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MEMORTIA DESCRIPITIVA
de una Patente de Invencidn & nombre de
SCHERING AKTIENGESELLSCHAFT, de naciona-
lidad alemana, domiciliada en 1 BERLIN
65, Millerstrasse 1%0-172 (Alemanis);
por: JPROCEDIMIBNTO DE FREPARACION DE
NUEVOS COMPUESTOS HERBICIDAS",

S A W K

ElL pregsente invento se refiere & un procedimiento
de preparecidén de productos herbicidaes de accidn selective conw
teniendo nuevas N-carbemoiloxi-fenil-ureas.

El efecto herbicide de 3-(N-alquilearbamoiloxi)-fenil-
ureas, por ejemplo, N,N-dimetil-N'-(3-(N"-butilcarbamoiloxi terc.)
~fenil)-urea, es ya conocido (patente belga nim. 661.399).8in
embargo, estos compuestos Hienen une selectividad insuficiente
o nule frente a plentas Utiles.

Se ha descubierdo ahora que los medios conteniendo uno

o varios compuestos de lz formula general
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5e en la que representan:

Rl hidrdgeno o alquilo

R2 arilo, alralquilo o cicloalquilo sustituidode forme simple
o miltiple eventualmente por alquilo y/o helogenuro de al-
quilo y/o alcoxi y/o alquilmercapto y/o haldgeno y/o el gru-
10. po nitro, ’
R3 hidrdzeno o alquilo,
A y B son distintos y representan respectivamente hidrdgeno o

el resto

-g - ~-N

15. R4 . R6

en el que RA significa hidrdgeno o alquilo, R5 hidrdgenoc o
alquilo, Rg alquilo o alcoxi,
Ry y B, juntemente con el dtomo N, un anillo heterociclico con-
teniendo en caso dado mds dtomos N y/u O, ¥
20. X  oxigeno o azufre y, si B representa hidrégeno, Rypuede re~
presentar también alquilo,
tienen efecto herbicidae y estdn partioularmente indicados para ex-

terminer males hierbas en cultivos de plantas wtiles.
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Asi con su aplicacibn, contrariamente & lo que sucede
con las sustancias =2ctivas conocidas citadas mds arriba, no su-
fren dafios sorprendentemente las dicotileddneas sensibles, teles
cono, vor ejemplo, remolachas azucarerss y algodbén. Esta aceidn
selectiva se extiende tanto a la aplicacidn por el método de
prebrotadure - por ejemplo por rociado sobre la simiente - como
a la aplicacidn por el método de postbrotadure - por tretamiento
de los cultivos que ya han brotado -, existiendo por fanto una
auténtica slectivided. Le compatibilidad de lag plantas Gtiles
frente a los medios & emplear gegin la idea del invento es nota-
ble, pues incluso grandes cantidades de aplicacion hasta 5 kg
sustancia activa/ha no originan ningdn dafio de las plantas cul-

tivadas.
El empleo de log herbicidas sugeridos por el invento

ve unido, vor consiguiente, & un sensible progreso téenico, pues
debido & la gran selectiva de los mismos es posible, por ejemplo,
combatir de modo seguro las malas hierbas en cultivos de remola~
cha y algodén gin perjudicer a égtos en absoluto.

Huelge sefialar expresamente que los herbleidas sugeri=-
dos por el invento no estén indicados solemente para combatir se-
lectivamente las mmlas hierbas sino tembién, con la debida dosi-
ficacidn, para exterminer todo crecimiento no deseado de plantas.

Como sustancias activas estén indicados especialmente
los compuestos en los que, en la formula general sefialada mis
a:riba, Ry represente fenilo, 2-,3-,4-tolilo, 2,3-dimetilfenilo,
2y4~3inetilfenilo, 2=-,3-,4~clorofenilo, 4~fluorfenilo, 4-bromofe_
nilo, 4-yodofenilo, 3,4-diclorofenilo, 2,5-diclorofenilo, 3=-cloro-
4-metilfenilo, 3-trifluormetilfenilo, 4-nitrofenilo, 4-metoxife
nilo, 4-metilmercaptofenilo, «-neftilo, beneilo, 4-clorobencilo,



5e

10.

15.

20,

25.

30.

restos alquilo con hasta 10 dtomos de carbono, por ejemplo, meti
lo, etilo, alilo, propilo, isopropilo, ete., restos cicloalquili-

cog, tales como ciclohexilo, ete., Rl’ R y R. cada uno de

30 By 7 8
por s{ hidrégeno o alquilo inferior, por ejemplo, metilo o etilo,
etc., R6 alquilo inferior o alcoxi inferior, por ejemplo, metilo,
etilo, metoxi o etoxi, etc., Ry y Ry juntamente con el atomo N
el grupo morfolino, piperidino o pirrolidinq, ete., y X oxigeno o
azufre.

