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MEMORTA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
EsPAfA
por VEINTE aiflos
a nombre de ROUSSEL-UCLAF, sociedad andnima francesa,
establecida en 35 bd, des Invalides, Paris, Francia
por: "UN PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE LA (TETRAHI-
_ DROPTRANTL~2 )3 -HEXAHIDRO~1,24 344, 6, 7-5H-CTCLOPENTA~
PIRIMIDINA-DIONA-2,4",
(Clase Internacional G07d)
Oy S U Sy U SO P S U SRSV S S
El presente invento tiene como objeto un
auevo procedimiento de preparacién de un derivado susti
tufdo de la ciclopentapirimidina, |
De modo mAs preciso, el invento tiene co
5 - mo objeto un nuevo procedimiento de preparacién de la
(tetrahidropiranil-2t)-3 hexahidro-1,2,3,4,6,7 SH-ciclo

pentapirimidina~-diona-2,4, de £érmula I

21.,12.70.
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Este compuesto I, estd dotado de notables

(.

Propiledades pesticidas, especialmente herbicidas, gque
1o hacen utilizable en agricultura para luchar contra
los organismos perjudiciales y especialmente contra las
malas hierbas.

Dicho compuesto ya ha sido preparado se- -
gln el procedimiento descrito en la patente fraoncesa nf
mero 2.029.250, procedimiento que consiste esencialmen-
te en condensar, en presencia de un generador de proto-
nes, la etoxicarbonil-2-ciclopentanona con la N-(tetra-
hidropiranil-2)-urea, y después en ciclisar , en medio
bésico, la N-(tetrahidropiranil-2)-N'-(etoxicarbonil-21)-
ciclopentenil-lt-urea resultante.

Este procedimiento no permitic. obbener
el compuesto I mds que con un rendimiento bastante peque
fio. Ahora bien., el procedimiento objeto del presente in
vento, es mis simple que el procedimiento antedicho y,
adehés, conduce al compuesto I con un rendimiento glo-
bal bien superior.

El procedimiento objeto del invento, es-
4 caracterizado esencialmente porque se hace reaccio~
nar un alcohiloxicarbonil-}-amino-2-giclopenteno-l en
que el término "alcohilo" representa un radical alcohilo
que comprende de 1 a 6 Atomos de carbono, coﬁ isocianato

de tebrahidropiranilo-2 en presencia de una base tercia
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ria, y después se trata el producto resultante con una
base fuerte.

La base terciaria en presencia de la cual
gse efectlia la condensacién del alcohiloxicarbonil-l-amino-
-2-ciclopenteno-l con el isocianato de tetrahidropirani-
lo-2, es especialmente trietii mina, tripropilamina, piri
dina o metiletilpiridina, y se trabaja en el senc de un
disolvente orgénico tal como tolueno o xileno.

La base fuerte utilizada para el tratemien
to subsiguiente es especialmente una base alealina o alca
lino-térrea, tal como sosa o potasa, un alecholato aleali
no tal como el metilato, el etilato o el ter-butilato de
sodio o de potasio, o un amiduro alcalino.

La primera fase del procedimiento del in-
vento responde muy probablemente a la formacidén de la
N-(tetrahidropiranil-2)-Nt~(alcobiloxicarbonil-2t)~ciclo-
pentenil-lt-urea, y la segund: fase a la ciclisacibn in-
tramolecular de este compuesto para formar el producto I.
No aparece como necesario aislar y purificar el compuesto
formado como intermedio; éste puede ser tratado "in situ"
con una bhase fuerte y de este modo dar acceso al productho
deseado. |

Tgualmente, segin una variante del proce-
dimiento del inventé, se pueden realizar las dos fases
del procedimiento no utilizando mAs que un Gnico recctivo
bhsico. Esta variante estd caracterizada esencialmente
porque se hace reaccionar un alcohiloxicarbonil-l-amino-
2-ciclopenteno-l con isociana*o de tetrahidropiranilo-2
en preosencisa de una base fuerte en medio anhidro, conser-

vando aqui el término ¥alcohilo" el significado antedi-
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cho.

| En calidad de base fuerte, se¢ puede utili-
zar especialmente un agente alcalino tal como un alcohola
to o amiduro alcalino, Asi es como se hace reaccicnar etg
xicarbonil-l~amino-2-ciclopenteno-l con isocianato de te-
trahidropiranilo-2 en presencia de ter~butilato de pota~
sio, en el seno de tolueno.

