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La présente invention concerne de nouveaux dérivés
de la pyridine, leur préparation, les compositions herbici-
des les contenant ainsi que leur application pour le dé-
sherbage sélectif de cultures, notammment du coton et du
tournesol. ,

L'invention concerne les nouveaux dérivés de la py~

ridine répondant & la formule :

Ry

@—— NH CO R4
(1)
(X)n 0 R2 O R,y »
\ }

dans laquelle les substituants ont les significations indi-
quées ci-aprés, étant entendu que, dans ce qui suit;isauf
indication contraire, 1l'adjectif "inférieur", appligué a un
radical organique signifie que ce radical comporte éu plus
six atomes de carbone. :

Dans 1a formule I : : ’ -

- Ryy Ry, Rs, identiques ou différents, représen-

tent chacun un atome d'hydrogéne ou un radical alkyle in-
férieur, '
- R4 représente un radical choisi parmi :
le radical -~ COOH ou un sel acceptable en
agriculture que ce radical peut former avec
une base minérale (par exemple soudé, potasse)
ou organique (pai exemple une amine primaire
secondaire ou tertiaire telle que une mono, di
ou tri-alcanolamine), : ,
le radical —CQOR5 dans  lequel Rg représen-
te un radical alkyle inférieur,le radical - CO
- N :::.§6 dans lequel R, et R, '
identiques ou différents, représentent chacun
un atome d'hydrogéne ou un radical alkyle
inférieur, -
et le radical cyano.
- X représente un atome ou radical choisi parmi :
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les atomes d'haloggnes,

. les radicaux alkyle inférieurs,
. les radicaux alkoxy inférieurs,
. les radicaux alcényle inférieurs,

les'radicaux,alcényloxy inférieurs,
les radicaux halogénoalkyle inférieurs,

. le radical amino éventuellement substitué par
un ou deux radicaux alkyle inférieurs, identi-
ques ou différents, ou par le radical - CO- Rg

dans lequel R8 représente un radical
alkyle inférieur, alkoxy inférieur, alkylamino
inférieur ou dialkylamino dans lequel chacune
des parties alkyle, identiques ou différgntes,'
comporte de 1 & 6 atomes de carbone, o

. le radical nitro,

. et le radical cyano.

- n est un nombre entier de 0 & 5 étant entendu que
lorsgue n est ;qbérieur 3 1, les substituants X peuvent

stre “identiques ou différents.

Parmi les'cohposés selon la formule I, l'invention
concerne plus particuligrement les composés répondant a la
formule II : -

- x' :
1 H

) NH - CO O COORS (1I1)
: N

— ~
R2 R3

dans laguelle :

- R, et R3 ont la méme signification que dans la
formule I, mais représentent de préférence un radical al-
kyle contenant de 1 & 4 atomes de carbone (par exemple mé-
thyle),

- Rg a la méme signification que précédemment, mais
représente de préférence un radical alkyle contenant de 1 2
4 atomes de carbone (par exemple méthyle ou éthyle),:
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- X représente un radical alkyle contenant de 1 & 4
atomes de carbone (par exemple méthyle ou éthyle) ou un
atome d'halogéne (par exemple chlore), '

- Xo» identique ou différent de Xy» représente un
atome d'hydrogéne, ou un radical alkyle contenant de 1 a4
atomes de carbone (par exemple méthyle ou éthyle) ou un
atome d'halogéne (par exemple chlore).

