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“como intermediarios en la sintesis de triazindionas herbici-

- das de fé6rmula: -

'donde R; representa ciertos radicales org&nicos. *

_2 | REF: BA-8132.

RESUMEN DE LA INVENCION

" Los cloruros de carbamimidoflo de férmula:

R, c1 0
o b i
‘CH3 - N~C=N-C-~-2C1

donde R, es alquilo delad éﬁomos de carbono, son fitiles
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ANTECEDENTES DE LA INVENCION :

. La patente estaaounidense'3.902,867 de Lin describe

.
« *

una clase de s-triazinas herbicidas de f6rmula genexals:

w
>

Ry

23\3 es oxigeno o azufre;
ki es ciertos fadicglés orgénicos inclufdos ciertos ra-
dicales a&ﬁﬂicos.§ ciclicos;
R, es'hidrégeno, alguilo inferior 6'ciertos cationes;
° Ry es hidrbgeno y cierto§ grupos alquilo inferior vy
Rénes ciertos radicales orgén;cds: o
y diversos mé&todos para lé sintesis de estos compuéstos.

En la solicitud de patente estadounidense cppendiénte
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" n° 621.401, presentada el 10 de Octubre de 1975 por Adams y

colaboradores, se describen y reivindican ciertas 2-tiotri-

‘donde

. -
. estos compuestos 2-tio, uno de los cuales implica ia® reac-

—

[

azindionas herbicidas de férmula:

H&U

o0 7
z

NN

N
A
~
Ry

wg_'..

Rl«eé ciertos radicales orgdnicos, inclufdos ciertos ra-

L
‘dicales alif&ticos, aliciclicos y aromé&ticos y

> e
.

~"\R2 es alquilo de 1 a 4 dtomos de carbono. ..
Ademés, la solicitud de patente estadounidengé.hﬁm.

621,401 describe dos procedimientos para la préparacién de

.s
-

N - . .
cibn de fosgeno con una cianimida, seguida de reacclién con

. T . . . . :
una tiourea sustituida, cuyo procedimiento, en parté;nks el

LY
» LR

objeto de_esta solicitud, . Saee

COMPENDIO DE LA INVENCION

Esta invencifn se refiere a nuevos compuestos de la
siguiente formula:’
CH, C1- o’
N H o .
Ry ~N-C=N-C-Cl (1)

Yy su'uso en la sinfesislde 2-tiotriazindionas herbicidas de

f6rmula:

o
Rl .\N/I\N .
: 1 SRy - D

CHy
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fluormetilo o uno o dos grupos metilo.

por reaccién de una cianamida apropiada con fosgeno, de

Ry es algquilo de 3 a 6 &tomos de carbono; cicloalquilo
'.de 5 a 8 &tomos de carbono, cicloalquilo de 5as8

étomos de carbono sustltuido con un grupo metllo, Cci-
clohex1lo sustltuido con un grupo trifluormetilo o

cbn dos a cuatro grupos metilo; diclbhexenilo; deca-

_hidrohaft-l-ilo, 3=trifluormetilfeniloc o

&
N Q-

’donde P es hldrégeno, met;lo, cloro o flﬁor Y.

*em
-

»
* .
L e .

o . Qes hldrégeno o cloro y

LR Y

E R, es alqullo de 1 a 4 &tomos de carbono.

Qo‘o .

Como se 1ndlca en la sollc1tud de patente estadouni-
dense n°® 621,401, ‘antes mencxonada, se. prefleren algunas de
estas tr1a21ndlonas por su alto grado de act1v1dad herblcl-
da y comprenden los COmgmemxﬁ de f6rmula II donde Rz
metllo y los compuestos de formula II donde Ry es da;igpen-

tilo opcxonalmente sustltuido con un grupo metilo o donde

Rl es ciclohexilo-opcionalmente sustituido con un grupo tri-

Es especificamente preferido por su actividad herbi-
C1da el compuesto 3-c1clohex11 6-dLmet11am1no-l-met11-2 -tio
s-triazin-2,4 (1H, 3H)-d10na.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Sintesis de los nuevos compuestos intermedios

- [

- Los compuestos de f6rmula I pueden ser preparados

acuerdo con la siguiente ecuacibn:
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e v e

m————

c1
o | H
(1) - RZ—V—CN + coc12 —_ R2~N-C = N~C-C1
o ! |
CH3 o | ”CH3 4
(n:) - xv), St (1) .

