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"Procedimiento para la obtencién de oxatiazolinonas

Folicitanto: ~ PAREENPAERIKEN BAYER AKTIENGESEIZSCHAFT, entidad
' alemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk,
ALEMANIA,

' ~ La presente invanci6n se refiere a nuevas
" oxatiazolinonas, con propiedades fuertemente insectici-
das, fungicidas y especialmente influenciadoras del cre
cimiento de las plantas. )
Se Tos 4cidos tiohidroiéﬁicos, en que se basan
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las oxatiazolinonas segin la presente invencién, ya son
conocidos. Sin embargo, estos no muestran o solo unas
propledades herbicidas muy débilea. |

Se ha descubierto que las 4-arilo-l,3,5-oxatia-v

zolinonas=(2) nuevas, de la férmula

%/¢N~O
™~ S«C=0
_ I
donde Ar estd por restos de arilo, en caso dado sustitui-
dos por alquilo, alcoxi, alquilomercapto, nitro y halé-
geno, muestran propiedades fuertemente insectividas,
fungicidas y especialmente herbicidas.

Agimismo se ha descubierto que se obtienen

oxatiazolinonas de la férmula II sin los 4cidos tiohidro

" xdmicos aromdticos de 1la férmula

J//-N-QH
Ar-C
Nem
| II
donde Ar tiene el mismo significado como en la férmula I
Se reaccionan con fosgeno.

Se ha de considerar como especialmente asombro-

80 que las oxatiazolinonas segin la presente invencién,

contrario a las doidos tiohidroxdmicos antes mencionados,

muestren propledades biocidas fuertes, especialmente
herbicidas. |

Los dcidos tiohidroxdmicos, & emplear para el
procedimiento segin la presente invencién, estdn clara-
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mente detallados por la férmule arriba indicade. Ar es-
t4 aquf preferentemeﬁte por restos arflicos, tales como
el fenflico y naft{lico, que pueden estar sustitufdos
por alquilo, aleoxi, alquilomercapte, cada vez con 1 - 4
dtomos de carbono, el grupo nitro asf como halégeno, es-
pecialmente cloro y bromo. |

El proéedimiento segin la presente invencién
se realiza preferentemente en presencia de medios ligado-
res de dcido.

Como tales se han acreditado especialmente los
alcalis acuosos as{ como los carbonatos de alcali y las
aminas terciarias. Ademés es posible desarrollar la
reaccidn aegﬁh la presente invencidn en presencia de di-
solventes y diluyentes orgdnicos inertes.

| Los compuestos de la presente invencidn se
caracterizan por sus buenag propiedades 1hsecticidas y
fungicidas. La importancia prdctica especial de los
productos de la presente invencién consiste, sin embargo,
en su efecto herti clda destacadamente fuerte que des-
arrollan sobre plantas vivientes, Esta propiedad, tec-
nicamente de valor extraordinario, de las oxatiazolino-
nas, que se obtienen segin el presente procedimiento,
se desprende del informe de los ensayos que figura a
continuacién.

A continuacién se resumen en forma de tablas
los resultados de los ensayos obtenidos al tratar dis-
tintes plantas después de la germinacién de las mismas
(post emergence).

Los ensayos se efectuaron en la forma usuel

segin el'procedimiento de post emergemce. Los prepara-
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dos de la férmula se obtiene(r?x/ o el material
activo en aproximadamente 4 veces su cantidad de forma-
mida dimetflica y diluyendo el concentrado obtenido,
mediante adicidn de éter polioxietileno-benc{lice como
e emulsionador con agua, a las concentraciones deseadas.
Los preparados de la férmula obtenidos se ro-
clan sobre las plantas de la clase indicada de 5 - 15
an. de altitud. Despuds de 3 semanas se efectda la eva
luacidn en 6 grados de eficacia, teniendo O - 5 el gig-
10. nificedo indicado en las tablas
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En la tabla de arriba tienen las distintas cifras el
significado siguiente:
0 = ningfn efecto |
1 = 1ligeras manchas individuales de quemaduras
15. 2 = olaras quemaduras marginales
3

= graves dafios -
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Para demoatrar el efecto herbicida antes de
brotar (pre émergence) se emplearon semillas de distin=-
tas plantas en tierra normal y 24 horas después se tra-
t6 con una preparacidn de 4-(2,6-dicloro-fenilo)-1,3,5~

oxatiazoliﬁona—(Q) en la concentracién indicada. Des~



puds de wn periodo de 3 semanas se evalud el grado de

dafios 0 el grado de la germinacién. Aquf tienen las

cifras o .
0 = 5 el significado siguiente:
5e. 0 = ningﬁn‘efegto . .
D 1 = dafios ligeros o retraso en el crecimiento
2 = dafios olaros o retriceién del crecimiento
3 = dafios graves o solo un 50 % de brotes
4 = Plantas destruidas parcialmente despuds de la
10. germinacién o solo brotadas en un 25 %
5 = plantes totalmeﬁte destrufdas o 100 % sin brotas
Concentracién Remolg Algo-
. (kg/ha) Mijo  oha Avena  dén Trigo  Mostaza
* 10 5 5 5 5 5 5
5 5 5 5 5 5 5
2,5 5 5 5 4 4 5
1,25 2 5 5 3 4 4
0,625 0 5 5 0 1 4
Ejenplo 1
AéN-?
N8-C=0

23 g de dcido benzo-tiohidroxdmico se disuelven en una

solucién de 12 g de hidréxido sddico en 200 ml de agus.