Parmi ces composés préféréé, on peut citer, en par-
ticulier, les composés suivants :

. diméthyl-2,6 (diméthyl-2,6 anilide)-3 éthoxycarbonyl-5
pyridine,

. diméthyl-2,6 (diéthyl-2,6 anlllde) 3 éthoxycarbonyl 5
pyridine, ;

Les composés selon la formule I peuvent gtre pré-
parés selon un procédé qui comprend les deux étapes succes-
sives A et B décrites ci-aprés :

- Etape A : Préparation de la dihydro-1,4 py-
ridine de formule III

(I11)

dans laquelle X, n, Ry» R2, R3 et Ry ont la méme
signification que dans la formule I, selon un procédé qui
consiste & faire réagir ensemble l'anilide de formule 1v,
l'aldéhyde de formule V et le dérivé aminoéthylénique de
formule VI :

/ﬁ::j>{NH - CO - CH2 - CO0 - R, (1v)

Ry - CH=0 ' v)

(X)n
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(V1)
dans lesquelles X, n, Rl’ R2, R3 et Ra ont la méme
signification que dans la formule I,

selon le schéma réactionnel :

| T -
@_ NH - CO - CH, + HC=0 + HC-R;—) Composé III
. n -
co C '
X / 7 S~ :
(X)n R, 7 HN R, + 2H,0

La réaction est exothermiﬁue. Elle s'effectue en
milieu solvant organique dés la température ambiante. Elle
peut également s'effectuer & température plus élevée (étant
entendu que cette température doit rester inférieure & la
température de dégradation thermique des réactifs de départ
et des produ1ts formés. Des températures comprises entre
15°C et 100°C donnent généralement de bons résultats.

Comme solvants appropriés, on peut citer des sol-
vants organiqUes usuels, protiques ou aprotiques,'comme les
hydrocarbures aromatiques, les hydrocarbures aliphatiques
ou cycloaliphatiques, les hydrocarbures halogénés, les al-
canols inférieurs comme par exemple le méthanol, 1l'éthanol,
1'isopropanol, l'alcool tertiobutylique, des éthers comme
par exemple le diéthyléther, des nitriles commé par exemple
1'acétonitrile, des amides comme le diméthylformamide.
Avantageusement, la réaction est effectuée 3 la température
de reflux du solvant utilisé. Si nécessaire, la réaction
peut étre effectuée en vase clos ou sous atmosphére de gaz
inerte par exemple d'azote. '

La réaction selon l'étape A s'effectue dé&s la mise
en présence des trois réactifs de formules IV, vV et VI.
Pour cela, il est avantageux de dissoudre l'anilide (IV) et
le composé aminoéthylénique (VI) dans un solvant approprié,
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puis de faire réagir 1'aldéhyde (V) sur la solution- ainsi
obtenue. '

Le produ1t 111 est séparé du mélange réactionnel
par les technigues usuelles, généralement, il cristallise 2
partir de ce mélange par simple refr01dlssement ou par ad-
dition d'eau.

Les produits de départ répondant aux formules V et
VI sont disponibles dans le commerce. L'anilide répondant a
la formule IV peut gtre préparé selon la méthode décrite
dans "Organic Syntheses, volume 3,'page 10", & partir de
matidres premi2res appropriées.

- Etape B : Déshydrogénatlon de la dihy-
dro-1,4 pyridine de formule III pour donner le dérivé de
pyridine répondant & la formule I.

Cette déshydrogénation peut étre effectuée selon
des méthodes en soi connues, décrites notamment dans Chemi-~
cal Reviews 1972, Vol.72, No 1, p.31, telles que :

- par action d'un oxydant tel que 1'acide nitreux
ou 1l'acide nit}ique (généralement formé in situ par action
du nitrite de sodium-sur l'acide acétique), ltacide chromi-
que, l'iode ou le soufre, -

- par chauffage de 1la dihydropyridine de formule
III , si nécessaire en présence d'un catalyseur de déshy-
drogénation tel que par exemple le palladium.

Dans le cas de certains des composés préparés,ron a
observé de plus gque la déshydrogénation de la dihydropyri-
dine pour donner la pyridine correspondante s'effectue par-
fois spontanément dds la température ambiante, sans utili-
sation de catalyseur, au bout d'un temps plus ou moins long.