Los compuestos utilizebles segin el invento son, por ejein-

plo, los giguientes:

NOMERE DEL COMPUESTO CONSTANTE FISICA

sttt sttty 9 e P T T ———~
s e Pl i it A} St o SO B e S S B A G e

N,N-dimetil~N!'—(3=(N"~(3'~metilfenil )~

carbq;poiloxi)-fenil)—urea Pofe = 174 a 175,59 ¢
N, N-dimet11-N" ~me til-N" =( 3= (N¥=(3"-me -
til-fenil)~-carbamoiloxi )=fenil )-urea pefe = 9% a 97¢ C
Ne-metil-I' =( 3=(N"=( 3! ~me tilfenil J=carbe . i
moiloxi )=fenil)-urea pefe = 151 & 1522 G
Nee b Lel? =( 3=(WMmetil-N"=( 2" -meti1lfenil) '
-carbamoiloxi )-fenil)~urea pef. =129 @ 1308 C
N, N-dimetil-N' -met11=N' =( 3= (N1=(4 ' ~metil- "
fenil)-carbamoiloxi )-fenil )eurea pefe = 154 & 155¢ ¢
N, Nedie til-N? ~me til-K' =( 3=(N"~( 3! ~metil- -
fenil)=-carbamoiloxi)-fenil )-urea pefe = 96 a2 972 C
Negti1=N! =( 3= (N"~e i1 ~N"=( 2" ~metilfenil )~ '
carbamoiloxi)=fenil )-urea Pef. =129 & 1308 C
NemetileN! =( 3=(N"-metil-N"=~(3'-metilfenil.)

~carbamoiloxi)=Ffenil )-tiourea reginificada
N,N-tetrametilen=Nte(3=(N"=til-N"=(2!~

metilfenil )~carbamoiloxi )=Ffenil )=urea Pefe =

162 a 163¢ c

N, N=tetramne tilen=N! ={ 3=( N~ til-N'=~(3* - .
metilfenil )-carbamoiloxi )=Ffenil )-urea Debo

162,5 a 163,52 ¢
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NemetilN'=( 3=(N"=(4'-metilfenil )~ carba~
moiloxi)-fenil )-urea

N-metil=N?=( 3w(N"=( 3! ~metilfenil )-corba~
moiloxi )=feniltiourea

H-metileNt =( 3=(Nt=etil=N"=(2'=metilfenil )=
carbamoiloxifenil )-tlourea

N,N-tetrametilen-Ntw(3=(N"~(3'-metilfenil )~
carbamoiloxi )-fenil )-urea.

N,N=tétrametilen-N' -( 3-(N"~fenil-carbamoil-
oxi)=fenll )-urea .

N-metil~N'=(3(N"~fenildarbemoiloxi~fenil )=
tiouresa

N~etil=Nt=(3-(W"=(3t~-metilfenil )-carba—
moiloxi)—fenil )=urea

Neetil=N'w(3=(N"=(2'-metilfenil )~carba-
moiloxi)-fenil)~urea

N,N-dimetil-N'—( 3=(N"=(3'=trifluor-metil
fenil )-carbamoiloxi )~fenil )-ures

N, N~-dimetil-N'—( 3-(N"~( 3* nitrofenil )-carbe
moiloxi )~fenil )=uresa

N,N-dimetil=N'=(3~(N%=(4!-clorofenil )~carba
moiloxi )=Ffenil )-urea. . ,

N,N-dimetil=N'=(3!=(N"=~(4 Lbromofenil )~-carha
moiloxi)~fenil)=urea .

N, N-dimetil-N'=(3~(N"=(4!~yodofenil )~carba=
moiloxi)~fenil)-urea .

N, N~-dimetil-N'=(3~(N"=(3'~clorofenil)-carba~
moiloxi)-fenil )-urea

N, N-dimet1i1~N' «(3=(N"=(4 ' ~metilfenil )~carba=-
moiloxi)~fenil)=-urea

Morfolino~N-dcldo cerboxilico~3-(N'-Ffenil-
carbamoiloxi )~anilida

N, N-dimetil=N'w(3=(§"-metil-N"=(3-metil-
fenil)-carbamoiloxi )=Fenil )~urea

N-metil-N' o tiL=N* = ( 3~ (N"~me ti1~N"~Ffenil—
carbamoiloxi)-fenil)-urea.

Nemetil-N ~me t11-N! =( 3= (" ~etil-N"=(2} ~
metilfenil )-carbamoiloxi)-fenil )-urea

Pefe = 16;{ e 168¢
D.fs =126 & 1270
resinificada |
P.f. = 163 8 164¢
p.f. = 167 a 171;
P.f. =142 & 144;
P.f. = 137 a 138¢
Pefe = 120 a 1210
Pofe = 158 a 159;

Pofo = ].562 0

pefe = 156,5 a 1582 ¢

Pef. = 162 g 1632
pefe = 169 a 171;
p.f. = 164 8 166;
p.f. = 166 a 167;
pefe = 177 & 177,58
Pefe = 1268 |
P.fe = 87 a 882

pofe = 111 a 1122

c



N-metil-N? =me tileN! =( 3=(N"=metil-1"-(31-

metilfenil )~cerbamoiloxi )~Ffenil )-urea Defe =119 a 1208
NeetileN!=(3=(M=etil-N"=(4'-metilfenil)-
carbamoiloxi)-fenil)-urea Pefe = 61 & 622

5 N, N-@ime til=N*=(3=(N"=etilal"=(4 ' -metil- : '
fenil)=carbamoiloxi)-fenil)-urea Pefe = 146 a 1472
N-metileNe(3-("=netil-N"~fenilcarbamoil—
oxi)~fenil)-urea P.fe = 153 a 1542
Negtileltw( 3-(N¥-metil-N"-fenil carbemoilo

10. xi )=fenil )-urea , Defe = 138 a 1392
N;metil-n'-(3-(N"-met11-N"-(3'-met11feni1)- '
carbamoiloxi )=fenil )-urea DP.f. = 128 =& 1302
Neme til-Nt=(3=(N'-etil-NV=( 2t wmetilfenil )= '
carbemoiloxi )=fenil )=urea pefe = 151 a 1520

