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La présente invention & la réalisation de laguelle ont
participé Messieurs Jacques MARTEL, Jean TESSIER, André TECHE
et Pierre GIRAULT concerne de nouveaux uraciles substitués
comportant un groupement 2-tétrahydropyranyle, leur procédé

5de préparation et les compositions les renfermant. _ '

On avait déja connaissance de composés uraciles diverse~
ment substitués décrits notamment dans les demandes de brevets
ou brevets frangais portant les numéros 2 082 768, 2 079 535,

2 335 511 et possédant des propriétés herbicides.

10 . Les composés de l'invention se distinguent nettement des
composés précédents du point de vue de la nature et de la
position des substituants ainsi que du point de wvue biologique,
notamment par leurs propriétés de desherbage sélectif des cul-
tures de coton et de soja.

15 L'invention a plus précisément pour objet les composés de
formule générale (1)

(1)

dans laquelle R1 représente un radical alcoyle, linéaire ou
ramifié, comportant de 1 & 3 atomes de carbone, R2 représente
20 un radical alcoyle linéaire ou ramifié comportant de 1 & 3
atomes de carbone, ou bien R1 et R2 représentent ensemble,
avec les atomes de carbone auxquels ils sont liés, soi%t un
homocycle carboné comportant de 5 & 7 atomes de carbone, soit
un radical thiophéne et R3 représente ou bien un groupement
25~ £ - Y dans lequel Y représente un radical alcoyle, linéaire
ou-ramifié, comportant de 1 & 6 atomes de carbone, ou un
radical phényle ou bien un groupement -COZZ dans lequel Z re-
présente soit un radical alcoyle linéaire ou ramifié, compor-
tant de 1 & 6 atomes de carbone, soit un radical cycloalcoyle
30 comportant de 3 & 7 atomes de carbone,'soit un radical phényle,
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soit un radical benzyle, ou bien un groupement 80221, dans
lequel Z1 représente un radical alcoyle lindaire ou ramifié
comportant de 1 & 6 atomes de carbone.
Dans les composés de l'invention R1 ou R2 représentent
5notamment un méthyle, un éthyle ou un propyle ou bien R1 et
R, représentent ensemble avec les atomes de carbone auxquels
ils sont liés, soit un cyclopentyle, un cyclohexyle ou un
cycloheptyle, soit un radical thiophéne et R3 représente
notamment ou bien un groupement - g - Y dans lequel Y re-
~10présente notamment un méthyle, un éthyle, un propyle ou un
hexyle ou un radical phényle, ou bien un groupement - COZZ
dans lequel Z représente notamment soit un méthyle, un éthyle,
un propyle, un butyle ou un hexyle, soit un cyclopropyle, un
cyclopentyle, ou un cyclohexyle, soit un radical phényle,

15s0it un radical benzyle,ourbien un groupement - SOZZ1 dans
lequel Z, représente un méthyle, un éthyle, un propyle, un
butyle.

L'invention a plus particuliérement pour objet les com-
pqsés de formule générale (I) dans lesquels R, et R, repré-
20 sentent des radicaux alcoyles, linéaires ou ramifiés, compor-
tant de 1 3 3 atomes de carbone et R3 conserve les significa-
tions précitées, les composés de formule générale (I), dans
lesquels R, et R, représentent des radicaux alcoyles, lindai-
res ou ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes de carbone et R3

25représente un groupement - CO0,Z dans lequel Z représente un
radical alcoyle, linéaire ou ramifié, comportant de 1 3 3
atomes de carbone et notamment 1la (1-méthoxy carbonyl) 3-(2'-
tétrahydropyranyle) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine
2,4-dione. Elle a aussi pour objet les composés de formule

30générale (I) dans lesguels R4 et R, représentent des radicaux
alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes
de carbone et R3 représente un groupement - ; - Y dans lequel

)

Y représente un radical alcoyle, lindaire ou ramifié, compor-
tant de 1 4 6 atomes de carbone ou un radical phényle.

35 Les composés de l'invention sont doués de remarquables
propriétés pesticides notamment herbicides.

Les propriétés herbicides de pré ou de post émergence des
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des composés de l'invention peuvent 8tre mises en évidence
par des tests sur des plantes représentatives des grandes
familles botaniques tels que Triticum sativum, hordeum snecss
zea mais, avena fatua, agrostis tenuis, lolium perenne,

5 alopecurus myosuroides, beta vulgaris, chenopodium chinoa,
chrysanthemum coronarium, galium aparine, sinapis alba,
rumex crispus, trifolium praetense,

L*étude comparative des propriétés herbicides des compo-
sés de l'invention sur coton et sur xanthium ainsi que sur
10 soja et sur xanthium permet d'autre part de juger de la sélec-
tivité des composés de l'invention dans le desherbage de ces

deux plantes cultivées.
Des exemples de ces tests sont donnés plus loin dans la
partie expérimentale. '

15 Ils montrent 1l'activité herbicide sélective des composés
de l'invention vis-a-vis des graminées cultivées (blé, orge,
avoine, mais).

" Ils montrent également que les composés de l'invention,
notamment ceux pour lesquels R3 reprééente un groupement 7

20 - CO,Z dans lequel Z représente un radical alcoyle linéaire
ou ramifié comportant de 1 & 6 atomes de carbone, présentent
une activité herbicide sélective vis-a-vis .du coton et du soja,

-~

en détruisant les adventices de ces plantes 2 des doses bien
inférieures & celles pour lesquelles se manlfeste une phyto-
25 toxicité vis-a-vis des plantes cultivées.

L'invention a également pour objet un procédé de prépara-
tion des composés de formule générale (I) tels que définis
ci-dessus ., caractérisé en ce que l'on fait réagir sur
un composé de formule (II)

30

(11)
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une base forte puis un composé de formule (I11)
Cl - H - OR3 (III)

dans laquelle R3 conserve les significations précitées et X
représente un atome de carbone ou de soufre.
La base forte en présence de laquelle on condense le
chloroformiate d! alcoyle ou le chlorure d'alcoyle sulfonyle
avec le composé (II) est notamment l'hydrure de sodium ou
l'amidure de sodium. La réaction peut 8tre effectuée au sein
d'un solvant organique tel que le diméthyl formamide.
L'invention a plus particuliérement pour objet un procé-
dé de préparation du 1- (méthoxycarbonyl) 3- (2'-tétrahydropyra-
nyl) 5-éthyl 6-méthyl tetrahydropyrlmid;ner2,4-dlone, carac-
térisé en ce que l'on fait réagir sur la 3_(2'~-tétrahydropy-
ranyl 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4=~tétrahydropyrimidine 2,4~
dione, 1l'hydrure de sodium puis le chloroformiate de méthyle.
Les composés de formule générale(II) utilisés au d2part
du procédé de l'invention peuvent &tre préparés en faisant
réagir un aminocrotonate de formule générale:

B ./31
%Cz \Nﬂz

dans laguelle R1 et R2 conservent les significations précitées
et alc represente un radical alcoyle 1nfer1eur, avec l'iso-
cyanate de 2-tétrahydropyranyle, selon, notamment, les pro-
cédés du brevet frangais 2 082 768 et de la demande de brevet
frangais déposée par la Société demanderesse le 5 Décembre
1974 sous le n® 74 39 802 et intitulée "Nouvelles pyrinidines
substitués, procédé de preparatlon et appllcatlon comme
herbicider,

L'invention a aussi pour objet les compositions pestici-

des, notamment herbicides, caracLarlsees en ce qu'elles contien~

nent comme principe actif, un au moins des composés de formu-
le générale (I).

