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La presente invención se reri^re^ un procedi- 
miento químicamente característico paradla produce!¿n de 
nuevos 6-hidroxi-dlhidro-uracilos que pueden ser emplea­
dos como herbicidas.

Ya se ha dado a conocer que se obtienen 5-halóge-

M-2
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5*.

ño-6-hidroxi-dihidro-uracilos, si uracilos se hacen reac­

cionar con hipoclorito o hipobromito según (.a) (compáren­

se: Patentes norte-americanas Nos. 3-322.526, 3.360.523* 
3.406.023* 3.466.280, Patente alemana Acta No. 1567.037 
publicada y no examinada, Chemisches Zentralblatt 1969. 

Ref. No. 56-0977, Angewandte Chemie 8l, 581 - 597 (1969)):

R* 0

^N-R-*- X=Cl,Br

Además, se ha dado a conocer que se obtiene 6- 
1$. hidroxi-dihidro-uracllo, si una solución acuosa de hra-

cilo se expone a la irradiación de luz ultravioleta se­
gún (b) (compárese: Angewandte Chemie 81, 581-597 (1969)) 
o si 5,5-dibromó-6-hidroxi-dihidro-uracilo se desbroma 
con níquel de Raney en presencia de carbonato de bario 

20. según (c) (compárese: Liebigs Annalen der Chemie 670. 84-87
(1963)) y se purifican cromatográficamente las mezclas 
de reacción obtenidas:

t
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5.

10*

2 Hg /  Ni / BaCO^ 

- 2 HBr

NH

H '

Además, és conocido que, al iado dé otros pro** 
ductos, se forma el 5-metÍl-6*-hidroxi-dihidro-uracllo. 
en la desbromación liidrogenante de 5-bromo-5-metil-6-hi- 
droxi-dihidro-uracilo con zinc en ácido acético según.
(d) (compárese Comptas Rendues, Serie C, 26^. 1401 - 1403
(1966)):

15.

O

Hg / Zn / CH^COOH 

- HBr

O

H O / \ N / ^ o

También al lado de otros productos, se obtiene 
20. el 5,6-dihidroxi-*5-metil-dihidró-uracilo ya sea por

radiólisis de tlmina en solución acuosa aireada (e) 
(compárese Builetin de la Société Chimique de Franco 
1970. 927 -! 932) o por hidroxilación de timina oon per- 
manganato de potasio a un valor pH de 7 según (f) (com- 

25. párese Journal of the Chemioal Society /Tiondoi^ 1960.

1014 - 1023, Tetrahedron Lettérs 1969. 1031 - 3L034):
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KH0C4 / pH 7

0

H 0 ^ \ N / ^ 0
H

Esos procedimientos, sin embargo, presentan una 
serle de desventajas. Asi, según el procedimiento mencio­
nado bajo (a), pueden prepararse 5-haIógeno-6-hidroxi-di- 
hidro-uraoilos solamente, pero ningún compuesto exento 
de halógeno. Los modos operativos citados bajo (b) hasta 
(f) están limitados a los ejemplos mencionados; no pueden 
ser transferidos a la producción de 6-hidroxí-dihidro-ura- 
clios N-(3)-substituidos. Además, según los modos de pro­
ducción indicados bajo (b) hasta (f) se forman los com­
puestos según la invención con rendimientos solamente 
bajos en mezcla con otros productos de reacción, con el 
resultado de que hacen falta una elaboración y purifica­
ción cromatográfioa costosas.

. Ahora se ha encontrado que se obtienen los nue­
vos 6-hidroxi-dihidro-uracilos de la fórmula general

30.

H
R2 N-R̂ -
R3 (I)

H

en la cual representan R*** alquilo, alquenilc, alquini- 
lo, halogenoalquilo, cianoalquilo, alcoxialquilo, aloo-
xicarbonfalquilo, cioloalquilo, alquilcarbonilo, alcoxi- 
carbonilo, alcoxialquilcarbonilo, ariloxialquilcarboni- 
lo, ariltioalquilcarbonilo, arilo eventualmente substi-
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tuido, aralquilo, arílsulfonilo, arilcarbonilo o un radi­
cal hétercícíico eventualmente substituido, R^ hidrógeno,. 

