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-do reacconar 2-hidroxi-4-dialquilamino-pirimidinas de férmula (II)

-1-

La presente invencidn se refiere
a un procedimiento para preparar nuevos &steres O-pirimidi-
nilicos de Acidos N,N-dialquil-carbamicos, Gtiles como in-

secticidas

fa es conocido que cietiio;i .é;fere-s O-
primidinilicos de ‘dcidos N, N-dimetil~carbédmicos, por ejemplo el
éster O~(2-isopropil-6-metil-frimidin(4)ilico, el éster O-(2-dimetil-
amino-6-metil-pirimidin(4){lico) del.écido N, N-dimetilecarbdmico,

tienen propiedades insecticidas (véanse la patente estadounidense No.

' 2.694.712 y la patente britdnics No, 1,181,857,

Ahora se han encontrado los nuevos éste-
res O-pirimidinflicos de 4cidos N, N-dialquil-carb4micos de fé6rmula (I)

3
N ?
\g2

R4- N

R (0
R3-[ J-O-CO-N(
N R!

en la cual

R aR® representa'n alquilos iguales o diferentes;
RY, ‘hidrégeno, alquilo, alquiltio o halégeno, y
RS, hidrégeno o alquilo,

Estos nuevos compuestos se distinguen
por sus propiedades insecticidas,
Ademé.s_ se ha encontrado que los ésteres

O-pirimidinflicos de 4cidos N, N-dialquilcarbdmicos (I) se obtienen hacien-
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en la cual:

2 5

R aR tienen los signiﬁchdos arribé indicados,

a) eventualmente en forma de sus sales de metales alcalinos o alcalino-
térreos o eventualmente en presencia de un aceptor de 4cidos, con ha-

logenuros de 4cidos N, N-dialquil-carbdmicos de férmula (III)

R :
Hal-CO-NZ ' (1),
1 .
R .
en la cual
Ry Rl tienen los significados arriba. indicados y
Hal represe.nta halégeno, preferiblemente cloro,

eventualmente en presencia de un diltiyente, o
b) eventualmente en presencia de un diluyente, con fosgeno, y subsi-

guientemente con una amina de férmula general (IV)

R , .
HN/ {(1IV)
. \R1 ’
en la cual
Ry l’t.1 tienen los significados arriba indicados,

eventualmente en presencia de un aceptor de &cidos.

Sorpredentemente , los ésteres O-pirimi~



- 3 -
dinflicos de 4cidos N, N-dialquil~carbdmicos segin la invencién tienen una
accidn insecticida mejor que los compuestos ya conocidos en la bibliograffa,
de constitucién andloga e igué.'i orientacién de actividad, Por cons iguiente,
las sustanciaé segin el presente invento representan un verdadero enrique-
5 cimiento de la técnica.

Si en la variante a't) del procedimiento se
empléan com.o materiales de partida, a tftulo de ejemplo, la 2-hidroxi-4-
dimetilamino-5-cloro-pirimidina y el cloruro de 4cido N, N-dietilcarbdmico,
el desarrollo de la reaccién puede representarse por el siguiente esquema

10 de férmula:
N(CHg), ' N(CH3)2

Cl-I NN +C1-CO-N( CyHg), aceptor de’ dcidog c1-
o -on -HCL ) 0-CO-N(CyHy),

Si en la variante b) del procedimiento

se emplean como materiales de partida, por ejemplo, la 2-hidroxi-4-

dimetilamino-pirimidina, el fosgeno y la dimetilamina, el desarrollo de

15 la reaccién puede representarse por el giguiente esquema de férmulas
N(CHg)y ‘ N(CH,),
N N
| l\}-omcocxz O-o-é-m T He
N
N(CHg)y N(CH

N
| j 9 + HN(CH,) 0
£/-0-C-C ¥2 /Lo-<':'~N(CH3)

