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En la patente principel numero 375.615
se ha deserito un procedimiento de preparacién de -
Jag Nealconhil-N~(tetrahidropiranil~2)-Nt-(X,Y~fenil)

ureas, de férmila I

N
L z
\\O'
11 o
FEAN '
R
Y ()

en ia cual.R representa wn radical aleohilo infe- -
rior; X representa un étomo de hidrdgeno, de clo- -
ro o de bromo e ¥ representa un dtomo de hidrdgeno,
de cloro o de bromo, un grupo nixro o un grupo tri-
fluorometilo.

Bl presente certificado de adicidn =
tiene como objeto un procedimiento de preparacién -
de N-glcohil-N-(2-tetrahidropiranil)~N'=(X!,Y!=fomm
nil)-ureas cuya estructurs se asemeja a la de las -
ureas de formula I.

Estos compuestos estin representados

por la férmula general I!
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b4 (1)

en la cual R representa un radical alecohilo info- -
rior, X' representa un redical alcohiloxi info- =

rior, un radical alcohilo inferior, un grupo alquo-
niloxi inferior; eventualmento sustituf{do por uno -
o varios dtomos de cloro o de bromo, un &rupo elco-

hiloxiearbonilo inferior, un grupo alcohiltio info-

rior, un grupo alcohilsulfinilo inferior, o un gru-

po alcohilsulfonilo inferior ¢ Y' represonta un —-
étomo de hidrdgeno, de cloro, de bromo, un redical

alcohiloxi inforior; un. radical alecohilo inforior,-
un grupo alqueniloxi inforier ovontualmonto susti--
tufdo por uno o varios atomos do cloro o dc bromo,-
un grupo alcohiloxicarbonile irferior, un grupo al-
cohiltio inferior, un grupo alcohilsulfinilo info-~
rior o un grupo alcohilsulfonilo inferior.

Entre los compucstos de férmmula I', -
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se citardn especialmentes

- la Nemetil-N-(2-tetrahidropiranil)=N'=(4'«parc-mg
toxifenil)—urea;

- la N-motil-N~(2-tetrahidropiranil)e=N'=(3'-meta~-mg
toxifenil)—urea;

- la Nemotil-Ne(2-totrahidropiranil)-Nt—/ pora—(3-
cloroqliloxi)~fenil7¥uroa;

- 1le N-metil-N=(2-tetrahidropiranil)-N'=/ mota~(3~

cloroaliloxi)=Ffenil/-uroa}

- 1la N-motil-N-(2-tetrahidropiranil)=Nte(2'=ortom.
carbometoxifenil)-urea;

- La Nemotil-F-(2-tetrahidropirenil)=N'=/ (3'-moto-
metiltio~)-fenil7urea;

- la N—metil~N-(2-totrahidroyiranil)mN'ﬂé_(3'-mota~
motilsulfinil)-fenil/~urca,

- 1lg Nemotil=Ne(2~-totrahidreoiranil)=N'=/"(3'-moto-
metilsulfonil)-fenil7Lurea;

- 1o NemotileNe(2~totrahidropiranil)=N'=/ (3'~mota-
cloro~4'-para—motoxi)~fonii7—urea;

- lo N-metil-N-(2-tetrahidropiranil)=N'=/ (3'-ncta~

cloro=4'=para-motil)-fenil/urca.

Los compuestos de £érmula I' ostién dg

" tados de notables propicdades pesticidas, espocigle



mente herbicidas, que los hacen aptos pare sor uti-
lizados en la agricultura en la lucha contrs los or
ganismos ferjudiciales y especialmento en la lucha
contra las malas hicrbas.

5 Las propiedadés herbicidas do ostos =
compuestos pueden ser puestas en evidonciz por on—
sayos sobre plantas representatives de grandés fomm
milias boténicas tale.g como avena, trigo, mciz, co-
la de zorra (graminoas), romolacha (queﬁopodiécoms),

10 crisantemo (compuostas), trébol (papiliondcces), 1i
no (lindceas) y mostaza (cruci{foras).

