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La pregente inver_mién se refieré a un procedi-
miento para la obtencidén de derivados de la oxadiazolona,
que poseen en parficular una ac’cividad'her'bicida, asi como,
a8 las nuevas composiciones que contienen estos productos y

5. a su empleo para la destruccién de plantas perjudiciales.
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Los nueves productos segin la invencidén son deri-

vados de la oxadiagolona de férmula generals
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R representa un radical alguilo recto o ramificado que con

en la que:

tiene de 1 a 4 Atomos de carbono ¢ un radical cicloaslquilo
que contiene de 3 a 6 4tomos de earbono,

R1 ¥ R2, idénticos o diferentes, representan dtomos de hie-
drégeno o de halégeno o radicales alquilo que contienen

de 1 & 4 4tomos de carbono,

R3 representa un dtomo de hidrégeno o un radical alquilo
que contiene de 1 a 4 dtomos de carbono o algquiloxilo que
contiene de 1 a 4 4tomos de carbono,

R4 representa el radical hidroximetilo.

Segin la invencién, los productos de férmula
general (I) pueden obtenerse por reduccién de un producto
de férmula general (I) en la que R4 representa un fadical
alquiloxicarbonilo, cuye parte alduilo contiene de 1 a 4
4tomos de carbono, segin los métodos habltuales que permi-
ten reducir un éster en alcohol sin tocar el resto de la
molécula. Se puede utilizar por ejemplo el borohidrurc de
1litio en tetrahidrofurano anhidro.

Los nuevos productos segin la invencién presen-
ten propiedades herbicidas notables, Pueden utilizarse en
tratemients de pre- o post—brote;.Su actividad se ejercs
principalmente sobre las gramineas y se manifiesta de ung

forma interesante iguslmente sobre dicotiledéneas. Son ase-—
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tivos a dosis comprendides entre 0,25 y 5 kg/ha,

De un interés particular son los productos de
fézﬁula general (I) en’'la que R representa un radical ter-
ciobutilo, R1'y R2 representan cada-uno ﬁn dtomo de halé-
geno, preferentemente un &tomo de cloro, ¥ R3 representa
un radical sglguilo. _

Ia presente invencidn se refiere igualmente a las
composiciones herbicidaes que contienen como producto activo
al menos un producto de férmula general (I) en asociacién
con uno o 4arios fgiluyentes compatibles y convenientes pa-
re la utilizacidn en agriculturé, Estas composiciones pue—~
den contener igualmente otros pestiicidas compatibles tales
como herbvicidas, insecticides y fungicidas. En estas compo-
giciones el contenido en producto de férmula genersl (I)-
puede egtar comprendido entre 80 y>0,005 %o -

Tas composiciones pueden ser sélidas si se emplea
un diluyente sélido pulverulento compatible tal como el tal
co, le magnesia calcinada, el kieselguhr, el fosfato tri-
cédlcico, el pol‘&o de corcho, el negro adsorbente o también
una arcilla como por ejemplo el caolin o la bentonita. IBs-
tas composiciones s6lidas se preparan ventajosamente por
trituracidén del compuésto activo con el diluyente sélido o
por impregnecidén del diluyente sélido con una solueidn del
compuesto activo en un disolvente volatil, evaporacién del
disolvente y, si es necesario, trituracién del producto con
el fin de obitener un polvo.

Se pueden obtener tsmblén composiciones liquidas
utilizando un diluyente liiquido en el que el o los produc-
tos segiin la invencidén se disuelven o dispersah. La compo-

gleibén puede presentarse en forma de una suspensién, de una
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emilsién ¢ de una solucién en un medio orgénico o hidro-
orgdnico. Ias compogiciones en forma de dispersiones, solu
ciones o emulsiohes pueden contener agentes humectahtes,
dispersantes o emulsificantes del tipo‘iénico 0 no-iénico,
por ejemplo sulforricinoleatos, sales de amonio cuatérnario
o productos de base de condensados de 6xido de etileno
tales como los condensados de 6xido de etlleno con el oc-—
tilfenol, o ésteres de Aclidos grasos de anhidro-sorbitoles
que se han solubilizade por eterificaocidén de los radicales
hidroxilos libres por condensacién con §xido de etileno.
Es preferible utiligar asgentes del tipo no-iénico, porque
no son sensibles a los electroliltos, Cuando se desean
emulgiones, las oxadiazolonas segin la invencién pueden.
utilizarse én forma de concentrados auto-emulsionables que
contienen la sustancia activa disuelta en el agente disper
sante o en un disolvente compatible con el citado agente,
permitiendo una simple adicidén de agua obtener composicio-
nes listas pars su empleo.