L'invention a plus particulirement pour objet les com-
positions pesticides, notamment herbicides, caractérisées en
ce qu'elles contiennent comme principe actif un au moins des
composés, de farmule(I), soit dans lesquelles R1etR2 représentent des
radicaux alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 1 &
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3 atomes de carbone et R; conserwe les significatims precitées, soit
dans lesquels R1 et R2 réprésentent des radicaux alcoyles,
linéaires ou ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes de carbone
et R3 représente un groupement COZZ dans lequel Z représente
5 un radical alcoyle, linéaire ou ramifié, comportant de 1 & 3
atomes de carbone, ou en ce qu'elles contiennent comme prin-
cipe actif un au moins des composés de formule (I) dans les-
quels R1 et R2 représentent des radicaux alcoyles, linéaires
ou ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes de carbone et R3 re-
10 Présente un groupement - @ - Y dans lequel Y représente un

radical alcoyle, linéaire ou ramifié, comportant de 1 & 6
atomes de carbone ou un radical phényle.
L'invention a plus spécialement pour objet les composi-
tions pesticides, notamment herbicides, caractérisées en ce
15qu'elles contiennent, comme principe actif la 1-(méthoxy-
carbonyl) 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétra-
hydropyrimidine 2,4~dione,
Les compositions selon l'invention peuvent se présenter
sous forme de poudres, granulés, suspensions, émulsions, solu-
20tions contenant le principe actif, par exemple, en mélange
avec un véhicule et/ou un agent tensio-actif anionique, catio-
nique ou non ionique assurant entre autres, une dispersion uni-
forme des substances de la composition. Le véhicule utilisé
peut &tre un liquide, tel que 1l'eau, l'alcobl, les hydrocarbu-~
2s5res ou autres solvants organiques, une huile minérale, animale
~ou végétale, ou une poudre, telle que le talc, les argiles, les
silicates, le kieselguhr.
Les compositions solides, présentées sous forme de poudre
pour poudrage, de poudresmouillables ou de granulés, peuvent
308tre préparées par broyage du composé actif avec un solide
inerte ou par imprégnation du support solide avec une solution
du principe actif dans un solvant que l'on évapore ensuite.
Outre un véhicule et/ou un agent tensio-actif, ces compo-
sitions contiennent, comme principe actif, un ou plusieurs
zcomposés de formule (I), ainsi qu'éventuellement d'autres pes—
ticides et des substances présentant des propriétés influant
sur la crecissance des plantes.
Les composition de l'invention sont, bien entendu, appli-

%
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quées a des doses suffisantes pour exercer leurs activités
pesticides notamment herbicides. Les doses de matidre acti-
ve dans les compositions varient notamment en fonction des
végétaux & détruire, de la nature du terrain, des condi-
tions atmosphériques et de 1'état d'avancement de la végéta-
tion & détruire.

Les compesitions herbicides selon l'invention contiennent
en général de 10 & 80% en poids et, de préférence, de 10 2
50% en poids de matidre active.

Lors de l'utilisation des composés I, comme herbicide,
les quantités de substance active appliquées varient, de pré-
férence, entre 0,1 et 5 Kg/ha.

L'invention a également pour objet 1'application des
composés de formule (I) au desherbage sélectif des cultures
de coton, notamment l'application des composés dans lesquels
R1 et R2 représentent des radicaux alcoyies, linéaires ou
ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes de carbone et R3 repré-
sente un groupement - COZZ dans lequel Z représente un radi-
cal alcoyle, linéaire ou ramifié, comportant de 1 & 3 atomes
de carbone, au desherbage sélectif des cultures de coton, et
plus particulieérement l'application de la 1-(méthoxycarbonyl)
3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimi-
dine 2,4-dione au desherbage sélectif des cultures de coton.

L'invention a également pour objet 1l'application des
composés de formule générale (I) au desherbagé sélectif des
cultures de soja, notamment 1l'application des composér dans
lesquels R, et R, représentent des radicaux alcoyles, 1liné-
aires ou ramifiés, comportant de 1 & 3 atomes de carbone et
R3 représente un groupement - CO0,Z dans lequel Z représente
un radical alcoyle, linéaire ou ramifié, comportant de 1 3
3 atomes de carbone, au desherbage sélectif des cultures de
soja, et plus particulidrement l'application de 1a 1-
(méthoxycarbonyl) 3-(2'tétrahydropyranyl) 5-8+hvl 6-méthyl
tétrahydropyrimidine 2,4-dione au desherbage sélectif des
cultures de soja. '

L'invention a aussi pour objet l'application des com-
posés de formule (I} au desherbage sélectif des cultures
de blé, d'orze, de mais et d'avoine, notamment l'application
des composés dans lesquels R1 et R2 représentent des radi-
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caux alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 1 & 3
atomes de carbone ex R3 représente un groupement -COZ_Z dans
lequel Z représente un radical alcoyle, linéaire ou ramifié,
comportant de 1 & 3 atomes de carbone au desherbage sélectif
5des cultures de blé, d'orge, de mais et d'avoine et plus

particuliérement l'application de la 1-(méthoxycarbonyl) 3-
(2'=tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine-
2,4-dione au desherbage sélectif des cultures de blé, d'orge,
de mais et d'avoine.

10Les exemples suivants illustrent 1l'invention sans la limiter :
Exemple 1 @ 14barbethoxv)3~(2'-tetrahvdronyranyl) 5,6-diméthyl
1,2,3,4-tétrahvdropyrimidine 2,4-dione.

Dans 1120 cm3 de diméthyl formamide on introduit 224 g de
3-(2'tétrahydropyranyl) 5,6=-diméthyl-1,2,3, t=tétrahydropyri-
15midine-2,4~dione, puis progressiverent a 20°C, 50 g d'une sus-
pension d'hydrure de sodium & 50% dans l'huile de vaseline,
agite pendant 2 heures & 20°C, ajoute progressivemént 124 g
de chloroformiate d'éthyle, agite pendant 20 heures & 20°C,

concentre & sec par distillation sous pression réduite, ajoute
20de 1l'éther de pétréle au résidu, agite, laisse décanter, &li-

mine 1l'éther de pétrdle, recommence l'opération & plusieurs

reprises, concentre &4 sec sous pression réduite, dissout le

résidu dans le chlorure de méthyléne, élimine,par filtration,

l'insoluble résiduel, chromatographie le filtrat sur silice,
25cristallise dans 1l'éther isopropylique et obtient 94,4 g de

1-carbethoxy 3-(2'tétrahydropyranyl) 5,6-diméthyl 1,2 3 Lo

tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

F = 74°C,

Exemple 2 : 1-(1'-méthyl éthyl oxycarbonyl) 3-(2'-tétrahydro-
30pyranyl) 5-éthyl 6-méthvl 1,2,3,4~tétrahvdropyrimidine 2,4~

dione.

Dans 500 cm3 de diméthyl formamide, on introduit 47,6 g
de 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4 tétra-
hydropyrinidine 2,4-dione, zjoute 10 g de suspension d'hydru-

35re de sodium & 50% dans l'huile de vaseliné, agite pendant

15 minutes a 20°C, introduit progressivement, a 20°C, 24,4 g
de chloroformiate d'isopropyle, agite pendant 30 minutes &
+ 20°C, verse le mélange réactionnel cdans un mélange d'eau et
de glace, extrait au chlorure de méthyléne, concentre a sec par
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distillation sous pression réduite, ajoute de 1l'éther iso-
propylique au résidu, agite, élimine par filtration 1l'inso-
luble formé, concentre le filtrat 2 sec par distillation

sous pression réduite, chromatographie le résidu sur silice
en éluant par un mélange de cyclohexane et d'acétate d'éthyle
(1/1), ajoute de 1l'éther de pétrdle (eb, 35-70°C) au résidu.
cristallisé, essore, s&che et obtient 11 g de 1-(1iméthyl
éthyloxycarbonyl) 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl
1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,%4-dione.

F = 118°C, _
Analyse : C,¢ Hy, N,05 (324,37)
C% H% N%
Calculé 59,24 7,46 8,64
Trouvé 59,0 7,4 8,5
Exemple 3 : 1-{&thoxy carbonyl}3-(2Ltétrahvdronyranyl) 5-éthyl

6~-méthyl 1 2,5,4—tetrahy*lm1d1ne—2 L-dione,
Dans 9 litres de diméthyl formamide on 1ntrodu1t 1,5 kg
de 3-(2-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétra-

- hydropyramidine 2,4-dione, introduit progressivementré 0°C,

20

25

30

35

450 g d'une suspension huileuse 3 50% d'hydrure de sodium,
agite pendant une heure & + 15°C, introduit lentement en une
heure trente minutés, a 20°c, 1,35 kg de chloroformiate
d'éthyle, agite pendant 20 heures & + 20°C, verse lé,mélange
réactionnel dans un mélange d'eau, de glace et de chlorure de
méthyléne, agite, décante, extrait a nouveau au chlorure de
méthyléne, lave la solution organlcue successivement avec une
solution de soude N, une solution aqueuse saturée de chlorure
de sodium puis & l'eau, la s&che, concentre & sec par distil-
lation sous pression réduite, dissout ce résidu dans le ben-
zéne, ajoute de la silice colloidale, agite, filtre pour
éliminer la silice, concentre le filtrat 3 sec par distil-
lation sous pression réduite, dissout le résidu dans 1 'éther
isopropylique, ajoute de l'heptane, agite, isole pour essora-
ge, le précipité formé, le cristallise dans 1'éther isopro-
pyligue et obtient 1,05 kg de 1{?thoxycarbony1>3— ZLtetra—
hydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3, h—tetrahydropyrlmldlne
2, 4 dione

