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"PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR 4-AMINO-6-SEC-BUTIL-3- 
METILTIO-1,2,4-TRIACIN-5(4 H)ONA".

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, resi­
dente en Leverkusen-Bayerwerk, República Federal 
Alemana.

El presente invento se refiere a un procedimineto 
para preparar nuevas 6-sec-butil-1,2,4-triacin-5(4 H)onas, 
Atiles como herbicidas, en particular como herbicidas selec 
tivas.
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Ya se dio a conocer que pue-

5

10

den emplearse ciertas 6-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-onas, a 

saber, la 6-iso-butil- o la 6-ter-butil-3-m etiltio-4-amino- 

1,2, 4-triacin-5(4H)-ona, como herbicidas selectivos (compá­

rese: Patente norteamericana No. 3. 671.523). Sin embargo, 

la eficacia herbicida selectiva de esos preparados a bajas 

cantidades de aplicación no siempre es satisfactoria, sobre 

todo, contra malezas y malezas gramíneas difícilmente com­

batibles. Contra amor del hortelano (Galiumaparine), las 

precitadas 1, 2, 4-triacin-5-onas no son suficientemente efica­

ces ni a mayores cantidades de aplicación.

muestran fuertes propiedades herbicidas, particularmente 

una eficacia herbicida selectiva, las nuevas 6-sec-b util-l, 2, 4- 

triacin-5(4H)-onas de la. fórmula

Ahora se ha encontrado que

O

20 3

( I )

en la cual
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R

R'

R

R'

Y

y R representan individualmente hidrógeno, o
y

y R representan conjuntamente alquilideno eventual-

,̂3
= C ^

representando R

R'

4

hidrógeno, alquilo o cicloalquilo,

alquilo, alquenilo, cicloalquilo, d cloalquenilo, 

aralquilo, aralalquenilo, hrilo eventualmente susti*- 

tufdo o un radical heterocfclico eventualmente sus - 

tituído, o

y R forman conjuntamente con el átomo de carbono/m 

anillo de 5 a 7 miembros, e 

representa azufre o los grupos NH y NCU^.

Además, se ha encontrado

que se obtiene

(a) la 4-am ino-6-sec-butil-3-m etiltio-l, 2, 4-triacin- 

5(4H)-ona de la fórmula ( I ), 

en la cual representan 

Y azufre,

R  ̂ y R  ̂ hidrógeno

si la 4-am ino-6-sec-butil-3-tioxo-l, 2, 4-triacin-5(2H, 4H)- 

ona de la fórmula
O

( II )
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se hace reaccionar con un agente de metilación de 

la fórmula

CHgX (III)

en la cual

X representa cloro, bromo, yodo o SO^CHg, 

en presencia de agentes ligadores de ácidos;

Además se obtienen

(b) 3, 4-diamino-6-sec-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-onas

de la fórmula ( I ), en la cual representan

Y NH o NCHg y 

RÍ y hidrógeno,

si

(1) 4-am ino-6-sec-butil-3-m etiltio-l, 2, 4 -triacin-5(4H)-

ona de la fórmula ( I ), en la cual representan

Y azufre,

R̂  y R  ̂ hidrógeno,

se hace reaccionar con una amina de la fórmula

R'

CU3
en la cual

R representa hidrógeno o metilo, 

eventualmente en presencia de un diluyente, 

o si

( IV )

25
(2) una diaminoguanidina de la fórmula
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HN

HgN-N=C-Nj

2
.5

-NR, 

^C H .
( V )

en la cual

tiene el significado arriba indicado 

se hace reaccionar con un ácido carboxílico de la fórmula

C

CH.

-HE-CH-C-COCH 
¿  s  t t

( VI )

Z
en la cual

Z representa oxigeno o azufre, 

eventualmente en presencia de un diluyente; 

además se obtienen

(c) 4-alquilidenamino-6-sec-butil-l, 2, 4-triaci.n-5(4H)-

onas de la fórmula ( I ) , en la cual

i 2y R representan conjuntamente alquilideno

Y tiene el significado arriba definido, 

si 4-am ino-6-sec-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-onas de la fór 

muía ( I ),

e n la cual

R^yR^ representan hidrógeno, 

se hacen reaccionar con un compuesto oxo de la fórmula
25



(VI I )

R'

, 0=C

en la cual <
o 4R  ̂y R tienen los significados arriba indicados, 

eventualmente en presencia de un diluyente.