La reacc16n de 1la 01anamida y el fosgeno se lleva a

-cabo & una temperatura comprend1da entre 0 y 100°C, 31endo

una temperatura preferida entre 10 y .30°C para la mayor pu-

. reza del producto Yy entré 30 y 70°C para consequir una ope*

- racién econ6m1ca. Los disolventes adecuados para la reaccidn

son los dlsolventes arométicos como tolueno o benceno y

ree e

otros dlsolventes orgénlcos inertes; alternatlvamente, la

.

, reacc16n puede llevarse a cabo 81n disolvente en un, exeeso

-v‘

‘de fosgeno. La relac16n molar de fosgeno a c1anamida puede

ln‘b »

'ser desde 2:1 hasta un gran exceso de fosgeno, preferlble-

-mente desde 2: .1 hasta 100:1, siendo la més preferida la de

2:1 a 4:1, La presibn puede oscilar entre 1 y 10 atmééferas.

0 - -

Como puede verse, existen varios parémetros 1ntérde—

"co

-pendlentes. Ademés, el procedlmlento puede reallzarse'ae

forma continua o dlscontlnua. En general, se prefiere reall-

zar el proceso continuamente. Asimismo, se prefieren los di-
solventes no polares o menos polares, como benceno o tolue-

no, sobre los disolventes mds polares como cloroformo o clo-

ruro de metileno, Los subproductos gue constituyen impurezas

suelen precipitar de la -solucién en los disolventes no pola-

¥es y pueden ser separados ficilmente por filtracibén. De he-

cho, a medida que los disolventes se vuelven todavia més'po—‘
lares, tienden a mantener en soluc1on a todos. los subproduc-
tos Y volverse mis reactivos, dejando asi de satisfacer el

criterio antes menc1onado de ser inertes con respecto a las

sustanc;as reacc1onantes.




Como se ha indicado, los par&metros antes menciona-

C N St AR AR v,
1]
—

dos son intérdependientes. Naturalmente, puede obtenerse un

excelente rendimiento del producto deseado seleccionando los
valores m&s preferidos para cada uno de los diversos pardme-

tros de 0peracién;'por ejemplo, seleccionando un disolvente

oy M.
4]

;preferidd; operando a la temperatura preferida y con la rela

- cibn preferida de sustancias reaccionantes. Sin embargo, de-
be entenderse que todavia pueden obtenerse buenos rendimien-

_tos incluso aunque no se seleccionen todos los paré@metros

S A N
13

; - o 10 .- preferidos. Por ejemplo, el proceso de esta invencifn puede
éperar con éxito'utilizanéo un disolvente polar inerté) co-
mo el cloroformo, empleando tambi&n un excescde4p moies de

fosgeno en una operacidn discontinua. Sin embargo, también

N T

. debe entenderse que si se utiliza cloroformo como di&Slvente

.

'Y se reduce demasiado la relacidn de fosgeno a cianamida,

por éjémplo hasta 1:1, se obtienen précticamente té@éé‘los

.

subproductos. : ‘ : o ' e,

° . ) ) - 3 Ll g - g . .."
: - Sintesis de las triazindionas finales S

.
2e®t

Los compuestos de férﬁulaiII pueden ser.preparados
por reaccién de una 3-metiltiourea l-sustituida con el clo-
ruro de N-alguil-N-metil-N'-clorocarbonilcarbamimidoilo de

férmula I, de acuerdo con. la siguiente ecuacidn:
: - R cT o s
(2) R, - 1;1 -C=N-C 3 Cl + Ry-NH-C-NH~CH; ————>

i - - 25

(1) ' ' (v)

30 R
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Las tioureas utilizadas son productos comerciales

que pueden ser’pgepa;adas a partir de la amina, apropiada e
iisotioﬁianato de metilo, -La reaccibén de los cloruros de car-
jbamimidoilo y'Ia§‘tiou£eés sé lleva a cabo en presencié de
.un aceptor de §c1do, a una temperatura entre 0 y 100°C, pre-
fflrléndose una temperatura de 0 a 30°C para mayor pureza del
-producto y de 30 a 70°C para una operacidn econfmica. Los
i dlsolventes adecuados para la operac16n son los hidrocarbu-
..'ros alifaticos halogenados, éteres, hidrocarburos aromdticos

