invencidn, por 1o tanto, se suministra un métddo pars
combatir las plagas indegseadas provocadas por hongos
o insectos en las plantas, gue comprende la aplica-
cidn sobre el lugar de 1la.planta de un compuesto de
pirimidina o de una Fformulacidén como agui definida.
Segln otro aspecto de la invencibdn se suministra un mé-
todo para combatir las plagas perjudiciales <@ insec-
t08 en los animales, que comprende la adninistracidn
a un animal de un compuesto de pirimidina o de una for-
mulacidn como aqui definida.

Los derivados de pirimidina de la iavencidn
v los conmpuestos gque las contienen pueden por 1o tanto
ser empleados para el tratamicnto de superficies para
gue se vuelvan téiicas contra las plagas.

Adembs, la volatilidad de los derivados de
pirimidina es tal, que les permite actuar por via de
efecto fumigante. En consecuencia de esto se matan las
plagas que o bién se ponen en contacto o se gproximan
g las cercanfas de una superficie tratada con un de-
rivado de pirimiiina de ¢sta invencidn.

La invencidn comprende ademés un nétodo
para combatir las plagas provocadas por hongos o in-
sectos en las plantas, gue comprende el aplicar a la
planta 0 a las semillas de la misma un compuesto de
pirimidina o una formulacidn couwo agui definida. Se-
zn otro ulterior aspecto de la invencidn, por lo tan~

t0, se suministra un nétodo pura tratar el suelo agri-
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cola y que comprende la aplicacidn al suelo de un
compuesto de pirimidina o de una formulacidn como
aqui definida. e

Los compuestos y las formulaciones de 1a
invencitn se pueden emplear para fines agricolas, hor~
ticolas 6 veterinarios y el tipo del conpuesto em—
pleado en cualquier caso dependerd de la finalidad
en particular para 1z cual se deba de emplear.

Las formulaciones que comprenden~los comn~
puestos de la invencidén pueden presentarse en forma
de polvos de espolvoreo o grénulos en el cual él in-
grediente activo se mezcla con un disolvente sb6Lido o
vehiculo. Diluyentes sélidos o vehiculos pueden ser
por ejemplo: caolina, piedra pdnez, bentonita, kieselgur,
dolomita, carbonato de calcio, %alco, magnesia en polvo,
tierra de Fuller, yeso, tierrs de Hewitt, tierra de
diatomeas y caolin.

Tas formulaclones para el tratamisnto de
semillas por>ejemp10 pueden comprender un agente que
ayude g la adhesibén del compueéto a la semilla, por
ejemplo un aceite mineral o un aceite vegetal tal como
acelite de 'ricino°

Las formulaciones pueden presentarse también
en forma de polvos dispersables o granos que compren-
den, ademés del ingrediente activo, un agente humec—
tante que facilite la dispersidn del polvo o los gra-
nos en los liquidos. Tales polvos o granos pueden in-
cluir materiales de carga y similares.

Las formulaclones pueden presentarse también

en forma de preparados liguidos para ser enpleados coud
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bafios o0 pulverizados que generslmente son dispersiones
acuosas 0 emulsiones que contienen el ingrediente acti-
vo enpesencia de uno o varios agentes humectanics agen~
tes de dispersibn, agentes emulsionadores o agentes de
suspensidne.

Los agentes humectantes, los agentes de
dispersidn y enulsidn pueden ser del tipo catibnico,
anidnico o no~idnico. Agentes adecuados del tipo ca-
tidnico comprenden por ejemplo 108 compuesios ambnicos
cugternarios, por ejemple, el bromuro cetiltriwetil-
ambnico. hzentes adecuados del tipo anidnico compren—
den por ejemplo 1os jabones, las sales de los monoéste-
res alifdiicos del &cido sulfilrico, por ejemplo el sul-
fato de laurilo y sodio, las sales de ]los compuestos
aromédticos sulfonados, nor ejemplo el dodecil-benceno-
sulfonato de sodio, el lignosulfonato de sodio, de cal-
cio o amonio, el sulfongto de butil-naitaleno y una
mezcla de las sales sddicas de los &cidos diisopropil-
y triisopropil- naftaleno.

Agentes adecuados del tipo no—iéniqo con~
prenden por ejemplo los productos de condensacidn de
bxido de etileno con alconoles grasos, tales como €l
alcohol oleico o el alcohol cetilico, o con fenoles
alquilicos, tales como el octilfenol, nonilfenol y
octileresol. Otros agentes no-ibnicos son los elteres
narciales derivados de los 4cidos grasos de cadena
larga y 1os anhidridos de hexitol, los productos de
condensacidn de tales ésteres parciales con Oxido eti-
1énico, ¥ las lecitinas.,

Lzentes de suspensidn adecuados son, por
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ejemplo, los coloides hidrofi{iicos, por ejemplo 1a
polivinilpirrolidona, la carboximetilcelulosa de so-
dio, y las gomas vegetales, por ejemplo la goma’ arédbi-
ga y la goma tragacanto y la bentonita.

Las dispersiones acuosas o emulsionecs se
pueden preparar disolviendo el ingrediente acti&o 0
los ingredientes en un disolvente orginico que puede
contener uno o més agentes de humectacidn, de disper—
sién o de emulsibn y despuds agregar la mezclé, asi
obtenida, a agua, que asi mismo puede contener uno o
més agentes de humectacidn, dispersidn o emulsidn.
Disolventes orgénicos adecuados son el diclorarcu de
etileno, el isopropanol, el propilenglicol, el diaceta~
nol, el tolueno, el gueroseno, &l metilnaftaleno, los
xllenos, el tricloroetileno, el metileloroformo y el
trimetilbenceno.

Las formulaciones se pueden emplear como
pulverizados o también en forma de amerosoles en 19s
cuales la formulacidn se mantiene en un recipiente bajo
presidn en presencia de un agente de impulsidn, ‘el co
mo fluor triclorometano o diclorodifiuormetans.

Liediante la inclusidn de aditivos adecua-
dos, por ejemplo para mejorar la distribuecibn, polvos
adhesivos y resistentes a 1z 1luvia sobré las suparfi-
cies tratadas, se pueden adaptar las distintas formu~
laciones a los diferentes usos para los cuales estin

stinados.

Los derivados de pirimidina se pueden for~
mular asf{ mismo convenientemente mezcléndolos con fer-

tilizantes. Una formnlacidn preferente de este tino conm-
e A
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prende 1os grénulos de fertilizantes que incorporan
por ejemplo nediante revestimiento, un derivado de
pirimidina. El materia]l fertilizentepuede comprender
por ejemplo substanclas gue contengan nitrdgeno o fos-
fato.

Segln otro aspecto de la invencidn, por
10 tanto, se suministra un fertilizante que comprende
un compuesto de pirimidina segln estd agui definido.