Avantageusement, le passage de la dihydropyridine
de formule III & la pyridine de formule I s'effectue par
action du nitrite de sodium sur une suspension de la di-
hydropyridine de formule III dans 1l'acide acétique. La
réaction étant exothermique, il est généralement préféré de
refroidir le mélange réactionnel de fagon & ce que sa tem-
pérature ne dépasse pas 25°C. ' '
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La pyridine de formule I est séparée du méiange
réactionnel par les techniques usuelles. Généralement, elle
est précipitée par neutralisation du mélange réactionnel
par une base minérale telle que 1l'ammoniaque. Elle peut en-

suite @&tre purifiée par les méthodes usuelles telles que
recristallisation dans un solvant approprié (par exemple
éthanol), chromatographie en phase liquide etc ...

Les exemples ci-aprés, décrits a titre non limita-
tif, illustrent la préparation des composés selon l'inven-
tion ainsi que leurs propriétés herbicides. La structure de
ces composés a été confirmée par spectométrie infra-rouge
et/ou par spectométrie de résonance magnétique nucléaire
(RMN), les spectres ayant été réalisés A 60 mégahertz dans
le DMSO, avec l'héxaméthyléne disiloxane comme référence
interne.

Exemple 1 :
Préparation de la (diéthyl-2,6 anilide)-3-éthoxy-

carbonyl-5 lutidine-2,6 (composé No 1) ou selon une autre
dénomination équ1valente : diméthyl-2,6 (diéthyl-2,6 ani-
1ide)-3 éthoxycarbonyl-5 pyridine, de formule :

C2H5 {composé No 1)
H
NH - CO cO -0 - C2H5
2N
CyHg cH, ¥

CH3 ~

Dans un ballon tricol de 250 ml, muni d'un réfri-
gérant, d'un thermométre et d'une agitation mécanique cen-
trale, on charge :

- 23,3 g (0,1 mole) de diéthyl-2,6 acétoacetanlllde,
- 12,9 g (0,1 mole) de p - aminocrotonate d'éthyle,
- 50 ml d'éthanol.

Le mélange est agité puis chauffé de la température
ambiante jusqu'a 35°C, jusqu'a dissolution compléte des
réactifs.
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Aprés refroidissement a 20°Cc, on coule dans le mé-
lange, en une minute, 10 ml d'une solution aqueuse 3 30 %
(en poids) de formaldéhyde (soit environ 0,1 mole). La ré-
action est exothermigque et la température s'éldve spontané-
ment de 20°C jusqu'a 55°C environ. Le mélange réactionnel
est ensuite chauffé & reflux pendant 60 mn.

Aprés refroidissement jusqu'a température ambiante,
filtration, lavage par l'eau du précipité, on obtient 14,5

g d'un mélange comprenant d'une part la dihydro-1,4 (di-

~ éthyl-2,6 anlllde) 3 éthoxycarbonyl-5 lutidine-2,6, de for-

mule :

‘et d'autre part, comme sous-produit, la dlhydro -1,4 di-

(éthoxycarbonyl) -3,5 lutidine-2,6 dont la formation résulte
de la condensation de deux moles de B- - aminocrotonate
d'éthyle et d'une mole de formaldéhyde.

par recristallisation dans 250 ml d'éthanol, on ob-
tient 9 g de dihydro-l,4 (diéthyl-2,6 anilide)-3 éthoxycar-
bonyl-5 lutidine-2,6 fondant & 209°C (rendement par rapport
3 1'acétoacétanilide : 25 %). -

Dans le ballon décrit plus haut, on charge :

5,5 g de la dihydro-1,4 (diéthyl-2,6 anilide)-3
éthoxycarbonyl-5 lutidine-2,6 obtenue dans l'étape précé-
dente, '

. et 55 ml d'acide acétique.

Le mélange réactionnel est refroidi a 16°C et on
ajoute alors par petites portions 1,2 g de nitrite de so-
dium. ' '

La réaction exothermique est controlée par refroi-
dissement 2 l'aide d'un bain de glace, de manigre & ce que
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v

la tempérafure du mélange réactionnel n'excéde pas 25°C.

