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Esta Invención pertenece al campo general de loa 
herbicidas y particularmente a oompueatoa que impiden o dea* 
truyen el crecimiento de laa plantas.

Concretamente, esta invención comprende un procedí 
miento para la preparación de isotiazoliláreas sustituidas 
de fórmula:

en la que es un alquilo de cadena recta o ramificada de 1 

a 8 átomos de carbono; Rg es alquilo o alquenilo de hasta 4 

átomos de carbono o cicloalquilo de 3 a 6 átomos de carbono; 
Rj es hidrógeno; y A es oiano, oarbamoilo o aleoxicarbonilo, 
en el que el grupo alcoxi contiene de 1 a 4 átomos de carbo­
no; caracterizado porque se hace reaccionar un aminoisotiazol 
de fórmula:

R 1 TT
N

A

BHg

con un isocianato RgNCO a unos 25-100^0 durante media a 24 
horas, y se recupera el producto.

Ni las 1-(3-alquil-4-ciano-5-isotiazolil)-3-alquil 
áreas 3,3-dialquiláreas y 3-alcoxi-3-alquiláreas, las 1-Í-3- 
alquil-4-alcoxicarbonil-5-isotiazolil)-3-alquiláreas, -3,3- 
dialquiláreas y -3-alc oxi-3-alquiláreas de la presente inven­
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ción, ni tampooo las exce.entes reapuestas de las plantas en 
la actividad herbicida tanto antes oamo después de la apari- j 
ción de la planta de los compuestos aquí descritos, han sido 
comunicados o sugeridos en la técnica anterior de la presen­
te invención.

Esta invención proporciona nuevos oompuestos herbi­
cidas, para impedir y destruir el crecimiento indeseado de 
las plantas. Con los compuestos de la presente invención se 
obtiene el control herbicida eficaz del crecimiento de una 
variedad de espócies 3,getales de hierbas y de hoja ancha. A 
niveles de aplicación efectivos oomo herbicidas, algunos com­
puestos de la invención muestran selectividad favorable al 
maiz, al sorgo y algunas espócies afines. Otros muestran se­
lectividad favorable al algodón. Las composiciones herbici­
das pueden aplicarse y utilizarse por loe procedimientos co­
múnmente aceptados.

Los nuevos compuestos herbicidas de la presente in­
vención son iaotiazolilúreas sustituidas. La estructura de j 
estos nuevos compuestos y su sistema de numeración se dan en !
la fórmula siguiente: }

R

en la que R^ as alquilo de 1 a 8 átomos de carbono; R2 es hi
drógeno alquilo, alcoxi o alquenilo de hasta 4 átomos de car-}

tbono o cldoalqullo de 3 a 6 átomos de carbono; R^ es hldró- . 
geno, alquilo o alquenilo de hasta 4 átomos de oarbono; R? y !

ipueden unirse para formar un anillo heterocíclico de 5 a 7 '
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miembros, uno de loa cuales puede ser oxígeno o un segundo 
nitrógeno 3 y A es ciano, alooxioarbonilo o oarbamoilo que es i 
no-sustituido o tiene 1 ó 2 sustituyentes de alquilo o alque-j
nilo, conteniendo al grupo alcoxi, alquilo o alquenilo hasta I

!
4 átomos de carbono. !

Los compuestos herbicidas preferidos por la presen-, 
te invención son los compuestos en los que R^ contiene de 1 a¡
5 átomos de carbono, 4 R^ contienen un total de 1 a 4 áto-i 
mos de carbono y A es oiano o oarbamoilo.

Las nuevas sotlazoliláreas de la presente inven­
ción pueden prepararse convenientemente a partir de los iso- : 
tlazoles por procedimientos conocidos para la síntesis de lasí 
áreas; por ejemplo, por reacción con cloroformato de fenilo 
(i) para formar un carbamato que a continuación se hace reac-¡ 
cionar oon una amina o (2) con un isocianato. Los compuestos} 
4-carbamilo pueden prepararse por hidrólisis ácida de los com¡ 
puestos 4-ciano.

25 T]---- —  A
N

- C - N-Rt
H 0 H

R, A

N-C-N^  ̂
H 0 ^

30
Los aminoisotiazoles requeridos se preparan conve- ! 

nientemente a partir de materiales fácilmente disponibles se-i
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gán el siguiente esquema:

HpC-fCBOg
4

O
(Ri-cOgO

OH C1$
R^-C=C-(CN)g — ^R^-C=C-(CN)g

i
NH2 S! W

R^-C=C-C-NHg < -  R^-C=C-(CN)g 

CN

R
- y

N
ON

NHr

En las descripciones que siguen, todas las tempera­
turas se dan en grados centígrados. Todas las presiones re­
ducidas que no se definan de otro modo son las presiones que 
pueden alcanzarse normalmente utilizando un aspirador de agua

SINTESIS DE LOS INTERMEDIOS
2-ciano-3-hidroxi-4-metil-2-oentenonitrilo

A una mezola de 132,1 g de malonitrilo y 345,6 g ;
!

de carbonato potásico en 2 litros de oloruro de metileno se ¡ 
añadieron lentamente, durante 2 h, 316,4 g de anhídrido isobuj
tírico. Durante la adición la mezola alcanzó la temperatura j

)
de reflujo en la que se mantuvo durante otras 6,5 h. La mez­
cla se agitó a continuación a la temperatura ambiente durante 
15 horas, enfriándose acto seguido a -10°. Se añadió cuidada 
sámente 1 litro de ácido clorhídrico concentrado a la mezcla 
fría, manteniándose la temperatura por debajo de los 10° du­
rante la adición. La mezcla acídica, se filtró, mezclándose 
las capas. La capa acuosa se extrajo oon dos porciones de 
300 mi de oloruro de metileno; los extractos se combinaron,
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ae lavaron con solución saturada de cloruro sódico, se seca­
ron, se filtraron y se concentraron. Se recogió el sólido, 
se lavó con pantano y se secó hasta dar 195,5 g de 2-ciano-3-i 
hidroxi-4-metil-2-pentenonitrilo de 94-96° de temperatura de 
fusión. Se obtuvieron otros 37 g (temperatura de fusión 87- j 
90°) por concentración del filtrado y lavados.

De igual manera se prepararon 2-clano-3-hidroxi-2- 
hexenonitrilo liquido purificado por destilación en alambique! 
molecular a 100° bajo 9 mrn de presión, y 2-ciano-3-hidroxi-4,¡ 
4-dimetil-2-pentenoní rilo, con una temperatura de fusión de! 
159-162°. !
3-cloro-2-ciano-4.4-dimetil-2-nentenonltrilo

A una solución de 69,6 g de 2-clano-3-hidroxi-4,4- i 
-dimetil-2-pentenonitrilo en 600 mi de cloruro de metileno, 
se añadieron en pequeñas proporciones 104,1 g de pentacloruro, 
de fósforo. La mezcla se agitó durante 2 horas a la tempera­
tura ambiente. Se hizo pasar dióxido de azufre a travós de i 
la mezcla durante 20 minutos, agitándose la mezcla otra hora ; 
más. La mezcla se concentró y se vertió en 500 mi de hielo. 
Despuás de agitar durante 1 hora, se filtró la mezcla fría, 
se mezcló:el sólido con agua fría y se secó en un homo de va. 
cío a la temperatura ambiente durante 60 horas hasta dar 68,8 í 
g de 3-cloro-2-ciano-4,4-dimetil-2-pentencnitrilo, con tempe­
ratura de, fusión de 52-53°.