Las sustancias de partida a emplear es-

tdn definidas en forma general por las f6rmulas (II), (III), y (IV), En las



10

15

20

25

mismas, sin embargo, representan de preferencia:

Ra R3, restos alquilo igu;lé; , li;xeale's o ramificados de 1 a 6
4tomos de carbono, particularmente metilo o etilo;

R4, hidrégeno, cloro, alquilo o alquiltio lineales o ramificados
de 1 a 4 4tomos de carbono en cada resto alquilo o alquiltio,
particularmente de 1 0'2 é‘tpmos de carbomno, ¥

RS, .hidrégeno o alquilo lineal o ramificado de 1 a 4, particular-
rx;ente de 1 6 2 4tomos de carbono,

Las 2-hidroxi-4-dialquilamino-pirimidinas
(II) a emplear como sustancias de partida,r pueden s.er prei)aradas segin
procedimientos conocidos en la pibliograf{a, y para el caso de que R4
represente hidrégeno, alquilo o halégeno, a partir de los compuestos 2~
halogenados correspc;ndientés por ss;.ponificacién, y para el caso de que
R4 represente alquiltio, a partir de las correspondientes 2-hidroxi~piri~
xfxidinas no sustitufdas en la posicién 5, dism;lfuro de dimetilo y. cloruro de
sulfurilo, eventualmente en presencia. de un disolvente,

Como ejemplos de las 2-hidroxi-4-dial-
quilamino-pirimidinas (iI) pueden mencionarse en particular:
2-hidroxi-4-dimetilamino-piz"imidina,
2-hidroxi-4~dietilamino-pirimidina,
2-hidroxinz-dimetﬂaxﬁmo-s-cloro-pirimidina,
2-hidroxi-4-dimetilamino-5-metildf?i!i'hnidma,
2-hidroxi-4-dixnetilamino-5-metiltio-pirimidina,
2-hidroxi;4-dixnetilami.no_-5-etiltio-pirimidina,

2«hidroxi-4-dimetilamino=5, 6~dimetil~pirimidina,
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2-hidroxi-4-dimetilamino-5-metiltio-G-metil-éirimidina,
2-hidroxi-4~dimetilamino~5-cloro~8~metil-pirimidina,
2-hidroxi-4-diet11;mino-5-clb’rc’:‘-pirimidina,
2-hidroxi~4~-dietilamino-5-metil-pirimidina,
2~hidroxi-4~dietilamino=5~metiltio-pirimidina,
2-hidroxi-4-dietilamino-5-etiltio-pirimidina,
2-hidroxi-4-dietilamino-5, 6-dimetil-pirimidina,
2-hidroxi-4-dietilamino-5-metiltio-6-metil-pirimidina,
2-hidroxi-4-dietilamino-5-cloro-s-xx;.etil-pirimidina,

Los halogenuros de los 4cidos N, N-
dialquil-carbé;nicos (111} asf como las aminas (IV) s".on ;:qnocidps en la bi-
bliograffa y pueden prepararse bien por métodos usuales.

. Como ejemplos de los mismos pueden
mencionarse en particular: los cloruros de los 4cidos N, N-dimetil- y
N,N-dietil-carbém_ico, ag{ como la dimetilamina y la dietilamina.

Los proce&imientos para la produccién de
los compuestos sggﬁﬁ la inlvencién s.e llevan a cabo preferiblemente emplear
do disolventes o diluyent.es apropiados, Como tales entran en coﬁsideracién :
prdcticamente todos los disolventes orgﬁnicos inertes. A éstos pertenecen
particularmente los hidrocarburos aliféticos y aromaficos eventualmente
clorados, tales como el benceno, el tolueno, el xileno, la nafta, el cio-
ruro de metileno, el cloroformo, el tetr:‘atclorurd de ;:arbono, el cloroben-
ceno; lo.s &teres, por ejemplo el ét‘?gr dietﬂico-, el éter dibutilico, el dioxa~
no, ademés las cetonas, por ejemploh aqetona, la metiletilcetona, la

metilisopropilcetona y 1a metilisobutilcetona, y los nitrilos, tales como
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el acetonitrilo y el propionitrilo.

