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"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
COMPOSICIONES HERBICIDAS".

éz;&ﬂhﬂﬁw BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemana, residente en: LUDWIGSHAFEN/RHEIN,

Repiblica Federal Alemana.

La presente invencion se refiere a un
procedimiento para la obtencion de composiciones
dotadas de una excelente eficacia herbicida y que
contiensn como ingrediente azetivo 2,4-dioxo-deca-

5 hidroquinazolinas de formulas
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Ho CO-Rt

en donde R representa un grupo alquilo con 2 hasta
4 dtomos de carbono y R significa un radical alqui-
lo substituido por fluor, bromo o yodo 0 por un gru-
po benzoiloxi o aciloxi eventualmente substituido.

De entre las substancias activas objeto de
la presente invencidn se citan, a contimacidn, a
t{tulo de ejemplo, los compuestos siguientes:
1=(X{ y X =~dimetil- 3 ~bromopropionil)—, 1=( & ,x ~dimetil-
}6 ~yodopropionil)-, 1-(X ,oX~dimetil- B -acetoxi-propio-
nil)-, 1-(X, X ~dimetil-P-propioniloxi-propionil)-,
1-( & o ~dimetil- B -isobutiriloxi-propionil)-, 1=(X -0
~dimetil- ﬂ ~pivaloiloxi-propionil)=, 1-{ o, -dimetil~
f -benzoiloxipropionil)-, 1-(eX,X ~dimetil-f —[2‘ A=
diclorofenoxi~o( '-propioniloxi]—propionil)-, 1-( ¢, X
~dimetil- f - [ 2-metil-4-clorofencxi-acetiloxi] ~ pro-
pionil-3-isopropil-2,4-dioxo-decahidroquinazolina,
1=( & y ¢ ~dimetil- B —acetoxi-propionil)~, 1-(x ,% -di~
metil-p ~(2!,4'~diclorobenzoiloxi)-propionil=3-8ec,~
butil-2,4-dioxo-decahidroquinazolina, 1-{, ~-dime-
til- ﬁ -erotonil-oxi-propionil-3-~isobutil-2,4~dioxo-
decahidroquinazolina, 1-(o¢ ,o( ~dimetil-f - [0(. 'emetil-
butiriloxi] ~propionil-, 1-(&(,« ~dimetil-f —crotonil-
oxi~propionil)-, 1-(o(, -dimetil=pB ~acetoxipivaloil-
oxi-propionil)~, 1-(x ;o -dimetil-f - [21,4'~dicloro-



e

10,

15,

20.

25,

30.

benzoiloxi] ~propi onil)-3-iS<;propil-2 y4-dioxo-deca~
hidroquinazolina, 1-( X ,X -dimetil- /3 ~bromo~propionil)-,
1=( ¢ yo¢ =dimetil~ f’-acetoxi—propi onil)-~, 1-(o¢,X ~di-
metil~p - [X'-metilbutiriloxi | -propiomil)-, 1-(o¢ , -
cl:i.met:i.l--/3 -acetoxipivaloiloxi-propionil)-3-isobutil-
2,4-dioxo~decghidroquinazelina, 1-( of, K ~dimetdil-A ~
bromo=-propionil)-, 1-{ &,X ~dimetil-f ~[ o *-metilbuti-
riloxi] —propionil- 1-{of ,&¢ -dime’ail-ﬁ -pivaloiloxi-
propiomil)-, 1=((,X ~dimetil-f ~crotoniloxi~propionil)
~3=gec¢.~-butil-2,4~dioxo-decghidroquinazoling.

Las nuevas substancias activas objeto de la
presente invencidn pueden sintetizarse, segin el es—
quema abajo trazado, mediante acilacidn de las corres-
pondientes 3-alquil-2,4-4ioxo~decahidroquinazolinas
con los correspondientes halogemros de dcido carbo-
x{lico, preferentemente cloruros de dcido carboxilico,

en presencia de algun aceptor de HCL.