El procodimionto de proparacién do =-

los compuestos I' estd ceracterizado esoncinlmonto

porque sc hace actuar la N-alcohil-N-(2-tctrahidro~

15 pironil)-amina, de férmula

~N
ko)\ e

N
20 AN
R

e i o= bt

on que R consecrva el significado antedicho, con un

isocianato de fenilo X!, Y'-sustitufdo dc férmule
25
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en la cual Xf e ¥' conservan los significados onte-
dichos para obtencr la N-slcohil-N-(2~totrehidropi-
renil)-Nt=(X!,¥'=fenil)-uroa, I', corrospondiontc -
dosoadas

Ia condensacidn de la N-alcohil-N-(2~
tetra@idropiranil) amina con el isocianato dc foni-
lo X'y Y'egustituido se efoctun on ol sonn dc un di
solvente orgénico tal como Stor otflico, étor iso--
propilico o tetrahidrofuranc.

Las nuevas urcas sustituidas, obtoni-
das por ol procedimicnto del invento, s¢ pusden cm=
plear para la preparacidn de composiclones postici-
das, cspccialmentc herbicides, que contionon como -
matoria activa un compucsto I'y al que sc afiadon ——
eventunlmente uno o varios otros agontes pestici- -
des y uno o varios productos que influyon sobre cl

crocimiento d¢ las plantas.
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Este3s composiciones puedon prescntar
g6 bajo forma do polvos, granulados, susponsiopos,-,
ocmulsiones, solucliones quec contlenon ospocinlmOnto;
pdemds de los principios activos, agentes tonsione—
tivos catidnicos, anidnicos o no idnicos, polvos ==
inertes, talces como talco; arcillas; silicatos; - -
kioselguhr, otc., wn vohfculo tal como agum; alco~—
hol, hidrocarburos u otros disolventoes orgénicos; -
un aceite mincral; animal o vegetal, etc.

Como composicidn horbicida, so podré
cmplear por ojemplo un.polvo humectable que contio=
ne 25 % de Nemotil-N-(2~totrahidropiranil)-N'=/"pa=
ra~{3=-cloroaliloxi)~fenil/-urea, 15 % dc Bxepcrsol
"St (producto de condensacién del naftalénsulfona--
to de sodio); 0;5 % do Brécolane N.V.A. (alcohil- =
naftalénsuwlfonato dc sodio), 34,5 % do Zéosi; 39 ~-
(sf{lice hidratada sintética obtonide por procipita~
cidn ) y 25 % de Vorcoryl "S" (caolin oéloidml).

Las composiciones herbicidas utilizow
das conticnen profercntomente de 10 a 80 % dc mato-
ria activa.

Egtas composiciones pueden sor uti-~ -
lizadas para la lucha posticida, espocialmontc hor=
bicidas.

La N-metil-N-(2-teotrahidropiranil)-
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amina ostd decscrite por Ce GDACEL y Do VERON C.R. -
Académic dos Sciences 248 1347 (1959).«

El isocianate dg parg-m9toxifenilo -~
estd descrito on Beilstein 13, 847, I, 171.

Bl isociananto deo (orto—carbomotoxi)~

fonilo catd doeserito en la patente holandosa 64078573

¢l isociapato de 3-cloro-4-metoxifenilo osta doscri
to on la patento USA 2.689.861L.

Los otrog isocianatos de fonilc sus—~
titufdos se obtionon de manera andloge pPor accidn =
del fosgono sobre la anilina sustitufda convenione-
tee BEjcmplos de cstos preparados estdn dodos on ==
la parte exporimental.

Bl isocianato de para-(3~cloroalilo--
xi)~fonilo so prepara por ascién dol fosgeno sobro
ol 1—(parauaminofonoxi)-3-cloro~2-propono; ol cunl
8¢ obtionon por reduccidn dol l-(para-nitrofenoxi)
3-cloro-2~propenos. BEste Ultimo compuesto sc obtic-
ne por aceidn del 1;3-dicloropropcno sobre cl para—
nitrofonato de sodio.

