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RESUMEN DEL INVEKRTO

Este invento se refiere a compqestos heteroci~
clicos que poseen actividad herbicidae

Més especificamente, oste invento se refiere a
compuestos Wtiles como herbicidas, de férmula:

(1) 0
: I
C

y ~N

R1-! ?—GHé—Rz
c ¢

%

" donde

R1 eg fenilo} ¥
Rz,es cicloalquilo de 5 a 8 4tomos de carbono; ci
" cloalquilo de 5 a 8 4tomos de carbono sustitul

“do con CHé o haldgeno; o cicloalquenilo de 5 a

8 4tomos de carbonos.

Debido a su excelente selectividad herbicide en

_cultivos son preferidos los compuestos de férmula (I)

de férmula:
(I1) 0
i
PN
31-1}1 . 1;1—0112-33
CH CH,
N NG 2

donde ' 343247
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R, tiens el mismo significado que en la Férmula

(I); ¥

es ciclohexilo o ciclohexenilo.

1

Ry

Ios compuestos de Pérmula (I) presentan una efi
caz actividad herbicida sobre un amplio grupo de ma -
las hierbas anuales que incluyen las siguientes:

Digitaria, Digitaria sp.

Rabo de zorra, Setaria gaberii

Mijo, Echinochloa crusgalli

Mostaza, Brassica SDe

Ias malas hierbas citadas causan daflos considera
bles en las zonas donde se cultivan cosechas y plantas
ornamentales. Por consiguiente, su destruccidén median-
te log compuestos del presente invento tiene un gran
valors

De particular importancia es la notable selecti-
vidad de la 3~(ciclohexilme+til)-5-feniltetrahidro—4I-
1,3,5~0xadlacin~4—~ona (llamada de otra forma 3-fenil-
5-hexahldrobenciltetrahidro—4i-1,3,5~0xadiacin-4~ona)
en el control del mijo en el arroz.

PREPARACION

Los compuestos Qe egste invento, es decir las 3-
(cicloalquilmetil y cicloalquenilmetil)- 5-feniltetra—
hidro=-4H-1,3,5~0xadiacin-4~onag, Se preparan por un pro

ceso en el que se emplea formaldehido, una 1=(cicloal~

34324T
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quilmetil o cicloalquenilmetil)-3-fenilurea apropiada
¥y un catalizador dcidos Ia resccidn quimica puede ser

representada por la sigulente ecuacidn:

b
0 C
I H" /
R,~NE-C-NE-R, + 20H,0 —> R1-|N 1l¢-32 + Hy0
CH CH
2 2
\\‘O//

donde
R1 Na R2 tienen el mismo significado que en la FPér-

mula L.

E

Ia reaccién se lleva a cabo en solucidn, en un di
gblvente orginico anhidro adecuado, a una temperatura
d9 50—15000, con paraformaldehido ¢ s—trioxano como fuen
te de formaldehido. Son necesarias cantidades traza de
un catalizador dcido; por ejemplo, dcido sulflrico, doi-
do p~toluensulfénico, ete. ElL disolvente orgdnico anhi-
dro adecuado puede ser dioxaho, sulfdxido de dimetilo o
NyN=dimetilformamida. EL agua forméda durante la reac—

cién se separa mediante un agente de secado o también

puede emplearse una mezcla de disolventes como benceno-

dioxano, benceno-dimetilformamida y tolueno=dimetilfor—
memidae En este Ultimo caso, el agua formada durante la
reacoién se separa por destilacidén azeotrdpica. Cuando

cesa ol desprendimiento de agua, la reaccidén es comple-—

343247
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ta. El aislamiento del producto implica la neutraliza-
cidn del catalizador dcido, seguida de evaporacién del
disolvente y oristalizacién o destilacidn.

COMPOSICIONES

Las composiciones herbicidas dtiles para la
aplicacidn de los compuestos del presente invento se
preparan mezclando por lo menos un compuesto de este
invento con coadyuvantes o modificadores para el con-
trol de pestes, para dar composiciones en forma de pol-
vos finos, grdnulos, pequeflos cilindros, soluciones,
polvos dispersables en agua y dispersiones o emulsiones
acuosas.