A continuacién se introduce en esta mezcla, a 5 ~ 102C

15, enfriando exteriormente y goteando simultaneamente
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una solucién de 8 g de hidroxido sddico en 50 ml de
agua, durante tanto tiempo fosgeno hasta que la reac-
ci§n reacoione casi'neutro. Despuds se aspiran los
cristales precipitados y se seca. El rendimiento es
de 17 g de 4-fehilo-1,3,5-oxatiazolinona-(2) del P.F,
96-97¢C. (de alcohol).

Ejemplo 2

N-O

Y Wi
@ \s-c=o

Se disuelven 15 g de dcido 4-cloro-benzo-
trihidroxdmico en una solucin de 12 g de hidréxido
sédico en 200 ml de agua y a 5 hasta 102C se conducen,
bajo enfriamiento desde el exterior y goteando simul-
taneamente una solucién de 8 g de hidréxido sédico en
50 ml de agua, durante tanto tiempo fosgeno hasta que

la mezcla reaccione practicamente neutro. EI producto

" de reaccién precipitado se aspira, se lava con agua y

se seca. Rendimiento: 15 g de 4-(4'fclorofenilo)-l,375
~oxatiazolinana-(2), P.P. 1352C (Después de recrista-
lizar de alcohol). -

Ejemplo 3

N-O
Q“”

Reaccionando en la forma descrita en el ejemplo 2,15 g
de dcido 3~-cloro-benceno-tiohidroxdmico con fosgeno se
obtienen 12 g de 4-(3'=clorofenilo)=-l1,3,5=0xatiazolinona.
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Ejemplo 4

) En forma anfloga a como deserito en el ejem-
‘plo 2 se obtienen de 15 g de 4eido 2~cloro-benzo- tio-
hidroxdmico 10 g de 4~(2'~clorofenilo)~1l,3;5-oxatiazo~
linona-(2) del P.F. 682C (de ligroina).

Ejémgio 5
Cl
o
Ng-C=0
\bl

22,2 g de doido 2,6~dicloro-benzo-tiohidroxdmico se
disuelven en 150 ml de benzol. A 1a solucién se agre-
gan 25,5 g de amina N,N-dimetilo~diclohexflica y en~
tonces se conduce, enfriando exteriormente a 10 hasta
152C un'ligero exceso de fosgeno. Seguldamente se
agita afn la mezola de reaccin durante media hora, el
hidrocloruro aminico separado se aspira y se lava ul-
teriormente con benzol. Los filtrados reunidos se
evaporan'en vacfo, el residuo se recristaliza de poca
ligroina y se obtienen 15 g de 4~(2',6'-diclorofenilo)-
l,3,5-oxatiazoiﬁom-(2) del P.P, 662C,
Ejemplo 6 '
Trabajando andlogamente 8l procedimiento del

ejemplo 2 entonces se obtienen, de los materiales de
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partida correspondientes, los compuestos siguientes:

N=0
o7 | P.F, 138-1402 (Bencina de la-
. N\8-0=0 vado
00H3
N=-O
.cfi | - P.F. 143-1452 (tetraclorocar-
4 S-0=0 : - .bono-ligroina)
0330 OCH3
Cl
ZN=0
% \>..c’ [ P.F. 128-1302 (tetraclorocar-
= N S§=(=0 : bono)
ol \UCH
//N-O '
CHy- <f::>-c P.P. 82- 842 (bencina de la-
\\s-cao vado)
N_O T A

_Descrité suficientemente la naturaleza del
1nvent9 asi_como'la manera de reglizarlo en la préo-
5e¢ tica, debe hacerse comstar que el procedimiento ante=
| riormente indicado es susceptible de modificaciones de
detalle en cuanto no alteren sus principios fundamenta-
les; Tembidn se hace constar que el invento correspon-
de a una prioridad de patente presentada en Alemania,
10. con fecha 9 de mayo de 1962, nim. P 36 748 IV4/12 p,
acogiéndose, por lo tanto, & los beneficios que con-
ceden 10s Convenios Internacionales, en dgor, y sien~

do lo que constituye la esencia del referido invento



,
A

Se

10

15,

' et
¥y por lo que se solicita Patente de invencién en Espa-

fia por veinte afios: "PROCEDIMIENTO PARA TA OBTENCION
DE OXATTAZOLINONAS"; caracterizéndose por lo siguiente:
| v 18,- Procedimiento para la obtenciln de oxa-
tiazolinonas, caracterizado, porque los dcidos tio-

hidroxémicos aromiticos de £érmula general

‘49NQOH

Ar-C .
™~ SH

donde Ar significa restos de arilo, en caso dado sus-
tituidos por alquilo, alcoxi, alquilomercapto, nitro y
halégeno, se hacen reaccionar con fosgeno, preferente-
mente en presencia de medios ligadores de 4cido.

28, Procedimiento para la obtencidn de
oxatiazolinonas, tal y como queda substancialmente des
crito en la presente lemoria.

Fata Memoria consta de diez hojas escritas
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