 E1 mismo tipo do preparmcidn sc opli-
ca al isocisnato de meta~(3—cloroaliloxi)-fénilo.
’ Los cjomplos siguiontes ilustron ol -

invento, pero sin conferirle ningin cardcter limitg

tivoe
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1/ Isocianato de pora=(3=cloroaliloxi)=fonilo

- Btapa A:_1-(para-nitrofaenoxi)-3-gloro~2-propeng..

en 890 em3 de dimetilformemida so ine
troduceon 426 g de para~nitfofonato dc sodio, y dos-
puds 308 g do 1;3—dicloropropono, sc agita duranto
20 horas a 1002 C, se enfria; se vierto la mozcla -
de roaccidn on agua, so oxtrac la fasc acuose con =
cloroformo, so reunecn los extractaé élofoférmichs;-
sc lavan succsivamente con agua, con une solucidn -
acuosa 1 N do sosa y dospuds con agum, so scocan, =—
g0 concentran hasta scquedad por destilaocidn bajo =

prosidn roducida y sc abtionon 490 g de l-(pare-ni-

‘trofenoxi)-3-cioro-2—propeno bruto uwtilizado tel cg

mo ostd para la etapa siguicntce

Egte producto bruto os una mozcla do
aceito y do crigt-les. Sec sceparan los cristolog ==
por filtracién con specidn, 50 lavan con Stor do ==
petrdleo, y se obtiene ol 1~(para—nitrofonoxi);3-

cloro-2-propono, P. do f. = 889C,
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Andiisis: O HgCLNO, (213;62)
Calculado: CF 50,605 H% 3,785 C1% 16,65 N: 6,55

Encontrado: 50,9 349 16,8 648
Erapa Bi_ 1-(poro-nminofonoxi)=-3-cloro~2-propone;

En 214 g do granalla de fundicidn y -
300 em® do agua se introducon lemtsmento 30 cmd Ao
solucidn acuosa do dcido clorhidrico de 22° Bé, sc
calienta a roflujo y se introducon on wna hora apro
ximadamento 214 g (1-(pare-nitrofonoxi)-3-cloro~2-
propeno, se agita durante 2 horas a rcflujo, sc cn-
fria, sc 1lova a pH = 10 con carbonato do sodio; -
sc olimina el material insoluble por filtracidn, so
oxtrao la faso aowosa con cloruro do motileonn, so =
laven oon ngue las fasocs clorometildnices rounidas;
1o socan; se concentran hasta sequedad por dcstila-
cidn bajo prosidn reducida y se obtienon 177 g do -
1~(para~aminofonoxi)=3~clore=2-propeno, que sc uti-

liza tal como ecstd para la ctapa siguicnte.

- 10 =
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Etapa 0:_ Isocionato de pare=(3-cloroaliloxi)-foniz

Lo,

En 150 em de solucidn toludhica do =
fosgeno al 20 %, se introduce una solucidn de 34 g
de l-(pdra~aminofenoxi)—3-oloro-2~propéno-cn 240 ww
em3 de tolueno, so calionta a reflujo la susponsidn
obtcnida; se manticnc el roflujo duranto 3 horns —-
con borboteo do fosgenoy se concentra hasta scque--
dad por destilacidn bajo presidn reducida; se recti
fien ¢l rosiduo y sc obticnen 23;5'g de isociaonato
de para—(3~cloro-aliloxi)~fonilo.' P. do cbe = 1048
C; bajo 0;3 mn de merecurios.

Por 1o quo seo sabe; este compucsto no

ostd doscrito on la bibliografia.

