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" PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 2«(3~TERC-
BUTILCARBAMOILOXI=FENIL)=4«METILw1,2,4-0XADIAZOLIDIN~
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@%/"“"‘“”f&' BADISCHE ANILIN- & SODA-FABRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemans, residente an Leverkusen-Bayerwerk,

Alemaniea,

Ya se conoce el empleo de 2-(3=-
dimetilcarbamoiloxi~fenil)=4-metil=-1,2,4-0xadiazolidin=-
3,5-diona como herbicida (Patente belga 714,355, pa-~
tente francema 1.5604971)s Su efecto, sin embargo,

5 no satisface ya que las plantas indeseadas no se des-
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Se ha descubierte shora un procedimiento

truyen suficientemente.

pere preparar 2-(3-ter.butilcarbamoiloxi-fenil)-4-metil,

1,2,4~0xadinzolidin-3,5-diona de férmule:

C
CH 3"[/ O\ZQ /GH3
(VR OCONH=( e CH

ot : .

. .
v

tiene un buen efecto herbicida.

Las siguientes indicaciones explican ld,
obtencién del compuesto de la presente invencién. Las pa;;
tes mencionedas en los ejemplom Bon partss en peso,

Ejemplo 1 =

41,7 partes de 3-nitrofenol y 6,5 parties
de cloruro aménico me suspenden, o bien se disuelven, en 75
partes de agua y 150 partes de etanol y a una temperatura de
70 a 802C. se introducen en porciones, bajo buena agitacidn
y en una atmémfera de nitrégeno, 52 partes de polve de cince
A continuacién se filtra la mezcla y el residuo se lava con
150 partes de alcohol. E1 filtrado mse mezcla en una atmosfe«
rs de nitrégeno, bajo buenas agitaciédn, a una temperatura de
20 = 402 C, con 45,5 pertes de N-metil-N-cloroformilcarbamato
de metilo. Kl precipitado obtenido ss filtra por succidn,
ge lave con alcohol diluldo y me secas Se obtienen 52 partes
de 2-(3-hidroxifenil)-4-metil-1,2,4-0xadiazolidin-3,5-diona;
p«fs 1752C,

Ejemplo 2 =

20,8 partes de 2-(3-hidroxifenil)-4=-

metil-l,2,4-0xadiazolidin~3,5~diona #e suspsnden en 50 partes

de dioxano al que se han agregado 3 gotas de trietilamina,
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Yy 8e mezcla con 9,9 partes

-3
de ixocianato de terc.butilo, La
mezcle Be mantiene durante dos horas a una temperatura de
902 C, Be enfria, se retira el disolvente en vaclo y el resi-
duo 8e recristaliza en isopropanol. Se obtienen 22 partes
de 2-(3-terc.butilcarbamoiloxifenil)=~4-metil~l,2,4~0xadiazo~
lidin=-3,5-diona; p.f. 131%C.

Los herbicides de la presents invencién
se pueden emplear cOmo soluciones, emulsiones, suspensiones
o agentes de espolvoreo. Las formes de aplicacién dependen
totalmente de las finalidades de empleoj; en todos los caasvs

deben garantizar una fina digtribucién de la sustancia ac-

tiv..-

Para ls preparacién de soluciones direc-
tamente pulverizables pueden emplearse como liquidos pulveri-
z;blé; los hidrocarburos c¢on puntos de ebullicién superiores
a loa 150% ¢, por ejemﬁlo, el tetrahidronafta;ano o los nafta-
lenos alquilados, o los liquides ofgénicos con puntos de ebu-
1licién superiores a los 1502 C. y uno o varios grupos funcioo
nales, por ejemplo, el grupo ceto, el grupo éter, el grupo
§ster o 61 grupo amide, estando situado este grupo, como sus-
tituyente, en una cadena de hidrocarburo,; o pudiendo ser ¢om=-
ponente de un anillo heaterociclico.