Por lo tanto, los compuestos del invento pueden
ger utilizados con un vehiculo o diluyente pesticida
convencional tal como un sélido finamente diyidido, un
1fguido disolvente de origen orgdnico, agua, un agente
humectante,.un agente dispersante, un agente emulsionan
te, una emulsién acuosa o cualquier combinacidn adecua-
da de ést03.

Los agentes superficialmente activos constituyen,
en genergl, del 3 al 10 % en peso, aproximadamente, de
la composicidn totale A concentraciones mayores, hasta
4 partes en pesc de agente superficlalmente activo por
cada parte de una 3~(cicloalquilmetil o cicloalquenil-

metil )=feniltetrahidro~1,3,5~0xadiacin~4—ona, es posi-

343247
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ble una eficacia herbicida aumentada de la formulacidn.
APLICACION

El método de control del crecimiento de las malas
hierbas de acuerdo con el presente inven®o consiste en
aplicar una 3~(cicloalquilmetil o cicloalquenilmetil)-
feniltetrahidro-1,3,5~oxadiacin-4—ona de Férmula I, or-
dinariamente en una composicién herbicida, a la zona
gue se desesg proteger del crecimiento de plantss inde-
seables. El compuesto activo se aplica a concentracidn
suficlente para ejercer la actividad herbicida deseada.
La aplicacién puede hacerse directamente sobre la vege-
tacién en la zona durante el periodo de infestacidén, pe
ro de preferencia la aplicacidn se hace sobre el terre—
no inmediatamente antes de la emergencia de la vegeta—
cidn.

Las cantidades eficaces como herbicidg de un com-
puesto de Férmula I pueden ser determinadas fdcilmente
por los expertos mediante las técnicas habituales. Depen
den ‘del ingrediente activo particular empleado, de la na
tufaleza de la formulacién utilizada, del tipo de trata=
miento, del tipo de vegetacidén que se desea conirolar,
de las condiciones c¢limatoldgicas y del tipo de derreno
presentes En general, es eficaz para matar las malas
hierbas una aplicacidén de pre—-emergencia de 1 kg a 16 kg

de ingrediente activo por hectérea. Si la aplicacidn es

o 043247
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de post-cmergencia, es herbicidamente eficaz una canti-
dad comprendida entre 1 y 20 kg, aproximadamente, de in
grediente activo por hectdrea. Para el control general
de la vegetacibn, son satisfactorias unas cantidades com
prendidas entre 10 y 40 kg de ingrediente activo por hea
térea.

Para una mejor comprensidn del invento se dan los
siguientes ejemplos adicionales, Ias partes y porcenta—
jes se dan en peso, a menos que se indique otra cosg.

EJEMPIO 1
Preparacibén de 3-(ciclohexilme+til )-5-fenil-4H-1,3,5-0xa~

digecin-4~ona

Una mezcla de 34,8 partes en peso de 1—(ciclohexil
metil)=3~fenilurea, 10,0 partes en peso de paraformalde-
hido, 0,5 partes en peso de 4cido p~toluensulfdénico mono
hidrato, 75 partes en peso de p-dioxano y 125 partes en
peso de bencenc se calienta a reflujo bajo un colector
Dean—~-Stark y se mantiene a esa temperatura hasta que ce-
sa el desprendimiento de agua. Logs disolventes se sepa -
ran por destilacién a presién reducida. Una solucidén del
regiduo en benceno se lava consecutbtivamente con soluciédn
acuosa 2 N de dcido clorhidrico y con solucidn acuosa sa
turada de bicarbonato sédico. Se seca con sulfato magné-
sico anhidroe. Después de filtrar la mezcla, el filtrado

se destila a vaclo dando 3-(ciclohexilmetil )~5~fenilte—

- 43247
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trahidro-4H=-1, 3,5=0xadiacin-4~ona, p.e. 195-196°C a
0,5 mm, que cristaliza dejindola en reposo. Se re-
cristaliza en éter isopropilico dando plaquefas blan
cas con un punto de fusién de 107-109°C.

