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La presente invencion tiene por objeto un pro-
cediumiento de preparacion de nuevos compuestos ciclisados
que contienen un grupo ureas de la férmula I:

0
X — L1
Euh -
T A=W (1)

en la gque A represente una cadena de alcohileno que con-
tiene de 2 a 6 dtomos de carbono, pudiendo ser este cade-
ne recta o rawificada, X representa un atomo de hidrdge-
no, un atomo de haldgeno, un radical trifluorometilo, un
grupo nitro, un resto acilo que contiene de 1 a 6 &tomos
de carbono, un radical aleohilo o alcohiloxi que contie-
ne de 1 a 6 atomes de carbono, un radical alqueniloxi

que contiene de 1 a 6 dtomos de carbono,eventualmente
sustituido por un Ztomo de haldgeno, Y represents un &to-
mo de hidrdgeno, un gtomo de haldgeno, un redical alcohilo
o alcohiloxi que contiene de 1 & 6 dtomos de carbono, R
representa un radical alcohiloxi que contiene de 1 & 4
étomos de carbono.

Los nuevos compuestos de la formule I poseen
notables propiedades herbicidas, que los hacen aptds pa~-
ra ser empleados en sgricultura.

Las propiedades herbicidas de los compuestos de

la férmule I se han puesto de manifiesto con syuda de en-

-2 -
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sayos de antes y después del brote, efectuados sobre di-
versas especies vegetales yue representan diferentes fa-
milias botanicas.

Mas adelante, en lo parte experimental, se dan
detalles sobre estos ensayos.

Como compuestos segin la invencidn, pueden ci-
tarse particularmente los descritos en los ejemplos.

Fl procedimiento de preparacidén de los compues-
tos de férmula I, objeto de la invencidn, se caracteriza
esencialmente por hacer reaccionar, en presencia de un agen-~
te bidsico, un compuesto de la férmula Hal-A-Z en la gue
Hal representa un dtomo de haldgeno, A tiene el signifi-
cado ya indicado, y Z representa un grupo hidroxilo o un

dtomo de haldgeno, con una urea sustituida de férmula II:

s

X
)‘é}—- NH~C-~N-R
Y " (I1)

0

en la yue X e Y tienen el significado ya dado, y R repre-
senta un radical alcohiloxi yue contiene de 1 a 4 Ztomos

de carbono.

El agente bdsico en cuya presencia se efectia
la condensacidn del compuesto Hal-A-Z con urea sustituida
puede ser un hidruro o un amiduro alcalino, y se trabaja

ventajosamente en el seno de un disolvente organico, tal
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como le dimetilformemida o el dimetilsulfdxido.

El compuesto Hal-A~OH puede prepararse in situ
por accion de un agente bésico, tal como un carbonato
alcalino, sobre un compuesto Hal-A-Hel', en el que Hal
y Hal' representan preferiblemente un atomo de cloro
o de bromo.

Los compuestos de fOormule I pueden prepararse -
igualmente por ume variante del procedimiento de la in-
vencion, cerscterizeda esencialmente por condensar un

isocianato de formula general

Y

con ung N-glcohiloxi-N-hidroxieleohilamina de formule
R-NHA~QOH

en la que Ry A tienen el significado ya indicado, hacer
reaccionar un agente de cloracion sobre el compuesto asi

obtenido, de formula III

X R
%Z,\ H-C-N" (II1)
X= "N pom
Y7 0
-4 -
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417559

para obtener un compuesto de f£ormula IV

X R

N\ -0
'._ (xv)
Y /)XL_/

" A-C1
0

que se somete a la accion de un agente basico, para obte-
ner el compuesto I deseado.

Le condensacion del isocianato con la N-alcohilo~
xi=-N-hidroxialcohilawina se 9fectda ventajosamente en el
seno de un disolvente orgenico, tal como éter isopropilico
o tetrahidrofuranc.

Conjuntamente con la formecidn del compuesto
hidroxilado esperado, esta condensacidén puede dar igual-

mente un uretano de fdrmula

que se separa ®ventualmente del compuesto hidroxilado de

férmula III, por ejemplo, por cromatografia.

El agente de cloracidn que se hace reaccionar

-5 =
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con el compuesto de formule III es, particularmente,
el cloruro de tionilo, el cloruro de sulfurilo, o el
cloruro de oxalilo.

También se puede hacer reaccionar con los com—
puestos de formule III un sgente de bromoascidén o un ha-
logenuro de slcohilsulfonilo o de arilsulfoniloe.

