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"Proocediniento paras la obtenecidn de
un herbicida®
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Folécilante: BADISCHE ANILIN~ & SODA-PABRIK AKTISHOBSELLSOHAPT, enti
dad alemans, residente en: Iudwigshalfen/Rhein, Repdtlie- 1
ca Federal Alemans.
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Es conocido el smploo de¢ la sustancis activa
1=fenilwdeamino=s~aloro=piridazona~{6) como herbieida
selectivo {véase la patente clemans 1 105 232). Tate
bién oo de conocinmiento general el hecho de que el

5e conpuestt 2wolonowd,b-bis~(oetilaning)~o~triacing pe
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utiliza como herbicide total (véase 1a wﬁﬁ%um-.
czcifn de patente alemane 1 011 904). R‘o?:)bai:ante,. s
accidn respoctive no eatisface en todos 1os reapsoton..

Encontrdse, empero, quo son herbicldas efie
cztes las piridazonas de $érmla general I

{x)

en la que Rl represents un radienl fenilo ¢ cicloealqui
lo eventunlmente susbituido por alguilo o halégenmo, By
ou haldzeno, Ry o3 hidrdgeno, ol radical elquilo o fem
nile, R“ significe un radicel algunilo o un radicel foe
nilo eventuzimente sustituido por halfgeno y Ry ¥ By
conjumtamente con el ¢arbono 2l cual ven unides como
sustituyentea, significan wn radiesl oicloalquilo.

Iss piridazonss a empleay conforme a la prow
sente invencidn se obtiemen con facilidad por reaccién
del correspondionte isoclanate de piridaszons con una
oxime, A titulo de sjemplo, puede eitearse lz reaccidn
de la l-fonil~4~isocianato-S-cloropiridazona=(6) con
pootoxima en disolucidén benedénica, la cual de la O=(le
fenil=S=-cloro-piridazons=6=il=d-carbamnoil y~acotoxima,
Como todos los demds compuestos ™ empleoar conforme 8
la presenta invencidn se prepém segin procedinisntos
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enflogos, se describe o contimmc“i:éLg_ wis en detalle
1a produccidn de la Ow(l=fenileSecloro-piridazonge
Eeil=dmcarbamnoil y=aoetoxinns :
100 partes (paritos en peso) Qe l-fonileie.
S ~prtinow5-ploro-piridazone~(6) se suspenden en 1000
partes de clorobenceno, despuds de 1o cusl se intrp
-duce clorure de hidrégeno guseoso y, o continuacidn,
fosgeno y so calienta a 130%. En ol momento de Prom-
gentarse wa disolucifn olarg, se interrumpe la ine

10, troduceldn del fosgeno para concentrar ls disolucidn
¥ enfrioria, Obtidnense 110 partes de la lefenlledw
ioocianato=S-cloropiridazona«~(6), cuyo punto de fusién .
st comprendido entre 154 y 155°C (recristalizecidn
en soetonitrila),

15 12 partes de esta lefoniled-isocionntoeGe
~cloropiridazona=(6) se dicuclven en 50 partes de
benoeno.y, despuds de afindir 3,6 partes de acetoxima,
se hlerve durante 10 minntos al refiujo y se deja ecn~
friar el producto. Obtidnemse 10 partes de Ia Ow(le

20, ~Lonil~Fw=oloropiridazona=-G-ilwi~aarbameil )~asetoxina,
cuyo P.P. ootd comprendido emtre 148 y 149°%C.

De entrs lop compucstos objoto de la prosens
te invenoidn, ndooundos pars emplsarse como controlae~
dores del erecimisnto de plentas, se citan los sigulen

25, tea:
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Ponilo 1 .c< 3 148 = 149%
C4
Fonilo C1 .. 125 - 127°C-
Fenilo €1 -@ 125%
Fonilo Br acn@ 159 - 160% (Dese.)
oL
Penile Ol =CE-C B 139 = 139,5°C
P! _
Fenilo Br =0 3 157 - 158%
N
3

Loz productos controlsdores del erecimiento
vogotal conforme e la presente inveneidn puoden apli-

_carse on forma de disoluciones, suulsiones, suspensioe

nes o polvo, Ia forme de aplicecifn en onde omno mfs
apropiada depende de la Pinalidnd del ompleo de loo
corpuontes, siendo, sin emberszo, importante quo asté
esegurade slempre la Pfina ropariicién de la sustancis
activa,

Como agendes auxiliares utilizables pars obe
{toner disoluciones direcoctumenta pulverizsbles, entran
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en consideracidn las fraccionss de seoltss minerales
de punto Go ebullicidn medimmo hesta olovade, por |
ejemplo quercseno o aceitc Diesel, como neimismo nved’
tos do slquitrdn minernl y cceltes de procedencia vee
getal o animel, edends de hidroeerburos cielicos tam
los como tetrahidronaftalina y naftalinae alquiladas.

