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PROCEDIMIENIO PARA LA OBTENGION DE DERIVADOS DE LA
OXADIAZOLONA,

elhcifante REONE-POULENG S,A., entidad francesa, residente en

22 Avenue Mbntaigne,‘ParistQ,_Francia.'
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La presente invencidén se refiere e uh-procedi- ’

miento para la obtencidén de derivados de la oxsdiazolona,
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gue posesi en particular una actividad herbicida, asi como,
a 1as nuevus composiciones que contienen estos productos y

5e o gu empleo para la destruceidén de plantas perjudiciales.
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TLos nuevoy productos segin 1a invencidén son deri-
vados de la oxadiazoleona de férmula genernl:

OCHR,R,

\, (1)

N-—-N 2

R — O)::O R,

R representa un radical alquilo recto o ramificado que con

en la que:

tiene de 1 a 4 Atomos de carbono o un radical cicloalquilo
que contiene de 3 & 6 4tomos de carbono,

R1 Yy R2’ idénticos o diferentes, representan 4tomos de hi-~
drégeno o de halédseno o radicales alquilo que cont;enen de

1 a 4 &tomos de carbono,

R3 representa un dtomo de hidrégeno o un radical alquilo que
contiene de 1 a 4 4tomos de carbono o alquiloxilo que con-
fiene de 1 a 4 &tomos de cardbono,

R4 representa un radical carboxi,

Segin la invencidn, los productos de férmule ge-
neral (I) pueden obtenerse por hidrélisis &cida o alcalina,
seglin los métodos habituales, de un producto de férmula ge-
neral (1) en la que R4 repregente un radical alquiloxicar-
benilo cuya parte algquilo contenga de 1 a 4 dtomos de carbo
no.

Los nuevos productos segin la invencidn presentan
propiedades herbicidas ndtables, Pueden utilizarse en tra-
tamiento de pre- o post-brote, Su actividad se ejerce prin-
¢ipalmente sobre lag sraminesas y se manifiesta de una forma
interesanie ilsgualmente sobre dicotiledéneas. Son activos a

dosis comprendidas entre 0,25 y 5 kg/ha.
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De un interés particular son los rroducios de
Pérmule gemeral (I) en la que R'répxeseuta un radical tev-
ciobutilo, R1 ¥y By representan cada uno un dtome de halé-
geno, preferentemente un dtomo de cloro, ¥ R3 representa un

radicel alguilo.

* La presente invencién se refiere igualmente & las

. composiciones herbicidas que contienen como producto aciivo

al menos un producto de férmule general (I) en asociacién
con uno o varios diluyentes compatibles y convenientes ﬁara
RE:} utilizécién en agricultura, Estas»composiciones pueden
contener igualmente otros pesticidas compatibles tales como
herbicidas, insecticldas y fungicidas., En estas composicio—~
neg el contenido en producto de férmule general (I) puede
estar comprendido entre 80 y 0,005 %.

Las composiciones pueden ser sélidas si se emplea
un diluyente sélido pulverulento compatible fal como ei
taleo, la magnesié calecinada, el kieselguhr, el fosfato
triedleico, el polvo de corcho, el negro adsorbente o tame
bién una arcilla como por ejemplo el caolin o la bentonita.
Estas composiciones sflidas se preparan ventajosamente por
srituracién del compuesto activo con el diluyente sélido
o por impregnacidn del diluyents sélido con une solueciédn
del compuesto activo en un disolvente voldtil, evaporacién
del disolvenits y, si es nccesario, trifuracién del produc-
F0 con el fin de obtener un polvo.

Se pueden obtener también composiciones liQuidas
uiilizands un diluyente liquido en el que el o 1osrproduc—
tos segin la invencidén se disuelven o dispersan. La compo-
glcidn puede preseniarse en forma de una suspensidn, de

una emulsién o de une solucién en un medio orgdnico o hidro
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orgénico. DLas composiciones en forma de dispersiones, solu-
ciones o emulsiones pueden contener agentes humectantss,
dispersantes o emulsificantes del tipo iénico ¢ -w-idnico,
por ejemplo sulforricinoleatos, sales de amonic cuaterna—,h
rio o productos de base de condensados de éxido de etileno
tales como losz condensados de 4éxido de etileno con el oc-
tilfenol, o ésteres de Acidos grasos de anhidro-sorbitoles
que gse han solubilizado por eterificacién de los radicales
hidroxilos libres nor condensacifn con 6xido de etileno.

Es preferible ulilizar azentes del tipo no-iédnico, porque
no son sensibles a los electrolitos. Cuando se desean emul
siones, las oxadiazolonas segin la invencidén pueden utili-
zarse en forma de concentrados autoemulsionables que contie
nen la sustancia activa disuelta en el agente digspersante

o en un disolvente compatible con el citado agente, permi-
tiendo una simple adicidén de agua obtener composiciones
listas para su empleo.

Las composiciones segin la invencidn pueden uti-
lizarse en pre-brote o en post-brote para destruir las
mono- y las dicotileddéneas parédsitas., Ademéds, los productos
de férmule genersl (I) presentan una actividad selectiva,
las composiciones segin la invencidn pueden utilizarse para
desherbar selectivamenlbe ciertos cultivos. Pueden emplear-
se por ejemplo porz destruvir el vulpino en los cultivos de
trigo. |

Gengralmente, las dosis a utilizar corresponden
gl empleo de 0,25 a 5 kg de materia activa por hectérea.