El egente besico que se hace reaccionar con el.
compuesto de formule IV es perticulsrmente un hidrdéxidc
alcalino. Esta condensacion se efectua preferiblemente
en el seno de un alcanol y en presencia de agua.

Los compuestos dé formule I pueden empleerse
para prepaerar composiciones herbicidas que contienen co-
mo maeteria activa uno de los compuestos de formula I, con
le adicidn eventual de otro u otros varios agentes [ 56—~
ticides, y de uno o varios productos que influyen en el
crecimiento de las plantes.

Egtas composiciones pueden presentarse en forma
de polves, granulos, suspensiones, emulsiones, disolucio=
nes, que contienen particularmente, edends de los princi~
pios activos, agentes tensioactivos catidnicos, anidni~
¢os 0 no idnicos, polvos inertes tales como el talco,
arcillas, silicatos, tierra de diatomeas, etc, un vehiculo
tal como agua, alcohol, hidrocarburos, u otros disolventes
orgénicos, un aceite winersl, animsl o vegetal, etc.

Como composicién herbicida se puede emplesar por
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ejemplo un polvo humectable que contiene 25% de 1=(3',4'~
diclorofenil )=3=-metoxi-2-imidazolidona, 15% de Ekapersol
ng" (producto de condensacidn dd neftalensulfonato de
sodio), 0,5% de Brecolane N.V.A. (alcohilneftalensulfo-
nato de sodio), 34,5% de Zeosil 39 (silice hidratade sin-
tética obtenida por precipitacion) y 25% de Vercoryl *SM
(caolin coloidal).

Las composiclones herbicidas empléadas cortienen
preferiblemente de 10 a 80% de materia activa.

Las ureas sustitufdas de £Ormula II

B\ E-C-§-R

pueden preperarse por accion de una O-alcohilhidrcxilami-

na-R~NH2 gobre un isocianato de f£Ormule

X
M\ _N=0=0
o

Ngs adelante, en la parte experimental, se dan

ejemplos de tal preparacidn.
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Ie N-metoxi-N'~(3,4~diclorofenil)uresa ha sido
descrita por O. SCHERER y colaboradores,‘Angew. Chem.
75 (18) 851 (1963).

Las N-alcohiloxi-N-(hidroxialcohil )aminas de

formula general
R-NHAOH

pueden prepararse por accion de una O~alcohilhidroxiiemi~
na~R-NH, sobre un halogenuro de omega-hidroxislcohilo de

formuls genersl:
Hal'-A-0H

en la que Hal' indica un &tomo de cloro o de bromo, y A
tiene el significado entedicho.

Los ejemplos siguientes ilustran le invencion,
pero sin limitarla.

Preparacién 1 2 Ne(m-trifluorometilfenil )-N'-metoxi-urea.

En 300 cm3 de tetrahidrofurano se introducen

30 g de isocianato de w-trifluorometilfenilo, compuesto

~ descrito por M. KAPIAN, J. Chem. Eng. Data 6, 272 (1961),

v después 8,28 g de O-metilhidroxilamine en disolucidn en
100 cw’ de tetrahidrofurano, se sgita durante dieciséis
horas, se concentra haste sequedad por destilacidn fajo
presion reducida, y se obtienen 38 g de N-(m~trifluorome-

tilfenil )-N'-metoxi-urea, p. de f. 135%C.



Una muestra de este producto se cristaliza en

etanol. P. de f. 1372C.

Preparacién 2: N-metoxi~N'-(3~clorosliloxi)fenil-urea:

En 200 cus de &ter isoprop{lico se introducen

5 75,3 g de isocienato de m~cloroaliloxifenilo, preparsdo

segun el método indicado en la patente belga 744.551, y

después 17 g de O-metilhidroxilemina en disolueidn en

50 cm3 de éter isoprop{lico, se agita durante cuatrc ho—

ras, se aisla por filtracidn con succidn el precipitado
10 formado, se lava, se seca y se obtienen 67,8 g de N-ue~

toxi-N'-~(3-cloroaliloxi )fenil-urea; p. de £. 702C.

Preparacion 3 : N-metoxi~N'={(p-isopropilfenil Jurea:

b - M e b i -

Se introduce una disolucidn de 50 g de p-iso~
13 propilanilina en 200 cm3 de benceno en 1 litro de uns

disolucidn de fosgeno en benceno al 20%.