Las formulaciones que se hen Ge emplear en
forma de dispersiones acuosas o emulsiones se suminis-
tran generalmente en forma de un concentrado gue con-
tiene ung elevada proporcibn del material activo, de-
bidndose diluir con agua dicho concentrado antes de su
emples. Zstos concentrados deben frecuentemente resis-
tir el almacenamiento durante largzos periodos de tiem-—
po, ¥y después de tales almacensuientos ser ain capa-
ces de disolverse en agha para formar un preparado
acuoso gue se mantenza homogéneo durante un tiempo
suficiente para que pueda ser gplicado mediante un
equipo pulverizador convencional. Los concentrados pue-
den contener convenientemente de 1C~85% en peso de in-
grediente o de ingredientes activos y generalmente del
25-60% en peso Ge ingrediente o ingredientes activos.
Cuando se diluyen para formar preparados acuosos, ta-
les preparados pueden contener cantidades variables de
ingrediente o ingredientes activos, Gependiendo del
objeto para el cual se hayan de emplear, perod se pue-
de emplear uh preparado acudoso que coatenza entre
0,001 3 1,05 en peso de ingredieate o ingredientes

activos.
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Debe quedar entendido que los compuesios
fungicidas de esta invencidn pueden comprender, ade-
més de un derivado de pirimidina, uno o mis compuestos
de otra clase que tengen actividad bioldgica.

Cuando se empleen para fines veterinarios,
las formulaciones pueden presentarse en forma de ba-
fos, pulverizados o polvos & eéspolvorear para apiicar
cifn externa y las formulaciones arriba descritas son
adecuadas para esta finalidad. Las formulaciones vete-
rinerias pera aplicacidén externa y las formulaciones
arriba descritas son adecuadas para ests finalidad.

Las composiciones veterinarias para uso externc pueden
ser tembidn en forma de un vendaje de mano preparado
de una base de unglienitos o crema por ejemplo vaselina
blanca. |

Alternativamente, las formulaciones ve-
terinarias de la invencidn pueden ser en forma adecua-
da para administracién oral, por ejemplo como tabletas,
cépsulas, bolas, suspensiones, emulsiones o soluciones,
Las formulaciones para administracidn oral pueden coante-
ner excipientes convencionaleé, por ejemplo vehiculos
inertes, por ejemplo fosfato de calclo, agentes lubri-
ficantes, por ejemplo estearato de magnesio y los agen-
tes de gramilacidn y desintegracidn convencionales em-
pleados en la fabricacidn de tabletas, por ejemplo, al-
midén y/o vegetales. Las suspensiones y emulsiones se
pueden preparar empleando 10s excipientes convenciona-
les arriba descritos.

Alternativemente pueden presentarse las

formulaciones veterinarias de la invencidn en ung
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forma adecuada para adminisiraciébn paréﬁ%éfal, por
ejemplo soluciones esterilizadas, suspensiones o
emulsiones. las formulaciones para adninistracibn paren-
teral pucden contener excipientes convencionales, por
ejemplo disolventes tales como agua, aceltes vegetales
0o N,f~dimetilacetanida, y los excipientes arriba des-
critos emplendos convencionglmente para la prepara-
cibén dGe emulsiones y suspensiones.

Tas formulaciones veterinariss de la in-
vencidn pueden contener, a opcibn, adicionalmeunie una
o més sustancias de utilidad veterinaria conocida, por
ejemplo antelminticos y/o bactericidas. Ambas, las for-
mulacicnes vederinerias y agricolas de la invencidn,
pueden estar adicionaluente egtabilizadas mediante la
incorporacidn de agentes de egtabilizacidn, por egeﬁ—
nlo endxidos, por ejemplo epiclorohidrina.

La invencidn se describe, pero no se linita,
por los ejemplos siguientes.
Lierplo 1 =~

bste ejenplo ilustra la preparacidn de la
2-dimetilenino-4-dimetilcarbamoiloxipirinidina (Tabla

1, compussto Nr. 1) que tiens la férmula:

CH3

0
N\ 1
N-C-=0
P \]/\]
CH3 |
I\ \/
¥

i
~ ~
CH3 CH5
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Una nezcla de 2-dimetilamiﬁo—4—hidroxi—
pirimidina (20,00 g), carbonato de potasio, anhidro
(20,0 g) y cloruro dimetilcarbamoilico (13,0 cc) en ace~-
fona anhidra (150 cc) se traté al refiujo duraﬁ%é 4. ho=
5 ras, se enfrid a 20°C y la parte insoluble se separd
por filtracién y se 1avb con acetona (50 cc). Tos la—
vados y e1 filtrado se combinaron y se evaporasron bajo
presién reducida y el aceite residual se discivid en
cloroformo (3 partes en volumen) y se lavd primeramen—
10. Ye con unz solucidn al 1% de hidrdéxido sbdico y des~
puds con asgua hasta gue 10s lavados estaban neutros.
El extracto cloroférmico se secd sobre sulfsto sddico
anhidro y el disolvente se retird hajo presidn redu-

clda. El residuo se destild y se obtuvo 1z 2-dimetil-—

15, enino-4~dimetilcarbamoiloxipirimidina como sceite in—
coloro p.e. 9820/0,01 mm. Hg.
Ejemplo 2 -
Este ejenplo ilustra la preparacién de 1a
2-dimetilamino-4—dimetilcarbaﬁoiloxi—6—metil—5-n—pro—
20, pilpirinidina (tab%a 1, compuesto WNr. 6) que %iene 1a
férmu;a
CH3 . 9 CHZCHZCH zH
/’N -C-~0 \\.,//’ 3
Oy | |
N\\\;;/N
L
oy T~ CH,
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Se siguibd el procedimiento del ejemplo 1
excepto que en lugar de la 2-dimetilamino-4-hidroxi-
pirimidina se empled la 2—d1metilamino—4—hidrox1-6—
metil~5-n-propilpirimidina (4,77 g), junto con carbo-
nato pothsico anhidro (3,38 g) y cloruro dimetilcarba——
moflico (2,25 cc) en acetona anhidra (100 cc). El pro-
ducto, la 2-dimetilamino~4~-dimetilcarbamoiloxi-E-metil-
S=n-propilpirimidina se obtuvo como acelte incoloro,
pse. 105-1092C/0,04mm Hg que cristalizd al dejar repo-
sar en forma de un sb6lido blanco cuyo p.f. es de 46,52C.
Ejemplol -

Este ejemplo ilustra la preparacidn de la
2-dimetilaminc-4~-dimetilecarbamoil oxi~-6-metil-5-n-amil~

pirimidina (tabla 1, compuesto Lr. 9) gue tiene 1la

formulas
(Ch ) ,CH
cH 27473
AN
N - C -0 3
CHy | |
N\Yyh
/’ \\\
CHy

Se signid el procedimiento del ejemplo 1
excerto que en lugsar del 2-dimetilamino-4-hidropirimi-
dina se empled la 2-dimetilamino-4-hidroxi-b-metil-5-
n-snilpirimidina (11,15 g) junto con carbonato poté-
sico anuidro (6,9 g) v cloruro dimetilcsrbamoilico