'halogenados h'¢ alquilados u otros dlsolventes orgénicos iner-

f."'

tes._La relacidn de cloruro de cmﬂnmuudoﬂp a tlourea es de

EJEMPLO 1 e
t‘ziv
Cloruro de N, N~d1met11-N'-clorocarbon1lcarbamlmldoilo

En un matraz provisto de un refrigerante de “adetona-
hielo seco, un tubo desecador, un agitador mecénic03§‘dn

embudo de adicibn, se prepara una mezcla de 59 0g (0 60 mo-

0..0

les) de fosgeno, 250 ml de tolueno anhldro y 20,0 g-de.car-

bonato sbdico anhldro en polvo. El objeto del carbonato s6-
dico es eliminar las trazas de cloruro de hidrégeno. La mez-
cla se agita durante'media-hdra y desﬁués se trata gota a go
ta y agltando, ‘a lo. largo de un periodo de 20 minutos, a la
temperatura amb;ente, con una solucién de 20,0 g (0,29 mo-
les) de dlmet11c1anamlda en 50 ml de tolueno anhidro. Des-

puéds la mezcla se agita durante 17 horas y a continuacifn

se filtra en condiciones rlgurosamente anhidras. E1: exce~ . ‘|

so de fosgeno y el tolueno se separan a vacio a,BO?C, quedan

do 40,1 g (83 §) de cloruro de N,N-dimetil=-N'-clorocarbonil-

carbamimidoilo en forma de aceite amarillo p&lido, sensible

a la humedad, p.e. 114-115°C a 1,5 mm Hg. Este material es
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de pureza suficiente para ser utilizado como intermediario.

cierta descomposicibn., Se observd un pico de resonancia mag-

la presencia del grupo clorocarbohilo.
'_én_lugar de la dimetilcianamida del Ejemplo 1, puéden'pre-

-pararse los siguientes cloruros de carbamimidoilo de £6r-

mula I:

- vente se separa del filtrado combinado con las aguas de la-

Este material puede ser destilado a vacio de nuevo pero con

nética nuclear-a 3,25 &CDCIB), caracteristico del grupo me-

tilo nitrogenado. Un pico infrarrojo a 1750 cmt demuestra

. Utilizando la N-algquil-N-metilcianamida apropiada

'-(CH2)3CH3

~CH(CH;) , : - e
-CH,CH;

EJEMPLO 2

3-Ciclohexil-l-metil-6-dimetilamino-2-tio-s-triazin-2,4 ( 1H,
" 3m)-diona

Se uEilizé‘ﬁﬁa solucifn de 59,0'9 {0,349 moles) de
c%oruro de N,N-dimetil-N’;clorocérbonilcafbamimidéilo en
612 ml de ﬁetrahidxofurano para tratar gota a gota, a lo lar
go de un_périodo de 70‘minutos,,a -5°C, una mezcla de 60,0 g
(0,349 moles) de l-ciclohexil-3-metiltiourea y 91,0 g (0,9
moles) de trietilamina en 1346 ml de tetrahidrofurano. la

mezcla resultante se agita durante 17 horas, se filtra y la

sal aminica insoluble se lava con tetrahidrofurano. El disol

T
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va&ade‘Uﬂzahﬁm&mﬁrax> y el residuc ée lava_sucesivamente
con éter Y agua. Secando en una estufa de vacio se cbtienen
82.g (88 8) de 3-ciclohexil-l-metil- 6-dimetilamino-2-tio-s-
trla21n-2 4(1H 3H)-dlona, p.f 209°C
Empleando 1a N-alqull-N-metllcianamlda y la 3-metil-
-:tlourea 1- sustltuida apropiadas, se sigue el procedlmlento
_anterior para preparar las siguientes 2-tiotriazindionas de

férmula II.

_Ej. "Ry ‘ R, _ P.f., °C
2 a t-butilo metilo 155-156 -
b isopropilo metilo 145-146 .3,
" & 4-clorofenilo metilo , 240- 241,5“:
. ) - _ - — ) & s
d ciclohexilo ~ butilo ' o 1o4-105 -

o g

De forma similar, pueden prepararse tamblén los si-
’0?