Después Ge 4 horas de reflujo, bajo burbujeo
de fosgeno, el benceno se evapora bajo presidn reducida
y el residuo se rectifica. Se obtienen 44 g del producto

20 buscado. P. de eb.: 1032C.

- — - ™ - -

Se introduce una disolucion de 13,6 g de O-me~
$ilhidroxilamina en 60 cms de éter isopropilico en una
disolucion de 44 g de isocieneto de p-isopropilfenilec en

25 450 om> de dter isopropilico. Después de 16 h. bajo agita-

3.10073



10

15

20

25

3+10.73

cion a temperstura ambiente, se filtrs con succidn el
precipitado y se obtienen 50 g del producto esperado,
P. de £. 120¢C.

Preparacion 4 : N'-metoxi-N'~(2-cloroetil )-N-p-bromofe-

nilures.

— G e e G e e e e i o e paae A

3

Se disuelven 141 g de metoxiamina en 1.200 cm
de tetrahidrofurano, y se affaden 303 g de trietilamina.
A le disolucidn obtenida se efieden, bajo agitacidn, 366
g de 2-bromoetancl, vy después se calienta a reflujo duran—
te dieciséis hores. Después de enfriar, se filira con
sucoidn el clorhidrato de trietilamina formedo, despues
se evapora el tetrshidrofurano bhajo presién reducida, lo
que da un aceite que se rectifica bajo vacio. Se obtienen
as{ 122 g de N-metoxi-N-(2-hidroxietil )emina. P. de eb.:
452C, bajo 3 mm de mercurio.

Etapa B @ N'~metoxi-N'-(2-hidroxietil)-N-ﬁ-bromofenilurea

En 200 cm> de &ter isopropilico se introducen
3% g de Nemetoxi-N-(2-hidroxietil)amina, se afiaden lenta-
mente 76 g de isocianato de p~bromofenilo en disolucidn

3 ge éter isopropilico, se agite durante dieci-

en 400 co
séis horas, se concentra hasta sequedad por destilacicn
bajo presion reducida, se cromatografia sobre gel de sili~
ce eluyendo con una mezcla de benceno, cloroformo y ace-

tona (1-1-1), y se obtienen 19 g de N'-metoxi~N'-(2~-hidro-

- 10 ~
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xietil )~N-p~-bromofenil-ures cruda, de P, de f. 1164C,

que se emplea tal como se obtiene para la etepa siguien~

te. Ia cromastografis proporciona, por otro lado, 2~[ﬁ'~

(N' ~metoxi~N"-p~bromofenil )ureido/N-p~bromofenil-ureta~
5 no.

Etapa C ¢ N'~metoxi-N'~(2-cloroetil )=lN~p~bromofenilurea
3

En 150 cu” de benceno se introducen 19 g de
N'-metoxi-N'-(2-hidroxietil )-N~p-bromofenil-urea, y des~
pués 8,7 g de clorurc de tionilo, se agita durante tres

10 horas, se concentra hasta sequedad por destilacion bajo
presion reducida, y s obbtienen 20,5 g de N'-metoxi-N'{(2-

cloroetil )-N=~p-bromofenil-urea.

Bspectro infrarrojo:

1

-1
15 - Presencia de C=0 a 1694 cm

- Presencia de FH a8 3424 om

- Presencia de ciclo aroudtico a 1557-1515-1492 cuf-1

Preparacion 5 : N-metoxi-N~-(2-clorcetil)-K'-/p-(3~cloro-2-

propeniloxi )fenil/urea

Etapa A: N-metoxi-N-(2-hidroxietil )=N'=-/p-(3~cloro-2-pro-

M Amer Gmem e W e fmm G e Qe e M G wmee  Wer  Geme e P wh e e GRS mee G et mme e e

20 peniloxi)fenil/urea.
En 250 om> de dter isopropilico se introducen
36,4 g de N-methxi-2-hidroxietilamina, y después, gote a
gota en aproximadamente treinta minutos, 83,6 g de iso-
cianato de p~3-(cloro-2-propeniloxi)fenilo, preparado se-

25 gun el método descrito en la patente belga T44.551, se

3.20.73 -1l -~
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agita durante diecifeis horss, se elimine el éter iso-
propilico por decantacién, se recoge el producto semi-
cristelino residual, se purifice por cromatograiis so-
bre gel de silice, eluyendo con scetato de etilo, y se
obtienen 20 g de N~metoxi-N-(2-hidroxietil)-¥'-/p-(3-

cloro-2-propeniloxi)fenil/urea, p. de f£. 682C.