15. N-meti1-N*~( 3-( W-eti1-N"~( 3 —metilfenil )- '
carbamoiloxi)~fenil )-uree Dofe = 122 @ 1232
NemetileN' w(3=NP=(3t~metilfenil )~carbemoil~ '
oxi)=fenil )=urea : Pef. = 151 a 152¢
N, N—dimetil=N! -( 3=(N"~metil-N"-(2t —metilfe '

20, nil )-cerbemoiloxi )-Ffenil )-urea DPefe = 160 & 1619
N, N-dimetilell?=( 3=(N"~metil=N"w(4'-metilfe—~
nil)=cerbemoiloxl )=Ffenil )-urea Pefe = 102 & 1030
Ny N-dimetil-N?=(3=(N"-metil-N"~Ffenilcarba
moiloxi)=fenil )-urea pefe. = 138 a 139¢

25,  N,N-@imetil-N'-(3-(N"-gtil-I"=(3'-metilfenil ) '
~carbamoiloxi )=fenil)-urea pefe =113 a 1142
N, N—dime til=N"=f3=(N"=(4 ' -£luorfenil )~carbam '
moiloxi)-fenil )-urea P.fe = 159 a 1608
N, N-dime til-Nt=(3=( N'=etileN"-(2'wmetilfe

30¢  nil)-cerbamoiloxi)=-fenil)-ures p.fe = 125 2 1260
Nemetil-Ntwme tilel! =( 3=(N"=(4 ' ~metilfenil)- '
carbamoiloxl)=fenil )-uresa pofs = 162 & 1632
¥-metil-N'~metil-N'-(G{N"—(2 me tilfenil )- .
carbamoiloxi )~fenil )-urea pefs = 137 2 138¢

35¢  Nemetil-N'emetil-N'—(3=(N"=(3!-metilfenil )~ '

carbamoiloxi )~-fenil )-urea pefe = 117 2 118¢

N;etil-ﬂl~(3-(N"~eti1-N"-(2'—metilfenil)-
carbamoiloxi)~fenil)=urea pefe = 129 & 1300



N, N-tetrametilen—N'—( 3-(N"=ctil-Fn-(2!
-netil-Ffenil)-carbamoiloxi )~fenil)-

urea Pefs = 162 8 1632 ¢
Neg b4 LN =( 3-( M- til-N"=( 3! ~netilfe | ‘
5e nil)~-carbamoiloxi)-Ffenil )-urea p.f. = 110 & 1112 ¢
Neet11=N'=(3-(H"~Fenilcarbamoiloxy )= |
fenil)-urea p.fe = 147 a 1482 ¢
Nemetilellt=( 3~(N"=Ffenilearbamoiloxi) ‘
~fenil)-urea p.f. = 135 8 1362 ¢
10,  Nemetil-N'-(3-(Nv-(2'-metilfenil)- ‘ '
carbamoilexi )~fenil )-urea P.fe = 149 2 1502 ¢
N,N-dimetil-N' - 3-(§"-(3' ,4'-dicloro '
fenil )~carbamoiloxi)-fenil )-urea p.f. = 159 a 1602 ¢
N, N-dime til-N'~( 3-(N"~-g-naftil-carba |
15. moiloxi)=Ffenil)-urea. - p.f. = 165 & 1672 ¢
N, N-dimet11-N'=( 3¢ —(§"-(4* ~bromofenil ) : ‘
~carbamoiloxi )~fenil )-uresa p.f. = 162 8 1632 ¢
N, Nedimetil-N'—( 3~(N"=(4'~flnorfenil)- '
carbamoiloxi )=-fenil )-urea pef. = 159 a 1602 ¢
20. N, N-dimeti 1t =( 3~( N"=(4!~yodofenil )~ -
carbamoiloxi)-fenil)-urea p.f. = 169 a 1702 ¢
N, N-dimetiLl-N'~(3=(¥"=(2! , 31 ~dimetil_ | i
fenil)~carbamoiloxi )=fenil)-urea p.f., = 159 & 1602 ¢
N, N-dimeti1=N" =metileN'=(3=(¥"-fordl- | '
25, carbamoiloxi )=fenil)-urea reginificada
N,N-dietil=N?=(3-(N"-fenil-carbamoiloxi)
-fenil)-uree. Po.fo =142 a 1442 ¢
N, N-dimetil-N'~( 3-(N"~fenil-carbamoi~ '
loxi)-Ffenil )murea peLfe = 157 & 1592 ¢
30. N, N-i et 1" m{ 3-{1"( 3¢ mme t11Fenil ) ‘
carbamoiloxi)-fenil )-urea p.f. = 143 a 1450 ¢
N, N-dimeti1-N' —metiL-l! =( 3~N"~nct11- : '
N"~fenil-carbamoiloxi)-Ffenil)-uree 20 = 1,5650
By
N,N-dimetil-N'-metil-N'=(3-(NV=gtile
35 N"—(3'-metilfenil)-carbamoiloxi)-fe_ -
nil)e a2 = 1,5547
D
N, N-dimetil-N'-me t11-N'=(3=(N"-etile  °
Ni~(2'-metilfenil )-carbamoiloxi)-fe_
nil)-ures 20 = 1,5524
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N,N-dimEtil-N'-metil-N'-§3~N“-metil-N"-