' guientes an&logos: . o S e
- Ej. Ry | Ry | s::.i
2-e n-propilo S , © metilo f}if
£ 'ﬁ-héxilo o i metilo
. g. neopentilo n ,' metilo
h-“l-etilprépilo 7 metilo
i ciclopentilo = N * metilo
3 _ciéloocﬁilo * : : " metilo
k- '3-metil¢iclopentilo metilo
1 : 3-me£ilciclohexilé - - metilo
| m 3,5;dimetilciclohexilo ~ metilo
. B 2-ciclohexen-1-ilo ' metilo
o . decahidronaft-l-ilo metilo
- p fenilo ' - metilo

q 3-trifluormetilfenilo . metilo
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Ej. R, | R,
2 r 2-fluorfenilo ' ' nmetilo
s .3,4rdi¢10rofenilo 1‘ _ _ - metilo
t ciciohexilo‘  R _ _ etilo

‘u_ 2-metilciclooctilo | - metilo
v 3-frifiuorﬁetilcic;ohexilo - metilo
.w _ 3;3,S,SetétrametilcicloheXiio " metilo
% 3-metilfenilo | © metilo

y 4;clqroé2-fluorfenilo : metilo

la?II‘pueden prepararse por métodos convencionales./Corjpren-
_ . . . . LA

‘den polvos finos, gr&nulos, granzas, soluciones, susgensio-

" medios adecuados y utilizadas a volfmenes de rociada de¢sde
algunos litros hasta varios centenares de litros por hect4-

_rea. Las composiciones muy concentradas se utilizan fundamen!

_10

Formulacifn de los compuestos

reeet

;Las formulaciones fitiles de. los compuestos de. fHrmu-

nes, emulsiones, polvos mojables, concentrados emulsionables

« #

y similares. Muchos de estos pueden ser aplicados djirecta-
’ 'a;;a.

mente. Las formulaciones rociables pueden ser diluidas-.con

e

talmente como intermediarios para nuevas formulaciones. En

sentido amplio, laé_formulaciones contienen alrededor de 1 a
99 % en peso de ingrediente(s) activo 9 por lo menos uno de
loé siguientes ingredientes: a) alrededor de 0,1 a 20 % de

uno o varios agentes tensoactivos y b) alrededor de 5 a 99 %
de uno o varios diluyenies s8lidos o liguidos. M&s especifi-
camente, contendrén estos iﬁgredientes en las siguientes prg:

porciones aproximadas:
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los concentrados emulsionables)f 5-50 40-95 0-15
-iSuspensiénes:aCuOSas : ) 10-50 40-84 1-20
* Polvos finos . | ' 1%25 70-99 0- 5

Grénulos esfériéos y cilindricos 1-95 5-99 0-15

Composiciones de gran concen-

.menorés o mayores de ingrediente activo, de acuerdé”ééh el
uso pretendido y las propiedades fisicas del compuesto. Algu-

- y 5
.nas veces son convenientes unas relaciones de agentb'fenso-

_iincorporacién a la formulacidn o durante la'mezcla'en?el

: ﬁidgewood, New Jersey, asi como la de Sisely y Wood, “Ency-

_11

Porcentaje en peso
Ingredien Diluyen Agente(s)
te activo te(s) tenspactivo(s)

Polvos mojables - 20-90 0-74 1-10

Suspensiones, emulsiones y
soluciones olevsas {(inciuidos

tracién 90-99 0-10 0- 2

Naturalmente, puede haber presentes unas proporciones

3

LA

. . v
activo a ingrediente activo mis altas, que se consi@ﬁén por

z & &

tanque, ‘ .

&

2
H

R

" Los diluyéntes s6lidos tipicos han sido desétiﬁés
pbf Watkins y colaboradorés en "Handbook of Insectié%?é Dust
Dilﬁents and Carriérs", séguﬁda edicidn, Dorland Books,
Caldwell, N.J,. Séwprefieren los diluyentes més absorbentes
para los polvos mojablés v los m&s densos para los polvos
finos. Los diluyentés y disolventes liquidos tipicos han
gidé §escritos por Marsden, “Solveﬁts Guide”,.segunda edi-
cibn, interséience; New York, 1950. Para los concentrados
en suspensidn se pfefiefe una solublidad inferior al 0,1 %;
es preferible_que los concentrados en soluci&n sean estables
contré la separacién de fases a 0°C. Las obrés "McCutcheon |