- e e Er o e w— — - G we  —

mn 250 cm3 de benceno se introducen 34,4 g
de N-metoxi-N-(2-hidroxietil)-N'-/p-(3-cloro-2-properi-
loxi)fenil/urea, se afiaden 13,2 g de cloruro de tionilo,
se agita durante tres horas, se concentra hasta sequedad
bajo presion reducida, y se obtienen 40 g de N-metoxi
~N~-(2-cloroetil }-N'~/p-(3-cloro-2-propeniloxi )fenil7
urea. '

Espectro infrarrojo

Absorcidn a 3424 cm-1, caracteristica de NH; absorcidn
a 1677 cm™1, caracteristica de C=0; absorcidn a 1638,
1618, 1598, 1520 cm~1, caracteristica del ciclo aromati-
co y del enlace etilénico.

Preparacion 6: N-metoxi-N-(3-cloropropil)-N'-(3,4~diclo-

rofenil Jurea.

3 ge dimetilsulfdxzido se introducen

En 350 em
36,3 g de N-metoxi-N'~(3,4~diclorofenil)urea (compuesto

descrito por O. SCHERER y Col., Angsw Chem. 75 (18) 851

- 12 -
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el

(1963) y 170 g de carbonato de potasio calcinado, se
afiaden 292 g de 1-bromo~-3-cloro-propano, se sgita duran-
te cuatro horas, se afiade cloruro de nmetileno, se lava
con agua, se seca, se concentrs haste sequedad por des-
tilacion bajo presion reducida, se afiade éter, se afsla
el precipitado formado por filtracidon con succidn, se
cristaliza en éter isopropilico y se obtienen 24,8 g de
N-metoxi-N-(3-cloropropil)-N'~(3,4~diclorofenil Jurda, p.
de f. 88¢C.

Andlisis: CyH,3C013Np05 = 311,601

Calculado: C% 42,40; H% 4,20; N 8,99%; C1 34,14%
Encontrado: 42,4 4,3 9,0 34,4

Ejemplo 1: 1-(3',4'-diclorofenil )-3-metoxi-2-imidazoli-

dona.

En 400 cm3 de dimetilformamida se introducen
94 g de N-metoxi-N'-(3,4~diclorofenil)urea, se afiaden 20
g de unz suspension de hidruro de sodio al 50% en asoceite
de vaselina, 50 g de 2-bromoetanol, se lleva la tewpera-
tura del medio de reaccidn a 1002C, se mantiene en este
valor durante o¢inco horas, se vierte en agua, se somete
a extraccion con acetato de etilo, se seca la disolucidn
organica sobre sulfato de sodio, se concentra hasta se-
guedad por destilacion bajo presidn reducida, se afiade

éter isopropilico, se afsla el precipitado formedo por

filtracion con succion, se cristaliza en acetato de etilo,

-13 -
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y se obtienen 25 g de 1-(3',4'-diclorofenil)-3-metoxi=2
imidazolidona, p. de f. 1232C.

Analisis: C1GH10012N202 = 261,108

Calculado: C 46,00%; H 3,86%; CL 27,15%; N 10,73%
Epncontrado: 45,9 3,9 27,1 10,5

Ejemplo 2 : 1=(3',4'~diclorofenil )~3-metoxi-2~imidazolidona

En 50 cms de dimetilsulfdxido de inmtroducen 2,5
g de N-metoxi-N'-(3,4-diclorofenil)urea y 11 g de carbona~
to de potasio, se agita, se afiaden a la suspensidn obieni-
da 17,8 g de 1-cloro-2-bromoetano, se agita durante tres
horas y treinta minutos, se aliade cloruro de metileno, se
agita, se lava con asgua la fase de cloruro de metileno,
se seca, se concentras hasta sequedad por destilacidn hajo
presidn reducids, se afiade éter, se alslan por filtracion
con succidn los cristales formados, se cristaliza en aceta-
to de etilo, y se obtienen 1,4 g de 1-(3',4'-diclorofenil )~
~3-metoxi-2-imidazolidona, p. de £. 12390, idéntica al pro-
ducto obtenido en el ejemplo 1.