3~(ciclohexilmetil )~5=Feniltetrahidro-4iH-

1,3,5~0xadiacin~4-ona 25 %
atapulgita 69,5
gllice fina sintética 2

ligninsulfonato sédico parcialmente desulfo
nado 2
alquilﬁaftalensulfonato, sal sbédica 1,5
Ios ingredientes anteriores se mezclan, ge mi-
c¢ropulverizan hasta un tamafio inferior a 50 micras y
Se vuelven g mezclar.
Esta formulacidn en polvo mojable se diluye con

agua de forma que se aplican 6 kg de ingrediente acti

vo por hectdrea, en un tratamiento de pre-emergencia,

o un campo de arroz recién plantado.

El campo se inunda ung vez que el arroz ha al-
canzado 15 cm de altura. Se obtiene un buen control
del mijo.sin dafios visibles al arroz.

EJEMPLO 2

Una mezcla de 4 partes en peso de 1-(3-~ciclohe-

xen-1=-ilmetil )-3-fenilurea, 3 partes en peso de para~

formaldehido y 0,2 partes en peso de Acido p~toluen -

343247
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sulfdnico monohidrato, se afilade sobre una sblucidn ca
liente de 100 partes en pego de benceno y 80 partes
en peso de p-dioxano. Lo megcla resultante se calien~
ta despuds a reflujo bajo un colector Dean-Stark hag—
ta que cesa el desprendimiento de sgua. Los disolvens
tes se separan por destilacidén g presidn reducida.
Una solucién del residuo en benceno se lava consecuti
vamente con solucién acuosa 2N de dcido clorhidrico y
con solucidn acuosa saturada de bicarbonato sbdico.
Se geca con sulfato magnésico anhidro. Después de fil
trar, el disolvente se separa por destilacidén a pre -
gién reducida y el aceite residual resultante crista-
liza. Ia 3~(3-ciclohexen—1-ilmetil)-5-feniltetrahidro-
4H=-1, 3,5=0xadiacin~4=ona cristalina es précticamente
pura y presenta un punto de fusidn de 53?5900.

La 3=(3-ciclohexen-1-ilmetil )=-5-feniltetrahidro-
4H-1, 3,5~0xadiacin~4~ona del Ejemplo 2 se formula ade—

cuadamente y se aplica de forma semejante a la 3-ciclo

hexilmetil-5-feniltetrahidro-4H-1,3,5-0xadiacin-4~-ona

del Ejemplo 1. EL compuesto del Ejemplo -2 también pro-
porcilong un buen control del mijo y la digitaria en

los cultivos.

EJEMPIOS 3~19

Las siguientes tetrahidro~4H-1, 3, 5~oxadiacin-4-

onas del invento se preparan de la misma forma que el

343247
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compuesto del Ejemplo 1, sustituyendo la 1-(ciclohe-
xilmetil)=3~fenilurea de dicho ejemplo por una canti
dad equivalente en noles de los siguientes reactivos
de urea. Los productos se formulan adecuadamente y

Se gplican en forma semejante a la 3-(ciclohexilme-

| ti1)=5=feniltetrahidrom4H-1,3,5=0xadiacin-4-ona del

Ejemplo 1. Proporcionan un buen control del mijo y

de la digitaria en los cultivos.

343247




!

N%NM#M BUO 0BTpPRX

—G'C * T~HiOIDTUBI304 TTUS J~G~( TTAOUTTI00~0TOTO)~¢

BUO—4~UTOBTPEXO
-G ‘¢ T-Hir- OIPTURIFOR TTUSF~G~( TTAOUTTIAOUOTOTO) ¢

BUO—~UTOBTPBXO
=G ¢ T-Hi-0IPTURI04 TFUS J~G~ (TT4-OWTTaUSdoTo o) ~¢

BUO—{~UTOBTPBXO~G‘C T
—Hir-O0IDPTYBIL8] TTUS J~G~( TTHOULT-T~U3.00-0TOFo—g)~¢

BUO—{=~UTOBTPEXO-G‘C ‘T
~Hir-OIPTUBILOq TTUS F~G~ (1 T4 OUL T~ T~ U2qdoyo [0 To~-g)~¢

