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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE N-ARIL UREAS.=-

Solivifante FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad
alemana, residente en Leverkusen—Bayerwsrk, Ale-

mania.

La presente invencidn se refiere a nuevas
Ureas N-arflicas, que tienen propiedades herbicidas,

as{ como a un procedimisnto para su preparacidn.

Ya se ha dado a conocer gque N-aril-N' -al

qQuil~ dreas pueden ser utilizadas como herbicidas,
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10‘

Ademds 8s conocido que la N~(4=-trifluormetilmercapto-
fanil)=N’, N’ -dimetildrea puede ser aplicada como her

bicida selectivo, por ejemplo, en cerealss (compdrese

_Patente belga No. 719.350).

Se ha encontrado las nusvas dresas N-arflicas

de la férmula general . . %
. . R : A
. >/// l o
Xy={ \)-NHcow : (1)
R .
2
X2 )

en;la cual representan:

X, v X2 trifluormetoxi, cloro e hidrdgena, significando
Xl o X2 triFluogmetoxi, ]
R, hidrdgeno, alquile con 1 a 4 dtomos de carbono o al-
quenilo con 2 a 4 dtomos de carbono, y
R2 alquilo épn 1 a 4 dtomos de carbonqio alquenilo con
2 a 4 4tomos de carbono, tienen busnas propiedades her
bicidas, | |

V Ademds, se ha encontrado gue las dreas de la
férmula (I) son obtenidas, de tal manera que isociana
tos de la fdrmula » '

Xy =/ Ny Neo (11)

N -

XZ
en la gual Xl y X2 tienen los significados arriba-indi

cados, se hacen reaccionar con aminas de la fdrmula

R
// 1
HN\\\

R

en la cual Rl y R2 tienen los significados arriba indi-

(111)

cados, en presencia de un disolvente.
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Ha de considerarse manifisstamente sorprendente
el hecho de que las subséancias activas de acuerdo con el
invento, tisnen una actividad herbicida superior que las
substancias activas quimicamente mds parecidas de igual
campo de accidn ya conocidas,

Aplicdndose como substanéias de partida, el iso-
cianato de 4-trifluormetoxifenilo y la dimetilamina, el
desarrollo de la rsaccidn puede ser representado por el
siguients esquema de fdrmulas

CH3

Con-(v srncn + HN S CF30-<?‘}>— NHCDN(CH3)2

EH3

Las substancias de partida de acuerdo con las
formulas (II) y (I1I1) ya son conocidas,

Como ejemplo de isocianatos sean mencionados los
isocianatos dar3;cloro-d—ﬁrif&ﬂormetoxifenilo, de 3~tri-
fluormetoxifenilo y de 3-triflunrmetoxi-4-clorofenilo.

Aminas particularmente apropiadas son: metilami
na, dimetilamina, metiletilamina, alilamina, butilamina,
metil~butil-amina y dialilamina.

Como diluyentes entran en consideracidn agua y
disolventes orgdnicos inertes. A éstos pertenecen parti
cularmente éteres, tales como dioxano y ster dietilico;
hidrocarburos, tales como benceno, e hidrocarburos clora
dos, tales como clorobenceno,

Las temperaturas de reaccidn pueden variar den-~
tro de limites amplios, por lo general, se trabaja a 10~
809C, preferiblemente a 20-509C, '

En 8l procedimiento se aplican cantidades apro-

ximadamente equimdlares de isocianato y de amina, pero un
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exceso de amina no imparta, La elaburaciéh gs efectuada
en la forma usual, » o _

. Las substancias activas tiensn una fuerte PO
tencia herbicida vy, pbr ello, pueden ser utilizadas como
agentes dastructores de malezés. Bajo malezéé,.pn el sen
ti&o mds amplio, se antienden todas lés plantas'que cre-
cen en lugares en que no son deseadas, La cuestidn de que
las substancias activas sequn 8l invento actddn como her- -
bicidas totales o selectivos, depende esencialmente ds la
magnitud de la cantidad‘aplicadé.