Ejemplo 3 : 1-(3',4'~diclorofenil)-3-metoxi-2-imidazolidona

En 120 cm> de dimetilswlféxido se introducen 20
g de N-metoxi~N'-(3,4~diclorofenil)urea, se afiaden 100 g
de carbonato de potasio, se agita durante quince minutos,
se introducen 20 g de l,2-dicloroetano, se agita durante

venticuatro horas a temperatura ambiente, se vierte en una

mezcla de ague y hielo, se agita durante dos horas, se aisla

- 14 -
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517959

por filtracion con succidn el precipitado formado, se le~
ve con agua, Se geca, y se obbtienen 22 g de 1-(3',4'~di-
clorofenil)-3-metoxi~2-imidazolidona, p. de £. 1232C,
idéntica al producto obtenido en los ejemplos 1 y 2.

Ejemplo 4 : 1={(3'-trifluorometilfenil j-3-metoxi-2-imidazo~

Lidone.
En 300 em3 de dimetilsulfdxido se introducen 31

g de N-metoxi-N'-(3-trifluorometilfenil )urea, se afiaden

145 g de carbonato de potasio, después 225 g de l-cloro-2-

bromoetano, y se agita durante tres horas y treinta minu-

tos; se afiade cloruro de metileno, se lava con agua la

disolucidn en cloruro de metileno, se seca, Se concentra

hasta sequedad por destilacidn bajo presion reducida, se

eristaliza en una mezcla de éter isopropilico y éter de pe~

tréleo (p. de eb. 65-752C),y se obtienen 30 g de 1-(3'-

trifluorometilfenil )-3-metoxi-2-imidazolidona, que funde

a 652C.

Analisis: CqqHy4F3Np05 = 260,22

Caculado: C 50,77%; H 4,26%; F 21,90%; N 10,77%

Encontrado: 50,8 4,3 22,2 10,9

Ejemplo 5 : 1-(3',4'~diclorofenil )-2-oxo-3-metoxihexahidro-

pirimiding.
Ie 1-(3',4'~diclorofenil )~2-o0xo-3-metoxihexahi~

dropirimidine (p. de £. 842C) puede obtenerse de maners

andloga a las descritas en los ejemplos 1, 2 4 3.

- 15 -
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Calculado: C 48,02%; H 4,40%; Cl 25,78%; N 10,18%
Encontrado: 48,2 4,5 25,5 10,0

Ejemplo 6 : 1-/@~(3'-cloroaliloxi)fenil/~3-metoxi-2-imida~-

zolidona

En 300 om® de dimetilswlféxido se inbroducen
25,6 g de N-metoxi-N'-(3-cloroaliloxi)fenilurea, y des-
pués. . 110 g de carbonato de potasio y 150 g de l-bromo-2--
cloroetano, se agita durante diecisiete horas, se afiade
agua, Be somete g extraceion con cloruro de metileno, se
lave la fase orgdnica con agua, $e seoa, se concentrs has—
ta sequedad, se cristaliza en éter isopropilico, se afsla
por filtracidn con succidn el precipitado formado, se seca
y se obtienmen 17,3 g de 1-/m-(3'-clorcaliloxi)fenil/-3-me-
toxi-2-imidazolidona, p. de f£. 71leC.

Andlisis: Cy3H,5ClN,0, = 282,73

3
Caleulado: C 55,22%; H 5,35%; Cl 12,54%; N 9,91%
Encontrado: 55,1 5,4 12,5 9,9

Ejemplo 7 3 1-=(4'~isopropilfenil )-3-metoxi-2~imidazolidona

Se agita dursnte 16 horas a temperatura ambiente
une mezcla de 40 g de N-metoxi~N'-(p-isopropilfenil)urea,
400 cm3 de dimetilsulfoxido, 200 g de carbonato de pota-
sio, y 40 g de 1,2~dicloroetano.

La mezcla se vierte, con agitacion, sobre 2 li-

tros de una mezcla de agua-~hielo, se filtra con succion el
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precipitado, se seca, y, tres una recristalizacion en eter
isopropilico, se obtienen 25 g del producto buscado. P.

de £. 68-699C.

Andlisis: CyqH gN,0, : 234,29

Calculado: C 66,64%; H 7,T4%; N 11,96k

Encontrado: 66,5 7,8 11,9

Ejemplo 8 ¢
De meners analoge a las descritas en los ejemplos

1, 2, 3, 4, 6 0 7, se obtienen los productos indicados en
la tabla que sigue.

Los productos de partide se obtienen de la nane-
ra descrita en la preparacidn 1, a partif de los isociana-
tos correspondientes, pudiendo obtenerse estos éltimos,

por ejemplo, por accion del fosgeno sobre las amines corres~

pondientes.