11/ Isocianato do mota~(3'-cloroaliloxi)~fonilo, -

Btgpa. A:_ J-(motg-nitrofonoxy)=3=cloro=2=progonos

En 210 cm? de dimetilformamida, so imtro-
ducen 155 & do meta-nitrofenato de sodio, y despuds

108 g de 1,3-@icloropropeono, sc¢ agita durante 20 m-

-1l -
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hora & 1002 C, se enfria, se vierte la mezcla de -
reacci8n en una mezcla de agua y de hielo, se ais-—
la el precipitado formedo por filtracidn con suc--
cidn, se lava con agua, con sosa 1 N, despuds con
agud, Se geca, y se obtiencn 78 g de l-(meta~-nitro-
fenoxi)=3-cloro-2-propenos ‘

Por 1o que se sabe, este compuesto no

estd desorito en la bibliografia.

Etapa B:_ 1-(meta~aminofenoxi)=3-cloro=2-~propencs

En 310 a3 de agua y 33,5 om3 de solu-
cidn acuosa de dcido clorhidrico de 22° Bé; se in- -
troducen 75 g de l-(meta—n?trofenoxi)—3~cloro~2~ -
propeno y después, a 202 C;, 78 g de hierro coladn =
pulverizado, se agita durante 4 horas y 30 minubtos
a 1002 C, ge elimina el material insoluble por fil-
tracidn, se ektfae la fase acuosa con cloruro de ~=
metileno, se lava la fase clorometilénica con agua,
se seca, se concentra hasta sequedad por destila- -
cidn hajo presidn reducida; se rectifica el rosiduo
y se obtienen 43,4 g de l~(meta-aminofenoxi)-3-clg

ro-2-propenc. F. de eb. = 1222 C bajo 0,2 mm de ——
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.

nercurio, 3%9 = 1,5877.
Por lo que se sabo, cstc compuosto no

ostéldGSCrito on la bibliografia.

Etgpa C:_ Ispeciapato_de meta=(3'=clorogli~

loxi)-feniloe

En 160 em3 de solucidn tolubnica dc -
fosgono al 20 %; sc introduce unz solucidn do 42 =
g de l-(mota—aminofenoxi)-3—cloro~2—propono on 400
em3 do tolueno; se calioenta a roflujo la nmezela de
roaccidn y so mantione on reflujo durante 3 horos -
con borboteo de fosgono; ge concentra hasta soquo--
dad por destilacidn bajo prosién reducida, se roc—
tifica el rosiduo y se¢ nbtienen 29 g de isoeianeto
de mcta-(é'-cloroaliloxi)-fenilo¢ 'P- de cb. = 123¢-
C bvajo 0;4 m de norcurio; nﬁg = 1,5623. 7

Por lo que so sabe, ostoc compucsto no os-

t4 deserito en la bibliografia.

111/ Isociapato de 3-metilti

o
I

-13 =
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En 210 cm3 do solucidn tnluénica 21 -
20 % de fosgono; se introducen 42 g do metg-netil-—
ticanilina (producto descrito en ol diceionario do
Beilstein‘lj; I 141, II; 218) on solucidn on 250 =~
em3 de tolueno, e agite durante 3 horas y 30 minu-
tos a 75% C; ge deja duranto 15 horas a la terpoera=-
tura ambicnte, se elimina el tolueno por destila~ -
cidn bajo prosidn rcducida y se obticnon 45 g dc =~
isooianato do 3-met11tio—fonilo. B, do obe = 822 O

bajo 0,4 mm do morcurio, n§1 = 1, 6030

Por 1o que se sabe, cste compucsto no os—
t4 doscrito en la bibliografia.

De manera analogz, por aceidn del fos—
goeno gobro la anilina conveniente, parti?nd? de - -
la 3-motilsulfinil-aniline (Beilstein 13, I, 141),-
se obtione cl isocianato d¢ 3-metilsulfinil-feoni- -
lo.

