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dans  laquelle  Ri  est  un  groupe  alkyle  ayant  1  à  5  atomes  de 
carbone,  l'un  des  substituants  X,,  X2,  X3  est  un  atome  de 
chlore  ou  de  brome,  de  préférence  un  atome  de  chlore,  et  les 
deux  autres  sont  respectivement  des  groupes 

d'azote  auquel  ils  sont  liés  un  radical  hétérocycii  ,:j  ->tê 
autre  que  les  radicaux  pipérazino  et  pipérazino  substitui,  R< 
et  R,  représentent,  indépendamment  l'un  de  -  u.  :@  Jes 
atomes  d'hydrogène  ou  des  groupes  alkyle  de  i  à  £  '  .es 
de  carbone,  cycloalkyle,  aryle,  aryle  substitué  ou 

C-R, 

3 
dans  lesquels  R2  et  Rj  représentent,  indépen- 

damment  l'un  de  l'autre,  des  atomes  d'hydrogène  ou  des 
groupes  alkyle  de  1  à  5  atomes  de  carbone,  cycloalkyle,  aryle, 
aryle  substitué  ou 

-C-R, 
I 

R  étant  un  atome  d'hydrogène  ou  un  groupe  alkyle  de  1  à  5 
atomes  de  carbone,  ou  forment  ensemble  avec  l'atome 

I 

R  étant  tel  que  défini  ci-dessus,  ou  forment  enserr  V 
l'atome  d'azote  auquel  ils  sont  liés  un  radical  hétér  t 
azoté  autre  que  les  radicaux  pipérazino  et  pipérazho 
tué,  l'un  au  moins  des  groupes 

\   •  "s  étant  un  groupe  NH]  ou  \  
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et  l̂ ur  St.ls  avec  les  acides  minéraux  ou  orqanioues 
Procédé  de  préparation  des  composé 
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Composés pyrimidiniques de formule: 

dans  laquelle  RI  est  un  groupe  alkyle  ayant  1  à  5  atomes  de 
carbone,  l'un  des  substituants  X1,  X2,  X3  est  un  atome  de 
chlore  ou  de  brome,  de  préférence  un  atome  de  chlore,  et  les 
deux  autres  sont  respectivement  des  groupes 

dans  lesquels  R2  et  R3  représentent,  indépen- 
damment  l'un  de  l'autre,  des  atomes  d'hydrogène  ou  des 
groupes  alkyle  de  1  à  5  atomes  de  carbone,  cycloalkyle,  aryle, 
aryle  substitué  ou 

R  étant  un  atome  d'hydrogène  ou  un  groupe  alkyle  de  1  à  5 
atomes  de  carbone,  ou  forment  ensembie  avec  l'atome 

d'azote  auquel  ils  sont  liés  un  radical  h é t é r o c y c  
autre  que  les  radicaux  pipérazino  et  pipérazino  substitué,  R4 

!  et  R,  représentent,  indépendamment  l'un i de  des 
atomes  d'hydrogène  ou  des  groupes  alkyle  de  i  a  es 
de  carbone,  cycloalkyle,  aryle,  aryle  substitué  ou 

R  étant  tel  que  défini  ci-dessus,  ou  forment  ensemble  avec 
l'atome  d'azote  auquel  ils  sont  liés  un  radical  h é t é r  
azoté  autre  que  les  radicaux  pipérazino  et  pipérazine 
tué,  l'un  au  moins  des  groupes 

étant  un  groupe  NH2  ou 

1  et  leur  sels  avec  les  acides  minéraux  ou  organiques, 
Procédé  de  préparation  des  (1). 

Ces  composés  sont  des  herbicides. 



La  p r é s e n t e   i n v e n t i o n   a  p o u r   o b j e t   de  n o u v e l l e s  

a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e s   p o r t a n t   un  g r o u p e   amino  ou  a c y l a m i -  

no,  l e u r s   p r o c é d é s   de  p r é p a r a t i o n  e t   l e u r   a p p l i c a t i o n   en  t a n t  

q u ' h e r b i c i d e s .  

I l  e s t   d é j à   connu   des   d é r i v é s   de  la   p y r i m i d i n e  

h e r b i c i d e s   ( v o i r   pa r   e x e m p l e   l e s   b r e v e t s   f r a n ç a i s   2 . 0 3 1 . 4 2 2 ,  

2 . 3 1 7 . 2 9 1 ,   2 . 1 1 9 . 2 3 4 ,   et  2 . 1 3 7 . 9 3 3 ) ,   ma is   ces   d é r i v é s   n e  

p o r t e n t   j a m a i s   s i m u l t a n é m e n t   un  g r o u p e   a l k y l t h i o   en  p o s i t i o n  

5  et  un  g r o u p e   amino  ou  a c y l a m i n o .  

Les  n o u v e l l e s   a l k y l t h i o - 5  p y r i m i d i n é s   s e l o n  

l ' i n v e n t i o n   p e u v e n t   ê t r e   r e p r é s e n t é e s   par   la  f o r m u l e   g é n é r a -  

l e  :  

dans   l a q u e l l e   R1  e s t   un  g r o u p e   a l k y l e   a y a n t   1  à  5  a t o m e s   d e  

c a r b o n e ,   l ' u n   des   s u b s t i t u a n t s   X1,  X2,  X3  e s t   un  a tome   d e  

c h l o r e   ou  de  b r o m e ,   de  p r é f é r e n c e   un  a tome   de  c h l o r e ,   et  l e s  

deux  a u t r e s   s o n t   r e s p e c t i v e m e n t   des  g r o u p e s  



d a n s   l e s q u e l s  

R2  et   R3  r e p r é s e n t e n t ,   i n d é p e n d a m m e n t   l ' u n   d e  

l ' a u t r e ,   des   a t o m e s   d ' h y d r o g è n e   ou  des   g r o u p e s   a l k y l e   de  1  à  

5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   c y c l o a l k y l e ,   a r y l e ,   a r y l e   s u b s t i t u é   o u  

R  é t a n t   un  a tome   d ' h y d r o g è n e   ou  un  g r o u p e   a l k y l e   de  1  à  

5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   ou  f o r m e n t   e n s e m b l e   avec   l ' a t o m e   d ' a z o t e  

a u q u e l   i l s   s o n t   l i é s   un  r a d i c a l   h é t é r o c y c l i q u e   a z o t é   a u t r e  

que  l e s   r a d i c a u x   p i p é r a z i n o   et  p i p é r a z i n o   s u b s t i t u é ,   R4  et  R5 

r e p r é s e n t e n t , i n d é p e n d a m m e n t   l ' u n   de  l ' a u t r e ,   des   a t o m e s  

d ' h y d r o g è n e   ou  des  g r o u p e s   a l k y l e   de  1  à  5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,  

c y c l o a l k y l e ,   a r y l e ,   a r y l e   s u b s t i t u é   o u  R  é t a n t   t e l   q u e  

d é f i n i   c i - d e s s u s ,   ou  f o r m e n t   e n s e m b l e   a v e c   l ' a t o m e   d ' a z o t e  

a u q u e l   i l s   s o n t   l i é s   un  r a d i c a l   h é t é r o c y c l i q u e   a z o t é   a u t r e   q u e  

l e s   r a d i c a u x   p i p é r a z i n o   et  p i p é r a z i n o   s u b s t i t u é ,   l ' u n   au  m o i n s  

des   g r o u p e s  

é t a n t   un  g r o u p e   NH2  o u  

Dans  l e s   d é f i n i t i o n s   d o n n é e s   c i - d e s s u s   p o u r  

R2,  R3,  R4,  R5,  c y c l o a l k y l e   e s t   de  p r é f é r e n c e   c y c l o h e x y l e   e t  

a r y l e   e s t   de  p r é f é r e n c e   p h é n y l e .   Comme  e x e m p l e s   de  r a d i c a u x  

h é t é r o c y c l i q u e s   a z o t é s   on  p e u t   c i t e r   l e s   r a d i c a u x   p i p é r i d i n o ,  

m o r p h o l i n o   et  d i m é t h y l - 2 , 6   m o r p h o l i n o .  

B ien   que  la   p r é s e n t e   i n v e n t i o n   c o n c e r n e   l e s  

c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   dans   l e u r   e n s e m b l e ,   e l l e   a  p l u s   p a r -  

t i c u l i è r e m e n t   p o u r   o b j e t   ceux   de  ces   c o m p o s é s   p o u r   l e s q u e l s  

X1  e s t   un  a tome   de  c h l o r e ,   l ' u n   des   s u b s t i t u a n t s   X2  e t   X3  e s t  

un  g r o u p e   NH2 et   l ' a u t r e   e s t   un  g r o u p e   NH2,  



m o n o a l k y l a m i n o   ou  d i a l k y l a m i n o   dans   l e s q u e l s   l e s   c h a î n e s  

a l k y l e   ont   1  à  5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   p i p é r i d i n o   ou  m o r p h o l i n o .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   dans   l e s q u e l s   R2,  

R3,  R4,  R5  ne  s o n t   p a s  et  dans   l e s q u e l s   donc  l ' u n   au  m o i n s  

des  g r o u p e s  e s t   un  g r o u p e   NH2  p e u v e n t   ê t r e  

p r é p a r é s   par   c o n d e n s a t i o n   d ' u n e   t r i h a l o - 2 , 4 , 6   a l k y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e   ( I I )   avec   un  composé   de  f o r m u l e   ( I I I )  

et  c o n d e n s a t i o n   de  la  d i h a l o - 4 , 6   ( o u - 2 , 6 )   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i -  

ne  de  f o r m u l e   (IV)  ou  (IV)  b i s   a i n s i   o b t e n u e   avec   un  c o m p o s é  

de  f o r m u l e   (V),   s u i v a n t   le   schéma  r é a c t i o n n e l  :  



Dans  l e s   f o r m u l e s   ( I I )   à  (V) ,   X  e s t   un  a t o m e  

a tome   de  c h l o r e   ou  de  brome  et   R1,  R 2 ,  R 3 ,   R4  et  R  on t   l e s  

mêmes  s i g n i f i c a t i o n s   que  dans   la  f o r m u l e   ( I ) ,   e x c e p t é ,   p o u r  

R2 à   R59  la   s i g n i f i c a t i o n  L ' u n   au  moins   des  c o m p o s é s  

( I I I )   et  (V)  e s t   donc   o b l i g a t o i r e m e n t   l ' a m m o n i a c ,   m  e t   n 

s o n t   des   n o m b r e s   s u p é r i e u r s   à  0  et   i n f é r i e u r s   à  1 .  

Les  t i l h a l o - 2 , 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e s   d e  

f o r m u l e   ( I I )   s o n t   des   p r o d u i t s   c o n n u s .   E l l e s   p e u v e p t   ê t r e  

p r é p a r é e s   par   e x e m p l e   pa r   le   p r o c é d é   d é c r i t   d a n s   l e   b r e v e t  

f r a n ç a i s   1 . 5 4 9 . 4 9 4   d e m a n d é   le   3 1 - o c t o b r e   1 9 6 7 .  