Las formas de aplicmeldn acuoses pueden pre=
pararse a pertir de ooncentrados de emulsidn, paetas
o polvos humectablos (polvos pulverizebles), a los gue
se afiade agunc. Para obtensr exuleiones, lac pustancias
mieden homogenolgarse on gsun en gu ram inlcial o en
forma disuclta en un disolvents, con aynda de humeotan
tos o dlapersantes. No hay tampoco inconveniontec an
Freparary & partir dée la sustancia activa, un emulgente
o dispersante y eventualmento un disolvente, concentra-
doc diluibles con agun. Los compuestos de suficlonte
bagicidad puoden emplearae también oen forme de sales
en disolucién acuosa, deapuds de eslificedos con fci-
doe.

Para obtener los productos en forme de polvo,
las suztenciss motivas se mezelan O se muslen Junto con
una ecerga sélida.

Ims siguienies onsayos comparativos decueatran
la superioridg.d de las mezclas conforme a la presente
invencidn, en comparacién con las sustaneins activas
eonooidag, -

Elemplo 1:-

En l= sroma srcilloss introduclide on macedas

de plieticc (8 cm do difmetro) colocadas en el inverw

' naders so senbraron semilins des
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hetn vulgaris (remolachas), zos mays {(mafz), hordeum
vulzare {cobada)s ploum sativum {guisantes), sinspis |
arvensis (mostaze silvestre), stollarde media (pampdi
pa de canarios), chenopodium altum (cenizo),urtics |
5. wens {(ortigs menor), poa ammua (osplzuills anual)y:
Ia tierve as{ proparade se traté entonces .
con 2 lta/nectérea do Om(1-fonilmS~oloro-piridazonambe
-il-é-carbamon)-aeatom {I) ¥, 2 titolo de compara’
¢idn, con 2 kg/hect&rea' de l~fenllmj~aninoeSecloro~
10, «piridazona={6) (Y1) y Ow(lwfonil=S=bromo-piridazonae=
wfmilefeonrbomoil)~acetoxima (III), ompledndose los
compuestos on forma dispersuda en 500 litros de ngue
por heotdrez. Cuatro haste cinco semenns después po mog
tré que ol yproducte I y IIT habidn producido un efecto
15 herbvicida nds fuerte gue ol producto II. La accién hey
bicida respectiva ss indits av la siguients teblas
' Sustancia activa

. 1 E« S+ 1
_ Plantas dtiloos
20. Remolachas 0 0 14
uafz 0 10 L]
Cebada 0 20 10
Guisantes 0 20 0-10
Plentes imitiless ﬁ
25.. Hogtaza sllveatre 100 80 1c0
Parplina de canerios Q0-100 8000 S0=~100
Cenizo g0~-100  80-90 100
Ortiga menor 100 g0 100
Eaplsuills snual 100 80~90 160

0 = sin efecto perjudieinl
30. 100 = Dostruccidn total
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Produoen ol mimmo ef2cte biolbzico que ol com
pucsto I mencionado on los sjemplos 1y 24 3 5y 43
0~(lnpnﬂﬁorfmihﬁwhromapiridezona»&il‘-é--carbmoﬁ)-
geatoxina
0-(lueielohexil-s-yodoyiridazona—&ﬁ-%carbamou)a-aen
sofenonoxing
mtlwiclopenmus-elompirmazma%ﬂ-%wbamn)-
asetofenonoxing :
0-llwiolmctn-ﬁ—clompiridazona—ﬁ-il-—#—-oarbamou)-
netiletilootoxima
Om{Twc1¢1000t1 1wb=bromopiri dazona=Geilef-oarbamoil )
ciclohexmnonoxing
O=(Lwpemotileciclohexileduwbironopiridazonamietl=d~carba
moil Y=civloootanonoxing
Ow(l=pmclorofenil-5efltorpiridazonamteil=4~carbonoll )=
acataldoxima
O {1l=p=bromofenil~S5=yodopiridazona=feil=j=carbamnoil j=
henzaldoxing.

Elemplo 23 _

En ol invernadero, las plantes bete vulgaris
{remolachns), zea maya (meiz),hordoum vulgare (cebadz),
pieum setivun (gulsautes), sinapls arvensis (mosteza
silvestre), stellaris media (pemplina do canarios),

" chenopodium slbum {cenizo), urdica urens (ortige mew

uor), pos anma (ospisuille anusl), se irataron, em el
momento de tencr wnn altura de grecimlento de entre 3
¥ 15 en, con 2 kg/hecldrea de Om(l-fonil=S-cloro-pirida

"zom-s-ﬁ.l-#-uarhanoil}-aceto:im (T) ¥, comparantivimen

te, con 2 k‘g/heaﬁrea de l~fenilwi~anino=5=cloropirida~
gono=(6) (II), ¥ O~(lefonil=S=brono-piridazonae=ilej=



Se

10.

15.

20.

20.