.alquiló o arilo eventualmente substituido, R̂ . alquilo o 
aralquilo y, además, y conjuntamente representan 

5* . un puente de metí leño de varios miembros que con loa
dos átomos de.carbono, en la posición 5,6 forman un ani­
llo condensado eventualmente substituido por alquilo, con 

muy buenos rendimientos y de una pureza particularmente 
elevada, solamente si 2,3-dihidro-l,3-oxazindionas-(2,4) 

10. de la fórmula general

15.

p2
0

N-Rl

^ 3 / ^  o o
(II)

en la cual.R*̂ *, R^ y R^ ^ieneh los significados arriba de­
finidos, se hacen reaccionar con amoniaco a temperaturas 

20. de -50S a +50SC, eventualmente en presencia de un dilu­
yante, pero en ausencia de agua.

Ha de considerarse pronunciadamente sorprenden­
te el hecho de que, según el procedimiento de la inven­
ción, 6-hidroxi-dihidro-uracilos de la fórmula (I) son 

25. obtenidos con muy buenos rendimientos y de excelente pure­
za, dado que, en atención al estado de la técnica, debe­

ría esperarse que la reacción de carbamatos cíclicos con 
amoníaco conduzca a las correspondientes úreas cíclicas 
o sea a les uracilos (compárese: J. Chem. Soo. 1954 (Lon­

dres), 845 - 849).30
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Además, es ocnociáo que héterooiclos contenien­

do oxígeno, por ejemplo sales de plrillo, reaccionan con 
amoníaco formando los correspondientes sistemas de ani­
llo conteniendo nitrógeno, por ejemplo piridinas (compá­
rese: Beriohte der Deutschen Chemischen Gesellschaft 
43. 2341 - 2342 (1910)). Tampoco en ése caso se parali­
za en la etapa de los dihidrohidroxi-oompuestos.

El procedimiento segó# la invención presenta 
una serie de ventajas. Así es apropiado para la síntesis 
de 6-hidroxi-dihidro-uracilos de la fórmula (I) que no 
llevan halógeno en las posiciones 2 y 3 , y no está limi­
tado a la preparación de algunos representantes de es­
ta clase, como loa procedimientos (b) hasta (f). Además, 
no hacen falta todos los trabajos cromatográficos de ela­
boración y de purificación que son necesarios en ios pro­
cedimientos anteriormente conocidos.

-Si se emplean, como substancias de partida, por 
ejemplo 3-fenil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 
y amoníaco, el desarrollo de la reacción puede ser repre­
sentado por el siguiente esquema de fórmulas:

Las 2,3-dihidro-l,3-oxazindionas-(2,4) están 
definidas en forma general por la fórmula (II). En esta 
fórmula, R*̂* representa preferiblemente alquilo lineal o30.



ramificado con 1 a 13 átomos de carbono, alquenilo li­
neal o ramificado con 3 a 6 átomos de carbono, alqul- 
nilo lineal o ramificado con 3 a 6 átomos de carbono, 
oicloalquilo con 5 a 8 átomos de carbono, halogenoal- 

quilo con 2 a 6 átomos de carbono y 1 a 3 átomos de 
halógeno, particularmente flúor o cloro, cianoalquilo 
con 1 a 6 átomos de carbono; alcoxialquilo y alcoxicar- 
bonllalquilo, cada uno con 1 a 4- átomos de carbono en 
la parte alquilo y 1 a 3 átomos de carbono en la parte 
alcoxi; alquilcarbonilo, alcoxicarbonilo y alcoxialquil- 
carbonilo, cada vez con 2 a 6 átomos.de carbono en la 
parte alquilo y 1 a 4 átomos dé carbono en la parte al- 
eoxi. Además, R representa preferiblemente arilo even­
tualmente substituido, aralqúilo, arilcarbonilo y-aril- 
sulfonllo, cada vez con 6 a 10 átomos de carbono en la 
parte arilo y 1 a 2 átomos de^arbono en la parte alqui­
lo; además, fenoxialquilcarbonilo y feniltioalquilcar- 
bonilo eventualmente substituidos con 1 a 3 átomos de 
carbono en la parte alquilo. Además, R representa 
preferiblemente un radical hetérociclico de 5 a 7 miem­
bros, eventualmente substituido.