Les  r é a c t i o n s   de  c o n d e n s a t i o n   ( 1 ) ,   (2)  et   ( 2 )  

b i s   p e u v e n t   ê t r e   e f f e c t u é e s   s o i t   en  m i l i e u   a q u e u x ,   s o i t   en  m i -  

l i e u   s o l v a n t   o r g a n i q u e ,   s o i t   e n c o r e   d a n s   un  m i l i e u   m i x t e   e a u  

+  s o l v a n t   o r g a n i q u e .   Comme  s o l v a n t s   o r g a n i q u e s   u t i l i s a b l e s   on 

p e u t   c i t e r   en  p a r t i c u l i e r ,   s a n s   que  c e l a   s o i t   l i m i t a t i f ,   l e  

t o l u è n e ,   le  m é t h a n o l ,   des   c é t o n e s   a l i p h a t i q u e s   comme  l ' a c é t o n e ,  

la   m é t h y l é t h y l c é t o n e   ou  la   d i é t h y l c é t o n e ,   l e   d i m é t h y l f o r m a m i -  

de  ou  un  e x c è s   du  c o m p o s é   ( I I I )   ou  (V) ,   l o r s q u e   c e l u i - c i   e s t  

une  a m i n e .  

Les  r é a c t i o n s   de  c o n d e n s a t i o n   ( 1 ) ,   (2)  et  ( 2 )  

b i s   s o n t   e f f e c t u é e s   en  p r é s e n c e   d ' u n   a g e n t   b a s i q u e   s u s c e p t i b l e  

de  f i x e r   l ' a c i d e   h a l o h y d r i q u e   HX  f o r m é   d a n s   la  r é a c t i o n .   Comme 

a g e n t s   b a s i q u e s   u t i l i s a b l e s   on  p e u t   c i t e r ,   pa r   e x e m p l e ,   l e s  

h y d r o x y d e s   a l c a l i n s ,   l ' a m m o n i a q u e ,   ou  un  e x c è s   des   c o m p o s é s  

de  f o r m u l e   ( I I I )   ou  ( V ) .  

Les  r é a c t i o n s   ( 1 ) ,   (2)  et   (2)  b i s   s o n t   e f f e c t u é e s  

à  une  t e m p é r a t u r e   qu i   e s t   f o n c t i o n   en  p a r t i c u l i e r   du  s o l v a n t  

u t i l i s é .   De  m a n i è r e   g é n é r a l e   la   r é a c t i o n   (1)  e s t   e f f e c t u é e  

e n t r e   0  et   1 5 0 ° C .   E l l e   p e u t   donc   ê t r e   r é a l i s é e   à  une  t e m p é r a -  

t u r e   i n f é r i e u r e   à  la   t e m p é r a t u r e   o r d i n a i r e ,   pa r   e x e m p l e   e n t r e  

0  et  10°C,   ou  à  u n e ' t e m p é r a t u r e   s u p é r i e u r e   à  la  t e m p é r a t u r e  

o r d i n a i r e ,   par   e x e m p l e   e n t r e   100  e t   1 5 0 ° C .   Les  r é a c t i o n s   ( 2 )  

et   (2)  b i s  n e   p e u v e n t   ê t r e   r é a l i s é e s   à  des   t e m p é r a t u r e s   a u s s i  



b a s s e s   que  c e l l e s   u t i l i s a b l e s   p o u r   la  r é a c t i o n   ( 1 ) .   E l l e s  

s o n t   e f f e c t u é e s   en  g é n é r a l   e n t r e   100  et  150°C.   S e l o n   la  t e m -  

p é r a t u r e   et  le   s o l v a n t   u t i l i s é s ,   l e s   r é a c t i o n s   ( 1 ) ,   (2)  e t  

(2)   b i s   s o n t   e f f e c t u é e s   à  la   p r e s s i o n   a t m o s p h é r i q u e   ou  s o u s  

une  p r e s s i o n   s u p é r i e u r e   à  la  p r e s s i o n   a t m o s p h é r i q u e .  

Les  d i h a l c   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e s   i s o m è r e s  

(IV)  et  (IV)  b i s   o b t e n u e s   dans   la  r é a c t i o n  ( 1 )   p e u v e n t   ê t r e  

s é p a r é e s ,   par   e x e m p l e   par   c r i s t a l l i s a t i o n   f r a c t i o n n é e .   L e s  

i s o m è r e s   a i n s i   s é p a r é s   f o u r n i s s e n t   e n s u i t e ,   par   l e s   r é a c t i o n s  

(2)  et  (2)  b i s ,   le   composé   ( I )   pur  e t   le   m é l a n g e   des  d e u x  

c o m p o s é s   i s o m è r e s   ( I )   b i s   et  ( I )   t e r .  

On  p e u t   é g a l e m e n t   s o u m e t t r e   le   m é l a n g e   des  c o m -  

p o s é s   (IV)  et  (IV)  b i s   o b t e n u   dans   la  r é a c t i o n  ( 1 )   à  la  d e u x i è -  

me  é t a p e   du  p r o c é d é  [ r é a c t i o n   avec   le  c o m p o s é   ( V ) ] .   On  o b t i e n t  

a l o r s   un  m é l a n g e   des  t r o i s   c o m p o s é s   i s o m è r e s ( I ) ,   ( I )   b i s ,   e t  

( I )   t e r ,   m é l a n g e   qui   p e u t   ê t r e   e m p l o y é   t e l   q u e l   dans   l e s   a p p l i -  

c a t i o n s   h e r b i c i d e s .   Les  c o m p o s é s   i s o m è r e s   ( I ) ,   ( I )   b i s   et  ( I )  

t e r   p e u v e n t   a u s s i   ê t r e   s é p a r é s   par   c h r o m a t o g r a p h i e   p r é p a r a t i v e  

en  p h a s e   l i q u i d e .  

Dans  le   cas   où  l e s   c o m p o s é s   ( I I I )   et  (V)  s o n t  

i d e n t i q u e s   et  s o n t   donc  t o u s   l e s   deux  l ' a m m o n i a c ,   l e s   i s o m è r e s  

( I )   et  ( I )   b i s   s o n t   i d e n t i q u e s   et  l ' e n s e m b l e   du  s chéma   r é a c -  

t i o n n e l   p r é c é d e n t   c o n d u i t   donc  à  deux  i s o m è r e s  [ i s o m è r e s   d e  

f o r m u l e s  ( V I )   et  ( V I I )   c i - d e s s o u s ] .   Dans  ce  même  c a s ,   et  à  c o n -  

d i t i o n   d ' o p é r e r   à  t e m p é r a t u r e   s u f f i s a m m e n t   é l e v é e   (100  à  1 5 0 ° C  

d a n s   la  p r a t i q u e ) ,   on  p e u t   o b t e n i r   en  une  s e u l e   é t a p e , à   p a r t i r  

de  la  t r i h a l o - 2 , 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e   ( I I ) ,   un 

m é l a n g e   des  i s o m è r e s   (VI)  et  (VI I ) ,   s u i v a n t   la  r é a c t i o n : ;  



Dans  ce  m é l a n g e   l ' i s o m è r e   (VI)   e s t   p r é p o n d é r a n t  

(a  i n f é r i e u r   à  1  et   s u p é r i e u r   à  0 , 5 ) .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   d a n s   l e s q u e l s   X1  e s t  

un  a tome   de  c h l o r e   ou  de  b r o m e ,   X3  e s t   un  g r o u p e   NH2  et  X2  e s t  

un  g r o u p e  dans   l e q u e l   R2  et  R3  s o n t   des  g r o u p e s   a l k y l e  

i d e n t i q u e s   R'  p e u v e n t   a u s s i   ê t r e   p r é p a r é s   pa r   r é a c t i o n   d ' u n e  

t r i h a l o - 2 , 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e   ( I I )   avec   u n e  

a m i n e   t e r t i a i r e   de  f o r m u l e   ( V I I I )   et   c o n d e n s a t i o n   de  la   d i h a -  

l o - 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e   ( IX)   a i n s i   o b t e n u e  

a v e c   l ' a m m o n i a c ,   s u i v a n t   le   s c h é m a   r é a c t i o n n e l   s u i v a n t  :  

La  r é a c t i o n   ( 4 ) ,   qu i   p r é s e n t e   l ' o r i g i n a l i t é   d e  

f o u r n i r   s é l e c t i v e m e n t   l ' i s o m è r e   d i h a l o - 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i -  

m i d i n e ,   p e u t   ê t r e   e f f e c t u é e   en  m i l i e u   s o l v a n t   o r g a n i q u e ,   à  

une  t e m p é r a t u r e   c o m p r i s e   e n t r e   100  e t   1 5 0 " C .   Comme  s o l v a n t s  

o r g a n i q u e s   u t i l i s a b l e s   on  p e u t   c i t e r   l e s  m ê m e s   s o l v a n t s   q u e  

pour   l e s   r é a c t i o n s   ( 1 ) ,   (2)  et  (2)  b i s .  

La  r é a c t i o n   (5)  e s t   r é a l i s é e   d a n s   l e s   mêmes  

c o n d i t i o n s   que  la   r é a c t i o n   ( 2 ) .  



Les  c o m p o s é s   f o r m é s   d a n s   l e s   r é a c t i o n s   ( 1 ) ,  

( 2 ) , ( 2 )   b i s , ( 3 ) ,   (4)  et  (5)  p e u v e n t   ê t r e   i s o l é s   du  m i l i e u  

r é a c t i o n n e l   par   des   m é t h o d e s   c l a s s i q u e s   t e l l e s   que ,   par   e x e m -  

p l e ,   la   f i l t r a t i o n ,   l o r s q u e   l e s   c o m p o s é s   p r é c i p i t e n t ,   ou  l a  

d i s t i l l a t i o n   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e   du  s o l v a n t   s u i v i e   du  l a v a g e  

à  l ' e a u   du  r é s i d u ,   et  p u r i f i é s   par   r e c r i s t a l l i s a t i o n   dans   un 

s o l v a n t   a p p r o p r i é .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   dans   l e s q u e l s   l ' u n  

au  moins   des  s u b s t i t u a n t s   R2,  R3,  R4,  R5  e s t   un  g r o u p e  

p e u v e n t   ê t r e   p r é p a r é s   par   a c y l a t i o n   des  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )  

d a n s   l e s q u e l s   R2,  R3,  R4,  R5  ne  s o n t   p a s  C e t t e   a c y l a -  

t i o n   e s t   e f f e c t u é e   à  l ' a i d e   des  a g e n t s   d ' a c y l a t i o n   h a b i t u e l s  

t e l s   que  c h l o r u r e s  d ' a c i d e ,   a n h y d r i d e s   d ' a c i d e ,   c é t è n e   ou  c o m -  

p o s é s  h o m o l o g u e s .   On  o p è r e   en  m i l i e u   s o l v a n t   o r g a n i q u e ,   à  u n e  

t e m p é r a t u r e   c o m p r i s e   e n t r e   20  e t   120°C ,   de  p r é f é r e n c e   e n t r e   50  

et  100°C .   Comme  s o l v a n t s   o r g a n i q u e s   u t i l i s a b l e s   on  p e u t   c i t e r  

en  p a r t i c u l i e r   l e s   a c i d e s   c a r b o x y l i q u e s ,   dans   le  cas   où  on  e f -  

f e c t u e   l ' a c y l a t i o n   avec   un  a n h y d r i d e   d ' a c i d e ,   et  la  p y r i d i n e ,  

dans   le   c a s   où  on  e f f e c t u e   l ' a c y l a t i o n   avec   un  c h l o r u r e   d ' a c i d e .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   p e u v e n t   ê t r e   t r a n s -  

f o r m é s   en  l e u r s   s e l s   avec   l e s   a c i d e s   m i n é r a u x   ou  o r g a n i q u e s   p a r  