Tos alcohiloxicarbonil-l-amino~-2-giclopen-
tenos-1l se pueden obtener aplicando el procediniento des~
crito por V. Prelog, y S. Szpilfogel /Helv. 28 (1945),
16847. Asi ocurre por ejemplo con el carboetoxi-l-amino-
2-ciclopenteno-l.

El ejemplo siguiente ilustra el invento
sin conferirle, no obstante, ningin cardcter linitativo.

Ejemplo: (tetrahidropiranil-2-)-3-hexohi-
dro-1,2,3,4,6,7-5H-clclopentopizinidina~-diona~-2,4.

19). En 100 cm’ de tolueno se disuelven

7,7 ¢ de etoxicarbonil-l-anino-2-ciclopenteno~l, se¢ afia-
den 7 cn” de trietilamina, y despuds 7,5 g de isocianato
de tetrahidropirenilo-2 @'escri*bo por Hoover- J. Org.
Chen. 28(1963) 20827, se calienta a reflujo la mezcla de
reaccifn, se mentienc en éste durante 10 horns, se enfria
a 6020, se mantiene la nezcla de reaccién a esta tenpera-
tura durente 60 horas, se enfria y se obtiene una solu-
cién de N-(tetrahidropiranil~2)-ﬂ ! -{ etoxicarbonil-21)~ci~
clopentenil-lt-urea.

29), En la solucibn precedonte, se introdu
cen 100 cp’ de etanol y 10 g de netilato de sodio, se ca-
lienta a reflujo la mezcla de reaceién, se nantiene on &s

te durante 30 nminutos, se enfria, se vierte en ogua, se

-4 -



2

separa por decentacidn ia fase orgfinica, se é%%%&éfi&?fa-
se acuosa con éber etilico, se eliminan las fases orgini-
cas, se lleva la fase acuosa a pH 7 por adicién de una sg
lucidn acuosa concentrada de dcido clorhidrico, se extrae
5 lo. fase acuosa neutralizada con cloroforrio, se concentra
la solucidn cloroférmica hasta sequedad por destilacién
bajo presibn reducida, se purifica el residuo por empasta
do en &ter isopropilico y se obtienen 7,75 g de (tetrahi-
dropiranil-E')-3-hexdhidro—1,2,5,4,6,7—5H-ciclopenta~pi:§
10 nidina~diona~-2,4; p. de f£.: 2692C.
Este compuesto es idéntico al rroducto deg
crito en la patente froncesa ndnero 2.029.250.
La presente solicitud que corresponde a la
presentada en Francia, el 4 de Febrero de 1970, bajo el
15 ninero 70-03911, se acoge a ios beneficios del articulo
51 del vigente Estatubto sobre Propiedad Industrial. .-

REIVINDICAQTIONES

Tos puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa
tente de Invencilén en Espaiin, por VEINTE afios, son 1los si

20 guientes: .

l.~ Un procediniento de preparacién de la

(tetrahidropiranil-2)-3-hexohidro~1,2,3,4,6,7~5H-ciclo-
pentapirinidiﬁa—diona~2,4 de .J6rmula

21.12,70. . .
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':.en medio anhidro.

.Y

-

caracterizada porque se hace reaccionar un alcohiloxicar-

bonil-1-amino<2-ciclopenteno~1 con isocianato de tetrahi-

" dropirenilo-2 en presencia de una base terciaria, y des-

. pués se trata el producto resultante con una vase fuerte.

2.~ Un procedimiento segin la relvzndica~
cién 1, caracterlzado porque se hace reaccionar un aloo-
hiloxlcarbonil-1-am1no-2-c1clopenteno-1 con 1soclanato
de'tetrahidroPiranilo-Z en presencia de una base fuerte

3.~ Un procedimiento de preparacién de la

. (tetrahidropiranil-2!)-3-hexahidro-1,2,3,4,6,7-5H~ciclo~

"pentaplrzmzdlna-dlona-z 4o

Tal y como se ha descrzto en la Memoria
que antecede ¥y para los fines que se han especificado.
Egta Memoria consta de seis hojas eseri-
tas a:méquiﬁa por una s0la cara. g0 Eﬁl
Madrid, R
P.A.
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