= 85°C
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Analyse : Cyg Hpp N, Og (310,35)

C% H% N%
Calculé 58,04 7,14 9,02
Trouvé 58,3 - 9,0

Spectre UV (éthanol)

max. & 264 nm, € = 9700
Exemple & : 1= (méthoxycarbonyl) 3- (2'-tétrahydropyranyl) 5-
(éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4-dione,

Dans 300 cm3 de diméthylformamide on introduit 48 g de
3-(2-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tetrahydropyrlmldlne
2, L-dione, ajoute, progressivement 10 g de suspension d'hy-
drure de sodium & 50% dans lthuile de vaseline, agite pendant
une heure et trente minutes & 20°C, ajoute 21 g de chlorofor-
miate de méthyle, agite pendant 16 heures a3 20°C, verse le
mélange réactionnel dans un mélange d'eau et de glace, extrait
au chlorure de méthyléne, concentre & sec par distillation
sous pression réduite, chromatographie le résidu sur silice

en éluant par un mélange de cyclohexane et d'acétate d'éthyle
(1-1) et obtient 22 g de 1=~ (méthaycarbonyl) 3-(2'-tétrahydro-
pyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4=dione.
Spectre UV (éthanol)

max. a 265 nm € = 8200

Spectre de RMN (deuterochloroforme)

pics & 0,90 - 1,02 - 1,13 ppm attribués aux hydrogénes du mé=
thyle de 1'éthyle en position 5.

pic: & 2,12 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle en position
6.
pics & 2,22 ~ 2,33 - 2,45 - 2,58 ppm attribués aux hydrogénes
du méthyléne de 1'éthyle en position 5.
pic & 4,0 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle du méthoxy
carbonyle.
pics & 5,75 - 5,78 - 5,95 = 5,98 ppm attribués a 1l'hydrogéne
en position 1 du cycle 2=-tétrah wwdropvranyle. »
Exemple 5 : 1 (n-hexvloxvcarbonvl) 3_(2'-tétrahvdroovranyl)
5-éthvl 6-méthvl 1,2,3,4-tétrahvdrooyrimidine 2,4-dione.

Dans 500 cm3 de dimethylformamide on introduit 47,6 g de
3. (2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydro-
pyrimidine 2,4-dione, ajoute, progressivement, *0 g de suspean-

sion & 50% d'hydrure de sodium dans 1l'huile, agite pendant
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une heure a 20°C, introduit lentement 32,9 g de chlorofor-
miate de n-hexyle, agite & 20°C pendant 44 heures, verse le
mélange réactionnel dans un mélange d'eau et de glace,
extrait au chlorure de méthyléne, concentre a sec par dis-
tillation sous préssion réduite, chromatographie le résidu
sur silice en éluant par un mélange de cyclohexane et d‘'acé-
tate d'éthyle (1/1), puis par un mélange de cyclohexane et
dtacétate d'éthyle (8-2) et extrait 12 g de 1 (n-hexyloxy-
carbonyl) 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-
tétrahydropyrimidine 2,4~dione.

Spectre de RMN (deuterochloroforme)

pic 4 0,9 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle de la chaine
hexyle. -

pics & 0,93 - 1,05 - 1,17 ppm attribués aux hydrogénes du
méthvle terminal de 1'éthyle en position 5. '
pic & 2,14 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle en position
6.

pics a 3,33 - 4,17 ppm attribugs aux hydrogenes du methylene
en position 3 du cycle tétrahydropyranique.

pics & 4,28 - 4,4 - 4,52 ppm attribués aux hydrogénes du mé-
thyléne du groupement hexyle en position « du

~L-0-
pics 4 5,82 - 5,85 - 5,98 - 6,02 ppm attribués & 1l'hydrogéne
en position 1 du cycle tétrahydropyranyle.

Exemple 6 : 1—(.propyloxycarbonyl) 3-(2'-tétrahydropyranyl)
5-éthvl 6-méthvl 1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

Dans 500 cm3 de diméthylformamide on introduit 47,6 g de
3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4~tétrahydro-
pyrimidine 2,4-dione, ajoute lentement 10 g de suspension 3
50% d'hydrire de sodium dans l'huile, agite pendant 15 minutes

by

3 + 20°C, ajoute progressivement & + 20°C, 25 g de chlorofor-
miate de propyle, agite pendant 30 minutes & 20°C, verse le
mélange réactionnel dans un mélange d'eau et de glace, élimine
par filtration l'insolubl~ formé, concentre le filtrat a sec
par distillation sc:s pression réduite, chromatographie le ré-
sidu sur silice en éluant avec un mélange de cyclohexane et
d'acétate d'éthyle (1-1) et obtient 20 g de 1—(propyloxycar-
bonyl) 3-(2!'-tétrahydropropanyl) 5- éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-
tétrahydropyrimidine 2,4-dione.
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Analyse : Cyg Hy, N,05 (324,37)
C%  HE  N¥
Calculé 59,24 7,46 8,64

‘Trouvé. 59,2 7,7 8,2

Exemple 7 : 14éthqucarboﬁyl)3-(2Ltétrahydronyranvl) 5=1iso-
propyl 6-méthvl 1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

Dans 200 cm3 de diméthylformamide on introdui# 35,8 g
de 3-(2- tétrahydropyranyl) 5-isopropyl 6-méthyl 1,2,3,L-
tétrahydropyrimidine 2,4-dione, ajoute lentement 6,8 g d'une
suspension & 50% d'hydrure de sodium dans l'huile, agite pen-
dant 45 minutes & + 20°C, introduit progressivement 30,8 g de
chloroformiate d'éthyle, agite pendant 72 heures & 20°C, verse
le mélange réactionnel dans l'eau, -extrait au chloroforme,
concentre & sec par distillation sur pression réduite, chroma-
tographie le résidu sur gel de silice en éluant par un mélange
de benzéne et d'acétate d'éthyle (4~6) et obtient 28,5 g de
11§thoxycarbonyl)3-(2Ltétrahydropyranyl) 5~-isopropyl 6-méthyl
1,2,3,4=tétrahydropyrinidine 2,4~dione brut.

Svectre de RMN (deutérochloroforme).

pics & 1,21 - 1,32 ppm attribués aux hydrogénes des méthyle de
l'isopropyle. .

pics & 1,30 - 1,42 ~ 1,53 ppm attribués aux hydrogénes du
méthyle de --Co, C2H5

pics a 4,28 - 4,40 - 4,52 -~ 4,63 ppm attribués aux hydrogénes
du méthyléne de- -CO, C2H5

pic & 2,14 ppm attribué aux hydrogénes de CH3 =

Exemple 8 : 1-(cyclchexylcarbonyl) 3-(2'-tétrahydropyranyl)
5-€thyl 6-méthyl 1,2,3,4=-tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

Dans 500 cm3 de diméthylformamide on introduit 47,6 g de
3-(2'~-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4~tétrahydro-
pyrimidine 2,4~-dione, ajoute lentement 10 g d'une suspension &
50% d'hydrure de sodium dans l'huile, ajoute goutte & goutte
a + 20°C, 32,4 g de chloroformiate de cycloheryle, agite pen—
dant 30 minutes i + 20°C, verse le mélange réactionnel dans
un mélange d'eau et de glace, extrait au chlorure de méthyléne,

concentre & sec par distillation sous pression réduite, cris-
tallise le résidu dans l'acétate d'éthyle, élimine par filtra-
tion 1l'insoluble formé, concentre le filtrat 2 sec par distil-
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lation sous pression réduite, chromatographie le résidu sur
silice en éluant par un mélange de cyclohexane et drtacétate
d'éthyle (1-1) et obtient 26 g de 1-(cyclohexylcarboryl) 3 -
(2'-tétrahydrppyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydro-

‘pyrinidine 2,4 -dione.

Spectre de RMN (deutérochloroforme)

pics & 0,92 ~ 1,05 - 1,17 ppm attribuds aux hydrogénes du
méthyle, de 1l'éthyle en position 5.

pics & 2,25 - 2,37 - 2,48.- 2,60 ppm attribués aux hydrogenes
du méthyléne de 1l'éthyle en p051t10n 5.

pic & 2,15 ppm attribué aux ‘hydrogénes de CH3—C

pics & 3,17 - 4,33 ppm attribués au methylene en position 3
du cycle tetrahydropyranyle.

pics de 3,0 ~ 4,35 ppnm attribués aux autres protons du cycle
tetrahydropyranyle. ,

pic 4,9 ppm attribué & 1'hydrogéne angulaire du cyclohexane,
piés a4 5,78 - 5,81 - 5,97 ~ 6,0 ppm attribués a 1'hydrogéne
angulaire du tétrahydropyranyle.