Sorprendentemente, las 

1, 2, 4-triacin-5(4H)-onas sustituidas en la posición 6 por 

butilo secundario de la fórmula ( I ) según el invento, ade­

más de una actividad muy amplia contra malezas, muestran 

una eficacia herbicida particularmente fuerte también contra 

el amor de hortelano (Galium aparine) difícilmente comba­

tible. -

Esta eficacia era para el ex­

perto imprevisible, en vista de que no tienen esta propiedad 

las 1, 2, 4-triacin-5(4H)-onas sustituidas en la posición 6 por 

radicales iso- o ter-butilo que son los compuestos química­

mente más parecidos conocidos del estado de la técnica.

Por consiguiente, las 6-sec-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-onas 

de la fórmula (I) de acuerdo con el invento, represent an un 

valioso enriquecimiento de los agentes para combatir male­

zas. -

Si, como sustancias de parti­

da, se emplean 4-am ino-6-sec-butil-3-tioxo-l, 2, 4-triacin-5 

( 2H, 4H)-ona y yoduro de metilo, el desarrollo de la reacción
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puede ser  representado por
O

CH,

asentado por el siguiente esquema de formulas

'3 

CnH

O

Si, como sustancias de par­

tida, se emplean 4-amino-6-sec-b util-3-metiltio-'l, 2, 4-triacin- 

5(4H)-ona y monomettlamina, el desarrollo de la reacción pue­

de ser representado por el siguiente esquema de fórmulas:
O

Empleándose, como sustan­

cias de partida N,N'-diamino-N"-metilguanidina y ácido 3-me- 

t il-2 -o x o -valeriánico, resulta el siguiente esquema de fórmulas:
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HN-NH*>
I

H,N-N=C'-NI.-CH3 +

CH.
CH-CO-COÜH

O

SI, como sustancias

de partida, se emplean 4-amino-6-sec-butH-3-metlltlo- 

1,2, 4-trlacín-5(4H)-ona e Isobutlraldehldo, el desarrollo 

de la reacción puede ser representado por el siguiente e s ­

quema de fórmulas:

CH

C2üf
-NHr

^SCH

+

3

OCH-CH(CHg)g

Con el empleo de 3-dlme-

tllamíno-4-amíno-6-sec-butll-l, 2, 4-tríacln-5(4H)-ona y 

acetona, el desarrollo de la reacción puede ser formulado
25 como sigue:
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Agentes de metilaclón de la 

fórmula ( III ) aplicables según la Invención son, por ejemplo: 

cloruro de metilo, bromuro de metilo, yoduro de metdo y 

sulfato de dlmetllo.

Aminas de la fórmula ( IV )

,a emplear según el Invento son monometllamlna y dlmetll- 

amlna.
D la m ln o g u a n l d in a s  d e  la

fórmula ( V ) que según el Invento pueden encontrar apltcacton, 

son N,N'-dtamino-N"-met.HguanIdIna y N,N'-diamIno-N"-dt- 

metllguanldlna.

Acidos carboxfllros de la for­

mula ( V I ) aplicables según la Invención, son el acido 3-metH-

2-oxo-valeriúnico y el ácido 3-m etIl-2-tIoxo-valerlánIco.
3

En la fórmula ( V II ), R

representa preferiblemente hidrógeno o motilo y R̂  profori-
25



** ^0**

1 blemente radicales alquilo con 1 a 6 átomos de carbono,

fenilo o furilo. Además, R  ̂ y R  ̂ preferiblemente repre 

sentan conjuntamente -(CHg)^- , significando n 4 o 5. 

Como ejemplos de compuestos oxo de la formula ( Vil )

5 aplicables según la invenctón, sean mencionados;

acetaldehido 

propionaldehido 

n-butiraldehido 

isobutiraldehido 

10 acetona

metiletilcetona 

dietilcetona. 

ctclopentanona 

ciclohexanona 

15 cicloheptanona

hexahidrobenzaldeh ido 

'hexahidrotoHlaldehido*(4) 

tetrahidrotolilaldehidm-(4) 

aldehido cinámico

20 aldehido hidrocinámico

benzaldehido 

4-metoxibenzaldehido 

4-hidroxibenzaldehido 

4-clorobenzaldehido

25 3-clorobenzaldehido
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2 -  clorobenzaldehido

3 -  nitrobenzaldehido

4-  nitrobenzaldehido 

sal Le LlaldehLdo 

furfurol

5-  nitro-furanaldehido-(2) 

tiofenaldehido-(2)

pir idinaldehido- (2) 

pir idinaldehido-(3) 

piridinaldehido-(4) 

metilisopropilcetona 

metilisobutilcetona 

acetol'enona

3- nitroacetofenona ^

4 - cloroacetofenona 

hexahl droacetofenona.