(4,55 cc) en acetona seca (1C0 cc) y le mescla s tre-
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6 2l reflijo durante & hores. Bl producto, la 2-dims
tilamino—4—dimetilcarbamoilexi—6—meﬁi1—5-n~ami1pirimi-
dina se obtuvo como aceite incoioro, p.e. 1302¢/0,03 mm
Hz, N
Ejemplo 4 -~

Este ejemplo ilustra la preparacién de 1a
4-dime tilcarbemoil oxi-6-netil~2-(4-morfolinil ) pirimi-
dina (tabla 1, compuesto Nr. 34) que tiene la fbér-
nujas

CH3 0
N 1 CH3

H-0C=0
e - \\\/’//A§§>T///
oH; “
N\/N

l

Una zezcla de 4-hidroxi-6~metil-2-(4~mor-
folinil)pirimidina (5,6 g), carbonato potésico enhidro
(3,9 8) y cloruro dimetilecarbamoilico (2455 ce) en
acetona seca (30 ce) se iratd a1 reflujo durante 5 ho-
ras. ILa mezcla se enfrid entonces a 2000C ¥ se filtré
para separar el material insoluble. El materisl se la-
vb entonces con una mezcla caliente de cantidades igpa—
les de cloroformo y acetona y 1os lavados ¥y Tiltredos
comblnados se evaporaron bajo presidn reducida. El sb-

1ido residual se triturd primeramente con solucidn al
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5% de carbonato sédico y despuds con agua y después

se £il1trd para obtener asi la 4-dimetilcartamoiloxi-6-
metil—Z—(4fmorfolinil)-pirimidina, en bruto. E1l produc-
to se purifi§6 mediante recristalizecidn en etanol
acuoso y el producto puro demostrd tener un p.Z. de
1102C.

Ejemnlo 5 -

Bste ejemplo ilustira la preparacidn de 1a
4—6imetil—carbamoiloxi—S-etil—6—metil—2~(4—morfolini1)—
pirimidina (tebla 1, compuesto Kr. 35) que tlene l=
férnulas

CH,CH
o 2%3

X
[

Se siguid el procedimiento del ejemplo 4
xcepto de gue en lugar del A-hidroxi-6-metil-2-(4-
morfolinil)-pirinidins se empled la Bmgtil—4=-hidroxi=
Gemeti1—-2=( 4~norfolinil)-pirinidina (5,25 g) junto con
carbonato pothsico anhiéro (3,5 &), cloruro dimetil-
carbamoilico (2,3 cc) y acetons anhidra (30 CCe)e BI
producto, la 4-3ime:il-carbanoiloxi-5-etil-6-metil-2-

(4~rorfolinil)-pirinidina tenia un p.I. de 115-1152C
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después de recristalizar dos veces en etanol que con-
“tiene carbbn vegetal.
Ejemplo 6 - 7

Este ejemplo ilustra la preparacién de 1a
2—dimeti1amino;4—dimetilcarbamoiloxi—G—metil—S—n—Qutil~

pirimidine (tabla 1, compuesto Nr. 7) gue tiene la

férnula
(CH,).CH
CH 0 273773
3\ t ¢l
N-C-=-0 “3
4 ' ~ :
GH3 '
N\771
N
—
CH; CHy

Una rezcla de 2~dimetilamino-4-hidroxi-
6~metil-5-n-butilpirinidina (5,0 g) carbonato potési~
co anhidro (3,35 g) y cloruro dimetilcarbamoilico
(2,2 ce) en acetons anhidra (30 ce) se tratd al re-
filujo durante 7,5 horas, se enfrid a 20°C y ]a parte
insoluble se separd por filtracién y se lavd con una
mezcla 1:1 de acetona y cloroformo. Los lavados ¥y los
filitrados combinados se evaproraron bajo presidn redu—
clda. ILa mezcla espesa residual de aceite y sélido se
disolvié en cloruro metilénico (4 pertes en volumen)
¥ se lavd con solucién al 1% de hidrdxido sddico y
.después con agua hasta que 1os lavados estaban neutros.
La solucién cloruro metilénica se secd sobre suifato

sédico anhidro y se £iltré. E1 disolvente se evapord



bajo presidn reducida y el aceite residual se destilé.
La 2-dimetilamino-4-dimetilcarbamoiloxi-6-metil-5-n~
butil-piriniding se obituvo como aceite incoloro, peo.
122-1252C/0,01 mm. Hg.
56 Ejemplo 7 -

Este ejempnlo ilustra la preparacién de la
2-dimetil—-amino~4-dimetilcarbamoil oxi~6-me til~5-n~butil~
pirimidina mediante un procedimiento distinto al que

se indicd en el ejenplo 6, teniendo la fdérmula

e 0 (CHy) 3085
3\N ¢ =0 CH3
S XN
CH3 ’
N\\\T:;/N
- N'\\\
CH3 CH3
10. A una solucidn de 2-dimetilamino-4-hidroxi-

6-metil-5-n~-butilpirimidina (50,0 g) en piridina seca
(50C ce, recién destilada de hidrdxido de potasio gb-
1ido) se agregd cloruro dimetilcarbemoilico (35,0 cc)
a 172C. Ia mezcla se agitd a continuacidn durante 30C
15. minutos durante cuyo tiempo la temperatura de la mez-
cla subid como méxino a 252C. Después de permitir re-
posar la mezcla durante 72 horas a temperatura embien-
te se retird la pirimidina bajo presidn reducida y la
mezela residual de aceite y sdlido se distribuyd entre
20, una rezcla 1:1 de cloroformo y agua. La capa acuodsa se

decechd y la cape clorofdérmica se lavd con una solu-
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cidn al 1% de hidrdxido sbddico (2 x 100 ce) y con

agua hasta que se obtuvieron lavados neutros. Después
de secar la cépa cloroférmica sobre sulfato sddico an—
hidro y retirar. el disolvente bajo presidn reducida se
desti1d el aceite residual para obbtener la 2-dimetil-
amino—-4~Aire tilcarbanoil oxi~6~me til~5-n~butilpiriniding
como aceite incoloro, p;e. 12590/0,015 mm Hg, idéntica
al producio obtenido en el ejemplo 6.

