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"Procedimiento para la obtencidén de Nearilireas de

efectos herbicidas"

Folicilante P \REENPATRIKEN DAYER AKTTENGESELLSCHAPT,

entidad alemana, residente en

leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

Lg presente invencidn se refiere a nuevas
N-arildreas que tienen propiedades herbicidas, asi
como a un procedimiento para su preparaciédn.

Ya se ha dado a conocer que N-aril-N'-

5e alquilireas pueden ser utilizgdas como herbicidas.

Mod. 613
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Ademés, es conocido que lg N- (3—tr1flu§rm4¥% -52211)-
N',N'-dimetilurea pusde ser aplicada como herbiciés
selectivo {compérese: Patente norte-gmericana
N® 3.134.665). Entre tanto, la misma adquir{id tambida
en la préotica una importancia considerabls.

Se ha encontrado que las nuevas Nearilirsas
de la férmula general:

R

/// 1
Xl- @-VH-CO -N \

Ry

(1)

en la cual representan
Xy X2 trifluormetilmercapto, cloro o hidrdgeno,
siendo siempre X; o X, trifluormetilmercapto,
Ry hidrbgeno, alquilo con 1 a 4 &tomos de carbono,
0, alquenilo con 2 a 4 Atomos de carbono, ¥y
R, elquilo con 1 a 4 &tomos de carbono o algue=-
. nilo con 2 a 4 4tomos de carbono, tienen fuer-
tes propiedades herbicidas.
Ademds, se ha encontrado que las dreas de
la f£érmule (I) son obtenidas, si isocianatos de la
férmula



~NCO

(I1)

en la cuel Xy y X, tienen el significado arriba ind{ica~

do, se hacen reaccionar con aminas de lg férmula

HN

Nz

(II1)
en la cual Rl N 32 $lenen log significados arriba in-

2

dicados, en presencia de un diluyente.

5 Es manifiestamente sorprendente el hecho
de yue las substencias activas de acuerdo con el in-
vento, muestran una mayor actividad herbicida, a una
simultédnea selectividad con respecto a plantas culti-
vadas agricolas, qﬁe la trifluormetil~fenil-drea ante-

10. riormente conocida.

El desarrollo de la reaceién, con la apli-
cacibén de isocianato de 4~trifluormetilmercaptofenilo
y de dimetilamina, puede ser representado por el si-

guiente esquema de férmulas

CH3

' e 7S
cr3s-®-nco PR — cy3s-<. ~NHCON(CH,)
CH, —
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Como ejemplos ulteriores de isocianatos
sean mencionados: el isocianato de 3~cloro=4~irifluor—
metilmercaptofenilo, ol isocianato de 3-trifluormetil-
mercaptofenilo y el isocianato de 3=~trifluormetilmer-
capto=4~cloro-fenilo.

Aminas apropiadas son por ejemplo, metil-
amina, dimstilamina, metiletilaunina, alilamina, butil-
amina, metilbutilamina, y dialilanina.

Como diluyenﬁes entran en coasideracién
y todos los disolventes orgénicos inertes. 4 ellos per-
teonecen preferiblements éteres, Hales como dfoxano,
hidrocarburos, tales como benzol, e hidrocarburos ¢lora-
dos, tales como clorobenzol.

. Las temperaturas de reaceién pueden variar
dentro de un margen amplio; por lo general, se trabaja
a 10-802C, preferiblemente a 20~502C,

En la ejecucidén del procedimiento, se apli-

can cantidades aproximadamente equimolares del isociana—

to y de la amina, pero un exceso de amina no perjudica.

La olaboracidén es efectuada en la fdﬁma asual.

Las subgstancias activas segin el invento
$ienen Lfueries propicdades hervicifas. Pucden encon-
trar aplicacidn para la destrucceidn de nalezas.

Bajo malezag, en el sentido mls amplio, se
entienden plantas que crecen en cultivos u otros luga-
res, donde no son deseadas. La cuestidn ds gque las subs-
tancias activas =ctllan como herbicidas totales o selec-
tivos, depende esencialmente de la canbidad aplicada.

