
RATENTE DE INVENCION
O.Z. 24.053.

"Procedimiento para la obtención do 
ça herbicida"

at.*****

eí%&^M¿k-RMKSCHE ANILIN- $ SODA-FABRIK AKTiníGBSELLSüHAFT, 30%  
dad aloaaaa, residente en: Ludwig3haf en/Rheim, Repdbli- 
ca Federai Alegama...

Bs canecido el ̂ loo de la sustancia activa 
1-f enil-4-amino-5-cloro-piridaaona-(6 ) cono herbicida 
selectivo (véase la patente alemana 1105 232)-. Tam­
bién os do conocimiento general el hecho do que el 

5. compuesto 2-Cioro-4̂ 6-bio-(otilasino)-s-trÍacima ce

Mod. í!3
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5.

3
utilisa coso herbicida total
caoión de Staate alemana l Oil 904). No obstante, su
acción respectiva no satisface en todos los respectes.

Encontróse, empero, que son herbicidas aíi-* 
caces las pirídazonas de fórmula general 1

10.

13.

en la que representa un radical fañilo o oicloalqai. 
lo evcntoalmante sustituido por alquilo o halógeno, R- 
M  ^  hM^sc.. .1 laical ^
nilo, significa un radical alquilo o un radical fe- 
ai!, auatituíd. y ̂  y Ê .
conjuntamente con el carbono al cual van unidos como
suatituyentes, significan un radical oioloalquilo.

las pirídazonas a emplear conforme a la pre­
sente invención se obtienen con facilidad por reacción 
del correspondiente isocianato de piridasoaa coa una 
exima. A título de ejemplo, puede citarse la reacción 
de la l-fenil-4-Ísoc3̂ nato-!̂ loropirida20m-(6) con 
acetoxima en disolución bancónioa, la cual de la 0-(l- 
fenil-5-clorô iridaz<ma-6-il-4-carbamoil)--aoetoxima. 
Como todos los demis compuestos a emplear conforme a 
la presento invención so preparan segdn procedimientos

20#



análogos, so deacribe a continuación más en detalle

5.

lo.

1$,

20.

25,

la producción de la 0-(MmÍ1̂ 5-cloro-̂ iridazona- 
6-il-4-carMí̂ il)-aoe toxima: '

100 partes (partes en peso) de l-fenil-4-. 
-aaino-5-cloro-piridazona-( 6) se suspenden en 1000 
partes de dcrobenceno, deíq?uós de lo cual se intrc* 
duoe cloruro de hidrógeno gaseoso y, a continuación, 
fosgeno y so calienta a 130 C. En el momento de pre­
sentarse una disolución clara, se interrumpe la in­
troducción del fosgeno para concentrar la disolución 
y enfriarla, Obtiónense 110 parteo de la l-fenil-4- 
Íoo(danato-5-eloropiridazona-(6), cuyo punto de fusión 
está comprendido entro 154 y 155**C (recris tallzaoión 
en aoetonitrilo).

12 pirteo de esta l-fenil̂ -ioocianate-5- 
-eloropiridazona-( 6) se disuelven en 50 partes de 
benceno-y, despuóa de, aSadir 3,ó partes de acetoxima, 
se hierve durante 10 minutos al reflujo y se deja en­
friar el producto. Obtiónense 10 parteo de la 0-(l- 
-fcnil-5-oloropiridazona-6-il?-4-oarbamoil)-aceto3dma, 
cuyo P.F. está comprendido entre 148 y 149̂ 0,

De entre los compuestos objeto de la presen­
te invención, adecuados pora emplearse como controla­
dores del crecimiento de plantas, se citan los alguien 
tea:

0



R,

Fonilo CI
in.
cu.

P.F.

1 4 8 - M ^ C

Roano CI
'̂ 3

125 - 12? C

5*

Fonilo CI
* @

125^C

Fonilo Br
ci/

159 - 160^0 (Peso.)

Penilo CI 139 - 139.5^

Fenile Br
^<3*3

157 - 159^C

Los productos controladoras del crecimiento
vegetai conforme a la presente invención pueden apli-
carso ea forma de disoluciones, emulsiones, suspensio-

IO.

nos o polvo. Lo forma da aplicación, en cada caco mÓa 
apropiada depende de la finalidad del empleo de loa 
compuestos, siendo, sin embargo, importante que cató 
asegurada siempre la fina repartición de la sustancia 
activa.

Como agentes auxiliares utilizables para ob­
tener disoluciones directamente pulvorizables, entran



en consideración las fracciones de aceites minerales 
de yante de ebullición mediano Mata elevado, por 
ejemplo queroseno o aceite Diesel, como asimismo acái 
tes de alquitifa mineral y aceites de procedencia vc- 

$. getnl o animal, además de hidrocarburos cíclicos ta­
los como te trahidronaftelina y naftalinas alquiladas.