~ Aprds 30 mn d'agitation vers 20-25°C, le mélange
réactionnel est versé sur de la glace et neutralisé pér 75
ml d'ammoniaque concentrée. Le précipité obtenu est filtré
et lavé A 1l'eau. Aprés filtration sur 120 g de silice,
g¢luée par le mélange chlorure de méthylene/éther 8/2, on
obtient 4,2 g du composé cherché (composé No 1).

- point de fusion : 216°C

- rendement (& partir de la d1hydrolut1d1ne)~ 77 %

- formule brute : 021H26N203

Le diéthyl-2,6 acétoacétanlllde de départ a été
préparé par action de la dléthyl 2,6 aniline sur le dicé-
tene, selon la méthode décrite dans "Orgahic Syntheses, Vo-
lume 3, page 10", dans le cas de la préparation de l'écéto—
acétanilide.

Exemple 2 : Préparation des composés No 2 a 19

En opérant selon la méthode décrite a l'exemple
précédent, 3 partir des matidres premidres appropriées, les
composés No 2 3 19 ont été préparés. Les formules et carac-
téristiques physicochimiqueé de ces composés sont indiquées-
dans le tableau 1 figurant'é la fin de la description. Les
rendements indiqués dans ce tableau sont calculés par rap-
port 3 l'acétoacétanilide de départ.

Exemple 3 .‘act1v1té herbicide en serre, en préle-
vée des espices végétales.

Dans des pots de 9 x 9 x 9 cm rgmpiis de terre
agricole légdre, on s&me un nombre de'gréinesrdéterminé en
fonction de l'espice végétale et de la grosseur de la
graine. : -

On recouvre ensuite les graines d'une couche de

terre d'environ 3 mm d'épaisseur.

Aprés humidification de la terre, les pots sont
traités par pulvérisation d'une quantité de bouillie par
pot correspondant &-un volume de 500 l/ha et contenant la
matidre active & la dose considérée. '

La bouillie a été préparée en diluant par une guan-
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tité d'eau déterminée, de fagon a obtenir la concentration
voulue, une poudre mouillable ayant la composition pondé-
rale suivante :

matidre active & tester..ccceieneracenccnnnns 20 %
support inerte solide : kaolinite ....cceceu 69 % -

- agent tensioactif (défloculant):ligno-
sulfonate de calcium ........ eresees sereeess 5%
agent tensioactif (mouillant) : iso-

propylnaphtalgne sulfonate de sodium ... 1%
silice antimottante ....... Cereeeaees teeessee 5 %
cette poudre a été obtenue en mélangeant et broyant

t

les ingrédients dans un microniseur, de facon & obtenir une
grosseur moyenne de particules inférieure & 40 microns.

Selon la concentration en matidre active de la
bouillie, la dose de matigre active appliquée a été de 2 &
8 kg/ha. ' 7 7 ,
Les pots traités sont ensuite placés dans des bacs
destinés & recevoir 1l'eau d'arrosage, en subirrigation, et
maintenus pendant 35 jours & température ambiante sous 70 %
d'humidité relative.

Au bout de 35 JOUIS, on compte le nombre de plantes
vivantes dans les pots traités par la bouillie contenant la
matidre active 3 tester et le nombre de plantes vivantes
dans un pot témoin traité selon les mémes conditions, mais
au moyen d'une bouillie ne contenant pas de matieére active.
On détermine ainsi le pourcentage de destruction des plan—'
tes traitées par rapport au témoin non traité. Un pourcen-
tage de destruction égal & 100 % indiQUerqu'il y a eu dés—
truction complgte de l'espéce végétale considérée et un
pourcentage de 0 % indique que le nombre de plantes vivan-
tes dans le pot traité est identique & celui dans le pot
témoin. ' ' '

Pour cet essai, les espdces végétales utilisées ont
été les suivantes : - '