Como substituyentes de la parte arilo o de 
heteroolclo, de preferencia, pueden mencionarse: alqui­
lo lineal o ramificado con 1 a 6 átomos de carbono, ha- 
logenoálquilo con 1 a .4 átomos de oarbono y 1 a 3 áto­
mos de halógeno, particularmente flúor o cloro, alcoxi 
y alquiltio con 1 a 4 átomos de carbono, alquílsuifoni- 
lo con 1 a 4 átomos de carbono, nitro y/o halógeno, 
particularmente flúor, cloro o bromo. R^ en la fórmula 
(II) representa preferiblemente hidrógeno, alquilo li­
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neal o ramificado oon 1 a 6 átomos de oárbono o fenilo 
eventualmente substituido por los substituyentés arriba 
mencionados. representa preferiblemente alquilo li­
neal o ramificado con 1 a 6 átomos de carbono o aralqui- 
lo con 6 átomos de carbono en la parte arlló y 1 a 3 

átomos de oarbono en la parte alquilo. Sin embargo, 

y conjuntamente pueden representar preferiblemente 
un puente de metlleno recto o ramificado con 3 a 8 miem­
bros que oon los dos átomos de carbono vecinos forma un 
anillo de 5 a 7 miembros, eventualmente substituido por 
alquilo con 1 a 3 átomos de carbono.

Como ejemplos de las 2 ,3-dihidro-l,3-oxazindio- 
nas-(2,4) aplicables según el invento, en detalle sean 
mencionadas i
3-fenil-,2,3,4,5,6,7-hexahidro-ciclopénta/e/-l,3-oxazindio- 
na-(2,4),
3-(4'-clorofenil)-2,3,4,5,6,7-hexabidro-oiclopenta/é/-l,3- 
oxazindiona-(2,4),
3-(3'-clorofenil)-2,3,4,5,6,7-he xah!dro-clelopent a¿e/-1,3- 
oxazindiona-(2,4),
3-(4'-clorofenil)-7,7-dimetil)-2,3,4,5,6,7-hexahidrorciclo- 
penta/e/-i^-oxazindiona-(2,4),
3-(4'-blorofenil)-5,7,7-trimetil-2,3,4,5,6,7-hexahidro-ci- 
clopenta/é/-l,3-oxazindiona-(2,4),
3-í 3',4'-diclorofenil)-2,3,4,5,6,7-hexahidro-ciclopenta/é/-
1.3- oxazindiona-(2,4),
3-(4'-trifluormetil)-2,3,4,5,6,7-hexahidro-ciclopenta/é/-
1.3- oxazindiona-(2,4),
3-(2'-etilfeni1)-2,3,4,5,6,7-hexahidro-oiclopenta/$/-l,3- 
óxazindiona-(2,4),30
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30.

3-( 3 '-metilf enil)-2,3,4,5,6,7-hexahÍdrD-cicloiieht a/é/-i, 3- 
oxazindiona-(2,4),
3-(2',6'-dietil-4-metilfañil)-2, 3,4,5,6 ¿ 7-haxahi dro-c ic1c- 
penta/é/-l, 3-oxazindi ona-(2,4),
3-(4'-metoxifenil)-2,3,4,5,6,7-hexahidro-c iclopenta/§/-l, 3- 
oxazindiona-(2,4),
3-( /% -fañiletil)-2,3,4,5,6,7-hexahidro-ciclopenta/e/-l,3- 
oxazindiona-(2,4),
3-n-butil-2,3,4,5,6,7-he xahidro-c iclopent a/e7-l,3-oxazindi O' 

na-(^4),
3-(3'-cloro-4'-trifluormetll-fénil)-6-metil-2,3-dihidro-
1.3- oxazindiona-(2,4),
3-(4'-cloro-3'-trifluormetil-fenil)-6-metil-2,3ydihidro-
1.3- oxazindiona-(2,4),
3-fenÍl-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4),
3- -nafti 1-6-metil-2,3-dihidro-l, 3-oxazindiona- (2,4.)
3-bencil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4)
3-(j'-clorofenil)-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 
3-(4'-clorofenil)-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 

'-trif lu.ormetil-f enil)-6-métil-2,3, -dihidro-1,3-oxazin­
di ona—(2,4)
3-(3'-difluormetil-fenil)-6-metil-2,3rdihidro-í,3-oxazin- 

diona-(2,4)
3'-í? ,6'-dilsopropilfenll)-6-metil-2¡3-dihidro-l,3-oxazin- 
diona-(2,4)
3-^' -metoxifenil)-6-metil-2,3-^dihidro-l, 3-oxazindiona-( 2,4) 
3-benzoil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 

3-ciclohexil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 
3-isopropil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 
3-n-butil-6-matil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4)
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3-butil-( 2)-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-( 2 ,4) 
3-pentil-(3 )-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4) 
3-(4-metilpentil)-6-metil-2,3-dlhidro-1,3-oxazindiona-(2,4) 
3-(6-cloro-n-he xi 1)-6-met11-2,3-dihidro-l,3-oxazindlona-

(2.4) - -
3-(6-clorocielohexil)-6-me tll-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-

