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La presen te  invención se r e f ie r e  a  derivados de 

iso x azo l y a h e rb ic idas que le s  con tienen . Más p a r t ic u la r ­

mente se r e f ie r e  a derivados de isoxazo l de fórmula:

X-

R-

___ i—,__ N___i r

-o-

en la  que R rep re sen ta  un átomo de hidrógeno o un ra d ic a l  

a lc o h ilo  de a Cg o un ra d ic a l  a r i lo  de Cg a C^g, 3*̂  r e ­

p resen ta  un átomo de hidrógeno o un r a d ic a l  a lco h ilo  de C
2 * 

a  Cg, R rep re sen ta  un ra d ic a l  a c ilo  de C^ a C ^ ,  un r a d i ­

c a l  -C0-N(R^)R^, /"rep resen tando  R  ̂ y R  ̂ cada uno un átomo 

de hidrógeno o un ra d ic a l  a lco h ilo  de a Cg, un ra d ic a l  

a lquen ilo  de Cg a Cy, un r a d ic a l  a lq u in ilo  de C^ a Cy, un 

ra d ic a l  a ra lco h ilo  de Cy a C ^ ,  un ra d ic a l  a r i lo  de Cg a

C^g, un r a d ic a l  a lcox i de C^ a Cg o un ra d ic a l  a lc o h il t io
l ¿de C^ a Cg, o b ien  lo s  ra d ic a le s  representados por R*' y R 

se unen eventualmente uno a l  o tro , d ire c ta  o indirectam en­

te ,  en e sp e c ia l con otro heteroátomo (átomo de n itrógeno , 

de oxígeno o de azufre) formando un c ic lo  nitrogenadoJ7 o 

un r a d ic a l  -CO-Y-R*' ¿"representando R  ̂ un r a d ic a l  a lco h ilo  

de C^ a Cg, un ra d ic a l  a lquenilo  de Cg a Cy, un r a d ic a l  a l  

q u in ilo  de C  ̂ a Cy, un ra d ic a l  a ra lco h ilo  de Cy a C o un 

r a d ic a l  a r i lo  de Cg a C ^  y representando Y un átomo de 

oxígeno o de azufre_J7 y X rep resen ta  un átomo de hidrógeno 

o de halógeno, o un r a d ic a l  a lco h ilo  de C^ a  Cg, estando 

unidos eventualmente lo s  ra d ic a le s  representados por R y X 

uno a  o tro , en un r a d ic a l  a lcohileno de C^ a Cg , tenióndos
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- e n  cuenta que e sto s  ra d ic a le s  a lc o h ilo , ra d ic a le s  a ra lc o -  

h ilo  y ra d ic a le s  a r i lo  llevan  eventualmente cada uno, uno 

o v a rio s  átomos de halógeno o bien ra d ic a le s  a lco h ilo  de 

a  0^, ra d ic a le s  a lcox i de a Cg, ra d ic a le s  n i tro  y 

ra d ic a le s  h id ro x ilo ,

y a  lo s  herb ic idas que le s  contienen como co n stitu y en tes  

a c tiv o s .

A continuación se proporcionan ejemplos de d i­

versos sign ificados de lo s  símbolos. Los ra d ic a le s  a lc o h i­

lo son en e sp ec ia l ra d ic a le s  m etilo , e t i l o ,  p ro p ilo , i s o -  

p ro p ilo , b u tilo , is o b u tilo , te r e -b u ti lo ,  c ic lo p ro p ilo , c i -  

c lo p e n tilo  y c ic lo h e x ilo . Los ra d ic a le s  a r i lo  son en espe­

c i a l  ra d ic a le s  f e n i lo ,  t o l i l o ,  x i l i l o ,  n i t ro fe n i lo ,  h a io -  

genofen ilo , h id ro x ifen ilo  y m etox ifen ilo . Los ra d ic a le s  

a lquen ilo  son en e sp ec ia l ra d ic a le s  v in ilo ,  a l i l o ,  b u ten i-  

lo , b u tad ien ilo , c ic lohexenilo  y c ic lo p e n te n ilo . Los r a d i ­

c a le s  a lq u in ilo  son en e sp ec ia l ra d ic a le s  e t in i lo ,  p ro p i-  

n i lo  y b u t in ilo . Los ra d ic a le s  a ra lco h ilo  son en e sp ec ia l 

ra d ic a le s  bencilo , f e n e t i lo ,  halogenobencilo, m etoxibenci- 

lo , h id rox ibencilo , n itro b e n c ilo , o(-m etilbencilo  y o¿,o¿- 

-d im etilbenc ilo . Los ra d ic a le s  alcoh ileno  son en e sp ec ia l 

ra d ic a le s  te tram e tilen o , pen taae tileno  y hexam etileno. Los 

ra d ic a le s  a lcox i son en e sp ec ia l ra d ic a le s  metoxi, e to x i, 

propoxi y bu tox i. Los ra d ic a le s  a lc o h il t io  son en e sp ec ia l 

ra d ic a le s  m e ti l t io , e t i l t i o ,  b u t i l t io ,  c ic lo p ro p il t io ,  y 

c ic lo h e x i l t io .  Los ra d ic a le s  a c ilo  son en e sp ec ia l ra d ic a ­

le s  fo rm ilo , a c e t i lo ,  p ro p io n ilo , b u t i r i lo ,  is o v a le r i ló ,  

p iv a lo ilo , a c r i ló i lo ,  m etac 'rilo ílo , benzoílo , to lu o ílo ,

cinam oílo, n ic o tin o ílo  y c iclohexanocarbonilo . Los átomos 
de halógeno son en e sp ec ia l lo s  átomos de c lo ro , de bromo
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Moj« tn'ttn 3

- y  de yodo.

Como consecuencia de sus in v estig ac io n es sobre 

e l  poder h e rb ic id a  de diversos derivados d e l isoxazo l, la  

S o lic i ta n te  ha descubierto  que derivados de isoxazo l de 

fórm ula I  tienen  una excelente acción h e rb ic id a  y una to ­

x ic idad  muy pequeña para  e l  hombre, lo s  anim ales de sangre 

c a lie n te  y lo s  pescados. Igualmente ha descubierto  que los 

derivados de iso x azo l de fórmula I  pueden descomponerse o 

degradarse progresivam ente en e l  suelo de modo apropiado 

despuós de su a p licac ió n . La invención se basa en esto s  de 

cubrim ien tos.

Por ta n to , la  invención tie n e  por objeto  procu­

r a r  derivados de iso x azo l de fórmula I .  Tambión tie n e  por 

ob jeto  p rocurar lo s  h e rb ic id as que contienen esto s  deriva­

dos de isoxazo l de fórmula I .  Por o tra  p a rte  tien e  por ob­

je to  p rocurar un procedimiento para p reparar los derivados 

de iso x azo l de fórm ula I .  "Estos ob jetos y o tro s  objetos 

de la  invención se harán ev identes de su descripción  más 

d e ta lla d a  que f ig u ra  seguidamente.