Detergents and Emulsifiers Annual®™, Allured Publ.Corp.,

clopedia of Surface Active,Agénts“, Chemical Pubi.Co.,Inc.,
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| -New York, 1964, contienen listas de agentes tensoactivos y
. sus aplicaciones recomendadas. Todas las formulaciones pue-

den contener cantidades minoritarias de aditivos para redu-
ingredientes deben haber sido aprobados por la U.S. Environ-
.. son muy coﬁocidds: Las soluciones se .preparan simplemente

‘mezclando los ingredientes. Las ComPOSlCloneS sblidas finas

en un molino de martll‘os o de ene gia £lufda. Las suspensxo-

nes se preparan por molienda en moyado (véase, por ejemplo,

- por técnlcas de aqlomeraC16n. Véase J.E. Browning, "Agg&ome-

- 12 _

cxr la formac16n de espumas, el apelmazamlento, la corr0516n

el crecimiento mlcrobloléglco, etc. Preferlblemente, los

mental Protection Agency para el uso pretendido.

Los métodos de preparacifn de estas composiciones

r'ac"#

se preparan mezclando y habltualmente moliendo, por e;emplo

& &2

-‘::e
ci"

s

la patente estadounldense 3.060.084 de Littler). Los Qrénu-

los esférlcos b4 01lindr1cos puedenAprepararse rociando el

L4
%

materlal activo sobre portadores granulados preformadee o

o'.c.

ratlon , Chemical qu;neerlng, 4 de Diciembre de 196?, « pags,

147£€F. y"Raxy s Chemical Englneers Handbook", cuarta ed1c16n,

McGraw-Hill, N.Y.,.1963, p&gs. 8-59ff. '
Para mds informacidn relafiva a la técnica de la for-

mulacién; véanse por;ejempio las siguientes referencias:

t . H. M. Loux, patente estadounidense 3.235.361, 15 de

Febrero de 1966, columna 6, linea 16 a columna 7 11~
nea 19 'y Ejemplos- 10 a 41
R.w. Luckenbaugh, patente estadounidense 3.309.192,
14_de'Marzo de 1967, columna 5 linea 43 a columna 7
lipea 62 y Ejemplos 8, 12, 15, 39, ‘41, 52, 53, 58,
132, 138-140, 162-164, 166, 167, 169-182,

H. Gysin y E. Kniisli, patente estadounidense nfmero
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’ 3-biclohekil-l—metil-G-dimetilamino—z-tio-s-

- 13-

. 2:801.855,. 23 de Junio de 1959,columa 3. 1fnea 66 a .
columna 5 llnea 17 y Ejemplos 1-4. ; . | |
. @.C. Kllngman, uijeed Control as a Scxence , John
‘Wlley & Sons, Inc., New York, 1961, pdgs. 81-96.
J.D. Fryer y S. A. Evans, "Weed Control Handbook",
.'qulnta edicidn, Blackwell Sc1ent1f1c Publxcatlons,
'Qxford, 1968, pigs. 101-103.
EJEMPLC. 3

.© - polvo mojable

triazin-2,4 (1H,3H)-diona . k)
dioctilsulfosuccinato s6dico . 1,535-;
. . o L 2 e
ligninsulfonato sédico | 3 k:.{
. S s3%s s
metiicelulosa de baja viscosidad ' ’ 1,5.f§v
. atapulglta s | 54;§‘%

. Los 1ngred1entes se mezclan bien, se pasan pbr=un mo-

llno neumétlco para producir un tamano medio de partfcula

si...

i 1nfer;or a 15 micras, se mezclan de nuevo y se tanfeeén a

0

través de un tamiz del n° 50.de las normas estadounidenses
faperturas de 0;3“mm) antes aé envasarlos. '

Todos los compuestos ae esta invencién pueden ser .
formulados de la misma manera.

- ~ _ EJEMPLO 4

Gr&nulos ¢ilindricos extruidos

'3-isopropil-l—metil-GQ&imetilaminQQZ-tio-sf

triazin-2,4 (1H,3H)-diona , 25 %
§u1fét0:sédico anhidro o o 10 %
. ligninsulfonato célcico crudo i , o ';‘5 %
‘alquilnaftalensulfonato sédico ' 1%

bentonita cilcica/magnésica ‘ 59 % .
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'Los ingredientes se mezclan, se muelen a martillos y
después se humedecen con alrededor del 12 % de agua. La mez-
cla se extruye como cilindros de unos 3 mm de di&metro, gque

se cortan para producir g_r'énu'lcsmde unos 3 mm de longitud.