Partlendo de 1a 3~matllsulfﬂnll— Ve T
lina (Beilstein ;3, I, 141), 80 obtiono ol isocieng
to de 3~motllsu1fon11~fonllo, P, do ob. =163%2 C ba
jo 33 mm de mercurios

Partiendo de 1a 3~cloro—4~met11—qn1~
lina (Beilstoin 12, 988, I 435, II, 530) 8¢ obtio-
ne el isocignato de 3—cloro—4—met11fen110, P, de cbe

= 902 C bajo 2 mm do mercurio.
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Partiendo de 1a meta-metoxi-aniling -
(Beilstein 13, 404, I, 129, II 211) se obtiene el
isocianato de meta—metoxafenllo, P, de eb. = 1088C

bajo 22 mm de mercurio, n%2 = 1,5460

Por lo que se sagbe, estos compuestos

no estdn descritos en la bibliografia.

Biemplo I: NemetileN~(2=tetrahidropira-

Bill:N‘~(4'~metoxifen112~urea.

En 100 cm? de tetrahidrofuranc se di-
suelven 29;8 g de isoclanato de para~metoxifenilo, -
se introduce lentamente wna solucidn de 25,3 g de -
NemetileN-( 2~tetrahidropiranil)amina en 50 cm de -
tetrahidrgfurano; se agita durante 16 horas a 299 -
C; se afsla el precipitado formado por filtracién -
con succidn y se obtienen 46;5 g de Nemetil~N-(2-
tetrahidropiranil)-N'<(4'~metoxifenil)~urea, p. de fe
= 1542 C. | !

Una muestra de este producto eé{éris~

talizada en etanol, P. de £, = 15420,

Aﬂﬂ'liﬁig.: 014H20N203 (264,33)

- 15 =
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Coloulado:  O% 63,613 H# 7,633 INF 10,60

¢

Encontrado: 63,4 7;6 10,9

Por lo gue se sabe, este compucsto ne
esta descrito en la bibliografia.
El isocianato de para-metoxifenilo es—

t4 descrito on Beilstein 13, 487 y I,, 171.

Biemplo IT: NemetileN=(2=-tetrahidroni
ranil)=N'—(3'—metoxifonil)-urea.

En 100 cm3 de tetrahidrofursno sc in-—-
troducen 29,8 g de isocianato de metafmetoxifenilo
y despﬁés, a 202 C, en 30 minuﬁos; 25,3 g de Nergem
$i1~N-(2~tetrahidropiranil)~amina en solucidn cn =
50 em do totrahidrofuranc, se agite dwranto 4 hom-
ras a la tomperatura ambiente, se g{sla ¢l procipi-
tado formado por filtracidn con sucéién; sc 1ava;~-
Se seca y sc obtienen 16,4 g de Nemetil-N-(2~tetra~
?;dr&iiranil)—N'-(3'-metoxifenil)-uroa), P, de f.=
1048 C,

So concentran las aguas wndros por - -
destilacién b2jo presidn reducida, se aisla ol -re-

cipitado formzdo por filtracidn con succidn y mc —~-

- 16--
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obtienen 33,4 g do la segunda tanda-do Nemotil=N~(2
~tetrahidropiranil)~Nt~(3'-metoxifenil}-uréa, P. -

£f. = 1042 C,

Una muestra de egte producto cs cristg

lizada on otaonol. P. de f. = 104%C,

I'4

foflisis: O ,HyoN,0; (264,33)

Calculado: C% 63,613 H% 7,633 N% 10,6
Encontrado: 63,4 747 10,9
Por lo quo sc sabe, osto compuesto no

ostd deoserito on la bibliografias

EJEMPLO IIT.— N-metileN-(2-tetrahidroniranil)-N'c

[ para=(3=cloronliloxi)~fenil/urca.

