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Procedimiento para la  obtención da compooiciones herbieldar

^ás^^JBADlSCHE AN1LH?- & 50DA-FABR1K AKT1ENGESELLSCHAFT, 

entidad alemana, residente en 

6700 Lndwigshafen,. República Federal .Alemana.!

La presente invención se re fiere  a nuevos 

y valiosos derivados de la  piridanona que tienen un 

buen efecto herbicida y a los herbicidas que contienen 

estos compuestos.

Ya es sabido que la  1 -fenil-4-aaino-3-cloro-

Mod. Mí
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10.

37740
-piridazona-6 se puede emplear para combatir las plan­

tas lndaseadas. Su efecto, sin embargo, no satisface 

plenamente.

Se lia descubierto que los derivados de 

piridazona de fórmula:
X

7 o

en la  que R s ign ifica  un radical fen ilo  o aralquilo 

(bencilo) en caso dado sustituido por halógeno (flú or, 

cloro, bromo), alquilo (m etilo ), alcbxi (metoxi, e to x i), 

haloalqnilo (tr iflu orm etilo ), un radical cic lohcxilo, 

en caso dado sustituido por halógeno (cloro , bromo) o. 

alquilo (m etilo ), Y s ign ifica  hidrógeno, halógeno 

(cloro, bromo, yodo, flú o r ), alcoxi (metoxi) omercapto- 

-alqu ilo (t iom etilo ), X s ign ifica  los grupos:

-N H -C 'M
0

15 .

HH-CO-O'
, -NH-C-0— - / " A  , .. 0 --

0
NH-CO-alquilo(Cq-C^)

Q
NH
!

C00alquilc(C;¡-C,i)

H
)

-m-I-CO-N-cicloalquilo (C^-Cg), -NH-CO-N-SO^Gl,

OH

y cuando Y s ign ifica  hidrógeno o R s ign ifica  aralqu ilo, 

X s ign ifica  adioionalmente e l  grupo amino o acetilamino, 

tienen un buen efecto herbicida. El buen efecto se ev i­

dencia ante todo contra las clases de hierbas indosen­

das.
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Las nuevas píridazonas se pueden obtener 

en fonaa sencilla mediante reacción de 4-isocianatcpi- 

ridasonas con m-acilaminofenoles o h id rox il amanas o 

4-aiainopiriáasonas con clorosnlfonilisocianato o oicre­

yó de ciclopropanoarboxilo o 4 ,5-dihalopiridazonas con 

amoniaco o 4-cm3.Ro-5--cloropiridazonas con hidrógeno.

Otro procedimiento para su obtención es 

la  reacción de una 4-isooianatopiri=3agoi:a, por ejemplo, 

1 a 1- f  en 31.-4- is c c innato--5- e l or o- p ir  id az

m-acilominofonol, por ejemplo, e l m-acetüaminofanol. 

Mediante reacción de loe dos compuestos arriba mencio­

nados ge obtiene e l  derivado de p ir  id ano na indicado 

en la  l is ta  dada a continuación con un punto de fusión 

de 145 a 149^0 .

Las sustancias activas se pueden obtener, 

además, por reacción de una 4- isociímatopiridaxona, 

por ejemplo, de la  l - fe n i l - 4-isocianato-5-cloropirida- 

zona-6  con un m-carbamoiloxi-fenol, por ejemplo, con 

e l m-oarboetoxi-aminofenol. Mediante reacción de los 

dos compuestos arriba mencionados se obtiene e l deriva­

do de piridazona indicado en la  lis ta  dada a continua­

ción con un punto de fusión de 138 a 1429(3.

A continuación se describe cón más detalle 

la  obtención de l-c ic loh ex il-4-amino-piridasona-(6 ) :

100 partes de l-c ic lo h ex il-4--amino-5-cloro- 

piridazona-(6 ) (Publicación de solicitud de patente ale­

mana DAS 1 105 232) se suspenden en 1000 partes de me­

ta,ool y se mezcla con 100 partea de solución acuosa al 

25% de amoniaco. Bajo adición de 200 partes de níquel 

Raney se trata la  mezcla con hidrógeno, en un autoclave
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3
con agitación, a IjO^C y una presión de 200 atmósferas. 