Como aceptores de dcidos pueden utili-

zarse todos los usuales agentes ligadores de 4cidos, Resultaron gser par-

ticularmente eficaces los carbonatos y alcoholatos alcalinos tales como los
carbonatos, metilatos o etilatos de sodio y potasio; ademés, lag aminas
alifdticas, aromdticas o heterociclicas, por ejemplo la trimetilamina, la
trietilamina, la dimetilanilina, la dimgtilbencilamina y la pridina,

La temperatura de la reaccién puede ser
variada dentro de un margen amplio, Por lo general ge trabaja enire 0 y
100°C, preferiblemente entre 30 y 80°C,

La reaccién se deje‘t desarrollar en ge-
neral a la presién normal,

. Para la realizacién de la variante a) del
procedimiento, se aplica el componente halogenuro de 4cido carbdmico pre-
feriblemente en un exceso del 10 al 30%. En la mayorfa de los casos se
reinen los componentes de la reaccién en un disolvente orgédnico en pre-
sencia de un aceptor de dcidos y se h'ierven con reflujo. En caso dado,
se separa por filtracién la parte no disuelta y el filtrado se concentra,

Los nuevos compuestos se presentan en
forma cristalina y se caracterizan por su punio de fusién,

Como ya se ha mencionado varias veces,
log ésteres O-pirimidin{licos de los Acidos N, N :dialciuil-carbémicos segin
la invencién, se distinguen por una accién insecticida sobresaliente,

Siendo bien toleradas por las plantas y |

favorablemente t6xicos para animales de sangre caliente, las sustancias
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activas se prestan para éombatir parésitos animales, particularmente
insectos, que se presentan en la agricultura, en la silvicultura, en el
sector de la proteccién de provisiones y materiales, asf como en el sec~
tor de la higiehe. Son eficaces contra variedades normalmente sensi-
bles y contra las resistentes, as{ como contra todos los estados o contra
determinadog estados de desarrollo,

Entre los pardsitos arriba mencionados
se encuentran:
Del orden de log isépodos, p.ej, Oniscus asellus, Armadillidium vulgare,
Porcellio scaber,
Del orden de los diplépodos, p.ej. Balniulus guttulaltus.
Del orden de los quilépodos, p.ej. Geophilus carpophagus, Scutigera spec,
Del orden de los Symphyla, p.ej. Scutigerella immaculata,
Del orden de los tisanuros, -p. ej. Lepisma saccharina,
Del orden de log Collembola, p.ej. Onychiurog armatus,
Del orden de los ortépteros, p.ej. Blatta ox.-ientalis, Periplaneta americana,
Leucophaea maderae, Blattella germ.anica, Acheta domesticus, Gryllotalpa
spp., Locusta migratoria migratorioides, Melanoplus differentialis,
Schistocerca gregaria,
Del orden de los derméﬁteroé, p.ej. Forficula auricularia,
Del orden de los isépteros, p.ej. Reticulitermes spp.,
Del orden de Anoplura, p.ej, Phylloxera vastatrix, P.’emphigus SppP.,
Pediculus hufnanus corporis, Haematopinus spp,, Linognathus spp.
Del orden de los Mallophaga, p,ej. Trichodectes spp., Damalinea spp.
Del orden de los tisanépteros, p.ej. Hercinothripsfermoralis, Thrips tabaci.

Del orden de los heterdépteros, p.ej. Eurygaster spp., Dysdercus
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intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius, Rhodnius prolixus,
Triatoma spp.