La 4-am ino-6-sec-butil-3-

tíoxo-1, 2, 4-triacin-5(2H, 4H)-ona de ]a fórmula ( IL ) em­

pleada como sustancia de partida, aún no es conocida. Pe­

ro se la puede preparar de tal manera que un ácido carho- 

xílico de la fórmula ( VI ) se hace'reaccionar con tiocarho- 

hidracida según un método conocido ^"compárese: Chem. 

Bertchte 97, pág. 2173 (196 r̂)_/. El ácido 3-m etil-2-tioxo- 

valeriánico de la fórmula ( VI ), en la cual Z representa azu­

fre, también es todavía desconocido. Su preparación es fac-



tibie según métodos conocidos por condensación de me- 

tiletilcetona con sulfocianina, con una sulfoci.ani.na 

N-sustituída o con 2, 4-dioxo-l', 3-tiazolidina y por hidróli­

sis alcalina de los productos de condensación (compárese: 

Helv.chim. Acta 5 , 610 (1922); ibid. 6 , 458, 467 (1923);

Bull. soc.chim.France 1948/1120).

En la realización del pro­

cedimiento según la invención para la producción de la

4 -amino-6-sec-butH-3-m etiltio-l, 2, 4-triacin-5(4H)-ona
_1 _2

de la fórmula ( I ), en la cual Y representa azufre y R y R 

representan hidrógeno, a la solución de 1 mol de 4-^amino-6- 

sec-butil-3-t io x o -l,2, 4-triacin-5(2H, 4H)-ona en 1 mol de le ­

jía acuosa de sosa o potasa cáustica, se agregan 1 a 5 moles 

del agente de metilación de la formula ( III ). Se lleva a cabo 

la reacción a temperaturas entre 0 y 100°C, preferiblemente 

entre 20 y 50°C, y se trabaja a una presión de entre 0, 5 a 

5 atmósferas, preferiblemente a la presión normal. El pro­

ducto de reacción se precipita de la solución y es aislado en 

forma usual.

En la realización del proce­

dimiento según la invención para la preparación de la 3, 4-dia- 

mino-6-sec-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-ona de la fórmula ( I ), 

en la cual representan Y NH o NCHg y R* y R  ̂ hidrógeno, 

1 mol de 4-amino-6-sec-butil-3*m etiltio-l, 2, 4-triacin-5(4H)- 

ona se hace reaccionar con 1 a 20 moles, preferiblemente 1 a



3 moles de una amina de la fórmula ( IV ) a temperaturas 

de 20 a 150°C, preferiblemente de 80 a 80"c. Como di­

solventes entran en consideración alcoholes, tales como 

metanol, etanol, isopropanol o btftanol. Una adición de 

ácidos orgánicos, tales como acido acético, propiónico 

o p-toluensulfónico en cantidades de 0/ 1 a 10 moles, prefe­

riblemente de 1 a 2 moles, aumenta la velocidad de reacción. 

Se trabaja a presiones de 1 a 10 atmosferas, preieriblemente 

a la presión normal. Los productos de reacción pueden ser 

aislados por evaporación de los disolventes empleados y 

por neutralización de los ácidos eventualmente empleados 

después de la agitación con agua.

Además pueden obtenerse

3, 4-diamino-6-sec-buttl-l, 2, 4-,triacin-5(4U)-ona.s de la 

fórmula ( 1 ), en la cual Y, R* y R  ̂ tienen los significados 

arriba indicados, por reacción de una diaminoguanidina de la 

fórmula ( V ), respectivamente de una de sus sales, con un 

ácido carboxílico de la fórmula ( VI ). Este procedimiento 

es realizado de tal manera que cantidades molares de los 

componentes en solución acuosa o alcohólica son agitadas a 

temperaturas de 20 a 100°C, preferiblemente de 40 a 80"f\ 

Como sales de la diaminoguanidina de la fórmula ( I ), en­

tran en consideración sales con ácidos orgánicos o inorgáni­

cos, tales como ácido acético, ácido p-toluensulfónico, acido 

clorhídrico, ácido sulfúrico y otros.-
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Eu la realización (id