Exemple 9 : 14phénoxycarbonylj3-(2'-tétrahydronyranyl) 5=
€thyl 6-méthyl 1,2,3, 4-tétrahydropyrimidine-2, &4~dione.

Dans 250 cm3 de'diméthylformamide on introduit 23,8 g
de 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétra—-
hydropyrimidine 2 y4-dione, ajoute lentement 5 g d'une sus-
pension d'hydrure de sodium 3 50% dans l'huile, agite pen-
dant’ 30 minutes, ajoute 15,6 g de chloroformiate de phényle,
agite pendant 30 minutes 3 20°C, verse le mélange réactionnel

dans l'eau, extrait au chlorure de methylene, concentre & sec
par distillation sous pression réduite, chromatographie le
résidu sur silice en éluant avec un mélange de cyclohexane
et dtacétate d'ethyle (7-3) et obtient 11 g de 1{phenoxy—
ce“bonyi)B (Z—tetrahydronyranvl) 5-éthyl 6-methy1 1,2,3, b=
tetrahydropyrlwldlne 2,4-dione,
Analyse : C19 Hyy N0 5 7 (358, 42)

C% Hj%6 N%s
Calculéd 63,66 6,19 7,82
Trouvé 63,6 6,5 7,6
Soectre RMN (deutérochleorofornme)
pics a 0,95 - 1 ,07 - 1,18 ppm attribués aux hydrogénes du
methvle de 1'éthyle en pisition 5.
pic & 2,27 pom attribuvé aux hydrogénes du méthyle en posi-
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tion 6.

pics & 2,28 - 2,40 - 2,52 =~ 2,63 ppm attribués aux hydrogénes
du méthyléne de 1'éthyle en position 5.

pics de 3,17 & 4,33 ppm attribués aux hydrogénes du méthyléne

5 en position 3 du cycle tétrahydropyranyle.

pics 4 5,83 - 5,93 - 6,02 - 6,05 ppm attribués & lthydrogene

.en position 1 du cycle tétrahydropyranyle.

pic 4 7,36 ppm attribué aux hydrogénes du noyau aromatique.
Exemple 10 : 1-(benzyloxycarbonyl) 3—(2'-tétrahydropyfany;)
5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,L=-dione.

Dans 300 cm3 de diméthylformamide, on introduit 35,7 g
de 3{2'-tétrahydropyranyl) S5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydro-
pyrimidine 2,4~dione, ajoute progressivement 7,2 g de sus-
pension d'hydrure de sodium 4 50% dans l'huile, agite pendant
une heure & 25°C, ajoute goutte 3 goutte 50 g de chlorofor-

miate de benzyle, agite pendant L heures a 25°C, verse le

mélange réactionnel dans 1l'eau, extrait au chlorure de méthy-
léne, concentre a sec par distillation sous pression réduite,
chromatographie le résidu sur silice en éluant par un mélange
de cyclohexane et dlacétate d'éthyle (1-1) et obtient 10 g de
1-(benzyloxycarbonyl) 3.(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-methyl
1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,4=dione,

Spectre de RMN (deuterochloroforme)

pics & 0,9 - 1,03 - 1,55 ppm attribués aux hydrogénes du
méthyle de 1'éthyle en position 5. ’

pics & 1,33 - 2,0 ppm attribués aux hydrogénes des méthyléenes
en position 4,5,6 du cycle tétrahydropyranyle.

pic: & 2,02 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle en posi-
tion 6.

pics & 3,0 - 4,17 ppm attribués aux hydrogénes du méthyléene en
position 3 du cycle tétrahydropyran:-le.

pic & 5,47 pom attribué aux hydrogénesdﬁ méthyléne du benzyle.
pics a 5,87 - 6,05 ppm attribués a 1'hydrogéne en position 1
du cycle tétrahydropyranyle. '

pics & 7,33 - 7,5 ppm attribués aux hydrogénes des noyaux aro-
matiques.

Exemple 11 : 14barb;ﬁhoxv]3—(2;tétrahvdronvranvl) 1,2,3,4,6,7
hexahydro SH cvelopentapvrinidine 2,4-cdione.

~ans 900 cm3 de diméthylformamide on dissout 138 g de 3-



o | 2468603

(2Ltétrahydropyranyl) hexahydropentapyrimidine 2,4-dione,
ajoute lentement 44 g d'une suspension d'hydrure de sodium
3 50% dans l'huile, agite pendant 2 heures a + 20°C, ajoute
progressivement a +20°C, 135,6 g de chloroformiate d'éthyle,
5agite pendant 40 heures & + 20°C, verse le mélange réaction-
nel dans un mélange d'eau et de glace, extrait au chlorure de
méthyléne, concentre 3 sec par distillation sous pression ré-
duite, ajoute au résidu de l'éther de pétrdle (eb 35 - 75°C),
agife, élimine l'éther de pétrble, recommence la méme opéra-

10 tion, dissout le résidu dans 1'éther éthylique, chromatogra-
phie sur silice, en éluant a l'éther éthylique et obtient
158 g de 1{barbethoxy)S(ZLtétrahydropyranyl) 1,2,3,4,6,7-
hexahydro S5H-cyclopentapyrimidine 2,4-dione.

Svectre UV (éthanol)

15 max. 267 nm, & 9000. . _
Exemple 12 : 1{acétvl. ) 342'tétrahydronvranvl) 5-éthyl 6-mé-
thyl 1,2, 3,4-tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

Dans 300 cm3 de diméthyl formamide on introduit 54,7 g de
3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4~tétrahydro-

20 pyrimidine 2,4-dione, ajoute,lentement, 11,4 g de suspension
d'hydrure de sodium & 50% dans l'huile, agite pendant 2 heures
a 20°C, ajoute lentement 19,7 g de chlorure dlacétyle, agite
pendant 80 heures, verse le mélange réactionnel sur un mélange
d'eau et de glace, extrait & l'acétate d'éthyle, concentre 3

25 sec par distillation sous pression réduite, ajoute au résidu
400 cm3 d'un mélange de cyclohexane et d'acétate d'éthyle
(1-1), élimine par filtration 1l'insoluble formé, chromatogra-
phie le filtrat sur silice en éluant par un mélange de cyclo-
hexane et d'acétate d!'éthyle (1-1), concentre & sec par dis-

30 tillation sur pression réduite,law le concentrat & 1'éther de
pétréle (eb. 35-75°C) et obtient 13,9 g de M acétyl)3-(2'tétra-
hydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4~tétrahydropyrimidine

2,4-dione,
F = 80°C, .

35 Apr2s cristallisation dans l'acétate d'éthyle on obtient
un produit (F = 80°C), dont les caractéristiques sont les
suivantes :

Analvse : C,, HZO M50, (280, 32)

vtol -
C% HS% N%
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Calculé. 59,99 7,19 9,99
Trouvé 60,0 7,2 10,0
Spectre de RMN (deutérochloroforme) , :
pics & 0,93 - 1,07 - 1,2 ppm et 2,28 - 2,4 ~ 2,53 - 2, 67 ppm
5attribués aux hydogénes '/Cq— CoH 5

pic a 2,01 ppm attribué 2 -COCHB.
pic & 2,67 ppm attribué i L= CH3

pics & 2,66 - 3,33 ppm attribués a - CH,0~ du tétrahydropyranyle.
1opics a 5, 87 - 6,05 ppm attribués & 1l'hydrogéne angulaire du
tétrahydropyranyle.
Exemple 13 : 1jbenzoyl\3-(2'-tétrahydronyranvl) 5-&thyl 6-mé-
thyl 1,2, 3, 4-tétrahydropyrimidine 2,4~dione.
Dans 100 cm3 de diméthyl formamide on introduit 23,8 g
15 de 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimi-
dine 2,4-dione, ajoute progressivement 4,8 g de suspension
d'hydrure de sodium & 50% dans l'huile, agite pendant 1 heure,
ajoute goutte & goutte 15,4 g de chlorure de benzoyle, agite
pendant 66 hzures a 20°C, verse le mélange réactionnel sur un
opmélange d'eau et de glace, extrait a l'acétate d'éthyle, con-

a

centre & sec sous pression réduite, chromatographie le résidu

sur silice en éluant par un mélange de cyclohexane et d'acéta-
te d'éthyle (1-1) et obtient 19,6 g de 1-benzoyl 3-(2'- tétra-
hydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3, h—tetrahydropyrlmldlne
252, 4-~dione,
F = 154°C, ,
Aprés cristallisation dans l'acétate d'éthyle le produit
obtenu (F = 154°C) présente les caractéristiqués suivantes :

Analyse : Cig Hyy N0, (342,39)

30 C% HY% N
Calculé 66,64 6,48 8,18
Trouvé 66,4 6,6 8,1

Spectre de R¥N (deutérochloroforme)

pics & 1,0 - 1,12 - 1,23 ppm attribuss aux hydrogénes'du mé:-
35 thyle de 1'éthyle en positicn 5. '

pic & 1,92 ppm attribué aux hydrogénes du méthyle en position

6. ,

pics & 2,33 - 2,45 - 2,53 - 2,58 ppm attribués aux hydrognes

du méthyléne de 1l'éthyle zn position 5.
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pics & 3,33 - 4,33 ppm attribués 3 - CHy=0 .,

pics a 6,05 - 6,38 ppm attribuds 3 1'hydrogéne angulaire du
tétrahydropyrane.

pics & 7,95 - 8,13 ppm attribuis aux hydrogénes du phényleen

5 du C = 0.
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pics & 7,42 - 7,83 ppm attribués aux autres hydrogénes aro-
matiques.