0 0
i I
@( T+ Reooc b0
/é AN
.. X L
H CO-R

En estas formulas, R y R' tienen los significados an-
tes mencionados. |

Como todos los compuestos herbicidas objeto
de la presente invencidn pueden obtenerse segin proce
dimientos andlogos se describe a contimiacidn mds en
detalle la

Preparacidn de la 1-(, X ~dimetile P -acetoxi-proplo~

nil)-3-isopropil-2,4-dioxo-decahidroquinazolinas
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21 partes (partes en peso) de 3-isopropil~
~2,4=dioxo~-decahidroquinazolina se disuelven en una
mezcla de 300 partes de tolueno y 40 partes de tri-
etilemina., A esta disolucion se aifiaden, gota a gota,
26,8 partes de cloruro de of,o{ -dimetil- P ~acetoxi-
propionilo. Para completar la reaceién, se agita la
mezcla por 8 horas a 802C y se separa luego por fil-
tracién el hidrocloruro de trietilamina formado. El
filtrado se neutraliza mediant‘eﬁfun 1;.;rad:; con agua,
se seca luego con sulfato sddico anhidro y se concen-
tra por evaporacion en vacfo, con la ayuda de una bon
ba de chorro de agua. Se obtienen 35 partes de un re-~
siduo cristalino, el cual es purificado por recrista-
lizacidn en metanol. El producto puro as{ obtenido
funde a 118¢C,

Los muevos compuestos activos se presentan
en forma de substancias eristalinas incoloras o de
aceites viscosos y se distinguen por su elevada esta-
bilidad quimica y térmica.

Entre las mevas substancias activas objeto
de la presente invencion figuran, entre otras, las

emuneradas en la tabla siguiente:



R ~C0~R! Fp
CH CH3
1
3\CH- -CO-—C—CHzBr 7080
CH / éH .
3 3
C’HB\(}H Co gﬂgH I ¢
e 2 7
3 CH,
CH3 (H3 .
/CH- -CO—F—CH2—0~CO-02H5 94eC
CH3 CH3
Y CH~- -GO-?-CH2~O-CO—(|3H-02H5 462C
CH :
3 CH3 CH3
GH3\ ICHB ?HB
CH~ -CO—C-CH2—0-00~C-CH 3 7640
ony” CH CH
3 3 3
CH CH
3 P03
\CH-- ~C0~C~CH,~0~C0~CH=CH~CH 83¢e¢C
CH/ (IJH 3
3 3
CHB\ lCH3 ?H3
CH- -CO-C—CH2—O-CO-C-CH2—O-COCH3 Aceite viscoso
CH | | de color ams-
3 GH3 GH3 rillo
CH- —-CO-C—CH2-0-00~ -Gl 1102
Ccl
CHB\C C‘ gHg C 69-118¢
o H ~C0~C~CHo~0~ O—CH3 1162-1182C
CH3 H3



R ~CO~R* Fp
H
CH §%3
3 o ~C0-0-C0H,-0-00-CH-0-¢ H-01 Aceite viscoso
CH3/ ('333 gH3 of amarillo
CH CH
3\cn c . °c
o P - 0-?-CH2Br 72‘
3 o, o
c
H3\ FEy
o iy Tg IO o JN (30— CH Q
" _ CH-CH, o g CH,~0-C0 g;r CoH, 48"()
3 Hy 3
CH.. ¢
3\ 73
OH-CH,-  ~C0-0-CH,~0~C0-0H=CH~CH, Aceite eme-
oH / l rillo
3 CH3
CH3\ OHy OH 3
OH-CH, = CO-G~CH,~0~CO-C-CH,-0-COCH, 709C
ony” ch H ‘
3 3 3
C,H CH
2 5\ 73
CH- ~C0~CCH,~Br P.E.. _=1648C
CH/ (l;H 2 0,3 ,
3 3
Opis ?H3
CH~- ~C0=C=CH,,~0~C0~CH 749C
e bH. 3 :
3 3
LN ?H3
/CH- -CO—?-CHZ-O-GO—?H—CZHs P.E.q o=1775C
CH CH, CH,
CH CH
EN 3
P CH-CH, ~C0~G~CH,~0~CO~CH3 9790
CH3 CH ’

3
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R ~C0-R! Fp
CH
CZHS\ (3 G,y n
CH~ ~CO~0—~CH,~0~00~C~CH 739C
ca " | . :
3 OH, H,
\GH- ~00~0-Cf,-0-CO-CH=CH~0H, ~ Aceite de color
v [ amarillo claro
OH H,

Los compuestos objeto de la presente invencion
pueden aplicarse en forma de disoluciones, emulsiones,
suspensiones o polvos. La forma de aplicacién en cada
caso més apropiada depende de la finslidad del empleo
de los compuestos, siendo, sin embargo, importante que
esté asegurada siempre la fina reparticion de la subs—
tanecia activa.

Como agentes auxiliares para obtener disolu-
ciones directamente pulverizsbles, entran en conside-

racion las fracciones de aceites minerales de punto de

-ebulticion mediano hasta elevado, por ejemplo, quero-

seno o aceite Diesel, como a@simismo aceites de alqui-
trén de hulla y aceites de procedencia vegetal o anmi-
mal, ademds de hidrocarburos cfeclicos, tales como te-
trehidronaftalina, y naftalinas alquiladas.