BUO—~{~UTOBTPEXO-G ‘¢ T
—~Hi-0XIPTUBIFSL TTUJ~G~(TT4-OUTTXIYOTO TOXONTI~Z)~¢

BUO~H~TUTOBTPBXO~G g ‘T
~Hir~OXDTYBI R4 TTUSF~G (T TIRUTTXOYO IO TOO0PoL—2)~¢

BUO~—~UTOBTPEXO~G ‘¢ T
—~Hir~OXDPTUBILI, TTUS F~6— (T T4 TXOYO [OTO0WOIq~Z)~¢

BUO—{~UTOVTPBXO-G ¢ T
—Hir-0IPTqRIFIGTTUS I~5~ (T TAPUT TAURAOTO TOOIOTO~E )~¢

BUO~~UTDRTPBXO~-G T
~Hir-O0IPTYBILoq TTUS -G~ (TTH WL TXIYOTOEOOIOTO~1)~¢

BUO—{~UTOBTPEXO~G ¢ T
~Hir~OXPTURIL09 TTUS J—G—( TTH W TXIYOTOTO0IOTO~E ) ~¢

BUO—~{~UTOBEPEXO~G ‘¢ ¢ T
—Hi—~OIPTUBILO] TTUBF~G~ (T T4 W[ TXOYOTOFOOIOTO-Z)~¢

BUO—~~UTOBTPBXO~G ‘¢ T
~Hi—~OIDTUBIL98 TTUSI~G~( TTONL T~ [~U9quddoToTo~T)~¢

BUO—H—-UTOBTPBXO-G ‘¢ T
—Hir-OIPTYBIF O] TTFUS J~G— ( TT4-SWL T~ T-UOXOYOTO TO-T)~¢

BUO~~UTOBTPBXO-G ‘¢ ¢
—Hir~OIPTUBIL 4 TTUS I~G~ (T T3OWI TXOUO TOTOTTAU—f)~¢

BUO—~UTORTPRXO-G ‘¢ ‘T
—Hi{~OIPTUBIL O TTUSI~G~(TTASWTTXIYO TIFOTTIOU~C ) ~¢

CUO~H-UTOCTPBXO=-G ‘¢ * T
~Hir-0IPTHBIFO TTUO F~G~( T T3 OWT TXOYOTOTOTTAOW-2)~¢

L¥7¢4e

amnaﬁﬂqowlmnmaﬁpmsﬁﬁpoouoﬁoﬂoulﬁ
BOINTFUS F~¢—~ (TTIOUT T3 doYOTOEO)~T
BIINTTUS I~ ~ (TTAOUWITIUSAOTOTO)~T
BOINTIUS F~£~TFOUWT T~ [~USJ00~0TOTO~Z)~T
BIIMTTTUSF—¢—~(TTAOUT T~ T~Ue3doqOTOTO~2)~T
BOINTTUST~C~(TTIOUTFXIYOTOTOIONTI~Z)~T
BOINTFUSF—¢— ( TTROUTTXOYO[OTOOPOL=Z)~T
BIINTTUSF—¢— (TTA-OUTTXIYOTOTOOWOIG~Z)~T
BOINTFUSI~¢~(TT2-oWTT4USdOTOTO0IOTO~C)~T
BIINTTUS F—~&~ (T OUTFXOYOTOTOOIOTO~17)~T
BOINTTUS J-¢—( TFAPWITXOYOTOTOOIOTO~E )T
BIINTTUSF~¢~(TFHOUTTXOYOTOTOOIOTO~Z)~T
BAINTIUS I~ ~ (TT4OWT T~ T~U93usdoTOFo~2)~T
BoINTIUS I ~C~ A.n.ﬂpwa.n.nl.nlﬂwun@ao TOFO-T)~-T
BOINTTUSF~¢~ (T THOUTTXOUOTOTOT T8 U~47)—~T
BOINTIUSI~C~(TTIOUTTXOYOTOFOTTAOW-C)~T