-17 -
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Ejemplo 9 : 1-(p-bromofenil )-3-metoxi-2-imidagolidona

A 18,5 g de N'~metoxi-N'=-(2~cloroetil )-N-p~
bromofeniluree se afiade una mezcla de 100 cm3 de etanol
vy 4,7 cm? de disolucidn acuosa de potasa al 85%, se agi-
ta durante dieciseis horas, se vierte en agua, se somete
a extraccion con acetato de etilo, se lava con agua la
disoluecion orgénica, se seca, se concentra hasta seque-
dad por destilacion bajo presidn reducida, se cristaliza
en etanol y se obtienen 10 g de 1-(p-bromofenil)-3-meto~
xi-2-imidazolidona, p. de f. 1232C.

Andlisig: C,oH, BrN,0o = 271,12

Caleulado: C 44,30%; H 4,09; Br 29,48%; N 10,34%
Encontrado: 44,4 4,1 29,8 10,3

Ejemplo 10 : 1-/P-(3'~cloro-2'-propeniloxi)fenil/-3-metoxi~

~2-imidazolidona

A 206 cm3 de etanol se afiaden 8,2 cm3 de una
disolucion acuosa de potasa al 85%, se afladen 40 g de N~
metoxi=-N-(2-cloroetil )~N'=-/p-(3~cloro-2-propeniloxi )fenil/
urea, se agita durante cinco horas, se concentra hasta se-
guedad por destilacion bajo presion reducida, se afiade
agua, se aisla por filtracidn con succidn el precipitado
formado, se disuelve en acetato de etilo, se seca la diso~-
lueidn organice, se concentra hasta sequedad por destila-
cidén bajo presicn reducida, se cristaliza en una wezcla
de benceno y eter, y se obtienen 19 g de 1-/p~(3'-cloro=-
2'-propeniloxi)fenil/-3-metoxi-2-imidazolidona, p. de f.

- 19 -
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889G,
El producto obtenido es una mezcla de isdmero

E (55%) e isomero Z (45%).

Espectro infrarrojos

-~ Presencis de C=0 a 1734 om” !

-1
- Presencis de C=C a 1654 - 1636 cm

- Presencia de aromatico a 1588 - 1514 cm'1

Ejemplo 11: 1-(3'.4'-diclorofenil)-2-oxo-3-~metoxihexahi-

dropirimidina.’

En 300 cu3 de etanol se disuelven 28,6 g de
N-metoxi-N-(3~cloropropil)-N'~(3',4'~diclorofenil Jurea,
se afinde una disolucidn de 5,6 g de metilato de sodio en
100 cm3 de etanol, se lleva a reflujo le mezola de reac-
cidn, se mantiene en este estado durante uns hora, se
agita durante dieciséis horas a temperatura ambiente. se
concentra hasta sequedad por destilacidn bajo presidn re-
ducida, se afiade agua, se acidifica haste pH = 4 por me-
dio de une disolucidn acuosa 2N de acido clorhidrico, se

somete a extraccidon con acetato de etilo, se lava la fa-

. < o 7 .
. 86 orgenica con uns disolucion acuosa saturada de bicar-

bonato de sodio, después con agua, S seca, Se concentra
hasta sequedad por destilacidn bajo presidn reducida, se
afiade éter isopropilico, se aisla por filtracidn con suc-
cion el precipitado formado, y sSe obtienen 14,5 g de 1-

(3',4'~diclorofenil )-2~ox0~3-metoxihexahidropirimidina,
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p. de f. 849C.

Una muestra se cristaliza on eter isopropilioo;
p. de f. 842C.
Andlisis: CqqH92C1,N,0, = 275,136
Calculado: C 48,02%; H 4,40%; C1 25,78%; N 10,18%
Encontrado: 48,2 4,5 25,5 10,0

Estudio de las propiedades herbicidas antes o despuds del

prote de la 1-(3',4'-diclorofenil )-2~oxo-3-metoxihexahidro-

pirimidina (compuesto A), de la 1-(3',4'-diclorofenil)=-3-

metoxi-2-imidazolidona (compussto B) y de la 1-(4'-isopro-

pilfenil )-3-metoxi-2-imidagolidona (compuesto C).

Los vegetales empleados son cultivados en mace-
tas de cultivo (23 x 14 x 4 om), con doble fondo e irriga-
oidn por debajo. las diversas especies se colocan, & rezon
de 20 granos por especie, en hileras separadas a J cu,
en una macete Unice, y hay cuatro muestras iguales para
cada concentracidn. las condiciones de cultivo son las si-
gulentes: temperature 202C + 22C, humedad alrededor del
60%, iluminscion por tubo fluorescente (luz diurna + blan-
co brillante) de seis horas e ventidos horas, cada dfa.