procedimiento según la invención para la producción de

4-alquilidenamino-6-sec-butil-l, 2, 4-triacin-5(4H)-onas

de la fórmula ( 1), en la cual representan Y S, NH o

NHCHq y R̂  y R  ̂ conjuntamente alquilldeno de la fór-

muía =C *^ 4 , teniendo R  ̂ y R  ̂ los significados
^ R

arriba definidos, por 1 mol de un compuesto de la fórmula 

( I ), en la cual Rl y R  ̂ representan hidrógeno, se aplican 

1 a 20 moles, preferiblemente 1 a 5 moles de un compuesto 

oxo de la fórmula ( VII ). La reacción puede ser llevada a
t

cabo en todos los disolventes orgánicos inertes, tales co­

mo hidrocarburos, hidrocarburos clorados, éteres o alco­

holes, dentro del margen de temperatura de 0 a 150"C, prefe­

riblemente dentro del margen de 20 a 80*̂ C. Es también po­

sible aplicar el compuesto oxo a emplear, en un exceso sin 

ningún disolvente ulterior. La velocidad de reacción es au­

mentada por adición de cantidades catalíticas de ácidos inor­

gánicos u orgánicos, tales como ácido clorhídrico, ácido sul­

fúrico, ácido fosfórico, ácido toluensulóuico, ácido metano- 

sulfónico, ácido acético, ácido trifluoracético o intercambia­

dores ácidos de iones. Estos ácidos son empleados en la 

proporción molar de 1 : 0,001 hasta 1 : 0, 1.

Para la elaboración, los 

productos de reacción scn^islados por cristalización a baja 

temperatura o por evaporación del disolvente, respectivamente



Como nuevas sustancias 

activas sean nombradas detalladamente:

4 -a m ln o-6 -sec -b u tl l-3*m etl lt lo - l ,  2, 4-trlacín-5(4H)*ona, 

4-am ln o-6 -sec -b u t! l-3 -m et!lam ln o-l,  2, 4-trlacln-5(4H)-ona, 

4 -am lno-6 -sec -bu tll-3 -d ím etllam lno-l ,  2, 4-triac!n-5(4H)-ona, 

4-etllldenamlno- 6- sec'butll* 3*metHtlo-1 ,2, 4*tr lacln- 5(4H)*ona, 

4*propllídenamlno*6*sec*butH'3**metHtlo*l, 2, 4*trlacln**5(4H)* 

ona,

4-!soproptl!denamlno-6*sec-butH-3'mettlt!o-l, 2, 4*trlacln* 

5(4H)-ona,

4-butllldenamlno-6-sec'-butH*3-m etlltlo-l, 2, 4*trlacln-5(4H)-  

ona,

4 -sec -b u tll ld en am ln o-6 -sec -b u tl l-3 -m etllt lo - l ,  2, 4-trlacín"  

5(4H)-ona,

4-lso-butllldenam lno-6-sec-butH -3-m etilt lo-1, 2, 4-trlacin-5(4H)  

ona,

4 -c lc lop en tllldenam lno-6 -sec-butll-3 -m etllt lo - l ,  2, 4 -tr lacín-  

5(4H)-ona

4-clc loh ex llldenam ln o-6-sec-butH -3-m etllt lo -l ,  2, 4 -tr lacln-  

5(4H)-ona,

4-(3-fen llprop!ltdenam lno-6-sec-butil-3-m etH tlo-l, 2, 4 -tr la -  

cln-5(4H)-ona,

4 -( i-fen lle tH ldenam lno-6-sec-b utí!-3 -m etH tlo-l ,  2, 4 -tr lacln-

del compuesto oxo en exceso.

5(4H)-ona,
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1 4-^* l-(3-mtrofentl)-etHenamíno_/-6-sec-buttl-3-metHti.o-