Las formas de aplicación acuosas pueden pre­
pararse a partir de concentrados de emulsión, pastas 
o polvos humectablBs (polvos pulverizadles), a los que 

10. se aSade agua. Para obtener emisiones, las sustancias 
pueden hemogeneizarsa en agua en su forma inicial o en 
forma disuelta en un disolvente, con ayuda de humectan 
tes o dispersantes. No hay tampoco inconveniente en 
preparar', a partir de la sustancia activa, un amagante 

15. o dispersante y eventaalmcnto un disolvente, concentra­
dos dlluibloa con agua. Loa compuestos de suficiente 
basicidad pueden emplearse también en forma de sales 
en disolución acuosa, después de salificados con áci­
dos.

20. ¡Para obtener loa productos en forma de polvo,
las sustancias activas se mezclan o se suelen junto con 
una carga sólida.

. Los siguientes ensayos comparativos demuestren 
la superioridad de las méselas conforme a la presente 

25. invención, en comparación con las sustancias activas 
conocidas.
Ejemplo 1:

En la arena arcillosa introducida en macetas 
de plástico (8 cm do diámetro) colocadas en el inver- 

30. nadare so sembraron semillas de:



beta valgaris (r̂ aolâ ías), zas mays (maíz), hordsum ̂ 
vulgaro (cebada), pisca zativum (guisantes), sinapis 
arvensis (mostaza silvestre), stdlaria media (pan̂ úg 
na de canarios), chcnopodium álbum (cenizo) ,urtioa 
urcms (ortiga menor), pos amana (espiguilla aonatl)̂   ̂

la tierra así preparada se trató entonces 
con 2 kg/heetárea de t^(l^enil^$^ore^b^dazoaa!^
—il-4-carbamoiI)-acetcxima (I) y, a titule de compara 
ciÓn, con 2 kg/heotárea de 1—f̂ iil—4-amino-5-olMú— 
-piridssona-(6) (II) y 0-(l-fenil-5-broae-piridazona- 
—5—il—4—carbamcil)—acetorima (IH), eŝ pleándose los 
coŝ uestos en forma dispersada en 500 litros de agua 
per hectárea. Cuatro hasta cinco semanas despuás se mqg, 
t?ó ̂ ue el producto 1 y I H  habián producido un efecto 
herbicida más fuerte que ai producto II. la acción hor 
bicida respectiva se indica en la siguiente tablas

Sustancia activa
1 11 111

Plantas útiles:
Remolachas 0 0 0

0 10 0
Cebada 0 20 10
Guisantes 0 10 0-10
Plantas inútiles:
HOstaza silvestre 100 90 100
Pamplina de canarios 90-100 80-90 90-100
Cenizo 90-100 80-90 100
Ortiga menor loo 90 100
Espiguilla anual 100 80-90 100

O * Sin efecto perjudicial 
100 *t Destrucción total



Producen el mismo ef ecto biológico que el coa 
puesto I mencionado en loa ejemplos 1, 2, 3 y 4! 
0-(l-p-fl̂ orfcaÍl-5-bromopiridezona-6-il-4-oarbaB!Oil)̂  
acetcximu '̂ "
0—(1—ciclohexil—5-¡yodopiridazona—6—il—4—carbamoil) —bag; 
zofenonoxima
0-(l-ciclopentil-5--clcropiridasona*-6-il-4-carbamoil )- 
acetofononoxima
0-(l-ciclooctil--5--cloropiridazona--6-Íl-<-4--oartemoll)-- 

3D. setiletilcetoxima
0-(l-ciclooctil̂ 5-bromopiridasona-6-Íl--4-carbamoil)-
cidohoxanonoxima
(^(l-$^etil-cÍdohexil-5-bromopiridasona-6-il-4-carba
Mil)-ciolocctanonoxioa

acetaldoxima
0-(l-p-bromofcnil-5-yodoplridazona-6-il--4-carbamoil)--
benzaldoxima.
B^emnlo 2t

20. En el invernadero, las plantas bota vulgaris
(remolachas), zea maya (maíz),hordeum vulgare (cebada), 
pisum sativom (guisantes) , ainapis arvensis (mostaza 
silvestre), stellaris media (pamplina do canarios), 
chenopodium álbum (cenizo), urtica urens (ortiga me- 

2$. ñor), pea annua (espiguilla anual), se trataron, en el 
aumento de tener ana altura do crecimiento de entre 3 
y 15 om, con 2 Rg/hectárea de 0-(l-fenil-5-cloro-pirida 
g^na-^il^4-enrbamoil)-acetoxima (I) y, comparativamen­
te, con 2 Rg/heotárea de l-.fenil-4-amino-5-clorcpirida- 

30. zona«*(6) (II) , y 0-(l-fenil-5-bromo-pÍridazona-6-il-4-



5.
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-earbamil)-acetoxÍBsa (HI), eaple&dose los coapuestos 
dispersados en 500 1 de agua por hectárea. DaapaÓs- de 
transcurrido un período- de 3'a 4 semanas, se mostró que 
d  producto I y'III habían producido un efecto hm?bici 
da més marcado que el producto II, En la siguiente tŝ * 
bla se indicas loa resaltados obtenidos: -