BAINTTUSF ~E~(TTHOUTTXOYOTOTOTTAOU-2)—T

03 ONPOoxg

-TT -

BOaN op OAL3080y

61

8T

A

9T

at

w1

et

et

1T

o1

og

S8

g

Gl

(0]4




10

15

20

25

30

-1l -

Ej. Reagctivo de urea
3 1-(2=-metilciclohexilmetil)-3-fenilurea 3-(2-metileic
1,3,5-02
4  1-(3-metilciclohexilmetil)-3-fenilurea %=(3-metilcic
’ 1,3,5=-03
5 l-(4-metilciclohexilmetil)=3~fenilures 3=(4~metileic
1,3,5-03
6 1~-(lL-ciclohexen~l-ilmetil)~3~feniluresa 3—(1~ciclohes
: 1,%,5-03
7 1-(2-ciclopenten-l-ilmetil)~3-fenilurea 3=(1l~cicloper
1,3,5-03
8 1-(2-clorociclohexilmetil)-3-fenilurea 3-(2-clorocic
1,3,5=0%
9 H{3~-clorociclohexilmetil )=3~fenilurea 3-(3-clorocic
1,3,5-0x
10 1=-(4~-clorociclohexilmetil)-3~fenilurea 3-(4~clorocic
1,3,5-0x
11, 1-(3~clorociclopentilmetil)-3-fenilurea 3-(3~clorocic
1,3,5-o0x
12 1-(2-bromociclohexilmetil)~3~fenilurea 3=(2-bromocic
) : ) - 1,3,5-0x
13 1~(2=yodociclohexilmetil)=3~-fenilurea 3-(2-yodoeicl
: _ - ) 1,3,5-0x
14 1-(2-fluorciclohexilmetil)-3-fenilurea 3-(2-fluorcic
1,3,5-ox
15 1-(2-ciclohepten-l-ilmetil)~3-fenilurea 3~=(2=-ciclohep
. - 1,3,5-0x%
16 1-(2~ciclo~octen~l-ilmetil~3~fenilurea 3-(2-ciclo-oc
i 1,3,5-0x
17 l-(ciclopentilmetil )~3-fenilurea 3-(ciclopenti
- oxadiaci
18 1-(cicloheptilmetil)=3-fenilurea 3-(ciclohepti
oxadiaci
19 1-(ciclo=octilmetil)-3-Ffenilure 3-(eiclo-octi
oxadiaci

ALY
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Producto

2til)=-3-fenilurea
3%il)-3-fenilurea
stil)-3-fenilurea
é%il)-B-fenilurea
netil)-3-fenilurea
25il)=3~fenilurea
til)-3-fenilurea
2til)-3-fenilurea
netil)-3-feniiurea
etil)-3-fenilurea
til)-3-fenilurea

etil)=3=-fenilurea

netil)~-3~-fenilurea.