Las substazcias activas segin el {anvento

pueden ger aplicadas, por ejeﬁplo, para las siguiontes
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plantas: dicdtilos, tales como mostaza silvesire
(Sinapis), berro (Lepidium), amor de hortelano
(Galium), 4lsine (Stellaria); camomila (Matricarie); .
galinsoga (Galinsoga), pata de ganso (Chenopodjum),

e ortiga (Urtica), zuzén (Senecio), algoddn (Goseypium),
remolachas (Beta), zanahorias (Daucus), chauchas _
(Phassolus), papas Solanum), café (Coffea); monocéti=-
los, tales como fleo (Phleum), poa (Poa), festuca
(Pestuca), eleusine (Eleusinef, mijo (Setaria), ciza~

10, fia (Lolium), bromo (Bromus), almorejo (Echinochloa),
naiz (Zea), arroz (Oryza), avena (Avena), cebada _i»
(Hordeum), trigo (Triticum), mijo (Panicum), cafla de
azicar (Saccharum). '

Llas substancias activas segin el invento

L5. se prestan particularmente bien para combatir selecti~
vamente malezas en avena, trigo, maiz y glgodén.

Las substancias activas segin el invento
pueden ser transformadas en lag formulacionss usuales,
tales como soluciones, emulsiones, suspensiones, pol=-

20, Vo8, pastas y granula@os. Estas formulacionss son pre~-
paradas en forma conocida, por ejemplo, mezcliandose
las substancias activas con diluyentes, vale decir, con
disolventes liquidos y/o substancias sblidas de vehicu~
lo, eventualments con el empleo de agentes superficial-

25. - mente activos, vale decir, emulsivos y/o agentes disper-
santes. En el caso de la utilizacidn del agua como di-
luyente, pueden emplearse, por ejenplo, témbién digsol=~
veates nrgénjcos como disolvenies auxiliares. Como di=

solventes liquidos entran en consideracidén esencial-

30, . mente: hidrocarburos aromiticos, tales como xilol y ben= .
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zol, hidrocarburos clorados, tales como clorobenzo-—

les; parafinas, tales como fracciones de petréleo:
alcoholes, tales como metanol y butanol; disolventeé
fuertemente polares, tales como dimetilformanida ygr
sulféxido de dimetilos asi como agua; entran en consi-
devacibn, como substancias sbélidas de vehiculos; pol-
vos minerales natursles, tales como caolines, arci-
llas, talco y creta; polvos minerales sintéticos; ta-
les como &cido silicico altamente disperso y silica-
tosjcomo emulsivos; emulsivos no iondgenos y anidni-
cos, tales como ésteres de polioxietileno y &cidos
grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes grascs,
por ejemplo, éteres alquilarilpoliglicélicos, sulfona-
tos alquilicos y arilicos; como agentes dispersantes;
por ejemplo,lignina, lejias de desecho de sulfito y
metilcelulosa.

Las substancias activas segin el invento
pueden egtar presentes on las formulaciones en mezclsa
ocon otras substancias sctivas conocidas.

Por lo general, las formulaciones contie-
nen entre 0,1% y 95% por péso de substancia activa, pre-
feriblemente entre 0,5% y 90% por peso.

Las substancias activas puedeh ger apli-
cadas como tales, en forma de sus composiciones de for-
mulacién o de preparacionss listas para el uso, producif
das a partir de dichas formulaciones, tales como solu-
ciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas y gra-
nulados en condicién lista para el uso. La aplicacibn
es efectuada'en forma usual, por pulverizacibn, rocia-

da, vaporizacidn, riego, espolvoreo o distribueién.
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Lag substancias activas pueden sexr apli-
cadas segtn el procedimiento de pre-germinacién, pero
con un resultado particularmente bueno segﬁn el pro-.
cedimiento de post~germinacidbn. .; ‘

Ias concentraciones de las substancias ac~
tivas en las preparaciones listas para el uso, puedeﬁ
variar dentro de limites amplios. Entre otros facf04
res, las mismas dependen de su aplicacidn cémdperbici;

das totales o como herbicidas sélectivas. Por lo gene-

rgl, las concentraciones de las substancias activas es-

tn entre 0,005% y un 10%, preferiblemente entre 0,01%

y 1%.