Las substancias sagun el invento pueden ser
aplicadas, por ejemplo, sn el caso de las siguientes
plantas: dicotileddneas, tales como mostaza (Sinapis), bg
rro (Lepidium), amor de hortelano (Gallhm),’élsine (Stella
ria), camomila. (Matricaria), galinsoga_(ﬁalinsoga),'pata

de ganso (Chenopodium), ortiga (Urtica),zuzdn (éanacio),

algoddén (Gossypium), remolachas (Beta), zanahoria (Daucus),

habas (chauchas) (Phaseolus), patatas'(papas) (Solanum),
café (Coffea); monocotileddneas, tales como fleo (Phleum),
poa (Poa), cafivela (Festuca), eleusine (Eieﬁsine), almore-
jo (Setaria), cizaWa (Lolium), bromo (Bromus), mijo de ga-
llina (Echinochloa), maiz (Zea), arroz (Oryza), avena (Ave
na), cebada (Hordeum), trigo (Triticum), mijo (Panicum),
cafa de azdcar (Saccharum).

Las substancias activas son aplicadas preferiblp
mente como herbicidas selectivos, mueétran ﬁna buena selec
tividad en la aplicacidn antes y después de la brotadura
de las plantas cultivadas en cereales, particularmente en
trigo y maiz, y pueden ser utilizadas tambdén en la lucha

contra las malezas en algoddn y zapahorias,
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Las substancias activas pueden ser elabora
das en las formulaciones usuales, tales como solucig
nes, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas y gra-
nulados. Estas formulaciones son preparadas en forma
conocida, por sjemplo, mezcldndose las substancias ag
tivas con diluyentes, vale decir, disolventes lfqui—
dos y/o substancias sdlidas de vehfculo, y/o con agen
tes superficialmente activos, vale decir, emulsivos
y/o agentaes dispersantes, En el caso de la utilizacidn
de agua como diluyents, pysden emplear, por ejemplo,
tambien disolventes orgdnicos como disolventes auxilia
res, Entran en consideracidén esencialmente, como disol
ventes 1iquidos: hidrocarburos aromdticos, tales como
xileno o benceno; hidrocarburos aromdticos clorados,
tales como clorobencenos; parafinas, tales caomo fracs
ciones de petrdleo; alcoholes, tales como metanol, y
butanol; disolventes fuertemsnte polares, tales como di
metilformamida y sulfdxido de.dimetilo, asi como agua;
como substancias sdlidas de vehiculo: polvos minerales
naturales, tales como caolines, arcillas, talco y cre-
ta y polvos minerales sintéticos, tales como dcido si-
1fcico altamente disperso y silicatos; como emulsivos:
emulsivas' no iondgenos y anidnicos, tales como ésteres

de polioxistileno y dcidos grasos, éteres de polioxie=-

" tileno y alcoholes grasos, por sjemplo, éteres alguila

ril-poliglicélicos, sulfonatos alquilicos y arilicos;
como agentes dispersantes: por ejemplo lignina, lejias
de desecho de sulfitos y metilcelulosa.

Las substancias activas segin el invento pug

den estar presentes en las Formulaciones en mezcla con
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otras sustancias activas conocidas, Las substancias ac~

tivas pueden ser aplicadas como tales, como formulacio-.

nes o como formas de aplicacidn preparadas de las mismas,
talss como soluciones, emulsionss, suspensionés, polvos,
pastas y granulados, en estado listo paralal uso, La apli
caéién es sfectuada en forma usual, por ajemplo,-par espol
vereo, pulverizacidn, rociada, riego o distribucidn,

La aplicacidn pusde ser realizada tanto antes de
la brotadura,como también despuds de la brotadura.ds las
malezas, ' -

La.cantidéd aplicada de substancia activa pueds
variar dentro de 1fhitas amplios, Depende esencialmente de
la indole del efscto deseado. ' |

Por lo general, las caﬁtidadeé de'aplicacién as=~
tdn entre 0,25 y 15 Kg de substancia activa por hectdrea,
preferiblements entre 0,5 y 10 Kh/ha. A

Ejemplo A
Ensayo de aplicacidn antes de la brotadura
Disolvente: 5 partes en peso des acetona
emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicdlico.

Para la produccidn de una preparacidn apropiada
de substancia actiﬁa, se mezcla 1 parte en peso con la can
tidad indicada de disolvente, se agrega la cantidad indica
da de emulsivo y se diluye 6l concentrado con agua hasta la
concentracidn deseada,

Sémillas de las plantas de ensayo son sembradas
en un sueloc normal y al cabo de 24 horas son regadas con
la preparacidn de substancia activa, manteniéndose conve-
nientemente constante la cantidad de agua por unidad de

superficie., La concentracidn de substancia activa en la
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preparacidn no tiene importancia, decisiva es tan sole

la cantidad de aplicacion de la substancia activa por

unidad de superficie. Al cabo de 3 semanas se determina

el grado dd daflo sufrido por las plantas_de ensayo y se

lo clasifica con los indices 0 a 5, que tisnen los si-

guientes significados:

0

1
2
3

ningdn efecto,

leves daffos o atrasb del crecimiento,
daffos manifiestos o inhibicidn del crecimiento,

dafios graves y desarrollo tan solo deficiente o brota
dura de tan solo un 50% de las plantas.

plantas parcialmente destruidas despuég de la germing
cidn o brotadura de tan solo un 25% de las plantas,
plantas totalmente muertas o sin'brotadufa. -

Las substancias activas, las cantidades de apli

cacidn y los resultados surgen de la siguiente tabla:




TABLA 1

Ensayo de aplicacidn antes de la broﬁadura

Substancia activa cantidad de Sina-  Echino- Cheno- S5tella-
' subst. act, pis chloa - -podium ria
kb/ha ’
5 5 4=5 5 5
F,BS=// \\~NH-C-N=(CH,), 2,5 4 8 §
3 N " 3 2 - . .
— - 1,25 3 3 © 4§ 5
(conocida)
. /
CF, D= ~NH=C—=N= 5 5 4=5 5 5
(CF g '\<{~\> NH-C-N=(CH, ), 7
e ) . : 2,5 . § 4 — 5 5
E 1,25 5 3 5 5
- //"
L
e
1'/
///
."'/




376894

Galin- Matri~ ave- algo~  tri=- trigo

soga caria na don go sarra- maiz
ceno

5 5 3 0 1 5 2

5 5 2 a a 4 1

5 9 1 0 1] 2 0

5 ", 5 5 2 3 5 3

5 ... 5 5 a 2 5 1

5 5 4-5 0 1 4-5 0




Substancia activa

Echino-

cantidad de Sina- Cheno- Stella-
subst, act. pis chloa podium ria
kg/ha :
ocP - '
3 5 8 5 5 5
‘.‘.NH_CQ_N(CHS)Z 2,5 5 4-5 5 5
, 1,25 3 3 4=5 5
cl
\\ 5 4-5 5 5
- N H o (o 2,5 4 5 5
CF 40 @ NH-CO-N(CH,), 2, _
1,25 4 2 4-5 5
///
7/
7
 /
/
/
7




Galin- Matri- ave- algo- tri- trigo
soga caria na dan 9o sarra- maiz
ceno

5 5 4 2 2 5 4

5 5 3 1 1 4 4

5 5 2 o 0 3 3

5 5 1 1] 0 3 2

5} .5 0 ] 0 1 1

5 5 0 0 0 1 0
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Ejemplo B

Ensayg de aplicacion después de la brotadura@
Disolvente: 5 partes en paso de acetona,
emulsivo: 1 parte en peso de eter alqullarllwpolxgllcollco.
Para la produccicon de una preparaclon,ap:opxada de
substancia activa, se mezcla 1 parte en pash.con la cantidad
indicada ds disolveﬁfe, se agrega la cantidad indicada de emul
sivo y sa diluye el concentrado con agua hasta la concentra-
_cidén deseada, ‘
La preparacion de substancia activa es roclada so-

bre plantas de ensayo de una altura de-aproxiﬁadamenta S5 a
15 cm de altura, hasta su mojadura al graﬂb himedo de rocio.
Al cabo de tres semaﬁas; se detérmina el grado de daffo.sufri
do por las plantas y se lo clas;fica con 1os {ndices 0 a 5
que tlenen los 31guxentes signif;cados:

0 nlngun afecto,

1l manchas aisladas de lesve qdemadura;

2 dafios manifiestos en las hojas,

3 ‘hojas individuales y parteé dé tallo barcialmente

muertas, o .

4 plantas parcialmante dasfruidas, Vﬂ

5 planfas.totalmente muertas,

Las substancias activas, sus concenﬁracionas y los re-

sultados surgen de la'siguiente tabla:




TABLA I1I

Ensayo de aplicacidn despuds de la brotadura

Substuncia activa cantidad de Eching=- Cheno~ Sina- Galin-
subst, act. chloa podium ., plis soga
kg/ha
F3CS-/7."\\§-NH-—C-N=(CH3)2 2 5 5 5 5
iy a 1 3-4 5 5 5
(conocida) 0,5 2 5. 4-5 2
P~ 5
crao-// \T—NH-—C-—Nz(CHS)z 2 S 5V 5
\—=/ 6 1 5 5 5 5
0,5 4=5 4=5 45 5
//'/
s
//
s
////
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Stelia~ Urti-~ Matri- ave- algo-
» ria ca caria na dén
5 5 5 4«5 3
5 45 34 4 2
8 * 3 2. 2 2
5 5 5 -4 3
5 -5 5 I-4
5 5 5 2 4]
/,//
:'/‘/’
Ve
S
Ve