(2.4)
3-(2-cloroetil)-6-me til-2,3-dihidro-1,3-oxazindiona-(2,4) 
3-(nórbornil-(2)-metil-6-metil-2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-
(2.4)
3-etoxicarbohilmetil-6-metil-2,3-dihi dro-1 ,3-oxazindibna-

(2.4) - 
3-(4-metilfenílsulfonil)-6-metll-2,3-dihidro-l,3-oxazlndio- 

ná-(2,4)
Las 2,3-dihidro-l,3-oxazindionas-(2,4) de la fór­

mula (II) aplicadas como substancias, son én parte conoci­

das (compárese: J. Chem; Soc. 1954 (Londres), 845 - 849). 
En parte constituyen el objeto de una solicitud de paten­
te anterior de nuestra casa, Acta P 19 60 818.5 (Le A 12 
691). Las mismas pueden ser preparadas, de tal manera que
l,3-dioxinonas-(4) de la fórmula general

0

R ^

p4

^5
(III)

en la cual R^ y tienen los significados indicados con 
referencia a la fórmula (I) representa hidrógeno o 
alquilo y R alquilo o arilo se hacen reaccionar con 

30. isocianatós de la fórmula general
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ir -N==c=o (IV)
en ia cual Ir* tiene el significado definido con refe­
rencia a la fórmula (I) eventualmente en presencia de 
disolventes orgánicos inertes a temperaturas entre 
aproximadamente 4- 80̂ 'C y 4- 200SC (compárense los ejem­
plos de preparación).

Las l,3-dioxinonas-(4)-de la fórmula (III) ne­
cesitadas 'para esta reacción, pueden ser obtenidas yá 
sea por la reacción de dihalogenuros de ácid.o adipico 

con compuestos décarbonilo según (8) (compárese: nues­
tra Patente alemana Acta P 19 57 312.7 (Le A 12 563)) 
o por la reacción de diceteno o dicetenos substituidos 
con cetonas en presencia de cantidades catalíticas de 
ácido p-toluensulfónico según (h) (compárese: Journal 
of the American Chemical Sóciety ̂ 4, 6305 (1952)):

0 0M ! ! t . M JR t
(g) X-C-C-C-C-CH -C-X 4- 0=cT' ' ' 'iM

( h )

R - H C ^

,R' R
A .

R'
R"

Como diluyentes a emplear en el procedimiento 
según la invención, entran en consideración todos los 
disolventes orgánicos inertes. A éstos pertenecen hidro­
carburos, tales como deoahidro=naftaleno, tetrahidronaf- 
taleno, tolueno; alcoholes, tales como etanol o metánol;
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amidas de ácidos, tales como dimetilfortnamida. Le prefe­
rencia, sin embargo, se emplea amoníaco líquido o un 

disolvente que tiene una buena capacidad disolvente pa­
ra amoníaco.

Las temperaturas de reacción pueden variar den­
tro de un margen amplio. Por lo general, se trabaja a 
temperaturas entre -50s y 4-50 se, preferiblemente.entre
-35SC y 4-20CC.

Por lo general, se lleva a cabo la reacción 
a lá presión normal; sin embargo, puede ser realizada 
también con buen resultado a 1-10 atmósferas de pre­
sión relativa.

En la realización del procedimiento según la 
invención, por 1 mol de 2,3-dihidro-l,3-oxazindiona-(2,4-) 
de la fórmula (II) se aplican 1 a 100 moles de amoníaco, 
preferiblemente 1 a 50 moles, agregándose la 2,3-dihidro-
1,3-oxazindiona-(2,4) de la fórmula (II) ya sea en subs­
tancia o sea disuelta en uno de los precipitados disolven­
tes, al amoníaco líquido o a la solución de amoníaco y 

agitándose durante unas horas. Para lá elaboración, el 
. amoníaco y eventualmente el disolvente son eliminados 
por destilación bajo presión reducida. Los residuos son 
lavados oon éter y secados.

Los productos así obtenidos, en la mayoría de 
los casos, se presentan como cristales incoloros analíti­
camente puros.

Los nuevos 6-hidroxi-dihidro-uracilos según 
la invención tienen propiedades herbicidas y, por ésto, 
pueden encontrar aplicación para combatir malezas.

Como malezas en el sentido más amplio, se entien-30



don todas las plantas que crecen en lugares donde no son 
deseadas. La cuestión de que si las substancias activas 
según el invento actúan como herbicidas totales o selec­
tivos, depende de la magnitud dé la cantidad de substan­
cias activas aplicada.