tetil-3-fenilurea
3~fenilures

3-fenilurea

3~(2-metilciclohexilmetil)-5-feniltetrahidro~4H-
1,3,5=~0oxadiacin~4~ona

%3-(3-metilciclohexilmetil)-5-feniltetrahidro-4H-
1,3,5-oxadiacin~4—ona

3=(4-metilciclohexilmetil)=-5-feniltetbrahidro-4H~
1,3,5~0xadiacin=-4~ona

3=(l-ciclohexen=-l=ilmetil)~5=feniltetrahidro-4H-
1,3,5-oxadiacin-4~ona

3-(l-ciclopenten-l-ilmetil)-5-feniltetrahidro-4H~-
1,3,5-0xadiacin~4~ona

3~(2=clorociclohexilmetil)~5-feniltetrahidro~4H~
1,3,5-0xadiacin-4~o0na

3-(%3-clorociclohexilmetil)~5~feniltetrahidro~4H~
1,3,5~0oxadiacin~4-ona

3-(4-clorociclohexilmetil)-5-feniltetrahidro-4H-
1,3,5-0xadiacin-4~0na

3=(3=clorociclopentilmetil) ~-5=-feniltetrahidro-4H~
1,3,5-0xadiacin—4-ona

3-(2-bromociclohexilmetil)-5~feniltetrahidro~-4H~
1,%,5=oxadiacin-4~ona

3~-(2-yodociclohexilmetil)5-feniltetrahidro-4H~
1,3,5-oxadiacin-4~ona

3w=(2~fluorciclohexilmetil)=5-feniltetrahidro-4H-
1,3,5-oxadiacin-4—ona

3-(2-clclohepten-l-1lmet11)-5-£en11tetrahidro-4ﬂs
1,3,5-oxadiacin~4~ona

3-(2—ciclo-octenrl-ilmetil)-5-feniltetrahidro-4H—
1,3,5-0xadiacin-4-ona

3—(ciclopentilmetil)~5-feniltetrahidro-4ﬁ%l,5,5-
oxadiacin~4-ona

3= (cicloheptllmetll)-5-£en11tetrahidro—4H-l 3,5-
oxadiacin~4—ona

3=(ciclo-octilmetil)=5-feniltetrahidro-4H-1,3,5~

oxadiacin~4-ona 34 3 2 4 7
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EJRIPIO 20
3~(ciclohexilmetil)=5~feniltetrahidro—4 -

143y 5~0xadiacin=4~ona 50 %
montmorillonita calcinada 48
dioctilsulfosuccinato sddico 1
celulosa metilada 1

Los ingredientes anteriores se mezclan, se mi-
cropulverizan hasta un tawmafio de particula inferior
a 50 micras y se vuelven a mezclar.

Lo formulacién se diluye con agua de forma

.que se aplica 1 kg de ingrediente activo por hectérea

en 400 litros de agua, como pulverizacidn de pre—cmer

gencia sobre maiz plantado en tierra arcillosa. Con

el tratamiento se consigue el control de la digitariae

| | EJEMPLO 21
3-(3~ciclohexen—1-ilmetil)~5-£fenil tetrahidro-

4H-1, 3,5-0xadiacin~4~ona 25 %
atapulgita 65
gilice sintética finamente dividida 5
laurilsulfato sédico 1
ligninsulfonato cédlecico 4

Los ingredientes anteriores se mezclan, se micro
pulverizan hasta un tanaiio de particula inférior a 50
micras y se vuelven a mezclaTs

Se aplican 16 kg de ingrediente activo del pol-

343247
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vo mojable por hectirea en 500 litros de agua, entre
los surcos de plantas de invernadero ornamentales es
tablecidas, a principios de la primavera, pocos dlas
antes de que las‘malas hierbas comiencen a salir.Con
el tratemiento se consigue el control de las malas

hierbag anuaies como digitaria, mijo y rabo de zorra.
Se observa un buen desarrollo en las plantas ornamen

‘tales como tejo; tuya, aligustre y forsitia.

EJEMPIO 22
3=(2-metilciclohexilmetil )=5-feniltetrahidro~
4H=-1, 3,5=0xadiacin=-4-ong 40 %
arcilla de atapulgita extra~fina premolida 50
.8llice fina sintética 5
alquilnaftalensulfonato sédico k}
ligninsulfonato sédico modificado 2

Los componentes se mezclan y micropulverizan.
Se pasan por un molino energizado mediante un flufdo
para reducir todavia mds el temafio de particula del
componente activo.

Se suspenden 100 kg de esta formulacidn en 800
litros de agua y se pulverizan sobre una hectdrea en
primgvera, antes de que salgan las plintulas de malgs
hierbas. Con este tratamiento se consigue el control

de malas hierbas como pldntulas de digitaria y hierba

de Johnson. 34 5 Z 47
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EJEMPLO 23
3~(3-metilciclohexilmetil)=5~feniltetrahidro~ |
4H-1, 3, 5=oxadiacin=4~ona 25 %
isoforona 67
dter alquilfenilico de polietilenglicol 4,0
. sulfonato de petrdleo soluble en aceites 4,0

Los componentes anteriores se agitan en un tan
gue hasta que se obtiene una solucién homogénea.

Ia formulacidn anterior se aplica a un ‘terreno
lindante con la via férrea a razén de 40 kg de ingre
diente activo por hectérea en 500 litros de agua, a-
principios de primavera. Se obtiene un buen control
de la mayor parte de las hierbas anuales como digitg

ria, mijo y rabo de zorra.

EJEMPIO 24
3=(2-metilciclohexil)=5~feniltetrahidro=4H-
143, 5=0xadiacin~4-ona 15 %
aceite de hierbas aromético 50
isopropanol ' 35

Los ingredientes anteriores se agitan en un fan
que hasta que se obtiene una solucidén homogénea.