Las formas de aplicacifn acuosas se pue-
den preperar a partir de concentrados emulsionables, pastas
o polvos humectables (polves pulverizables) medisnte adicién
de agus. Pare la preparacién de emulsioneq se pusden homoge=~

neizar las sustanciass como tales o disueltas en un disolvente,

mediante agentes de humectacién o de dispersién, por ejemplo,

productos de adicién de éxido de polietileno, en agua o disol-

ventes orghnicos. Pero también se pueden preparar con la Bus-
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tancia active, agentes de emulsién y dispersién y sventual-
mehte dimolvente, concentrados que sean adecuadoa>para ser
dilufdos con agua.

Los agentes de espolvoreo se pueden pre-
parar mazclahdo o molturando conjuntamente le sustancia ace
tive con un meterial de carge s8lido, por ejemple, tierrs de
infusorios, talco, arcille o abonose.

Asinismo a8 posible sgregar inaectiéﬁhés,
fungicidas, bactericidas y otros agentes herbicidas, naLEco-
mo la mezcla con abonos. v ;q"?

Los agentes de espolvoreo se pueden .pre-
parar mezclando o molturando conjuntamente la sustancia #c-
tive con un material de carga.

El ejemplo siguiente explica la aplica-
cién del agente de la presente invencidn.

EJEMPLO 3 ~

El terrenoc libre se trataron las plantas
Zea nays, Triticum vulgare, Sinapis arvensis, Calium apa-~
rine, Pos annua, Alopscurus myosuroides, Echinochloa crus
galli y Setaris glauca, con una altura de crecimiento de 3
a 18 cm., en cada cesc, con 1 kg/ha de las mustancias si=
guientes:

T 2« (3-tercsbutilcarbemoiloxifenil )=4-metil-1l,2,4-0xa~
diezolidin-3,5=diona

II 2«{3-isopropilcarbamoiloxifenil)-4~metil-l,2,4~0xa~
diazolidin-3,5-dions

III 2« (3=dimetilcarbamoiloxifenil)~4-metil~l,2,4~0xadi~

azolidin-3,5-diona

en cada caso dispersadas en 500 litros de aguas por hectérea.

Después de 2 a 3 semanas se observé que
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el compuesto I tenla, en comparacibn con los compuestos II
¥y III, un efecto herbicids més fuerte, E1 resultado se apre-
cia en la tabla dada 2 continuacién.

Sustancie activa

X IX I
Plantas ftiles
Zea mays ‘5 5 5
Triticum vulgare 5 5 .0
Plantas indeseadas
Sinapis arvensis 100 95 80
Gealium aparine 95 80 45
Poa snnusa 95 85 70
Alopecurus myosuroides 95 90 65
Bchinochloa crus-galli 100 80 60
Setaria glauca 95 80 55

0 = ningln dafio

100= destruccidén total

Ejemplo 4 -

Se mezclan TO partes en peso del com-
puesto I con 30 partes en peso de N-metil- O = pirrolidona
y 8e obtiene una solucién que es adecuada para su aplicacién
en forma de gotas mindsculas.

EJEMPLO 5-

20 partes en peso del compuesto I se
disuelven en una mezcla que 8¢ compone de 80 partes en peso
de xileno, 10 partes en peso del producto de adicién de 8 a

10 moles de 6xido de etileno con 1 mol de N-monoetanolamida

de 4cido oleico, 5 partes en peso de dodecilbenceno-sulfona~-

to cflcico y 5 partes en peso del producto de adicién de 40
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moles de Sxido de etileno con 1 mol de aceite de ricino.
Vertiendo y distribuyendo finamente ls =olucién en 100. 000
partes  en peso de agua se obtiene una dispersién acuosa que
contiene un 0,02 ¥ en peso de sustancia activa.

Ejemplo 6 -

. 20 partes en peso del compuestio I se gia
suelven en una mezcla que se compone de 40 partes en peéb’éo
ciclohexanona, 30 partes en peso de isobutanol, 20 parto;‘en
peso del producto de adicién de 7 moles de 6xido de etileno
con 1 mol de isooctilfenol y 10 partes en peso del producto
de adicién de 40 moles de éxido de etileno con 1 mol de acsi-
te de ricino. Vertiendo y distribuyendo finamente la solu-
cibn en 100.000 partes en peso de agus se obtiene una disper-
slén acuoms que contiene un 0,02 ¥ en peso de sustancia at-
tiva.