' De igual forma se prepararon 3-cloro-2-cianO"-2"lexg,! 
nonitrilb, con una temperatura de ebullición de 73°/l?2 mm, y 
3-cloro-2-ciano-4-metil-2-pentenonitrilo, con una temperatura.
de ebullición de 52-58°/0,3 mm. ¡) ;

3-amino-'j!-oiano-4-metil-2-pentenonitrilo
¡ Una solución de 191,3 g de 3-cloro-2-ciano-4-metil-'
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2- pantenonitrilo en 300 m . de etanol se añadid lentamente-, 
manteniéndose la temperatura por debajo de 40°, durante 1 ,3  

horas, a una mezcla de 800 mi de hldrdxido de amonio concen­
trado y 1,000 mi de etanol. La mazóla se vertid sobre 2.000 
mi de hielo después de ser agitada durante 3 horas. Se reoo- 
gid el sdlido, se lavd con agua y se seod hasta obtenerse
122,0 g de 3-amino-2-oiano-4-metil'-2-pentenonltrilo, con una 
temperatura de fusidn de 186-188°.

Se prepararon de todas maneras 3-amino-2-ciano-2- - 
hexenonltrilo, con un temperatura de fusidn de 133-135°, y
3- amino-2-ciano-4,4-únnetil-2-pentenonitrilo, con una tempe­
ratura de fusidn de 163-164°.
3-amino-2.-o iano-2-uentenonitrilo

Una mezcla de 352,5 g de ortopropionato de trietilo 
y 12 2 ,1 g de manolonitrilo se calentd bajo reflujo durante 22 

horas. A continuacidn se disol vid la mezcla en 200 mi de eta 
nol y se introdujeron en la solucidn 85 g de gas de amoniaco, 
manteniéndose la temperatura por debajo de los 50°. La mez­
cla amoniacal se agité a la temperatura ambiente durante 1 ho 
ra y a continuacidn se concentré. El sdlido se recristalizd 
a partir de etanol-agua hasta proporcionar 222,1 g de 3-ami- ¡ 
no-2-ciano-2-pentenonitrilo, con una temperatura de fusión de
152-155°. :¡
3- amino-2-ciano-4-metil-2-nentenotioamida

Sin dejar de mantener la temperatura por debajo de 
los 45°, se hizo pasar gas de sulfuro de hidrdgeno durante 2 

horas por una solucidn agitada de 122,0 g de 3-amino-2-ciano-¡
4- metil-2-pentenonitrilo y 91,5 g de trietilamina en 91,5 g 
de piridina. La mezcla se agité durante 1 hora a la tempera­
tura ambiente y a oontinuacidn se vertid sobre 2 litros de
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hielo. Se recogió el sól .do, se lavó oon agua, se secó y se 
recristalizó con etanol-ahua hasta proporcionar 128,3 g de 
3-amino-2-ciano-4-metil-2-pentenotioamida, con una temperatu-] 
ra de fusión de 112-114°.

!De igual manera se preparó 3-amino-2-ciano-4,4-dime! 
til-2-pentenotioamida, oon una temperatura de fusión de 129- ! 
131°, 3-amino-2-oiano-2-pentenotioamida, oon una temperatura j 
de fusión de 152-155°, y 3-amino-2-ciano-2-hexenotioamida, 
con una temperatura de fusión de 133-135°. 
5-Amino-3-isonronilis ;iazol-4-carbonitrilo

Mantenióndose la temperatura por debajo de 50°, se ¡ 
aRadieron gota a gota 86,1 g de peróxido de hidrógeno al 30% ! 
a una solución de 128,3 g de 3-amino-2-ciano-4-metil-2-pente-¡ 
notioamida en 600 mi de etanol absoluto. La mezcla se agitó ¡ 
a la temperatura ambiente durante 19 horas, se filtró y se }
conoentró hasta aproximadamente la mitad del volumen. Se añai¡
dió agua hasta el punto de turbidez y se permitió que se sepa! 
rara el sólido. El sólido se recogió y se secó, obtenióndosej
123,0  g de 5-amino-3-isopropilisotiazol-4-carbonitrilo, con ' 
una temperatura de fusión de 133-135°. :

De igual manera se prepararon 5-amino-3-etilisotia-
O 'zol-4-carbonitrilo, con una temperatura de fusión de 148-150 ¡

5-amino-3-propllisotiazol-4-carbonitrilo, con una temperatu­
ra de fusión de 85-88°, y 5-amino-3-terc.-butilisotíazol-4- 
carbonitrilo, con una temperatura de fusión de 133-134°. 
(4-oiano-3-isopropil-5-isotiazolil)carbamato de fenilo

Una mezcla de 33,2 g de 5-amino-3-isopropilisotiazol 
-4-carbonitrlio, preparado como se ha descrito anteriormente ¡ 
y 70,6 g de cloroformato de fenilo en 150 mi de tolueno, se 
calentó durante 1 ,5  horas en un baño de vapor daspuós de habei!



5

10

15

20

25

30

-  9 -

burbujeado cloruro de hidrógeno gaseoso a travós de la solu- 
olón de tolueno durante 5 minutos. La mezcla caliente se 
vertió sobre 1.000 g de hielo triturado, filtrándose la mez­
cla. El filtrado se extrajo con dos porciones de 300 mi de 
cloroformo. Los extractos de cloroformo se concentraron a 
presión reducida y el residuo se combinó oon el sólido aisla­
do originalmente de la mezcla hielo/tolueno. La recristali- 
zaoión con etanol proporcionó 45,1 g de (4-ciano-3-isopropil- 
5-isotiazolil)-oarbamato de fenilo, con una temperatura de 
fusión de 187-191°. 1 espectro IR se mostró de acuerdo con
la estructura asignada.

De igual forma se prepararon el (4-oiano-3-propil- 
5-isotlazolil)carbamato de fenilo, con una temperatura de fu­
sión de 193-194°, el (4-ciano-3-etil-5-isotiazolil)carbamato 
de fenilo, con una temperatura de fusión de 217-218°, y el 
(4-clano-3-tero.-butil-5-isotiazolil)oarbamato de fenilo, con 
una temperatura de fusión de 130-13 10. 
(4-oiano-3-metil-5-isotiazolil)oarbamato de fenilo

Una soluoión de 66,8 g del 3-aminocrotononitrllo en 
300 mi de acetonitrilo se añadió gota a gota en una solución 
fría (0°) de 154,2 g de isotiocianato de fenoxicarbonilo, mag 
tenióndose la temperatura por debajo de 5°. La mezcla se agi 
tó durante 1 hora a la temperatura ambiente, y a continuación 
se vertió en 3,0 litros de agua. El sólido amarillo se reco­
gió en un filtro, se lavó con agua, se secó y se disolvió en 
1.300 mi de etanol. La soluoión de etanol se enfrió en un b& 
ño de hielo y se le añadieron gota a gota con enfriamiento 
continuado, 93,0 g de peróxido de hidrógeno al 30 %. Se dejó 
que se calentara la mezcla a la temperatura ambiente durante 
15,5 horas. La mezcla amarilla se calentó bajo reflujo duraja
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te 1 hora, y a continuac: !n se enfrió a la temperatura ambien 
te. El sólido ae recogió en un filtro y se secó hasta dar . 
con un sólido de una temperatura de fusión de 216-219°. j

Se recogió el sólido, sometiéndose a extracción ' 
soxhlet con etanol oaliente durante 17 horas. El extracto se! 
enfrió y se recogió el sólido hasta dar 60,6 g de (4-ciano-3-¡ 
metll-5-isotiazolil) carbamato de fenilo, con un.a temperatura 
de fusión de 232-235°.

El extracto de etanol se concentró y se añadió el 
residuo al dedal Soxblet, realizándose de nuevo la extracción

)durante la noche hasta obtenerse otros 10 g de producto, con ! 
una temperatura de fusión de 230-232°. !

Esos intermedios se utilizaron para preparar los :
oompuestos de la presente invención según se indica en los 
ejemplos siguientes. i

EJEMPLO I
1-(4-etoxicarbonil-3-metll-5-isotiazolil)-1-isoDroDilurea j

!
Una mezcla de 8,9 g de (4-^toxicarbonil-3-meiil-5- i 

isotiazolil)carbamato de fenilo, preparado según el procedí- - 
miento de Goerdeler y Horn (Chem. Ber. ^6, 1551 (1963)), y ¡
18,0 g de isopropilamina en 100 mi de dimetilformamida se agi¡ 
tó y se calentó a 40° durante 1,5 horas, en un matraz de pre­
sión de 200 mi. La mezcla se enfrió en caño de hielo, se 
abrió el matraz y el contenido se vertió en 300 mi de agía.
El sólido se recogió en un filtro, se lavó con agua y se se­
có, obteniéndose 6 ,1 g de 1-(4-etoxicarbonil-3-metil-5-iso- 
tiazol11)-3-isopropilurea, con 172-175° de temperatura de fu ! 
sión, cuyo espectro infrarrojo se mostró de acuerdo con la 
estructura asignada.