Del orden de los homépteros, p.ej. Aleurodes brassicae, Bemisia tabaci,
Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypii, Brevicoryne brassicae,
Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis pomi, Eriosoma lanigerum,
Hyalopterus arundinis, Macrosiphum avenae, Myzus spp., Phorodon humuli,
Rhopalosiphnm padi, Empoasca spp., Euscelis bilobatus, Nephotettix
cincticeps, Lecanium corni, Saissetia oleae, Laodelphax striatellus, Nila-
parvata lugens, Aonidiella aurantii, Aspidiotus hederae, Pseudococcus
spp., Psylla spp..

Del orden de los lepidépteros, p.ej. Pectinophora gossypiella, Bupalus
piniarius, Cheimatobia brumata, Lithocolletis blancardella, Hyponomeuta
padella, Plutella maculipennis, Malacosoma neustria, Euproctis chrysorrhoea,
Lymantria spp., Bucculatrix thurberiella, Phyllocnistis citrella, Agrotis
spp., Buxoa spp., Feltia spp., Earias insulana, Heliothis spp., laphygma
exigua, Mamegtra brassicae, Panolis flammea, Prodenia litura, Spodoptera
spp., Trichoplusia ni, Carpocapsa pomonella, Pieris spp., Chilo spp.,
Pyrausta nubilalis, Ephestia kuehniella, Galleria mellonella, Cacoecia
podana, Capua reticulana, Choristoneura fumiferana, Clysia ambiguella,
Homona magnanima, Tortrix viridana,

Del orden de los colebpteros, p.ej. Anobium punctatum, Rhizopertha domi-
nica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides obtectus, Hylotrupes bajulus,
Agelastica alni, Leptinotarsa decemlineata, Phaedon cochleariae,
Diabrotica spp.,, Psylliodes chrysocephala, Epilachna varivestis, Atomaria

spp., Oryzaephilus surinamensis, Anthonomus spp., Sitophilus spp.,
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Otiorrhynchus sulcatus, Cosmopolites sordidus, Ceuthorrynchus assimilis,
Hypero postica, Dermestes spp,, Trogoderma spp., Anthrenus spp-. R
Attagenus spp., L&ctus spp., Meligethes aeneus, Ptinus 'sp‘p., Niptus
hololeucus, Gibbium psylloides, Tribolium spp., Tenebrio molitor, Agriotes
spp., Conoderus spp., Melolontha melolontha, Amphimallon solstitialis,
Costelytra zealandica,
Del orden de los hirnenéptgros, p.ej. Diprion spp., Hoplocampa spp.,
Lasius spp., Monomorium pharaonis, Veépa Spp.
Del orden de los dipteros, p.ej. Aé&des spp., Anopheles spp., Culex spp.,
Drosophila melanogaster, Musca ‘spp. . Fannia spp., Calliphora erythroce-
phala, Lucilia spp., Chrysomyia spp., Cuterebra s.npp.; _Gatro.philus spp.,
Hyppobosca spp., Stomoxys spp., Oestrué sSpp. , -Hypoderrpa spp., Tabanus
8pp., Tannia spp., Bibio hortulanus, Oscinella frit, Phorbia spp.,
Pegomyia hyogcyami, Ceratitis capitata, Dacus oleae, Tipula paludosa,
Del orden de' los sifondpteros, p.ej. Xenopsylla cheoi)is, Ceratophyllus spp. ,
Las sustan;:ias activas pueden ser llevadas
a las formulaciones ﬁsuales, tales cémo soluciones, emulsiones, polvos
para rociar, suspensiones, polvos, preparados de espolvorear, éspumas,
pastas, polvos solublés; grafmlados, aerosoles, concentrados para prepa~
rar suspensiones y emulsiones, polvos desinfectantes de semillas, sustan-
cias naturales y sinté‘ticas impregnadas con sustancias activas, miccoen~
capsulaciones en sustancias polfmeras! y recubrirnien.tos para semillas;
también formulaciones para dispositivos de fumigacion, tales como ‘car-
tuchos, tarros y espirales para fumigar y similares, asi como formula-~

ciones de nebulizacién en frio y en caliente de volumen ultrabajo,
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Estas formulaciones son producidas en forma
conocida, por ejemplo mezclando las sustancias activas con diluyentes,
vale decir, disolven.tes liquidos, gases licuados bajo presién y/o vehiculos
sélidos, eventualmente empleando agentes tensioactivos, vale decir,
emulgentes y/o agentes disper;antes y/o agent.es' espumantes. En caso de
utilizarse el agua como diluyente pueden emplearse también, por ejemplo,
disolventes orgénicos como disolventes aﬁxiliares.