Los derivados de isoxazo l de fórm ula I  que cons­

titu y e n  e l  ob jeto  de la  invención se rep a rten  en nueve e s ­

p ec ies  de fórm ulas l a ,  Ib , I c ,  Id , l e ,  I f ,  Ig , Ih  e l i ,  

pudiendo ser preparado cada compuesto como se in d ic a  a 

continuación:
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Primera v ía :

Secunda v ía :

Tercera vía:

Cuarta v ía :

Quinta v ía :

* l j  rr
.Mnr

ACOYR̂  (Y III)

Sexta v ía

(II)

I n r
. ^ 0

— LUCO
T T  '

(IV)

m-CC-Y-R'

N
(Ic)
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Séptima v ía :

X

R

í

A ^ 0 -
I

U -C 0-M -

N * 
(Id )

Octava v ía :

/ ^ a l  menos un átomo de h i / / a l  menos un r a d ic a l  a lco h ilo  
drogeno sobre e l  átomo * " - - -
de n itrógeno_ /

e s tá  f i ja d o  sobre e l  átomoi j
de n itró g e n o /

Novena v ía :

A cilacián

Décima v ía :

Halogenacién ^ X —
I!
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1 -  donde A rep resen ta  un ra d ic a l  re a c tiv o , por ejemplo un 

átomo de halógeno o un r a d ic a l  de á s te r ,  y R, R \  R^, R*̂ , 

R \  R , X e Y tienen  lo s  s ig n ificad o s anteriorm ente in d i­

cados.

5 Los ejemplos de s ín te s is  que fig u ran  a continua* 

ción  i lu s t r a n  preparaciones de derivados de isoxazo l de 

fórm ula 1 siguiendo cada una de e s ta s  v ía s .

EJEMPLO DE SINTESIS 1 .-

10

Se añaden 8,90 g de iso c ian a to  de m etilo y 0^5 

mi de t r ie ti la m in a  a  una solución de 16,82 g de 3-amino-5- 

- te rc -b u ti l is o x a z o l  en 140 mi de benceno anhidro . Se a g i-

t a  la  mezcla re su lta n te  a tem peratura ambiente durante 8 

.h o ra s  aproximadamente, despuós se de ja  reposar h a s ta  e l  

d ía  sigu ien te  y se c a lie n ta  a  r e f lu jo  durante 1 hora . Des-

15 puós de e n fr ia r  en h ie lo , se f i l t r a  la  mezcla de reacc ión  

recogiendo un p rec ip itado  que se r e c r i s t a l i z a  en ace ta to  

de e t i lo  con e l  f in  de a i s la r  21,61 g de l - m e t i l - 3 - (5 - t -  

-b u til-3 - is o x a z o lil)u re a  en forma de agujas in co lo ras  que 

funden en tre  187,0 y 187,5^0.
20 EJEMPLOS DE SINTESIS 2 a 65 .-

Se efectúan la s  reacciones como se ha indicado 

an tes  obteniándose lo s compuestos correspondientes de fó r ­

mula la :

25

30
15127
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H o j n n ú n t

1

5
I I

TABLA. I

l a

10
Bj
s i:

Producto ( la )
í t .

R X 1R*** R^ P.F . d P .E b <$I.R

2 H H H Me 165,5 - 166,0
' 3 Me H H Me 214,0 - 215,0

4 E t H H Me 157,5 - 159,0

5 Pr H H Me 155,0 - 156,0

15 6 i -P r H H Me 112,0 - Ü. -L3) y 0

7 C-Pr H H Me 157,0 - 158,0
8 Ph H H Me 195,5 - 196,0

9 H Me 193,0 - 194,0

10 Me H H Et 133,0 - 134,5

20 11 i-P r H H E t 122,5 - 123,5
12 t-Bu H H Et 179,0 - 180,5
13 Me H H Pr 95,0 - 96,7
14 i-P r H H Pr 88,5 - 89,5
15 t-Bu H H Pr 134,0 - 135,0

25 16 Me H H i-P r 118,0 - 119,0

17 i-P r H H* i-P r 115,0 - 116,0
18 t-Bu H H i-P r 134,0 - 135,0

19 Me H H Bu 89,5 - 90,5
20 i-P r H H Bu 71,0 - 72,0

30 21 t-Bu H H Bu 69,5 - 71,5
15127
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1 TABLA

Q
H o j a n t t w t  ^

1 (continuación)

E j. Producto (la )
s in t , i

R X R^ R-̂ P .F . d P.Eb. 6 I .R .

5
22 Me H H Al 110,0 -  111,0

23 i-P r H H Al 81,5 -  82,5

24 t-Ba H H Al 130,0 -  131)0

25 Me H H C-He 164,0 -  165,0

26 i-P r H H C-He 161,5 -  163,5 -

10
27 t-Bu H H C-He 193,5 -  195,0

28 H H IT Ph 187,0 -  188,0
i* 29 Me H H Ph 188,0 -  189,0

30 Et H H Ph 157,0 -  158,5

31 Pr H H Ph 160,0 -  161,0
15 32 i-P r H H Ph 178, 0-  179,0

33 t-Ba H H Ph 198,5 -  199,5

34 C-Pr H H Ph 158,5 -  160,0

35 Ph H H Ph 210,5 -2 1 1 ,5  (d)

36 H Ph 187,0 -  l8s',0
20 37 Me H H m-Tol 169,5 -  170,0

38 i-P r H H m-Tol 164,5 -  166,0

39 t-Ba - -H H m-Tol 188,5 -  190,0 (d)

40 Me H . H p-Cl-Ph 205,5 -  207,0 (d)

41 i-P r H H p-Cl-Ph 174,0 -  175,0

25 42 t-Bu H H p-Cl-Ph ,188,5 -  190,5

43 Me H H p-Br-Ph 201,5 - 2 0 3 ,0  (d)

44 i -P r H H p-Br-Ph 176,0 -  177,0 (d)

45 t-Ba H H p-Br-Ph 192,5 (d)

46 H H Me ' Me 63,0 -  64,0

30 47 Me H Me Me 77,0 -  78,0

15127
-
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TABLA I (con tin u ación )

E j. Producto (la )
S3L&*t

* R X R-*- R^ P*F* (! ¿! I*R*

48 E t H Me Me 74,0 -  75,0

49 Pr ' H Me Me ' 45,0 -  46,0

50 i -  Pr H Me Me * *77,5 -  78,5

51 C-Pr H Me Me 67,0 -  68,0

52 t-Bu H Me Me 150,0 -  151,0 -

53 Ph H Me Me 132,0 -  133,0

54 !