Después de 6 horas se re tira  la  presión, so separa por 

filtra c ión  del níquel y e l filtrad o  se concentra por 

evaporación. Se obtienen 80 partes (-- 94,4% de la  

teoría ) de 1 -ciclohexil-4-amino-piridazona-( 6 ) ,  P . f .

195 -  19780 (recristalisado en aceton itr ilo ).

De los compuestos según la  presente inven­

ción sean mencionados, por ejemplo, los siguientes:

tt

X , Y P . f .
-HH'CO'N—

¿H
-Br 152 hasta 153SC

-NH'CO'O- -Br 186 hasta 188S0

' MH-COCH.

-NH'CO'O' -C1 138 hasta 142SC

' " ' 2'— (2)

NH'COOCgĤ

-NH'CO---- <J -Br

-HH'CO'HH'SOgCl -C1

-NĤ -Br

-H

X Y

Br

159 hasta 161SC 
a partir de 110a (descomo,)

217 hasta 219-0 

195 hasta 1978C

131 hasta 136se

NĤ COOCĤ

-m-co-o- C1 145 hasta 14980

MH-COCILo



Los agenten do la  presente invención so 

pnocen emplear como soluciones, emulsiones, suspen­

siones o agentas de- espolvoreo* Las formas de aplica­

ción dependen totalmente de las finalidades do empleo: 

en todos los casos deben garantizar ana fina d is tr i­

bución do la  sustancia activa.

Para la  preparación de soluciones directa­

mente pulverinables, entra en consideración la  disolu­

ción en agua. Pero también se pueden emplear como l í ­

quidos pulverisables los hidrocarburos con puntos de 

ebullición superiores a los 150RC, por ejemplo e l tetra- 

hidronaftaleno o los naftálenos alquilados, o los l í ­

quidos orgánicos con puntos de ebullición superiores 

a los 1503C y uno o varios grupos funcionales, por ejem­

plo, e l grupo cato, e l  grupo éter, e l grupo áster o e l 

grupo amida, en cuyo caso este grupo puede ser sustitu­

yante en una cadena hidrocarbonada o componente de un 

an illo  heterocíclioo.

Las formas de aplicación acuosas se pueden 

preparar a partir de concentrados emulsiouables, pas­

tas o polvos humeotables (polvos pulverisables), me­

diante adición de agua. Para la  preparación de emul­

siones se pueden homogeneizar las sustancias como ta­

les  o disueltas en un disolvente, mediante agentes de 

humectación o do dispersión, por ejemplo, productos de 

adición de óxido de poliotileno en agua o disolventes 

orgánicos. Pero también se pueden preparar con la  sus­

tancia activa, agentes de emulsión o dispersión y even-< 

tualmente disolvente, concentrados que sean adecuados 

para ser diluidos con agua.



V

-6 -

Los agentes de espolvoreo se pueden pre­

parar mezclando o molturando conjuntamente la  sustan­

cia activa con un material de carga sólido, por ejem­

plo, t ie rra  de infusorios, talco, a rc illa  o abonos.

5. Ejemplo 1 -

Se llenaron recipientes de ensayo con tie rra  

de arena arc illosa  y se sembraron las semillas de trigo 

(Triticum valgara ), máiz (Zea maya), remolacha (Beta 

* ' ' vu lgaris ), mostaza s ilvestre (Sinapia srvensis), h ier-

10. ba pajarera (S te lla r ia  media), ortiga (Urtica urens),

esp igu illa  anual (Poa annua) alopecuro (Alopecurus

15

myosuroides), mijo (Echinochloa- crus-ga lli) y a conti­

nuación se trató e l suelo con 2 kg/ha de .las sustan­

cias activas N-(1-fen il-5-bromo-pir id azon- 6-il-4 -N '-  

-h idroxi)-N ' -ciclohexildrea 1, l- fe n il-4 -  ((? -carboxi- <

20.