Los ejempleos siguientes ilustran a titulo no 1i-

nitativo los productos seglin la invencién y su procedimien

“to de preparacién,
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LBJEMPLO 1
Se calienta a 309C durante 24 horsa la solueidn

de 7,5 g de [ﬁioloro-2,4 (meioxicarbonil=1 etoxl,~5 feni;?-

-3 terciobutii-S bxadiazdl—1,3,4j0na—2, 15,5 cm3 de éeidq

¢lornidrico (4 = 1,&8) y 150-om3,dé dioxano., Iras refrige—~

racién, la solucién se vierte sobre 750 em?

de agua ¥y el
precipitado formado se separa por filtracién, se lava ﬁor
10 veces 25'om3 de agua y a conbinuscidn se vierte en 200
cm3 de solucién de bicarbonato potdsico al 10 %. Tras 30
minutos de agitacidén, se nflade a la solueién ligeramente
turbia 2 g de negro'decolorante, a continuaciéh-se ggite -

atn durante 15 minutos. Se filtra, El filtrado se acidifica

a pH 1 con deide clorhidrico (8 = 1,38). El precipitado

formado se separa por filtracidén, se lava por .10 veces 20
cm3 de agua y a continunacidén se seca bajo pfesién reduci-~
da (0,5 nm de mercurio) a 20°C. Se obtienen asi 5,2 g de
/dicloro-2,4 (carboxi-1 eboxi)-5 fen117L3 terciobutileb
oxadiazol;1,3,4 ona~2 que funde a 1719C.

EJEMPLOS 2 a 4

Operandb como en el ejemplo 1, se obtienen los

productos siguientes:

Ejemplo R Ry R, R3 Ry - P.F, oC
2 C(CH3)3 c1 ¢l H COOH - 179
3 C(CH3)3 L | H CHy | COOH 159
4 C(CH3)3 c1 CHy CHy | COOH - 160
EJENPLO 5

Se calienba a 80°C durante 24 horas la solucién de
20 g de /dicloro~2,4 {metoxicurbonil~1 etoxi)~5 fenil/-3

ciclopropll~5 oxadiazol-~1,344 one~2, de 43 cm} de #Acldo
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clornfderiaa (d = 1,18) ¥y da 400 c:m3

soraclén, T solucidén e vierbe sobre 2 litros de ague. El
precipitado formudo se gepara por [iltraeién, se Lava por
2 veces 100 cm3 de agua y a continuacién se afiade a 260 cm3
de solucién de bicarbonatbo potdsico al 10 %. Se agita duran
te 20 minutos, se separa el insoluble por filtraciénm, a con
tinuacidn se acidifica el filtrado por adicién de 22 cm3 de
4cido elorhidrico (d = 1,18). El producto que sobrenada se
extrae por 200 em> de cloruro de metileno ¥ la solucién
clorometilénica se lava por 100 om> de agua. Tras secado so
bre sulfato sédico se elimina el disolvente bajo presién
reduecida (20 mm de mercurio) a 5590, Se obticnen de este
modo 17,3 g de /dicloro-2,4 (carboxi-i etoxi}-5 fenil/-3
ciclopropil-$ oxadiazol-1,3,4 ona-2 en forme de una mesa
vitrea que criataliza lentamente (P.F, = 126-1272C).

El ejemplo siguiente ilustra composiciones
segin la invencién:
FJEMPLO A

Se prepara un polvo humectable al 50 % de produe-
to activo operando de la manera siguiente:

A 50 paries de /dicloro-2,4 (carboxi-1 etoxi)-5
feni;7;3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-2, se afiade 1
parte de Tween 80 (monooleato del derivado polioxietiléni-
co del sorbitol), 20 partes de lignosulfato cédlcico y 29
partes de kieselguhr 23, Tras triturado y tamizado, el pol-
vo obtenido se utiliza tras diluecién en agua pars destruir

las males hierbvas,.

Dazserite suficientemente la naturaleza del inven-

t0, asl como ls manera de realizarse en la préctica, debe

de dioxano, Tras refri-
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hneapnn connbne quo lag ﬁ:,po,loionez anterlormenfe 1ndi-

eudng oon suscepbiblen de modificnciones de detalle en

cusnto no alteren su principio fundmnental.'También se ha-
¢ce constar que el inwento’correséohde-a dog soiicitudes de
patente preéentadas en Francia con lbs nes. y fechﬁs:
71 32 587 de 9 de septiembre de 1971 y 72 24 327 de 5 de
julio de 1972, acogiéndose por lo tanto a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor, slen—~
do lo que constituye la egenciz del referido invento por lo
que se soiicita Patente de Invencidén por 20 &fios, en Espa-
ha, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DERIVADOS DE
LA OXADIAZOLONA; caracterizéndose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento nara la obtencién de derivados

de la oxadiazolona, de fémula general:

OCHR

- 38
TI__N \/r:§ R (1)
R"\O)“O Koo

en la que R represents un radical alquilo recto o camifi-

cado que contiene de 1 @ 4 dtomos de carbono o un radical
cicloalquilo que contiene de 3 a 6 Atomos de carbono, R,

¥ Ry, idénticos o diferentes, representon dtomos de hidré-
geno o de haldgeno o radicaies alquilos que contienen

de 1 a 4 dtomos de carbono, R3 representa un dtomo de hi-
drogene o un radical alquilo gue contiene de 1 a 4 &to-—
mos da earbono o nlquiloxilo que conticne de | a 4 &to-
moa de carhono, y R4 representu un radical corboxi, carac-
terizado porgue ¢ hidroliza un producto de fé6mmula generel

(I) en 12 que R, represeaid wn radical alquiloxicarbonilo
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cuya parte alquilo contiene de 1 a 4 dtomos de carbono.

2.~ Procedimiento para la obtencién de derivados

 de la oxadiazolona, tal y como queds sustancialmente descri-

to en la presente Memoria,

Esta Memoria consta de 8§ hojas eseritas a médquina

por una gola cara.
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