Sustancia activa
__________________ ________i ii m
llantas útiles:

9 0 20-30
asís 9 10 o-ao
Cebada 9 20-30 10
Suisantes 9*39 10-20 10
¡Plantas InRtilea:
nostaza silvestre 100 30-90 100
Panplisa de canarios 100 80 100
Cenizo 100 90 100
Ortiga menor 100 ^-190 100
Espiguilla anual $9*399 , 70-89 100

0 %t Sin efecto perjudicial 
ICO * Destrucción total

Bíemalo 3:
Sobre un terreno experimental en el que se ha­

bía sembrado mostaza silvestre (sinapis arvensis), pam­
plina de canarios (atollaría media), cenizo (chenopodium 
álbum) , ortiga menor (artice urens), espiguilla anual 
(pea aanua), se pulverizó, el mismo día de la siembra, 
el compuesto 0-(l-fenil-5-cloropirldazona-6-il-4-carba 
moil)-acetemima (I) y, comparativamente, el producto 
2-cloro-4,6-bis-( ctil-arlnc)—s-triacina (II), en dosis



de cada vez 5 Rg/hectárca de sustancia activa dispwaa 
da en 300 litros de agua por hectárea. Al cabo de 3 - 
4 semanas# se mostró que el compuesto I Mbía destrui­
do completamente las malas hierbas de hojas anchas y 

$. de hojas estrechas# mientras que las plantas tratadas 
con el compuesto II no resultaren coigpletamenta maar** 
tita.
Eiemnlo 4)

Sobre un terreno agrícola útil cubierto de mqg 
10, taza silvestre (simaos arvensis), pê pit"^ de canarios 

(steUaria media)# cenizo (chenopodium álbum)# ortiga 
menor (urtica ureas) y espiguilla (poa anana)*
.se pulverizas en el momento de haber alcanzado las ma­
las hierbas una altura de antro 3 y S cm* el compuesto 

1$. 0-(l-fenil-5-cloropÍrÍ^ona-6-il-4-<^bamoil )*̂ aoetoâ
na (I) y# comparativamente, el producto 2-^oro-4,6-bia- 
-(etilamino)-s-triacina (H), ascendiendo la cantidad 
aplicada en cada caso a 3 Rg/hect&rea de sustancia ac% 
va, dispersada en 500 1 de agua por hectárea. Ocho días 

20. despuás, las malas hierbas de hojas anchas y de hojas es 
trechas tratadas con la sustancia activa I mostraron se­
gales marcadas de destrucción, mientras que las plantas 
sobre las que se había pulverizado d  compuesto 11, ex- 
perlmentaron todavía crecimiento normal. Transcurrido 

25. un período de 3 semanas, casi todas las plantas resulta 
ron completamente destruidas.

R O T A
Descrita suficientemente la naturaleza dd in­

vento así como la manera de realizarlo en la práctica, 
30. debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente



indicadas sen susceptibles de modifioaoiMies de deta­
lle en cnanto no altearen su principie fundamental. Tan 
bión se hace constar que el invento se refiera a una 
solicitud de petate presentadas en Alemania, con fecha 
7 de Enero de 1566, ndntero: 3 85#306, ncogiándose por 
lo tanto a loe beneficios que conceden loe Convenios 
Internacionales en vigor, siendo lo que constituyo la 
esencia del referido invento y por lo que se solicita 
Patente de Invención por 20 aEos en BapaHa sobre: "BRO*- 
CBDB3IEHT0 BABA M  OBTENCION DE DS HERBICIDA*, caracte 
rizándose por lo siguiente:

1.— Procedimiento para la obtención do un her 
bielda que contiene un compuesto de fámula I

sa-ca*(MM^ 3

2

{

en la que significa un radical fenilo 6 cicloalquilo, 
eventualmente sustituido por alquilo 6 helágeno, Rg es 
halágeno, R- es hidrogeno, el radical alquilo 6 fañilo, 
^  m  ^.^1. í n. feail.
¿ventualmente sustituido por Ralágoao y Rg y R̂ , conjtm 
tamente con el carbono el cual van unidos cono sustitn- 
yentes, significan un radical oidoalqpilo# caracteriza 
do porque en una primera etapa se obtiene un compuesto 
de fámula I mediante transformación de un compuesto de
fánHula II



31 -

í

en 3a que R^ y Rg tiene loe significados arriba indica 
dos en su sal clorhídrica, reacción con fosgeno al iso 
cieña to y reacción del coapuesto asi obtenido con una 
exima de fórmala I H

BO-M ^

5. en 3a que y R^ tienen los significados arriba indi­
cados y, a opción, en una segunda etapa, el compuesto 
da fórmula I se meada con un material de carga sólido 
ó líquido#

2#- Procedimiento para la obtención de un har 
10. bicida, tal y como queda sustanoialmante descrito en 3a
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