M*
*

-{=-
! Me Me 82,5 -  83,5

55 t-Bu H Me 3,4-Clg-Ph 128,5 -  129,5
56 t-Bu C1 Me Me 155,0 -  156,0

57 Me H E t Me 37,0 -  38,0
58 t-Bu H Me Bu 1690, 1607 c n fl  

(CCl^)

59 i-Bu H H Me 148,5 -  149,5
60 i-Bu H - Me Me 123-125SC/O,66 mm Hg
61 i-Bu H Me Al 139-14l.sC /0,69 mrn Hg
62 t-Bu H Me Al 126-128°C/0,45 mm Hg
63 t-Bu H E t Me 106,5-107,5
64 t-Bu H Me E t 1683, 1603 cm***̂  (CCl^]
65 t-Bu Br H ' Me 160,5 -  161,0

Las ab rev ia tu ras  de la  ta b la  a n te r io r  son la s  

s ig u ie n te s :

H = átomo de hidrogeno 

E t = r a d ic a l  e t i lo  

Bu = r a d ic a l  b u tilo

Me -  r a d ic a l  m etilo 

Pr *= ra d ic a l  p rop ilo  

Ph = r a d ic a l  fe n ilo

Al = r a d ic a l  a l i lo  

Tol = ra d ic a l  to l i lo

He = ra d ic a l  hexilo  

C = c ic lo
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á = punto de descomposición 

t  = t e r c -  

p = para

P.Eb. = Punto de eb u llic ió n

i  = iso 

m = meta

P .F . = punto de fu s ió n ,

I .R . =¡ Espectro de ab­
sorción en e l  in ­
f ra r ro jo

SC

EJEMPLO DE SINTESIS 6 6 .-

Se añaden 2,06 g de clorocarbonato de iso p ro p i-  

lo a tem peratura ambiente y con a g itac ió n , en 5 a 10 mlnu 

to s , a una suspensión de 1,74 g de 3-am ino-5-propilisoxa- 

zo l en 20 mi de benceno. Se añaden 1,22 g de p ir id in a  con 

enfriam iento en h ie lo  en 30 minutos a la  mezcla re su lta n te  

que se deja  reposar entonces a tem peratura ambiente h asta  

e l  d ía  s ig u ien te ; Despuós de e n f r ia r ,  se añaden 20 mi de 

agua a la  mezcla de reacción  y se a g ita  con benceno. Se 

lava la  capa bencónica t r e s  veces con agua, y despuós se 

seca sobre su lfa to  de sodio anhidro y se elim ina e l  bence­

no por evaporación. Se r e c r is ta l iz a n  lo s  2,97 g de c r i s t a ­

le s  re s u lta n te s  en hexano obtenióndose e l  N -(5 -c ic lop rop il 

-3 -isoxazo lil)carbam ato  de iso p ro p ilo  en forma de prism as 

de co lo r am arillo  c la ro  que funden a 64,5 -  65,5^0. E l ren 

dimiento es de 92,9%.

EJEMPLOS DE SINTESIS 67 a 8 3 .-

Se efectúan la s  reacciones como en e l  ejemplo 

de s ín te s is  66 obtenióndose los productos correspondientes

de fórm ula Id : -
* vJLR -

Id
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1 -  TABLA I I

E j.  ____________  Producto (Id)
s in t .

R X R*** R5 P .F . ó P.Bb. ó I .R .

5
67 Me H H -Me 136,0 -  137,0

68 E t H H Me 83,0 -  84,0

69 Pr H H Me 66,0 -  67,0

70 i -  Pr H H Me 74,0 -  75,0

71 t-Bu H H Me 57,5 -  53,5
10 72 H H H i-P r 87,5 -  89,0

73 Me H H i-P r 82,0 -  82,5

' 74 i-P r H H i-R r 56,0 -  58,0

75 t-Bu H H i-P r 83,0 -  83,5

76 Ph H H i-P r 103,5 -  104,5

15 77 -(CHg)^ H i-P r 129,0 -  130,0

78 C-Pr H H Me 101,5 -  102,5

79 Me H Me Me 85-95sC (temp. del 
baño)/

0,80 mu Hg

80 i-Bu H H Me 76,0 -  77,0

20 81 t-Bu H H Bt 51,0 -  52,0

82 H H H Me 124 -  125

83 t-Bu H Me Me 84,0-87,090/0,55 am
Hg

25 NOTA: Las a b rev ia tu ras  de la  Tabla tie n en  los sign ificados

a n te r io re s .

30

EJEMPLO DE SINTESIS 84. -

Se añaden 28,16 g de pirocarbonato  de dim etllo  

a  19,62 g de 3-amino-5-m etiliso x azo l a tem peratura ambien­

te ,  con a g ita c ió n , obteniendo una so lución  que desprende
*tm ov
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-  g as. Se c a lie n ta  la  solución ligeram ente para provocar 

una reacción  exotérm ica. Se deja reposar la  mezcla de reac 

ciÓn durante 2 horas, después se separan por f i l t r a c ió n  

c r i s t a l e s  que se lavan con 15 mi de metanol recogiendo 

17,31 g de c r i s ta le s  crudos. Se mezcla e l  f i l t r a d o  con 

lo s  líq u id o s  de lavado y se evapora e s ta  mezcla a  p resión  

reducida obteniendo todavía 1,56 g de c r i s t a l e s .  Se mez­

c lan  todos lo s c r i s ta le s  crudos y se le s  r e c r i s t a l i z a  en 

metanol obteniéndose 14,70 g de N -(5 -m e til-3 -iso x a z o lil)-  

-carbamato de m etilo en forma de c r i s ta le s  que funden en­

t r e  136,0 y 137,080.

EJEMPLO DE SINTESIS 8 5 .-

Se añaden 4,02 g de pirocarbonato  de dim etilo  

a 2,80 g de 3-amino-5 - t-b u ti l is o x a z o 1 y se a g ita  la  mez­

c la  re s u lta n te  a tem peratura ambiente durante 100 minutos 

y después a  65 9C durante 180 m inutos. Se añade un sup le­

mento de 1,34 g de pirocarbonato de dim etilo  y se a g i ta  la  

mezcla a 6590 durante 60 minutos. Se e n fr ía  la  mezcla de 

reacción  hasta  tem peratura ambiente, después se de ja  repo­

sar h a s ta  e l  d ía  s igu ien te  y se evapora a presión  reducida. 

Se r e c r i s t a l i z a  e l  residuo de 4,02 g en hexano obtenién­

dose N -(5 -t-b u til-3 -iso x azo lil)ca rb am ato  de m etilo en fo r ­

ma de c r i s ta le s  que funden entre  55,5 y 58,590.

EJEMPLO DE SINTESIS 8 6 .-

Se añaden 2,38 g de carbonato de dim etilo  y 0,30 

g de m etila to  de sodio a 0,49 g de 3-am ino-5-m etilisoxazoL 

y se a g ita  la  mezcla re su lta n te  durante 3 horas a 1008C. 

Después de e n fr ia r  se añaden 15 mi de agua a la  mezcla de 

reacc ión , después se a ju s ta  e l  pH a 1 con un poco de ácido 

c lo rh íd ric o  concentrado y se a g ita  la  mezcla dos veces con

15127
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- a c e ta to  de e t i l o .  Se lava la  capa orgánica con agua, des­

pués se seca sobre su lfa to  de sodio anhidro y se elim ina 

e l  d iso lven te  por evaporación. Se crom atografían lo s c r i s ­

ta le s  de co lor am arillo  c la ro  re s u l ta n te s ,  obtenidos en 

can tidad  de 0,52 g, sobre una columna de g e l de s í l ic e  pa­

r a  a i s la r  N -(5-m etil-3 -isoxazo lil)carbam ato  de m etilo en 

forma de c r i s ta le s  que funden en tre  57y5-a 58,590.