Entran ;an consideracién esencialmente
como disolventes lfquidos: los hidrocarburos aromdéticos, tales como el
xileno, el tolueno, el benceno o los alquilnaftaleno, los hidrocarburos
arométicos o alifdticos clorados, tales como los clorobenceno, los
cloroetilenos o el cloruro de metileno; ﬁid;'ocarburos alif;ticos, tales
como el ciclohexano o las parafinas, p,ej. las fracciones de petréleo;

los alcoholes, tales como elbutanol o el glicol, as{ como sus éteres y

. ésteres; lag cetonas, talés como la acetona, la metiletilcetona, la metilisobu:

tilcetona 0 la ciclohexgnona; los disolventes fuertemente polares, tales como
la dimetilformamida y el sulféxido de dimetilo, asf como el agx.m; como di-
luyentes o vehiculos gaseosos licuados, entendiéndose como tales aquellos
l{quidos que a l'a temperatura. norma.lj' a la presién normal son gaseosos, .
por ejemplo los gases impelentes de aerosoles, tales como los hidrocar-
buros halogenados, ‘as{ como el butano, el propano, el nitrégeno y el di6xi-
do de carbono; como vehfculos sélidos: harinas de minerales naturales,

tales.como los caolines, lag arcillas, el talco, la creta, el cuarzo, la

- atapulguita, la montmorillonita o 1a tierra de diatomeas, y harinas de

minerafes sintéticos, tales como la sflice altamente dispersa, la alﬁmiﬁa
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y los silicatos; como vehiculos sélidos para granulados: piedras natura-
les quebradas y fraccionadas, tales como la calcita, el mirmol, la piedra
pémez, la sepiolita, la dolomita, as{ comio granulados sintéticos de harinas '

inorgénicas y orgénicas, asf como granulados de material orgénico, tales

como los aserrines, cdscaras de cocos, mazorcas de mafz y tallos

"de tabaco; como agentes emulsionantes y/o espumantes: emulgentes no

ionégenos y anidnicos, tales como los ésteres de polioxietileno con 4cidos
grasos, los éteres de polioxietileno y alcoholes grasos, p.ej. éteres alquil-
arilpoliglic6licos, alquilsulfonatos, alquilsulfatos, arilsulfonatos, as{
como los hidrolizados de‘ protelnas, como agéntes dispersantes, p.e€j.

lejfas de desecho de lignina, sulfito y metilcelulosa,

‘ En las formuleciones pueden emplearse
agentes adherentes, talés como la carboximetilcelulosa, los polimeros en
polvo en granos o en forxﬁa'de lﬁtices naturales y sintéticos, taleq como la
goma arébiga, el alcohol pdlivinnico y el acetato de polivinilo,

Pueden. emi:learse colorantes tales como
pigmentos inorgénicos, p.ej. el 6xid;3 de hierro, el 4xido de titantio, el
azul de fer;‘ocianuro, y colorantes orgédnicos, tales como la alizé.rma.

colorantes azoicos de'ftalocianina metdlica, y micronutrientes, tales co- -

- mo lag sales de hierro, manganeso, bozfo, cobre, cobalto, molibdeno y

zinc.