Ejemplo 8 -

Este ejemplo ilustra la preparacidn de la
2—-Qime tilamino~-6-dinetilcarbanoi]l tio=4~me $i1-5-n~butil-
pirimidina (tabla II, compuesto Nr. 52) que tiene la
firmula

CH

O

SCH2)3CH3

3\

N=-C-~-35

City

N
7~
CHy

4,5 g (0,02 nolés) de 2-dimetilamino-6-
mercapto-4-me ti1~-5-n-butilpirimidina, 3 g (0,022 mo-
les) de carbonato potésico anhidro y 50 mi1 de aceto-
ne se agitaron a temperciura ambiente durante 5 mi-
nutos. Despuds se agrezaron 2,15 g (0,02 moles) de
cioruro dimetiilcarbamoiiico y todo ello se tratd al
reflujo Gurante 5 horas. Ia mezcla de reaccidn se fii-

. .~ s~ o @
$r8, se eva.ord 1a acetona, y el residuo se recivnid



en dicloruro metilénico, se lavd con &lcali dijuido,
después con agua, y finalmente se secd sobre sulfato
sbiico anhidro. E1l dicloruro metilénico se evapord

y el aceite rojo obtenido se calentd en un bafio de va-

Je por bajo alto vacio (0,1 mm) durente un cuarto de hora.
Anélisis: % _C H ) S
Calculado 56,8 8,1 18,9 10,3
Bneonirado 56,8 8,2 18,7 10,8
Ejemplo g -
70, Este ejemplo ilustra l= preparacidn de

1a 2—&imeti1amino-6—ﬁifenilcarbamoiltio-4—met11—5—
n-butil-pirimidina (tabla II, compuesto Lr. 54) que

+tiene la férmwls

(CH,),CH
f 2°3
06‘5\“’ g 3 l | CH
N - —
: 3
K. A F
iy
7\
GH3 CH3

Se siguid e1 vprocedimiento del ejemplo 8,
15. empleando 4,63 g de cloruro difenilcarbamoilico. El1

-esiduo desruds Ge evaporar el dicloruro matiténico,

i)
kS

(=

ce recrictarizd en etanol (ve.f. 1048C).

Ayt _
Biempglo 1C

Bete ejeuplc ilustra la preparacidn de la

setitearoarnoil tio-plrini-

)]
Il
.
S
Ut
[ed]
l-J
x|
©
(39
he)
1
1
Ay
!
1-‘.
4
@
ot
*J
-
f\
2
e
I
[e}
I
(o)
i
Q
IJ.

(]
dina {table II, cououesto Lr. 33) cue tieze la féruunla
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CH3 GH3

5,5 g (0,033 moles) de 2-dimetilamino-4-
merecapto~5,6-dine $il-pirinidina, 4,9 g (0,036 mojes)
de carbonato potésico anhidro y 50 ml de acetons se
agitaron a temperatura ambiente durante 5 minutos,
3,5 g (0,033 moles) de cloruro dimetilcarbamoilico
se agregaron y todo ello se tratd al reflujo duraante
5 horas. Ia mezcls de reaccién se fi1trd, se evapord
la acetona y el residuo se recibid en dicloruro .meti-
1énico, se lavd con dlcali diluido, despuds con agua,
vy finalmente se gsecd sobre suifato sbédico anhidro.
Se evapord el dicloruro metilénico y el residuo se re=-
cristalizd en acetato etilico/éter de petrdieo (p.f.
722C) .
Ejémnlo 11 -

Eate ejemplo ilustra la preparacibdn &z 1a
4,5-Qime $11-2-dixe tijanino~-6-metiltiocarbanoil~tiopiri-
nidina (%abla II, compuesio Hr. 535) qgue tiene 1la for-

nuja



— 41_
CH S
3\\F G -5
\ -— -
CH
/ N 3
! l
N % N
i
/ \
CH, CH

2 ¢ (0,017 moles) de 2-dimetilamino-6-
mercapto~4,5-dinetilpiriniding y 1 ul de isotiocia-
nato de metilo se trataron sl refiujo en 25 ml de
benceno durante 3 horas. &1 benceno se evasord y el
vesiduo se recristalizd en benceno. (pef. 1318C).
Ejemnlo 12 -

Bste ejenplo ilustra la preparacidn de
la 2dine $ilamino~4-met11~-6~-metiltiocarvenoiltio=5-n-
butilpirinidina (tebla II, compuesto Ir. 56) que tie-

ne la férmula

CH3 . (cHEy) 3VH3
N - c -5
o [
/

/\
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2,5 g (0,011 moles) de 2-dimetilamino—6-
mercapbo-4-me $11-5-n~butilpirimidina y 1 ml de isotio-
cianato de metilo se trataron al reflujo en 25 ml de
benceno durante 3 horas. E1 benceno se evapord y el re-
siduo se recristalizd en etanol. (p.f. 98-1008C).
Ejemplo 13 -

Egte ejemplo ilustra la preparacidén de 1la
2-Gime tilamino=4~dimetilcarbamoiloxi~6-fenilpirinidina

(tabla 1, compuesto Nr. 20) que tiene la Fférmula

CH3\ 0
\ i CH
N-G-0 , 675
- RN
_ N

Se siguid el procedimiento del ejemplo 4
excepto que en lugar del 4;hidroxi—6-metil-2-(44mor-
folinil)pirimidina se empled la 2-dimetilamino-4-
hidroxi-6-fenilpirimidina, junto con carbonato poté-
sico anhidro (2,93 g), cloruro dimetilcarbamoilico
(1,9 cc) y acetona seca (30 cc). Este producto, la
2~0ime tilamino-4-dime tilcarbamoiloxi~6-fenilpirinidi-
na, se obtuvo como s81ido blanco d¢ p.f. 16690, deg-
pués de recristalizarle en etanol gue contenia car—

bdn vegetal.
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‘Ejemglo 14 -

Este ejemplo ilustra 1a preparacidn de 1a
4-~dimetilcarbanoiloxi=-6-Ffenil-2~(1~piperidinil)piri~

wmidina (%abla 1, compuesto Nr. 33) que *tiene 1a fér-

mule
CH3 0
E-C-~-0 ¢ H

% N 65
CH

3 |

u\\\i:;/N
N

Se siguid el procediniento del ejemplo 4 excepto que
en luger de la 4~hidroxi-6-metil=2=(4~morfoiinil)=-
pirinidina se empled la 4-hidroxi-6-fenil~2-{(1-pipe-
ridinil)pirimidina (5,76 g) junto con carbonato potési-
co anhidro (3,2 g), cloruro dimetilcarbamoilico (2,1 cc)
y acetona seca (30 cc). E1l producto, la 4-dimetilcar-
bamoil oxi-6-fenil-2-(1-piperidinil)pirinidine se ob-
tuvo como producto £61ido con el p.f. 1C0-1C18C, des~
puds de recristalizer en etanol.

sjerplo 15 =
Este ejemplo ilustra la preparacidn de la
2-Gimetilanino~4-dimetilcarbamoil oxi-S-metilpirirzidina

(tabla 1, compuesto Lr. 3) que tiene la férmula



Cloruro dimetilcarbamoilico (42 g) se agre-
gd a una solucibn agitada de 2-dimetilamino=-4~hidroxi-
6-metilpirinidina (54 g) en piridina seca (2%0 g). Ia
mezcla se agitd a temperatura embiente durante 12 horas