1, 2, 4-tríactn-5(4H)-ona,

4-^"l-(4-clorofenH)-etílenamLno_y-H-sec-butíl-3-nietHtLo-

1, 2, 4-trlacín-5(4H)-ona,

5 4-hexahi.drobencHídenamLno-6-Bec-butH-3"metHtío-l, 2, 4-

tr Lac tn- 5 (4H) - ona,

4-chamHídenamíno-6-sec-butH'*3-metHtío"l, 2, 4*tríac¡n- 

5(4H)-ona,

4-benzHi.denamLno-6-aec-buti.l-3-metHtlo-l, 2, 4-tríacín- 

10 5(4H)-ona,

4-(4-clorobenzí^denamlnc)-6-8ec-butH''3*metHtto''l, 2, 4- 

tri.acLn-5(4H)-otia,

4-(3-clorobenzíUdenamlno)-6-aec-butH-3-metHtb-l, 2, 4- 

trlacín-5(4H)*ona,

15 4*(2, 4-d¡.clorobenzmdenamtno)-6-8eC"butil''3''metHttO''l, 2. 4*

tr^ac^n-5(4H)-ona,

4-(3-nHro-benzHldenamtno)''6''8ec-butH''3''m¡etHtto-l# 2, 4* 

trtactn-5(4H)-ona,

4-(4-t^ t̂robe^^z l̂^denam^no)''6''HeG''b^ t̂H-3-metHt^ )̂* 1, 2< 4''t̂ '̂ M- 

20 ctn-5(4H)-ona,

4-(4-furfuriH.denam^o-6-8ec-butH-3-n)(?tHtlo-1, 2, 4-trtanin- 

3(4H)-ona,

4-t8opropHtdenan)Lno-3-'metHaml!iO''6-8ec-butU-l, 2, 4-trtaaln- 

5(4H)-ona,

25 4-t8obutHtdenamíno-3-metHamtno-6''8ec'-butH''l,-8,

$



triacin-5(4H) -ona,

4-ciclohexilidenamino-3-metilamtno-6-sec-butil-l, 2, 4-tria- 

cin-5-(4H)-ona,

4-bencHidenamino-3-mettlamino-6-Hec-butH-l. 2, 4-triacin- 

5(4H)-ona,

4-(4-clorobencilidenamino-3-metilamino-6-sec-butil-l, 2, 4-

triacin-5(4H)-ona,

4-furfurilidenamino-3-metilamino-6-sec-butH-l, 2, 4-triacin- 

5(4H)-ona,

4-isopropilidenamino-3-dimetilamino-6-sec-butH-l, 2, 4- 

triacin-5(4H)-ona,

4-tsobutilidenamino-3-dimettlamÍno-6-sec-butil-l, 2, 4-tria- 

cin-5(4H)-ona,

4-bencilidenamino-3-dimetHamino-6-se'c-butH-l, 2, 4-tria- 

cin-5(4H)-ona,

4-ciclohexHidenamino-3-dimetilamino-6-aec-butH-l, 2, 4- 

triacin-5(4H)-ona,

4-furfurHenamino-3-dimetHamino-6-sec-butH-l^ 2, 4-triacin- 

5(4H)-ona, -

Las sustancias activas de

la fórmula I de acuerdo con el invento muestran una muy bue­

na eficacia herbicida y, por ésto, pueden ser aplicadas pura 

combatir malezas.
'

Bajo malezas en el sentido

más amplio se entienden todas las plantas que crecen en lu-
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1 garcs donde no son deseadas.

Como malezas entran en 

consideración particularmente dicotiledóneas, tales como 

mostaza (Sinapis), berro (Lepidium), amor de hortelano 

5 (Galium), pamplina (Stellaria), camomila) (Matrtcaria),

escabiosa (Galinsoga), pata de ganso (Chenopodium), ortiga 

(Urtica), espérgula (Polygonum), zuzón (Senecio), amaranto 

velludo (Amaranthusretroflexus); monocotiledóneas, tales 

como fleo (Phleum), póa (Poa), cañuela (Festuca), mijo dac- 

10 tiliforme (Eleusine), carricera (Setaria), cizaña (Lolium),

bromo (Bromus), mijo de gallina (Echinochloa), avena loca 

(Avena fatua), cola de zorra (Alopecurus) mijo (Sorghum 

halepense).

Como ya se destacó arriba,

15 las sustancias activas según el invento son particularmente

eficaces en la lucha contra el amor de hortelano muy res is ­

tente (Galiunp aparine). Las sustancias activas según el inven­

to preferiblemente son apropiadas también para combatir se­

lectivamente malezas, por ejemplo en cultivos de habas de 

20 soya, patatas (papas), tomates, mafz y cereales, debido a su

gran tolerabilidad por estos cultivos.

Las sustancias activas se ­

gún la invención pueden ser llevadas a las siguientes formula­

ciones usuales, tales como soluciones, emulsiones, suspen- 

25 siones, polvos, pastas y granulados. Estas se preparan en



forma en sí conocida por ejemplo por mezclado de las sus­

tancias activas con diluyentes, vale decir, disolventes líqui­

dos, gases licuados que se encuentran bajo presión y/o  

sustancias portadoras solidas, eventúalinente bajo utiliza­

ción de agentes tensioactivos, vale decir emulsionantes y/o  

dispersantes y/o agentes espumantes: En caso de utiliza­

ción de agua como diluyente, pueden utilizarse, como disol­

ventes auxiliares por ejemplo también solventes orgánicos. 