r é a c t i o n   avec   l ' a c i d e   c o r r e s p o n d a n t   au  s e i n   d ' u n   s o l v a n t   a p p r o -  

p r i é .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   et  l e u r s   s e l s   a v e c  

l e s   a c i d e s   m i n é r a u x   ou  o r g a n i q u e s   ont   La  p r o p r i é t é   de  d é t r u i r e  

un  g r a n d   nombre   de  p l a n t e s   i n d é s i r a b l e s   a p p a r t e n a n t   aux  c l a s s e s  

des  m o n o c o t y l é d o n e s   ou  des  d i c o t y l é d o n e s   et  ce  à  des  d o s e s   t r è s  

f a i b l e s   c o m p r i s e s   e n t r e   150  g /ha   et   2500  g / h a .   En  p a r t i c u l i e r  

i l s   d é t r u i s e n t   t o t a l e m e n t   l e s   p l a n t e s   s u i v a n t e s  :   ray  g r a s s ,  

p a n i c ,   d i g i t a i r e ,   s é t a i r e ,   v u l p i n ,   f o l l e   a v o i n e ,   g a i l l e t ,   a m a -  

r a n t e ,   r e n o u é e ,   c a p s e l l e ,   v é r o n i q u e ,   m o u t a r d e ,   d a t u r a ,   m o u r o n ,  

s t e l l a i r e ,   c h a r d o n ,   f u m e t e r r e ,   c h e n o p o d e ,   o s e i l l e ,   p l a n t a i n ,  



a t r i c l e x ,   p i s s e n l i t ,   c o q u e l i c o t ,   c h r y s a n t h è m e ,   s e n e ç o n ,   l a i t e -  

r o n ,   e u p h o r b e .   En  o u t r e ,   aux  d o s e s   a u x q u e l l e s   i l s   s o n t   a c t i f s  

v i s - à - v i s   des  p l a n t e s   i n d é s i r a b l e s ,   l e s   c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )  

et  l e u r s   s e l s   n ' o n t   en  g é n é r a l   pas  d ' a c t i o n   d é f a v o r a b l e   s u r  

des   c é r é a l e s   d ' h i v e r   et  de  p r i n t e m p s   t e l l e s   que  le   b l é   et  l ' o r -  

ge,  s u r   le  r i z   et  le   m a i s .  

Les  c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   et  l e u r s   s e l s   s o n t  

a c t i f s   v i s - à - v i s   des  p l a n t e s   a d v e n t i c e s   a u s s i   b i e n   d a n s   l e s  

t r a i t e m e n t s   de  p r é - l e v é e   que  d a n s   l e s   t r a i t e m e n t s   de  p o s t -  

l e v é e .   T o u t e f o i s   l e u r   a c t i v i t é   e s t   p l u s   m a r q u é e   d a n s   l e s   t r a i -  

t e m e n t s   de  p o s t - l e v é e .  

Pour   l e u r   mi se   en  o e u v r e   l e s   c o m p o s é s   h e r b i c i -  

des   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   p e u v e n t   ê t r e   i n c o r p o r é s ,   c o n j o i n t e m e n t  

avec   d ' a u t r e s   h e r b i c i d e s   ou  s é p a r é m e n t ,   d a n s   des   f o r m u l a t i o n s  

qui   c o n t i e n n e n t ,   o u t r e   la   m a t i è r e   a c t i v e ,   l e s   a d d i t i f s   i n e r t e s  

h a b i t u e l l e m e n t   u t i l i s é s   en  a g r i c u l t u r e   p o u r   f a c i l i t e r   la   c o n -  

s e r v a t i o n ,   la   mi se   en  s u s p e n s i o n   a q u e u s e ,   l ' a d h é r e n c e   s u r   l e  

f e u i l l a g e   et  la  r é s i s t a n c e   aux  a g e n t s   a t m o s p h é r i q u e s   et  a u x  

d é g r a d a t i o n s   b i o l o g i q u e s   ( d ' o ù   une  p e r s i s t a n c e   p l u s   g r a n d e   d e  

l ' a c t i o n ) ,   t e l s   que  d i l u a n t s   s o l i d e s   ( t a l c ,   s i l i c e ,   k i e s e l g u h r ,  

a r g i l e ,   e t c . . . )   ou  l i q u i d e s   ( h u i l e s   m i n é r a l e s ,   e a u ,   s o l v a n t s  

o r g a n i q u e s   comme  par   e x e m p l e   des   c é t o n e s ,   d e s  a l c o o l s ,   des   h y -  

d r o c a r b u r e s   ou  l e u r s   d é r i v é s   c h l o r é s ) ,  a d j u v a n t s ,   t e n s i o   a c t i f s ,  

a n t i o x y d a n t s   et  s t a b i l i s a n t s .  D e   t e l l e s   f o r m u l a t i o n s   p e u v e n t  

se  p r é s e n t e r   s o u s   la  f o rme   de  p o u d r e s   m o u i l l a b l e s ,   s o l u t i o n s  

é m u l s i f i a b l e s   dans   l ' e a u ,   s u s p e n s i o n s ,   g r a n u l é s   ou  t o u t e   a u t r e  

f o r m e   en  u s a g e   d a n s   le   d o m a i n e   d e s   h e r b i c i d e s .  

Dans  l e s   f o r m u l a t i o n s   c o n t e n a n t   s e u l e m e n t   des   c o m -  

p o s é s   h e r b i c i d e s   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   et  des   a d d i t i f s   i n e r t e s ,   l a  

t e n e u r   en  c o m p o s e s   de  f o r m u l e   ( I )   ou  l e u r s   s e l s   ( m a t i è r e   a c -  

t i v e )   p e u t   v a r i e r   de  1  %  à  95 %  en  p o i d s .   Dans  l e s   f o r m u l a t i o n s  

c o n t e n a n t   des  c o m p o s é s   h e r b i c i d e s   s e l o n   l ' i n v e n t i o n ,   d ' a u t r e s  

h e r b i c i d e s   et   des  a d d i t i f s   i n e r t e s ,   l a   t e n e u r   en  c o m p o s é s   s e -  

lon   l ' i n v e n t i o n   p e u t   v a r i e r   de  1  %  à  80 %  en  p o i d s ,   c e l l e   e n  

h e r b i c i d e s   a u t r e s   de  80 %  à  1  %  en  p o i d s ,   l e   c o m p l é m e n t   à  1 0 0  

é t a n t   c o n s t i t u é   par   l e s   a d d i t i f s   i n e r t e s .  



Comme  h e r b i c i d e s   a u t r e s   qui   p e u v e n t   ê t r e   a s s o -  
c i é s   dans   l e s   f o r m u l a t i o n s   a u x  c o m p o s é s   s e l o n   l ' i n v e n t i o n   on 

p e u t   c i t e r   la  ( d i c h l o r o - 3 , 4   p h é n y l ) - 3   d i m é t h y l - 1 , 1   u r é e   ( d i u r o n ) ,  

la  p h é n y l - 3   d i m é t h y l - 1 , 1   u r é e   ( f é n u r o n ) ,   la  ( c h l o r o - 3   m é t h y l - 4  

p h é n y l  ) - 3  

d i m é t h y l - 1 , 1   u r é e   ( c h l o r t o l u r o n ) ,   la  ( c h l o r o - 4   p h é n y l ) - 3  

d i m é t h y l - 1 , 1   u r é e   ( m o n u r o n ) ,   le   m o n o l i n u r o n ,   la  ( d i c h l o r o - 3 , 4  

p h é n y l ) - 3   m é t h o x y - 1   m é t h y l - 1   u r é e   ( l i n u r o n ) ,   l ' i s o p r o t u r o n ,   l e  

m i t h a b e n z t h i a z u r o n ,   la  ( d i c h l o r o - 3 , 4   p h é n y l ) - 3   n - b u t y l - 1  

m é t h y l - 1   u r é e   ( n é b u r o n ) ,   la  c h l o r o - 2   é t h y l a m i n o - 4   i s o p r o p y -  

l a m i n o - 6   t r i a z i n e - 1 , 3 , 5   ( a t r a z i n e ) ,   la   c h l o r o - 2   b i s   ( é t h y l a -  

m i n o ) - 4 , 6   t r i a z i n e - 1 , 3 , 5   ( s i m a z i n e ) ,   l ' a m i n o - 3   t r i a z o l e - 1 , 2 , 4 ,  

la  t e r b u t r y n e ,   la   c y a n a z i n e ,   la   d i é t h y l - 2 , 6   N - c h l o r o a c é t y l  

N - m é t h o x y m é t h y l   a n i l i n e   ( a l a c h l o r ) ,   la   N - c h l o r o a c é t y l   N - i s o -  

p r o p y l   a n i l i n e   ( p r o p a c h l o r ) ,   le   n a p r o p a m i d e ,   le   d i q u a t ,   l e  

p a r a q u a t ,   l ' a c i d e   d i c h l o r o - 2 , 4   p h é n o x y a c é t i q u e   ( 2 , 4 - D ) ,   l ' a c i d e  

( m é t h y l - 2   c h l o r o - 4   p h é n o x y ) - 2   p r o p i o n i q u e   (MCPP),  l ' a c i d e  

m é t h o x y - 2   d i c h l o r o - 3 , 6   b e n z o ï q u e   ( d i c a m b a ) ,   l ' a c i d e   a m i n o - 4  

t r i c h l o r o - 3 , 5 , 6   p i c o l i n i q u e   ( p i c l o r a m ) ,   le  d i n i t r o - 2 , 4   s e c - b u t y l - 6  

p h é n o l   ( d i n o s e b ) ,   le  d i n i t r o - 4 , 6   o r t h o - c r é s o l   (DNOC),  le  N - ( c h l o -  

r o - 3   p h é n y l )   c a r b a m a t e   de  c h l o r o - 4   b u t y n y l e - 2   ( b a r b a n ) ,   l e  

p r o p h a m ,   le  t e r b a c i l e ,   le   b r o m o - 5   s e c - b u t y l - 3   m é t h y l - 6   u r a c i l e  

( b r o m a c i l e ) ,   le   p y r a z o n e ,   le   p h e n m e d i p h a m   et  le  m é t a m i t r o n .  

Les  e x e m p l e s   s u i v a n t s   i l l u s t r e n t   l ' i n v e n t i o n   s a n s  

la   l i m i t e r .  

E X E M P L E  1   Amino-4   c h l o r o - 6   é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i -  

m i d i n e .  

La  p r é p a r a t i o n   de  ce  composé   e s t   r é a l i s é e   en  2 

é t a p e s .  

