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SECCION TECNI/

Memoria descriptiva CLASIFICACION L P. G

CLASE

SUBCLASE

para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 aifios

a nombre de  C.H. BOEHRINGER SOHN .

entidad / dexnacionmlidad alemana

con domicilio en Ingelheim am Rhein, Repiblica Federal Ale-
mang..

por: "FROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE AGENTES HERBICI-
DAS", (Clase Internacional COT7¢ AO1n)
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. modo sorprendentemente mis favorable N-(Z%-mebtil-d~bromofe

* mina.

‘ro de hierro en calidad de catalizador. ILa reaccidn ae

386

Es sabido que la N-(3-metil-d-bromofenil)-H<
dimetilurea se puede obtener por bromacidn de la N-(3-me
tilfenil)-N'—dimetilurea-(DAS 1.227.445). En este pro-
cedimiento, se somete a bromacibén en &cido acético gla-
cials El tratamiento tiene lugar con adicidn de grandes
cantidades de agua. Por lo tanto se dificulta al menos
mucho la recuperacidén del Acido acético glacial.

La uréa que sirve como maberial de partida se
obtiene por reaccidn con dimetilamina de 3—metilfenilisg
cianato o de cloruro de Acido 3-mebilfenilwcarbimico.

Se ha encontredo shora que se puede obboener de

nil)-N’-dimetilurea, haciendo reaccionar cloruro de &cidc
%-metilfenilcarbimico en hidrocarburos clorados con bro-

mo y a conbinuacidn el producto de reaccidn con dimetila

Como disolventes para la bromacidn sirven espe
cialmente hidrocarburos aliféticos clorados tales como
1,2-dicloroetano, 1,1,2,2-tetracloroetanc y tetracloruro

de carbono, evenbtualmente con adicidén de hierro o cloru-

lleve a cabo aproximadamente a 50 hasta aproximadamncnte

100eC y proporciona de modo practicamente exclusivo, con
muy buen rendimiento, cloruro de &cido (3-metil-4~bromo

fenil)-carbimico. Este, después de separar por destila-
cibn el disglvente, sin previa purificacidn con dimetila
mina, puede ser hecho reaccionar de manera de por si cong
cida para formar la N-(}wmetil~4—bromofenil)-H'—dimetil-

urea., El rendimiento global asciende hasta 98%. Para

la purificacidn se puede recrisbalizar la urea en etanol,
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La urea que se puede preparar de acuerdo con el
invento es eficaz como herbicida y-es apropiada especial-
mente para la combinacién con otros herbicidas, sobre to-

do los siguienbes:

a) Acidos 2,4-diclorofénoxiacéticos.y sus ésteres.

"b) Acidos 2-metil-l-clorofenoxiacéticos y sus ésteres.

¢) heidos 2,4—dicloro£enoxipropi6niéos ¥y sus ésteres.

d) Acidos 2-metil-4-clorofenoxipropidénicés y sus steres.
o) 4~hidroxi-~3,5-dibromobenzonitrilo y 4~hidroxi-~3,5-diyo|
dobenzonitrilo y sus derivados de la siguiente férmula

X
NC 0-CO-R

X

en la que X significa bromo o yodo, R significa un radica

alcohilo o alcoxi eventualmente sustituido o un radical

alquenilo o alqueniloxi con al menos 3 &tomos de cgrbono,
por ejemplo el radical —O~CH§—CH = CH2.

Entre los'compuestos citados en el apatato e)
es apropiedo como componeﬁte de la combinacidén especial-
mehte el 3,5-diyodo-4-aliloxicarboniloxi-benzonitrilo.

Lag dos sustanclas activas utilizadas en cada
caso son.trgbtadas o elaboradas en las combinaciones de -
acuerdo con el invento usualmente en proporciones de mez~
cla entre aproximadamente 1l:5 y 5:1 partes en peso.para
dar formulaciones usuales, por ejemplo emulsiones, sus-
peunsiones, polvos para espolvorear, l4pices herbicidas,
etc. Ia aplicacidn tiene lugar con concentraciones de -
sustancia active de aproximadamente 0,05 hasta 3% en pe-

s0. Sin embargo, la concentracidn de sustancia activa,

—A=
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seglin el modo de aplicacidn, puede ser tawbién considera-

blemente més elevada, y en preparados de volumen ultrqpa—
jo (ULV) puede ascender hasta aproximadamente 80% en pe-

50

-Ejemplos para la formulacidn:

1). 20 partes en peso de mezclg de susbancia actviva de acuep
do con el invenbto son diswEltas en 70 parbtes en peso de und
mezela liquida usual en el comercio de hidrocarburos aro-
maticos y se afiaden 10 partes en peso de emulgentes. Porg
la aplicacidn, ests solucibn es emulsionada en agua y la
enulsidn es pulverizada. El contenido de sustancieo activa
de 1a emulsidn es escogido entre 0,05 y %%,
Como mezcla de sustancias activas de acuerdo con
el invento sirven mezclas a base de 3 S-diyodo~4-~aliloxicear
boniloxibenzonitrilo (A) y H~{3-metil-4~bromofenil)-N’-di
metilurea (B) en iés proporciones: |

8) A:B de5:1

b) A:B del : 1

¢c) A:B del :5

2) 15 partes en peso de la mezcla de susbancias
activas indiceda en el ejemplo 1b),.25 partes en peso de

caolin, 40 partes en peso de greda giliclosa, 5 partes en
peso de sulfato de sodio, 10 partes em peso de egtabiliza~
dor y 5 partes en peso de agente humectante soh bien moli+
dos. El polvo en suspensidn obtenido es suspensido, para

la aplicacidén en una cantidad de agua tal que el contenido

Betiva de ‘acuerdo con el invento, 59 partes en peso de una

de sustancia activa asciende a aproximadamente 0,05 hasta
5%, v la suspensidén es pulverizada.

3). 40 pertes en peso de una mezcla de sustancia

e

. m—
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nezcle de ceras vy de parafinas sblidas uéuales en el co~
mercio y una parte en peso de emulgente son fundidas con-
Juntamente y son llevadas a la'forma de lapiz.

Despﬁés de enfriar a la.temperatura ambiente,
gsolidifica el lapiz. Este sirve para dar toques a malas
hierbas indeseables,

Bl procedimiento de acuerdo con el invento pars
la preperacidn de N-(3-metil-4-bromofenil)-N"-dimetiluresa
esté explicado con mis deballe én los sigulentes ejeumplos,

Ejemplo 1. 4 103%,0 g (0,5 moles) de clorurc de
bcido 3-mebil-fenilcarbdmico en 300 ml de cloruro de etile
no se afladen gobta a gota en el espaclio de 15 minutos 80 g
(1,0 moles)de bromo a 40-602C¢, Después de un tiempo de
reaccibn de 15 minutos se separa'por destilacidn el cloru
0o dé etileno, y se mezcla el reéiduo'con una solucidn -
acuosa de 45,0 g de dimetilamina, eventualmente en presendt

cia de benceno, a la temperatura ambiente.

. La urea formada, pars efectuar la alimentacidn
de disolvente, es purificada con vapor de aguag rendimien-
to: 125 g (97,55 de la teorfa). Después de la recristalit
zacibn en setanol o en acebonitrilo, el punto de fusién es
de 156-1572C,

Ejemplo 2. La reaccidn tiene ipgar anélogamente
al Ejemplo 1, pero en calidad de disolvente para lé broma
cidn se ubiliza 1,1,2,2-tetracloroetano, y se mantiene una
temperatura de reaccién de eproximadamente 90 hasta 1009C
& lo largo de 3 horas. Rendimiento: 116 g (90,5% de la
teoria), p. de f.: 1562C,

ijemplo 3. Lo reeccidn tiene lugar andlogamente
al ejemplo 1, pero como disolvente. para la bromacidn se

utiliza tetracloruro de carbono con adicidn de 0,2 g de

.
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cloruro de hierro trivalente, y la carga es mantenida a la tem-
peraturé de ebullicidn durante 2 horas. RAendimiento: 105 g
(82% de la teoris); p, de f. : 156°C,

Esta solicitud, que corresponde a la presen-
tada en la Replblica Federal Alemana, el 24 de Diciembre de 1969,
bajo el nim. P 19 64 920.8, se acoge a los beneficios del arti-

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACTONES

Los puntos ddg invencidn propia y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patante
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:

1,~ Procedimiento para la preparacién de agen-
tes herbicidas, caracterizado porque una combinacidn de sustan-
cias activas integrada por N~{3-metil-4-bromofenil)-N‘-dimetilurea

y compuestos de la fdrmula:

X

I'C 0-30~-R
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en la que R es alilo o tetrehidrofurfurilo y X es broma © yodo,
es tratada, por disolucién y mezcla, por molienda o por fusidn
conjunta, con las sustancias auxiliares y/o de vehiculo usuales
para obtener formulaciones con un contenido total de sustancia
activa de 0,05 a B80% en pesc, manteniéndose las sustancias ac-
tivas en la proporcién de 5:1 a 1:5.

2.~ Procedimiento para la preparacidn de agen
tes herbicidas,

Tal y como se ha descrito en la Memoria qug
antecede, y para los fines que se han espscificado.

Esta Memoria consta de siete hojas escritas

a maguina por una sola cara,

30 ABR. 1973

Madrid,
P.A.

A
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