fenilcarbamoiloxi )~fenil)-urea 120
D
Ny N-dimetil=N?~(4=(N"~Ffenilcarbamoiloxi)
=fenil )-u:c'ea . Pefe
N,N-dimetileN!=(4=(N"=(3?-metilfenil )~
carbamoiloxi )-fenil )-ures pafe
N,N-dime $il-N'-(4-(N"~p~tolilcarbamoilo
xi)-fenil )-urea Pefs
N,N-dimebil—N* =(4~(N"-2, 3-dimetilfenil)-
carbamoiloxi )~fenil )-urea p.f.
N,N-dimetil=N!=(4=(N'=etil~carbamoiloxi)=
fenil )-urea ' Dot
N,N-dimetil-N*~(4-(N"~propilcarbamoiloxi)
~fenil )-urea p.f.
N,N=dimetil=N!=(4~(N"-alil-carbamoiloxi )=
fenil )"urea pofo
N,N-dime$11-N! -(4-(N"-butilcarbamoiloxi)-
fanil )-urea pefe
N,N—dimetil—N'-(4-(N“-iaobutilcarbamoilq_
xi)-fenil)-urea Pefe
N,H-dimetil~N'=(4~(N"-butilcarbamoiloxi
terc. )-fenil)=urea Pefe
N, N~dimetil~N'=(4=(N¥~dimetilpropilecarba
moiloxi )~fenil )~urea Defe
N,N-dimetil-N'-(4~(N"-hexilcarbamoiloxdi )~
fenil)-urea Defe
N,N;dimetil-ﬂ'-(4—(N"—octilcarbaméiloxi)-
fenil)-urea Pefe
N, N-dimetileN'=(4=(Nt=ciclohexilcarbamoil
oxi )=fenil)-urea A pefe

N,N-dimetil-N'=(4~(N"-metil-N"-fenilcarba
moiloxi)~fenil )=urea oL

NyN-dimetileNtw(4=("=(2,4-dimetilfenil )=
carbamoiloxi )~fenil )-urea DPefe

Ke3 \'C'*..:.;‘,,
Pl e

) sIeg grn EJF

1,5650

i

1#2 a 1742 C

169 a 171¢ C

245 a 2472 C

= 160 a 1622 C

= 144 8 1452 C

= 115 a 1172 C

i

13321372 C

130 a 133¢ C

= 118 a 1202 C

= 146 & 1492 ¢

=173 & 1742 C

123 & 1252 C

115 a 1162 C

191 a 1942 C

1]

198 a 1992 ¢

= 143 a 1452 ¢
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N,N=dimetil-N!=(4{N"=(41~clorofenil)~-car-

banoiloxi)-fenil )=urea p.f. = 245 & 2462 C
Neetil-N*~(4-(N"-fenilecarbamoiloxi )~fenil)
=UYes Pofo = 221 8 2229 C

Se NegtileH'=(4=(N"~(3*=metilfenil )~carbamoil-

oxi )~fenil )-urea pefs = 2232 ¢ (descon

. posicidn)
N-metil-N'—(4-(N"~(31imetilfenil)~-carba—
moiloxi)-fenil)=tiourea p.f. = 148 a 1502 C
NemetilmN'=( 4=(N"=(4 ' ~meti1fenil )-carba- . '

10. moiloxi)~fenil )=tiourea pefe = 173 & L75¢ C
Neeti1=N? =( 4w (Nemetilfenil )-carbamoiloxd ) )
~fenil )-urea pe.fo = 227 a 2282 ¢
Ne@ti1-N" =( 4= N"=butilcarbamoiloxi terc.)- ”
fenil)-urea pefs = 1862 € (descon

posicion)

15. Ias nueves sustancias activas & emplear segin el inyen-

to pueden prepararse, por ejemplo, por los métodos siguientess

Por reaccidn de hidroxifenilureas o tioureas de la

férmula general

20,
R E )- B

'
A

eventuelmente en forma de las sales alcalinag, por ejemplo, de
1a sel sdédica o potésica,

a) con lsocianatos de le fdrmula general

25. 2



convenientemente en un disolvente orgénieo, cono por ejemplo,
tetrahidrofuranc y dimedtilformemide, y en caso dado bajo adi-
cién simultdnee de wn cetalizador, de preferencia de una base
orgéniece, como por ejemplo, trietilamina, 6

5, b) con carbamoilcloruros de la Fformule generel

0
Rl

R2 -N=C- Cl

coivenientemente en un disolvente orgénico, por ejemploy, piri-
dina, y en cago dado afiadiendec de paso una base orgénice o
10. inorgénica, por ejemplo, trietilemine, o
¢) con fosgeno, empleando convenlentemente un disolvente orgénico,
por ejemplo, tetrahlidrofureno, acetaio de etilo o cloruro de
etileno, y en caso dado afiadiendo de peso une base inorgénice
u orgénice, por ejemplo, lejfe de sosa o N,N-dimetilenilina, al
15. estado del correspondiente éster del dcido cloroférmico, al

cual se hece reaccionsr entonces con un compuesto de la férmuls

general
HN;\\\
R
2
20. convenientemente & temperaturas entre 52C y ‘temperature am-

biente en agua o un disolvente orgénic&, por ejemplo, acetato
de etilo o tetrahidrofurano, en ceso dado efiediendo al mismo
tiempo un agente enlazador de &cido, como por ejemplo, las

25, bases antes mencionadas, u Oxidos, hidrdéxides y carbonatos el-

calinos o alcalinotérreos, teniendo Ris B RB’ A, By X

2,
en las referidas férmulas el significado sefialado més arriba.
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Con los siguientes ejemplos se explica la preparacion

de las auevas sustancias activeg.