La recristalización del sólido con ácido acético- *
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-agua subid la temperatura de fusldn a 173-175°, El espectro
nmr de este producto se mostrd de aouerdo con la estruotura [

!asignada.
Análisis: Calculado para C^H^yN^O^S: C 48,69; H 6,31; N 15,49

Hallado: C 48,93; H 6,28; N 15,40
EJEMPLO II ¡* ¡

1 - (4-ciano-3-metil-5-i^ctiazolil)-3^ 3-dimetilurea ]
Se añadieron diez gramos de (4-ciano-3-metil-5-iso-;

tiazolil)-oarbamato de fenilo a una soluoidn saturada de dime 
tilamina en 100 mi de Tlmetilformamida. La mezcla se calentd 
por agitaoidn en un matraz a presidn durante 1,5 horas a 40°, 
se enfrid la mezcla, se abrid el matraz y el contenido se ver 
tid en 300 mi de agua. La mezcla acuosa se acidificd con áci 
do clorhídrico al 10 %. El sdlido se recogid en un filtro, 
se lavd con agua y se secd, con una temperatura de fusidn de 
209-215°. El espectro NMR de este sdlido indicd que era una 
mezcla de la urea deseada (aproximadamente 2 partes) y el ma­
terial de partida que no reacciond (aproximadamente 1 parte). 
Una mezcla de 3,9 g de sdlido y 5,0 g de (4*-ciano-3-metil-5- ¡ 
isotiazolil)carbamato de fenilo se disolvid en una soluoidn 
saturada de dlmetilamina en 70 mi de dimetilformamida. La 
mezcla se agitd y se calentd en un recipiente a presidn duran­
te 4 horas en baño de vapor. La mezcla se tratd como anterior 
mente hasta dar 6,5 g de 1-(4-clano-3-metil-5-isotiazolil)-3,3
-dimetilurea, con una temperatura de fusidn de 230-233°. La !t
recristalizacidn con ácido acdtloo-agua aumentd la temperatu-' 
ra de fusldn a 233-236°. Los espectros IR y NMR se mostraron 
de acuerdo con la estructura asignada.
Análisis: Calculado para CgH^N^OStC 45,70; H 4,79; N 26,25 )

Hallado:C 45,69; H 4,88; N 26,36. ¡
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EJEMPLO III
1-(4-oiano-3-metil-5-isotlazolil)-3-isoDroi3iluraa ¡

Una mazóla de 10,0 g de (4-oiano-3-metil-5-isotíaz¿ 
lil)carbamato de fenilo y 23,0 g de isopropilamina en 70 mi ¡
de dimet ilformamida se calentó en un matraz a presida en ba- i¡
ño de vapor durante 2 horas. El matraz se enfrid en baño de¡ 
hielo y se abrid. El contenido se vertid en 300 mi de agua,¡ 
se acidificó con ácido clorhídrico concentrado de pH =2, el; 
sólido se recogió en un filtro, se lavó con agua y se Becd 
hasta dar con un sólido impuro con una temperatura de fusión 
de 191-195°* La recü istalizaoión con ácido acdtico-agua pro
porcionó un sólido que fundía de manera esencialmente complg, i

„  **!ta a 188°. ¡
La reaoción se repitió hasta dar un sólido con tem-j-

peratura de fusión de 180-183°. El tratamiento con etanol ¡
aumentó la temperatura de fusión a 184-187°. ¡

!Los dos productos se combinaron y se recristaliza-j 
ron con etanol-agua hasta dar 7,0 g de 1-(4-ciano-3-metil-5-} 
is o tlazolil)-3-isopropilürea, con temperatura de fusión de !
184-187°. Los espectros IR y NMR se mostraron de acuerdo }}
con la estructura asignada. ¡
Análisis:
Calculado para C^H^N^OS: 0 48,20; H 5,39; N 24,98 

Hallado : C 48,22; H 5,29; N 25,02.
EJEMPLO IV

1-(4-c iano-3-metil-5-isotiazolil)-3-metilurea j
A una solución de 12,0 g de monometilamina en 70 ¡

mi de dimetilformamida, preparada pasando amina gaseosa al i 
disolvente a -30°, se añadieron 10,0 g de (4-c:Lano-3-metil- 
5-isotiazolil)carbamato de fenilo. La mezcla ¡se agitó en un
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matraz a presida y se calentó durante 19 horas a unos 40 , ¡
se enfrid en un baño de hielo, se abrid el matraz y el oonte 
nido se vertid en 300 mi de agua. La solucidn se acidiflcd 
en ácido clorhídrico concentrado hasta un pH de 2, se reoo- 
gid el sdlido en un filtro, se lavd con agua y se secd, pro­
porcionando un producto con una temperatura de fusidn de 
218-222°. El sdlido seco se recristalizd con el etanol has­
ta dar 4,5 g de 1-(4-clano-3-metil-5-isotlazolil)-3-metil- 
urea, con una temperatura de fusidn de 230-231°. La ulterior 
recrlstalizacidn aun) i.td la temperatura de fusidn a 238-240°, 
Los espectros IR y N¡nR se mostraron de acuerdo oon la eetru& ¡ 
tura asignada. {
Análisis:
Calculado para CyHgN^OS: C 42,85; H 4,11; N 28,55 

Hallado: 0 42,91; H 4,37; N 28,44 
EJEMPLO V

1-(4-oiano-3-isonronil-5-isotlazolil)-3-metilurea
Una mezcla de 6,7 g de 5-amlno-3-i8oproplllsotia- 

zol-4-oarbonitrilo y 35 mi de isocianato de metilo en 35 mi 
de tetrahidrofuran conteniendo 14 gotas de diacetato de di- 
butiltin se calentd bajo reflujo durante 16 horas. Los com­
ponentes volátiles de la mezcla de reaccidn se retiraron por 
evaporacidn bajo presidn reducida (menos de 35°). El resi­
duo se triturd con 75 mi de metanol caliente, se filtrd la 
mezcla y el filtrado se enfrid a la temperatura ambiente, con 
lo cual se separd un sdlido blanco. El sdlido se aisld para 
dar 7,2 g de 1-(4-ciano-3-i8opropll-5-isotiazolil)-3-metil- 
urea, oon una temperatura de fusidn de 233-235^. El espec­
tro NMR se mostrd de acuerdo con la estructura asignada. 
Análisis:
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Calculado para CgH^N^OS: C 48,20; H 5,39; N 24,98
Hallado : 0 48,21; H 5,49; N 24,99. !