En 300 emd de tetrahidrofurane s dim=
suclven 22 g de isocianato de para;(3-cloroaliloxi)
~feonilo (isdmero E 4 isdmoro %), se introduce lon-
tamonte wna solucidn de 12,4 g de Nemotil—N-(2-tc~
trahidropirenil)-amina on 70 cmd de totrahidrofuwsge
no, se agita dursnte 16 horas a 202 C, sc¢ climing -

por filtracidn el material insoluble formado, s¢ —

- 17 =
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concentra ol filtrado hasta sequedad, se leven los
origtalos rosultantos con Ster isoproflico, mo so--
can y 8o obtienen 31 g de N0 1, LN 2% 0520010 1O

piranil)=N'=/ pare~(3-cloroaliloxi)-fenil/urca, p.

de fe = 1189 C.

Una muestra de este producto cos cris—
tnlizada en una mczola de étor isopropilice y 46 —-

acotato de etilo (1#1), P, de f£. = 1182 C
Andlisise 016H2101N203 (324,81)

Calculadot OCF 59,165 Hp 6,513 C1% 10,925 % 8,63

.

Encontrados 58,9 6,2 11,1 8.7

Por lo que se sabe, este compuesto no

ostd descrito en la bibliografia.

Biomplo IV: Nemotil—Nw(2-totrshidropiranil)-N'-
[ “meta=(3-cloroaliloxi)=fenil/urea.

En 380 em3 de totrahidrofurans sc die—
suolven 29 g do isocianato do mota~(3'~clorealiloxi)

~fenilo, (isdmero E 4 isémero Z), so intrnduce lon~

samente una solucidn de 16 g de Nemetil~N-(2-tctra-
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hidropiranil)emina en 100 cmd de ?etrahidrofurano;-
se agite durante 16 horas g 202 C, se elinina por -
Piltracidn ol meterial insoluble formedo, S0 conw =
centre el filtrado hasta soquedad por destilacidn,-
se lavan los cristales resultantes con Ster iéopro-
p{lico; se secen, y se obtienen 35 g do N-motil-N~
(2,utetrahi§ropiranil)-N'ﬁ[_meta—(3-cloroaliloxi)—
fenil/-urea, P. de £, = 90% C,

Una muestra de este producto es cristg
lizada en wna mezcla de acotato de etilo ¥ do &ter

isopropilico, P. de £, = 902 C,

dndlisis: CygH, OLN,0, (324,81)

Calculado: C% 59,165 HP 6,513 C1% 10,925 N% 8,63
Encontrado: 59,3 6,45 10,9 8,6
Por lo que sc sabe, esto compuesto no

estd dosorito on la bibliografia.

Biemplo Vi Nemgtil-—N-(2-tefrahidropire—~

N11) =N 2emoarbonetoxifenil J~urea.

En 120 cm3 de &ter isopropilico sc di-

- 19 =
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suelven 26,4 g de NemetilwNe(2-tetrahidropiranil)
amina, se introduce lentamente une solucidn do 40 -
g de isocianato de orto-garbometoxi—fenilo on 240 -
om3 de &tor isopropilico, se calionta a roflujo ln
nozcla do roaccidn, so mantione on reflujo dur-nto
30 minutos; so agita a 208 C gurante 17 horms, so -
concentrs hasta sequedad por destilacién; sc levag =
el pr.cipitado resultante con éter de petrdlco, so
goca, se purifica el producto rosultanto por croxa-
tografia sobre gol de silice eluyendo con unm moZ-e
cla do benceno y acétona )9-1); gec cristalize on —-
éter de petrdleo y sc abtienen 36;6 g de N-netil-
N-(2~tetrahidropiranil)~N‘-k2'-carbometoxiwfenil)-
uroa; P. do f. = 720 B,

indlisis: CH,oF,0, (292,33)
Caloulado: C% 61,625 H% 6,90; N# 9,59
Encontrado: 61,7 6,9 9,7

Por lo quec se sabe, este compuesto no osts

desorito en la bibliografia.

El isocianato de (orto-cerbnmetoxi)-fg

nilo estd descrito en la patente holandc 64 07857,
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Ejomplo VIs Nemotil~N-(2-tetrohidropire=

nil)eN'=(3=metiltiofenil) =urea.