Ejemplo 7 -

20 partes en peso del compuesto I se di-
suelven en una mezcla que se compone de 25 partes en peso de
ciclohexanol, 65 partes en peso de una fraccibén de eceite
mineral duyo punto de ebullicién estf{ comprendido entire 210
y 280¢ C. y 10 partes en peso del producto de adiecién de 40
moles de 6xido de etileno con 1 mol de aceite de ricino. Ve
tiendo y distribuyendo finamente la solucién en 100.000 par-
tes on pesc de agua se obtiene une dispersidén acuosa que con-
tiene un 0,02 X en peso de sustancia activa.

Ejomgl9 8 -

20 partes en peso de la sustancia activa

T se mezclan Intimamente con 3 partes en peso de diisobutil-

naftalin-<< e~ sulfonato sbdico, 17 partes en peso de lig-

ninsulfonato sbdico de una lejfa sulfitica y 60 partes en pe-~
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80 de gel de fcido silfcico pulverulento y se moltura en

un molino de martillos. Destribuyendo finemente la mezcla
en 20.000 partes en peso de agua se obtiene un celdec pulve-
rizable que contiene un 0,1 ¥ en peso de sustancia activa.
Ejemplo 9 -

3 partes en peso del compuesto I 86 maz-
¢lan Intimamente con 97 partes en peso de caolin de particu~
las finas. §Se obtiene de esta maﬁora un agente de espolvoreo
que contiene un 3 ¥ en peso de sustancia activa.

Ejemplo 10 -

30 partes en peso del compuesto I =54
mezelan fntimamente con una mezcla de 92 partes en peso de
gel de fcido silleico pulverulento y 8 pertes en peso ds acei
te de parafina que se pulverizé Sobre la superficie de emte
gel del #cido silfcico. §Se obtiene de esta manere un prepa-
rado de la sustancis activa con buena adhesién,

NOTA o=

Descrita suficientemente lg naturgleza
del invento, amf como le manera de realizarlo en la prictica,
debs hacerse conatar que las disposiciones anteriormente in-
dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cuans
to no alteren su principio fundamental., También se hace cons
tar que el invento corresponde & una Solicitud de Patentes,
presentads en Alemana, con fecha 15 de octubre de 1.969, bajo
el nfimero P 19 5) 880.0s mcogiéndose por lo tanto a los bene~=
ticios que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido invento y

por lo que se solicita Patente de InvVencidén por 20 afios en E#

pafia, sobre: Procedimiento para la obtencidn de 2-(3-terce

butilcarbamoiloxi-tonil)-4-metil-1,2,4—oxadiazolidin-3,s-diona;

e
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caracterizéndose por lo siguientes
18 .- Procedimiento para la ocbtencién de
2-(3-terc-butilcarbamoiloxi-renil)-4-matil-1,2,4-oxadiazolidi?-

3,5-diona, de férmula
/c\

CHq I CH
¢ M| OCONH~ 34

3
3

3
ceracterizado porque comprende suspender en un dizolvente

CH

inerte, 2-(3-hidroxifenil)e4-metil-l,?2,4-o0xadiazolidin«3,5=
diona; afiedir a la suspensién una pequefia cantidad de una amis
na terciaria; hacer reaccionar con isocianato de terc-butilo,
& una temperstura de 80 a 1002C; y retirar el disolvente irers
te.

28.- Procedimiento para la obtencién’de
2«(3~terc-butilcarbamoiloxiefenil)~-4-metil-1,2,4-0xadiazolidon-
3,5~dions; tel y como queda sustancislmente deserito en la
presents Memoriae.

Esta Memoria consta de ocho hojas escritas
e mfquina por una sols cara. 1% SET. 1973

Madria,

BADISCHE ANILIN- & BODA-FABRIK
ANTIENGESELLSCHAFT.

‘ bnn'ﬂ'; F“"‘_“, ‘l r‘wﬂ

STTAY
b, Fimedos L Gacta Caralndot
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