Las substancias,activas según el invento pueden 
ser aplicadas, por ejemplo para las siguientes plantas: di­
cotiledóneas, tales como mostaza, (Sinapis), berro (Lepi- 
dium), presera (Galium), pamplina (Stellaria), camomila 
(Hatricaria), escabiosa (Galinsoga), pata de ganso (Cheno- 
podium), ortiga (Urtica), zuzón (Senecio), algodón (Gossy- 
pium), remolachas (Beta), zanahorias (Baucus), habichue­
las (Phaseolus); monocotiledóneas, tales como fleo (Phleum) 
póa (Poa), caÉuela (Festuca), eleusina (Eleusine), carro­
cera (Setaria), cizaSa (Lolium), bremo (Bromus), mijo de 
gallina (Echlnochloa), maíz (Zea), arroz (Oriza)., avena 
(Avena), cebada (Hordeum), trigo (Tritíoum), mijo (Panicum) 
caña de azúcar (Saccharum).

Las substancias activas según el invento pueden 
ser elaboradas en las formulaciones usuales, tales como 
soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos¿ pastas y 
granulados. Estas formulaciones son producidas en fenna 
conocida, por ejemplo mezclándose las substancias acti­
vas con diluyentes, vale decir, disolventes líquidos y/o 
substancias de vehículo, eventualmenté con el empleo de 
agentes tensioectivos, vale decir, emulsivos y/o agentes 
dispersantes, pudlendo emplearse, por ejemplo en el ca­
so de la utilización del agua como diluyente, eventual­
mente disolventes orgánicos como disolventes auxiliares. 
Entran en consideración esencialmente, como disolventes
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líquidos: hidrocarburos aromáticos (por ejemplo, xileno, 

benceno), hidrocarburos aromáticos clorados (por ejem­
plo clorobencenos), parafinas (por ejemplo fracciones 
de aceite mineral), alcoholes (por ejemplo metanol, bu- 

5. tanol), disolventes fuertemente polares, tales como di-
metilformamida y sulfóxido de dimetilo, asi como agua; 
como substancias sólidas de vehículo: minerales natura­
les molióos (por ejemplo caolines, arcillas, talco cre­
ta) y minerales sintéticos molidos (por ejemplo ácido 

*10. silícico altamente disperso, silicatos); como emulsi-
vos: emulslvos no ionógenos y aniónicos, tales como 
esteres de polioxietileno y ácidos grasos, éteres de 
polloxietileno y alcoholes grasos, por ejemplo éteres 
alquilarilpoliglicólicos, sulfonatos alquílicos y 

15. arílicos; como agentes dispersantes: por ejemplo ligni­
na, lejías de desecho de sulfito, metil-celulosa.

Las substancias activas según el invento pue­
den estar presentes en las formulaciones en mezcla con 
otras substancias activas conocidas.

20. Por lo general, las formulaciones contienen
entre 0 ,1 y 95% en peso de substancia activa, preferi­

blemente entre 0,5 y 90% en peso.
Las substancias aotivas pueden ser aplicadas 

como tales, en forma de sus formulaciones o de las for- 
25. mas de aplicación de ellas preparadas, tales como so- .

luciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas y 
granulados. La aplicación es efectuada en forma usual, 
por ejemplo por espolvoreo, pulverización, rociada, 
riego y esparcimiento.

30. La cantidad de substancia activa aplicada pue-



d,e variar dentro de límites amplios. Depende esencial­
mente del tipo del efecto deseado. Por lo general, las 
cantidades de aplicación son de entre 0,1 y 20 Kg., pre­
feriblemente entre 0,2 y 15 Kg. de substancia activa 

por hectárea*
Ejemplo A.

Ensayo de pre-brotadura .
Disolvente: 5 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en poso de éter alquilarilpoliglicó-

llco.
Para la producción de una preparación adecua­

da da substancia activa, se mezcla 1 parte en peso de 
la substancia activa con la cantidad indicada del di­
solvente, se agrega la cantidad indicada del emulsivo 
y se diluye el concentrado con agua hasta la concen­

tración deseada.
Semillas de las plantas de ensayo con sembra­

das en una tierra normal y, al cabo de 24 horas, son re­
gadas con la preparación de substancia activa, mantenién­
dose convenientemente constante la cantidad de agua 
por unidad de superficie. La concentración de la substan­
cia activa en la preparación no es de importancia, de­
cisiva es tan solo la cantidad de aplicación de la subs­
tancia activa por unidad de superficie. Al cabo de tres 
semanas, se determina el grado dó daño sufrido por las 
plantas de ensayo y se lo clasifica oon los índice de 
0 a 5, que tienen los siguientes significados:

0 ningún efecto
1 leves daños o retraso del crecimiento
3 daños graves y desarrollo tan solo deficiente
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5.