-me toxi-pr opionil)-amino-5-bromo-piridazona-( 6) 11, 

l-bencil-4-amino-5-bromo-piridason-(6) 111, l- fe n il-4 -  

-ciolopropionilamino-5-bromo-piridazona-(6) IV y oomc 

comparación con l-fenil-4*-amino-5-cloro-piridazona-(6) 

V, cada*.ves en dispersión en 500 lit r o s  de agua por 

hectárea.

Después de 4 hasta 5 semanas se observó

que las sustancias activas I ,  I I ,  I I I  y IV tenían un 

efecto herbicida más fuerte que la  sustancia.activa V .

* El resultado de los ensayos se desprende

de la  tabla dada a continuación;

25.
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Sustancia activa

1 11 11 IV V

- Trigo 10 10 0-10 10 20

Maíz 0 0 0 0-10 10

5. Remolacha 0 0 0-10 0 0

Mostaza silvestre 90-100 90-100 90-100 90-100 90

Hierba pajarera 90-100 ' 90-100 90-100 90-100 80-90

Ortiga 90-100 90-100 90 90-100 90

Espiguilla anual 90-100 80 80 90 70-80

10 . Alopecuro 80 70-80 70 80 50-60

-
Mijo 80 70-80 70 80 30-40

O = ningún efecto

100 = efecto tota l t

Ejemplo 2 -

1$. Las plantas trigo (Triticum vulgare), maíz

(Zea mays), remolacha (Beta vu lgaris), mostaza silves­

tre (Sinapis arvensis), hierba pajarera (S te lla ria  media) 

ortiga (Urtica urens), espigu illa  anual (Poa annua), 

alopecuro (Alopecurusmyosuriodes), mijo (Echinochloa 

20 . cru s-ga lli), se trataron, a ana altara de crecimiento

de 3 hasta 15 cm,.con 2 kg/ha de las sustancias acti­

vas N-(l-fenil-5-brom opiridazon-6-il-4-N '-hidroxi)-N '- 

ciclohexildrea I ,  l - fe n i l - 4- ( í3 -carboximetoxipropio- 

n i l ) -am ino-5-bromo-pirid azona-( 6 ) 11, l-bencil-4-amino- 

2 5 . -5-bromo-piridazona-(6) I I I ,  1-fen il-4-ciclopropionil-

amino-5-bromo-piridazona-(6) 17, N-(1 -fen il-5-brcm0-

-piridazon-6)-il-4-carbamato de m-acetilamino-fenilo 

V, l-ciclohexil-4-aminopiridazona-(6) VI, N -4-(l- 

-fen il-5-cloro-p iridazon-6-il)-N '-clorosu .lfon il-



-área V II y como comparación con I-fonil-4-amino-5-clorC" 

-piriáazona-6 V III , caáa vez en dispersión en 500 l i ­

tros de agua por hectárea.

. Después de 3 hasta 4 semanas se observó 

5* que los compuestos I ,  I I ,  I I I ,  IV, V, VI, V II tenían

un efecto herbicida más fuerte que la  sustancia activa 

V II I .

s* Sustancia activa

1 < ' 11 , 111 IV V- VI V II V II I
Trigo 10 20 10 10-20 10-20 10 10-20 20
Maíz 0 0-10 0-10 0 . 10 0-10 10 10
Remolacha 10 0 10 0 0 10-20 10-20 0
Mostaza silvestre 90 90 90-100 90 90-100 90 90 80
Hierba pajarera 90 90 90-100 90 90-100 90 . 80 70-80
Ortiga 90 90 90-100 90-100 90-100 90 90 80-90

Espiguilla anual 80 70 80-90 70-80 90-3.00 70-80 70-80 60-70;
Alopecuro 80 70 80 70 70-80 70 70 60,

Mijo 70-80 70 100 70 80 70-80 60-70 40

0 ningún efecto '