Las formas de aplicacidn acuosas pueden pre-
pararse a partir de concentrados de emulsidn, pastas,
polvos humectables (polvos pulverizables), a los que
se afiade agua. Para obtener emulsiones, las substan-

cias pueden homogeneizarse en agua en su forma inicial
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o en forma disuelta en un disolvente, mediante humec-
tantes o dispersantes. Existe asimismo la posibilidad
de preparar, a partir de la substancia activa, un emul
gente o dispersante y eventualmente un disolvente, con
centrados diluibles con agua.

Para obtener los productos en forma de polvo,
las substancias activas se mezelan ¢ se muelen junto
con una carga solida. - -

En los siguientes ejemplos se explica més en
detalle la aplicacidn de los productos herbicidas obje

- * [4
to de la presente invencion.

EJEMPIO 1 3

Una tierra en la que se habfa sembrado semi-
llas de maiz (zem mays), patatas (solamum tuberosum),
mostaze silvestre (sinapis arvensis), cemizo (cheno-
podiwm elbum), pamplina de canarios (stellaria medis),
ortiga menor (urtica urena), acedera (rumex acetosa),
espiguilla amal (poa annna) y una especie de mijo
(panicum crus gelli), se tratd, en el invernadero,con
1—(c(,c<-dimetil-f5-aeetosi—propionil)—3—isopropi1-

2 ,4-dioxo-decahidroquinazolina (I) y con 1-(o¢ ,X ~di-

metil- f ~bromopropionil )-3-isopropil-2,4-dioxodecahi~

droquinazolina (II), en dosis de cada vez 1,5 kg/hec—

tdrea de substancia activa dispersade en 500 litros de
agua por hectdresa.

Tres a cuetro semanas después, las malas
hierbas, mostaza silvestre (sinapis arvensis), cenizo
(chenopodium album) pamplina de canarios (stellaria
media), “ortiga menor (urtica urens), acedera (rumex

acetosa), espiguilla amual (poa anmia) y panicum crus
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galli (especie de mijo) resultaron casi completamente
destru{das, mientras que ol mafz (zea mays) y las pa-
tatas (solamum tuberosum) experimentaban un crecimien-
t0 normal y sin mostrar sefiales de dafio alguno.

EL mismo efecto biologico que I y II, lo pro
ducen las substancias activas siguientes:
1-( o y{ ~dimetil~ P-yodo-propionil)-3~isopropil-2,4-
dioxodecahidroquinazolinga;
1-( X , X ~dimetil- ~propioniloxi-propionil)-3-isopro-
pil-2,4-dioxo-decghidroquinazolina;
1=(X o ~dimetil- S ~isobutiriloxi~propionil)-3-iso-
propil-2,4-dioxo-decehidroquinazolina;
1=(X yX ~dimetil-f3 - [2',4'-diclorofenoxiacetiloxi] -
propionil)-3-sec.-butil-2,4-dioxo-decahidroquinazolina;
1=( o, ~dimetil- f-acetoxi-propionil)-3~sec.butil-
2,4-dioxo~-decghidroquinazolina;
1=( o ;X -8imetil~ B-crotoniloxi-propionil)-3~isobutil-
2,4=~dioxo~decghidrogquinazolina;
1+(X , X ~dimetil- B -[( ~metilbutiriloxi] -propionil)-

3-lsopropil-2,4~dioxo-decahidroquinazolina;

‘1—(OV§CK—dimetil-/3—pivaloiloxi—propionil)-3~is0propil-

2y4~dioxo-decahidroquinazolina;

1=(X ,o(~dimetil-f5 ~[acetoxipivaloiloxi] ~propionil)-
3~isopropil~2,4-~-dioxo-decahidroquinazolina;

1-(={ yoX =dimetil- ff ~bromopropionil)~3-isobutil=2 4~
dioxo-decahidroquinazoline;

1=( X, =dimetil- p ~(acetoxipivaloiloxi)—propionll-3~
isobutil~2,4-dioxo~decahidroquinazolina;

1=(o! yof ~dimetil-p —crotoniloxi-propionil)-3-sec.~butil~

2y4~dioxo~decahidroquinazolina;
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1=( O yX ~@imetil~f X -metil~butiriloxi ] ~propionil)-
3-sec.~butil-2,4-dioxo-decahidroquinazolina;
1=(o{ yX ~dimetil- P ~pivaloiloxi~propionil)~3~sec.-butil-
2,4~dioxo~-decahidroquinazolina.