Preparacién de N,N-dimetil-N'-(3-(N"-(3'-metilfenil)-carbemoilo

xi )=fenil)-urea

18,0 g (0,1 mol) de N,N-dimetil-N'~(3-hidroxifenil)-
urea se disuelven en ung mezcla de 25 ml de dimetilformemide y
50 ml de tetrahidrofurenc y se deslie la solucidn con 0,5 ml de
trietilemina y 13,3 g (0,1 mol) de 3-metilfenilisociesnato. Al
cabo de 2 horas a temperature ambiente se deslie la solucién con
400 ml de &ter, desvués de lo cual se separa el cerbemato por
eristalizacidn.,
Rendimientot 26, 3 g = 84 % del tedrico.
pefe ¢ 174 2 175,52 C
N: calculado 13,42 % hallado 13,34 %

Preparacién de N,N-dimetil-N'—(3-(N"-metil-N"-{3'-metilfenil)-

carbamoiloxi )-fenil)~-urea

la sal sddica preparada a partir de 9,0 g de N,N-
dimetil-N'-(3-hidroxifenil)-urea se recoge en 50 ml de aceto-
nitrilo. Agitendo se ven incorporendo 2 porciones 9,2 g de Ne-
metileN=-(3~metilfenil )~carbamoilcloruro a 252C, S%sigue agltando
durante 30 minutos & 502C. Después de enfrierse haste temperatu~
re ambiente se vierte la solucién en unos 200 ml de agua, des-
pués de lo cuel se separe el carbamato por cristelizacidn.
Rendimiento: 14,3 g = 87,5 % del tedrico;

pof.31262 C.
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Preperacidn de N,N-dimetil-N*-{4-(N"~fenilecarbamoiloxi)-fenil)-

uree

12,6 g (0,07 mol) de N,N-dimetil-Ni(4-hidroxifenil)-
urea se disuelven en 80 ml de tetrahidrofurano y se deslie la so-
lucidn con 0,5 ml de trietilamina y 8 ml de fenilisocisnato. Des-
pués de unas hores a temperatura ambiente cristalize el carbamg-
to al afiadir bencins ligers.

Rendimiento: 20,9 g = 99,8 % del tebrico;
pef. 172 a 1742 C.

Preperacidn de N,N-dimetil—N'~(4-(N"-metil-N"~Fenilcarbemoiloxi)-
fenil)-nres '

Ia sel sbdica preparade & partir de 18,0 g (0,1 mol)
de N,N-dimetil-N'w(4~hidroxifenil)-urea fué recogide en 50 ml
de acetonitrilo. A 20 hasta 2520 se afiadié a gotas, bajo remocion
simultdnes, une solucién de 17,0 g de F-metil-N-fenilcarbemoil~
cloruro en 100 ml de acetonitirilo y se continud removiendo 30
minutos & 502C. Después de filtrar y laver con eague helada se
concentrd por evaporacidn con presidn reducide y el residuo se
recristalizd a partir de aceteto de etilo.
Rendimientos 23,7 g = 76 % del tedrico
p.f. 3 198 a 1992 C.

Tas nuevas 3 & 4-hidroxifenil-ureas que se necesitan
como productos de paritida pers la reaceidn pueden prepararse
por ejemplo, por reaccién de m O p-aminofenoles con carbemoilclo-
ruros, isocianstos, esencias de mosteze o con fosgeno o tiofos-
geno, seguida de la reaccidén con emoniaco o eminas.

En la tabla siguiente se sefialan elgunos productos
te partida.
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N=(3-hidroxifenil )-N'-metiluree ' pefes 137,5 a 138,52 C.
N-etil-N'-(3-hidroxifenil)-ures pofas 135 & 1360 ¢
N,N~dinetil-N'-)3-hidroxifenil )-urea Pofes 190 & 193 ¢ c'
N,N'-dimetil-N-( 3=hidroxifenil)-ures p.f.} 123 a2 1242 ¢

N-(3-hidroxifenil)-N,N',N'-trimetiluree  p.f.: 105 a 1062 ¢
N-(3-hidroxifenil)-N,N'~tetrametilenurea p.f.: 138 a 1392 @
Morfolin-N-£cido carboxilico-3-hidroxi- ’

anilida p.f.: 180 & 1812 ¢
N-( 3-hidroxifenil )-N'-metiltioures pefes 1642 ¢
Nectil=N'=(4-hidroxifenil)-uree Pefet 196 @ 1970 ¢

N-(4-hidroxifenil)-N,N',N*~trimetilurea p.f.: 133 2 1352 C
N,N-dimetil-N'=(4~hidroxi-2-metilfenil )- '
urea P.£.3 225 a 2272 C
Les sustancias activas se aplicen por s{ solas o si se
deses mezcladas entre s y/o con otros herbicides y/o demfs sustan~
cias, por ejemplo, fertilizentes, convenientemente en una forms
de preperados hebitual para combatir las males hierbas, como
por ejemplo, polvos, agentes pare espercir, granulados, solucio=
nes, emilsiones o suspensiones, bajo adicidén de sustencies de
soporte liquidas y/o sélides o diluyentes, y, en caso dado, de
medios humectantes, adhesivos, emulsionantes y/o dispersantes.
Sustancies de soporte liquidas epropiadas son ague,
aceites minerales u otros disolventes orgénicos, como por ejemplo,
xilol, ciclohexanol, clclohexanona, cloroformo, tetracloruro de
carbono, dimetilformamide, dimetilsulfdéxido, etc. Como suctencies
de soporte sbélidas interesan, por ejemplo, cgl, ceolin, greda,
talco, arcilla rojiza y otres arcillas. Como sugtancias surfacti-
vas estén indicedas, entre otras, sales de dcidos ligninsulfoni-

cos, seles de fcidos benzolsulfénicos alcohilados, amidas de
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4oldo sulfonsdas y sus sales, aminas polietoxiledas y alcoholes.
Ta ireparzcidn de lss distintas formas de preparados
puede llevarse a cabo del modo conocido, por ejemplo, por molien-
da o mixtidne.
El efecto herbicide de los medios sugeridos por el in-

vento se desprende de los sigulentes ejemplos de ensayo;

- Ejemplo 1 !