100 -  efecto tota l

De igual e ficacia  biológica que las sus­

tancias activas de los ejemplos 1 y 2, con excepción 

10. de 3.a lr-feniI-4-amino-6-cloro-piri3azona 6, son las

sustancias activas siguientes:

15

N-(j.-fenil-5-cloro-piridazon-6)-il-4-carbamato de f
m-acetilamino-fenilo t;  ̂ 4

N-(l-fenil-5-cloropiriáazon-6)-il-4-carbam ato de ' $
m-oarboetoxiamino-fenilo ^

N-(1-fe nil-5-brorno p ár idazon-6)-il-4-carbsmat o de } .
m-oarbometoxiamino-fenilo

.. . . ^
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Las plantas Triticum vulgare, Zea maya? 

Beta vulgaris, Sinapis arvensis, S tellaria  media, 

Urtica arena, Poa annua, Alopecuros myosuroides y 

Echinochloa orus-galli, se trataron, a ana altara de 

crecimiento de 3 - 1 4  om, cada ven con 2 kg/ha de las

!Í-*.!-

r

sustancias activas N-(1 -fen il-5-eloro-piridazon-6 )- i l -  

-4-oarbamato de m-acetilamino-fenilo A, N -(l- fen il-5 - 

-bromopir id azon-6) -  il-4 -  carbamato de m-carbometoxiímiino- 

10. fen ilo  B y N- ( 1 -fen il- 5- el oro p ir  id ason- 6) -  i l -  4- c ar bseca- ;

to de m-oarboetoxiamino-fenilo C, cada vez en disper-  ̂

sión en 500 litro s  de agua por hectárea. Después de

3-4 semanas se obtuvo e l resultado mencionado a conti- -
!

nuaoión en %.

Sustancia activa

A B. C .

Triticum vulgara 5 . 5 10
Zea amys 0 0 5
Beta vulgar!s ó 0 0

Sinapis arvensis 85 90 85
S te lla ria  media 90 95 90
Urtica urens 85 90 85
Poa annua 75 80 75
Alopecurua myosuroidos 65 - 65 60
Echinochloa crus-galli 55 60 55

0 = ningdn efecto 

100 & efecto to ta l
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Se mezclando partes en peso del compuesto 

I  del ejemplo 1, con 50 partes en peso de N-metil-P^*- 

p ir  ro l idona y se obtiene ana mezcla que es adecuada 

para su. aplicación en forma de gotas minúsculas.

20 partes en peso del compuesto I I  del 

ejemplo 1, se disuelven en una mezcla que se compone 

de 80 partes en peso de xileno, 10 partes en peso del 

producto de adición de 8 a 10 moles de óxido de e t i le -  

no a -1 mol de N-monoetanolamida de'ácido o le ico,

5 partes en peso de sal cálcica del ácido dodecilbence- 

nosulfónico y 5 partes en peso del producto de adición 

de 40 moles de óxido de etileno a =1 mol de aceite de 

ric ino . Vertiendo y distribuyendo finamente la  solu- '
i -

ción en 100.000 partes en peso de agua se obtiene una 

dispersión acuosa que contiene un 0,02% en peso do sus­

tancia activa. )

Ejemplo 6

20 partes en peso del compuesto 111 del 

ejemplo 1 se disuelven en una mezcla que se compone de 

40 partes en peso de oiclohexanona, 30 partes en peso 

de isobutanol, 20 partes en peso del producto de adi­

ción de 7 moles de óxido de etileno a 1 mol de iso- 

-o c tilfen o l y 10 partes en peso del producto de adición 

de 40 moles de óxido de etileno a ' 1 mol de aceite de * 

ricino. Vertiendo y distribuyendo finamente la  solución 

en 100.000 partes en peso de agua se obtiene una dis­

persión acuosa que contiene un 0,02% en peso de sustan­

cia activa.