En 200 cnd de &ter isopropilico sc in-

troducen 82,6 g de isociancto de meta=metiltio~fome
nilo y después, lontomonte, una solucidn do 57;6 g
de N~mot11~N—(2~totrahldropiran11)nﬂmlnr on 200 - -
emd de Ster isopropilico, se agita durante 1 hore -
a la tomperatura ambiente, se aisla el proeipita-—
do formado por filtracidn con succidn, sc lave, se
seca, ¥ se obtienen 135 g de N~m9ti1~NL(g-totrﬁhi--
dropirenil)=Nte(3-motil-tio~fenil)-urea), P. do f.
= 1072 €, ‘
Unz muestrs es cristalizada en etanol,

P, de £. = 1072 C.

Calculado: %wm;ﬁﬂw;M%%:%nm

Encontrado: 60,3 744 10,1 11,4

Por 1o que se sabe, este compuesio no

esta descrito en la bibliogrefia.

De mancra analoga, por condensecidn —

- 2] -
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de la F-metil-N-(2'~totrehidropiramil)-anina con —
los isocianatos de fenilo suwstitufdoa conveniontes,
partiendo de isocianato de 3-metilsulfinil-fonils -
se obtiene la Nemotil-N-(2~tetrahidropiranil)-N'=
(3'=metilsulfinilfenil)-urun, partiondo del isocia—
nnto de 3-motilsulfonil-fonilo mo obtiono la N-mo--—
$11ml=( 2~totrahidropiranil)~N"'=( 3*~motilouls milf o~
nil)~urea; ps de f. = 1532 C,

Partiendo del isocianato de 3~clorg-
4-metoxifenilo se obtiene la Nemetil-N-(2-totrahi-——
dropiranil)-N'-(3'-cloro-4'-metoxifenil)-urea; DPe =
de f£. = 125% C.

‘ Partiendo del isocianato dc 3~cloro-
4-metilfenilo, se obtiene la N-metil=N-(2-tetrohi-
dropiranil)-N'~(3'—cloro~4'~metilfenil)~urea; P, -
do f£. = 1332 C,

Por 1o que se sabe, cgbtos compucstos

no estdn descritos en la bibliografia.

Egtudio de las propicdasdes horbicidas.
Los 9 vegetales utilizados (avena, ro-

molacha, trigo, crisantemo, lino, maiz, mosteza, --

trébol y cola de zorra) son cultivados cn wnn cube-

- 22 -
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ta de cultivo ( 23 x 14 x 4 cm) con doblo fondo y =
riego por la partoe inferior; las 9 cspecios son. co~
locadas, a rgzdén de 20 granos por espooie; cn i~ -
noeas soparadas en 3 om; en una cubeta vnica, y se -

efectian 4 repeticiones para cada concentracidnm.

d

Lag condiciones de cultivo son las siguientcss = =
temperatura 20 + 2° C; humedad aproximedarientc - -
60 %, iluminacidn por tubo fluorescente (luz del —=
d{a + blanco brillante) desde las 6 horass a lag 22
horas, cada df{o. IDa mezela de tierra uwtilizada cg-
t4 compuesta por 10 voldmenes de tierra normal, 10
volimones do erena de rio y 2 volumenos do turbs.
Para los cnsayos de antes del'brote;~

el tratemiento se efectua veinticuatro hor-s des~ -

pués de la siembra y ol primer riego se cfectia - -

v

por gepersidn de manera que se arrastre wna perte -

del producto al nivel de los grenos.

Para los emsayos de despuds &clrborto;
el tratamiento sc efectia dospués de 21 dias do cul
tivo; sobre les partes adroas.

Bn los dos co mog, ol producte n O
tudiar os aplicado; en condiciones normmlizmdas; —
conla ayude de un micro-pulverizador, cn dosis do -
105 53 2;5 kg/hectdrea y con una dilucidn correspon

diente a 560 litros/hectdreas

- 23 -
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So efectian igualmonto onsayos tostige
sin tratamiento.