1 è r e  é t a p e  :  

Dans  un  r é a c t e u r   de  250  ml  muni  d ' u n e   a g i t a t i o n ,  

on  i n t r o d u i t   4 5 , 9   g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,  

150  g  de  m é t h y l é t h y l c é t o n e   et  130  g  d ' e a u .   Dans  ce  m é l a n g e  

m a i n t e n u   à  5°C,  on  a j o u t e   en  30  m i n u t e s   9 , 4 4   g  d ' é t h y l a m i n e   en  

s o l u t i o n   a q u e u s e   à  32 ,5   %.  On  m a i n t i e n t   1  h  30  à  5°C.  On  a j o u t e  



e n s u i t e   8 ,08   g  de  s o u d e   en  s o l u t i o n   a q u e u s e   à  30  %.  On   m a i n -  

t i e n t   le   m é l a n g e   4  h e u r e s   à  20°C  et  une  n u i t   au  r é f r i g é r a t e u r  

à  e n v i r o n   0°C.   I l   a p p a r a i t   un  p r é c i p i t é   qu i   e s t   i s o l é   pa r   f i l -  

t r a t i o n ,   l a v é   avec   16  ml  de  m é t h y l é t h y l c é t o n e   et  r e c r i s t a l l i -  

sé  deux  f o i s   dans   180  ml  d ' é t h a n o l .   On  o b t i e n t   a i n s i   1 0 , 5   g 

d ' é t h y l a m i n o - 2   d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   qu i   f o n d  

à  147°C  et   qui   e s t   i d e n t i f i é e   pa r   son  s p e c t r e   d a n s   l ' i n f r a -  

r o u g e   ( IR)   et  son  s p e c t r e   de  r é s o n a n c e   m a g n é t i q u e   n u c l é a i r e  

(RMN).  

Le  f i l t r a t   e s t   é v a p o r é .   On  o b t i e n t   a i n s i   3 6 , 5   g 
d ' u n   m é l a n g e   d ' é t h y l a m i n o - 2   d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i -  

d i n e   et  d ' é t h y l a m i n o - 4   d i c h l o r o - 2 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,  

m é l a n g e   qui   fond   à  76°C  et   qu i   e s t   i d e n t i f i é   par   s e s   s p e c t r e s  

IR  et   RMN. 

2ème  é t a p e  :  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  ml,  on  i n t r o d u i t   7 ,5   g 

d ' é t h y l a m i n o - 2   d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   o b t e n u e  

comme  i n d i q u é   c i - d e s s u s ,   110  ml  de  m é t h a n o l   et  11  g  d ' a m m o n i a c .  

Le  m é l a n g e   e s t   c h a u f f é   à  110°C  p e n d a n t   2  h e u r e s   p u i s   r e f r o i d i .  

On  c o n c e n t r e   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e   la   s o l u t i o n   o b t e n u e   et   l a v e  

à  l ' e a u   le   r é s i d u .  O n   o b t i e n t   a i n s i   8 ,2   g  d ' a m i n o - 4   c h l o r o - 6  

é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   q u i   e s t   i d e n t i f i é e   p a r  

s e s   s p e c t r e s   IR  e t   RMN  et   qu i   fond  à  1 2 4 ° C .  

E X E M P L E  2   M é l a n g e   des   t r o i s   i s o m è r e s   a m i n o - 4   c h l o r o - 6   é t h y -  

l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   a m i n o - 2   c h l o r o - 6   é t h y l a m i n o - 4  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  c h l o r o - 2   a m i n o - 6   é t h y l a m i n o - 4  m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  ml,  on  i n t r o d u i t   2 ,5   g 

d ' é t h y l a m i n o - 2   d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   9 ' g   d u  

m é l a n g e   d ' é t h y l a m i n o - 2   d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   e t  

d ' é t h y l a m i n o - 4   d i c h l o r o - 2 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   o b t e n u   à  

la  p r e m i è r e   é t a p e   de  l ' e x e m p l e   1,  165  g  d e   m é t h a n o l   et   16  g 

d ' a m m o n i a c .   Le  m é l a n g e   e s t   c h a u f f é   2  h e u r e s   à  120°C  p u i s   r e f r o i -  

d i .   On  c o n c e n t r e   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e   la   s o l u t i o n   o b t e n u e   e t  

l a v e   à  l ' e a u   le   r é s i d u .   On  o b t i e n t   a i n s i   8 , 2   g  d ' u n   m é l a n g e  



f o n d a n t   à  76°C.   L ' a n a l y s e   de  ce  m é l a n g e   par   c h r o m a t o g r a p h i e  

en  p h a s e   g a z e u s e   et  s p e c t r o m é t r i e   de  masse   m o n t r e   q u ' i l   c o n t i e n t  

5 6 , 6   %  d ' a m i n o - 2   c h l o r o - 6   é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i -  

ne,   3 7 , 8  %   d ' a m i n o - 4   é t h y l a m i n o - 2   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i -  

m i d i n e   et   5 , 6  %   d ' a m i n o - 6   é t h y l a m i n o - 4   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

E X E M P L E  -  3  -   M é l a n g e   des  t r o i s   i s o m è r e s   a m i n o - 2   c h l o r o - 6  

i s o p r o p y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   a m i n o - 4   c h l o r o - 6  

i s o p r o p y l a m i n o - 2  m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  a m i n o - 6   i s o p r o p y -  

l a m i n o - 4   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

La  s y n t h è s e   e s t   r é a l i s é e   en  2  é t a p e s .  

1 è r e  é t a p e  :  

On  o p è r e   comme  dans   la  p r e m i è r e   é t a p e   de  l ' e x e m -  

p l e   1  en  r e m p l a ç a n t   l ' é t h y l a m i n e   par   11,B  g  d ' i s o p r o p y l a m i n e ,  

Par   é v a p o r a t i o n   sous   p r e s s i o n   r é d u i t e  d e   l a  s o l u t i o n   f i n a l e ,  

l a v a g e   à  l ' e a u   du  r é s i d u   e t  s é c h a g e   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e ,   on  

o b t i e n t   5 1 , 4   g  d ' u n e   p â t e   c o n s t i t u é e   p a r  u n   m é l a n g e   de  d i c h l o -  

r o - 4 , 6   i s o p r o p y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  de  d i c h l o -  

r o - 2 , 6   i s o p r o p y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

2 è m e  é t a p e  :  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  ml,  on  i n t r o d u i t   12 ,5   g 

du  m é l a n g e   o b t e n u   à  la  p r e m i è r e   é t a p e ,   250  g  de  m é t h a n o l   e t  

25  g  d ' a m m o n i a c .   A p r è s   2  h e u r e s   d e  c h a u f f a g e   à  130°C,   on  c o n -  

c e n t r e   s o u s   v i d e   la  s o l u t i o n  o b t e n u e   et  l a v e   à  l ' e a u   le  r é s i d u .  

On  o b t i e n t   a i n s i   12,1  g  d ' u n   p r o d u i t   p â t e u x   q u i ,   a i n s i   que  l e  

m o n t r e n t   la   c h r o m a t o g r a p h i e   en  p h a s e   g a z e u s e   et  la   s p e c t r o m é -  

t r i e   de  m a s s e ,   e s t   un  m é l a n g e   c o n t e n a n t   5 5 , 1  %   d ' a m i n o - 2   c h l o -  

r o - 6  i s o p r o p y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   3 9 , 4  %   d ' a m i n o - 4  

c h l o r o - 6   i s o p r o p y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  5 ,5   %  

d ' i s o p r o p y l a m i n o - 4   a m i n o - 6   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e . .  

E X E M P L E  4  -   M é l a n g e   des  t r o i s   i s o m è r e s   a m i n o - 2   c h l o r o - 6   m é t h y -  

l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   a m i n o - 4   c h l o r o - 6   m é t h y l a m i n o - 2  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  a m i n o - 6   c h l o r o - 2   m é t h y l a m i n o - 4  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

La  s y n t h è s e   e s t   r é a l i s é e   en  deux  é t a p e s .  



1 è r e  é t a p e  :  

On  o p è r e   comme  dans   la  p r e m i è r e   é t a p e   de  l ' e x e m -  

p le   1  en  r e m p l a ç a n t   l ' é t h y l a m i n e   pa r   6 , 2   g  de  m é t h y l a m i n e   e n  

s o l u t i o n   à  3 0 , 7  %   dans   l ' e a u .   A p r è s   r é a c t i o n ,   on  o b t i e n t   p a r  

f i l t r a t i o n   13  g  d ' u n   p r é c i p i t é   c o n s t i t u é   de  d i c h l o r o - 4 , 6  

m é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  p o i n t   de  f u s i o n   1 4 2 ° C .  

Par   c o n c e n t r a t i o n   s o u s   o r e s s i o n   r é d u i t e   du  f i l -  

t r a t   et  l a v a g e   à  l ' e a u   du  r é s i d u ,   on  o b t i e n t   3 3 , 4   g  d ' u n   p r o -  

d u i t   f o n d a n t   à  91°C  q u i ,   a i n s i   que  le   m o n t r e n t   l e s   s p e c t r e s  

IR  et   RMN,  e s t   un  m é l a n g e   de  d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  de  d i c h l o r o - 2 , 6   m é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

2ème  é t a p e  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  ml,  on  i n t r o d u i t   6  g 

de  d i c h l o r o - 4 , 6   m é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   2 0 , 6   g 

du  m é l a n g e   des   deux  i s o m è r e s   o b t e n u   à  la   l è r e   é t a p e ,   50  g 

d ' a m m o n i a c  e t   350  g  de  m é t h a n o l .   A p r è s   deux  h e u r e s   de  c h a u f f a g e  

à  130°C ,   on  c o n c e n t r e   s o u s   v i d e   la   s o l u t i o n   o b t e n u e   et   l a v e  

à  l ' e a u   le   r é s i d u .   On  o b t i e n t   a i n s i   2 0 , 6  g   d ' u n   m é l a n g e ,   f o n -  

d a n t   à  1 1 8 ° C .   Comme  l e   m o n t r e n t   la   c h r o m a t o g r a p h i e   en  p h a s e  

g a z e u s e   et   la   s p e c t r o m é t r i e   de  m a s s e ,   ce  m é l a n g e   c o n t i e n t   5 0 , 3  

d ' a m i n o - 2   m é t h y l - a m i n o - 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,  

48,   3 %  d ' a m i n o - 4   m é t h y l a m i n o - 2   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i -  

d i n e   e t   1 , 4  %   d ' a m i n o - 6   m é t h y l a m i n o - 4   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y -  

r i m i d i n e .  

E X E M P L E   5  -   M é l a n g e  d ' a m i n o - 2   c h l o r o - 6   é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et   a m i n o - 6   c h l o r o - 2   é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

La  s y n t h è s e   e s t   r é a l i s é e   e n  d e u x   é t a p e s .  

1 è r e  é t a p e :  

On  o p è r e   comme  d a n s   l a   p r e m i è r e   é t a p e   de  l ' e x e m -  

p l e   1  en  u t i l i s a n t   18  g  d ' é t h y l a m i n e   en  s o l u t i o n   à  3 2 , 5   %  d a n s  

l ' e a u ,   9 1 , 8   g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   300  g 

de  m é t h y l é t h y l c é t o n e ,   260  g  d ' e a u   e t   1 6 , 2   g  de  s o u d e .  



En  f i n   de  r é a c t i o n ,   on  r e c u e i l l e   par   f i l t r a t i o n  

2 5 , 5   g  de  d i c h l o r o - 4 , 6   é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

Le  f i l t r a t   e s t   c o n c e n t r é   sous   p r e s s i o n   r é d u i t e  

et  le   r é s i d u   o b t e n u   e s t   d i s s o u s   d a n s   280  ml  d ' a c i d e   c h l o r h y d r i -  

que  c o n c o n t r é .   A  la  s o l u t i o n   o b t e n u e   on  a j o u t e   112  ml  d ' e a u .  

On  r e c u e i l l e   a l o r s   pa r   f i l t r a t i o n   1 1 , 5   g  d ' u n   m é l a n g e   de  d i c h l o -  

r o - 4 , 6   é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  de  d i c h l o r o - 2 , 6  

é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .   Au  f i l t r a t   on  a j o u t e   e n -  

c o r e   2  l i t r e s   d ' e a u .   Par   une  n o u v e l l e   f i l t r a t i o n ,   on  r e c u e i l l e  

36  g  de  d i c h l o r o - 2 , 6   é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   d e  

p o i n t   de  f u s i o n   8 0 ° C .  