EJEMPLO DE SINTESIS 87. -

Se anaden 1,15 g de N -m etilbutilam ina a una sus­

pensión de 1,99 g de iso c ian a to  de 5 - t-b u ti l-3 - iso x a z o l 

en 120 mi de benceno y se c a lie n ta  la  mezcla re s u lta n te  a 

r e f lu jo  durante 3 ho ras. Después de e n f r ia r ,  se elim ina 

e l  d iso lven te  de la  mezcla de reacción  por evaporación, y 

se crom atografía e l  residuo  sobre una p laca  de g e l  de s í ­

l ic e  a islando  2,73 g de 1 -b u ti1 -1-m eti1 -3 -(5 - t - b u t i 1-3- 

- is o x a z o lil)u re a . Se r e c r i s t a l i z a  e s ta  u rea  en hexano ob­

teniéndose c r i s ta le s  que funden en tre  65,5 y 66,5-C. E l 

rendim iento es de 89, 8%.

EJEMPLOS DE SINTESIS 88 a 155.-

Se efectúan la s  reacciones como en e l  ejemplo 

de s ín te s is  87 obteniéndose los productos correspondientes 

de fórm ula Ib

X 

R

1^

-¡--- m:-co-t/
l¡ \ , AW . . R Ib
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TABLA I I I
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E?— '
s in t . Producto (Ib)

R X R^ R^ P .F . ¿ P .E b . ¿¡ I .R .

88 t-Bu H Me Me 119^5 -  120,5

89 Me - H H H 2 0 1 -  203 (d)

90 t-Bu " H H H 179,5 -  180,5

91 Me H Me Me 150,5 -  151,5

92 t-Bu H Me Al 90,0 -  91,0

93 t-Bu H Me Met 106,0 -  107,0

94 Me H 170,0 -  171,0

95 i-P r H Me Me 6 9 ,0 -  70,0

96 i-Bu H Me Me 90,5 - 9 1 ,0

97 i-P r H Me Bu 1680, 1616 cm ^ (CCl^

98 i-Bu IT Me Bu 1678, 1620 c n f l  (COI,
4

99 t-Bu H Me Et 88,5 -  89,5

100 t-Bu H Et Et 122,0 -  123,5

101 t-Bu H Pr Pr 75,0 -  80,5

102 t-Bu H i-P r i-P r 200 -  205 (d)

103 t-Bu H E t Bu 1677, 1612 cm"̂ * (CC1

104 t-Bu H Me C-He 149,5 -  150,5

105 t-Bu H Me Ph 122,5 -  123,0

106 t-Bu H Me Bz 107,0 -  108,0

107 t-Bu H Al Al 1676, 1610 cm**-** (CCl

108 t-Bu H Bu Bu 1676, 1611 cm*^ (CCl

109 t-Bu H i-Bu i-Bu 112,0 -  113,0

11 0 Me H Me . Bu 79,0 - 8 0 ,0

1 1 1 Me H Me Al 89,0 - 9 0 ,0

1 1 2 Me H Me Met 9 1 ,0 - 9 2 ,0
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E j. Producto (Ib)

s i n t . R X p3 P .F . d P .E b . ó I .R .

113 He H H o-F-Ph 170,0 -  171,0

114 Me H H 3,4-C l -Ph
2

208,0 -  209,0

115 Me H H p-N0,-Ph *253-254 (<3)

116 Me H - ( C B ^ ^ - 193,0-194,0 :

117 Me H -CCHg), -  ' 159,0-160,0

118 E t H Me Me 86,5-87,5 '

119 Et H Me' Bu 1682, 1624 cm**l(CCl

120 E t H Me Al 46,5-47,5

121 E t H Me Met 67,0-68,0

122 E t H -(C H g ^ C H  1 - 121,5 -  122,0

123 Pr H Me Me 88,0 -  89,0

124 Pr H Me Bu 1680, 1622 cm^íCC 1

125 Pr H Me Al 55,0 -  57,0

126 Pr H Me Met ' 64,0 -  65,0

127 Pr H -(CHg) gO(CHg)g- 108,5 -  109,0

128 i -P r H Me Al 55,5 - 5 6 ,5

129 i-P r H Me Met 5 4 ,4 - 5 5 ,0

130 i-P r H -(CHg)g0(CHg)2- 130,5 -  131,5

131 i-Bu H Me Al 25,5 -  27,0

132 i-Bu H Me Met 82,0 -  83,0

133 i-Bu H -(CHp)pO(CHp),- 109,5 -  110,5

134 t-Bu H H s-Bu 132,5 -  134,0

135 t-Bu H H i-Bu . 121,5 -  122,0
136 t-Bu H H t-Bu 180,5 -  183,5

137 t-Bu H JnL 3,4-Clg-Ph 226,5 -  227,0
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TABLA I I I  (con tin u ación )

E j. Producto (Ib)
s in t

R X ^3 P.F . d P.Eb. ó I .R .

138 t-Bu H H Bz 136,5 -  137,5

139 t-Bu H H ^-Me-Bz 118,0 — 119,0

140 t-Bu H Me Pr 76,0 -  77,0

141 t-Bu H Me i-P r 90,5 -  91,5

142 t-Bu H Me s-Bu 113,5 -  114,5

143 t-Bu H Me i-Bu 113,5 -  114,5

144 t-Bu H Me t-Bu 149,0 -  151,0

145 t-Bu H Me He 1679, 1615 cm*"*- 
(CCl^)

146 t-Bu H Me <̂ -Me-Bz 121,0 -  122,0

147 C-Pr H Me Me 145,0 -  146,0

148 C-Pr H Me Met 77,5 -  78,5

149 Ph H Me Me 183,0 -  185,0

150 Ph H Me Met 128,0 -  129,0

151 Me Me 164,5 -  165,5

152 -(CHg)^- Me Met 111,5 -  112,0

153 t-Bu H -(CHg)^- 132,0 -  137,5

154 t-Bu H . 114,0 -  115,0

155 t-Bu H 179,0 -  180,0

Nota: Las ab rev ia tu ras  tien en  lo s  s ign ificados s ig u ien te s : 

Met = r a d ic a l  metoxi, Bz= ra d ic a l  b en c ilo , teniendo lo s 

o tro s  símbolos lo s s ig n ificad o s ya indicados*

EJEMPLOS DE SINTESIS 156 a 166.-

Se añaden 0,88 g de a lcoho l a l í l i c o  a  una suspen 

sión de 1,71 g de iso c ian a to  de 5 -m e til-3 -iso x a zo lilo  en
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46 mi de benceno y se c a lie n ta  la  mezcla r e s a lta n te  a  r e ­

f lu jo  durante 3 ho ras . Después de e n fr ia r  se elim ina e l  

d iso lven te  de la  mezcla de reacción  por evaporación obte­

niéndose 2,38 g de N -(5-m etil-3 -isoxazo lil)carbam ato  de 

a l i l o .  Se r e c r i s t a l i z a  e l  compuesto en ciclohexano obte­

niéndose c r i s ta le s  que funden en tre  76,5 y 77,590.