Exemple 14 : 14méthyl sulfonyl\3—(2-tetrahydronvrany1) 1,2,
3,4,6,7 hexahvdro SH-cyclopentanyrlmldlne 2,4~dione.

Dans 300 cm3, de diméthyle formamlde on introduit 46 g
de 3- (2 -tétrahydropyranyl) 1,2,3,4,6,7 hexahydro 5H cyclo-
pentapyrimidine, ajoute lentement 10 g de suspension & 50%
d'hydrure de sodium dans 1'huile, agite pendant 30 minutes
& + 20°C, ajoute progressivement 25 g de chlorure de méthane
sulfonyle, agite & + 20°C pendant 16 heures, verse le mélan-
ge réactionnel dans l'eau, extrait & ltacétate d'éthyle, con-
centre a4 sec par distillation sous pression réduite, ajoute
de 1'éther isopropylique au résidu, agite, isole par esso-
rage le précipité formé, le cristallise dans 1'éthanol et
obtient 24 g de 1{methyl sulfonyl 3-(2-tetrahydropyrany1)
1,2,3,4,6,7-hexahydro 5H—cyclopentapyr1mid1ne 2,4~dione,

= 156°C,
Analzse : C13 Hyg N2055 (314,36)
C% H% N% - S% 0%
Calculé. 49,67 5,77 _ 8,91 10,20 25,45
Trouvé 49,4 5,8 8,6 10,3 25,6

Exemple 15 : Etude de 1l'activité herbicide des composés de
1l'invention.
1) - Tests utilisés.

Les principaux tests utilisés dans 1'étude herbicide des
composés de l'invention sont décrits ci-apreés.

A) Etude de l'activité herbicide de pré-=cu de post-émer-

genge. |

Les végétaux utilisés (Avensa Sativa, Avena Fatua, Tri-

ticum oatﬁvum, Hordeum Snec., Zea Mals, Agrostis Tenuis, Lolium
Perenne, Alonecurus Myosuroides, Beta Vulgaris, Chenopodium

Chinoa, Chrysanthemum Coronarium, Sinapis Alba, Rumex Crispus,

Trifolium Praetense, Galium Aparine) sont cultivés en bac de



- 17 - 2468603

de culture ( 23 X 14 X 4 cm), & doutle fond, l'arrosage
s'effectuant par dessous. Les espéces sont placées, & rai-
son de 20 graines par espéce, en lignes espacées de 3 cm,
fans un bac unique, et il y a 4 essais pour chague concenta-
5 tion. Les conditicns de culture sont les suivantes : tempéra—
ture : 20°C + 2°C, humidité : 60% environ, éclairement : par
tube fluorescent (lumidre du jour + blanc brillant) de six
heures & vingt-deux heures, chaque jour. Le mélange terreux
utilisé est composé de 10 volumes de terre franche, de 10 vo-
10 lumes de sable de rividre et de 2 volumes de tourde.

Pour les essais de pré-émergence, le traitement est effec-
tué vingt-quatre heures aprés le semis et le premier arrosage
est effectué par aspersion de fagon a entrainer une partie
du produit au niveau des graines.

15 Le traitement de post-émergence est effectué sur les par-
ties aériennes, aprés vingt et un Jjoursde culture.

Le produit & étudier est appliqué, dans des conditions
standard, & 1l'aide d'un micro-pulvérisateur, & des doses cor-
respondant & 5, 2,5 - 1,25, 0,625 et 0,312 Kg/ha et une dilu-

20 tion correspondant & 560 1/ha.

On effectue un essai avec un témoin non traité. Cet es-
sai comporte le méme nombre de plantules que les plantules
traitées.

Le contréle final est effectué par dénombrement de plan-

25 tules vingt et un Jjoursaprés traitement. B

Les résultats sont exprimés en pourcentage de réduction

du nombre de plants (pourcentage de mortalité) M :

\ toujours vivantes
"

30 Nombre de plantules témoin - nombre de plantules traitées
M= X 100

Nombre de plantules témoin
On peut également exprimer les résultats en pourcentage
de réduction de la végétation (R.P.)
Le type d'étude permet de mettre en évidence la possibi-
351ité de desherbbage sélectif des graminées cultivées (avoine,
blé, mais, orge)
B) Etude de 1l'activité herbicide comparée_sur coton et

sur_xanthium, ou sur_soja_et sur xanthium.
Dans une salle tropicalisée on fait pousser en pot des
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plants de coton (ou de soja) et des plants de xanthium.
Dans les essais de pré-émergence on effectue le traite-
ment & la surface du scl & 1l'aide d'un pulvérisateur.
Dans les essais de post-émergence on effectue le traite-
Sment par pulvérisation sur le plant au stade "deux feuilles"
et pour le . vanthium au bout de 3 semaines (plants de 10 cm
environ). -
Les numérations sont effectuées au bout de 45 jours apres
le traitement. h
10 On exprime les résultats en pourcentage de mortalité (M)
ou en pourcentage de réduction de poids (R.P.).
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2) Résultats obtenus pour d

4) Résul*ats concernan

tédtrahvdropvranyl) S5-éthvl 6-m

t
éthvl tétrahvdropvrimidine

2,4-dione.
5a - Tests de pré-émergence

Plantes traitées DOSES 7 '

5kg/ha 2,5kg/ha 1,25kg/ha 0,625kg/te

Triticum Sativum | M : Ol M: O |M : 0 M : 0

R.P. 56|R.P. 52 |R.P. 53 |R.P. O

Hordeum Spec. Me Q0 M 0 |M: O M s 0

R.P, 68 |R.P. 65 |R.P. 40 |R.P. 36

aLs R.P. 30| R.P. 63 |R.P. 37 |R.P. 23

Avena Fatua "o Ot Ol M: Ol M C

R.P. 54| R.P. 57 |R.,P. 15|R,P, 21

Agrostis Tenuis M: 100{M: 100 |M: 100|M: 100

Lolium Perenne M: 100|M: 100 {M: 100 |M: 100

Alopecurus M 100 |¥M : 62 {M : 100 | ¥ 0

Myosuroides R.P. 89 R.P. 80|

Beta Vulgaris M 100 {M: 100 [M: 100 |¥: 100

|Chrysanthemum M: 100 |M: 100 M: 100 [M : 100
Coronarium

Galium Aparine Mo: 100 M : 60 M.: 57 |4 : 0

R.P., 72 [R.P. 71

Sinapis Alba M: 100 |M: 100 [¥ 100 P ¢ 100

Rumex Crispus o100 s 100 [ 160 B ;400

} ) ;

Tri foliug Woroo100 M 100 [ 100 o 1c0
Praetense
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b - Tests de post-émergence

Plantes traitées DOSES
<\ | %kg/ha  2,5kg/ha 1,25kg/ha 0,625kg/iH

Triticum Sativum |M . 100 M 100 {M : 100

..
.

100 |M

Hordeum Spec. M: 100{M: 100 M : 100 (M : 100

Zea MaTs M: 100|M: 100 [M: 30 [M: 0
7 R.P. 64

Avena Fatua M: 100|M: 100 |M: 100 |M: 60

R.P. 84

Agrostis Tenuis | M : 100 (M : 100 [M: 100

Loliunm Perenne M: 100 |M: 100 {M: 100 M : 100
Alopecurus M:100 M: 100 |M: 100 M : 75
Myosurcides R.P. 96
Beta Vulgaris M : 100 M: 100 M: 100 M+ 100
Chrysa.th emunm . Mo TN . T .
Coronarium M : 100 M: 100 e 1QO I,' 100
Galium Aparine M:100 [M: 100 M: 100 M : 100
Sinapis Alba M: 100 M : 100 M : 100 #: 100
Rumex Crispus M:100 M: 100 k: 100 ¥ : 100
Trifelium M+ 100 M : 100 i 100

1 100
Praetense .