Adventices Symbole utilisé
Folle avoine (Avena fatua) ' FAV
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10
Digitaire (Digitaria sanguinalis) DIG
Panisse (Echinochloa crus-galli) , PAN
Ray-grass (Lolium multiflorum) RAY
sétaire (Setaria faberii) SET
vulpin (Alopecurus myosurocides) ' VUL
chénopode (Chenopodium sp) ' " CHE-
Morelle (Solanum nigrum) ~ MOR
Moutarde (Sinapis arvensis) MOU
Stellaire (Stellaria media) STE
Cultures
Coton (Gossypium barbadense) coT
Tournesol (Helianthus annuus) TOU

Les résultats observés sont indiqués dans le ta-
bleau 2 figurant & la fin de la description.

Ces résultats montrent 1l'excellence activité herbi-
cide des composés selon l'invention sur la plupart des ad-
ventices traitées, tant graminées que dicotylédones ainsi
que leur sélec;ivité vis-3-vis des cultures considérées.

Pour leur emploi dans la pratique, les composés se-
lon 1l'invention sont rarement utilisés seuls, mais le plus
souvent sous forme de compositions qui font également par-
tie de l'invention et qui contiennent, en général, en plus
de la matidre active selon 1'invention, un ou plusieurs
supports, solides ou liquides, acceptables en agriculture
et/ou un ou plusieurs agents tensioactifs, également accep-
tables en agriculture.

par le terme “"support", dans le présent exposé, on
désigne une matigére organique ou minérale, naturelle ou
synthétique, avec laguelle la matidre active est associée
pour faciliter son application sur les plantes ou sur le
sol. Le support peut étre solide (argiles, silicates natu-
rels ou synthétiques, silice, résines, cires, engrais so-
lides etc...) ou liquide (eau, alcools, fraction de pétro-
le, hydrocarbures aromatiques ou paraffiniques, hydrocar-
bures chlorés, gaz liquéfiés etc ...).

L'agent tensioactif peut étre un agent émulsion-
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11

nant, dispersant, défloculant ou mouillant, de type ionigue
ou non ionique. On peut citer par exemple des sels d'acides
polyacryliques, des sels d'acides lignosulfoniques, des
sels d'acides phénolsulfoniques ou naphtalénesulfoniques,
des polycondensats d'oxyde d'éthyléné sur des alcools gras
ou sur des acides gras ou sur des amines grasses, des phé-

nols substitués (notamment des alkylphénols ou des arylphé-

nols), des sels d'esters d'acides sulfosucciniques, des dé-
rivés de la taurine (notamment des alkyltaurates), des es-
ters phosphoriques d‘'alcools ou de phénols polyoxyéthylés.

D'une fagon générale, les compositions selon 1'in-
vention contiennent habituellement de 0,05 & 95 % environ
(en poids) d'un ou plusieurs composés selon 1l'invention, de
1% a 94,95 % environ de un ou plusieurs supports solides
ou liquides et/ou de 0,1 % & 20 % environ de un ou plu-
sieurs agents tensioactifs. '

Toutefois, ces compositions peuvent contenir, de
plus, toutes sortes dr'autres ingrédients tels que, par
exemple, des épa1551ssants, des agents: thixotropes, des )
colloides protecteurs, des adhésifs, des agents de pénétra—
tion, des stabilisants, des épaississants etc ... ainsi que
d'autres matidres actives connues 3 propriétés pesticides
(notamment herbicides, fongicides et insecticides) ou 2
proprlétés favorisant la croissance des plantes (notamment
des engrais) ou & propriétés régulatrices de la croissance
des plantes. Plus généralement, les composés selon 1l'inven-
tion peuvent étre associés & tous les additifs solides ou
liquides correspondant aux techniques usuelles de prépara-
tion des compositions pesticides. ' '

Les compositions selon l'1nvent10n peuvent étre
préparées sous la forme de poudres mou1llables, de poudres
pour poudrage, granulés, solutions, de concentrés émulsion-
nables, d'émulsions, de concentrés en suspension et d'aéro-
sols. ’

Les poudres mouiliables; ou poudres & pulvériser
contiennent habituellement de 20 4 95 % en poids de matidre
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12

active et contiennent généralement, en plus d'un support
solide, de 0 & 5 % en poids d'agent mouillant, -de 3 & 10 %
en poids d'un ou de stabilisants et/ou d!' autres additifs,
comme des agents de pénétratlon, des adhésifs ou des agents .
antimottants, colorants etc ...