EJEMPLO VI
1-(4-oarbamoil-l-isouropil-5-isotiazolil)-1-metílurea ¡

Una mezcla de 5,4 g de 1-(4-ciano-3-isopropil-5-isoj 
tiazolil-3-metílurea, preparada como en el ejemplo 5, y 25 m i . 
de ácido sulfúrico concentrado se calentó en un baño de vapor¡ 
durante 1 hora, y a continuación se vertió sobre 200 mi de ; 
hielo triturado. La solución oscura se neutralizó a un pH de) 
8 añadiendo hidróxido <¿e amonio concentrado. El sólido que { 
se separó se recogió, se secó y se recristalizó 2 veces con ! 
metanol obteniéndose 2,7 g de 1-(4-carbamoil-3-lsopropil-5- ¡ 
isotiazolil)-3-metilurea, con una temperatura de fusión de ¡ 
217-219°. Los espectros IR y NMR se mostraron de acuerdo con;í
la estructura asignada ¡
Análisis:
Calculado para OgH^N^OgS: C 44,61; H 5,82; N 23,12 ¡

Hallado : C 44,55; H 5,65; N 23,12. !
EJEMPLO VII

1-(4-ciano-3-isoproDÍl-5-isotiazolil)-3-isoDropilurea ¡
Una mezcla de 10 g de (4-ciano-3-isopropil-5-ísotia 

zolil)carbamato de fenilo y 20,6 g de isopropilamina en 60 mi i 
de dimetilformamida, se calentó a unos 40° durante 22 horas.
El tratamiento de la mezcla tal oomo se describió en el ejem­
plo IV, y la recristalización del sólido con etanol acuoso al 
50 % proporcionaron 7,0 g de 1-(4-ciano-3-isopropil-5-ísotia- 
zolil)-3-isopropil-urea, con una temperatura de fusión de 1854 
188°. Los espectros IR y NMR se mostraron de acuerdo con la ' 
estructura, asignada. '
Análisis: ¡
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Caloulado para C^H^gN^OS j C 52,36; H 6,39; N 22,20 ^
Hallado : 0 52,09; H 6,42; N 22,20. !

EJEMPLO VIII
1-(4-carbamoil-l-lsoDroDÍl-5-isotiazolil)urea

Una mezcla de 4 g de 1-(4-ciano-3-isopropil-5-iso- 
tiazolil)-3-isopropilurea, preparada como en el ejemplo VII, 
y 20 mi de ácido sulfúrico concentrado, ee calentó en un baño 
de vapor bajo agitación, durante 1,5 horas, y a continuación 
se vertió en 200 mi de hielo triturado. La solución oscura 
se neutralizó hasta t pH de 7 añadiendo hidróxido de amonio 
concentrado. El sólido que se separó se recogió, se secó y 
se disolvió en etanol. El etanol se retiró a presión reduci­
da hasta dar un sólido con 227-230° de temperatura de fusión. 
El sólido se mezcló con etanol caliente hasta formar una pas­
ta, la mezcla caliente se filtró y el filtrado se concentró 
a un volumen pequeño. El sólido que cristalizó se recogió en 
un filtro dando 1,8 g de un producto que segón el espectro 
NMR y el análisis elemental era 1-(4-carbamoil-3-isopropil-5-j. 
-isotiazolil)urea, con una temperatura de fusión de 238-240°.! 
Análisis: j
Calculado para CgH^gN^S: C 46,86; H 5,51; N 16,39 j

Hallado : C 46,80; H 5,68; N 16,42.
EJEMPLO IX

1-(4-etoxicarbonil-3-metil-5-isotiazolil)-3.3-dimetilurea
Una mezcla de 5 g de (4-etoxicarbonil-3-metil-5-lso 

tiazolil)carbamato de fenilo con una solución saturada de di- 
metilamina en 65 mi de dimetilformamida se colocó en un ma­
traz a presión y se calentó al baño de vapor durante 6 horas. 
El matraz se enfrió y el contenido se vertió en 300 mi de 
agua. La mezcla acuosa se extrajo con 3 porciones de 200 mi ¡
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de éter dietílico, los ex ractos etáricos se combinaron y se 
secaron sobre sulfato sódico. El éter se retiró a presión re, 
ducida a 0° y el residuo se disolvió en cloroformo. Un especj 
tro de IR demostró que se había obtenido el producto deseado.¡ 
Se retiró el cloroformo, se mezcló el residuo con éter dietí-¡ 
lico y se aisló por filtración el sólido no disuelto. El fil! 
trado se disolvió con más éter, las soluciones se lavaron oonj 
hidróxido de sodio al 10 % y a continuación con solución satu­
rada de cloruro sódico, secándose sobre sulfato sódico. El }

!éter se retiró como anteriormente y el residuo sólido se mez-j 
ció con el aislado anteriormente. Los sólidos combinados se i
recristalizaron con metilciclohexano.hasta dar 0,3 g de 1-(4-'

¡
etoxicarbonil-3-metll-5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea, con unaj 
temperatura de fusión de 128-129°. Los espectros IR y NNR se¡i
mostraron de acuerdo con la estructura asignada. !
Análisis:
Calculado para C ^ H ^ N ^ S :  C 46,86; H 5,51; N 16,39

Hallado : C 46,80; H 5,68; N 16,42. í
EJEMPLO X

1-(4-ciano-3-isobronil-5-isotiazolil)-3.3-dimetilurea ;
Una mezcla de 4,5 g de (4-ciano-3-isopropíl-5-iso- ¡ 

tiazolil)carbamato de fenilo y una solución saturada de dime-' 
tilamina y en 40 mi de dimetilformamida, se colocó en un ma­
traz a presión manteniéndose la mezcla en un matraz durante 
84 horas. La solución se evaporó hasta la sequedad a, presión 
reducida y el residuo se extrajo en etanol acuoso caliente. A' 
medida que se enfriaba la solución se separó un sólido. Este I 
sólido, con una temperatura de fusión de 130-134°, se aisló, , 
dejándose estar la solución mientras se separaba más sólido 
con una temperatura de fusión de 130-135°. Los dos sólidos -
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se combinaron y se recríe balizaron con metilclclohexano has­
ta dar 1,4 g de i-(4-ciano-3-isopropll-5-isotlazolil)-3,3-dl. )Qmetilurea, con una temperatura de fusión de 131-134 . Loa eg 
pectros y NMR se mostraron de acuerdo con la estructura 
asignada.
Análisis:
Calculado para C^H^N^OS: C 50,391 H 5,92; N 23,51

Hallado: 0 50,19; H 6,02; N 25,25.
EJEMPLO XI

1-(4-clano-3-pronil-5 '.sot iazolil )-3-metilurea
Una mezcla de 13,4 g de 5-amino-3-propilisotiazol- 

4-carbonitrilo y 70 mi de isocianato de metilo en 70 mi de 
tetrahidrofurán conteniendo 30 gotas de diacetato de dibutil- 
tin se calentó bajo reflujo durante 20 horas. La mezcla de 
reacción se concentró a presión reducida disolvióndose el re­
siduo en metanol caliente. La solución caliente se filtró 
y se dejó enfriar lentamente a la temperatura ambiente. El 
sólido que se separó se aisló en un filtro, se lavó con meta-! 
nol frío y se secó hasta dar 10,2 g de 1-(4-ciano-3-propil-5-! 
lsotiazolil)-3-metilurea, con una temperatura de fusión de 
194-195°. En un procedimiento adicional se obtuvieron otros 
2,4 g de temperatura de fusión igual a 192-193°. El espectro] 
NMR se mostró de acuerdo con la estructura asignada. ¡
Análisis: '
Calculado para C^H^N^OS: C 48,20; H 5,39; N 24,98 ]

Hallado: C 48,27; H 5,40; N 24,98. ¡
EJEMPLO XII

1-(4-ciano-3-etil-5-isotiazolil)-3-metilurea [
Una mezcla de 10,4 g de 5-emino-3-etilisotiazol-4- j 

carbonitrllo y 50 mi de tetrahidrofurán conteniendo 23 gotas '
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de acetato de dlbutiltin í 3 calentó bajo reflujo con agitación 
durante 16 horas. La mezcla se concentró a presión reducida 
y el residuo se recristalizó, con un tratamiento con el oar- 
bón activado, oon metanol para dar 11,8 g de 1-(4-ciano-3-eti3 
-5-Í8otiazolil)-3-metilurea, con una temperatura de fusión de 
220-221°. El espectro NMR se mostró de acuerdo con la estrug. 
tura final.
Análisis:
Caloulado para CgH^N^OS: C 45,70; H 4,79; N 26,65 