Conclusion : En pré-émergence, bonne activité sélective oour
desherber les graminées cultivées. En post-émergence activité
herbicide €levée sur les adventlces comme sur les graminées
cultivées. )
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B) Résultats concernant le 1-(benzyloxycarbonyl) 3-(2'-

tétrahvdropvranyl) 5-éthvl 6-méthyl 1,2,3,4-tétra-

hydropyrimidine 2,4-dione.

a) Tests de pré-émer- ence.

Plantes traitées DOSES
Skg/ha - 2,5kg/ha 1,25xg/ha 0,625kg/l=
Triticum Sativum | M .0 M : O M:O M: O
R.P.69. |R.P<72 R.P.66. R.P.53.
Hordeum Spec. M:0 M:O M:0 R 0
R.P:85 |R.Pi82. R.P66 R.Pi37
Zea MaSs M:0 M:0 M:0 M:0O
R.P%36 R.P%0 R.P.O R.Ps0
Avena Fatua M:45 M : 0 M:O0 M:0
R.P:85 [R.P.76 R.P%49 R.P228
Agrostis Tenuis M: 100 M : 100 M 100 M: 100
Lolium Perenne M 100 M.: 100 ‘M : 52 M : 0
R.P. 93 |R.P. 77
Alopecurus M : 35 M1 74 M:0 M 0
Myosuroides R.P.96 R.P.96 R.P.87 R.P. 75
Beta Vulgaris M: 100 M : 100 M : 100 M 100
Chrysanthemum M: 100 M : 100 M: 100 M : 100
Coronarium ,
Galium Aparine M: 100 iM: 78 M: 30 M 0
R.P. 91 R.P. 65 R.P. 26
Sinapis Alba M : 100 |M: 100 M : 100 M 2 100
Rumex Crispus M : 100 iM: 100 M 2 100 M+ 100
i
Trifolium Mz 100 [M: 100 1: 100 1 : 100
Praetense :
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b) Test du post-émergence

Plantes traitdes DOSES
o |sxe/me  2,5xg/ma 1,25kz/ma 0,625kg/13
Triticum Sativum {M : 100 M : 100 M 100 M : 100
Hordeum Spec. M: 100 M : 100 M: 100 | M : 70
R.P. 97
Zea Mais M: 100 M : “20 M: 20 |M: O
R.P. 45 R.P. O |R.P. O
Avena Fatua M : 100 [M : 100 M: 100 |M: 60
R.P. 81
Agrostis Tenuis |y : 100 |[M : 100 M: 100 |M: 100
Lolium Perenne M 100 |M ¢ 100 M+ 100 M : 100
Alopecurus M : 100 |M : 1CO M: 100 |M: 55
vyos‘rOLdes R.P. 91
Beta Vulgaris M: 100 [M:100 |M:100 |M: 100
Chrysanthemum M: 100 M : 100 |M: 100 |M : 100
Coronzarium ' i .
Galium Aparine ¥ : 100 M : 100 M : 100 |M: 100
Sinapis Alba M : 100 M : 100 M : 100 |M : 100
Rumex Crispus @t 100 & : 100 M : 100  |M : 100
!
o !
Trifolium s 100 11 : 100 11 1C0 Mo: 170
Prastense i :

Conclusion : En n“e—e lergence bonne act1v1te sélective pour
desherber les rraM1rees cultivées, En DOSV—GNE”"E“CE activité
herbicide élevée tant vis-3-vis des graminées cultlvecs que
des adventices. Le mais présente toutefecis une résistance
su‘:vsante pour envisager un deshasrbage sélectif de cette
graminée.
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C) Résultats concernant le 14barbe£hoxy)3-(2Ltétrahydro-
pyranvl) 1,2,3,4,6,7 hexahydro 5H cyclopentapyrimidine

2,4-dione. / Tests de pre-emergence/
DOSES

Plantes traitées
2,5Kg/ha 1,25Kg/ha 0,625Kg/ha 0,312Kgk:

Triticum Sativum M O | M: O}M: 0 [M: (0]
Hordeum Spec. M: 53 | M: 41 |M: o |m : 0
Zea Mals , M 0 M 0 |M: oM 0
Avena Fatua . M: -87 | M: 62 |M : 0 |¥ C
Agrostis Tenuis M:100 | M: 85 [M: 88 |M: 88
Lolium Perenne M:100 |M: 96 [M: 93 [M: 84
Beta Vulgaris M: 98 | M: 100 M : g0 M : 43
Chenopodium

Chinoa M: 92 M: 51 M : 48 M 0
Chrysanthelut : :

Coronarium M: 100 | M: 100 P 100 ™ Lo
Sinapis Alba M: 100 | M: 100 WM : 97 {M : o4
Rumex Crispus M: 74 | M 92 M : 24 s 0
Trifolium

Praetense L M+ 98 | M : 28 I : 71 {1 42

Conclusicn : Le composé testé est doué d'une bonne 2ctivité
herbicide selective permettant notamment de desherber le blé

et le mais.
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D - Résultats concernant le 1-(n-hexyloxycarbtonyl) 3-(2'-
tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydropyrimi-
dinea2,.b4=dione a) Tests de post-émerzence

DOSES
2,5kg/ha  1,25Kg/ha 0,625%7a

Plantes traitées

Triticum Sativum Mo 1004 M e 50
R.P. 10 R, P, 92

Hordeum Spec. M 100 M : 100M @ 20
‘ R.P. 72

Zea Mais 13 501 M ¢ O M o]
R.P. 711 R.P, OR.P., O

Avena Fatua Mo 1001 M 60 M : 0
R.P. 91 IR.P. 21

Agrostis Tenuis M: 100|M: 100[M : 100
Loliwn Perenns M : 100 | M : 4Loiw + 20
R.P. 92|R.P. 69

Alopecurus 1wezuv-Ides M+ 100 M: 100 : 20
- R.P. 77

Beta Vulgaris

4
v

100 M 100 : 100

M . ) 1 e M.
chenopodium chinoa M : 100 M: 100 : 80
) R.P. 89
Chrysanthemun Mo . 1.
Corysanthe M: 100 M: 100 : 55

R.P. 99

Galium Aparine . M:100 |M:— 100 M : 100

Sinanis Alba M:100 !'M: 100 : 100

Rumex Crispus M : 100 M : 100 M : 100

Trifoliun M i 100 o1 400§ : 100
Praetense .

Conclusion : 'En post-émergence on note une sélectivité sur
graminées cultivées, '
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b) Tests d'activité herbicide comparé. sur coth et

xanthium (pré-émergence).

doses en
Kg/ha

Coton Xanthium -
1,0 0,5 0,25] 1,0 0,5 0,25
M RP (M RP | M M M M
85 62 |32 6 0 100 100 100

Conclusion : Bonne activité sélective, le xanthium étant
. détruit et le coton peu ou pas attaqué.
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E) Résultats concernant le 14é%hoxycarbonyl)3—(2'=tétra
hydropyranvl) 5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4-tétrahydropyri-
midine 2,4-dione.

a) Tests de post-émergence.

Plantes traitées DOSES.
5kg/ha 2,5kg/ha  1,25Kg/ha 0,625k =
Triticum Sativum | M : 100|{M : 100 |M: 100 |M: 50
- ' R.P. 84
Hordeum Spec. M: 100(M: 100 [M: 100 M : 5¢
7 R.P. 90
Zea Mais M: 75!M: 70 |[M: 0 |M: 0
R.P. 95 |R.P. 84 {R,P. 24 |R.P. 20
Avena Fatua M: 100|M: 100 |M: 100 |M: 26
: R.P. 68
Agrostis Tenuis M: 100|M: 100 |M: 100 |M: 100
Lolium Perenne M: 100{M: 100 iM: 100 |M: 100
Alapecurus M: 400|M: 100 M : 100 |M: 100
Myosuroides ;
Beta Vulgaris | M: 100 |M: 100 .M : 100 |M : 100

Chenopodium chinoa | M-: 100 | M : 100 ?M : 100 |M: 100
Chrysanthemn M 100 |M: 100 %M : 100 M : 100
Gﬁim1kmﬁne M¢: 100 M: 1m)§M: 100 |M : 100
Sinapis Alba M: 100 | M : 100 ;M : 100 |M: 100}
Rumex Crispus % M+ 100!M: 100 EM : 100 {M: 100
Trifoliun M: “00(M: 100 M: 100 |M: 100