Particularmente es diferente la cantidad de
substancia activa por mitad de superficie, seglin sea la
finalided y el tipo de la aplicacibn. Por lo general,
se aplican entre 0,5 y 10 kg de substancis activa por
hectirea, preferiblemente entre 1 kg. y 8 kg/ha.
Ejemplo A ' '

Ensayo ds pre-germinacidn.

Disolvente: 5 partes por peso de acetona

emulsivo: 1 parte por peso de éterralquilaril-poli-
glicblico.

Para la obtencidén de una preparacidén apro-

- piada de substancia activa, se mezcla 1 parte por pe-

so de sustancia cetiva con la cantidad indicada del di-
solvente, se agrega la cantidad indicada del enulsivo
y g6 diluye el concentrado con agua hasta la concentra-

cibén deseada.
Semillas de las plantas de testigo son sem-

bradas en un suelo normal y al cabo de 24 horas se rie=
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ga con la preparacidn de substancia activa, manitenién—
dose convenientemente constante la cantidad de agua pux’
unidad de superficie. La concentracidn de la substaacis
activa en la preparacidén no es de importancia, dscigiva
5e esitan solo la cantidad de aplicacidba de la substancia
activa por unidad de superficiec. Al cgbo de 3 semanas
se detefmina el grado de perjuicio de las plantas de
ensayo y se lo clasifica con los indices de 0 a 5 que
tienen los giguientes significados:
10. . | 0 ninglin efecto
1 leves dafios o atraso del crecimiento
2 marcados daflos o inhibicidn del crecimiento
3 dafios graves o desarrollo deficiente o ftan solo
un 50% de lag plantas broté
15. 4 ‘plentas después de la germinacidn parcizlmente des~
’ truidas o tan solo un 25% de las plantas broid
5 plantas totalmente muerdas ¢ 1o crecidas.
Las substancias activas, las cantjdades de apll

cacidn y los resultados surgen de la siguiente tabla:
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TABLA

Ensayo de pre-germinacidn

Substancia activa " Cantidad Echino- Cheno~ Sinapis algoddn trigo
dos suvg. chloa podiwm :
aciiva
kg/ha

Hy CH,
T n
5 5 5 5 0 4
wNeG=N
cw, 0 5 5 o .4
GFy
{conocida)
g0 :
rh % s 5 5 5 0 1
F3CS— e GV
\ 2,5 5 5 5 0 0
CH
3
Eiemplo B.

Bnsayo de posi-germinacidn
~Disolvente: 5 partes por peso de acetona
emulsivo: 1 parte por peso de éter algquilaril-poli-~
5. zlicdlico.
Para la obbencién de una preparacién apro-

piada de substencia activa, se mezela 1 parte por peso

g
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de substancia activa con la canitidad indicada del disol-

‘vente, se agrega la cantidad indicada de emulsivo v sub-

siguientemente se diluye el concentrado con agua hagta

la concentracidn deseada .

Esta preparacidén de substancia activa es

rociada sobre plantas de ensayo de una altura de apro-

ximadamente 5 a 15 cm. hasta su estado justamente hime-

do de rocio. Al cabo de 3 semanas se determina el yra-

do de perjuicio de las plantas y se lo clasifica con los

{ndices 0 a 5 que tienen los siguientes significadeas

0

1
2
3

ningin efecto
leves manchas individuales de guemaduras

nmarcados datios en las hojas

' hojas individuales 'y paries de tallo parcial=

nente muerias
planta parcialmente destruida
planta totalmente mueria.