Con une centided de aplicacibn de 5 kg de sustencia ac-—
tiva/ha, suspendidos en 600 litros de agua/ha, se logrd en remo-
lechas azucareras la siguiente selectividads

Por el método de pre
Sustancia activa brotadura pulverizan Por el método de
do sobre las semillas  postbrotadura

G B B S e e e S e S RN SN I In S e ]

N, N-dimet11-11~(3-("=(3*
~metilfenil )-carbemoiloxi)
~fenil )-urea 100 % 100 ¢

N,N;dimetil—N'-(B-SN"-butil-

carbamoiloxi terc.)-fenil)-
ures. 0% 0%
Ejemplo 2

En un suelo arcilloso se sembraron semillas monogérmi-
cas de remolache azucerera asi como £lsine (Stellaria nedia),
pipirigello (Galinsoge parviflore) y hierbe cene (Senecio vul-
garis).Sobre las semillas se rociaron las sustancias actives en
une cantidad de 5 kg sustancisa active/ha, suspendidos en 600
litros de sgua/ha. Iuego se cubrieron las semillas con tierra
y se dejaron germinar. Las plantas empezaron & brotar a los 10
dfas. Incluso después de 4 semenas no se observd ningin dafio

para el crecimiento de las remolachas tratadas con el medio
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sugerido por el invento, en tanto que las mslas hierbas hebien
sido exterminedes. EL producto ya conocido no reveld en cambio

ningune selectividad con les remolachas.

Stellaria Galinsoga Senecio Remolachae
Sugtancis activa mediga parviflore vulsgeris azucarera

Ny N-dimetil~N"u(3=(N"=(3'=~
netilfenil )-carbamoiloxi )=
fenil)-urea 0 0 0 10

N N—dimetil—N'-(3~(F"—butll
cerbamoiloxi terc. )-fenil)=

ures, 0 0 0 0
Sin tratar 10 10 10 10
0 = totalmente exterminado

10 = no dafiado

Ejemplo 3

Remolachag aszucareras, dlsine (Stellaria media), pipiri-
gallo (Gelinsoga perviflora) y hierbe cena ( Senecio vulgaris)
fueron tratedos con los medios sntes sefialados, después que les
plantas echeron las primeras hojas de follaje y se enconitraben
en el estado joven. La cantidad empleada fué de 5 kg de sustan-
cia active/hs suspendidos en 600 litros de agua/ha. En este
tratemiento por el método de postbrotadura, el medio sugerido
por el invento no destruyé mis que las melas hierbas, mientras
que gl cabo de 4 semanas después del tratamiento, las remolachas
no habian experimentado ningin detrimento en su crecimiento. El

producto conocido destruyd en cembio también les plantas dtiles.
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Stellaria Galinsoga Senecio Remolache
Sustancisa sctiva media. parviflora vulgeris azucerera

Ny Nedime 11N =( 3= NVe( 37 =

metilfenil )-carbamoiloxi )-

fenil)-urea 0 0 0 10

N,Nudimetilnn'-(3—(N“-buti;

cerbamoiloxi terc.)-Ffenil)-

urea 0 0 0 0
Sin tratar 10 10 10 10
0 = totalmente exterminado

10 = no dafiedo

Bjemplo 4
En un suelo arcilloso se sembreron semillas de guissntes

asl como 8lsine (Stellaria media), pivirigallo ( Galinsoga perviflo-
ra) y hierbe cena ( Semecio vulgaris). Las sustancias ectivas se
aplicaron por rieg6 en una cantidad de 3 kg de sustancia activa/ha
suspendidos en 600 litros de ague/ha. Las plantes broteron ol cabo

de unos 8 dfas. Después de 4 semanas, los guisantes tratados con

el medio sugerido por el invento tampoco hebien experimentado nin-
gin detrimento en su crecimiento, en cembio se extermineron las melss
hierbas. E1l producito conocido no acusd ninguns seleetividad.

Stellaria Gelinsoge Senecio Guisantes
media __ parviflors vulgaris

N,N#dimetil-N'~(3-(N“-metilr

Nh=(3!wpetilfenil )=carbanoil~-

0xi )~fenil )=urea 0 0 0 10
P.£. $1262 ¢

N,N—dimetil-N'-(B-SN"-butil-

cerbamoiloxi terc.)=fenil)-urea: O 0 0 0

Sin trater 10 10 10 10
0 = totalmente exterminado
10 = no dafiado




5e

10.

15.

20.