2ème  é t a p e  

Dans  un  a u t o c l a v e  d e   500  ml,  on  i n t r o d u i t   18  g  d e  

d i c h l o r o - 2 , 6   é t h y l a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e , 2 2 0   ml  d e  

m é t h a n o l   et   40  g  d ' a m m o n i a c .   A p r è s   2  h e u r e s   de  c h a u f f a g e   à 

130°C ,   on  é v a p o r e   la  s o l u t i o n   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e .   Par  r e c r i s -  

t a l l i s a t i o n   du  r é s i d u   dans   un  m é l a n g e   é t h a n o l - e a u ,   on  r e c u e i l l e  

10 ,8   g  d ' u n   m é l a n g e   f o n d a n t   à  100°C .   Comme  le   m o n t r e n t  l a  

c h r o m a t o g r a p h i e   en  p h a s e   g a z e u s e   e t   la   s p e c t r o m é t r i e   de  m a s s e ,  

ce  m é l a n g e   c o n t i e n t   9 4 , 4   %  d ' a m i n o - 2   é t h y l a m i n o - 4   c h l o r o - 6  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et   5 , 6  %   d ' a m i n o - 6   é t h y l a m i n o - 4   c h l o -  

r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

/ E X E M P L E  6 /  -   C h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4   é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

On  c h a u f f a   à  95  °C  p e n d e n t   5  h  30  un  m é l a n g e   d e  

2 4 , 6   g  d ' a c i d e   b a r b i t u r i q u e ,   2 0  g   de  d i é t h y l s u l f o x y d e ,   75  ml  

d ' a c i d e   a c é t i q u e   g l a c i a l   et   28  ml  d ' a n h y d r i d e   a c é t i q u e .   A p r è s  

r e f r o i d i s s e m e n t ,   on  a j o u t e   à  f r o i d   175  ml  d ' e a u .   Le  p r é c i p i t é  

o b t e n u   e s t   f i l t r é ,   l a v é   à  l ' a c é t o n e   e t   s é c h é   sous   p r e s s i o n  

r é d u i t e .   On  o b t i e n t   a i n s i   2 1 , 7   g  de  d i é t h y l s u l f o n i u m - 5   b a r b i -  

t u r y l i d e .  

Aux  2 1 , 7   g  de  d i é t h y l s u l f o n i u m - 5   b a r b i t u r y l i d e  

on  a j o u t e   84 ,4   g  d ' o x y c h l o r u r e   de  p h o s p h o r e ,   5  ml  de  d i m é t h y -  

l a n i l i n e   et  on  c h a u f f e   le  m é l a n g e   o b t e n u   à  l ' é b u l l i t i o n   p e n -  

d a n t   20  h e u r e s .   Aprè s   r e f r o i d i s s e m e n t   à  60°C ,   on  c o u l e   le   m é l a n -  

ge  r é a c t i o n n e l   s u r   de  la  g l a c e   et  on  a g i t e   1  h e u r e .   On  f i l t r e  



le   p r é c i p i t é   o b t e n u ,   on  le   s è c h e   e t   on  le   r e c r i s t a l l i s e   d a n s  

l ' h e x a n e .   On  o b t i e n t   a i n s i  1 0   g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e   de  p o i n t   de  f u s i o n   6 2 - 6 4 ° C .  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  m l ,  o n   i n t r o d u i t   10  g  d e  

t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   17  g  d ' a m m o n i a c   e t  

100  g  de  m é t h a n o l .   A p r è s   2  h e u r e s   de  r é a c t i o n   à  1 0 0 ° C ,   on  f i l -  

t r e   l e   p r é c i p i t é   o b t e n u ,   on  le   l a v e   à  l ' eau e t  on  le  s è c h e   s o u s  

p r e s s i o n   r é d u i t e .   On  o b t i e n t   a i n s i   5 ,6   g  d ' u n   p r o d u i t   f o n d a n t  

à  182°C  et   c o n s i s t a n t   e s s e n t i e l l e m e n t   en  c h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4  

é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .   Ce  p r o d u i t .  e s t   c a r a c t é r i s é   pa r   s e s  

s p e c t r e s   IR,  RMN  et   de  m a s s e .  

EXEMPLE  7 / -   C h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4   b u t y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  500  ml,  on  c h a u f f e   à  1 0 0 ° C ,  

p e n d a n t   2  h e u r e s ,   120  g  de  m é t h a n o l ,   20  g  d ' a m m o n i a c   e t   17  g  d e  

t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   b u t y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .   A p r è s   r e f r o i d i s s e m e n t ,  

la   s o l u t i o n   o b t e n u e   e s t   c o n c e n t r é e   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e .   On 

l a v e   à  l ' e a u   le   r é s i d u   o b t e n u  ,   e t   on  le   r e c r i s t a l l i s e   dans   l e  

p r o p a n o l .   On  o b t i e n t   a i n s i   7  g  d ' u n   p r o d u i t   f o n d a n t   à  1 2 9 ° C  

et   c o n s i s t a n t   e s s e n t i e l l e m e n t   en  c h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4   b u t y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .   Ce  p r o d u i t   e s t   c a r a c t é r i s é   pa r   s e s   s p e c t r e s   IR,  RMN 

et  de  m a s s e .  

La  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   b u t y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   u t i l i -  

s é e   comme  p r o d u i t   de  d é p a r t   e s t   p r é p a r é e   s e l o n   le   p r o c é d é   d é -  

c r i t   à  l ' e x e m p l e   6  p o u r   la   p r é p a r a t i o n   de  la   t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6  

é t h y l t h i o - 5  p y r i m i d i n e ,   en  r e m p l a ç a n t   i n i t i a l e m e n t   le   d i é t h y l -  

s u l f o x y d e   pa r   le   d i b u t - y l s u l f o x y d e .  

E X E M P L E  8  -   M é l a n g e   de  c h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   A)  et   c h l o r o - 2   d i a m i n o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   B ) .  

Dans  un  a u t o c l a v e . d e   5  l i t r e s ,   on  i n t r o d u i t   2 , 5  

l i t r e s   de  m é t h a n o l ,  2 5 0   g  d ' a m m o n i a c   et  250  g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .   On  chauffe   à  100°C  p e n d a n t   2  h e u r e s   e t  

c o n c e n t r e   s o u s   p r e s s i o n   r é d u i t e   la   s o l u t i o n   o b t e n u e .   On  a j o u t e  

de  l ' é t h e r   au  r é s i d u   o b t e n u .   La  p a r t i e   i n s o l u b l e   d a n s   l ' é t h e r  

e s t   s é p a r é e ,   l a v é e   à  l ' e a u   et   s é c h é e .   On  o b t i e n t   a i n s i   1 5 3 , 7   g 



d ' u n   m é l a n g e   des  i s o m è r e s   A  et   B,  d a n s   l e q u e l   l ' i s o m è r e   A  e s t  

p r é d o m i n a n t .   Ce  m é l a n g e   fend   à  154°C  et  e s t   c a r a c t é r i s é   par  s e s  

s p e c t r e s   IR  et  RMN. 

E X E M P L E  9  -   Amino-4  c h l o r o - 6   d i é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

Ders   un  b a l l o n   de  500  ml  muni  d ' u n   r é f r i g é r a n t ,  

on  c h a u f f e  à   l ' é b u l l i t i o n  p e n d a n t   3  h e u r e s   100  g  de  t o l u è n e ,  

23  g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  10,1  g  d e  

t r i é t h y l a m i n e .   Par  c o n c e n t r a t i n r   sous   p r e s s i o n   r é d u i t e   de  l a  

s o l u t i o n   o b t e n u e ,   on  o b t i e n t   un  r é s i d u   qui   e s t   i n t r o d u i t   d a n s  

un  a u t o c l a v e   de  500  ml  avec  350  ml  de  m é t h a n o l   et  50  g   d ' a m m o -  

n i a c .   La  s o l u t i o n   o b t e n u e   a p r è s   2  h e u r e s   de  r é a c t i o r .   à  130°C  e s t  

c o n c e n t r é e   à  n o u v e a u   sous   p r e s s i o n   r é d u i t e .   On  o b t i e n t   un  r é -  

s i d u   q u ' o n   l a v e   à  l ' e a u   et  que  l ' o n   r e c r i s t e l l i s e   dans   un  m é l a n -  

ge  e a u - a l c o o l .   On  o b t i e n t   a i n s i   17 ,5   g  d ' a m i n o - 4   c h l o r o - 6  

d i é t h y l a m i n o - 2   m é t r y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  p o i n t   de  f u s i o n   6 8 ° C ,  

qui  e s t   c a r a c t é r i s é e   par   ses   s p e c t r e s   IR  et  RMN. 

EXEMPLE  1 0  -   M é t h y l a m i n o - 2   a m i n o - 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i -  

m i d i n e .  

Ce  composé   e s t   o b t e n u   s u i v a n t   le  mode  o p é r a t o i -  

re  de  l ' e x e m p l e   1,  en  r e m p l a ç a n t   dans   la  p r e m i è r e   é t a p e   l ' é t h y -  

l a m i n e   par   la  m é t h y l a m i n e .   I l   fond  à  205°C  et  e s t   c a r a c t é r i s é  

pa r   s e s   s p e c t r e s   IR  et  RMN. 

EXEMPLE  1 1  -   M é l a n g e   de  m é t h y l a m i n o - 4   a m i n o - 2   c h l o r o - 6   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  c h l o r o - 2   m é t h y l a m i n o - 4   a m i n o - 6   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

Ce  m é l a n g e   e s t   o b t e n u   s u i v a n t   le  mode  o p é r a t o i r e  

de  l ' e x e m p l e   5,  en  r e m p l a ç a n t   dans  la  p r e m i è r e   é t a p e   l ' é t h y l a -  

mine  par   la   m é t h y l a m i n e .   Il  fond  à  139°C  et  e s t   c a r a c t é r i s é  

par   ses   s p e c t r e s   IR  et  RMN. 

EXEMPLE  1 2 /  -   P i p é r i d i n o - 2   a m i n o - 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i -  

m i d i n e .  

Ce  composé   e s t   o b t e n u   s u i v a n t   le  mode  o p é r a t o i r e  

de  l ' e x e m p l e   1,  en  r e m p l a ç a n t   dans   la  1è re   é t a p e   l ' é t h y l a m i n e   p a r  

la  p i p é r i d i n e .   I l   f o n d  à   128°C  et  e s t   c a r a c t é r i s é   par   ses   s p e c t r e s  

IR  et   RMN. 



EXEMPLE  1 3 /  -   M o r p h o l i n o - 2   a m i n o - 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e .  

Ce  composé   e s t   o b t e n u   s u i v a n t   le  mode  o o é r a t c i r e  

de  l ' e x e m p l e   1,  en  r e m p l a ç a n t   dans   le   1 è r e   é t a p e   l ' é t h y l a m i n e  

par   la  m o r p h o l i n e .   I l   fond  à  115°C  et   e s t   c a r a c t é r i s é   par   s e s  

s p e c t r e s   IR  et   RMN. 