Las substancias activas, sukg concentracio-

nes y los resultados surgen d¢ la sigujente tabla:
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Ensayo de post-germinacidn

coxcen Zchi Che- Si- Ga- Ste-~ Ur-~ Matri -
tracién no- no=- na- lin 1lla- ti- caria tr1go

Substancia activa de subst. chloa po- pis so- ria ca

act.en % dium ga

Gp. 0025 4 5 5 5 5 45 3 - 0
H O 3 '

4 0,01 1 5 4 5 5 3 2 0

atel 0,005 1 34 3 3 34 2 1 0O
\ ’ e o

o CH3
3
(conocida)

RO % 005 5 5 5 5 5 5 5 0

P C5~ ~N=C=l 0,00 34 5 5 5 5 5 34 O
o, 0,005 2 5 45 5 5 3 2 0

Ejemplo 1 =~

0F3S~ / \ -NHCON(CH3)

e————

2

12 z de isocianato de 4~trifluormetilmercap-
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tofenilo, a la temperatura ambiente, sin introducidos
gote a goéa en 50 ml de una solucidn acuosa el 20% as
dimetilamina, dejéndose subir la femperatura hasta apro-
ximadamente 352C. Se gigue agitando hasta el decreci-

5 "~ miento de la reaccidén y se recoge el cristalizado por
suceién. Se obtienen 10 g de la trea arriba indicads
del P.f. = 148-1492C.

El isocianato de 4-trifluormetilmercapto-
fenilo es obtenido en forma particularmente ventajusa
10, a partir de isocianato de 4-triclorometilmercaptolernilo
(n%o: 1,6125) por reaccidén con &cido fluorhidrico anhidro
bajo presibn a temperaturas de hasta 1102C, como liqui-
do claro como el agua del P.e. = 91-92°2C/17 mm y del
I{ndice de refraccidn n%oz 1,5104.

" 15. N O % A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la maneras de realizarlo en la pric-
tioca, debe hacerss constar que las disposiciones ante~
riormente indicadas son susceptibles de modificaciones

20, - de detalls en cuanmio no alteren sk principio fundamen—
tal. También se hace constar que el invento correspon-—
de a una Solicitud de Patente presentada en Alemania
n® F 53.225 IVb/120 de 12 de agosto de 1967 acogiéndose,
por lo tanto, a2 los beneficios que conceden los Conve-

25, nios Internacionales en vigor, siendo lo que constifw-'
ye la esencia del referido invento y por lo que se so-
licita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBYERCION DE N-ARTLUREAS D=
EFECTOS HERBICIDAS"; caracterizandose por lo siguien~

30, tos
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18 - Procedimiento para la obtencidn de
N~arildrsas de efectos herbicidas, de férmula gene- -

ral:

X - ~NH-CO-N S () .

%

en la que Xi ¥y Xé representan trifluormetilmercapto, -
Se cloro o hidrbgeno, siendo siempre Xy 6 X, trifluor- -
metilmercapto, Rl representa hidrdgeno, alquilo con .
1 a 4 4tomos de carbono o alquenilo con 2 a 4 &tomos
de carbono, y R, significa alquilo con 1 a 4 &tomos
de carbono o alquenilo con 2 a 4 &tomos de carbono,

10. caracterizado porgque isocianatos de férmula general:

X - / \ ~NCO (1I)

B —

%

en la que Ki ¥y X2 tienen el significado arribg indi-
cado, se hacen reaccionar con aminas de férmula gene=-
rals

M

HN (I11)
N
R

en la que Ry y R, tienen los significados arriba in-

15. dicados, en presencia de wn diluyente, a temperaturas

-t vv———
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comprendidas entre 10 y 80°C, con preferencia entre 20
y 50°C. '

28 ,~ Procedimiento para la obitencidn de N-ari-
ldreas de efectos herbicidas, tal y como queda subsian-
clalmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas

a méquina por una sola cara.

v 0DEl
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