Como disolventes líquidos entrdn básicamente en! considera­

ción: hidrocarburos aromáticos tales como xileno, tolueno, 

benceno o alquilnaftalenos, hidrocarburos aromáticos clora­

dos o hidrocarburos alifáticos clorados, tales como clorobcn- 

cenos, clornetilenos o,cloruro de metíleno, hidrocarburos 

alifáticos tales como ciclohexano, para finas por ejemplo frac­

ciones de petróleo, alcoholes tales como butanol o glicol, así 

como sus éteres y esteres, cetonas tales como acetona, mo- 

tiletilcetona, metilisobutilcetona o ciclohexanona, solventes 

polares fuertes tales como dimetilformamida y dimetílsulfóxi- 

do, así como agua, bajo agentes diluyentes o portadores gaseo 

sos licuados, se entienden aquellos líquidos que son gaseosos 

a temperatura normal y bajo presión normal, por ejemplo ga­

ses propulsores de aerosol, tales como hidrocarburos halo- 

genados por ejemplo, freon; como portadores sólidos entran 

en consideración minerales naturales molidos tales como cao­

lines, arcillas, talco, creta, cuarzo, attapulguita, montmo-
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rillonita o tierra de diatomeas, y minerales sintéticos moy

lidos. tales como áotdo s i l íc ico  altamente disperso, oxnto

de aluminio y silicatos, como agentes emulsionantes y /o  e s ­

pumantes entran en consideración: emulsionantes no ionoge- 

nos y aniónicos, tales como esteres polioxietilénicos de 

ácidos grasos, éteres polioxietilénicos de alcoholes grasos, 

por ejemplo éter alquilarilpoliglicólico, alquilsulfohatos, 

alquilsulfatos y arilsulfonatos; como agentes dispersantes: 

por ejemplo lignina, lejías de desecho de sulfito y metilcelu-

losa.

Las sustancias activas se­

gún el invento pueden estar presentes en las formulaciones 

en mezcla con otras sustancias activas conocidas.

Las formulaciones contienen

generalmente entre 0, 1 y 95 %, preferiblemente entre 0, 5 y 

90 % en peso de sustancia activa.

Las sustancias activas pue­

den ser aplicadas como tales o en forma de sus formulacio­

nes o de las formas de aplicación preparadas de las últimas, 

tales como soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos, 

pastas y granulados en estado listo para el uso. La aplica­

ción es efectuada en forma usual, por ejemplo por rociada, 

pulverización, espolvoreo, esparcimiento y riego. -

Las sustancias activas según 

el invento pueden ser aplicadas tanto antes, como también des-
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pues de la brotadura, vale decir, según los procedimientos 

de pre-brotadura, despectivamente de post-brotadura.

La cantidad aplicada de sustan­

cia activa puede variar dentro de limites amplios. Depende esen­

cialmente de la clase del efecto deseado. Por lo general, las can­

tidades de aplicación son de entre 0, 05 y 10 kg/ha, particularmen­

te entre 0, 1 y 5 kg/ha.

La superioridad de las sustancia  

activas en relación a sustancias conocidas más parecidas compa­

rables queda demostrada por los siguientes ejemplos de aplica­

ción.

Ejemplo A.

Ensayo de pre-brotadura

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquHartl-poligltcólico

Para obtener una preparación

adecuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sus­

tancia activa con la cantidad indicada del disolvente, se agrega la 

cantidad indicada del emulsivo y se diluye el concentrado con agua 

hasta la concentración deseada.

Semillas de las plantas de ensa­

yo son sembradas en un suelo normal y al cabo de 24 horas la 

siembra es regada con la preparación de sustancia activa, man­

teniéndose convenientemente constante la cantidad de agua por uni­

dad de superficie. La concentración de la sustancia activa en la
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preparación no es de importancia, decisiva es tan solo la canti­

dad de aplicación de la sustancia activa por unidad de superficie. 

Al cabo de tres semanas, se clasifica el grado de daño sufrido 

por las plantas en % de daño en comparación con el desarrollo 

de las plantas testigos no tratadas, significando:

0 % * ningún efecto (como las plantas testigos no tratadas)

100 % = destrucción total.

Las sustancias activas, las can­

tidades de aplicación y los resultados constan en la siguiente 

tabla:

25





-  23 -

T a b l a  A.
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campo abierto) 
— ----------- -------

Ste l ia ­
ría

100
100
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podíum
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maría riñe

100 100 
100 100
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0
0

i 1 0 0
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100
100

100
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1 Ejemplo B.

Ensayo de post-brotadura 

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulsívo: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicólico

5 Para obtener una preparación

adecuada de sustancia activa, se mezola 1 parte en peso de la 

sustancia activa con la cantidad indicada del disolvente, se 

, agrega la cant'.dad indicada del enríulstvo y se diluye el concen­

trado con agua hasta la concentración deseada.