Estos pue‘den' ser utilizados directamente despufs de secos o
‘bien los gréﬁulos secos pueden ser machacados hasta que atra

- viesan un tamiz del n°® 20 de las normas estadounidenses

(aperturas de 0,84 mm). Los gré&nulos retenidos sobre un ta-

- miz del n-°740 (aperturas de'0,42 mm) pueden ser envasados

para uso y los finos reciclados,

EJEMPLO 5 i

o Su-sp‘er'lsién 'acu&»sa . & a{»

: ’3-f>—clorofénil-l—mei:i1-6-d.imetilam':.‘..no—-z—-tioFs-.— =; )
triazin-2,4 (1H,3H)-diona _ Lo 2%y
atépu_lgita hidrata;‘ia . ) . 3%%
ligninsulfonato célcico crudo ' | : - ‘:g;fq‘;%
~ dihidrégeno-fosfato sédico . ' o S :%
agua | S -‘ - 61;:,:":

Los ingfedientes se‘muelen juntos en un molino de bo-
las o de rodillos‘l}asta gue. las particulas s6lidas se han re-

ducido a difmetros inferiores a 10 micras.

'~ EJEMPLO 6
3-ciclohexil-l-metil-6-dimetilamino-2-tio-s-
_-triazin-2,4(1H,3H)-diona 20 %
isoforona - \ E ‘ - 67 %
dimetilformamida ) : | ] 5 %

.mezcla de sulfonatos solubles en aceite y éte~

res polietilenglic8licos : : 8 %
Los ingredientes anteriores se mezclan calentando pa-

ra producir un concentradc emulsionable homogéneo.
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" EJEMPLO 7

Polvo mojable

F 3_ciclohexil-l-metil-6-dimetilamino-2~tio-s-

trlazxn-z 4 (1H, 3H)-d10na v 80 %"
éter dodec1lfenillco de polletllengllcol 2 %
jligninsulfpnato séd1c0‘ 4 %
féilicoaluminéfs sédico | | 6 %
| - 8 &

. caolinita

Los ingredientes se mezclan bien. Se agrega el agen-

“te tensoactivo liquido rociindolo sobre los ingredientes sé—ﬂ

-

- lidos en 1a mezcladora. Despuds de molex en un mOllpq‘ée mar
tlllos para producir particulas practicamente todas<&§-un

tamafio inferior a 100 micras, el material se vuelve{q%ﬁez-
. - ’ 5 s ’

- clar se tamiza a +ravés de un tamiz del n° 50 de 1lds nor-
Y : ps oS5

<
¥

mas estadounidenses (aperturas de. 0,3 mm) y se envaéa%

Grénulos "z

Polvo mo;able del Ejemplo 7 o Q %
grénulos de atapulglta (normas estadouniden- o

ses 20-40; 0,84-0,42 mm) , 90 %

" Una suspensibn del polvo mcjable confeniendo un 50 %
de sBlidos se rocia sobre lavsuperficie de los gré&nulos de’
atapulgita eﬁ una mézcladqfa doble cbnica. Los gr&nulos se
s;cgﬁ y envasan. |

EJEMPLO 9

Concentrado de gran potencia

3-(3, 4-diclorofenil)-1l-metil- G-dlmetllamlno-Z -tio-
s-tr;az;n-z 4 (1H, 3H)-dlona - 99 %

éter trlmetilnonillco de poliet;lengllcol S '; 1%
El agente- tensoactivo se rocia sobre el 1ngred1ente
activo en una mezcladora y la mezcla se tamiza por un tamiz

del n° 40 (aperturas de 0,42 ram) antes de envasarla. El con-
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‘Pirofilita puiVerizada : S 74,6 %

’ Vl.".SCA‘.

"I Uso de los compuestos

- ‘ ‘ .
. pre gue sea necesario controlar la maleza, por e;emé%geen
. : e o S

centros industriales, servidumbres de paso del ferrqég;ril

“tado final particular deseado, con el uso implicados.¢on la

. papel, no es posible estabiecer una proporcidn de-aplicacién

‘con cualquier otro herbicida y son especialmente Gtiles en.