Ia mezcle de tierra emplesda se compone de 10 volumenss
de tierra natural, 10 volimenes de arena de rio, y 2 volu-

menes de turbsa.

Pare los ensayos de antes del brote, el tratamien-

to se efectua venticustro horas después de ls siembra, sobre

- 21 =
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suelo humidificado previemente por aspersion, pera faci-
litar le penetracion del producto en el suelo.

Para los ensayos de después del brote, el tra-
tamiento se efectus tras ventiun dfas de cultivo, sobre
las partes aéreas.

En los dos casos, el producto a estudiar se
aplice, en condiciones tipo, con ayuda de un micropulve-
rizador, en dosis comprendidas entre 5 y 0,625 Kg/Ha, ¥ a
una dilucion que corresponde a 560 L/Ha.

Se efectian igualmente ensayos de testigos sin
tpatamiento, y el control final se efectia por pesads
de las planticulas, ventiun dias después del tratamien-
to para loe ensayos de entes del brote, y quince dias
después del tratamiento para los ensayos de después del
brote.

Los resultados se expresan en tanto por c¢iento

de reduccion de la vegetacidn P:

20

25

3.10.73

. - x 100
Peso de las planticulas de control

En las teblas siguientes se resumen los resulta-

dos experimentales obtenidos con loe compuestos A y B.

- 22 -



Ensayos de antes del brote
Compuesto A /T=(3',4'~diclorofenil)-2-oxo-3~metoxihexahidropirimiding/

Dosis Gra- |Avena|lyi-|Nelz |Céba-|Rai-|Vilpi-| Remo-|Que-|Ori- |Mos JRu~ [1rebol
en . ma g0 da £ras (no lacha|no~ | san~|ta- mex
Kg/ha po~ |teno|za
dio
50  100(23 [0 |0 |3 [74 |59 [100 [100| 100/100/100| 100
2,5 100 0 0 0 0 73 60 100 100 10011001106 100
1,25 100 0O 0 0 34 38 29 61 87| 82} 44| 82
0,625 73 0|0 0 0 |39 43 26 52 | 100/ 100{ 31 75
Ensayos de antes del brote
Compuesto B /T~(3',4'~diclorofenil )~3-metoxi-2-imidazolidong/
Avena |[Trigo |Malz |Vulpi- | Remola-|Crisante~ [Lino [NMostaza |Trebol
Dosis no cha mo
en
Kg/ha
5,0 54 0 0 42 100 100 80 100 100
2,5 20 0 0 40 100 100 60 100 100
1,25 0 0 0 9 100 100 26 100 100
0,62 0 0 0 0 93 82 13 100 | 100
3-10.73 - 23 -



Ensayos de despues del brote

Compuesto B

r 1,25 Keg/Ha

Nombre de la especie ; 2,5 Kg/Ha
Zanshorie 0 0
Algoddn 10 >
!
Alubie 0 § 0
Dicotile~- f
Lenteja 25 | 0
ddneas
Puerro T4 12
cultiva~
Guisante ' 0 0
das
Soja 20 5
Girasol 7 3
Perejil 32 17
Amaranto 100 100
Dicotile- | Quenopodio 100 100
’ Cerraje 100 100
doneas
sdventi- Matricaria 100 100
cias Rumex 100 100
Hierba cans 32 45

3-10073 - 24 -




Ensayos de después del brote

Compussto B

Ly ¥

3.10.73

:
Nombre de la especie i 2,5 kg/Ha | 1,25 kg/Ha
Trigo temprano T 34 l 12
|
ez 0 l 0
Gram{ - ’
Cebada temprana 0 / 0
~neas cul- -
Arroz 0 | ¢
tivadas f
Centeno 10 f 2
|
Sorgo 47 ! 25
i
¥
Cynodon dactylon 95 I 80
|
Forraje comin 60 [ 0
Greminens Reigrés inglés 60 [ 50
Raigréds hibrido 75 } 10
adventicias
Cizefia aspera 70 / 37
- 25 -
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Pare antes del brote, los compuestos Ay B

estdan dotedos de une buens sctividad herbicida de an-

tes del brote. Son selectivos para las gramineas, gue

no atacan, o atacan poco.

Pare después del brote, el compuesto B destru~

ye las dicotiledéneaS‘adventicias, dejando intactas nuu~-

merosas dicotileddneas cultivadas.