5 después de 1o cual se calentd en un bafio de vapor du-
rante 2 horas. La mezcla de reaccibén se enfrid enton-
ces y se filtrd y la piridina se retird del filtrado
mediante evaporacidén en vacio. El residuo se exirajo
con éter y el extracto etéreo se 1avd con agua y des=-

10, pués se secd con sulfato de magnesio anhidro. El &ter
se retird mediante evaporacidn y el residuo se cris~
talizd en petrdleo ligero (p.e. 60-80°C). De esia ma-
nera se obtuvo la 2-dimetilemino-4~dimetilcarbamoil oxi-
6~metilpirimidina de p.f. 61-629C,

15. Ejemplo 16 -~

Este ejemplo ilustra la preparacidn de
la 4-dimetilcarbamoi]oxi~2-din-butilamino-6-netilpi-
rimidina (tabla 1, compuesto Nr. 32) gue %iene la fér-

male
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CH3(CH (CH2)3CH3

2)3

Se sigzue el procedimiento del ejempio 15
excepto que la 2-dimetilamino-4-hidroxi~-6-metilpiri-
midina se sustituyd por 86 g de 2-di-n~butilamino-4-
hidroxi~6-me+tilpirimidina. E1 producto se aisld como
aceite de p.e. 1652C/3 mm Hg,

Ejemplo 17 -

Este ejemplo ilustra la preparacidn del
producto descrito en el ejemplo 15 mediante un pro-
ceso distinto al que se describe en el ejemplo 15.

2~dime tilamino-4-hidroxi-~6-metilpirimidina
(7,7 &) se disolvid en dioxano anhidro (250 g) y se
afiadibé una dispersidn al 50% de hidruro sbédico en acei-
te mineral (2,4 g). Ia mezcla g2 agitd y se calentd
eﬁpn batio de vapor duranie Gos horas. La mezcla se en—
frid entonces a 1528, se continud la azitacidn y se
agregd, en el periodo de 30 minutos, una solucidn de
fosgeno (2,5 g) en dioxano (25 g). Cuando la adicidn
estaba completasa se agltd la mezecla durante otros
60 minutos y despuds se filtrd. @1 diloxano se seperd

por evaroracidn en vaclo del filtrzdo, el residuo zo
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triturd con petréieo ligsro (p.e. 40-608C), y 1a

o}

mezela se £iltrd. 30 g del residuo s&liéo [/ se supo-
ne que es el bis-(2-dimetilamino-6-me$ilpirimidin~4-i1)-
carbonato/ se disolvieron en dioxsno seco (600 g)y la
54 solucidn se agitd, y a ésta se agregzd, en el periodo
de 30 minutos, una solucidn de dimetilamina (4 g) en
dioxano (60 g). A continuacibn de esta adicidn se agi-
%6 la mezcla de reaccidn durante 12 horas, y eldioxano
se evapord entonces en vacio. El residuo se destild
- 10, Ifraccionademente en vacio (p.e. 11790/b,35 mm. Hg)
¥ se obtuvo asi 1a 2—dimetilamino—4;dimetilcarbamoiloxi-
6-metilpirinidinag de p.f. 61-622,
Eiempio 18 -
Este ejenplo ilusira la preparacidn de 1a
15. 4—dietilcarbamoiloxi~2—dimetilamino~6-metilpirimidina

(Tabla I, compuesto Wr 41) que #iene la férmulas
aQ

CH.CH 0
AN cH
N - Q -0 3
N
CH (G B
Nﬁ//N ‘
N.
I
Cliy CHy

Cloruro de dietilcarbamoilo (9,7 g) se
agregd a una solucibn agitada Ge 2-Gime+tilaminosd-—
hidroxi-6~metilpirimidina (10 g) en piridina anhidra

20, (50 m1). La mezcla se agitd a temperatura ambiente
durante 12 horas, despuds de 10 cual se calenid en un

bailo de vapor durante 3 horas. E} producto se a2is1d
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entonces como se ha descrito en el ejemplo 15. Se
obtuvo asi 1a 4A-dietilcarbamoiloxi~2-dimetilamino-6-
metilpirimidina como aceite de p.e. 142-1432C/0.8 mm Hg.
Ljemplo 19 - |

Esde ejemplo ilustra lo preparacidén de la
4~dietil-carbemoil oxi~2-di-n-butilanino-6-metilpirimi-

dina (tabla 1, compuesto Nr 46) que tiene la férmula

CH3CH2\ 0
H=0C-=0 i,
~

CH.CH %/
=32 l I

R_ N

N
N
CHy(CHy) 4 (CH,) 5CH 3

Se sigue el procediniento Gel ejemplo 18
con excepcidn de que la 2-dimetilamino-4-hidroxi-6-
metilpirimidina se sugtituyd por 15,4 gramos de
o~di-n-putilanino-4-hidroxi~-6-metilpirimidina. ®1
producto se aisld como aceite de p.e. 162-1642C/0,6 mm
Hg.

Ejemplo 20 -
Este ejemplo ilustra la preparacidn de la

5,6=-dime ti1-2-dimetilanino-4-dinetilcarbamoiloxipiri-
midina (tabla 1, compuesto Hr. 4) gue tiene la estruc-

Turas
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seglin un método distinto 3]l descrito en el método
general seflalado en el ejemplo 22.

A una solucidn al 12,55 en peso de fos—
geno en benceno (35 cc) se agregd cuidadosamente uns
solucidn espesa conteniendo 5,6~3imetil-2~dimetilamino~-
4-hidroxipirimidina (%,1 g) en una solucidn que conte-
nia trietilanina (4,3 g) en benceno (100 cc) mante-
niendo la temperatura de reaccidn en la zona de 5-82C.
Después de haber agitado la mezcla durante un periodo
de tlempo de 45 minutos se agregd gota a gota una so-
lucién de dimetilamina (3,9 g) en agua (10 oc), agitan-
do vigorosamente y menteniendo 1a temperatura de resc-
cibén por debajo de los 102C mediante refrigeracibén ex~
terna. Cuando 1l1a adicién‘estuvo terminada se agitd la
mezcla durante sucesivos periodos de 30 minutos a
102C y 209C. Séagregd entonces agua (50 cc) y se con-
tinub la agitacién hasta gue %odo el material sélido
presente se habla disuelto. Se separd 1a capa de ben~
ceno, se lavd con agua, despuds con solucidn saturads

de bicarbonato sédico, finglmente con agua, v s& secd

o
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sobre sulfato sbdico anhidro. Despuds de evaporar el
disolvente se recristalizd el residuo en éter de petrd-
leo (p.e. 60-802C) obteniéndose cristales blancos de
5,6-Gimetil-2~dimetilamino~4~dimetil~carbamoiloxipiri-
nidina de p.f. 88-892C,
Sjemplo 21 -

Se empled el método general siguiente para
preparar 1os compuestos sefalados més abajo; eu cada

.