2468603

Plantes traitées DOSES
' 0,312Kz/ha 0,156kg/ha 0,078Kg/ha 0,039Kgha
Triticun Sativum | & Q% o o
R.P. 30 |R.P. 0 |R.P. 0 {R.P. O
Hordeum Spec. Mo L5 I M ¢ 0 (M : 0 M« 0
R.P 72 | R.P 0O {R.P QIR DB (9]
Zea Mais M OIM: 0 |M: 0O |M: 0
: R.P DIR.P 0 iR.P 0O iR.P 0
Avena Fatua M O|M: 0 !M: 0 |M: of
R.P. __O|R,P, 0 IRr.P, 0 |R.P. _O
Agrostis Tenuis M: 100 {M: 100 {M : 66 |M 0
‘R.P. 0 {R.,P.__.0O
Lolium Perenne ‘M 61 | M : 0 iM: 0 {M: 0
R.P. 90 |R.P. 64 iR.P. 38 |R.P. O
_ﬂ_z.(‘!:‘gct_}fﬂ_}s : M 100 | M ¢ 36 M H 0O M : 0
fryasurolides i R.P. 71 ,R.P. 55 |R.P. O
Beta Vulgaris PM o 56 | M : 27 M : C M : 0
R.P. 93 |[R.P. 65 jR.P. 51 [R.P. O
Chenopodium CRINOA |y . yoo Iy : 100 ;M : 100 M: O
Chrysanthemum M: 100 |H : 79 ‘M : 21 |M: 0

Coronarium :

R.P. 8% .R.P. 29 |[R.P. O
Galium Aparine M: 100 |{M: 100 M : 0 |M: 0
L R.P. 44 |[R.P. O
Sinapis Alba P M 18IM: 0 HM: 0 M : 0
{ R.P. 78 {R.P. 53 R.P. 29 |{R.P. O
Runex Crisous | M 40 M : 0 ‘M : o M : 0
- ) . R.P. 84 |R.P. 64 'R.,P. .42 |[R.P, O
Tri€olium M 93 |M: 79 M : 29 |M 0
Praet 43 |R.P. O

ense ) ; R.P. 97 |R.P. 89 R.P.
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DOSES
S5kg/ha 2,5kg/ha  1,25Kz/ha 0,625k

Triticum Sativum | ¢ £F ¥ : o=+ Ofx: 0
R,P, 79 |R.P. 22| R, P, L6IR,P, O

Hordeun Spec:\‘ Mo: 100 (M 68} M : 0 : 0
R.P. 93| R.P.  74|R,P, 54

Zea Mals M s 0 | : o| ¥ : oM : 0
R.P. 37 |R.P, 24| R.P, OlR.P. O

Avena Fatua M 25 |M: ol ¥ : oM : 0
R.P. 75 |R.P. 671 R.P. O|R.P. ©

Agrostis Tenuis Mo 0 ¥ : 95| 1 : oLiMm 97
| R,P, O |R.P. 0! R.P. OR.P. O

Lolium Perenne M 100 |M: 100! M : 87 : 60

R.P. 95|R.,P. 87
Mo 59 1M : 331 M 33 ¢ 0

e

R.P. 90 |R.P. 79; R.P. 62|R.P. 66
M: 100 |M: 100 M: 100M: 72
. | R.P. 92
. : :
11 : 100 {¥:  100: M : 100 : &g

se

100 |4

.o

1C0

¥ : 100 |¥:  100i ¥

75 M

Galium Aparine

e
=
0
N
o
03]
\N
S
.
~J
m

R.D e . p Qs B D o7 IR, P ek
Sinapis Alba .M ¢ 100 M ¢ 100 M 100 ¥ ¢+ 100

Rumex Crisous ¢ 9t 100 {3 : 1000 i :  100f1: 82

2.2, 0%
Trifolium LMo 1000 Mo 100 100 7 ¢ 1C0
Prastense i
Conclusion : En post-émergence 2 dose suffiss—ment faikle, le
composé testé permet d'envisazer un desherb sélectif des zra-

minées cultivées, Néanmoins & ces doses lesg
1

posé sur les adventices sont un peu faibles. Ir pré-dmersence on
note une sélectivité appréciable vis-a-vis des sramindes Sulti-
vées et notamment vis-3-vis du mais.
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c) Tests d'activité herbicide comparée sur coton et
xanthium.

Test de post-émergence

1 kg/ha 0,5 Kg/ha

Xanthium 100%

100%

Coton 0sé 034
Test de pré-émergence
0,5 Kg/ha | 0,25 kg/hsg
Xanthium 10056 100%
Coton 056 0%

Conclusion : Bonne activité herbicide sélective sur le coton
qui n'est pas attaqué aux doses utilisées, alors que le
xanthium est détruit totalement.
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F) Résultats concernant le 1-fohénoxvcarbonvl)3-(2'tétrahydro-
pyvranvl) 5-éthvl 6—méthy1 1,2,3,4=tétrahvdropyrinidine 2,4~
dione.

Test de post-émergence

Planfes traitées
5kg/ha 2,5kg/ha 1,25Kg/ha O,625&ﬁa

Triticum Sativum M: 100 {M : 100 | M = 60 M ¢ 0
R.P. 96 |R.P. 47

M: 100 M : 100 | ¥ @ 80 M : 0
' R.P. 96 [R.P. 53

Hordeum Spec.

Zea Mais M: 60 (M : 11 | X% s O |M: 0

R.P. 81 |R.P. 53 {R.P. O |R.P. O

Avena Fatua M: 100 |M: 100 {M: &4 M: O

R.P.__75 |R. P, 38

Lgrostis Tenuis M: 100 {M : 100 M: 100 M : 100

, : - :

Lolium Perenne M: 100 [M: 100 !M: 100 @M : 50

i M 84

A2 opecurus M: 100 |[M: 100 ;M: 100 [M: 80

Ezezurcides § R.P. 89

Beta Vulgaris M: 100 |[M: 100 ;M: 100 M : 100

chenopodium chinoa | M : 100 [M: 100 ‘M: 100 M: O

Chrysanthemun M: 100 M: 100 {M: 100 [M: 80

Coronzrium :

! R.P. 51

Galium Aparine M: 100 [M: 100 iM: 100 M : 100

Sinapis Alba ‘M : 100 [M: 100 M : 100 M: 100

Rumex Crispus %M : 100 M : 100 M,: 100 1 s 100

Trifolium (M 100 M : 100 M : 100 M : 100
Prastense ‘ ,

Conclusion : Dans ce test de post-émergence 2 1,25 Kg/ha ou
0,625 Kg/ha, le mais est inattaqué alors que les advendices
sont détruits.
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G) Résultats concernant._le 14§enzoxyq 3-(2-té+trahydropyranyl)

5-éthyl 6-méthyl 1,2,3,4~tétrahydropyrinidine 2,4=dione,

a) Test de pré-émergence.

Plantes traitées DOSES
5kg/ha - 2,5kg/ha  1,25kg/ha 0,625kg/tH
Triticum Sativum M: O M: Ol M: O1M: 0
Hordeum Spec. M L7t M 38| M: O|M: 0
oreeum =pee R.P. 84| R.P. -70|R.P. 70 |R.P. 6k
Zes Mais M : 241 M ﬁ' Ol M: OlM = 0
R.P. 51} R.P, 45 | R.P. O |R.P. 0
Avena Fatua M 361 M : O M: O M: 0
R.P. 70| R.P. 70 | R.P. 44 | R.P. 30
Agrostis Tenuis M: 100 MV: 100 | M : 100 {M ¢+ 100
Lolium Perenne M: 100} M: 100 | M : 100 |M : 77
: _ R.P. 89
Alovpecurus M: 100 | M : 100 |M 100 {M : 100
~MyosurcIdes
Beta Vulgaris M: 100 |M: 100 |M : 100 (M ¢ 100
Chrysanthemum M: 100 |M: 100 M : 100 M : 100
Coronarium
Galium Aparine M: 94 |M: 46 M : 51 M : 4O
R.P. 97 |R.P. 77 |R.P. 65 |R.P. 63
Sinapis Alba M: 100 M : 100 3 s 100 100
Rumex Crispus M: 100 {M: 100 M : 100 M @ 79
' R.P. 98
_ !
Trifolium M: 100 M 100 M ¢ 100 1 : 100
Prastense i
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b) test ce post-émergence