Se efectúan  la s  reacciones como anteriorm ente 

obteniéndose lo s  productos correspondien tes de fórmula Ie¡

X

t-Bu
-KH-CO-Y-R^

l e

TABLA IV

-Ej. Producto (le ) .......
s i n t .

X Y a ' P .F . ó P.Eb. ó I.R .

157 H 0 -CHgCsCH 126,5 -  127,5
158 H S Me 115,5 -  116,5

159 H s Ph 154,0 -  155,0

160 H 0 -CHgCCl^ 151,5 -  152,5

161 H ' 0 -CHgCH=OHg 64,0 -  65,0

162 H 0 Pr 87,5 -  88,5

163 H 0 -OHgCHgOH 1740, 1611 c n f l  (CCl^)

164 H 0 -CHgCHgOCĤ 49 -  51.

165 H 0 c(, o( -Me^-B,g 126,0 -  128,0

166 H 0 -CHgCFg 125,0 -  126,0
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Nota: Las ab rev ia tu ras  tienen  lo s  s ig n ificad o s  a n te r io re s . 

EJEMPLO DE SINTESIS 167

Se añaden 12,88 g de N -(5 - t-b u ti l-3 - is o x a z o li l) -  

carbamato de m etilo a m etila to  de sodio obtenido por reao 

ción de 1,57 g de sodio sobre 45 mi de metanol anhidro . Se 

a g ita  la  mezcla re su lta n te  a tem peratura ambiente durante 

10 minutos, y después se elim ina e l  metanol por evaporación 

a p resión  reducida. Se mezcla e l  residuo con 100 mi de ben 

ceno anhidro y se añaden 8,61 g de su lfa to  de d im etiló . Se

a g ita  la  mezcla re su lta n te  durante 1 hora y se c a l ie n ta  a 

re f lu jo  durante 1 hora. Después de e n f r ia r ,  se separa e l  

p rec ip itad o  por f i l t r a c ió n .  Se lava la  capa orgánica con 

una solución acuosa saturada de bicarbonato de sodio y 

con agua, en e l  orden indicado, después se seca sobre s u l­

fa to  de sodio anhidro y se evapora e l  d iso lv en te . Se des­

t i l a  e l  residuo obteniéndose 11,45 g de N -m etil-N -(5-t-bu- 

til-3 -iso x az o lil)ca rb am a to  de m etilo en forma de un d e s t i ­

lado que hierve en tre  84,0 y 87,0ec /O ,55 mm de Hg. 

EJEMPLOS DE SINTESIS 168 a 170.-

Se efectúan  la s  reacciones como en e l  ejemplo 

de s ín te s is  167 obteniéndose lo s productos correspondien­

te s  de fórmula I f :
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TABLA V

E j. Producto ( I f )
s in t .

R X R*** R^ P .F . ó P.Eb. ó I .R .

168 C-Pr H Me -COOCHj 96-97,520/0,5 mm Hg

169 i-Bu H Me -COCĤ 98-10020/0,42 mm Hg

170 Me 01 Me -COCĤ 82-83 ec (temp. del 
baño)/0,36 mm Hg

Nota: Las ab rev ia tu ras  tienen  lo s  s ig n if ic ad o s  a n te r io re s .

EJEMPLOS DE SINTESIS 171 .-

Se añaden a tem peratura ambiente y con ag itac ió n  

2,75 g de hidruro de sodio a l  50% a una so lución  de 10,99 

g de l , l - d im e t i l - 3- ( 5- t - b u t i l - 3- iso x a z o lil) -u re a  en 10 mi 

. de dimetilformamida anh id ra , y se c a lie n ta  la  mezcla r e s u l ­

tan te  a 60SC durante 15 minutos. Se añaden a 10SC en 1 hora, 

a  e s ta  mezcla, 8,86 g de yoduro de m etilo en so lución  en 

30 mi de dimetilformamida seca, despuós se c a lie n ta  la  mez­

c la  a 8020 durante 5 minutos y se elim ina e l  d iso lven te  por 

evaporación. Se reúne e l  residuo con e l  agua y se a g ita  con 

cloroform o. Se seca la  capa clorofórm ica sobre su lfa to  de 

sodio anhidro y se evapora e l  d iso lv en te . Se crom atografía 

e l  residuo sobre una columna de g e l de s í l i c e  obtenióndose 

10,94 g de 1 , 1 , 3- t r im e t i1- 3- ( 5- t - b u t i l - 3-isoxazo l i 1 )urea 

en forma de c r i s ta le s  que funden en tre  90 y 91,020, siendo 

e l  rendim iento de 93, 38%.

EJEMPLOS DE SINTESIS 172 a 178.-

Se efectúan la s  reacciones como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  171 obtenióndose lo s  productos correspondientes 

de fórm ula I f :
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X

R
I f

TABLA VI

B j. Producto ( I f )
s in t

R X R  ̂ P .F . d P.Eb. d I .R .

172 Me H Me -C0N(CH^)g 105-10890 (temp. del 
baño)/ 10,48 mn Hg

173 Et H Me -OON(CH^)^ 113,0- 114 ,Ose/0, 86
mm Hg

174 Rr H Me -C0N(CH^)g 115,0-116,090/0,60 
mm Hg

175 i -P r H Me -C0N(CH^)g 106,0-107,090/0,30 
mm Hg

176 i —Bu H Me -OON(CH^)g 123,0-124,090/0,54 
mm Hg

177 C-Rr H Me -C0N(CH^)g 130,0-131,090/0,58 me
Hg

178 Ph H Me -C0N(CI^)g 1681, 1623 cm**l (COI,t

Nota: Los símbolos tienen  lo s s ig n ificad o s  a n te r io re s .

EJEMPLO DE SINTESIS 179.-

ÍSe efectúa la  reacción  como en e l  ejemplo de s ír  

t e s i s  171 por medio de l- (3 -m e ti l-3 - is o x a z o li l)u re a  ob te­

niéndose con un rendim iento de 2,1% la  l ,3 -d im e ti l -3 - (5 -  

-m e til-3 - iso x a z o lil)u re a  en forma de c r i s ta le s  que funden 

en tre  77,0 y 78,0sC, y con un rendim iento de 48,5% la  

1-m eti1-1-(5-m eti1-3- iso x a z o li1)u rea  en forma de c r i s ta le s  

que funden de 146,0 a 147,Ose. Simultáneamente se obtiene 

como subproducto, con un rendim iento de 17)7%) e l  3 -m etil
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" am ino-5-m etilisoxazol en forma de c r i s t a l e s  que funden a 

55,0 -  56,030.