E X E M P L E  1 4  -   A c é t y l a m i n o - 4   d i é t h y l a m i n o - 2   c h l o r o - 6   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

Dans  un  b a l l o n   de  500ml  muni  d ' u n   r é f r i g é r a n t   e t  

d ' u n e   a g i t a t i o n ,   on  p l a c e   250  ml  d ' a c i d e   a c é t i q u e   et  25  a  d ' a -  

m i n o - 4   c h l o r o - 6   d i é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   p r é p a r é e  

comme  i n d i q u é   à  l ' e x e m p l e   9.  On  c h a u f f e   j u s q u ' à   50°C.   P u i s   on  

i n t r o d u i t   p r o g r e s s i v e m e n t   50  ml  d ' a n h y d r i d e   a c é t i q u e .   A c r e s  

q u o i   on  c h a u f f e   30  m i n u t e s   à  r e f l u x .   P u i s   on  é v a p o r e   sous   v i d e  

et  r e p r e n d   le  r é s i d u   à  l ' e a u   t r o i s   f o i s   p o u r   h y d r o l y s e r   l ' e x c è s  

d ' a n h y d r i d e   a c é t i q u e .  

Le  p r o d u i t   b r u t   o b t e n u   e s t   e n s u i t e   r e c r i s t a l l i s é  

dans   l ' é t h a n o l .   On  o b t i e n t   a i n s i   un  p r o d u i t   qu i   fond   à  7 2 - 7 3 ° C ,  

d o n t   l ' a n a l y s e   pa r   RMN  et  IR  c o n f i r m e   q u ' i l   s ' a g i t   de  l ' a c é t y -  

l a m i n o - 4   c h l o r o - 6   d i é t h y l a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

EXEMPLE  1 5 /  -   P r é p a r a t i o n   d ' u n   m é l a n g e   de  d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   A)  e t   de  d i a m i n o - 4 , 6   c h l o r o - 2  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   B ) .  

Dans  un  a u t o c l a v e   de  5  l i t r e s ,   on  i n t r o d u i t   1300  g 

de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   1700  ml  d ' i s o p r o p a -  

nol   et  495  g  d ' a m m o n i a c .   On  c h a u f f e   p e n d a n t   5  h e u r e s   à  1 0 0 ° C .  

A p r è s   r e f r o i d i s s e m e n t   à  la  t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e ,   on  r e c u e i l l e  

pa r   f i l t r a t i o n   le  p r é c i p i t é   f o r m é ,   on  le   l a v e   avec   700  ml  d ' i s o -  

p r o p a n o l   p u i s   avec   de  l ' e a u ,   on  le   s è c h e .   On  o b t i e n t   a i n s i   1010  g 

d ' u n   m é l a n g e   de  d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e  

( i s o m è r e   A)  et  de  d i a m i n o - 4 , 6   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e  

( i s o m è r e   B),   ce  qu i   c o r r e s p o n d   à  u n  r e n d e m e n t   de  9 3 , 6  %   p a r  

r a p p o r t   à  la   t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  d é p a r t .  

Ce  m é l a n g e   f o n d  à   160°C .   Son  a n a l y s e   p a r   c h r o m a t o -  

g r a p h i e   e n c o u c h e   m i n c e   s u r   s i l i c e   ( é l u t i o n   pa r   un  m é l a n g e   c h l o r o -  

f o r m e / m é t h a n o l   9 0 / 1 0 ) ,   pa r   c h r o m a t o g r a p h i e   en  p h a s e   g a z e u s e  



c o u p l é e   avec   la  s p e c t r o m é t r i e   de  m a s s e ,   c a r   s p e c t r o m é t r i e   d a n s  
l ' i n f r a - r o u g e   et  par   r é s o n a n c e   m a g n é t i q u e   n u c l é a i r e   du  c a r b o n e  

13  m o n t r e   q u ' i l   c o n t i e n t   a p p r o x i m a t i v e m e n t   89 %  d '  i s o m è r e  A   e t  

11 %  d ' i s o m è r e   B.  

/EXEMPLE  1 6 /  -   P r é p a r a t i o n   de  la  d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   A) 

10  g  du  m é l a n g e   o b t e n u   à  l ' e x e m p l e   15  s o n t   d i s s o u s  

dans   85  ml  d ' a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   c o n c e n t r é .   A  la  s o l u t i o n   o b -  

t e n u e   on  a j o u t e   o r o g r e s s i v e m e n t   55  ml  d ' e a u .   Le  p r é c i p i t é   f o r m é  

e s t   f i l t r é ,   l a v é   à  l ' e a u   et  s é c h é .  O n   o b t i e n t   a i n s i   2,5  a  d ' u n  

p r o d u i t   qui   e s t   c o n s t i t u é   e s s e n t i e l l e m e n t   par   l ' i s o m è r e  A .  

EXEMPLE  1 7 /  -   P r é p a r a t i o n   d ' u n   m é l a n g e   d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   A)  +  d i a m i n o - 4 , 6   c h l o r o - 2  

m é t h y l t h i o - 5   o y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   B)  e n r i c h i   en  i s o m è r e   B. 

1 è r e   é t a p e  :  

Dans  500  ml  d ' e a u   c o n t e n a n t   1 , 2  g   de  PLURONIC  L  92  

( a g e n t   t e n s i o - a c t i f   non  i o n i q u e   c o n s t i t u é   par   un  c o p o l y m è r e  

d ' o x y d e   d ' é t h y l è n e   et  d ' o x y d e   de  p r o p y l è n e )   on  d i s p e r s e   par   a g i -  

t a t i o n   46  g  de  t r i c h l o r o - 2 , 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   f i n e m e n t  

b r o y é e .   P u i s   on  i n t r o d u i t   en  10  m i n u t e s   170  g  d ' u n e   s o l u t i o n  

a q u e u s e   d ' a m m o n i a c   à  20  %,  en  m a i n t e n a n t   la  t e m p é r a t u r e   à  5 ° C .  

On  l a i s s e   e n s u i t e   une  n u i t   à  la  t e m p é r a t u r e   a m b i a n t e ,   p u i s   on  

f i l t r e   le  p r é c i p i t é   fo rmé   et  le  l a v e   à  l ' e a u .   On  r e c u e i l l e   a i n s i  

42  g  d ' u n   p r o d u i t   qui   e s t   un  m é l a n g e   des   deux  c o m p o s é s   i s o m è r e s  

d i c h l o r o - 4 , 6   a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   et  d i c h l o r o - 2 , 6  

a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   a i n s i   que  le  m o n t r e   en  p a r t i c u -  

l i e r   l ' a n a l y s e   pa r   r é s o n a n c e   m a g n é t i q u e   n u c l é a i r e   du  c a r b o n e   1 3 .  

2 è m e  é t a p e  :  

40  g  du  m é l a n g e   o b t e n u   d a n s   la  l è r e   é t a p e   s o n t  

d i s s o u s   dans   700  ml  d ' a c i d e   c h l o r h y d r i q u e   c o n c e n t r é .   A  la  s o l u t i o n  

o b t e n u e   on  a j o u t e   200  ml  d ' e a u .   Il  se  fo rme   un  p r é c i p i t é   a 

que  l ' o n   s é p a r e   pa r   f i l t r a t i o n .   On  a j o u t e   au  f i l t r a t   120  ml 

d ' e a u .   I l   se  fo rme   un  n o u v e a u   p r é c i p i t é   b  que  l ' o n   s é p a r e   p a r  

f i l t r a t i o n .   On  a j o u t e   e n f i n   au  f i l t r a t   260  ml  d ' e a u   p u i s   200  ml 

d ' u n e   s o l u t i o n  N   d ' h y d r o x y d e   de  s o d i u m .   I l   se  fo rme   un  p r é c i p i -  
10  

té  c  que  l ' o n   s é p a r e   par   f i l t r a t i o n .  



Le  p r é c i p i t é   a  ( p o i d s   6  g)  e s t   c o n s t i t u é   e s s e n t i e l -  

l e m e n t   du  c o m p o s é   d i c h l o r o - 4 , 6   a m i n o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  
Le  o r é c i p i t é   c  ( p o i d s   1 7 , 2   g)  e s t   c o n s t i t u é   du  c o m p o s é   d i c h l o r o -  

2 ,6   a m i n o - 4   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

3 è m e  é t a p e  :  

Dans  u n  a u t o c l a v e   on  i n t r o d u i t   16 ,5   g  du  p r é c i p i -  

té  c  o b t e n u   à  la   2ème  é t a p e ,   150  ml  d ' i s o p r o p a n o l   et  17  g 
d ' a m m o n i a c .   On  c h a u f f e   à  100°C  p e n d a n t   3  h e u r e s   et  15  m i n u t e s .  

Aprè s   r e f r o i d i s s e m e n t   on  f i l t r e   l e   p r é c i p i t é   f o r m é .   On  o b t i e n t  

a i n s i   11 ,3   g  d ' u n   p r o d u i t   qu i   e s t   un  m é l a n g e  d e s   deux  i s o m è r e s  

A  et  B.  La  t e n e u r   en  i s o m è r e   B  du  m é l a n g e   e s t   de  20  %. 

EXEMPLE  1 8  -   P r é p a r a t i o n   de  la  d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   A)  e t   de  l a   d i a m i n o - 4 , 6   c h l o r o - 2  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   ( i s o m è r e   B)  p u r e s .  

Les  i s o m è r e s   A  et  B  s o n t   s é p a r é s   pa r   c h r o m a t o -  

g r a p h i e   l i q u i d e   p r é p a r a t i v e   à  p a r t i r   du  m é l a n g e   o b t e n u   à  l a  

3ème  é t a p e   de  l ' e x e m p l e   1 7 .  

Le  m é l a n g e   e s t  m i s   en  s o l u t i o n   d a n s   du  c h l o r o f o r m e  

a d d i t i o n n é   de  2 , 5  %   d ' é t h a n o l   et   la   s o l u t i o n   e s t   i n t r o d u i t e   e n  

t ê t e   d ' u n e   c o l o n n e   de  l o n g u e u r   25  cm  et   de  d i a m è t r e   i n t é r i e u r  

22  mm,  r e m p l i e   d ' u n   ge l   de  s i l i c e   de  g r a n u l o m é t r i e   5  µ  c o n n u  

s o u s   la   d é n o m i n a t i o n   c o m m e r c i a l e   LICHROSORB  Si  60  ( p r o d u i t  

c o m m e r c i a l i s é   p a r   la   s o c i é t é   M e r c k ) .   On  é l u e   a v e c   du  c h l o r o f o r m e  

a d d i t i o n n é   de  2 , 5  %   d ' é t h a n o l .   Les  f r a c t i o n s   r e c u e i l l i e s   e n  

q u e u e   de  c o l o n n e   à  l ' a i d e   d ' u n   c o l l e c t e u r   de  f r a c t i o n s   s o n t  

é v a p o r é e s .   On  o b t i e n t   a i n s i   2,1  g  de  c h l o r o - 6   d i a m i n o - 2 , 4   m é t h y l -  

t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   d o n t   le   p o i n t   de  f u s i o n   e s t   1 7 1 ° C ,   et  0 ,9   g 

de  c h l o r o - 2   d i a m i n o - 4 , 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e ,   d o n t   le   p o i n t  

de  f u s i o n   e s t   2 7 0 ° C .  

E X E M P L E  1 9  -   Dans  c e t   e x e m p l e ,   l e s   p r o d u i t s   s e l o n   l ' i n v e n t i o n  

s o n t   f o r m u l é s   s o u s   f o rme   de  s u s p e n s i o n s   a q u e u s e s   c o n t e n a n t   5  ‰  

d ' u n   t e n s i o n - a c t i f   dénommé  "TWEEN  2 0 " .  