Elles sont préparées en mélangeant les constituants
dans des mélangeurs et en les broyant dans des moulins ou
autres broyeurs appropriés, broyéurs 3 air par exemple, de
fagon & obtenir la granulométrie voulue.

A titre d'exemple, voici la Composition d'une pou-
dre mouillable & 80 % (pdurcentages en poids) :

. matidre active (composé.No 1) PR : 1o I 4

. alkylnaphtaline sulfonate de sodium ............. 2 %
. lignosulfonate de sodium ..... ceeseccsssssasseecs 2%
. silice antimottante Cererereeeaen Ceesssanns e 3 %
. KAOLINAEE wevevvnencennnnancossasssoscoanasonanes 13 %

Un autre exemple de poudre mouillable est donné
ci-aprés :

. matidre active (composé No 1) ..........s ceesesse 50 %
. alkylnaphtalzne sulfonate dé sodium ........ Ceess 2%
. méthyl cellulose de falble v150051té cevesasens e 2 %
. terre de diatomées ....... cieenaen Ceedasecnens eess 46 %

~ Un autre exemple de poudre mouillable est donné
ci-aprés : ' ' »
. matigére active (composé No.1l) R 1o B
. dioctylsulfosuccinate de sbdium teecencesvecssaes 0,2 %
. silice synthétique ....cieveeenceens Ceeieeneeeens 9,8 %
Les granulés destinés a étre disposés sur le sol
sont habituellement préparés de manidre qu'ils aient des
dimensions comprises entre 0,1 et 2 mm et ils peuvent étre
fabriqués par agglomération ou imprégnation. En général,
les granulés contiendront de 0,5 & 25 % de matigre active
et de 0 & 10 % en poids d'additifs comme des stabilisants,
des agents de modification & libération lente, des liants
et des solvants.
Les concentrés ému151onnables applicables en pulvé-
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13

risation contiennent habituellement de 10 & 50 % en poids/~
volume de matidre active. En plus de la matigre active et
du solvant, ils peuvent également contenir, si nécessaire,
de 2 & 20 % en poids/volume d'additifs appropriés tels qué
des agents tensioactifs, des stabilisants, des agents de
pénétration, des inhibiteurs de corrosion, des-colorants,
des adhésifs. : ' .

Les concentrés en suspension, également applicables
en pulvérisation, sont préparés de manidre que 1'on obtien-
ne un produit fluide stable ne se déposant pas et ils con-
tiennent habituellement de 10 & 75 % en poids de matiére-
active, de 0,5 a3 15 % en poids d'agents tensioactifs, de
0,1 3 10 % en poids d'agents thixotropes, de 0 a 10 % d'ad-
ditifs appropriés, comme des antimousses, des inhibiteurs
de corrosion, des stabilisants, des agents de pénétration
et des adhésifs et comme support, de l'eau ou un liquide
organique dans lequel la matiére active est sensiblement
insoluble : certaines matidres solides organiques ou des
sels minéraux beuvent gtre dissouts dans le support pour.
aider 3 empécher la sédimentation ou comme antigels pour
l'eau. ' -

Les dispersions et émulsions aqueuses, obtenues en
diluant par de 1l'eau des compositions mentionnées plus
haut, notamment les poudres mouillables et concentrés émul-
sionnables selon 1l'invention, sont également comprises dans
le cadre général de la présente invention. Les émulsions
ainsi obtenues péuvent étre du type eau-dans-1'huile ou du
type huile-dans-1l'eau et elles peuvent avoir une consis-
tance épaisse comme celle d'une mayonnaise.