EJEMPLO DE SINTESIS l8 0 .-

Se e fec túa  la  reacción  como en e l  ejemplo da 

s ín te s i s  171 por medio de l - ( 5 - t -b u t i l -3 - is o x a z o l i l )u re a  

para  ob tener, con un rendim iento de l 5,61%, la  1 ,1 ,3 - t r i -  

m e ti l-3 - (5 - t-b u ti l -3 - is o x a z o li l )u re a  en forma de c r i s ta le s  

que funden en tre  90,0 y 91,090, con un rendim iento de 

7,24% la  1 ,3 - d iñ e t i l - 3 r (5- t - b u t i 1-3- is o x a z o lil)u re a  en 

forma de c r i s ta le s  que" funden en tre  150,0 y 151,Ose y con 

un rendim iento de 46,97% la  1-m eti1 -1 -(5 - t-b u ti1 -3 - is o x a ­

zo l i l ) u r e a  en c r i s ta le s  que funden en tre  134,0 y 135,090. 

Igualmente se obtiene con un rendim iento de 14,30%, como 

producto secundario, e l  3-metilamino-5- t-b u ti l is o x a z o 1 

en forma de un d estilad o  que h ierve a  8390/0,71 mm de Hg. 

EJEMPLO DE SINTESIS l 8 l . -

Se e fec túa  la  reacción  como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  171 por medio de 1-mc t i 1-3-(5- t - b u t i 1-3- i  so xa so-  

l i l ) u r e a  obteniendo con un rendim iento de 16,3%, la  1 ,3 -  

-d im e ti l -3 - (5 - t-b u t i l -3 - is o x a z o li l)u re a  en forma de c r i s ­

t a le s  que funden e n tre . 150,0 y 151,090 y con un rendim ien­

to de 33,9% la  l , l ,3 - t r im e t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l - 3 - i s o x a z o l i l )  

u rea  en forma de c r i s ta le s  que funden en tre  90,0 y 91,090. 

EJEMPLO DE SINTESIS 182 .-

Se e fectúa  la  reacción  como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  167 por medio de l-m e til-3 -(5 -m e til-3 - iso x a z o lil)  

u rea  obteniendo con un rendim iento de l 58,3% la  1,3-dim e- 

t i l -3 - (5 -m e ti l -3 - is o x a z o li l )u re a  en forma de c r i s ta le s  

que funden de 146 a 147SC.
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-  EJEMPLO DE SINTESIS 183 .-

Se efectúa la  reacción como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  171 por medio de l - m e t i l - l - b u t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l - 3 -  

- iso x a z o lil)u re a  y yoduro de m etilo , obteniéndose la  1 ,3 -  

-d im e ti l - l -b u t i l -3 - (5 - t -b u t i l -3 - is o x a z o li l )u re a  en forma 

de un a c e ite  que h ierve en tre  130 y 135^0/0,25 mm de Hg 

(tem peratura d e l baño).

EJEMPLO DE SINTESIS 184.-

Se efectúa la  reacción como en e l  ejemplo do 

s ín te s is  171 por medio de l - m e t i l - l - b u t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l -  

-3 - iso x a z o lil)u re a  y yoduro de e t i lo  obteniendo la  1-me- 

t i l - l - b u t i l - 3 - e t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l - 3 - i s o x a z o l i l ) u r e a  en f o r ­

ma de mi a c e ite  que h ierve a 130-13580/0,25 na de Hg (tem­

p e ra tu ra  d e l baño).

EJEMPLO DE SINTESIS 185.-

Se e fectúa  la  reacción  como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  171 por medio de 1 -e ti1 -1 -b u ti1 -3 -(5 -m eti1 -3 -iso - 

x a z o lil)u re a  y yoduro de m etilo , obteniéndose la  1 - e t i l - l "  

-b u t i l -3 -m e ti l -3 - (5 - t-b u t i l-3 - is o x a z o li l)u re a  en forma de 

un a c e ite  de punto de e b u llic ió n  140-14530/0,67 mm de Hg 

(tem peratura del baño).

EJEMPLO DE'SINTESIS 186.-

Se añaden 3 g 3e p ir id in a  y 1,18 g de c lo ru ro  

de dim etilcarbam óilo a  430,6 mg de 3**a.mino-5-metilisoxazo], 

y se a g ita  la  mezcla re s u lta n te  a 60sC durante 5,5 horas.

Se elim ina la  p ir id in a  por evaporación a p resión  reducida. 

Se mezcla e l  residuo  con 15 mi de agua, se a ju s ta  e l  pH a 

1 con ácido c lo rh íd rico  a l  5% y se a g ita  la  mezcla con 

cloroform o. Por evaporación se elim ina e l  cloroformo de 

l a  capa clorofórm ica. Se mezcla e l  residuo con 25 mi de
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-  una solución de hiáróxiáo  áe sodio m etanólico a l  1,5% y 

se evapora e l  e x tra c to . Se ex trae  e l  residuo de nuevo con 

cloroform o. Se lava  la  capa orgánica con agua, después 

se seca sobre s u lfa to  de sodio anhidro y se elim ina e l  

cloroformo por evaporación. Se crom atografía e l  residuo 

sobre una capa delgada de g e l de s í l ic e  obteniéndose 

0,4735 g áe l ,l-d im e ti l-3 - (5 -m e til -3 - is o x a z o lil )u re a  en 

forma de c r i s ta le s  que funden de 150,5 a 151,5^0. 51 re n - ' 

dimiento es de 56%.

EJEMPLO DE SINTESIS 187 .-

Se e fec túa  la  reacc ión  como en e l  ejemplo de 

s ín te s is  186, por medio de 3 -m etilam in o -5 -t-b u tiliso x azo l, 

obteniéndose la  l , l ,3 - t r im e t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l - 3 - i s o x a z o í i l )  

u rea  en forma de c r i s ta le s  que funden en tre  90,0 y 91,0 $C. 

EJEMPLO DE SINTESIS 1,88.-

Se añaden 47,0 g de ácido fórmico a l  99% a 10,0 

g de 3-am ino-5-m etilisoxazol y se c a l ie n ta  la  mezcla r e ­

su lta n te  a r e f lu jo  durante 1 hora, con a g itac ió n . Se eva­

pora la  mezcla de reacc ió n  a  presión  reducida para e lim i­

nar e l  ácido fórm ico. Se mezcla e l  residuo  con 50 mi de 

agua helada y se recogen por f i l t r a c ió n  los c r i s ta le s  que 

p re c ip ita n . Se lavan los c r i s ta le s  con agua y se le s  seca 

a p resión  reducida obteniéndose 12,06 g de 3-form ilam ino- 

-5 -m etiliso x a zo l. Se r e c r i s t a l i z a  e s te  compuesto en me tañe 

obteniéndosele en forma de c r i s ta le s  que funden en tre

1

130,5 y 131SC.

EJEMPLOS DE SINTESIS 189 a 197 .-

Se efectúan  la s  reacciones como en e l  ejemplo

de s ín te s is  188 obteniéndose lo s  productos correspondían 
te s  de fórm ula Ig :30

15127
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NH-CHO
Ig

TABLA VII

E j. Producto (Ig)
s in t .

R X ' P .F . ó P.Bb. é I .R .

189 H H 104 -  105

190 Me H 130,5 -  131,0

191 Et H 67 -  69

192 Rr H 84,5 -  85,5

193 i -P r H 125 -  1342C (temp. d e l b añ o )/0 ,4 -
0,42 mm Hg

194 t-Bu H 130 -  140SC (temp. d e l baño)/0 ,73**
0,74 mm Hg

195 C-Pr H 92,3 -  93,3

196 Ph H 132 -  133

197 152 -  166sc (temp. d e l baño)/0 ,69-
0,65 mm Hg

Nota: Las ab rev ia tu ras  tienen  lo s  s ign ificados a n te r io re s . 