Hall, ío: C 45,90; H 4,91; N 26,56.
EJEMPLO XIII

1-(4-carbamoil-3-etll-5-isotiazolil)-3-metilurea
Una mezcla de 7,8 g de 1-(4-ciano-3-etil-5-isotiazoj 

lil)-3-metilurea preparado como en el Ejemplo Eli y 35 mi de j 
d.i4. .ulfdric. encentrad, ee calentd a 100° durante 1,25 h.4 
ras mientras se agitaba. La mezcla callente se agitó durante¡ 
5 minutos y a continuación se neutralizó (pH 8) con hidróxido ¡ 
de amonio concentrado. La mezcla se enfrió hasta -5°, se fil ¡ 
tró y el sólido aislado se lavó con agua fría. El sólido la-¡ 
vado se disolvió en metanol caliente, se filtró la solución 
caliente y a continuación se dejó enfriar lentamente. El só­
lido que se separó se aisló hasta obtenerse 5,6 g de 1-(4-car j 
bamoil-3-etil-5-isotiazolil)-3-me tilurea, con una temperatura¡ 
de fusión de 215-216°. El espectro NMR se mostró de acuerdo 
oon la estructura asignada.
Análisis:
Calculado para C g H ^ N ^ S :  C 42,09; H 5,30; N 24,54 

Hallado : C 42,31; H 5,41; N 24,63.
EJEMPLO XIV í

]
1-(4-carbamoil-3-nronil-5-is otiazolil)-3-metilurea ¡
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Una mezcla de f 6 g de 1-(4-ciano-3-propil-5-isotla¡ 
zolil)-3-metilurea preparado oomo en el Ejemplo XI y 40 mi de 
ácido sulfúrico concentrado se trató como se describe en el 
Ejemplo XIII para dar 6,9 g de 1-(4-carbamoll-3-propll-5-iso- 
tiazolil)-3-metllurea con una temperatura de fusión de 204- 
205°. El espectro NMR se mostró de acuerdo con la estructu­
ra asignada.
Análisis:
Calculado para O g H ^ N ^ S :  C 44,61; H 5,82; N 23,12 

Hall do : C 44,61; H 5,92; N 23,11.
EJEMPLO XV

1-(3-terc.-butil-4-ciano-5-isotiazolil)-3-metilurea
Una mezcla de 12,7 g de 5-amino-3-terc.-butil-iso- 

tiazol-4-carbonitrllo, 50 mi de isocianato de metilo en 50 mi 
de tetrahidrofurán conteniendo 25 gotas de diaoetato de dibu- 
tlltln se calentó bajo reflujo con agitación durante 24 ho­
ras. La mezcla de reacción se concentró, a presión reducida 
y el residuo se disolvió en metanol caliente. La solución 
de metanol caliente se filtró y se dejó enfriar lentamente. } 
Se aislaron tres fracoiones de cristales:

I tf 220-221o
II tf 183-187°
III tf 217-222°.

La cromatografía de capa fina y el examen espectros 
cópico IR y NMR demostró que I era 1-(3-terc.-butil-4-ciano- 
5-isotiazolil)-3-metil-3-(metiloarbamoil)urea casi pura y III 
era el producto deseado oasi puro, siendo II una mezcla en 
partes oasi iguales de estos materiales. La recristalización 
de III con etanol proporcionó 1,5 g de 1 -(3-terc.-butil-4-cia 
no-5-isotiazolil)-3-metil-urea pura, con una temperatura de
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fusión de 232-233°. que, ¡egón demostró la cromatografía de ¡¡
capa fina y la espectroscopia NMR estaba libre de oarbamoil- 
urea.
Análisis:
Calculado para C^H^N^OS: C 50,40; H 5,92; N 23,51 

Hallado : C 50,67; H 6,07; N 23,75. 
EJEMPLO XVI

1-(3-terc.-butil-4-carbamoil-5-isotiazolil)-3-metilurea
Una mezcla de 4,1 g de 1 --(3-terc.-butil-4-ciano-5- 

Isotiazolil)-3-metil-"-{metiloarbamoil)urea preparada como 
en el ejemplo XV y 20 mi de ácido sulfúrico concentrado se 
calentó a 100° durante 1,25 horas con agitación. La mezcla 
callente se vertió en 200 mi de agua de hielo y la mezcla se 
agitó durante 1 hora. La solución acuosa se neutralizó (pH 
8) con hidróxldo de amonio concentrado y se volvió a enfriar 
a 5 grados. El sólido se aisló encontrándose que era sólo 
parcialmente soluble en la mayoría de los disolventes. A con­
tinuación se sometió al sólido a extracción con etanol callen 
te utilizando un aparato Soxhlet. El extracto se enfrió y el¡
sólido que se separó se aisló hasta obtenerse 1,5 g de sólido¡

o 'blanco, con una temperatura de fusión de 332-333 , que según 
demostró el espectro NMR y el análisis elemental era la l-(3- 
terc.-butil-4-carbamoil-5-isotiazolil)-3-metilurea.
Análisis:
Calculado para C^QH^gN^^S: C 46,87; H 6,29; N 21,86

Hallado : C 46,58; H 6,37; N 21,84. 
EJEMPLO XVII

1-(4-ciano-3-propil-5-is otiazolil)-1.3-dimetilurea
Una solución de 11,5 g de (4-ciano-3-propil-5-iso- 

tiazolilcarbamato de fenilo y 3,7 g de dimetilamina en 40 mi
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de dimetilformamida se trató como ae describe en el ejemplo Xj 
hasta obtenerse un líquido marrón que se aolidlfioó ouando aej 
dejó estar durante la noche. La recristalizaoión del sólido 
con metanol acuoso proporcionó 6,8 g de 1-(4-ciano-3-propil- 
5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea, con una temperatura de fusión 
de 117-118°.
Análisis:
Calculado para C^H^N^OS: C 50,39; H 5,92; N 23,51

Hallado: C 50,57; H 5,89; N 23,77.
E.TWPT/) YVTTT

1-(3-terc.-butil-4-ciano-5-is otiazolil)-3,3-dimetilurea
Una mezcla de 12,2 g de (3-terc.— butil-4-ciano-5- 

isotiazolil)carbamato de fenilo y 3,7 g de dimetilamina en 
40 mi de dimetilformamida se trató como se describe en el 
ejemplo 10 hasta obtenerse un sólido blanco. Este sólido se 
recristalizó con etanol acuoso hasta dar 8,7 g de 1-(3-tero.- 
butil-4-ciano-5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea, con una tempe­
ratura de fusión de 167-168°.
Análisis: *I
Calculado para C^H^gN^OS: C 52,37; H 6,39; N 22,21

Hallado: C 52,17; H 6,60; N 21,95. 
EJEMPLO XIX

1-(4-ciano-3-etil-5-is otiazolil)-3.3-dimetilurea
Una mezola de 11,1 g de (4-ciano-3-etil-5-isotiazo- 

lil)carbamato de fenilo y 3,7 g de dimetilamina en 40 mi de 
dimetilformamida se trató como se describe en el ejemplo X 
hasta dar un sólido marrón grisáceo. La recristalización de 
este sólido con etanol dió 7,2 g de 1-(4-ciano-3-etil-5-iso- 
tiazolil)-3,3-dimetilurea, con una temperatura de fusión de 
156-157°. El espectro NMR se mostró de acuerdo con la tempe-
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ratura asignada.
Análisis:
Calculado para CgH^N^OS: C 48,21; H 5,39; N 24,99 

Hallado: C 47,98; H 5,58; N 24,86.
EJEMPLO XX

1-(4-carbamoil-3-DroDll-5-isotiazolil)-l.3-dimetllurea
A 4,0 g de 1-(4-ciano-3-propil-5-isotiazolil)-3,3- 

dimetilurea preparada oomo en el ejemplo XVII y enfriada en 
hielo, se añadieron cuidadosamente 8 mi de ácido sulfúrico 
concentrado. Se permitid que la mezcla se calentara lenta­
mente hasta la temperatura ambiente y acto seguido se calen­
tó durante 2 horas a 50°. La solución caliente se vertid so 
bre 75 mi de hielo y se agitó durante 15 minutos separándose 
el sólido. Se añadieron otros 75 mi de agua de hielo, agi­
tándose y filtrándose la mezcla. El precipitado aislado se 
lavó con agua fría.