Toutes ces dispersions et émulsions aqueuses ou
bouillies sont applicables aux cultures 3 désherber par
tout moyen convenable, principalement par pulvérisation, &
des doses qui sont généralement de 1'ordre de 500 2 1 000
litres de bouillies a l'hectare.

Comme indiqué plus haut, 1l'invention concerne éga-
lement un procédé de désherbage de cultures telles que le
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coton et le tournesol, selon lequel on apﬁlique sur les
plantes et/ou sur le sol de la zone & désherber une guanti-
té efficace d'au moins un des composés selon l'invention.
Généralement, des guantités de matidre active allant de 0,5
3 10 kg/ha donnent de bons résultats, étant entendu que le
choix de la quantité de matidre active & utiliser est fonc-
tion de 1'intensité du probléme & résoudre, des conditions
climatiques et de la culture considérée. Le traitement est
en général effectué en prélevée des cultures et adventices
ou en présemis des cultures avec incorporation dans le sol,
bien que dans certains cas, selon le composé utilisé de
bons résultats puissent également étre obtenus par des
traitements de post-levée. '

!
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* TABLEAU 1Y
\ . cooc H
(X)n CH CH..
- 3
Point Rende-
Comggsé @_ Formule brute de ment
(x) Fusion %
n (°c)
2 @_ | € 8, gNy04 105 | -ai
_c1 _ '
3 @_ C, ;H; ,C1N, 0, 136 40
F ,
4 @— €17917FN203 137
CL ) . ;
5 @ C, ;H; ;CIN,0, 88 23
Cl
6 cl@ C;7H;5C1aN,05 189 51
cl '
CH, 7 N
7 @_ C;8H20M203 132 1
Colg
4
9 CoolpaNa05 133 -

YA
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';I'ABLEAU 1 (suite)
(X)n - ‘cH
—\ . : - Point Rende-~
Comggsé, @_ 7 Forxflul-er brgte de ment
: Fusion $
(X)n (°c)
CH, .
, ' . ’ 17
10 €y gHyoN,04 187
cH,
) A
11 Cp3H30M,03 159 -
Collg ,
12 CooHaaN,03 203 19
. i,
—OCH,
13 @ o | -
NOZ
14 g @' | C17H17¥30% 133 |- 31
, CF,
15 @_ C,gH;7F 3,05 175 18,5
CN -
16 @_ C,gH; 6C1,N,05 174 23,5
c c1 ,
17 _, C,H, 6C1,N,0, 162 15

AT
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Composé No ' . R R Formule [Point [Rendement
, .4 brute | de %
’ Fusion
(X)n (°c)
cl 3 . .
17 @ n |cooanb m ool 2 | 32
3 | _
18 H - Cl7Hl7N3O 243 “
Ctiy
r Cl - W Y
19 @_ ‘ C‘H3 COOCZHS 219H2101N203 huile '337
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REVENDICATIONS

1 - Dérivé de la pyridine, caractérisé en ce qu'il
répond & la formule générale :

dans laquelle :
- Rl’ 2 et R, 1dent1ques ou dlfférents, repré-
sentent chacun un atome d'hydrogéne ou un radical alkyle
contenant de 1 & 6 atomes de carbone.
- Ry représente un radical choisi parmi E
. le radical - COOH ou un sel acceptable en
agriculture que ce radical peut former avec
une base minérale ou organigue,
. le radical - COOR5 dans lequel R repré-
sente un radical alkyle contenant de 1 & 6
atomes de carbone, . RG '
. le radical - CO - N ____ Ry dans lequel R,
et R4, identiques ou différents, représen—
tent chacun un atome d'hydrogéne ou un radical
alkyle contenant de 1 & 6 atomes de carbone,
. et le radical cyano.
- X représente un atome ou radical choisi parmi :
. les atomes d'halogéne,
les radicaux alkyle contenant de 1 é 6 atomes
de carbone,
les radicaux alkoxy contenant de 1 & 6 atomes
de carbone, 7
les radicaux alcényle contenant de 2 & 6 ato-
mes de carbone, 7
les radicaux alcényloxy contenant de 2 a 6
atomes de carbone,
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. les radicaux halogénoalkyle contenant de 1 & 6
atomes de carbone, .
. le radical amino, éventuellement substitué par
un ou deux radicaux alkylé, identiques ou dif-
férents, contenant'chacun de 1 & 6 atomes de
carbone, ou par le radical - CO - Rg dans
lequel R8 représente un radical alkyle con-
tenant de 1 & 6 atomes de carbone, alkoxy con-
tenant de 1 & 6 atomes de carbone, alkylamino