Les  q u a n t i t é s   de  s u s p e n s i o n s   a p p l i q u é e s   é q u i v a l e n t  

à  1 000  1 / h a ,   et   l e s   d i l u t i o n s   r é a l i s é e s   s o n t   c a l c u l é e s   de  f a ç o n  

à  a p p o r t e r   l e s   q u a n t i t é s   de  m a t i è r e   a c t i v e   s u i v a n t e s  :  



Les  s u s p e n s i o n s   s o n t   a p p l i q u é e s   par   p u l v é r i s a t i o n  

s o i t   s u r   p l a n t e s   â g é e s   de  10  j o u r s ,   ce  qui   p e r m e t   d ' é t u d i e r  

l ' a c t i o n   de  p o s t - l e v é e   d e s  p r o d u i t s ,   s o i t   s u r   s e m e n c e s   d é p o -  

s é e s   à  la  s u r f a c e   du  s o l ,   ce  qu i   p e r m e t   d ' é t u d i e r   l ' a c t i o n   d e  

p r é - l e v é e .   Ces  s e m e n c e s   s o n t   r e c o u v e r t e s   de  2  cm  de  t e r r e   j u s t e  

a p r è s   l ' a p p l i c a t i o n .  

Les  p l a n t e s   et  g r a i n e s   s o n t   d i s p o s é e s   dans   d e s  

c o n t e n e u r s   en  p l a s t i q u e   de  1 8 x 1 2 x 5  c m   r e m p l i s   d ' u n e   t e r r e   s t a n -  

d a r d   c o m p o s é e   de  3  p a r t i e s   de  s a b l e ,   1  p a r t i e   de  t e r r e a u   et  1 

p a r t i e   d ' a r g i l e .   Après   t r a i t e m e n t ,  l e s   c o n t e n e u r s   s o n t   d i s p o s é s  

s u r   une  t a b l e t t e   à  i r r i g a t i o n   a u t o m a t i q u e   dans   une  s e r r e   m a i n -  

t e n u e   à  22°C  et  à  un  t a u x   d ' h y g r o m é t r i e  d e   7 0  

Les  p l a n t e s   s o u m i s e s   aux  e s s a i s   s o n t   le   b lé   T R I -  

TICUM  SP,  le   h a r i c o t   PHASEOLUS  SP,  la   b e t t e r a v e   BETA  SP,  l a  

m o u t a r d e   SINAPIS  SP,  le   p i s s e n l i t   TARAXACUM  SP  et  le   mais   ZEA 

S P .  

On  r e l è v e   l e s   r é s u l t a t s   14  j o u r s   a p r è s   le  t r a i -  

t e m e n t   pour   l e s   e s s a i s   d e  p o s t - l e v é e   et  21  j o u r s   a p r è s   le   t r a i -  

tement pour les  e s s a i s   de  p r é - l e v é e .  

Les  r é s u l t a t s   s o n t   r a s s e m b l é s   dans   le  t a b l e a u  

No.  I.  Dans  ce  t a b l e a u   l ' e f f i c a c i t é   h e r b i c i d e   des   c o m p o s é s   s e -  

lon   l ' i n v e n t i o n   v i s - à - v i s   des   p l a n t e s   t e s t é e s   e s t   e x p r i m é e   p a r  

un  c h i f f r e   qu i   r e p r é s e n t e   le   p o u r c e n t a g e   de  d e s t r u c t i o n   des  p l a n -  

t e s   d a n s   l e s   l o t s   t r a i t é s .   Ce  p o u r c e n t a g e   e s t   é v a l u é   en  p r e n a n t  

comme  r é f é r e n c e   l e s   p l a n t e s   de  l o t s   t é m o i n s   non  t r a i t é s .   L e  

c h i f f r e   0  i n d i q u e   donc  que  l ' é t a t   des   p l a n t e s   e s t   le   même  d a n s  

l e s   l o t s   t r a i t é s  e t   d a n s   l e s   l o t s   t é m o i n s ,   le   c h i f f r e   100  q u e  

l e s   p l a n t e s   s o n t   e n t i è r e m e n t   d é t r u i t e s   d a n s   l e s   l o t s   t r a i t é s ,  

ce  qu i   c o r r e s p o n d   à  l ' e f f i c a c i t é   m a x i m u m .  

E X E M P L E  2 0  -  

On  c o n d u i t   l e s   e s s a i s   comme  à  l ' e x e m p l e   1 9 .  

S e u l e s   c h a n g e n t   l e s   d o s e s   de  m a t i è r e   a c t i v e   a p p l i q u é e s .   C e s  



d o s e s   s o n t   l e s   s u i v a n t e s  :  

Les  r é s u l t a t s   s o n t   r a s s e m b l é s   dans   l e s   t a b l e a u x  

II  et  I I I .   Les  c h i f f r e s   f i g u r a n t   d a n s   ces   t a b l e a u x   r e p r é s e n t e n t  

l e s   é n e r g i e s   v é g é t a t i v e s   des   p l a n t e s   des   l o t s   t r a i t é s ,   e x p r i -  

mées  en  p o u r c e n t a g e   de  l ' é n e r g i e   v é g é t a t i v e   des   p l a n t e s   d e s  

t é m o i n s   non  t r a i t é s .   Le  c h i f f r e   100  i n d i q u e   donc  que  l ' é n e r g i e  

v é g é t a t i v e   des   p l a n t e s   des   l o t s   t r a i t é s   e s t   i d e n t i q u e   à  c e l l e  

des   p l a n t e s   des   t é m o i n s ,   le   c h i f f r e   0  que  l e s   p l a n t e s   s o n t  

e n t i è r e m e n t   d é t r u i t e s   d a n s   l e s   l o t s   t r a i t é s .  

Dans  l e s   t a b l e a u x   II  e t   I I I   f i g u r e n t   é g a l e m e n t  

l e s   r é s u l t a t s   r e l a t i f s   à  un  h e r b i c i d e   de  r é f é r e n c e   ( c h l o r t o l u -  

r o n ) .  

E X E M P L E  2 1  -  

On  c o n d u i t   l e s   e s s a i s   comme  à  l ' e x e m p l e   19,  a v e c  

l e s   d o s e s   s u i v a n t e s   de  m a t i è r e   a c t i v e  :  

Les  p l a n t e s   s o u m i s e s   aux  e s s a i s   s o n t   le   b l é  

TRITICUM  SP,  l ' o r g e   ORDEUM  SP,  l ' a v o i n e   AVENA  SP,  le   r i z   ORYZA 

SP,  le   c o t o n   GOSSYPIUM  SP,  l e   s é t a i r e   SETARIA  SP,  l e   p a n i c  

PANICUM  SP,  la   d i g i t a i r e   PASPALUM  SP  et   le   s o j a .   Le  c o m p o s é   s e -  

l on   l ' i n t e n t i o n   t e s t é   e s t   c e l u i   de  l ' e x e m p l e   8 .  

Les  r é s u l t a t s   o b t e n u s   s o n t   r a s s e m b l é s   d a n s   l e  

t a b l e a u   IV.  La  s i g n i f i c a t i o n   des   c h i f f r e s   du  t a b l e a u   IV  e s t   l a  

même  que  c e l l e   des   c h i f f r e s   du  t a b l e a u   I.  Le  c h i f f r e   0  i n d i q u e  



que  l ' é t a t   des  p l a n t e s   e s t   l e   même  d a n s   l e s   l o t s   t r a i t é s   e t  

d a n s   l e s   l o t s   t é m o i n s ,   le   c h i f f r e   100  que  l e s   p l a n t e s   s o n t  

e n t i è r e m e n t   d é t r u i t e s   d a n s   l e s   l o t s   t r a i t é s .  

EXEMPLE  2 2  -  

Le  p r o d u i t   de  l ' e x e m p l e   8  e s t   a p p l i q u é   en  p l e i n  

champ,   par   p u l v é r i s a t i o n ,   s u r   l e s   p l a n t e s   c u l t i v é e s   ( b l é ,  

c o u r g e t t e ,   o r g e ,   f è v e ,   s o j a ,   t o u r n e s o l ,   c o l z a ,   m a i s ,   a v o i n e ,  

p o i s ,   t o m a t e )   et  l e s   p l a n t e s   a d v e n t i c e s   i n d é s i r a b l e s   ( c h e n o p o -  

de ,   a m a r a n t e ,   m o r e l l e ,   m e r c u r i a l e ,   l a i t e r o n ,   l i s e r o n ,   s e n e ç o n ,  

s é t a i r e ) ,   s o i t   en  p r é - l e v é e   des   p l a n t e s   i m m é d i a t e m e n t   a p r è s   l e s  

s e m i s ,   s o i t   en  p o s t - l e v é e   des   p l a n t e s   15  j o u r s   a p r è s   l e s   s e m i s .  

Les  d o s e s   en  p r o d u i t   a p p l i q u é e s   s o n t   2 , 5   ou  5  k g / h a .  

Les  r é s u l t a t s   s o n t   n o t é s   7 ,  1 4   et   100  j o u r s   a p r è s  

le  t r a i t e m e n t   (J  +  7;  J  +  14;  J  +  1 0 0 ) .   Ces  r é s u l t a t s   s o n t  

c o n s i g n é s   dans   le   t a b l e a u   V.  Les  c h i f f r e s  f i g u r a n t   d a n s   c e  

t a b l e a u   i n d i q u e n t ,   dans   le  cas   des   p l a n t e s   c u l t i v é e s ,   l ' é n e r g i e  

v é g é t a t i v e   des  p l a n t e s   des  p a r c e l l e s   t r a i t é e s   par   r a p p o r t  à  

c e l l e   des   p l a n t e s   des   p a r c e l l e s   t é m o i n s   non  t r a i t é e s   e t ,   d a n s  

le   cas  des   p l a n t e s   a d v e n t i c e s ,   le   p o u r c e n t a g e   de  d e s t r u c t i o n  

des   p l a n t e s   dans   l e s   p a r c e l l e s   t r a i t é e s ,   ce  p o u r c e n t a g e   é t a n t  

é v a l u é   en  p r e n a n t   comme  r é f é r e n c e   l e s   p l a n t e s   de  p a r c e l l e s  

t é m o i n s   non  t r a i t é e s .  

Pour   une  p l a n t e   c u l t i v é e ,   la   n o t e   100  s i g n i f i e  

donc  que  l ' é n e r g i e   v é g é t a t i v e   de  la   p l a n t e   e s t   la   même  d a n s  

l e s   p a r c e l l e s   t r a i t é e s   e t   d a n s   l e s   p a r c e l l e s   t é m o i n s   et  l a  

n o t e   0  que  la  p l a n t e   e s t   e n t i è r e m e n t   d é t r u i t e   d a n s   l e s   p a r c e l -  

l e s   t r a i t é e s .  

Pour   une  p l a n t e   a d v e n t i c e ,   la   n o t e   0  s i g n i f i e   q u e  

l ' é t a t   de  la  p l a n t e   e s t   le   même  dans   l e s   p a r c e l l e s   t r a i t é e s  

et  l e s   p a r c e l l e s   t é m o i n s   et  la  n o t e   100  que  la  p l a n t e   e s t   e n -  

t i è r e m e n t   d é t r u i t e   d a n s   l e s   p a r c e l l e s   t r a i t é e s .  