10.

tbstancia
activa

o brotadura de un 50% de las plantas solamente 
2 dados manifiestos o inhibición del crecimiento
4 plantas parcialmente destruidas después de la 

germinación o brotadura de un 25% dé lás plan­
tas solamente

5 plantas totalmente muertas o sin brotadura 
Las substancias activas^ las cantidades de apli­

cación y los resultados se encuentran indicados en la si­
guiente tabla.

T A B L A
Ensayo de pre-brotadura

Cantidad Beta Oalin­
da apli- (remo- soga Urt'ica Stellariá Matri-Lolium
cacion lachas) - caria
kR'/ha

0
5 1-2 5 5 5 5 4-5
2,5 1 5 5 5 5 4-5
1,25 0 4 4-5 4-5 4 4-5
0,85 0 3 3-4 4 4 4

Ejemplos de Preparación.

25.

Ejemplo 1.

H^C

HO

Bajo agitación a 40'C se agregan a 150 mi de amo- 
30. níaco líquido 23,7 g (0,1 mol) de 3-(3'-clorofenil)-6-metil-
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5.

10.

15.

2 0.

25.

2,3-dihldro-l,3-oxazindiona-(2,4) y se sigue agitando la 
mezcla durante 2 horas á dicha temperatura. Subsiguiente­
mente se deja evaporar el amoníaco; se lava el residuo 
con éter y se lo seca a la temperatura ambiente en alto 
vacío (10 mm).

Se obtienen 24 g (94,3% dé la teoría) de 3-(3'- 

clorofenil)-6-metll-6-hidroxi-5,6-dihidro-uracilo del 
P.f.- 170KC.
Ejemplo 2.

H

En un autoclave agitador se mantienen durante 4 
a 6 horas a la temperatura de -35̂ =0 300 mi de amoníaco 

líquido y 41,8 g (0,2 moles) de 3-clclohexll-6-metil-2,3- 
dihidro-oxazindiona-(2,4). Durante las últimas horas se 
deja subir la temperatura paulatinamente a Ô 'C.

Después de la eliminación del amoníaco por des­
tilación y después del lavado del residuo con éter y de 
su secamiento en alto vacío a la temperatura ambiente, 
se obtienen 42 g (93% de la teoría) de 3-ciclohexil-6-me-. 

tll-6-hidroxi-5,6-dihidro-uracilo del P.f. = 175^0.
Ejemplo 3.

30 H
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Dentro de 30 minutos se introducen 1043-g (4,47 

moles) de 3-ciclohexil-2 r3,4,5*6,7-hexahidro-ciclopenta 
/e/d,3-oxazindioña-(?r4) en 3000 mi de amoníaco liqui­
do y entonces se sigue agitando durante 2 horas bajo en- 

5. friamiento exterior. .Subsiguientemente se elimina el
amoníaco por instilación de POOO mi de éter seco. Por 
filtración se separa el precipitado insdublé en éter, 
se lo seca en vacío a la temperatura ambiente y se obtie­
nen 1017 g (90% de la teoría) de 3-ciclohexil-5,6-trime- 

.10. tilen-ó-hidroxi-5,6-dihidro-uracilo del P.f. = 145-C
(descomposición).

En forma análoga a la produoción de los com­
puestos de los Ejemplos de Preparación 1 a 3* pueden pre­
pararse los compuestos detallados en la siguiente Tabla 1.
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' T A B  L A 1.

(I)

Ejemplo
No.

punto de fusión 0 
punto de descompo­sición (9C)

 ̂ 4
, CHFg

H CI-1̂ 170 - 180

5
- 0

H CH^ 140

6 lí CH^ 210 -220

. 7
- 0

H ^ 3 180

8 H - ^^3
130

Q

9 H ^ 3 270



!
- 30-

Continuación T A B L A 1. .

Ejemplo
No.

R-*- ' R^ punto de fusión 
0 punto d^ des­
composición

10 H . CH^ - 175

11 C4H9 H CH3
130 - 140

12 -CHg-CH( CH^)g H ""3 160-165

13 -CHg-COOCgH^ H CH^ 110- 1 1 6

14 -CH(CHj)-(CHg)g-CH^ H 0^ 1 1 5 - 1 1 7

' 15 -CH(C^HY)-CjHy, H ^ 3 111-113

16 -CHÍCgH^)^ H CH3 aceite altamen 
te viscoso .*"

17
- 200

18 —(CHg)^— 1 8 3 - 1 8 4

19 - { ^ - C l -(CHg)^- 250

20 ^ - C l -(CHg)^- 225
. .............. .......... —

21 - C H g - c a , - ^ . 1 3 9 - 4 1



Pont limación T A B L A  1.

