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" Procedimiento para la obtencidn de un

herbicidan,

éZ&&w@nau BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemana, residente en: Iudwigshafen/Rhein,
Republice Federal Alemana.

Es conocido el empleo del compuesto Ne(1-
~fenil-5-cloro~piridazona=6-il-4)~N‘=fenilirea como
sustancia activa herbicida (véase la patente alemana

1.134 245).
5a S También es de conocimiento general el hecho
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de que la 2-cloro—-4,6-bis-(etilaming)~s~triacina se
utiliza como herbicida total (véese la primera pu-
blicacidn de patente alemana 1 O11 904). No obstante,
su acecidn respectiva no satisface en todos los res-
pectos.

Encontrdse, sin embargo, Qque son buenos

herbicidas las piridazonas de férmula general I

an_cox " 2
i ‘\\33

l ()

en la qQue Rl glgnifica un radical fenilo o cicloalauilo

eventualmente sustitufdo por alauilo o haldgeno o el
radical trifldormetilo, X representa cloro o bromo,

R, es elquilo y R, es alauilo, alcoxilo o alauinilo

oR, ¥y R3 signifizan, cada uno, hidrégeno o, en el
cago de representar X bromo, R2 tiene ademds el sig-
nificado de hidrdgeno y R3, el de radical fenilo o
clorofenilo.

Las piridagonas a emplear conforme a la
presente invencidn se obtienen con facilidad por re-
accidén de las correspondientes piridazonas sustituf-
das por el radicel isocianato en posicidén 4, con

aminasg,

A titulo de ejemplo, puede citarse la re-



accidn de la l-ciclohexil-4-isocianato-5-cloro-piridazons-
~(6) con dimetilamina, la cual proporciona lé N (1
ciclohexil=-5-cloropiridazona—6-il-4)-N'~dimetilirea.
Como todos los demds compuestos a emplesr
5. conforme a la presente invencidn se preparan segin
procedimientos andlogos, se describe a contimacidn
mds en detalle la produccidn de la N-(l-ciclohexil-5-
cloropiridazona=6-il~4)=N'~dimetilirea:
70 partes (partes en peso) de l-ciclohexil-
10. 4~-amino-5-cloro-piridazona~(6) se suspenden en 1000
rertes de clorohenceno, y, después de introducir clo-
ruro de hidrdgeno gaséoso{ se hacen reaccilonar con
fosgeno, calentando al mismo tiempo a 1309C. Al cabo
de dos horas se presenta una disolucidn clara, la cual
15, ge concentra, en vacfo, a 1/3 de su volumen inicial.
Después de enfriar, se obtienen 65 partes de la 1-
-oiclohexil-4-isocianato-5-cloropiridazona-(6), cuyo
punto de fusidn estd comprendido entre 121 y 123%
(recristelizacidn en ciclohexano). 8 partes de este
20. isocianato se disuelven en 100 partes de benceno para
introducir, a continuacidn, aproximadamente 5 partes
de dimetilamina gaseosa, concentrar entonces la diso-
lucidn claras sobre un bafio de vapor y enfriar el pro=-
ducto. Obtiénense 7 partes de N~(l-ciclohexil-5-cloro-
25, piridazona—6-il-4)-N'-dimetilirea cristalizada (P.F.
150-151°C).
De entre los compuestos objeto de la presen—
te invencién, adecuados para emplearse como controla-
dores del crecimiento de plantas, se citan los sigulen

30. toss
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_Q 61 -CH -0CH 161 - 162%

3 3

" -1 0H;  -OH, 141 - 142°%

[o)
o1 - - - 1.38%

" 0L -0, <Oy 137 -138
"L oEy OHy 42 - 143%

= 0=CH

-—Q -Br -0H, CH, 142 a 143°%C

- 01 -cH,  -CH, 150 a 151°C

Los productos controladores del crecimiento
vegetal conforme a la presente invencidn pueden apli-~
carse en forma de disoluciones, emulsiones, suspensio
nes o polvo. La forma de aplicacidn en cada caso mds

5e apropiada depende de la finalidad del empleo de losg

compusestos, siendo, sin embargo, importante que egtd
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asegurada siempre la fina reparticidn de la sustan-

cle activa.

Como sgentes auxiliares para obtener diso=-
luciones directamente pulverizables, entren en consgi-
deracidén las fracciones de aceites minerales de punto
de ebullicidn mediano bhasta elevado, por ejemplo que—
roseno o aceite Diesel, como asimismo aceltes de al-
Quitrén mineral y aceites de procedencia vegetal o
animel, ademds de hidrocarburos ciclicos tales como
tetrahidronaftalina o naftelinas alquiladas.