2468603

Plantes traitées DCSES
5kg/ha 2,5xg/ha  1,25%g/ha 0Q,625kg/Id
Priticum Sativum |4t 100 ¥ : 100 | M 100 | M 0
R,P. 33
Hordeum Spec. M 100 M+ 100 7 Mo 60| M : 0
R.P, 0
Zea Mais I o M : 0O | M: olM: 0
B.P. 221 R.P. Q R.P. O 1R.P. 0
Avena Fatua /I 100l M ¢ 100 | M: OM: 0
’ R.P. 32 | R.P. ]
Agrostis Tenuis (M : 100( M : 100 |M : 100 {M : 100
Lol 'Vp Mo 100 M : 100 Mo .80 |M : 30

oliun nn '
erenne R.P. 92 |R.P. 62
Alopecurus M: 100(M: 100 M : 80 |M: 30
Myosurcides R.P. g2 IR.P, 62
Beta Vulgaris M : 100 |M': g8 |M: 94
__|R.P. "96 IR.P. 98
Chrysanthemun M : 100 M 70 M : 0
Coronarium R.P. 74 |R.P. 0
Galium Aparine’ M: 100 M o: 30 M 0
| R.P. 61 [|R.P. 25
Sinapis Alba ‘M : 100 |M: 100 M : 100
Rumex Crispus M : 100 M e 75 M : 27
R.P. 94 R.P, 87
|

Trifolium '3-1 : 100 e 100 ‘Tt 79
Praetense ; R.P. g€

Conclusion :

En test de pré-émergence on note une action sélec-

tive, du composé testé qui attague moins les graminées cultivées
’ = = = =

gue les adventices. Cette action sélective est particulierement

nette sur le blé et aussi sur le maIs et l'avoine.

En test de post-émergence l'action sélective est moins marguée
mais subsiste cependant pour le mais.



2468603

) .
H) Résultats concernant le 1{?ethvl sulfonyl) 3-(2-tétra-

hvdropvranl) 1.2.3,.4.6,7 hexahydro 5H cvclopcntapyzimidine_‘

L.dione.

a) test de pré-émergence.

Plantes traitées

Pourcentage deﬁmogtalité (M)

Ui

S5xg/ha 2,5kg/ha  1,25xg/ha  0,625kg/ts
Triticum Sativum 0 0 0 0
Hordeum Spec. 53 L2 0 0
Zea Mais 0 0 0 -0
Avena Fatua 69 65 53 37
Agros?is Tenuis 58 58 65 38
Lolium Perenne 57 57 L -—O
Alopecurus - - )
hﬁyosuroides - -
Beta Vulgaris 100 100 73 30
. Chenopcdiwrn chinoa 100 100 67 60
Chrysanthemum -
Corgnerium 100 100 100 100
Sinapis Alba 100 100 100 100
Pumex Crispus 1OC 2 1CC 100 57
Trifolium 100 100 85 64
Prastense :
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b) test de post-émergence

Pourcentage de mortalité (M)

Plantes traitées & DOSES

' 5xg/ha 2,5xg/ha 1,25kz/ha 0,625kg/td
Triticum Sativum %6 28 V 0 0
Hordeum Spec. 73 62 30 29
Zea Mais 24 0 0 0
Avena Fatua 100 100 : 65 79
Agrostis Tenuis 78 72 55 L8
Lolium Perenne 100 100 62 58
Alopecurus - - - -
Myosuroides
Beta Vulgaris 100 100 100 100
Chenopodium 100 100 ' 100 100
chinoa
Chrysanthemum 100 100 100 100
Coronarium )
Sinapis Alba 100 100 100 100
Rumex Crispus 100 100 100 100
Trifolium 100 100 100 100
Prastense | i

Conclusion : En test de pré-émergence le composé testé permet
de desherber sélectivement les graminées cultivées, notamment
le blé et le mais. En post-émergence la sélectivité est moins
bonne.
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REVENDICATIONS

1) - Les composés de formule générale (I)

(1)

dans laquelle R1 représente un radical alcoyle, linéaire ou
ramifié, comportant de 1 & 3 atomes de carbone, R2 repré-
5 sente un radical alcoyle linéaire ou ramifié comportant de
1 a 3 atomes de carbone, ou'bien_R1 et R2 représentent en-
semble, avec les atomes de carbone auxquels ils sont liés,
soit un homocycle carboné comportant de 5 3 7 atomes de car-
bone, soit un radical thiophéne ét,Rj représente ou bien un
10 groupement - f - Y dans lequel Y représente un radical al-

coyle linéaire ou ramifié comportant de 1 & 6 atomes de car-

bone, ou un radical phényle, ou bien un groupement - COZZ

dans lequel Z représente soit un radical alcoyle linéaire ou

ramifié, comportant de 1 & 6 atomes de carbone, soit un ra-
15 dical cycloalcoyle comportant de 3 & 7 atomes de carbone,

soit un radical phényle, soit un radical benzyle ou bien un

groupement SOZZ1 dans lequel Z1 représente un radical alcoyle

linéaire ou ramifié comportant de 1 & 6 atomes de carbone.

2) - Les composés de formule générale (I), tels que définis 2
20 la revendication 1, dans lesquels R1 et R2 représentent des

radicaux alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 1 &

3 atomes de carbone e‘t,R3 conserve les significations de 1la

revendication 1. :

3) - Les composés de formule générale (I), tels que définis
25 & la revendication 1, dans lesquels R, et,Ré représentent des

radicaux alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 7 3
3 atomes de carbone et R3 représente un groupement - Co, Z
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dans lequel Z représente un radical alcoyle, linéaire ou

\

ramifié, comportant de 1 3 atomes de carbone.
4) = La 1=(méthoxy carbonyl) 3-(2'-tetrahydronyranyl) 5—

éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4-dione.

55) - Les composés de formule générale (I), tels que définis

10

15

20

25

a la revendication 1 dans lesquels R, et R2 représentent des
radicaux alcoyles, linéaires ou ramifiés, comportant de 1 &
3 atomes de carbone et R3 représente un groupement - @ -Y

dans lequel Y représente un radical alcoyle, linéaire ou ra-
mifié, comportant de 1 & 6 atomes de carbone ou un radical
phényle.

6) - Procédé de préparation des composés de formule générale
(I) tels que définis 3 la revendication 1, caractérisé en ce

.que l'on fait réagir sur un composé de formule (II):

(11)

une base forte puis un composé de formule (III),

Cl - H - OR3. (111)

dans laquelle R3 conserve les significations de la revendi-
cation 1 et X représente un atome de carbones cu de soufre.

7) = Procédé de préparation selon la revendication &, du

1- (méthoxy carbonyl) 3-(2!'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-
méthyl tétrahydropyrimidine 2,4-dione, caractérisé en ce que
lton fait réagir sur la 3-(2'-tétrahydropyranyl) 5-éthyl 6-
méthyl 1,2,3,4-tétrahydropyrimidine 2,4-dione, l'hydrure de
sodium puis le chloroformiate de méthyle.

8) - Les compositions pesticides, notamment herbicides, carac-.
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térisées en ce qu'elles contiennent, comme principe actif,

un au moins des composés de formule générale (I) tel que

défini a la revendication 1. -

9) - Les compositions pesticides, notamment herbicides, carac-

5 térisées en ce qu'elles contiennent comme principe actif, un
au moins des composés d'une des revendications 2 4 5.

10) - Les compositions pesticides, notamment herbicides, carac-
térisées en ce qu'elles contiennent, comme principe actif,
le composé de la revendication &4,

1011) - Application des composés de formule (I) tels que définis
a4 la revendication 1 au desherbage sélectif des cultures de
coton. .

12) - Application des composés tels que définis & la revendi-
cation 3 au deSherbage sélectif des cultures de coton.

1513) - Application de la 1-(méthoxycarbonyl) 3-(2'tétrahydro-

_pyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4-dione au
desherbage sélectif des cultures de coton.
14) - Application des composés de formule (I) tels que défi-
nis a la revendication 1 au desherbage sélectif des cultures
204e soja.
15) - Application des composés tels que définis & la revendi-
cation 3 au desherbage sélectif des cultures de soja.
16) - Application de la 1-(méthoxycarbonyl) 3-(2'-tétrahydro-
pyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4~dione au
25desherbage sélectif des cultures de soja. '
17) - Application des composés de formule (I), tels que défi-
nis a la revendication 1 au desherbage sélectif des cultures
de ble, d'orge, de mais et d'avoine. - ,
18) - Application des composés tels que définis & la reven-
30dication 3 au desherbage sélectif des cultures de blé, d'orge,
de mais et d'avoine.
19) - Application de la 1-(méthoxycarbonyl) 3-(2'-tétrahydro-
pyranyl) 5-éthyl 6-méthyl tétrahydropyrimidine 2,4-dione au
desherbage sélectif des cultures de blé, d'orge, de mais et
35d'avoine,