25,

Ejemplo 5

Guisentes, &lsine ( Stellaria media), pipirigello (Gelin-
soge parviflora) y hierba cene. ( Senecio vulgaris) fueron tretedos

en el estado tierno con los medios mencionados. Ia centided empleg

de escendidé & 3 kg sustancia sctive/he, suspendidos en 600 litros

de agus/he. Con este tratamiento, el medio sugerido por el inven-

0 extermind solo les mslas hierbas, pero no los guisantes, que

incluso 4 semenas despude del tratamiento no habian sufrido ningin

detrimento en su crecimiento. El producto conocido, en cambio,

destruyd tembién las hierbas utiles.

Stellarie Galinsoge Senecio Guisantes
media  parviflorse vulgeris

N{deimetilaN'-(3-(N"-metil—

N'-(3'-metilfenil)-carbamoi;

oxi )-fenil)-ures 0 0 0 10
pofa = lZGQC

N, N—dimetil~N’=( 3=N"-butil-

carbamoiloxi terc.)-fenil)-

ures 0 0 0 0
Sin tretar 10 10 10 10
0 = totalmente exterminado

10 = no defiado

Ejemplo 6

Con wne cantidad de 5 kg de sustencis active/he, sus-
pendidos en 600 litros de egua/he se consiguid en remolachas

azucareras y elgodén la siguiente selectividade
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Por el métcdo de Por el método de
prebrotadura al posthrotadura
Sustencia activa reger semillas
remolachs azuca- remolache  Algo-
rera ezucarers  don

N,N-dimetil=-N'=(4-(N"-fenil
carbamoiloxi)-fenll)-urea 100 % 100 % 100 %

N,N=dimetil-N'-(3=N"~butil-
carbamoiloxi terc,)-fenil)-

urea . 0% ' 0% 0%
Ejemplo 7

En un suelo arcilloso se sembraron semillas de remolachas
azucereras ( Beta vulgeris) asl como Sinapis 8sp. y Solanum. ssp.
Sobre las semillas se regaron las sustancias activas en una canti-
dad de 5 kg de sustancia activa/ha, suspendidos en 600 litros de
agua/ha. Tuego se cubrieron las semillas con tierre y se las dejb
Berminar. lLas plentas empezaron a brotar al cabo de 10 d{as. Inclu-
50 después de 4 semanas, en las remolachas tratadas con el medio
sugerido por el invento no se observé ningin detrimento, o ningin
dafio senaible, del crecimiento de las mismas, en tanto que la Sine~
pis v Solanum habian sido exterminadas. EL producto conocido no

reveld, en cambio, ninguna selectivided con las remolaches azu-

careras.
Compuesto Singpis Solanum Remolachas
S3D. S8Pe azgcarg_!ﬁs__

N, N-dime til=N® =(4={ N*=Ffenil-carbamoi

loxi )=fenil )-urea 0 0 10

N N—dlmetll-N'-(4-(N"-(3'—metilfenil)

-carbam011011)—fenll)-urea 0 0 10

N thimetil—N'-(4-(N"-metll-ﬁ"-fenil

carbam01lox1)—fenil)-urea 0 0 8
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(continuacidn) 3 4 4 4 6 2

Conpuesto Sinapis Solanum Remolachas
SSDe SSDe azucareras
N,N-dimeti1-N'=(4-(N"~hexil-carba
moiloxi)-fenil)-urea 0 0 10
N, N-dimeti1~N?=( 3-( N"~butilcarba
moiloxi terc.)~fenil)-urea 0 0 0
0 = totalmente exterminado
10 = ningin dafio
Ejeuplo 8

Remolachas azucareras ( Beta vulgaris) algodon (Gossypium
sa.), Sinapis gsp. ¥y Solanum ssp. fueron tratados con los medios
mencionados una vez que las plantas habien echedo las primeras
hojas de follaje, y se encontraban en el estado tierno. La cantidad
aplicada fué de 5 kg de sustancia activa/ha, suspendidos en 600 1li-
tros de agua/ha. En este trotamiento por el método de postirotadura,
los medios sugeridos por el invento exterminaron la Sinapis y Sola-
num, en tanto que las remolachas y el algodén no acusaron ningin
defio, o s0lo uno insignificante, en el crecimiento. En cambio, el

producto conocido exteramind todo.

Compuesto Sinepis Solenum Remolacha Algoddn
S8 Sgp.  gzucarers
NyN-dime til-N*'=(4=(M"~fenil-
carbamoiloxi )-fenil )-urea ) 0 10 10
N, N-dinetileN? —(4=(N"=( 3-metil-
fenil)-carbamoiloxi )-fenil )-urea 0 0 10 10

N,N-dimetil-N*-(4-(W"-butilcarba
moiloxi ter.)-fenil)-urea 0 0 8 10

N, N-dimetilml' ~(4~(NM-alil-carbe
moiloxi )~fenillurea 0 0 10 10
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(continuaciodn)

Sinapis Solanum Remolacha Alzoddn
Compuesto g8V, £87. aguecarera

NyN-dimetil-N? (4N me il
5 carbamoiloxi )-fenil )-urea 0 2 10 10

N, N-dimetil-N'-(4-(N"-ig0
butilearbamoiloxi )~fenil)-

uresa 2 2 10 10
N, N-dimetil~N?=(4~( N"~pro-

10. pil-carbamoiloxi )~fenil )-
ures, 0 o 8 10
N, N-Gimetil-N' (4= ¥ butile
carbamoiloxi )-fenil )-urea 0 0 9 10