Lag composiciones segin la lnvencidn pueden uti-
lizarse en pre-brote o en post-brote para destruir las mono-
y las dicotileddéneas pardsitas., Ademds, los productos de
férmula general (I) presentan una actividad selectiva, las

composiciones segin la invencidn pueden utilizarse para

desherbar selectivamente ciertos cultivos. Pueden emplearse -

por ejemplo para destruir el vulpino en los cultivos de
trigo.
Generalmente, las dosis a utilizar corresponden
al empleo de 0,25 a % kg de materia activa por hectérea.
Bl ejewplo giguiente ilustra a titulo no 1li-

mitativo los productes segqin la lavencelién y su procedimiento
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EJEMPLO 1

de preparacidn.

4 la solucién de 19,5 g de /dicloro~2,4 (metoxi-
carbonil—{ etoxi)-S fenil/~3 terciobutil oxadiazol-1 3.4
ona~2 en 40 c m3 de tetrahidrofurenc anhidro mantenido a
20eC, se afiade, en 30 minutos bajo nlirdgeno, una solucidén
de borohidruro de lltlo obtenido a partir de 1,5 g de hidrg
boruro potdsico, de 1,3 g de cloruro de litio y de 60 cm3
de tetrahidrofurano anhidre. Se agita ain durante 1 hora =
202C y a continumeién se sfiade a la mezcls reaccional, ve-
frigerando por un bafio de agua heladé, 50 cm3 de agua. S8
extrae el medio con 2 veces 50 cm3 de éter anestésico y se
lava la solucién etérea por 3 veces 50 cm3rde agua, Tras
secado sobre sulfato sédice, se¢ evapora el disolvente bajo
presién reducida (20 mm de mercuric) a 552C, El aceite re-
sidusl (18 g) se burifica por cromatografia sobre columna.
Se obtienen de este modo 7 g de /dicloro~2,4 (hidroximetil-
-1 etoxi)-5 feni;7L3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-2
que funde o 76~782C tras crisializacién en heptano.

La /dicloro-2,4 (metoxicarbonil-i etoxi)«5 fenil/
-3 terciobutil-5 oxadiazol-1,3,4 ona-2 de partida puede’
prepararse como sigue:

Una mezcla de 117 g de (dicloro-2,4 hidroxi-5 fe-
nil}-3 terciobutil~5 oxadiazol-i,3,4 ona-2, 67,5 g de bro-
mo-2 propisnato 8e metilo, 2,9 g de yoduro sédico y 48,5 g
de carbonato potdsico en 585 em> de acetonitrilo se calien-
ta al reflujo bajo agitacidn durante 6 horas 45 minutos.
Tras refrigeracién, se¢ separan lag saies minerales por fil-
tracidén y la solucidn orgénica se concentra a sequedad bajo

presién reducida (20 mm de mercurio) a 509C. El residuo se
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recoge por 300 om3 de cloruro de metileno y la solueidn clof-

rometilénica se lava por 3 veces 200 cm3 de agua v a conti~
nuacién se seca sobre sulfato sédico. Se evapors el disol-
vente bajo presién reducida (20 mm de mercurio) a 50°C y

a continuacién se recristaliza el sélido residual en iso- _
propanol. Se obtienen de este modo 136,5 g de [ﬁiclorb-2,4
(metoxicarbonil-t etoxi)-5 fenil/-3 terciobutil-5 oxadiazol-
1,3,4 ona-2 que funde a 1102C,

Ia (dicloro~2,4 hidroxi~5 fenil)-3 terciobutil-5
dxadiazol—1;3,4 ona~2 (P.F. = 1329C) utilizada como produc-
to de partida puede prepararse como sigue:

a) por ciclacién con fosgeno de la trimetilace-
til-1 (dicloro-2,4 hidroxi-5 fenil)-2 hidrazing (P.F, =
2229C) en una mezela tolueno-dioxano al reflujo. .