.1 P ' i puntodeíMsiánoEjemplo R R^ gj punió ge cíescompe.-
N^. sióión (se)

2 2 C4H9 -ÍCHg)^ 112-113
23 -CH(OÎ )-(OH2 )io-CHj Í05-106

24 -CH2-C0-0C2Ĥ 117 - 119
25 -(0H¿)̂ - 115* - 116

26  ̂ 130-135 -

27 n-CjHy- 177-178
^ ^ 0 1

28 0 1 .

CĤ3
-CHg-CIIg-C . 2 0 2

CH,3

29 OH, - 3
30 n-C^Hy
31 (OH )̂gCH-CR

32 (OH )̂^C

33
( 5 ^

34 C H 3 _ ^ y _

154-155
-(01^)3 - 134-135
-(CHg)̂ - , 143-145
-(0Hg)̂ - 195

-(0 3 2 )3- 178 - 179

-(CHg)̂ - - 198 .
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Pontinunción T A B L A 1.

Ejemplo
No.

R-* punto de fusión o 
punto de descompo­
sición (se)

35 CHr -(01-12)3. 186

36 14-0

37 ^ ^ = . C H -(CHg)^- 176

38 . ( C H ^ ^ C H -(CHg)^- 218

39 -(CHg)^- 162 - 164

40
^  ^C1

-(CHg)^- 165,5-167

41
/ C F 3

. 158 -Í61

42
OCH3

156 - 158

i
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Continunción T A R L A  1.

Ejemplo R^
No.

punto áe fusión o punto áe descom­posición (se)

43 -(CU,.,)-''3
142

44

45

-(CN^j- ^260

-(CHg)^— 182

46 -(CHg)^- ' 167 -  169

47
C1

CF- ^ ^ -(CHg)y 250

48 C F ^ O - ^ ^ -

01

-(CHg)^- 236

CF-

-(CIl2)y49 246



- 24

Ejemplo
'No.

50

31

52

53

54

55

Continuación T A B L  A 1.
1 2 It pimío de fusión < punto de descom­posición (se)

(CH^.

(CHg)^.

248

230

210

(CH^gCH

Ĉ Hy-CII
OH.3

Cl-(CHg)g

¿
H CH^

H 011̂

CH^ 3

196

145

111 -  113

56 H 100
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Continuación T A B L A 1

Ejemplo
No.

y R3

57 7 CHr H CH^

H

59 H ' CH3

60 CĤ S— \)- H

61 CH^O— ^  v

cí

1-1 CH3

punto de fusión o 
punto de desootHpo- sición (30)

1 4 9 - 1 5 1

)*270

274 -  275

243-244

> 2 7 0
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JLO.

15.

20.

25

El producto do partida para el compuesto 
Rescripto en el Ejemplo 3, puede sor preparado Re la 
siguiente mane raí .

0

En una solución calentada a 140 SC dé 187,8 g 
(1,5 moles) de iaocinnato de ciclohexilo en 250 mi de 
xileno, en el transcurso de 90 minutos, se instila una 
solución de 168,2 g (1 mol) de 2,2-dimetil-ciclopenta/é/- 
1,3-dioxinora-(4 en 300 mi de xileno. La acetona for­
mada en la reacción es eliminada continuamente por des­
tilación y así es removida de la mezcla de reacción. 
Entonces se elimina el disolvente por destilación bajo 
presión reducida y se destila el residuo en vacio. Se 
obtienen 166,3 g (70 % de la teoría) de 3-ciclohexil-2,3, 
4,5,6,7-h.exahidro-c ic lopen t a/é/-l, 3-oxázindiona- (2,4) 
del P.e. = 164-16530/0,5 mm, que se solidifica en for­
ma cristalina y entonces funde a 70-7120.

En forma análoga pueden prepararse temblón 
los nuevos compuestos de partida detallados en la si­
guiente Tabla 2:

!
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T A B L  A 2.

Nuevos compuestos de partida de la fórmula.

EjemploíTü a Rl '
. ' P.f. soP.e. sc/mm Hg 20 ' Indice de refrac­ción n . D - '

(B) OHy 190

(C)
Ĉ1

- ^ - 0 1 CgAy C3H7 93-94

(D)
00

OgĤ O-O— OHg- -(CHg)̂ - 162/0,5

(E) OgĤ -CĤ CH- -(CHg)̂ - 134/0,2

(F) -0H-(0Hp-(0ag)i.-0Ĥ -(CEg)̂ - 1,4897

CFi .
(G) -

- o
-(CHg)̂ - 147 - 148

(H)
v i

-(OHs)̂ - 169 - 170



Continuación I A B L A 2.