caso se empleasron la hidroxipirimidina y el cloruro
dialquilecarbamoilico adecuados como reactivos: 4 una
golucidn de lz hidroxipirimidina en piridina reczién
destilada se agregd el equivalente de clorurs diglquil-
carbamoilico a 15-3C2, Después de reposar durante un
corto periodo de tiempo a tempersturs embilente se ca-
lentd la mezscla a 70-802C. Duranie un periodo de 2-18
horas, agitando, 2l final del cual se retird 1a piri-
dina bajo presidén reducida. X1 residuo ss repartid
entre cloruro metilénico y agua y la fase orgénica

se sometid a dos lavados con zgzua,.dos lavados con so-
lucidn al 4% de hidrdxido sbdico y después con agua
hasta que se obtuvieron lavados neutros. Después de se-
car la solucidn cloruro metilénica sobre sulfato sddi-
co y filtrar para retirar 1o sblido, se retird el clo-
ruro metilénico bajo presidn reducida y el residuo se
purificé, si era un aceite mediante destilacidn en alto
vaclo, si era un s41ido mediante cristalizacibn en un

disolvente adecuzdo.
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Conmpuesto
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Tienwpo de reaccidn en horas

2
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24
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28
29
30
31
36
37
38
39
40
42
43
44
45
A7
48
19
50

~'=J'0 Ul 0o P W

ATl

575

=
S~ o

©® O Oy OV W W W W~ A~ ~] o ~ o ™




10.

Ejemplo 22

E1 método general siguiente se empled
para preparar los compuestos indicados nis abajos
én cade caso se empled como reactivo la hidroxipiri-
midina y los cloruros dialquilcarbamoilicos adecue~
doss

A una mezcla de hidroxipirimidina con
una cantidad equivalente de una base, por ejemplo
carbonato poidsico anhidro, en un agente adecuado,
por ejemplo acetona seca, se agregd la cantidad equi-
valente de cloruro dialguilcarbamoflico a 15~302C,
La mezela de reaccidn se calentd entonces al reflujo
durante 3~12 horas bajo agitacién, al final de cuyo
tiempo la mezcla se enfrid, se diluyd con cloruro
metilénico y el sdlido se separd por filtracibn. Des-
pués de retirar los disolventes del filtrado bajo pre-
sidn reducida se disolvid el residuo en cloruro me-
tilénico y a continuacidén se tratd mediante lavado co-
mo bajo el método 1, seguido de destilacidén o crista-

lizacidn seglin sea 1o apropiado.

Conpuesto Piempo de reaccidn en horas
e
4 8

19 12
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Zjemplo 23 -

Este ejemplo ilusira un concentrado que
comprende un aceite miscible que se transforma féeil-
mente, por solucién con sgua, en un preparado 1{quido
adecuado para fines de pulverizacidn. E]1 concentrado
tlene la siguiente composicidn: ‘
Compuestb del Ejemplo 1 25,0 % en veso
"LUEROL" I (condensado de alquilfenol/

0xido de etileno "IUBROIL' es uns mar

ca registrada) . T 2,5% en peso
Dodecilbencenosulfonato de calecio 2,5% en peso
"ARCLASOL" H (disolvente alquild-

benceno; "AROMASOL" es uns mar— - y
ca regisitrada) : i 70,0% en pszo

100,0
Ejemplo 24 -
Este ejemplo ilustra tembién un cerncen—
trado que se presenta en forma de un aceite miscible.

La composicidn de este concenirsdo es como sigue:

% en peso

Compuesto del ejemplo 2 25,0
"LUBROL" S ("Iubrol" es una marca re-

gistrada) : 4,0

Dodecilbencenosulfonato de calcio 6,0
TARCLIASOL H ("Aromasol" es una marca

registrada) . : 65,0

100,0

Bjemplo 25 -
Este ejemplo ilustre un polvo humeciable

que tiene la composicidn siguiente:
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Compuesgto del ejemplo 3
Silicato de sodio

Lignosulfonato de ecalecio

Caolin

100,0

Ljemplo 26 -
Este ejemplo ilustra un 1iquido atoniza-

ble que comprende una mezcla consistente en 25% en pe-
so del compuesio del ejemplo 4 y fSﬁ en peso de xileno,.
Ejemplo 27 -~ '

Este ejemplo ilustra un polvo espolvorea-
ble gque se puede aplicer directamente a 1zs plantas
7 otras superficies y cowprende 15 en peso del com-
puesto del ejemplo 5 y 99% en peso de ialco.
Zjemolo 28 -

25 partes en pesgo del producto descrito
en el ejemplo 15, 65 partes en peso de xileno y 10
partes de un alcohol alquilarilpoliéter ("Triton"X-100;
"TOriton" es una marcs registrada) se mezclan en ﬁn mez=
élador éﬁecuado. Se obtiene asi una erulsidén concentra-
da que se puede mezclar con agua para producir una emul-
sibn adecuada para pulverizar sobre animales domésticos
para el tratamiento Ge infestaciones de parésitos, y
adecuada para aplicaciones agricolas.
Hjemplo 29 -

5 partes en peso del producto descrito
en el ejerplo 15 se mesclan intinsmente en un mezcla—~
dor adecuado con G5 partes en veso de talco. Se obtie-
ne asi un polvo espolvoreavle, adecuado para el tra-

temiento de infestaciones de varédsiios en los enliales
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domésticosp
Ejemplo 30 -

19 partes en peso del producto descrito
en el ejemplo 15, 10 partes de un condensado de bxido
de etileno-octilfenol ("Lissapol" NX; "Lissapol" es una
marcg registrada) y 80 partes en peso de alcohoi digce~
tonico se mezclan intimemente. Se obtiene asi un con-
centrado que, al mezclar con agua 34 una dispersidn
acuosa adecuiada para aplicacidn como pulverizado para
€l conirol de las plagas de insectos.
Ejemplo 31 -~

Este ejemplo ilustra una formulacidn 14—
quida concentrada en forma de una emulsidn. Los in-
gredientes sefialados a continuacidn se mezclan ea
las proporciones indicadas y todo ello se agita hasta

ue los constituyentes se hayan disuelio.
q g

of

% en peso
Compuesto n¢ 5 (Tabla 1) 20 %
"LUBROL" L ("Lubrol" es una marca 1% %

- registrada)

Dodecilvencenosulfonato de calcio 3%
Dicloruro etilénico 455

"ARQLIASOL" H ("AromaﬁOW" es una mar- 15%
ca registrada)

100%
Ejenplo 32 -
Los ingredientes indicados nés abajo se mol-
turan sonjuntemente en las proporciones indicadas para
producir una mezcla en polvo ficilmente dispersable

en liquidos.
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% en_pesc
Compuesto Nr 4 (Tabla 1) 50 %
NDISPERSOL" T ("Dispersol! es una
marca registrads) 5%
Se Caolin A5%
100%
Ejemplo 33 -

_ Una formulacidn en Fforme de granns rfécil-
mente dispersables en un Jiguido (por ejemplo, agzua)
se prepard molturando conjuntamente 1os primeros cua~

10, tro de los ingredientes indicados a continuacidn, en
presencig de agua, ¥ Gespués agregando el acetato de
sodio. Ta mezcla se secd y se pasd a través de un ta-
niz de mallas British Standard tamafio 44-100 para ob~

tener el tamailo de grano deseado.