contenant de 1 & 6 atomes de carbone ou di-
7‘alkylamino dans lequel chacune des parties al-
kyle, identiques ou différentes, comporte de 1
3 6 atomes de carbone, '

. le radiecal nitro,

. et le radical ecyano.
- n est un nombre entier de O & 5, étant entendu que.
lorsque n est supérieur a 1, les substituants X peuvent

!

€tre identiques ou différents.
2 - Composé selon la revendication 1, caractérisé
en ce qu'il répond & la formule :

X 7 H

1
NH - CO — O

co -0 - RS

dans laquelle : 7

- Ry R3 et R5 ont la méme signification -que dans
la revendication 1,

- X représente un radicalgalkyle'contenant del a4
atomes de carbone ou un atome d'halogéne,

- X, représente un atome d'hydrogéne, un radical al-
kyle contenant de 1 & 4 atomes de carbone ou un atome d'ha-
logéne. :

3 -~ Composé selon la revendication 2, caractérisé
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en ce qu'il est choisi parmi la diméthyl-2,6 (diéthyl-2,6
anilide)-3 éthoxycarbonyl-5 pyridine, et la diméthyl-2,6
(diméthyl-2,6 anilide)-3 éthoxycarbonyl-5 pyridine.

4 - Composition herbicide, caractérisée en ce
gqu'elle contient comme matidre active au moins un composé
selon 1l'une des revendications 1 a 3.

5 - Composition selon la revendication 4, caracté-
risée en ce qu'elle contient, en poids, de 0,05 % a 95 %
de matieére active. '

6 - Procédé de préparation d'un composé selon la
revendication 1, caractérisé en ce que, en une premigre
étape, on fait réagir ensemble : '

. a - 1'anilide de formule :
§g§2>—NH - CO - CH2—- co - R2
(X)n

dans laquelle X, n et R, ont la méme signi-
fication que dans la revendication 1,
b - 1'aldéhyde de formule : ‘
Ry = CH =20 ,
dans laquelle R, a méme signification que
dans la revendication 1,
c - et le dérivé aminoéthylénique de formule :
HN - C = CH - R, ' '
' -

. Rs
dans ;aquelle R3'et R4 ont la méme signi-
fication que dans la revendication 1, pour
donner la dihydropyridine de formule :
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et en ce que, en une deuxidme €étape, la di-
hydropyridine obtenue dans 1'étape précédente est déshydro-
génée pour donner le composé selon la revendication 1.

7 - Procédé selon la revendication 6, caractérisé
en ce que la premigre étape est effectuée en milieu solvant
organique, a une température comprise entre 15°C et 100°C.

8 - Procédé selon la reyendication 6, caractérisé
en ce que la deuxime étape est effectuée par action du ni-
trite de sodium sur une solution dans l'acide acétique de
la dihydfopyridine résultant de 1'étape précédente.

9 - Procédé de désherbage de cultures de coton et
tournesol, caractérisé en ce qu'on applique sur les zones
cultivées, en prélevée des cultures ou en présemis des cul-
tures avec incorporation dans le sol, une quantité efficace
d'au moins un composérselon 1'une des revendications 1 & 4.