Ensayos de antes del brote

Compuesto ¢ /T-(4'-isopropil-fenil )-3-metoxi~2-imidazolidona/

Dosis Ura-|Ave—-|Tri-]Neiz [Ceba~] Rei-| Vul-| KOmO | Qué—|CTi~ |Mos~ | Ru—|lre—-
en ma |na |g&0 da |gras|pi- |la- [nopo|saen- taza|mex|bol
Kg/he - no |cha |dio |temo
g
5,0 73 |48 |0 0 o | 70|77 |100 |100 {100 | 99 {10G| 100
245 0 |22 |0 0 0 42 | 42 93 {100 |100 | 86 | 98! 100
1,25 o lo jo |o o | 0|30 | 72| 8 91| 58|89 o7
0,625 0 0 0 0 0 0 0 75 73 66 0| 72 85

3.10.73

Ensayos de después del brote

Compuesto C

Nombre de la especie

5 kg/Ha

Avensg

94

- 26'-—
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Nombre de la especie 5 kg/Ha
Grama 89
5 Raigrds 59
Crisantemo 83
Trébol 94
Mogtaza 100
10
Conclusién: El compuesto C estudiado estd dotado de una
buena actividad herbicida de antes del brote, y se mues
tra gelectivo para las gramineas, que no ataca, o ataca
poCo,
15 Para después del brote, este mismo compues—
to presenta tembién una buena gectividad.
La presente solieitud que corresponde a la
presentada en Francia, con fecha 4 de Agosto de 1972,
bajo el ndmero 72-28191, se acoge a los beneficios del
20 Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In~
dustrial.
25
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-~ REIVINKDICACIONES =-

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
se presentan pars que sean objeto de este solicitud de
Patente de Invencidn en Espefia por VEINTE afios, son los
que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

12.- Un procedimiento de preparacidn de nuevos

corpuestos ciclisados que contienen un grupo urea de la

firmule I
Q
X/
A\NETTAN
A= ) (1)

en la que A representa una cadensg de aleohileno que con-
tiene de 2 a 6 atomos de carbono, pudiendo ser esta ca-
dena recta 0 ramificada, X representa un &tomo de hidrd-

geno, un etomo de haldgeno, un radicael triflucrometilo,

- 28 =
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un grupo nitro, un resto acilo que contiene de 1 2 6
atomos de carbono, un radical slcohilo o alcohiloxi que
tiene de 1 2 6 atomos de carbono, un radical alqueniloxi
que contiene de 1 a 6 atomos de carbono, eventualmente

5 sustitufdo por un dtomo de haldgeno, Y representa un
dtomo de hidrdgeno, un atomo de haldgeno, un redicel gl-
cohilo o alcohiloxi que contiene de 1 a 6 atomos ds car-
bono, R represexta un radical elcohiloxi que contiene de
1 a 4 étomos de carbono, carmcterizado por hacer reaceio-

10 nar, en presencia de un agente bagsico, un compuesto de

formule
Hal - A -~ &

en la que Hal representa un stomo de heldgeno, A tiens
15 el significado ya indicado, y Z represente un grupo hi-
droxilo o un gtomo de haldgeno, con una urea sustituida

de férmule II

X
\7%n\ H-C-N-R - (11)

20 Y 0

en la gue X e Y tienen el significado ya dado, y R re-
presents un radical alcohiloxi que contiene de 1 a 4

25 atomos de carbono.

3.10.73 - 29 -
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28.- Un procedimiento segun la reivindicacidn

18, caracterizado por condensar un isocianasto de formula

goeneral

X
\\__. N=C=0
—/

Y

con una N-glcohiloxi-N-hidroxislcohilaming de formula

R-NHA~OH

en la que R y A tienen el significado ya indicaedo, hacer

» .
reaccionar un agente de cloracion con el compuestc as{

obtenido, de férmule IIT

X R
% \geg -~
. N/ N (111)

0 A-CH

para obtener un compuesto de £érmuls IV

X \ _ R
@‘—NH-‘G-‘N
1" \
Y A-C1 (1v)

0

-30 -
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que se somebe a la accidn de un agente basico para obte~
ner sl oompﬁesto I deseado,

38.- Procedimiento de preparscidn de compuestos
ciclisados que contienen un grupo urea.

Tal y como se ha descrito en la Meworis que an=-
tecede y pare log fines que se han especificado.

Egte Memoris consta de treinta y una hojas es-

eritas a maguina por una sola de sus caras.

3.10.73/RTA.~
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