Substancia activa cantidad de Echino- Chéno— Sina- Galin-
subst. act. chloa podium pis soga
kg/ha g
2 S 9 5 8
CF . ~Gm /7 i.,-NH-co-N(t:Ha)z 1 5 5 5 5
- e .
- 6,5 5 4 5 5
1 2 5 5 5 5
S 1 5 5 5 5
¥ wlw? mNH=CO<NH-~
¢ 3 0\'”. NH-CO-NH CHS 0,5 5 , 5 5 5.
C\l 2 5 5 5 5
N 1 5 5 5 5
CF ,=2=-/ \ -~NH-CO-
370" v mRH-CO-N(CHG), g g 5 5 5 5
. e et et e oo .
/";
.'l/"l
e
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- -
CF30 “/‘ \‘) NHCON(CH

3)2

=
Se disuslven 10,5 g de isocianato de 4~trifluor-

metoxifenilo en 30 ml de acetona y se intrﬁﬂuca la solu~

5. cidn gota a gota a la tempsratura ambjents en 8 ml de una
solucidn acucsa al 40% de dimetilamina. Después de una bre
ve agitacidn, se precipita el products de reaccidn con agua
helada. Se obtienen 12 g de la Urea arriba indicada del P,
f. = 132=-1348%C.

4

10. De igual manera se obtienen: .
CF30-® --NHCONHCH3 P f, 186-1880C
Q—NHCON(CHs)Z P,f. 145-146°C
CF30

Q -NHCONHCH, P.f, 115-118°C

CF 30

CF3O£‘> -NHCON(CHy), P.f, 123-124°C
cL
H
.
- -NHCONHCH P.f, 134-138°C
1s. CF,0 ;

Cl
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OCF

3 .
Cl- -NHCON(CH ), P,f. 140-142°C
! OCF3
Cl- -NHCONHCHS P, £, 154-1565°C
NOTA
Descrita suficientemente la naturaleza del ip
A, vento, as{ como la manera de realizarlo en-la prédctica,

debe hacerss constar que las dispbéiciones antariurmen-

» te'indicaaas,son ausdebtiblas de modificacicnes de deta
lle en cuanto no altsren su principiﬁ-fundémental;,Tam-
bién se hace conétar quse el invento corraspondﬁ a una sg

10. licitud de Patents presentada an Alemania con fecha y nd
' mero siquientes: 26 de febrero da,1.969,~nﬁ P 19 09 521.7;
acogiéndose por.le tanto a loé bensficios que conceden los
Convenios Internacionales en vigor, Siendo io que con3£itg
ye la esencia del referido invente y por lo que se solici-
15, ta Patente de Invencidn por 20 affos en Espafia sobre: Proce
dimiento para la obtencién de Nearil dreas, caracterizdndp

se por lo siguiente:

" 1,~ Procedimiento para la obtencidn de N-aril

dreas. de fdérmula

XI-Q ~con” B
20. N

R
c 2
*a

sn la cual rapresentan Xl y X2 trifludrmatoxi, cloro e hi

drdgeno, significando X, o X trifluormetoxi, R

1 2 hidrégeno,

1




alqudlo con 1 a 4 dtomos de carbono o alquenilo con 2

a 4 dtomos de carbono, y R, alquilo con 1 a 4 4tomos

2
de carbono o alquenilo con 2 a 4 dtomos de carbono, ca

racterizado porgque isocianatos de Fdrmula

xl-@ .NcOo  (m

5. /
X
en la cual Xl y X2 tienen los significados arriba indi
cados, se hacen reaccionar con aminas de fdérmula
Rl
HN
R2 |
en la cual Rl y Rz tisnen los significados arriba indi
1a. cados, en presencia de un disolvente,
2.~ Procedimiento pars la obtencidn de N-aril
Ureas; tal y como queda sustancialmente descritoc en la
presente Memoria. '
Esta Memoria consta de 19 hojas escritas a mg
15, quina por una sola cara, '

27 R 1972
Madrid, '
FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT

L, GOMEZ ACEBQ Y MOREY
I s Blemadt bu Gania Fecafinder
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