Las formas de aplicacidn acuosas pueden pre-
pararse a partir de concentrados de emulsién, pastas
o polvos humectables (polvos pulverizables), a los
que e afiade agua. Para obtener emulsiones, las sus-
tancias pueden homogeneizarse en agua en su forma
iniciel o en forma disuelta en un disolvente, con
ayude de humectantes o dispersantes. No hay tampoco
inconveniente en preparar, a partir de la sustancia
activa, un emulgente o dispersante y eventualmente
un disolvente, concenbtrados diluibles con agua. Los
compuegtos de suficlente basicidad pueden emplearse
también en forma de sales en disolucidn acuosa, des-
pués de salificados con dcidos.

Para obltener los productos en forma de pol-
vo, las sustancias activas se mezclan o se muelen jun—
to con una carga sélida,

Los sigulientes ensayos comparativos demues-
tran la superioridad de las mezclas conforme a la
presente invencidn, en comparacidn con las sustancias

activas conocideas.
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Ejemplo 1:

En la arena arcillosa introducida en macetas
de pléstico de 8 em de didmetro, colocadas en un in-
vernadero, se sembraron semillas de beta vulgaris (re-
molachas), zea mays (mafz), pisum sativum (guisantes),
urtice urens (ortiga menor), sinapis arvensis (mostaza
gilvestre), chenopodium album (cenizo), stellaria me-
dia (pamplinae de canarios) ¥ poa annua (espiguilla
amal).

A continuacidn, la tierra as{ preparada se
tratd con 4 kg/hectdrea de N-(l-ciclohexil-5-cloro-
riridazona~6-il-4)-K'-dimetildrea (I) y comparativa-
mente, con 4 kg/hectdrea de N-(1~fenil-5-cloropiridazona~
6-1l~4)-N'-fenilirea (II), empledndose estos productos
en forma dispersada en 500 litros de agua por hectdrea,
Dos a tres semanas despuds, se mostré que I habia pro-
ducido un efecto herbicida mde fuerte sobre urtica
urens (ortiga menor), sinapis arvensis (mostaza sil-
vestre), chenopodium elbum (cenizo), stellaria media
(pampline de canarios) y poa amma (espiguills:anual)
que el compuesto II. Las plantas utiles no hab{an sido
dafiadas por ninguna de las dos sustancias activas, Cin
co semanas después, las malas hierbas resultaron com-
pletamente destrufdas, mientras que beta vulgaris (re-
molachas), zea mays (mafz) y pisum sativum (guisentes)
segufen creciendo sin dafio alguno.

Ejemplo 2:

En el invernadero, las plantas beta vulgaris

(remolachas), hordeum vulgere (cebada), triticum vul—

gare (trigo), sinapis arvensis (mostaza silvestre),



Do

10.

15.

20,

25

13596577 .

chenopodium album (cenizo), urtica urens (ortiga menor)
v poa annue (espiguilla amsl) se trataron, en el mo-
mento de haber alcanzado una altura de crecimiento de
entre 3 y 15 om, con 4 kg/hectdrea de N-(1l-ciclohexil-
5~cloropiridazona—6~il—4);N'-&imetilﬁrea (I) y compa-
rativamente, con 4 kg/hectdrea do Ne-(lL-fenil-5-cloro-
piridazona-6-il-4)=N'~fenilirea (II), aplicéndose am=
bog compuestos en forma dispersada en 500 litros de
agua por hectdrea. Transcurrido un perfodo de 3 sema-—
nas, se pudo constatar que, en comparacidén con el pro-
ducto II, el compuesto activo I habia producido un
efecto herbicida més fuerte sobre las malas hierbas y
Que, ademds, es mds compatible con beta vulgaris (re-
molachas), hordeum vulgare (cebada), triticum vulgare
(trigo)e. En la siguiente tebla se indican los resulta-

dos obtenidos en este experimento:

Sustancig activa

I IT

Plantes dtiles: .
Remolachas 0 10-20
Cebade 0 ' 10-20
Trigo 10 20
Malas hierbas:
Mostaza silvestre 90-100 ?p
Cenizo 90 70
Ortiga menor 100 80
Espiguilla enual 90 70-80

0 = Sin efecto perjudicial

100 = Destruceidn total
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Ejemplo 3:

Un terreno agricola dtil en el Que se habia
sembrado mostaza silvestre (sinapis arvensis), cenizo
(chenopodium slbum), ortiga menor (urtica urens) y
espignilla amual (poa ammua) se tratd, inmedistamente
después de la simbra, con N-(l-ciclohexil-5-cloro-
piridazona-6-il-4)-N'~dimetil-drea (I) y, a t{tulo de
comparacién, con 2-cloro-4,6-bis-(etilamino-s~triacina
(II), on dosis de cada vez 5 kg/hectdrea de sustancia
activa dispersada en 500 litros de agua por hectérea.
Despuds de brotadas las plantas, se pudo constatar que
las malas hierbas de hojas anchas y de hojas estrechas
tratadas con el compuesto I habian sido mds fuertemen—
te datiadas que las tratadas con el producto II. Cuatro

semanas despuds, casi todas las plantas resultaron com

pletamente destruidas.,
Eiemplo 4:

Sobre un terreno agricola dtil cubierto de
mostaza silvestre (sinapis arvensis), cenizo (chenopo-
divm elbum), ortige menor (urtica urens), espiguilla
amal (poa ennua) se pulverizé, en el momento de haber
alcanzado lag plantas una altura de crecimiento de en=-
tre 3 y 9 cm, el compuestoNw(l~ciclohexil-5-cloro=
piridazona~6-il-4)-N'-dimetildrea (I) y, comparative-
mente, el producto 2-cloro~4,6-bis-(etilamine)-s-
triacina (II), ascendiendo las cantidades en ambos
casos aplicadas a 5 kg/hectérea de sustancia activa
dispersada en 500 litros de agua por hectdrea. Algunos
dfas después, ya se pudo constatar que las plantas

tratadas con el compuesto I hablan sufrido dafios més



5

10.

15.

20,

25,

30.

335265 °"

fuertes que las tratadas con II, Al cabo de 3} semanas,
cagi todas las plantas resultaron completamente muer-
tas.,

Producen el mismo efecto bioldglco que el
compuesto I mencionado en los ejemplos 1, 2, 3 y 4:
N~(1l~ciclohexil-5-bromopiridazona~6-11~4)=~N'~dimetilurea
N~-(l-ciclopentil-5~cloropiridazona~6-il-4)-K'=dimetil-
urea
N-(1-ciclooctil-5~-cloropiridazona-6-il-4 )-urea
N-(1l-p-metil-ciclohexil-5~cloropiridazona=-6=il~4)-urea
Ne(1~p-clorofenil-5-bromopiridazona~6-il—4)-N'~metil-N*
~butin-(1)-i1~(3)-urea
N~ (1-p~bromofenil-5~bromopiridazona~6-il~4)-urea
N-(Ll-m-metilfenil-5-cloropiridazona~6-il~4)=~N'-metil~
N'-metoxiurea
N~(1-fenil-5-bromopiridazona=6-il-4 )-Nfenilurea
N=(L-p-trifldormetilfenil-5~bromopiridazona=6=il~4)=N "1~
m,p-diclorofenil-urea
N-(1-fenil-5-bromopiridazong=6=il-~4)=N'-p~clorofenil-
urea.

NOTA

Desorita suficientemente la naturaleza del invento
as{ como 1a manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse constar que lag digposiciones enterior-
mente indicadas son suscepbibles de modificaciones ds
detalle en cuanio no alteren su principio fundamental.
También se hace constar que el invento se refiere a
una solicitud de patente presentada en Alemenia con
fecha 7 de enero de 1966, nimero: B 85 307, acoglén-

dose, por lo tanto, a los bheneficios que conceden los
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Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo
que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafia: " Procedimiento para la obtencidén de un her-
bicida", caracterizdndose por lo siguiente:

12.- Procedimiento para la obtencién de un

herbicida que contiene un derivado piridazdénico de

férmuls I
mr-co:-x\(R 2
. R3
N\ x
0
N
R
1

en la que R significa un radical fenilo $ cicloalqui-
lo eventualmente sustituido por alquilo 4 haldgeno

§ el radical trifluormetilo, X representa ¢loro o bro-
mo, R2 es glquilo N R3 es alquilo, alcoxilo 4 alaui -
nilo o R, ¥ Ry significan, cada uno, hidrégeno, ¢ en
el caso de representer X bromo, R, tiene ademds el
significado de hidrégeno y Ry el de radical fenilo é
clorofenilo, caracterizado porgue, en uns primera eta-
pa el derivado piridazdnico de férmula I se obtiene

transformando un derivado piridazdnico de férmula II
NH,

-z

0

1
By
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en la que X ¥y Rl tienen los significadoz arriba indi-
cados, en la correspondiente sal clorhidrica reaccionam .
do dsta con fosgeno al isocianato y reaccidnando ulte-

riormente el compuesto asi obtenido con una amina de

férmula III
/‘2
R

3

en la que R2 Yy R3 tienen los significados arriba indi-
cados y, & opcidn, en una segunda etapa, el derivado
piridazdnico de la férmula I se mezcla con un material
de carga sdlido 8 liquido.

23,~ Procedimiento pars la obtencidn de un
herbicida",tal y como gqueda sustancislmente descrito
en la presente liemoria.

Jjemoria consta de once hojas, escritas

o mdquina po ;TR 4087
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