El filtrado se neutralizó (pH 7) oon hidróxido de 
amonio concentrado, con lo que se separaron otros sólidos.
Por la cromatografía en capa fina se oomprobó que los dos só­
lidos aislados eran el mismo producto, combinándose y recris­
talizándose con etanol, hasta dar 3,3 g de 1-(4-carbamoil-3- 
propil-5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea, con 173-174° de tempe­
ratura de fusión. El espectro NMR se mostró de acuerdo con 
la estructura asignada.
Análisis:
Calculado para C^QH^gN^OgS: C 46,87; H 6,29; N 21,86 

Hallado : 0 47,07; H6,08; N21,81. 
EJEMPLO XXI

l-(4-oarbamoil-3-etil-5-lsotiazolil) -1. l-dimetilurea
Una mezcla de 4,0 g de 1-(4-ciano-3-etil-5-isotiazo
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111)-3,3-dimetilurea y 9 mi de ácido sulfúrico concentrado 
se trató oomo se describe en el ejemplo XX hasta dar 3*20 g 
de 1-(4-carbamoil-3-etil-5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea, con 
195-196° de temperatura de fusión. El espectro NMR se mostró 
de acuerdo con la estructura asignada.
Análisis:
Calculado para C g H ^ O g S :  C 44,63; H 5,83; N 23,13 

Hallado : C 44,76; H 5,93; N 23,27.
EJEMPLO XXII

1-(3-terc.-butil-4-carbamoil-5-isótiazolil)-3,3-dimetilurea 
Una mezcla de 5,4 g de 1-(3-tero.-butil-clano-5-lso 

tiazolll)-3,3-dimetilurea y 11 mi de ácido sulfúrico concen­
trado se trató como se describe en el ejemplo XX hasta obte­
nerse un sólido blanco. El sólido se reoristalizó oon ácido 
acático, y a continuación oon etanol, hasta obtenerse 1,8 g 
de 1-(3-tero.-butil-4-carbamoil-5-lsotiazolil)-3,3-dimetil­
urea, con 335-336° de temperatura de fusión. El espectro NMR 
se mostró de acuerdo con la estructura asignada.
Análisis:
Calculado para C^H^gN^OgS: C 48,88; H 6,71; N 20,73

Hallado : C 49,03; H 6,81; N 20,78.
EJEMPLO TTTTTT

1 - (4-carbamo il- 3-is onr onil-5-is o tiazolll) -3.3-dimetilurea
Una mezcla de 5,0 g de 1 -(4-ciano-3-isopropil-5-iso- 

tiazolil)-3,3-dimetilurea y 11 mi de áoido sulfúrico concen­
trado se trató oomo se describe en el ejemplo XX. El precipi 
tado inicial con una temperatura de fusión de 216°, se tritu­
ró con etanol. Se comprobó que el sólido insoluble, con una 
temperatura de fusión de 195-196°, era distinto del producto 
deseado y se retiró. La solución de etanol se calentó con
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ácido clorhídrico acuoso al 10 % durante 2 horas en baSo de 
vapor, ee enfrid la mezola y se reoogid el sdlido, seoándose 
hasta obtenerse 1,3 g de sdlido que, segdn los espectros NMR 
y el análisis elemental era la 1—(4—oarbamoil—3—isopropil—5- 
isotíazolil)-3,3-dimetilurea.

La neutralizaoidn (pH 7—8) oon hidrdxido de amonio 
con la mezola original muy ácida en agua de hielo, permitid 
el aislamiento de producto adioional que, al reoristalizarse 
con etanol, fundía a 183—184°. El espeotro NMR y el análi­
sis confirmaron que este produoto era 1-(4-carbamoil-3-iso- 
propil-5-isotiazolil)-3,3-dimetilurea pura.
Análisis;
Caloulado para C^QH^gN^OgS: C 46,87; H 6,29; N 21,86

Hallado : C 46,81; H 6,55; N 21, 96.
EJEMPLO XHV

1 -( 4-ciano-3-ia onr onil-5-is otiazolil) -3-me toxi-me tiluraa
Una mezcla de 4,3 g de (4-oiano-3-isopropil-5-iso- 

tiazolil)oarbamato de fenilo y 0,9 g de N,0-dlmetilhidroxil- 
amina en 20 mi de dimetilformamida en un matraz a presidn de 
200 mi se oalentd con agitacidn a 100° durante 5 horas, a 
oontinuacidn se dejd enfriar lentamente a la temperatura am­
biente. La mezcla se concentrd a presidn reducida. El resi 
dúo se solidifiod dejándose estar y se cristalizd con etanol 
hasta obtenerse 3,3 g de 1-(4-ciano-3-isopropil-5-isotiazo- 
lil)-3-metoxi-3-metilurea, con una temperatura de fusldn de 
106-107°. El espeotro NMR se mostrd de acuerdo con la es- 
t ruó tura asignada.
Análisis:
Calculado para C^H^N^OgS: 0 47,24; H5,55; N 22,04

Hallado : C 47,30; H 5,68; N 22,21.
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De igual modo se preparó 1-(3-tero.-butil-4-ciano- 
5-isotiazolil)-3-metoxi-3-metilurea, con 68,70° de temperatu­
ra de fusión. El espectro NMR se mostró de acuerdo con la eg!
truotura asignada. La hidrólisis de este compuesto utilizan­
do ácido sulfúrico concentrado, proporcionó 1-(3-terc.-butil- 
4-oarbamoil-5-isotiazolil)-3-metoxi-3-metilurea, con una tem­
peratura de fusión de 333° (descomposición). El espectro NMR 
se mostró de acuerdo con la estruotura asignada.

Utilizando un procedimiento similar al descrito en 
el ejemplo II se prepararon loe siguientes compuestos;
EJEMPLO XXV : 1-(4-o iano-3-is opropil-5-is otiazolil)-3-ci- 

clopentilurea, TT; 161-163°.
EJEMPLO XXVI : 1 - (4-o iano-3-is opropil-5-is otiazolil) -3-o i- 

clopropilurea, TF: 201-203°.
EJEMPLO XXVII : 3,3-dibutil-1-(4-ciano-3-isopropil-5-iaotia- 

zolil)-urea, un aceite pesado.
EJEMPLO XXVIII : 1-(4-clano-3-isopropil-5-isotlazolil)-3,3-di 

-(isopropil)urea, TF: 209-210**.
EJEMPLO XXIX : N-(4-oiano-3-isopropil-5-isotiazolil)-morfo- 

lina-1 -oarboxiamida, TF; 155-156**.
EJEMPLO XXX : N-(4-oiano-3-isopropÍl-5-isotiazolil)-piperl 

dina-1-carboxamida, TF; 170-171°.
EJEMPLO XXXI : N-(4-clano-3-isopropil-5-isotiazolil)-pirro- 

lldina-1-carboxamida, TF: 161-162°.
EJEMPLO XXXII ; N-(4-oiano-3-isopropil-5-isotiazolil)-2,5-d¿ 

metilpirrolidina-1-carboxamida, TF: 129-130°. 
EJEMPLO XXXIII : 3,3-dialil-1-(4-clano-3-Íaopropil-5-isotiaz¿ 

lll)-urea, TF: 59-60°.
EJEMPLO XXXIV : 3-seo.-butil-1-(4-ciano-3-isonroDil-5-isoti^ 

zolil)urea, TF: 176-178°.
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Por loa procedí lientos ejemplificados anteriormente 
ae prepararon también los siguientes oompuestos:
EJEMPLO XXXV : 1-/"4-oarbamoil-3-(1-metilbutil)-5-isotiazo- 

lilJ7-3-metilurea, TF: 216-217°.
EJEMPLO XXXVI : 1-(3-butil-4-carbamoil-5-isotiazolil)-3-me- 

tilurea, IF: 196-198°.
EJEMPLO XXXVII : 1-(1-seo.-butil-4-carbamoil-5-isotiazolil)- 