Por lo general, las formulacione_s contie-'
nen entre 0,1 y 95% en pesd de sustancia activa, preferiblemente entre
0,5 y 90%. |

Las gustancias activas segin el invento se



10

15

20

25

-~ 12 -

aplican en sus formulaciones comerciales y/o c‘omo formas de aplicacién
preparadas a partir de estas fd;x;lnlilaciones.

| El contenido de sustancia activa de las
formas de apliéacién preparadas a partir de las formulaciones comerciales
pﬁede variar dentro de mérgeqes atr'xplios. La concentracién de sustancia
activa de las formas de aplicacién puede ser de 0, 0000001 hasta 100%
en peso de sustancia activa, preferiblemente entre 0,01 y 10% en peso.

La aplicacién se efectiia de 1a manera usual,
adaptada a las formas de aplicacién,
Ejemplo A
Ensayo con Myzus (accién por contacto)
Disolvente: 3 ﬁaz;tes en peso de acetona

Emulgente: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicélico

 Para la produccién de un preparade adecua-
do de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia activa con
la cantidad indicada d.el disolvente gque contiéne la cantidad ind%cada del emul-
gente, y se diluye el concentrado con.agua hasta la concentracién deseada.
El preparado de sustancia activa se rocfa
sobre plantas de col (Bfassic.st oieracea.) fuertemente atacadas por el pulgén
del duraznero (Myzx}s persicae), hasta la formacién de gotas,
| Al cabo de los p]erfodos indicados, se deter-

mina el grado de destruccién en %, signifidando 100%7 que fueron muertos

todos los pulgones, mientras que 0% significa que no fue muerto ninguno.

Lag gustancias activas, sus concentraciones,

los perfodos. de evaluacién'y los resultados se encuentran indicados en la

. siguiente tabla A,



Tabla A

(Insegtos dafiinos para las plantas)

Ensayo con Myzus

=13 -

grado de des~-

CHS'

Sustancias Concentracién de 1a  truccién en %
activasg guatancia activa el cabo de 1
en % dfa
CH
O—CO-N/ 3 .
: \CH g,1 100
XN 8 . 0,01 50
l J\ 0,001 0
/ (]
CH3 N 03H7-1so
(conocidas)
CH
N/ 3
H \CH
™y 3 0,1 100
. ’ 0,01 100
0, 001 0
N CHy ’ !
O-CO«N. |
0,1 100
0,01 100
0,001 40
N
CH,4S ‘\CH3 :
N 0,1 100
0,01 100
CH 0,001 85
A No-con ’ '
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Ejemplo B

Ensayo de concentracién limité”/~efecto sistémico por via de las raices.

"Insecto de ensayo: Myzus persicae,

Disolvente: 3 pﬁrtes en peso de acetona.
Emulgexite: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicélico.

Para la produccién de una preparacién ade-
cuada de sustancia activa, se mezcla 1 .parte en peso de la sustancia activa
con la cantidad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indicada de
emulgente y se diluye el concentrado con agua hasta la concentracién deseada,

La preparacién de sustancia activa se mez-
cla fntimamente con el suelo, siendo pricticamente sin importancia la con-
centracién de la sustancia activa en la prepa‘racidn; es decisiva solamente
la cantidad en peso de sustancia activa por unidad de volumen de suelo, que
se indica en ppm (= mg/l). Se carga la tierra tratada en macetas y en éstas
se planta col (repollo) (Brassica oleracea), Asf la sustancia activa puede
ger abgorbida por las raices de las plantas ‘desde el suelo y transportada
2 las hojas, |

Para la comprobacién del efecto sistémico
por via de las rafces, al ¢abo de 7 dfas se colocan los animales de ensayo
arriba mencionados exclugsivamente sobre laé hojas. Al cabo de otros 2 dfas
se procede a la evalu-acién, contdndose o estimdndose el nimero de anima-
les muertos. De la can'tidad destrufda se deduce el efecto sistémico por
via de las rafces de la sustancia activa, El mismo es de un 100% si estén
destruidos todos los animales de ensayo, y de un 0% si sigue viviendo el

mismo niimero de insectos de ensayo que en las plantas testigo que crecen
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-en tierra no tratads.
" "Las sustancias activaa; las cantidades
de aplicacién y los resultados constan en la siguiente tabla B,
' T’abla B |
(Efecto sistémico por via de las rafces)

Myzus persicae

Sustancias actives ) grado de destruccién en % con una
" concentracién de la gustancia activa
de 5 ppm.