EJEMPLO DE SINTESIS 198.-

Se añaden 6 mi de anhídrido acé tico  a 2,80 g de 

3 -am ino -5 -t-bu tilisoxazo l y se deja la  mezcla re s u lta n te  

en reposo a tem peratura ambiente durante 4 horas. Se aña-* 

den 50 mi de agua f r í a  a la  mezcla de reacc ión  y se reco ­

gen por f i l t r a c ió n  lo s  c r i s ta le s  que p re c ip ita n . Se lavan

lo s  c r i s ta le s  con agua y se le s  seca, 

de 3 -ac e tilam in o -5 -t-b u tiliso x a zo l. Se

obteniéndose 3,39 g 

r e c r i s t a l i z a  e l  comí-
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-  puesto en hexano obteniéndose c r i s ta le s  que funden en tre  

120,5 y 121,090.

EJEMPLOS DE SINTESIS 199 a 203 .-

Se efectúan la s  reacciones como en e l  ejemplo 

de s ín te s is  198 obteniéndoselos productos correspondien­

te s  de fórm ula Ig :

X

R

i s

TABLA Ü III

B j. Producto (Ig)
s in t *

R X R̂* R^ P.F. é P.Eb. é I.R .

199 Me H Me -COOĤ3
88-9290/0,95 mm Hg

200 t-Bu H H -COCF̂ 145,0-145,5

201 t-Bu H H -COCFgCF̂ 103,0-104,0

202 t-Bu H Me -COCJL 2 5 111-11690 (temp. del 
baño)/0,45 mm Hg

203 Me 01 H -cocm
3

122,0-122,5

Nota: Las ab rev ia tu ras  tienen  lo s  s ig n ificad o s  a n te rio re s . 

EJEMPLO DE SINTESIS 204 .-

Se añade c lo ruro  de benzoílo y p ir id in a  a una s< 

lución  de 3 -am in o -5 -t-b u tiliso x azo l en benceno para prove 

ca r la  reacc ió n . Se obtiene de e s te  modo la  3-benzoilamine 

-5 - t -b u t i l is o x a z o l  en forma de c r i s ta le s  que funden en tre  

192 y 19390.

EJEMPLOS DE SINTESIS 205 a 208 .-

Se efectúan la s  Reacciones como en e l  ejemplo
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de s ín te s is  204 obteniéndose los productos correspondien 

te s  de fórmula Ig

Ig

TABLA IX

E j.
s in t .

Producto (Ig)

R X R*** R^ P.F . ó P.Eb. ó I .R .

205 t-Bu H H -OOC^Cl 105,5 -  106,5

206 t-Bu H H -OOCHOl
2 124,0 -  125,0

207 t-Bu H H -CO-t-Bu 174,5 -  175,5

208 t-Bu H i-P r -COCHgCl 1686, 1585 cm"l (CCl^

Nota: Las ab rev ia tu ras  tienen  lo s  s ig n ificad o s a n te r io re s

EJEMPLO DE SINTESIS 209 .-

Se añaden 1 ,0 8 equ ivalen tes molares de cloruro  

b u ti ls u lfe n ilo  en tre  -30 y -409C a una solución de 1,97 g 

de l-m e til-3 -(5 - t - b u t i1 -3 -iso x azo li1)u rea  en 30 mi de p i -  

r id in a .  Se deja  reposar la  mezcla re s u l ta n te  durante 6 ho 

r a s ,  de -30 a -40sC, y después a tem peratura ambiente has 

t a  e l  d ía  s ig u ien te . Se crom atografía la  mezcla de reac ­

ción sobre una columna de g e l de s í l i c e  recogiéndose 0 ,31 

g de l -m e ti l - l - b u t i l t io -3 - (5 - t - b u t i l - 3 - is o x a z o l i l ) u r e a

en forma de un a c e ite .  E l espectro  in f ra r ro jo  comprende
—1bandas de absorción en 1698 y 1606 cm (CCl^).

<te

EJEMPLO DE SINTESIS 210.

Se efectda la  reacción  como en e l  ejemplo de
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. - s í n t e s i s  209 por medio de l-m e til-3 -(5 -m e til-3 - iso x a z o lil)  

u rea  obteniéndose la  1 - m e t i l - l - b u t i l t io - 3 - (5-m eti1-3- is o -  

x a z o lil)u re a  en forma de un a c e ite .  E l espectro  in f ra r ro jo  

comprende bandas de absorción en 1693 y 1618 cm (CCl^). 

EJEMPLO DE SINTESIS 211 .-

Se añade 1,0 equivalente molar de bromo a una so ­

lución  de 2,00 g de 5 - t -b u t i l -3 - is o x a z o li l  carbamato de me­

t i l o  y 1 ,1  equ ivalen tes molares de ace ta to  de sodio anhidr) 

en 5 mi de ácido acé tico  g la c ia l .  Se c a lie n ta  la  mezcla de 

reacción  a 50sC durante 53 horas, y después se añaden 5 mi 

de ácido a cé tico  g la c ia l ,  0 ,91 g de acetona de sodio anhi­

dro y 0 ,81 g de bromo. Se c a lie n ta  la  mezcla a 70ec durants 

31 horas y se añaden algunas gotas de ácido fórmico y se 

v ie r te  en 50 mi de agua helada, agitando después e l  todo 

con clo ru ro  de m etileno. Se lava la  capa orgánica con una 

solución acuosa sa tu rada  de bicarbonato de sodio y con 

agua, por e l  orden ind icado , y después se evapora a presión  

reducida para  e lim inar e l  d iso lven te  y obtener 2,77 g de 

4 -b rom o-5-t-bu til-3 -isoxazo lilcarbam ato  de m etilo , en f o r ­

ma de un a c e i te .  E l espectro  in fra r ro jo  comprende bandas

de absorción en 1774 y 1203 cm**̂  (COI.),
4

EJEMPLO DE SINTESIS 212 .-

Se e fec túa  la  reacción  como en e l  ejemplo de sin^- 

t e s i s  211 por medio de l , l -d im e ti l-3 - (5 - t-b u t i l -3 - is o x a z o  

l i l ) u r e a  obteniéndose la  l , l-d im e til-3 -(4 -b ro m o -5 - t-b u til-  

-3 - iso x a z o lil)u re a  en forma de c r i s ta le s  que funden en tre  

164,5 y I65 ,5ec . .