-3-metilurea, TF: 213-214°.
EJEMPLO XXXVIII: 1-/"4-oarbamoil-3-(1-metilbutil)-5-isotiazo- 

lil_7-3,3-dimetilurea, TF: 130-131°.
EJEMPLO XXXIX : 1rZ"4-carbamoil-3-( l-metllbutll^-isotiazo- 

lil.y-l-etilurea, TF: 206-207°.
EJEMPLO XL : 1-(4-oarbamoil-3-isobutil-5-isotiazolil)-3,3

-metllurea, TF: 182-183°.
EJEMPLO XLI : l-(4-olano-3-isobutil-5-lsotiazolil)-3,3-di­

metilurea, TF: 168-169°.
EJEMPLO XLII

EJEMPLO XLIII

EJEMPLO XLIV

EJEMPLO XLV

EJEMPLO XLVI

EJEMPLO XLVII

EJEMPLO XLVIII

1-/"4-carbamoil-3-(1-etilpentil)-5-isotiazo­
lil _7-3,3-dimetilurea, TF: 114-115^.
1 -/"*3-seo. -butil-4-ciano-5-isotiazolil )-3-mg) 
tilurea, TF: 195-197°.
3-butil-1-(4-oiano-3-isopropil-5-isotiazo- ! 
lil)-urea, TF: 129-130°.
1 - (4-e t oxicarb onil-3-met: il-5-i s ot iazolil) -3- 
etilurea, TF: 138-141°.
1-(4-etoxicarbonil<-3-metil-5-isotiazolil) -3- 
metilurea, TF: 189-192°.
1-(3-butil-4-carbamoil-5-is otiazolil)-3-etil 
urea, TF: 220-221°.
1-/**4-ciano-3-( 1,1-dimetilbutil)-5-isotiazo- 
lil_7-3,3-dimetilurea, TF: 108-109°.
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EJEMPLO XLIX : 1-(3-but ii-4-carbamoil-5-is otiazolil)-3-meto- 
xi-3-metilurea, TF: 163°*

EJEMPLO L : 1-(4-carbamoil-3-pentil-5-is otiazolil)-3-meta 
xi-3,3-metilurea, TF: 157-159°*

Las actividades herbicidas de los compuestos de la 
presente invención se mostraron del siguiente modo. En las 
pruebas anteriores a la aparición, se plantaron unas hileras
de semillas de judías de Lima fPhaseolus lunatus). maíz (zea 
maya). avena loca (Avena fatua), lechuga (lactuca sativa), mo.t 
taza (brassica júncea) e hierba silvestre (dlgitaria sanguina -
lis) en unas bandejas de suelo liso y poco profundas (8" x 6" 
x 3") conteniendo de 2" a 3" de suelo de limo arenoso. A las 
24 horas despuós de la plantación, se pulverizó en el terreno 
una disolución acuosa en aoetona del compuesto (utilizando 
acetona suficiente para obtener la solución), en una cantidad 
equivalente a 8 libras por acre, utilizando un volumen total 
equivalente a 80 galones por acre. Las bandejas se mantuvie­
ron en las condiciones normales de oultivo en el invernadero, 
durante unas 3 semanas, deepuós de lo cual se comprobó la efi 
cacia herbicida del compuesto. Se examinaron cada una de las 
espócies de plantas comparándolas con espócies no tratadas.
En la tabla I se enumeran los datos recogidos en las pruebas 
anteriores a la aparición con los oompuestos de la presente 
invenoión.

En las pruebas posteriores a la aparioión se planta 
ron unas hileras de semillas igual que en las pruebas previas 
a la aparioión, manteniÓndose las bandejas no tratadas en el 
invernadero hasta que aparecieron las primeras hojas trifolia 
das de las plantas de judías. Las plantas de prueba fueron 
pulverizadas entonces con una solución acuosa de acetona del
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compuesto, igual que en lt 3 pruebats previas a la aparición. 
Las plantas fueron devueltas al invernadero y mantenidas a 
las condiciones normales de cultivo durante otras tres sema­
nas, despuás de lo oual se comprobó la eficacia herbicida del 
compuesto. En la Tabla II se contienen los datos recogidos 
en las pruebas posteriores a la aparición con los compuestos 
de la presente invención.

T A B L A  I
Actividad herbicida previa a la aparición de las Isotiazolil-
dreas.................................  .... -

(expresadas como porcentaje de plantas muertas a 
8 l/acre)

Compues 
to del" 
ejemplo

Judía
de

Lima maíz
avena
loca lechuga mostaza

hierba
silvestre

1 90* 100 - 100 100 100
11 100 30* - 100 100 100
111 75* 0* - 100 100 50*
IV 100 0 - 80* 100 100
V 100 100 100 100 100 100
VI 100 30* - 100 100 100
VII 100 0 - 100 100 95*
VIII 100 0 - 100 100 90*
IX** 50 0 - 0 0 20
X 100 0* - 100 100 100
XI 100 70* 100 100 100 100
XII 100 100 100 100 100 100
XIII 100 100 100 100 100 100
XIV 100 100 100 100 100 100
XV 100 100 100 100 100 100
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TABLA I (Continuación)

Oompues 
to del 
ejemplo

Judía
de

Lima maíz
avena
loca Leohuga mostaza sllveatre

XVI 100 100 100 100 100 100
:cvn 100 100 100 100 100 100
XVIII 100 100 100 100 100 100
XIX 100 100 100 100 100 100
XX 100 100 100 100 100 100

— 100 100 100 100 100 100
XXII 100 0 100 100 100 10
XXIII 100 100 100 100 100 100
XXIV 100 100 100 100 100 100
XXV 0 0 0 80* 100 30
XXVI 100 100 100 100 100 100
XXVII 0 0 10 20 30 0
XXVIII 25 0 0 0 0 0
TTTTT 100 0* 50 100 100 100
XXX 50 0 10 100 100 10
XXXI 100 0 100 100 100 80*
XXXII 50* 0 0 100 100 100
XXXIII 50 0 0 100 100 70*
XXXIV 100 0 50 100 100 80*

* Las plantas sobrevivientes sufren gravee daRos y no se
cree que puedan recuperarse.

** Aplloado a 2 llbras/acre (l/aore)



5

10

15

20

25

30

- 30

S A B L A II
Actividad herbicida deepuás de la aparición de las Isotiazo
lilüreas____________________________________________________
(Expresada como porcentaje de plantas muertas a 8 l/acre)

Compueg 
to del 
ejemplo

Judía
de

Lima D1B.ÍÜ3
avena
loca lechuga mostaza

hierba
silveslrt

1 100 30* - 100 100 100
11 100 100 - 100 100 100
111 100 0 - 100 100 100
IV 100 70 - 100 100 100
V 100 100 100 100 100 100
VI 100 100 - 100 100 100
VII 100 0 - 100 100 80*
VIII 100 0 - 100 100 80*
TYB3E 100 0 ** 100 100 40
X 100 100 - 100 100 100
XI 100 70 100 100 100 100
XII 100 100 100 100 100 100
XIII 100 100 100 100 100 100
XIV 100 100 100 100 100 100
XV 100 100 100 100 100 100
XVI 100 100 100 100 100 100
XVII 100 100 100 100 100 100
XVIII 100 100 100 100 100 100
XIX 100 100 100 100 100 100
XX 100 100 100 100 100 100
XXI 100 100 100 100 100 100
XXII 100 30* 100 100 100 30
XXIII 100 100 100 100 100 100
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TABL* II fContinuación)
Compueg. 
to del 
ejemplo

Judía
de

Lima maiz
avena
loca lechuga mostaza

hierba
silvestre

XXIV 100 100 100 100 100 100
XXV 100 0 10 100 100 100
XXVI 100 100 100 100 100 100
XXVII 50 0 0 80 100 20
YYVTTT 100 0 50 50 100 10
TTTY 100 0 30 100 100 70
Yyr 100 0 0 100 100 10
XXXI 100 30 50 100 100 40
XXXII 100 0 0 100 100 80* **
XXXIII 100 0 20 100 100 60
XXXIV 100 30 70 100 100 100

* Las plantas sobrevivientes sufren graves daños o no se creí 
que puedan recuperarse.