CH

O-CO-N< 3
! CH3
N _ : :
N7 ,

CI—I.3 03H7-iso

(conocida)

cH
o-co-n” 3
! NcH

Z N 3

CH .
. ~ . B
CH, NcH,

{conocida)

100

2
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Tabla B (continuacidn)

(Efecto sistémico por via de las rafces)

Myzus persicae
Sustancias activas grado de destruccién en % con una|
concentracién de la gustancia activ:
de 5 ppm.
CH H
3\ ~“H3
N
NN
| J\ 100
CH
Z
N 0-CO-N< 3
CH3
CH;;\ /CH3
N
* 1
CH, 8-~ N
| 100
A 8 >o-co-n{ ? .
3 CH
3
C.,H C,H
25 ~2%75
\ /
N .
L]
7
| 100
CH
N o-co-n” 3
CH '
3 CHS
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Ejemplos de preparacion

Ejemplo 1
N(CH,),
N
N//l\ 0-CO-N(CH,)
2
Una mezcla de 14¢g (0,1 mol) de 2-hi-
5 droxi-4-dimetilamino-pirimidina, 16,6g (0,12 moles) de carbonato de potasic

200 ml de cloroformo y 12, 8 g (0, 12 moles) de cloruro de 'écido N, N-
dimetilcarbémico se hierve a reflujo durante 20 horas, Luego se sepa'ra
1o no disuelto por-filtracién y el filtrado se concentra por evaporacién
en vacfo. Quedan 17,6 g (84% de la teorfa) del éster O~(4-dimetilamino-
10  pirimidin(2)ico) del 4eido, N, N-dimetilcarbémico en forma de cristales
de color pardo claro con punto de fusién de 92°C.
Anédlogamente al ejemplo 1 pueden prepa- -
rarse los siguentes compuestos de f6rmula
g .
N N
1 NR2
Ri- DN

g J\ :
N7 0-co-N(CH),
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Ej. No, R R gt RS rendimiento  punto de fu-
(% del tebrico) sién (°C)

2 CH3 'CH3 H CH3 89 134

3 CH3. CH3 Cl CH3 .43 74

4 CH;  CH, SCHy  CHy 82 66

5 CgHy  CoHy H CH, 88 70

: CH, CH, CH; CH,

7 CiH, CpH, H "

Las 2-hidroxi-4-dialquilamino-pirimidinas
(II) a emplear como materiales de partida, .pueden prepararse, por ejem-
plo, como sigue:

Ejemplo a):

I:I(CH3)2

.
N? -

15,8 g (0,1 mol) de 2-cloro-4-~dimetil~
amino-pirimidina(véage la preparacién en J, Chem, Soc, Perkin Trans. II, 197!
pégina 457) se hierven a reflujo d'_urante'«i horas junto con 16,4 g (0, 2 mo-

les) de acetato de sodio en 100 ml de 4cido acético glacial, Luego se elimina

. el disolvente por destilacién en vaclo, se mezcla el residuo con 150 ml

de agua y se vuelve a concentrar por evaporacién, Se disuelve el residuo

en 150 ml de agua y se extirae tres veces con 100 ml de cloroformo cada

vez, Las fages o_rgd:iicas se deshidratan con sulfato de sodio y luego.se )
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© e e e

elimina el disolvente por destilacién en vacio. Quedan 9,3 g (68% de la
teorfa) de 2~hidroxi-4-dimetilamino~-pirimidina en forma de cristales
. incoloros con un punto de .fusidn de 242°C,