La trimetilacetil-1 (dicloro-2,4 hidroxi-5 fenil)-
~2 hidrazina puede obtenerse por accidn del anhidrido tri-.
metilacético sobre la dicloro-2,4 hidroxi~5 fenilhidrazina
(P,F, = 2159C) en dimetilformemida en presencia de 4cido
trimetilacético y asgua.

La dicloro-2,4 hidroxi-~5 fenilhidrazina puede pre
perarse a parbir de la dieloro-2,4 hidroxi-5 anilina
(P.F, = 1379C) por diazotacién y a continuscién reduceidn
de la sal de diazonid con cloruro estannoso,

b) por hidrélisis en medio Acido sulfirico (d =
1,83) de 1a (dicloro-2,4 isopropiloxi~5 fenil)-3 tercio-
tatil-5 oxadiagol~1,3,4 ona-2 (P.F. = 90°C) que se ohtiene
a su vez segin el procedimiento que se describe en la paten

te belga 675.562.

Bl ejemple sicuiente 1ilustra composiclones se

gin la invencidéns
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EJEVNPLIO A _ ) ,
41000 g de /3icloro~2,4 {nidroximetil-1 etoxi)-5
fenll/~3 terciobutil-5 oxadianol-1,3,4 ona-2, s¢ afladen

100 g dé un producto humectante obtenido por condensacién
de 6xido de etilens y de octiifencl, a razén de 10 molécu~-
las de éxido de etileno por molécula de octilfenol., Esta
mezcla se disuelve entonces en una mezcla a volumenes igua
les de acetofenona y de tolueno. El voliémen de la solucidn
se completa a 2000 cm3 por medio del mismo disolvente.'Esta
solucién puede emplearse, tras dilueién a 1000 litros con
agua, pera luchar, por ejemplo, contra él vulpino en el tri
go. La golucién diluida obtenida permite el tratamiento de

una hectédrea de enltivo.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarse en la prédctica, debe
hacerse constar que las disvosiciones anteriormente indica-

das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto

. no albteren su principio fundamental. También se hace cons-

tar que el invento corresponde a dos solicifudes de patente
presentaaas en Francia con los nos. y fechas: 71 32 587 de
9 de geptiembre de 1971 y 72 24 327 de 5 de julio de 1972,
acogiéndose por lo tanto & los beneficios que conceden los
Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que constitu-
ye la esencia del referido invento por lo que se solicits
Patente de Invencidén por 20 afios, en Espafia, sobre: TROCE-
DIMIENTO PARA TA OBTENCION DE DERIVADGS DE LA OXADIAZOLUNA;

caracterizdndose por lo siguiente:

1.~ Procediniecnto para la obtenoidn de derivados

de la oxadiazolona de férmula genersal:

—
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eh la que R repregenta un radical alquilo recto o ramifica-~
do que contiene de 1 a { Abtomos de carbono o un radical ci-
cloalquilo que contiene de 3 a 6 &tomos de carbono, R1 ¥y R2,
idénticos o difercntes, representan dtomos de hidrégeno o
de haldgeno o radicales alquilos que contienen de 1 a 4
dtomos de carbono, R3 representa un dtomo de hidrdgeno o un
radical alquilo gue contiene de 1 a 4 4tomos de carbono o
alquiloxilo gque ceontiene de 1 a 4 4tomos de carbono, ¥y R4
represenfta el radical hidroximetilo, caracterizado-porque
ge reduce un producto de férmula general (I) en la que Ry
representa un radical alquiloxicarbonilo cuya parte alquiio
contiene de 1 a 4 &tomos de carbono.

2.~ Procedimiento para la obtencién de derivados
de la oxadiazolona, tal v como queda sustancialmente des-
crito en la presente Memoria.

Bste Memoria consta de 8 hojas escritas a mégquina
DO una sola cara.

2 & pov, 1272
Madrid,

RHONE~POULENC, 3.A.
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