** Aplioado a 2 l/acre.
Para aplicaciones herbicidas, la 1-(3-alqu.il-4-sus- 

tituida-5-isotiazolil)-3-alqulliireas, las 3,3-dlalquilóreas y 
-3-alcoxi-3-alquilüreas pueden utilizarse en diversas formula 
oiones incluyendo los adyuvantes y vehículos agrícolas ordina­
rios, es decir, los materiales que se emplean normalmente pa­
ra facilitar la dispersión de ingredientes activos, en aplica­
ciones agríoolas, reconociendo el hecho de que la formulación 
y el modo de aplicaoión de un tóxico puede afectar a la activé} 
dad del material en una aplicación dada. Así, un compuesto de 
la presente invención puede formularse como gránulo de tamaño 
de partíoula relativamente importante, como polvo humectante,
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corno concentrado emulsionable, como solución, o en cualquiera 
de los demás tipos de formulaciones, según el modo deseado de 
formulación.

Las formulaciones granulares son particularmente 
útiles para distribución aúrea o para penetración de un recu­
brimiento de hojas. Las formulaciones granulares útiles pue­
den ser de diversos tipos. Los granulos impregnados son aque­
llos en los que el ingrediente activo se aplioa a las partícu­
las grandes de un disolvente activo, o orno por ejemplo una ata- 
pulgita, o arcilla de caolín, zuros de maiz, mica expandida, 
ato., normalmente en foima de soluoión en un disolvente. Los 
gránulos recubiertos en superficie pueden producirse pulveri­
zando ingrediente activo fundido en la superficie de una par­
tícula generalmente no absorbente o pulverizando en una solu­
ción de ingrediente activo en disolvente. El nuoleo puede ser 
soluble en agua, como por ejemplo un fertilizante tratado para 
haoerlo flúido, o insoluble, como por ejemplo, arena, virutas 
de marmol o talo o sin triturar. Es particularmente útil un 
gránulo en el que un polvo humectable se aplica como revesti­
miento de superficie a una partíoula de arena o oualquier otrí 
tipo insoluble, de forma que el polvo humectable pueda dispeí 
sarse en contacto del gránulo con la humedad. Los gránulos 
pueden producirse por aglomeración de polvos por rodillos de 
oompactación por extrusión a travás de un troquel o con el 
uso de un disco de oompactación. Las formulaciones granula­
res pueden variar ampliamente en su concentración, contenien­
do las formulaciones útiles de un 0,5 % a un 95 % de ingre­
diente activo.

Los polvos humectables, como formulaciones igualmen 
te útiles oomo herbicidas tanto anteriores como posteriores a
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la aparioión, se presentan en forma Ae partículas finamente 
divididas que se dispersan fácilmente en agua u otros dispeí 
santes. El polvo humectáble se aplica en última instancia al 
terreno o a las plantas cuyo desarrollo se quiere inhibir, cg

!

mo emulsión en agua u otro liquido. Entre los vehículos tí­
picos de los polvos humectables se incluyen la tierra de ba­
tán, las arcillas de caolín, los sílices u otros diluyentes 
inorgánicos muy absorbentes y fácilmente humectables. Los 
polvos humectables se preparan normalmente de manera que pu& 
dan contener de un 5 % a un 80 % de ingrediente activo, según 
la absorbencia del vehículo, y por lo general contienen tam- 
bián una pequeHa cantidad de agente humectante, dispersante 
o emulsionante para facilitar la dispersión. Por ejemplo, 
una formulaoión de polvo humectáble útil contiene 80,8 partea 
de 1-(4-carbamoil-3-isopropil-5-isotiazolil)-3-metilurea,
17,9 partes de arcilla de palmito y 1,0 partes de lignosulfg 
nato sódico y 0,3 partes de polióster alifático sulfonado c& 
mo agentes humectantes.

Otras aplicaciones útiles como herbicidas, son los 
concentrados emulsionables, que son composiciones homogóneaa 
en líquido o pasta dispersables en agua u otro dispersante,

!y pueden consistir totalmente en un compuesto de la presente 
invención oon un agente emulsionante líquido o sólido, o pu& 
den tambión contener un vehículo líquido agrícolamente acep­
table, como por ejemplo el xileno, las naftas aromáticas pe­
sadas, la isoforona y otros disolventes orgánicos no voláti­
les.

*

Entre los agentes humectantes, dispersantes o emul­
sionantes típicos utilizados en las formulaciones agrícolas,

30 se incluyen, por ejemplo, los sulf onatos y sulf atos de alqul
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lo y alquilarilo y sus sales sódicas; los óxidos de polietile-r 
no; los aceites sulfonados, los ósteres de ácidos grasos de 
alcoholes polihídrioos; y otros tipos de agentes superfioiac- 
tlvos, muchos de los cuales existen en el comercio. El agen­
te superficiactivo, cuando se utiliza, comprende normalmente 
de un 1 % a un 15 % en peso de la composición herbicida. Es­
tas formulaciones pueden aplicarse sin ulterior dilución o co 
mo soluciones, emulsiones o suspensiones diluidas en agua u 
otro diluyante adecuado; las composiciones pueden aplicarse a 
la zona en la que se desea obtener el control pulverizándose 
en la vegetación indeseada o en la superfioie del terreno en 
caso de las composiciones líquidas, o. bien por medio de su 
distribución con equipo mecánico en caso de sólidos. El mat& 
rial aplicado a la superficie puede tambión mezclarse en la 
oapa superior del terreno por cultivo, o dejarse tal como se 
aplioa, según sea apropiado para obtener los resultados ópti 
moa con el tratamiento particular.

Los compuestos herbicidas activos de la presente in 
vención pueden formularse y/o aplicarse con insecticidas, fun­
gicidas, nematicidas, reguladores del desarrollo de las plan­
tas, fertilizantes y otros productos químicos agríoolas. Al 
aplicar los compuestos activos de la presente invención, ya 
se formulen solos o con otros productos químicos agrícolas, 
se emplean desde luego una cantidad y concentración efectivas 
de isotiazolilurea.

Es evidente que pueden introducirse diversas modi­
ficaciones en la formulación y aplicación de los nuevos com­
puestos de la presente invención, sin apartarse por ello del 
concepto inventivo de la mi3ma, tal como se define en las si­
guientes reivindicaciones.
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Descrita suficientemente la naturaleza del inven­
to, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe h& 
cerae constar que las disposiciones anteriormente indicadas 
son auaoeptlbles de modificaciones de detalle en cuanto no 
alteren su principio fundamental.

REIVINDICACIONES
1*.- Procedimiento para la preparación de lsotlazg, 

llláreas sustituidas de fórmula:

en la que R^ es un alquilo de cadena recta o ramificada de 1 
a 8 átomos de carbono; Rg es alquilo o alquenilo de hasta 4 
átomos de oarbono o oioloalquilo de 3 a 6 átonos de carbono; 
R^ es hidrógeno; y A es oiano, oarbamollo o alcoxlcarbonílo, 
en el que el grupo alcoxi oontiene de 1 a 4 átomos de oarbo­
no; caracterizado porque se haoe reaccionar un aminoisotiazol 
de fórmula:

n— ¡r* *
NHg

con un isocianato RgNCO a unos 25-100^0 durante media a 24 
horas, y se recupera el producto.

2*.- Procedimiento segiin la reivindicación 1, ca­
racterizado porque cuando A es alcoxicarbonilo, oontiene 
de 4 a 8 átomos de carbono.

3*.- Procedimiento segán la reivindicación 1, carag.
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terizado porque R^ es tero.-butilo, Rg es metilo, es hi­
drógeno y A es ciano.

4*.- Procedimiento segtin la reivindicación 1, ca­
racterizado porque R^ es metilo, R2 es isopropilo, R^ es hi­
drógeno y A es oiano.

5*.- Procedimiento para la preparación de isotia- 
zolilóreas sustituidas, tal y como queda sustancialmente deg 
crito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 36 hojas, escritas a máqui­
na por una sola cara.

Madrid
INC CORPORATION
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