10 La preparación de sustancia

activa es rociada sobre plantas de ensayo de una altura de 5 a 

15 cm, de tal modo que llegan a aplicarse las cantidades de sus­

tancia activa por unidad de superficie indicadas en la tabla. La 

concentración del liquido de rociada es elegida de tal modo que 

13 en 2000 litros por hectárea se aplican las cantidades indicadas

de la sustancia activa. Al cabo de tres semanas, se determina 

el grado de daño sufrido por las plantas en % de daño en compara­

ción con el desarrollo de las plantas testigos no tratadas, signi­

ficando:

*0 0 % * ningún efecto (como las plantas testigos uo tratadas)

100 % * destrucción total.

Las sustancias activas, las can­

tidades de aplicación y los resultados constan en la siguiente tabla:

25
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T a b l a  B.

sayo de post-brotadura /  en e l invernáculo)

)a- i Cheno- Poa Galium apa riñe
' podlum annua

10 100 100 50
10 100

!

100 30

30 100 100 50
10 100 100 30
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T a b l a  B. (contar 

(Ensayo de post-brot; ulura /' er



T a b l a  B. (continuación)

?ost-brot; Lctura /  en el invernáculo)

sba-
3

Cheno-
podium

Poa
annua

Gallu'm aparine

30 100 100 30
10 100 100 20

10 100 100 100
10 100 100 95
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Ejemplo 1.

Una solución de 200 g de 4-ami-
/ <

no-6-sec-butil-3-tioxo-l, 2, 4-triactn-5(2H, 4H)-ona en una diso­

lución de 40 g de hidróxido de sodio en 1 litro de agua, es inez- 

clada a 20°C bajo agitación con 66 mi de yoduro de metilo. Des­

pués del decrecimiento de la reacción débilmente exotérmica, 

se agita hasta alcanzarse un valor pH de 7 a 8, por filtración a 

succión se recoge el producto de reacción cristalizado y se lo 

lava con agua frfa. Después de la deshidratacion se obtienen

205 g (86 %) de 4-am tno-6-sec-butll-3-m etUtio-l, 2, 4-triactn-

5(4H)-ona, P .f. * 60°C (en tetracloruro de carbono/éter de'.pe­

tróleo).

En forma análoga se obtiene la

4-amtno-6-n-butU"3-metU-l, 2, 4-triacin-5(4H)-óna empleada como 

agente de comparación, P .f. - 79"c (en metilctclohexuno), partiéndo­

se de la 4-am ino-6-n-butil-3-tioxo-l,2, 4-triacin-5-(2H,4H)-ona.

Lu 4-am ino-6-sec-butil-3-tio-

xo-1, 2, 4-triacin-5(2H, 4H)-oná empleada como producto do parti­

da, es obtenida de la siguiente manera: A una solución de 130 g 

de ácido 3-metil-2-oxo-valeriánico en 1 litro de lejfa de sosa 

cáustica 1,2-normal, se agregan 106 g de tiocarbohidracida y 

a la temperatura de 60 a 80^C se instilan 80 mi de ácido acéti­

co. El producto de reacción que se cristaliza, es recogido por
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' - <
succión, lavado varias veces con agua y secado a 60°C en vacio. 

Se obtienen 195 g (98 %) del P. f. = 111°C (en tolueno).

En form^ análoga se obtiene la 

4-am ino-6-n-butil-3-tioxo-l, 2, 4-triacin-5(2H, 4H)-ona, partién­

dose de acido 2-oxo-capróico o de la cantidad equivalente de 

ácido 2-tioxo-capróico. P .f. = 131°C (en metanol).

Ejemplo 2.

O

21, 4 g de 4-am ino-6-sec-bu- 

til-3-m etiltio-l, 2, 4-triacin-5(4H)-ona y 11,0 mi de benzaldehi- 

do, disueltos en 50 mi de isopropanol, después de la. adición de 

0, 1 g de ácido p-toluensulfonico, son calentados brevemente con 

reflujo. Con el enfriamiento hasta 0°C se cristalizan 23, 2 g 

de producto en bruto que para su purificación ulterior son di- 

sueltos en 200 mi de tolueno en ebullición. A 0°C se cristaliza 

una pequetla cantidad de un producto secundario de elevado punto 

de fusión que se recoge por succión y se desebha. La lejía madre, 

después de su concentración por rotación, dá 21, 1 g (70 %) de un 

aceite amarillo que, después del frotamiento con un poco de me­

tanol, se cristaliza. La 4-bencilidenamino-6-sec-butH-3-metil- 

tio -1, 2, 4-triacin-5(4H)-ona pura funde a 73°C.
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Ejemplo 3.

O
tt

CH-

C2H5

"CH-j^^^N=éH-CH(CHg)2

SCH.