Ejemplo
No.

1ir
r.f.so
I'.é. co/tMn Hg ;X) 
Indice de fracción 
n ,D

(j)

QCH^

-(0112)3- 172 - 174

36 Preparación de la 2,2-dimet il-ciclopenta/é/-l.3-dioxino-
na-

. En una solución de 73,2 g (0,4 moles) de dicloru­
ro de ácido adípico y de C9,6 g (1,2 molés) de íLcetona en 
700 mi de óter seco, se instila bajo agitación una solución 
de 80,8 g (0,8 molos) de trietilamina en 50 mi de óter con 
tal rapidez que la mezcla de reacción llega justamente al 
punto de ebullición. Terminada la adición de amina, se agi­
ta todavía durante una hora a la temperatura ambiente, por 
filtración a succión se separa el cloruro de trietilamohio, 
se lava dos veces con 50 mi de óter seco y se concentra 
el filtrado en vacío a una temperatura de bailo de 20 a 
302c. ge recoge el residuo en aproximadamente 100 mi de 
óter, se agrega un poco de carbón activo, se calienta hasta
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c? *

:io.

15.

20.

25.

30.

la ebullición y se filtra. Por enfriamiento, hasta -40 s 
a -5030 se obtienen del flltrato 48,3 g de 2,2-dimetil- 
ciclopenta/é/-l,l-diocinona-(4) en forma de cristales 
incoloros del P.f. = 36 - 3830. Rendimiento: 71,5 de 
la teoría.

N O T A  *

Descrita suficientemente la naturaleza del 
invento, así como la manera de realizarlo en la prácti­
ca, debe hacerse constar que las disposiciones anterior­
mente indicadas, son susceptibles dé modificaciones de 
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. 
También se hace constar que el invento corresponde a 
una Solicitud de Patente, presentaba en Alemania, con 
fecha 13 de Julio de 1971, bajo el número P 21 32.763-9; ' 
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden 
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que 
constituye la esencia del referido invento y por lo que 
se solicita Patente de Invención por 20 años en España, 
sobre: PtOCEDniIHNTO PARA LA PRODUCCION LE 6-HIDRCXI-DI- 
HIDRO-URACILOS; caracterizándose por lo siguiente:

.1.- Procedimiento para la producción de 6-hidro- 
xí-dihidro-uracilos de la fórmula general

O

en la que R*** es alquilo, alquenilb, alquinilo, halogeno- 
alquilo, cianoalquilo, alcoxialquilo, alcoxicarbonilalqui-



- 30 -

5.

10.

15.

20.

25.

30.

lo, cioloalquilo, alqulloarbonilo, alcoxicarbonilo, aleo-
xialquilcarbonilo, ariloxialquiloarbonilo, ariltioalquil-
carbonilo, arilo o ventualmenta substituido, aralquilo,
arilsulfonilo, arilcarbonilo o un radical heterociclico .

2eventualmente substituido, R es hidrógeno, alquilo o 
arilo eventualmente substituido, es alquilo o aral­
quilo y, además, y R^ conjuntamente, representan un 
puente de metileno de varios miembros que con los dos 
átomos de carbono en la posición 5,6 forman un anillo 
condensado eventualmente substituido por alquilo, carac­
terizado porque 2,3-dihidro-l, 3-oxazindiohas-(2,4-) de 
la fónoula general:

(II)

1 2  len la cual R , R y R-̂  tienen los significados arriba de­
finidos, se hacen reaccionar con amoniaco, a temperatu­
ras de -502 a 4-509c, eventualmente en presencia de un 
diluyante, pero en ausencia de agua.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque se lleva a cabo la reacción a tem­
peraturas entre -352 y 4-2020. -

3. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque se lleva a cabo la reacción bajo 
una presión de entre 1 y 10 atmósferas.

4. - Procedimiento según la reivindicación 1, 
caracterizado porque por 1 mol del compuesto de partida
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5.

de la fórmula II se aplican 1 a 100 moles de amoniaco.
5.- Procedimiento para la producción.de 6-hi- 

droxi-dihidro-uracilos, tal y como queda sustancialmen­
te descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta 31 hojas escritas a má­
quina por una sola cara. -

- Madrid, ' . M L 8 B
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