-16 -

centrado puede ser formulado de nuevo para uso en la préc-
tica.
'EJEMPLO 10

Polvos finos

concentrado de gran potencia del
" Ejemplo 9 . » ‘ - 25,4 %

Los ingredientes se mezclan bien y se envasan para

. Los compuestos de férmula II son Gtiles para,glicon-.

trol de la vegetacidén indeseable. Pueden ser utilizados siem

y zonas adyacentes a los terrenos de cultivo. <
. : .

La cantidad precisa de los compuestos de férmula II
: %is +
a utilizar en cualquier situaci8n dada variard@ con el resul-

&
o

L] PP

. . . L4
planta y el terreno implicados, con la formulacidn utiliza-
da, con la forma de aplicacisn, con las condiciones atmosfé-
ricas prevalentes:’con'la densidad del follaje y con facto-

res similares. Como hay tantas variables desempefhando su

adécnééa paia'todas las situaciones. En sentido amplio, los
compuestos‘de esta invencifn se utilizan en proporciones
éproximadas de 1 a 25 ké/ﬁa. Las proporciones m&s bajas den-
tro de.estos limites se utilizan generalmente sobre tierras
m&s ligeras, tiei#as bajas en materia-orgénica o en situacio
nes doﬁde no es necesaria una persistencia m&xima.

Los compuestos de f6rmula II pueden ser combinados




{»

e e 5 -

‘malas hlerbas.

'?pequena solub;lldad en agua que da lugar a una actividad
. residual en el terreno mis prolongada. Por ejemplo, la 3-ci-

" clohexil-6-dimetilamino-l-metil-2-tio-s-triazina-2,4 (1H,3H)-

.avena loca (Avena fatua), casia {(Cassia tora),ipome ea*
(Igomoea sp.}, cadillo (Xanthium sp ), sorgo, maiz, 303a,

_arroz, trigo y tubérculos de juncia y se apllca un kratamlen

'un dlsolvente no fit0t6XlCO. Al mismo tiempo, se roqshﬂ unas

’plantas de algoddn con 5 hojas {incluidas las cotlledonarlas

ZQ ~frijoles enanos cop la tercera hoja trifoliada en expansién,

rias, arroz con 2 hojas, trigo con una hoja y juncia con 3-

- das las especies con los controles y se clasifica visualmen-

c@mbinaci5n.con herbicidas de los tipos de urea sustiguida,

uracilo é s-triazina, para controlar un amplio espectro de

Los compueStos ge esta 1rvenC1on son espec1a1mente

ﬁtlles para controlar la vegetacién indeseada, debido a su

diona tiene_ﬁna soiubilidad en agua de 2,6 ppm.

) EJEMPLO 11
[ : : : se5e%

Procedimiento de ensayo

..
* i

En un medio de cultlvo se slembran semillas dé Qata

By

de galllna-(Dlgltarla sp.),. cerreig (Echinochloa cré% &11i),

3 - w

*

to de preemergen01a con los productos quimlcos dlsueltes en

Ry

pata de gallina con 2 hojas, cerreig con 2 hojas, avena lo-
ca con una hoja, casia.con 3 hojas (incluidas las cotiledo-
nériasz, ipomea con 4 hojas {incluidas las cotiledonarias),

cadiilo con 4»ﬁojas (incluidas las cotiledonarias), sorgo

con 3 hojas, maiz cbn B,hojas, soja con 2 hojas cotiledona-

5. hojas. Las plantas tratadas y los controles se mantienen

en un invernaderc durante 16 dfas y después se comparan to-

te su respuesta al tratamiento. También se realiza una_clasi
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" ficacidn cuantitativa del tipo de dafio sobre una escala de.

fsis; "B"_indica quemaduras foliares; "D" significa desfolia-
- ¢ibn; *L" significa tumbamiento y "G" representa retraso

del crecimiento.

1
\

i' .