Se diluyen 100 litros de la formulacidén con 400
litros de aceite herbicida, como Lion Oil n26 o com~
bustible Diesel. Esta mezcla se pulveriza con un pul-

verizador de mano de tal forma que se cubran las plan
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tas herbdceas para el control de las malas hierbas.
EJEMPLO 25
3—(2—métilciClohexilmetil)-S-feniltetrahidro-
4E~1, 3,5-0xadiacin~4-ona jo %

atapulgita hidratada : 2

ligninsulfonato cdlcico més azlicares de madera 15

fosfato disddico hidrdgeno 1

pentaclorofenato sddico ' 1

-solucién de hidrdéxido sédico (a PH 9,0) mds

agua 51

El componente activo se pasa por un tamiz con
aperturas de 0,8 mm y despuds se muele con arena en
un molino refrigerado con los restantes coqponentes
hasta wn tamafio de particuls esencialmente inferiox
a 5 micras. ‘

La formulacidén se diluye con agua a la que se
ha agregado el 0,5 % de un agente superficizlmente
activo como éter trimetilnonilico de polietilengli~
cole ElL material se aplica en primavera, a razén de
6 kg/Ha en 300 litros de mezcla de agua y agente su~
perficialmente activos La mezcla se aplica en forma
de pulverizacidn dirigida sobre las melas hierbas s
venes que crecen en la soja de 15 cm de altura como
minimos Con el tratamiento se consigue el control de

las malas hierbas anuales'como digitaria & rabo de

343247
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zorrg hasta que la cosecha se espesae.

EJEMPIO 26
3=(ciclohexilmetil )=5=feniltetrahidro~4H-

1,3, 5=~0xadiacin~4—-ona 15 %
sulfato sdédico anhidro 10
sub-bentonita 30
caolinita 30
dodecilbencenosulfonato sbdico ' 2

ligninsulfonato cdlcico més azlcares de madera 13

Ios anteriores ingredientes se muelen hasta que
atraviesan un tamiz con aperturas de 0,15 mm, se hume
decen con agua y después se comprimen y extruyen a
través de un orificio de 2y4 mm. El extruldo se corta
en pequeflos cilindros que después se secan antes de
SU USO0e

Los pequefios cilindros se esparcen antes de la
galida de las malas hierbas a razdén de dos cucharadas
por cada 30 n?, Con el tratamiento se controla la di-

gitaria y el rabo de zorra.

EJEMPIO 27
3=(ciclohexilmetil )=5~feniltetrahidro~4H-
1,3,5=0xadiacin-4~ona 10 %
atapulgita hidratada 5
atapulgita calcinada 82

éter trimetilnonilico de polietilengliaol 2

e 343247
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ligninsulfonato sdédico 1

Tos ingredientes anteriores se muelen has%a que
atraviesan un temiz con aperturas de 0,30 mm. Después
se humedecen con agua y se granulasn pasdndolog por un
granulador. Los granulos gse secan y se tamizan para
obtener el intervalo de tamafios preferido de 0,6 a
1,25 mm.

Tos grénulos se esparcen con un distribuildor de
fertilizante de praderas sobre un camino de ladrillos
infestado de malas hierbas anuales, de formas que se
eplican 8 kg de ingrediente activo por hectéres. Ia
aplicacidén se realiza antes de la emergencia de la di
gitaria y del rabo de zorra. Con el tratamiento se
consigue el control de egtas malas hierbas anuales.

EJEMPLO 28 .
3~(4-metiloiclohexilmetil )~5~Fenil tetrahidro—
4B-1,3,5~0xadiacin-4=ona 10 %
atapulglita granulads 9

El componente activo se diluye con 2 paries de
cloruro de metileno por cada parte de ingrediente ac-
tivo. Esta solucidn se pulveriza sobre grdnulos de ar
cilla volteadps en un mezclador, Una vez evaporado el

disolvente, los grénulos quedan listos para su empleoO.