. N, N-dime til-Nt=(4=(N"=p=t0lil-
15. carbemoiloxi)~fenil)-urca 1 1 10 10

N, N-dimetil-N'=(4. (N"-metil-
N'wfenilearbamoiloxi )~fenil )=

ures 0 0 10 10
N, N-dimetileN' =(4-(N"=dime

20. til-propilcarbamoiloxi)-fe
nil)-urea 0 0 - 10
N,H—dimetil—N'-(4—(N"-hexil—
carbamoiloxi )=Ffenil )-urea 0 0 - 10
N,N-dimetil-}*~(4=(N"-0ctil-

25, carbamoiloxl)-fenil)-urea 1 0 10 10
N,N-dimetil-N'~(4=(N"-ciclo
hexilcarbamoiloxi)~fenil)-urea 0 0 8 10

N, N-dimetil~N?=(4-(N"=2, 3~dine
tilfenil )-carbamoiloxi)=fenil

30. ~Ures 0 0 10 10
N,N-dimetil~N'=(3-(N"~butilcar
bamoiloxi terc.)-fenil)-urea O 0 0 0
0 sotalmente exterminado

in

10 = ninglin dafio
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Remolachas azucareras (Beta vulgaris), algodon (Gossy_

Ejemplo 9

pium ssp.) y Sinapis ssp. fueron tratadds con los medios sefala-
dos después que las plantas habian formedo las primeras hojas de
follaje y se encontraban en egtado tierno. La cantldad aplicade
fué de 5 kg de sustancia activa/ha, suspendidos en 600 litros de
agua/ha. En este itratamiento por el nétodo de postbrotadura, los
medilos sugeridos por el invento exterminaron sblo la Sinepis, en
tanto que las remolachas ni el algoddén experimentaron ningin detri-
mento, o sélo uno insignificante, del crecimiento. Por el con-
trario el producto conocido destruyd $0d0.

Sinapis Remolacha Algoddn
Compuesto azucarersa

Ny N-dimetil-N'=(4-(N"=(2, 4-dime til

fenil )=carbamoiloxi )~fenil )-urea 0 10 10
N, Hedimeti 1Nt w(4=(N"=( 4 ~clorofe—

nil)-carbamoiloxi )-fenil )-urea 1 10 10
N-etil-N'=(4~(N"~Fenil-cerbamoilo

xi )-fenil)-urea. 7 10 10
Neetilel? =(4-(N"=(3'~metilfenil )= -

carbamoiloxi )~fenil)-uree 7 10 10
Nenetil-N?—(4~(H"~(3V-metilfenil )~

carbanoiloxi )-fenil )-tiourea 5 10 10
Nemetil-N'=(4=(1"=(4 ' ~metilfenil )=

carbamoiloxi )-fenil )-tiouresa 3 10 10
N~etil-N'~(4-(§"-metilfenil)-carba

moiloxi)~fenil )-uresa 7 10 10
Neotil-N'=(4-("=butil-cerbamoiloxi

terc. )-fenil)-urea 7 10 10
N,N-dimetil-K'~( 3-(N"-butilecarbamoi

loxi terc.)-fenil)-urea 0 0 0

0 = totalpente exterminado
10 = ningun dafio
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Se reivindice como muevo y d¢e propie invencion.
1.~ Procedimiento de preparacidn de nuevos compuestos

herbicidas de la formule general

Ry
o-o-x
R2

Se
R -
3 B
,'
A
en la que representen:
Ri hidrdgeno o elquilo,
R2 arile, aralquilo o cicloalquilo sustituvido de forma simple
0 mdltiple, eventuelmente por elquilo y/o halogenuro de al-
10, quilo y/o sleoxi y/o slquilmercapto y/o halogeno y/o el
grupo nitro,
R3 hidrdgeno o slquilo,
A y B son distintos y reprezentan respectivemente hidrégeno o
el resto R
// 5
15. =N X =
RN
R R
4 6
en el que R4 significa hidrbgeno o elquilo, R5 hidrégeno
0 alquilo, R6 slguilo o alcoxi, R5 vy Rs juntomente con el
&tomo N, un anillo heterociclico conteniendo en caso dado
mas dtomos N y/u 0, y X oxigeno o azufre, y si B repre-
20. sente un &tomo de hidrdgeno, RZ puede representar tembién

alquilo, caracterizado porque se hacen reacclonar hidroxi



Se

10.

15.

20.

- 23 -

344462

fenilureas de le férmula genersl

OH

eventualmente en forma de las sales alcalinas

a)

c)

con isocienstos de la férmula general

convenientemente en un disolvente orgénico y en caso dado

afiadiendo un catelizador, &

con carbamoileloruros de la Férmile general

R
1>N - ¢0 - 0L
%

convenientemente en un disolvente orgfnico y en ceso dado

afiadiendo una base, 0

con fosgeno, convenientemente haciendo uso de un disolvente
orgénico y afiadiendo en caso dado une bese, el estedo del
correspondiente éster del deido cloroférmico que es conden-
sado luego al estado de producto final con un compuesto de

la férmule general .

1
H

R
2
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convenientemente en agua o en un disclvente orgénico, afiadiendo
en caso dado un agente enlazador de 4cido, teniendo Ry, B, R3,
R4, R5’ RE’ A,B y X en las referidas férmulas generales el sig-
nificado mencionado mis arriba.

2.~ "PFROCEDIMIENTO DE PREFARACION DE NUEVOS COMPUESTOS
HERBICIDASY,

Tal como se describe y reivindice en la presente

Memorie Descriptiva gue consta de veinticuatro hojas escrites

a méquina Ppor une sola cara.

Yedrid, 95 AGG. 48T
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