15. f _en peso
Compuesto ¥¢ 4 (fabla 1) 50 %
Dispersol T 12, 5%
1GOUTACY ("Goulac" es una marca re-
sistrada) 5 %
20, Dodecilbencenosulfonato de calcio 12,5%
Acetato de sodio 20 %
100 %

Sjemplo 34 -

Una formulacidn adecuada para ser en-—
25. pleada para el tratemlento de semillas se prepard
mezclando 10s tres ingreGientes indicados més abajo

en las proporciones indicadas.
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% en peso
Compuesto Nr. 4 (Tabla 1) 80%
Aceite mineral 2%
Caolin 18%
1007

Una formulacidn granular se prepuvd
disolviendo el ingrediente activo en un disclvente,
pulverizando la solucidn obtenida sobre grénuios de

piedra pbmez y permitiendo evaporar el disolvente.

% en peso
Compuesto Nr 4 (Tabla 1) 5 g
Grénulos de piedra pémez 95 %
100 %

Ejemnplo 36 -~

Una formulacidn col, se prepard mezclando
y wolturando los ingredientes indicados a continuacidn
en las proporciones sefizladas.

‘ % en peso
Compuesto n® 4 (Pabla 1) 40 %
Goulac 10 %
Agua .__B0 %
100 %

La toxicidad de un nlmero de los compues-
tos de esta invencidén contra una variedad de plagas
de insectos fué objeto de investigacidn y 1los ensa-
yos realizados y los resultados obtenidos se indican
nés abajo. Los compuestos de la invencidn se emplea-
ron en cada ceso en forma de un preparado 1iguido con-

teniendo 0,1% en peso del compuesto activo. TLos prepa~
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rados se obtuvieron disolviendo cada uno de 1os com=-
puestos en una mezcla de disolvenies, compuesta de 4
partes en volumen de geetona y 1 parte en volumen de'
alconol diacetdnico. Las soluciones se diluyeron enton-
ces con agua conteniendo 0,01% en peso de un agente de
hume ctacidn vendido bajo el nombre registrado "LISSAPOIM
KX hasta que las preparaciones liquidas contenian la )
concentracidén del compuestc desezda ("LISSAPOLM es una
marca rezistrada). .

B1 procedimiento de ensayo adaptado con
relacidn 2 cala insecto de eansayo fué bésicemente el
nisno y comprendia el mantener un nlmero de insscios
en algin medio que podia ser una planta hospedante o
algin alimento del cual se alimente el imseccto y tra-
tar cada vno o ziibos, el insecto y el mzsdio con la
preparacidn. La nortandad Ge Jos insechos fué entboices
deterrninada en periodos que varian entre uno a tres
dias después del tratamiento. Los resultados de 1os en-
sayos se indican nds abajo en las tablas III y IV. tn
estas tablag, la primersg columnag indica el compuesto
empleado. Cada una de las colummas siguientes indica
el nombre del insecto ensayado, la planita hospedante
o el medio en que se mantuvo el insecto y el nlmero
de diag que se dejaron iranscurrir después del trata-
niento antes de deterwinar el porcentaje de 10s in-
sectos que se habian matado. Zsta determinecidn se ex—
vresd en nlmero que van de G a 3.

0 significe que se materon menos del 30

[9]

4

1 significa ¢ue ge rmataron del 30 al 48

L S0

(%4

-

2 gignifice cue se mataron wel
{3 -

Ut
©
i}
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3 significa gue se mataron mds del 90%

Le concentracidén del compuesto de 1la in-
vencidn en las soluciones empleedas ers de 1.000 par-
tes por milldn para Hodas las plagas, excepto en los
casos de Aedes aegypti (tabla III) y Meloidogyne in-
cognite (table IV) en los cuales la conceniracidn del
compuesto de la invencidn en la solucidn empleada Fué

de 100 periges por milldn.



Compueg| Aedes Aphis'ﬁiacrosi ;étrg Tetrany | Dysdercus| Phaedon | Lusca
to aegyp fabae| phun nychus | chus fasciatug cochlea | doméstica
1 we ta pisi telaring| telarius riae
| Agua:] Judig} Judfa | Judia Judia Llgodbn | iostaza/| leche ¥
. enchal ancha | francese| francesa papel azfcar
Algodén en
- raa
-~ |2 diag} 2 dias| 3 dias | 3 dias | 3 dias 2 dies ]; dia
1 0 3 3 2 0 3. 0 3
2 0 3 3 0 0 0] C 1
3 0 3 3 2 0 2 0 3
4 1 3 3 3 3 3 3 3
5 2 3 3 2 0 2 0 3
6. | 2 |3 3 3 0 2 0 2
7 0 3 3 3 0 C 0 0
8. 0 3 3 0 0 0 0 0
9 0 3 3 0 0 0 0 0
10 0 3 3 0 0 0 0 0
11 3 3 3 3 0 3 0 3
12 o 0 2 0 0 - - -
13 3.3 3 0 0 0 0 0
14 3 3 3 0 0 0 0 3
15 1 3 3 1 C 2 0 3
16 | of 3 3 2 0 3 0 0
17 2 3 3 2 0 0 1 3
18 2 3 0 C G G 0 3
19 3 1 3 3 2 ¢ 0 0
21 3 3 3 0 0 2 3 3
22 3 3 3 0 0 c 1 3
23 0 3 3 2 ) 0 ¢ 2 2




TABLA TII (Conbinuacidn)