5, EJEMPIO 2 :

En el invernadero, las plantas cebada (hor-
deum vulgare), maiz (zea mays), pataetas (solamm tu-
berosum), cenizo (chenopodium album), ortiga menor
(urtica urens), mostaza silvestre (sinapis arvensis),

10. pamplina de canarios (stellaria media), acedera (ru~
mex acetosa), espiguilla amal (poa anma) y especie
de mijo (panicum crus gelli), de entre 5 y 10 cm de
altura de crecimiento, se trataron con 1-(o( ,o¢ -di-
metil—/3—acetoxi—propionil)—3-isopropil—2,4—dioxo-

15. decshidroquinazolina (I), 1-(X y ~dimetil~ 3 —bromo-
propionil)-3-isopropil-2,4-dioxo-decahidroquinazolina
(1I) 1-(X X ~dimetil-S ~yodo-propionil)-3-isopropil-
2,4-dioxo-decahidroquinazolina (III) y, a titulo de
comparacion, con la sal potdsica conocida del dcido

20. 2-metil-4=clorofenoxiacético (IV), en dosis de cada
vez 1,5 kg/hectarea de substancia activa dispersada
o disuelta en 500 litros de agua por hectarea. Tres
a cuatro semanas despues de efectuado el tratamiento,

se obtuvieron los siguientes resultados:

25, Substancia activa
I II III IV
Plantas utiles:
Cebada 10 10-20 10 10
Mef{z 10 0 0 30

30. Patatas : 10 0-10 0 20
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Substancias activa

I IT IIT IV
Malas hierbas:
Cenizo 90~100 90-100 100 90-100
Ortiga menor 90~100 100 100 90
Mostaza 90-100  90-100 100 90-100
Pamplina 80-90 80-90 90-100 20
Acedera 80-90 90 90-100 70
Espiguilla 80-90 90-100  90-100  0~10
Especie de mijo 80 90-100 90~100 O

0
100

Sin efecto perjudicial
Destruccion total

Producen el mismo efecto bioldgico que I,

IT y III:

1= &y -dimetil—ﬂ ~[2'~metil-4'-clorofenoxi- '~

propioniloxi’] ~propionil)-3-isopropil-2,4~dioxo-deca

hidrogquinazolina;

1=( y ~dimetil- -~ [w'~clorocaproiloxi] —propionil)-

3=igopropil-2,4-dioxo~decghidroquinazolina.,

-

En caso de aplicar los productos objeto de

la presente invencidn en dosis mds elevadas, producen

un efecto herbicide totel.

-NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, as{ como la manera de realizarlo en la préc-

tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-

teriormente indicadas son susceptibles de modificacio

nes de deballe en cuanto no alteren su prineipio fun-

demental, También se hace constar que el invento
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corresponde a una solicitud de patente presentada en
Alemania, con fecha 7 de abril de 1967,'bajo el nime-
ro B 91956 IVa/45 1, acogiéndose por lo tamto, a los
beneficios que conceden los Convenios Internacionales
en vigor, siendo lo que constituys la esencia del re-
ferido invento y por lo que se solicita Patente de
Invencidn, por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA
LA OBTENCION DE COMPOSICIONES HERBIGIDAS"; caracteri-
zandose por lo siguientes .

18,~ Procedimiento paras la obtencion de
composiciones herbicidas, que como ingrediente activo
contienen una 2,4-dioxo-decahidroguinazoling substi-

tufda, de férmula general:

c. H c
Hzc/ \c/ \N_R (1)

l
HoC C=0

o N

i
H, CO~R!

en la que R significa un grupo alquilo con 2 hasta 4
gtomos de carbono y Rt representa un radical alquilo
substituldo por flior, bromo o yodo 0 por un grupe
benzoiloxi o aciloxi eventualmente substituido, ca~
racterizado porque en una primera etapa, se obtiene

ol ingrediente activo de £ormula I, mediante resccion
de una 3-alquil-2,4-dioxo-decehidroquinazolina de f£ér-

mala general:
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Q==

N
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v

H
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en la que R tiene el significado anteriormente sefia~-

lado con un halogenuro de dcido carboxilico, prefe-

rentemente con un cloruro de écido carboxilico, en
10. presencia de un aceptor de dcido ¥, en una segunda

etapa, la substancia activa as{ obtenida se mezcla

con una carga solida o liguida.

28,~ Procedimiento para la obtencidn de

composiciones herbicidas; tal y como queda substan-

15. cialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de trece hojas, escri-

tas a maghimy por una sola cara.
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