Se disuelven 42, 8 g de 4-am i-

no-6-sec-butil-3-m etiltio -l,2, 4-triacÍn-5(4H)-ona en 60 mi de 

isobutiraldehido. Se agregan 0, 2 g de acido p-toluensulfonico, 

se agita hasta el decrecimiento de la reacción débilmente exo­

térmica, se diluye con 200 mi de cloruro de mettleno y se agita
*

con 100 mi de agua que contienen 0, 5 g de carbonato de sodio.

Se separa la fase orgánica, se la lava con agua y se la concentra 

por rotación. Como residuo quedan 52,0 g (97, j5 %) de 4-isobu- 

ttlidenamtno-6-sec-butH-3-metiltto-l, 2, 4-triacin-5(4H)-ona, 

P.f.=  16°C(enpentano); n ^  * 1,5493.

Ejemplo 4.' 

O

A una solución de 42, 8 g de

4-am ino-6-sec-butil-3-m etiltto-l, 2, 4-triacin-5(4H)*ona en 

200 mi de metanol, se agregan 17, 5 mi de furfurol recientemen­

te destilado y 3, 8 g de ácido p-toluensulfónico. Se deja la mezcla
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en reposo durante la noche a la temperatura ambiente, st la 

agita con 1 litro de una solución al 1 % de sena, se recoge en 

100 mi de cloruro de metileno y se separa la fase orgánica. 

Después de la evaporación del disolvente, se obtienen 58, 1 g 

(100 %) de un aceite que se solidifica paulatinamente. Después 

de la redisolución en un poco de metanol o en ciclohexano, pue­

den aislarse 39 g (67 %) de 4-furfurilidenamino-6-sec-butil-3- 

m etiltio-1, 2, 4-triacin-5(4H)-ona del P .f . = 92°C.

Ejemplo 5.

O

En una solución en ebullición

de 42, 8 g de 4-amino-6-sec-butil-3-m ettltto-l, 2,4-triactn-5

(4H)-ona, después de la adición de 12 mi de acido acético gla* 

ctal y de 1 g de ácido p-tolucnsulfónico, durante 4 horas se in­

troducen monometilamina y entonces se calienta durante otras 

4 horas a la temperatura de ebullicióncon reflujo. Se evapora 

el disolvente ampliamente en vacio, se recoge el residuo oleoso 

en cloruro de metileno y se agita varias veces con una solución 

al 10 % de carbonato de sodio. Se separa la fase orgánica y se 

la concentra por evaporación. Quedan 38, 6 g (98 % de la teoría) 

de 4-amtno-6-sec-b util-3-metUamino-1, 2,.4-trtactn-5(4H)-ona 

que se solidifica paulatinamente. Para la purificación ulterior,
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ae recristaliza el producto da tatracloruro de oárbono.
P .f .  = 1179C.

Análogamente al modo operativo 
descripto en el Ejemplo 5, por reacción de 42,8 g de 4-ami 
n o -6 -a e c -b u til-3 -m e tilt io -1 ,2 ,4 -tr ia c in -5 (4 H )-o n a  oon dime 

tilamina, ae obtienen 39,4 g (93% de la teoría) de 4-amino- 
6-sec-butil-3-dimetilamino-1,2,4-triacin-5(4H)-ona en forma 
de un aceite viscoso.
N calculado: 33)2 %
N encontrado: 33,1 %

Descrita suficientemente la natura­
leza del invento, asi como la manera de realizarse en la 
práctica, debe hacerse constar que las disposiciones ante­
riormente indicadas son susceptibles de modificaciones de 
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para preparar 4-amino-6-sec-bu-
til-3-metiltio-1,2,4-triacin-5(4 H)-ona, de fórmula

O

OH - ^  \N-NH,

S-CH,

10

15

20

25

caracterizado porque ae hace reaccionar 4—amino—6—sec—hutil 
3-tioxo-1,2,4-triacin-5(2H, 4H)-ona de fórmula

CĤ
^  CH-

H

con un agente de metilación de fórmula

CH^X

en la cual X representa cloro, bromo, yodo o SO^CH^, en pre­
sencia de agentes ligadores de ácidos, a una temperatura en­
tre 0 y 1003C, con preferencia entre 20 y 50sC, y una pre­
sión entre 0,5 y 5 atmósferas.

2. Procedimiento para preparar 4-amino-6-sec- 
butil-3-metilt io-1,2,4-t riacin-5 (4H) ona, tal y como queda
sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 32 hojas, escritas a máqui­
na por una solapara.

üadrid,

30 RYER AKTIENGESELLSCHAFT,
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