Anédlogamente al ejemplo a) pueden pre-

5 pararse los siguientes compuestos:
Ejemplo b):
I:I(CH3)2
NN

con un rendimiento del 88% y punto de fusién 2685°C,

Ejemgl_o c):

10

con un rendimiento del 51% y punto de fusién 234°C,

Eje;np_lo d):
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Ejemplo e):

1:1(02145)2

LA
CH,- 7 -OH

con un rendimiento del 89% y punto de fusién 208°C,

Ejemplo f):
NC H)
I( 2562
N
) "'OH
N
Ejemplo g):
1:1(('.!H3)2
CH -OH
3
N7

A una solucién de 4, 7g (0,05 moles) de
disulfuiro de dimetilo en 150 ml de cbru‘ro de metileno se le agregan a
-20°C 6,8 g (0,05 moles) de cloruro de sulfurilo en el transcurso de 30
minutos. Al cabo de 20 minutos ge agrega esta solucién de .a gotas y a
-10°C 2 una suspensién de 17g (0,1 mol) dé sal sédiéa de 2~-hidroxi-4~
dimetilamino-6-metil~pirimidina en 200 ml de cioruro ‘de metileno, En-~

tonces se agita la mezcla durante 18 horas més a la temperatura ambiente.
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- Subsiguientemente se extrae la solucién con 200 ml de agua, se deshi-

drata la fase orgénica con gulfato de sodio ¥ se elimina el disolvente por
destilacién en vacfo. Quedan 8, 8g (45% de la teoria) de 2-ludrox1-4-
dunetxlammo-s-metxltio-s-metil-pirimidina en forma de cristales inco-
loros de punto de fusién 200°C.

Anélogamente al ejemplo g) puede pre-

pararse:

Ejemplo h): . :

Descrita suficientemente 1la
naturaleza del invento, asi como la manera de realizarse
en la préctlca, debe hacerse comstar que las disposicio-
nes anterio:cmente indicadas son susceptibles de modifica~
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio fun-

damental.
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REIVINDICACTONES
l.~ Procedimiento para la obtencidn de composicio-
nes insecticidas a base de ésteres O-pirimidinilicos de dci-

dos N,N-dialquilcarbdmicos, .de.férmula (I)
///33
5 l\\\~32

p* -~
R
R? -\ /”~ O-CO-N/
N I

gt

(1)

en la cual R a R3 representan grupos alquilo iguales o dife-
rentes; R4 es hidrégeno, alquilo, alquiltio o haldgeno; y R5
es hidrdgeno o alquilo; caracterizado porque en una primera

etapa se hacen reaccionar 2-hidroxi-i4-dialquilamino-pirimidi

10 nas de férmula (II)

R*- ‘ (11)
Ro- /J— OH
N

en la cual R2 a R5 tienen los significades arriba indicados,

a) eventualmente en forma de sus sales de metales alcalino o

alcalinotérreos o eventualmente en presencia de un aceptor
15 de dcidos, con halogenuros de dcidos N,N-dialquil=-carbdmicos

de férmula (ITI)

R

/

Hal-CO-N (I11)
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en lz cuel Ry Rl

tienen los significados arriba indicados
y Hal representa halégeno preferiblemente cloro, eventual-
mente en presencia de un diluyente, 6

b) eventualmente en presencia de un diluyente,‘con fosgeno,

y subsiguientemente con una amina de férmula general IV

R

HN (1v)

’//,/”
\

en la cuval Ry R; tienen los significados arriba indicados,

RE

eventualmente en presencia de un acetor de 4dcidos, y en una
segunda etapa se mezclan con diluyentes o agentes tensioac-
tivos.

2,- Procedimiento para la obtencidén de composicio-

" nes insecticidas a base de ésteres O-pirimidinilicos de dci-

dos N,N-dialquilcarbdmicos, tal y domo queda sustancialmente
descrito en la presente Memoria,
Esta Memoria consta de 23 hojas escritas a miquina

por una sola cara,

vadpia, 15 M. 1979

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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