0 a 10; una puntuacién de 10 significa ‘la destruccifn com-
pleta Yy una. puntuac;én de 0 51gn1f1ca que no se ha causado
ningGn dano. Tamblén se reallza una clasif1cac15n cualltatl-

©

va -del tipo de dano, la letra “C" 51gn1f1ca clor051s/necro-

Y
es i T




(2]

at
2%

0
o
%

20T

07
201
ab

201
20T

%,

201
oF
ap
01

20T
[

201

207
2%
gL
20T

0T

o8

o8

201
A

0T -

01

201

o

€L

201

- 4

20T
20T

broung erse) OTTIpen eowedl eurrreb BIsare) 201y
' ) ap eled

20T

BURAY

.
: nuwu‘ q.
. 2% Ot O ~- - p’0 ETOURDIUB-3180d
: nndn - o11d0adosT
IS, e, K
Mt vYT 28 A oL $'0.. eTousbras-a1d
Mﬁ Um. umq.. 20T - - . p'0 erousbrsup-3sod :
' . ' ‘ . OTTURFOXOTO~
af @ &¥’dr e 4, §'0  eyoucbrows-sig
T 06 2% 00T - - z  wrousBIowe-3903
Jv B L . OTTRUCTOTD
QA: 0T 0T 0T B.Hm 20T . T eroUShINR-91Y
03_,,.‘&. efog zyew obIog ugpobty - sousus M opek = H
| . setol1 /By ~esue odry,
! o
: 1
LEmoyN_N\_ 8 .

S oo k
—— s z/m\z/ Ty

L SVITId

SYT A ISTINIST VT A SOV

02

- 88

02

S1

o1




- 20~

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicid4

_ta deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES
1. Un procedimlento d¢ preparacibn de nusvas trig
zindionas herbicidas de férmula:
;‘: vy ."
Y

donde _ :?.'

‘Rl es alquilo de 3 a 6 ftomos de carbono; cici%éiiuilo
_de 5 a 8 &tomos de carbono; cidloa;quilo dékgﬁa 8
Atomos de carbono'sustituido con un grupo netlo;

ciclohexilo sustituido con un grupo trifluérig%ilo

o con 2-4 grupos metilo; ciclohexenilo; deééﬁé&ro-

a®®e N

naft-l—ilo; B-trif;uormetilfenilo o . LR

A2

donde P es hidrbgeno, metilo, cloro o flﬁ&r‘y
! Q es hidrégeno o cloro ¥
R, es muilo de 1 a 4 atomos de carbono;
cuyo frocediﬁiento consigte en hacer reaccionar un cloruro
de N—alquil—Nrmetil-N’—ciorocarbonilcarbamimidoilo de fbérmu-
la: |
: S

SR |
Ry - MH - C - NH -AGHB

donde Ry ¥ R2 son los>definidos anteriormente.
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"donde la relacidn molar de fosgeno a cianamida es 2&

-21--

2. Un procedimiento éegﬁn la reivindicacibn 1,

‘donde R, 5 metilo, cloruro de N,N-dimetil-N’-clorocarbonil-

carbamimidoilo.

10}

Z. Un procedimiente seghn la reivindicscibn 1,
donde la relacidn del cloruro de carbamimidoilo a la tiou-
rea es de 0,9:1 a 1,1:1. -

4, Un procedimiento segin la reivindicacién 1,

donde el cloruro de N-alquil-N-metil-N"-clorocarbonilcarba-

mimidoilo se obtiene haciendo reaccionar fosgeno con una

cianamida de férmula:

. ek
‘ ¢ .

R, - N = CN
5, Un procedimiento segin la reivindicaciﬁ By

- <

-~

o

100:1. : . o ..
6. Un procedimlento segun la reivzndlcaclgncu,
donde la relacidén molar de fosgeno a ciananida es 2;;;?
41 | |
7. .Un procedimiento segin la feiviﬁdicacié;.ﬁ,
donde la reaccidn se lleva a cabo en un disolvente no polar.
8. Un procedimiento seglin la reivindicacidn &,
donde el disolvente no polar esti seleccionado del grupeo
formado por benceno y tolueno. "
9. Tn procedlmiento segin la reivindicacién 4,
donde la reaccion se lleva a cabo en un disolvente no polar.
10. Un procedlmiento segin la relvindicaclon &,
donde'él disolvente no polar esté seleccionado del grupo
formado por benceno y tolueno. |
11. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el

que ha de recaer la Patente de Invencibn que se sol;cita~
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NAS HERBICIDAS.

- 22=

'UN PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE NUEVAS PRIAZINDIO-

A
N

.

Todo "conforme queda descrito y reivindicado en

b ] -
18

paginas mecan ogz:éfiadas. :

Madrid, 22 febrero 1.977
BERNARDO UNGRIA

P.p.
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