$ -
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20 partes en peso del compuesto A del ejem­

plo 3 se disuelven en una mésela que se compono de 25 

partes en peso de oiclohexanol, 65 partes en peso de 

una fracción de aceite mineral de punto de ebullición 

210 hasta 280^0 y 10 partes en peso del producto de adi­

ción de 40 moles de óxido do etlleno a 1 mol de aceito 

de ric ino. Vertiendo y distribuyendo finamente la  so­

lución en 100.000 partes en peso de agua se obtiene 

una dispersión acuosa que contiene un 0,02% en peso de 

sustancia activa.

Ejemplo 8 -

20 partes en peso de la  sustancia activa B 

dol ejemplo 3 se mezclan íntimamente con 3 partes en 

peso de la  sal sódica del ácido diisobutil-naftalen- 

-sulfónico^ 17 partes en peso de la  sal sódica de un 

ácido ligninsulfónico de una le j ía  su lfit ica  y 60 par- 

.. tes en peso de ge l de ácido s il íc ic o  pulverulento y se 

moltura en un molino de m artillos. Distribuyendo fina­

mente la  mezcla en 20.000 partes en peso.de agua se 

obtiene un caldo pulverizable que contiene un 0,1% en 

peso de sustancia* activa.

Ejemplo 9 -

3 partes en peso del compuesto C del ejem­

plo 3 se mezclan íntimamente con 97 partes en peso de 

caolín de finas partículas. Se obtiene de esta manera 

un agente de espolvoreo que contiene un 3% en peso de 

' sustancia activa.

Ejemplo 10 -

30 partes en peso del compuesto I  del ejen-30



pío I  se mezclan intlisamente con ana Mezcla de 92 par­

tos en peso, de gel de ácido s i l íc ic o  pulverulento y 8 

partes en peso de aceite de parafina que se pulverizó 

sobre la  superficie de este ge l del ácido s i l íc ic o .  Se 

5* obtiene de esta Manera un proparado de la  sustancia ac­

tiva  con buena adhesión.

" N O T A

Descrita suficientemente la  naturaleza del 

invento, asi cornos la  manera de rea liza rlo  en la  práeti- 

10. -r ¿a, debe hacerse constar que las disposiciones anterior­

mente indicadas son susceptibles de modificaciones de 

detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. 

También se hace constar que e l  invento'corresponde a 

una Solicitud de Patente presentada en Alemania núme-. 

1 $. ro p 19 12 770.9 de 13 de marzo de 1.969 acogiéndose,'

por lo  tanto, a los beneficios que conceden los Conve-' 

níos Internacionales en vigor, siendo lo que constituye 

'la  esencia del referido y por lo  que se so lic ita  Paten­

te de Invención por 20 aKos en España: PROCEDIMIENTO 

20. PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES HERBICIDAS; carac­

terizándose por lo  siguiente:

13 -  Procedimiento para la  obtención de 

composiciones herbicidas, que cómo sustancia activa 

contienen un derivado de piridazona de fórmula:
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en la  que R s ign ifica  nn radical fen ilo  o áralquilo, 

en caso dado sustituido por halógeno, alquilo, alcoxi, 

haloalquilo, un radical oiclohexilo, en caso dado sus­

titu ido por halógeno o alquilo, Y s ign ifica  hidrógeno, 

halógeno, alcoxi o mercapto-alquilo, X sign ifica  los 

grupos:

-N H -C -< ( j , - N H - C - o V A  ' , - N H - C - 0 - / A
o o 0

MH-CO—alquilo NH
C00alquilo

-NH-CO-N-cicioalquilo o -EH-CO-m-SOgCl,

OH
y cuando Y s ign ifica  hidrógeno o R aralquilo, X signi­

f ic a  adicionalmente e l grupo amino o acetilamino, ca- 

10. racterizado porque en una primera etapa se prepara e l

derivado de piridazona arriba mencionado y en una se­

gunda etapa se mezcla e l compuesto así obtenido con un 

material dé carga sólido o líquido.

23 -  Procedimiento para la  obtención de 

1$. composiciones herbicidas, ta l y como queda sustancial-
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