30,

335264

~corhemoil)-acetoximn (I1I), empledndose los eompﬁeéﬁos
dtopersados oo 500 1 do agum por heotdren., Despuls. de
transourride un periodo de 3 & 4 semanas, se nostrd e
sl produsto I y IIT kebian productdo un ofecto horbici
de mis mareedo gue el producto II. En In sisuiente. o
bla ge inéiean oo ramlta&us oblenidoss : ‘
Snataneia gotive

4 I

Plontos Gtlless

Remolachas 0 o 20w30
Hafz 1<) 10 O=10
Cebadn ‘ 0 20=-30 10
Gulsenten O=10 I0-20 10
Plantas imitiless ‘
Hostaza silvestre 100 80-80 100
Pampline do canardon 100 80 100
Cenizo 100 90 100
Ortice memor 100 90-100 100
Eopignilla onuel 80-100 = 70-80 100

¢ = Sin ofecto perjulfeisl
100 = Destruccifn totel
Elenplo 33 | .

Sobrs un mo axperimental e ol que 86 haw-
bfa senbrado mostaze silvestre (sinapis arvenois), peme
plinz de canarics (stellaris media), cenizo (chenopodium
altun), ortizs menor (nrticg“nr'aﬁs), sspiguille amual
{poa annua), se pulverizd, el mismo dia de la siembra,
el compuesko &(I-f&nibmampmaazam—sdl-warba
noil)-acetoxima (I) y, comparativamenta, el produeto
Mlch,G—MwCetﬂmina)»swriacm {(11), on dosis
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de cada vez 5 kg/hectdren de sustoncia sctive dispersa
da en 500 litros de sgun por heoitdres. A1 cabo de 3 -
4 semanas, se mostrd gque el compucsto I habfs destrif-
do completemente las melas hierbas de hojss anchas y-

5. de hojas esirechas, mientras que las plantes tratalss
con el gompussto II no resultaron completamente wmw
tag.
Ejeaplo 43

Sobre un fercenc agricols Util oublerto de mog
10, taze silvestrs (sinsos arvansis), penplina de canarios

{stellaria media), cenizo (chenopodium album), ortigs
menor {urtice urems) y espiguilla anuazl (poa anaua),
Be pulverizd, en ol momento de heobsr nlcanzado lag Mo
les hierbes wne altwra de entre 3 y 8 cm, ol compmesto
15, Ow(l=Lonil=S~cloropiridazona=Geil={-carbancil }=acotoxi
e (I) ¥, comparativawents, 6l yproducto 2ecloro~4,6-bis-
~{atilamino)~s=triacine (IX), ascendiondo la cantided
aplicadn en cads vaso & 5 kg/hectéren de sustancia acti
va, dispersada en 500 1 de ngua por hootdres. Ocho dfing
20. despuds, las malas hierbas de hojas anches y de hojas eg
trechas tratsdas con ls suatancia zetive I nostraron see
fiales marcadas de destruccidn, mientras que las plantas
sobre lass gue se habla pulverdzedo el compuesto II, ex-
perimentaron todavia crecimionto normsl, Transourrido
25. un perfodo de 3 semanas, casi todas las plantas resulta
ron completamente destruidas.
FOTA
Deserita suficientemente la neturaloza del in-
vento apf como la manera de realizarlc em la prdctica,
30, debe hacerze comsinr que las disposiclones anteriormente
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indicadas son susceptiivles de modificpciones de dotew
1le en cuanto no albersn su prineipic fimdamental. Tam
bién se haee consiar que el invento so refiers s una
solicttud de patente presentades en Alemamia con focha
7 de Enoro de 1566, mimeros B 85,306, acogiéndose por
lo tanto a lop beneficios que conceden los Convenies
Internacionales en vigor, slendo 1o que constituye la
ezencle del referldo invento y por lo cus se soliai'eia
Fatente de Invenoidn por 20 sfios en Eapafia pobre:*FRO~
CEDINIFRTO PARA TA OBTENCION DE UN HERRICIDA®, onxacts
rizdndose por lo siguiente:

1.~ Prosedinicntoc pars la obtencidn de unx her
vloidn que contione un compuesto de Pérmula I

R
i W W, L
By
' AN
! 0
J&.

an la que B, significe mn radieal fenils & cicloalquilo,
evontualmente susiituide por alquils § heldzeono, R, es
balfzeno, 113 ¢s hidrfgeno, ol radienl alquilo § fonile,
34 represepta un radical alquile ¢ un radical fenilo
aventualmente sustitufdo por haldgenc y 123 y 34, eonjun

4amente con &l carbono rl cupl van unidos cono sustitu~

yendes, significan un radical cloloalquilo, ceracterizg
do porque en una primera elepaz se obitiens mm aompuesjto
de Pérmmule I mediante transPormseifn de un compueato de

Férmmle IT
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en la que R; ¥ R, tiene Jos sisnificados arribe indlea
dos en su sal clorhidrica, remcoién con fosgeno al iso
clanato y reaceidn del compuesio as{ obtenide con una
oxima de Pérmmla IIT

R0 3
_ ~~r
4 .
en la que 33 ¥y 34_ tienoen los sismificados arriba indie-
cados y, a opeidn, en una segunda etapa, &l compueatd
de férmula I se mezela con un material de carge adlido
8 liguido.

2.~ Procediniento pers la obtencién de un her
bic:wa, tal y como quoda susitancimlmentc desorito en la

preascnte Nemoris.
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