E X E M P L E  2 3  -  

Le  p r o d u i t   de  l ' e x e m p l e   8  e s t   a p p l i q u é   par   p u l v é -  

r i s a t i o n   s u r   des   c u l t u r e s   de  b l é   d ' a u t o m n e   de  la  v a r i é t é   L u t i n ,  

à  d i f f é r e n t s  s t a d e s   de  la  c u l t u r e   ( p r é - l e v é e ,   3  f e u i l l e s ,  



t a l l a g e ,   f i n   de  t a l l a g e ) .   Les  d o s e s   en  p r o d u i t   a p p l i q u é e s  

s o n t   0 , 6 2 5   ou  1 , 2 5   k g / h a .  

20,  22,  35,  65  et  100  j o u r s   a p r è s   le   t r a i t e m e n t  

s u i v a n t   l e s   cas   (  v o i r   à  ce  s u j e t   le   t a b l e a u   V I ) ,   on  e x a m i n e  

l ' e f f e t   du  t r a i t e m e n t   d ' u n e   p a r t   s u r   la   p l a n t e   c u l t i v é e   ( b l é ) ,  

d ' a u t r e   p a r t   s u r   l e s   p l a n t e s   a d v e n t i c e s   i n d é s i r a b l e s   ( v é r o n i -  

que ,   p a t u r i n ,   v u l p i n ,   m o u r o n ,   c a p s e l l e ) .  

Dans  aucun   cas   on  n ' a   e n r e g i s t r é   de  p h y t o -  

t o x i c i t é   v i s - à - v i s   du  b l é .   Dans  le   t a b l e a u   VI  s o n t   r a s s e m b l é s  

l e s   r é s u l t a t s   r e l a t i f s   au  t a u x   de  d e s t r u c t i o n   des   p l a n t e s   a d v e n -  

t i c e s .   La  n o t e   0  c o r r e s p o n d   à  une  p l a n t e   i n d e m n e ,   la   n o t e   1 0 0  

à  une  p l a n t e   e n t i è r e m e n t   d é t r u i t e .  















1  ° )Composés   de  f o r m u l e  :  

dans   l a q u e l l e   R1  e s t   un  g r o u p e   a l k y l e   a y a n t   1  à  5  a t o m e s   d e  

c a r b o n e ,   l ' u n   des   s u b s t i t u a n t s   X 1 ,  X 2 ,   X3  e s t   un  a tome  de  c h l o r e  

ou  un  de  b r o m e ,   et   l e s   deux  a u t r e s   s o n t   r e s p e c t i v e m e n t   des  g r o u p e s  

d a n s   l e s q u e l s   R2  et  R3  s o n t ,  i n d é p e n d a m m e n t  

l ' u n   de  l ' a u t r e ,   des  a t o m e s   d ' h y d r o g è n e   ou  des  g r o u p e s   a l k y l e  

de  1  à  5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   c y c l o a l k y l e ,   a r y l e ,   a r y l e   s u b s t i t u é  

o u  R  é t a n t   un  a tome  d ' h y d r o g è n e   ou  un  g r o u p e   a l k y l e   de  1  à 

5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   ou  f o r m e n t   e n s e m b l e   avec   l ' a t o m e   d ' a z o t e  

a u q u e l   i l s   s o n t   l i é s   un  r a d i c a l   h é t é r o c y c l i q u e   a z o t é   a u t r e   que  l e s  

r a d i c a u x   p i p é r a z i n o   et  p i r é r a z i n o   s u b s t i t u é ,   R4  et  R5  s o n t ,  

i n d é p e n d a m m e n t  l ' u n   de  l ' a u t r e ,   des   a t o m e s   d ' h y d r o g è n e   ou  d e s  

g r o u p e s   a l k y l e   de  1  à  5  a t o m e s  d e   c a r b o n e ,   c y c l o a l k y l e ,   a r y l e ,  

a r y l e   s u b s t i t u é   o u  R  é t a n t   t e l   que  d é f i n i   c i - d e s s u s ,   ou  

f o r m e n t   e n s e m b l e   avec   l ' a t o m e   d ' a z o t e   a u q u e l   i l s   s o n t   l i é s   u n  

r a d i c a l   h é t é r o c y c l i q u e   a z o t é   a u t r e   que  l e s   r a d i c a u x   p i p é r a z i n o  

et  p i p é r a z i n o   s u b s t i t u é ,   l ' u n   au  moins   des   s u b s t i t u a n t s  

é t a n t   un  g r o u p e   NH2  o u  et  l e u r s   s e l s  



avec   l e s   a c i d e s   m i n é r a u x   ou  o r g a n i q u e s .  

2°)  Composés   s e l o n   la   r e v e n d i c a t i o n   1,  c a r a c t é r i s é s   en  ce  q u e  

X1  e s t   un  a tome   de  c h l o r e ,   l ' u n   des   s u b s t i t u a n t s   X2  e t   X3  e s t  

un  g r o u p e   NH2  o u  et   l ' a u t r e   e s t   un  g r o u p é   NH2, 

m o n o a l k y l a m i n o   ou  d i a l k y l a m i n o   dans   l e s q u e l s   l e s   c h a î n e s  

a l k y l e   on t   1  à  5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,  p i p é r i d i n o   ou  m o r p h o l i n o .  

3°)  Composés   s e l o n   la  r e v e n d i c a t i o n   2,  c a r a c t é r i s é s   en  ce  q u e  

X1  e s t   un  a tome   de  c h l o r e ,   l ' u n   des   s u b s t i t u a n t s   X2  e t   X3  e s t   un  

g r o u p e   NH2  o u  e t   l ' a u t r e   e s t   un  g r o u p e   m é t h y l a m i n o ,  

é t h y l a m i n o ,   i s o p r o p y l a m i n o ,   a m i n o ,   d i é t h y l a m i n o ,   p i p é r i d i n o   o u  

m o r p h o l i n o .  

4 ° )  L e   c o m p o s é   d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e  

5°)  M é l a n g e s   de  c o m p o s é s   p y r i m i d i n i q u e s   i s o m è r e s   s e l o n   la   r e v e n -  

d i c a t i o n   1 .  

6°)  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   des   c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   d a n s  

l e s q u e l s   R 2 ,  R 3 ,   R4,  R5  ne  s o n t   p a s  c a r a c t é r i s é   en  ce  q u e  

on  c o n d e n s e   une  t r i h a l o - 2 , 4 , 6   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e  :  

d a n s   l a q u e l l e   X  e s t   un  a tome   de  c h l o r e   ou  de  brome  e t   R1  e s t  u n  



g r o u p e   a l k y l e   a y a n t   1  à  5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   a v e c  u n  c o m p o s é  

de  f o r m u l e  dans   l a q u e l l e   R2  et  R3  ont   l e s   mêmes  

s i g n i f i c a t i o n s   que  d a n s   la  r e v e n d i c a t i o n   1  e x c e p t é   la   s i g n i f i c a t i o n  

et  c o n d e n s e   la   d i h a l o - 4 , 6   ( o u - 2 , 6 )   a l k y l t h i o - 5   p y r i m i -  

d i n e   a i n s i   o b t e n u e   avec   un  c o m p o s é   de  f o r m u l e  d a n s  

l a q u e l l e   R4  et  R5  on t   l e s   mêmes  s i g n i f i c a t i o n s   que  d a n s   l a  

r e v e n d i c a t i o n   1  e x c e p t é   la   s i g n i f i c a t i o n  l ' u n   au  m o i n s  

d e s   c o m p o s é s  é t a n t   l ' a m m o n i a c .  

7°)  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n  d e s   c o m p o s é   de  f o r m u l e   ( I )   d a n s  

l e s q u e l s   X1  e s t   un  a tome   de  c h l o r e  o u  d e  b r o m e ,   X 3  e s t   un  g r o u p e  

NH2  e t   X   e s t   un  g r o u p e  

d a n s   l e q u e l   R2  et   R 3  s o n t   des   g r o u p e   a l k y l e   i d e n t i q u e s  

R'  c a r a c t é r i s é   en  ce  que  on  f a i t   r é a g i r   une  t r i h a l o - 2 , 4 , 6  

a l k y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   de  f o r m u l e  :  

d a n s   l a q u e l l e   X  e s t   u n  a t o m e   de  c h l o r e   ou  de  brome  e t   R1  e s t  

un  g r o u p e   a l k y l e   a y a n t   1  à   5  a t o m e s   de  c a r b o n e ,   avec   une  a m i n e  

t e r t i a i r e   de  f o r m u l e   N ( R ' ) 3   e t   c o n d e n s e   la   d i h a l o - 4 , 6   a l k y l t h i o - 5  

p y r i m i d i n e   a i n s i   o b t e n u e   a v e c  l ' a m m o n i a c .  



8°)  P r o c é d é   de  p r é p a r a t i o n   des   c o m p o s é s   de  f o r m u l e   ( I )   d a n s  

l e s q u e l s   l ' u n   au  mo ins   de  R2,  R3,  R4,  R5  e s t   un  g r o u p e  

c a r a c t é r i s é   en  ce  que  on  f a i t   r é a g i r   un  composé   de  f o r m u l e  

( I )   dans   l e q u e l   R2,  R3,  R4,  RS  ne  s o n t   p a s  avec   un  a g e n t  

d ' a c y l a t i o n .  

9°)  A p p l i c a t i o n   en  t a n t   q u ' h e r b i c i d e s   des   p r o d u i t s   d é f i n i s  

d a n s   c h a c u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  5 .  

10°)   C o m p o s i t i o n s   h e r b i c i d e s   c a r a c t é r i s é e s  e n   ce  q u ' è l l e s  

c o n t i e n n e n t ,   à  t i t r e   de  m a t i è r e   a c t i v e ,   un  ou  p l u s i e u r s   c o m -  

p o s é s   t e l s   que  d é f i n i s   d a n s   c h a c u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  4 .  

11° )   C o m p o s i t i o n s   h e r b i c i d e s   c a r a c t é r i s é e s   en  ce  q u ' e l l e s  

c o n t i e n n e n t ,   à  t i t r e   de  m a t i è r e   a c t i v e ,   un  ou  p l u s i e u r s   c o m p o -  

s é s   t e l s   que  d é f i n i s   d a n s   c h a c u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s   1  à  4  

et   au  moins   un  a u t r e   h e r b i c i d e .  

12°)   C o m p o s i t i o n s   h e r b i c i d e s   s e l o n   c h a c u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s  

10  et   11,  c a r a c t é r i s é e s   en  ce  que  le   c o m p o s é   i n c l u s   comme 

m a t i è r e   a c t i v e   e s t   l a   d i é t h y l a m i n o - 2   a c é t y l a m i n o - 4   c h l o r o - 6  

m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e .  

13°)   C o m p o s i t i o n s   h e r b i c i d e s   s e l o n   c h a c u n e   des   r e v e n d i c a t i o n s  

10  e t   11,  c a r a c t é r i s é e s   en  ce  que  l e  c o m p o s é   i n c l u s   comme  m a -  

t i è r e   a c t i v e   e s t   la   d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i -  

ne  ou  un  m é l a n g e   de  d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i -  

ne  et   de  d i a m i n o - 4 , 6   c h l o r o - 2   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   d a n s   l e -  

q u e l   la   d i a m i n o - 2 , 4   c h l o r o - 6   m é t h y l t h i o - 5   p y r i m i d i n e   p r é d o m i n e .  
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