N T .=
Compueg | Aedes| Aphis |liacrosi Te"sra- TEfra~ |Disdercus| Phaedon |ILusce
o aegyp| fabae | phum ~ | nychuz nychus jfasciatus cochlea | doméstical .
e L‘izg pisi telarivg telarius| - riae
_Aguan Judia | Judfa | Judfa |Judia :ugodén Kostaza/| Ieche y
-2~ -} ancha | ancha francesafrancesa papel azlcar
' ! ' fz0dén en|
rana
- 2 dilas | 2 dias | 3dias |3 dias |3 dias 2 dias 1 die
24 2 13 3 0 0 0 0 '3
25 o 13 3 2 o] 0 0 0
26 o |3 3 1 0 0 0 1
27 | 3 |3 3 3 0 2 0 3
28 2 3 3 10 0 0 1 3
28 ¢ 3 3 2 0 0 0 -
30 o |3 3 3 0 0 0 -
31 0 3 3 3 0 0 0 -
32 o |2 3 3 0 0 0 0
33 0 |o 1 0 0 - - 0
3 | o |3 3 71 1 0 0 3
35 0 3 3 0 0 0 0 3
36 [-0 13 3 3 0 0 - -
31 | o |3 3 3 0 0 - -
38 0 3 3 .3 0 0 - -
39 0 3 3 3 0 0 - -
40 0 3 3 3 0 o} - -
41 2 3 3 0 0 0 0 0
42 o 3 3 0 0 0 0 ¢
43 0 3 3 2 1 c 0 0
44 Y 3 3 2 C Y ¢ 0
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Pabla III (Continuacidn)
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, 3 Y
Compues | Aedes| Aphis [liacrosi | Tetra- Tetra-| Disdercus Phaedon] Ilusca
to aegyp| fabae }phum nychus nychus| fasciatus cochleal domés-
Ne ta . - |pisl telariug telarius riae tica
e _
Ague | Judfs |Judfa | Judfa .} Judia- Algoddn. | Hostaza/] Ieche y
ancha | ancha ancha | francesalfrancesa | papel aglcar
» A1z0dbn
en rana
- | 2 ates 2 gias| 3 dias |3 dias |3 dias P dias |1 dia
[

45 1 3 1 3 1 0 0 0 0
46 3 3 3 G 0 0 0 0
47 3 3 3 3 0 0 3 3
48 3 3 3 3 3 0 1 -
49 0 3 3 0 0 0 C. 0
50 0 3 3 3 2 0 o 0
51 o |3 3 3 0 0 0 0
52 0 3 3 2 0 0 0 0
53 0 0 3 0 0 0 0 0
54 0 0 2 0 40 - - -
55 3 |0 0 0 0 0 0 0
£ 57 2 0 1 0 0 - - -




IABLA IV

Compuesto N¢ leloidogyne incognita

AGUA 2 DIAS

22
. 26
27
30

w w w -

-

10,

Se efectuaron ulteriores ensayos para
investigar la actividad de los compuesztos de_ia
invencidn contra las larvas de ié mogcerda del came-
ro (Iucilia sericata). Ios detalles del procedimien—
to de ensayo son los siguientes:

El compuesto activo (30 mg) se dispersd
en 3 ml de Dispersol Ok al 0,3% empleando.un molino de
bolas y 0,1 ml de dispersidn resultante se agtesgd a
0,9 ml. dé suero de caballo en un tubo de fondo plano
de 5C'8 mm y 25'4 mm para darle al compuesto una con-
centracién de 1000 ppm. En el tubo se. introduce un
poco de algoddn en rama para absorber la mezcla del
suero y se introduce la larva del Iucilia serata,
se¢ clerra el tubo con un tapdn de espﬁma de poliure-
tano y se incuba a 30°C durante 24 horas. Se busca
la muerte de la lerva y si se logra se reoite el en-
sayo g concentraciones de 560, 250 y 125 ppne Una ac~
tivided a 125 ppn conduce a nlteriores enssyos a 250,

128, 64, 32, 18, 8, 4, 2, 1, 0,5 v 0,125 prm. Ia 2c-

LR RN



tividad se expresa como Ja ninima concentracidn de
la droga que bajo estas condiciones d4 un 100% de
muertes y 1os resultados de los distintos ensayos
ge indican en lz %abla V a continuacidn.

TABTA Y

Compuesto Ke Activided
(Pabia I) (Concentracidn en pom. guedéd 10C% de muertes)

0.5

8 2.0

11 Go5

13 8.0

14 2.0

15 2.C

17 1.0

18 'd.'s

21 _ 4.0

22 0.5

23 ' 1.0

24 0.125

25 : C.5

26 : 250.C

27 4,0

47 0.5




10.

30,

Se

Se .prepararon preparados segin la pre-
sente invencifn.en la manera siguiente y se ensayé
contra varigs enfermedades producidas por los hongos,
¥ los resultados de estos ensayos se muestran en la
tabla V a continuacidn. En los ensayos, se efectud
tanto un ensayo protectivo como un ensayo eradicativo
¥ en el ensayo protector se rociaron ias plantas de-
manera que las hojas guedasen humedeéidas con una so-
lucidn o suspensidn conteniendo 500 partes por milldn
del compuestb activo y 0,1% de agente hunectante, y
después de 24 horas se inoculd con la enfermeéad, cu~-
va extensidn se determind visualmente al finsl del
ensayo. Ln el ensayo eradicativo se inocularon ias

plantas con la enfermedad y después de un nfwero e

dlas, dependiendo de la enfermedad, se humedecicron las

hojas rocifndolas con una solucidn o suspensidn con-

teniendo 500 partes por millén de compuesto activo y

0,1% de agente humectador. Ios resultados se muestran
en la tabla V a continuacién como una graduacidn gue

indica el porcentaje de enfermedad como sigue:

Graduacidn Porcentaje de enfermedad
0 61 a 100
1 26 a 60
2 6 a2’
3 0asb
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Descrita suficientemente la naturaleza

del invento, asi como la maners de realizarlo en la
pféctica, debe hacerse constar que las disposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo-
dificaciones de detalle en cuento no'alteren su.prin-
cipio fundamental. Tembién se hace constar gue el inven-—
to corresponde a una Solicitud de Patente presentada en
Inglaterra né 142%2/66 de 31 de narzo de 1.966 que fué
completada el 3 de marzo de 1966 acogiéndose, por 1o
tanto, a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencia del referido invento y por 1o gque se solici-
ta Patente de Inveneidn por 20 afios en Ispafie: "PROCH
DLLISNT0 PARA T4 PRuPiiACION D2 URA COﬁEOSISIGW‘FUHGE
CIDAY; caracterizéndose por lo sigulente:

. 12 ~ Procedimiento para la preparacién de una
oomposicién'fungicida, caracterizado porgue un derive-

do de pirimidina que tiene la férmula




5e¢

10.

15.

0 una sal del mismo, en que X e Y son &tomos de oxdgenc
6 azufre; R, ¥ By, ¥ adiconalmente _R'5 ¥ Rg signifi-
cen &tomos de hidrdgeno, redicales del hidrocarburo sus
tituldos 6 sin sustituir, o junte con el 4tomo de nitrd
geno sdyacente un anillo heterociclico sustituifde, y R3
¥ R‘t significan &tomos hidrdgens o haldgeno, radicales
de hidrocarburq sustituic@os ¢ sin sustituir ligados di-
rectamente, 0 a través de un &tomo de 0, S 6 N al eni-
1llo pirimidinieo 0 juntos represeantan un radical puente
ador de alguileno, se mezela con un vehiculo para\el in
grediente activo._

22 - Procedimiento para la preparacién de una
composicidén fungicide, tel y como gueda substancislmen~
te descrito en la presente Memoria.

Est

escritas a méqh

/ .
[EMIGAL INDUSTRIES LIMITED.

J. GOMEZ ATFR0 Y Mops
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