343247
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EJEMPLO 29
Polvo mojable del Ejemplo 1 1 %
atapulgita granulada (15-30 mallas) 88

ligningulfonato magnésico cdlcico mds azi-
cares de madera , 5

El polvo mojable del Ejemplo 1 se suspende en
agua. A conbinuacidn se aflade el ligninsulfonato més
azlcar de madera. Esta mezcla se pulveriza después
sobre la atapulgita granulada que se hace girar en
un mezclador, A continuacidn se secan los grinulos
gue quedan listos para su empleo.

Los grénulos se esparcen con un distribuidor de
fertilizante de tal forma que se aplican 6 kg de ingre
diente activo por hectirea a un arroz recién plantadd.
Con el tratamiento se consigue el control del mijo.

EJEMPIO 30
3=(ciclohexilmetil )=5~Ffeniltetrahidro~4H-

13y 5~0xadiacin-4—ona 5 ¢

. ‘talco 95

Ios ingredientes anteriores se mezclan y micro:
pulverizan hasta que atraviesan un tamiz con apertu-
ras de 0,30 mm. Después se vuelven a mezclale

La formulacién en polvo fino se aplica a un cam
po recién cultivado a razdén de 15 kg de ingrediente

activo por hectédrea, utilizando un distribuidor de fer

343247
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REIVINDICACIONES

1+ Un procedimlento pare la preparacién de una
composicidn herbicida que consiste en lncorporar a un
diluyente inerte adecuado una cantidad herbicidamente

eficaz de un compuesto que responde a la Iérmula si -

gulentes 0
!
R.,-blr ’ \N-cﬁz—R?_
!
CHy. o~ Hp
donde

R1 es fenilo;

R, estd seleccionado entre el grupo Trormado por Ci-

2
cloalquilo de 5 a U dtomos de carbono, cicloalqui
lo de 5 a & Atomos de carbono sustituido con meti
lo, ciocloalgquilo de 5 a 8 &tomos de carbono sus-—
titufdo con haldgeno y cicloalquenilo de 5 a &
dtomos de carbono;

cuyo compuesto se obtiene haclendo reaccionar formaldeni .

do o paraformeldehido con un compuesto de rérmulas

0
I
R1NHAC—NH;R2

donde R, ¥ R2 son los descritos antes, en presencia de

1
un catelizador 4cido.

2. Un procedimiento pars la preparacién de unae

343247
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composicidn herbicida gue consiste en incorporar a un
diluyente inerte adecuado ung, cantidad herbicidamente
eficaz de un compuesto que responde a la férmulas
0 _
%
PN
.R1-N N;CHQ—R3

| |
OBy, .~CH2
donde
R1 es fenilo; ¥
R3 estd seleccionado entre el grupo formado por ci-
c¢lohexilo y ciclohexenilo; '
cuyo compuesto sé obtiene haciendo peacciona? un rormal
denido o paraformsldenido con un compuesto de'férmula:
' Q
RqﬂﬂﬂkgHNH—R3
donde Ry ¥ R3 son los deseritos antes, en presencia ds
un catalizador dcido.

3. Un procedimiento segin la Reivindicacidén 1,
en el que el compuesto herbicida .es 3—(cicléhexi1metil)-
5-feniltetrahidro=~4H-1,3,5~oxadiazin=4~ona que se obtie=
ne haciendo reacclonar paraformaldehido con i-(ciclohe-
xilmetil)~3-fenilurea, en presencis de un catalizador
dcidoe (- .

4« Un procedimiento segin la heivindicacién 1,

en el que el compuesto herbicida es 3-(3~ciclohexen=i-

- 943247
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il—metil)—S-reniltétranidror4ﬁk1,3,5—oxadiazinr4—ona
que se obtiene por reaccidn de paraiormsldehido con
3-(3~ciclohexen-i-il-metil)-3-renilurea, en presencia
de un catvelizador d4cido.

" 5. BSe reivindica por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencidén que se so-
licita: "UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA
COMPOSICION HERBICIDA"Y,

Todo conforme queda descrito y reivindicado en
la presente lMemoria descfiptiva que consta de velnti=-

db6s paginas mecanografiadas.

Madrid, 20 de Julio 1.967

BERNARDO UNGRIA
PeDo
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