EL control final se efectia por posa——
da de las planticules, 21 dfas después dcl trete- -
miento para los ensayos de cntes del brote y 15 - =
d{as después del tratamiento psra los cnsayos de —-
despuds del brote. ‘

Los resultados son cxpresados on por—

centaje de reduccidn de la vegetacidn P:

poso de las plentfoulos tostigo - poso
P = de las plant{culas tratedas

x 100
peso de las plant{cules testigo

Estos ensayos aplicedos especialnente
a le NemotileNe(2-totrahidropiranil)~Nt=/ pera-(3-
cloroaliloxi)—fenii7—urea v la Nemetil-N=(2~totra-
hidropiranil)~N'qé"meta—(3—cloroaliloxi)-fenil7;
ures hacen aparscer para oshos compuestos unn acti-

vidad herbicida marcada.

- 24 =
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Esta solicitud que corrosponde a la —-
presentada en Francia, el 2 de enero de 1.970; bajo
ol mimero 70-00043, se acoge a los beneficios dol -
artfoulo 51 del vigente Bstatuto sobre Pripicded Ip

dustrial.

-REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn, propia y nue-
va que se presentan para que sean objeto do este gg
licitud de Certificado de Adicidn, en‘espaﬁa, por -

VEINPE afios, son 108 siguientes:

1o~ Mojoras introducides en ol objoto w
de la patente principal nimero 375.615, solicitads

el 19 de enero de 1970, por: "Un procedimicnto do .
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preperacidn de las nuev-s Nealeohil~N=(totrahidro-—
piranil-a)-N‘-(X;Y—fenil)~uroas; segin 1lne cunlos un
procodimiento de preparscidn de las Nealcohil-N-(
2—tetrehidropiranil)—N’—(X';Y'-fenil)-uroas dc for-

mila general

N—-

en la cual R representa un radicel elecohilo info—
rior, X! representa un radical alcohiloxi infe- ~
rior; un radical alcohilo inforior; un grupo clquo-
niloxi iﬁferibr, eventualmento sustituido por uno -
o varios &tomos de cloro o de bromo, un grupn alco=
hiloxicarbonilo inferior, un grupo alcohiltio ine -~
ferior, un grupo alcohilsulfinilo inforior o un gru
po alcohilsulfonilo inferior e¢ Y!' roprosonta un =
dtomo de hidrdgono, de cloro, do bromo, un radi- -

cal aleohiloxi inferior, un radiczl alcohilsn infe——
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rior, un grupo alqueniloxi inferior eventualmento -
sustitu{do por uno o varios dtomes de clore o do —
bromo, un grupe alcohiloxicarbonilo inferior, un -
grupo alcohiltio inferior, un grupo aleohilsulfini-
lo in?erior o un grupo alcohilsulfonilo inforior; -
cé%ééterizado porque se hace resccionar una N-alcow

hil-Nw(2-tetrahidropiranil) amina de férmula

en que R conserva el significedo antedicho, con wn

isocianato de fenilo, X}, P sustiﬁu{do de £érmula

NCO .

N
.......

Xt

en la cual X' o Y' conservan los significados antew

- dichos, para obtener la N-alcohil-Ne(2~tetrahidropi

ranil)-N'=(X',Y'~fenil)=urea correspondiontc desoa~

dae.

- 27 -
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2+~ Mejoras introducidas on el objobo do
. la patente principal N@ 375.615; gsolicitade ol 19 -
de enoro 4o 1970; por: "Un procodimiento dc propara
oién do los nuovas N-aleohil-N-(totrahidropiranil-2)
5 -N'-(X}Y—fonil)ureas.
Tal y como se ha descrito on la Momoric -~

que antecedc, y para los fines que se han especifi-

c2do.
Bsta Memoria consta de veintiocho hojag -

10 escrites a méquina por wne sola cara.
.. S RA RS
¢ Madrid ’ ol '

P.Al
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- 101~2~70 50C, - 28 -
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