Los derivados de isoxazo l de fórmula I  poseen 

una excelente  acción h erb ic id a  con respecto  a  numerosas 

m alas¡h ierbas cuando son aplicados a dosis pequeñas, pero
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-  asimismo son convenientes como h erb ic idas se lec tiv o s  o no 

se lec tiv o s  por m odificación de la  dosis ap licad a . Los h e r­

b ic id as de la  invención son a p lic a b le s  de modo genera l so­

bre cosechas d iversas en e sp ec ia l de t r ig o ,  cebada, maíz, 

zanahorias, cacahuetes, gu isan tes o a rro z , p ro teg iéndoles 

con tra  la  vegetación indeseable y das malas h ie rb a s . Por 

o tra  p a rte , pueden ser ap licadas sobre la  caña de azúcar, 

la  p a ta ta , b a ta ta , menta, berenjena y e l  pimiento de Espa­

ña después de la  p lan tac ió n . Los h e rb ic id as de la  inven­

ción no provocan sobre e s ta s  cosechas prácticam ente ningu­

na quemadura observable, siendo la  quemadura even tual muy 

pequeña y curando rápidam ente. Además, lo s  h erb ic id as de 

la  invención son inofensivos y seguros para e l  hombre y 

lo s  animales domésticos y tien en  una tox ic idad  muy pequeña 

para lo s  pescados y lo s  m ariscos. Los h erb ic id as de la  

invención son, por consigu ien te , muy seguros para u sar 

y dejan s u b s is t i r  un residuo adm isible en e l  suelo .

Los derivados de l isoxazo l de fórm ula I  de la  

invención pueden se r convertidos en sa le s  de m etales a l ­

ca lin o s  y sa le s  de m etales a lc a lin o - té r re o s  apropiadas 

an tes de su u t i l iz a c ió n  cuando es necesario  para la  prepa­

rac ión  o para una mejora de la  e s ta b ilid a d , en e l  caso en 

que e l  átomo de n itrógeno llev e  un átomo de hidrógeno ac­

tiv o  .

Los h erb ic idas de la  invención pueden se r prepa­

rados por mezcla d e l derivado de iso x azo l de fórmula I  efi ­

caz, con un vehículo in e r te  sólido o líqu ido  eventualmento 

en asociación  con o tro  coadyuvante (como agentes emulsionan

te s ,  agentes e s ta b iliz a d o re s , agentes d isp e rsan te s , agen­
te s  d.e suspensión, agentes de exposición, agentes de pe-
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n e tra c ió n , agentes humectantes) y para c o n v ertir  la  mez­

c la  re s u lta n te  en la  forma n ecesaria  (por ejemplo, en 

em ulsiones, en polvos humedecibles, en g ránu los, polvos 

o comprimidos). Ejemplos de vehículos son los vehículos 

só lid o s (como l a  a r c i l l a ,  ta lc o , t i e r r a  de diatomeas o 

b e n to n ita ) , v eh ícu lo s-líq u id o s (como agua, a lcoho les, ace­

tona, benceno, to lueno , x ileno , e l  d iso lven te  n a fta  y e l  

c ic lohexano). -

Los herb ic idas según la  invención pueden ser 

u t i l iz a d o s  en asociación  con agentes químicos para la  

a g r ic u ltu ra  (como in s e c t ic id a s , fung ic idas u o tro s  h e rb i­

c idas) con agentes f e r t i l i z a n t e s ,  (como su lfa to  de amonio

0 u re a ) , o con agentes para e l  tratam ien to  d e l suelo .

E l poder h e rb ic id a  de los compuestos de la  in ­

vención se i lu s t r a  mediante lo s  ejemplos experim entales 

que f ig u ran  a continuación .

EJEMPLO EXPERIMENTAL 1 .-  

a) Compuestos ensayados:

Compuesto ns Nombre d e l compuesto

1 l-M e til-3 - (5 - i-p ro p il-3 - iso x a z o lil)u re a

2 . l -M e ti l -3 - (5 - t-b u t il -3 - is o x a z o lil )u re a

3 N -(5 -t-B u til-3 -iso x azo lil)ca rb am ato  de m etilo

4 1 , l-D im e ti l-3 - (5 - t-b u til-3 - iso x a z o li l)u re a

5 1 ,3 -D im e til-3 -(5 - t-b u til-3 - iso x a z o Íil)u re a

6 1 ,1 ,3-Trime t i 1 -3 -(5 - t - b u t i1 -3 - i  so x a z o li1)urea

7 l-Me t i1 - 1 - b u t i l - 3 -(5 - t - b u t i1-3- i  so x azo lil)u rea

8 i -A li l - l -m e ti l -3 - (5 - t -b u t i l -3 - is o x á z o l i l )u re a

9 5 -t-B u til-3 -tio lca rb am ato  de m etilo

10. l-M e to x i- l-m e til-3 -(5 - t-b u til-3 - iso x a z o lil)u re a



P- 67.437

10

15

20

25

1512*P

11

12

13

14

15

16

17

1 .1- Dime t i 1 -3 -(5 - i  so pro p i1 -3 - i  so x azo lil)u re  a 

1 -B u til- l-m e ti 1-3- (5 - iso p r  opi 1 -3 -i soxazo l i  1)úrea

1 .1- D ia li1-3- ( 5 - t - b u t i1-3- is o x a so lil)u re a

N-(5- t  -B u til-3  - i  s oxazo l i  1) mor f  o lin o car bonamidja

1-Bu.t i  11 i  o -1-me t i  1-3 -  ( t-b u  t i  1 -3 -i so x a zo lil)u ie a

l-M e to x i- l-m e til-3 -(5 - iso p ro p il-3 - iso x a z o lil)
urea

Pentaclorofenato de sodio 

b) Modo opera to rio :

(1) Ensayo an tes de l b ro te :

Se siembran 25 sem illas de la  p lan ta  a ensayar 

en un t ie s to  de p o lie tile n o  de un diámetro de 9 cm que 

contiene la  t i e r r a  arenosa. Despuás de la  siembra se r e ­

cubren la s  sem illas con una capa de t i e r r a  arenosa de un 

espesor de 5 mm aproximadamente y se esparce sobre la  su­

p e rf ic ie  de la  t i e r r a  arenosa inmediatamente, una suspen­

sión acuosa de l compuesto a  ensayar, obtenióndose por. me­

dio d e l agente d ispersan te  Tween 80 (vendido por la  Socie­

dad A tlas Powder Co.) a una concentración de 100 ppm. Las 

dosis de ap licac ión  de lo s compuestos a ensayar son de 10 

g y de 30 g por á rea  y la s  suspensiones acuosas (d iluc ión  

con agua h asta  10 l i t r o s )  son ap licadas con un p u lv e riza ­

dor. E l,c u lt iv o  se e fec túa  a 25 9C en invernadero a la  luz 

so la r  n a tu ra l.  Se determina e l  grado de germinación 3 sema 

ñas despuás de la  ap licac ió n .

(2) Ensayo despuás de l b ro te :

Se opera como para e l  ensayo an tes d e l b ro te , 

pero se a p lic a  e l  compuesto a ensayar sobre retoños góve 

nes 10 d ías despuás de la  siembra. Se efectúa  e l  cu ltivo  

y la s  medidas cono se ha d escrito  an terio rm ente .
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c) Modo de evaluación.

Se determinan lo s  resu ltad o s  observando la s  plai 

ta s  a simple v is ta  despuós de la  a p licac ió n , 3 semanas má:t 

ta rd e , y se ca lcu la  e l  grado de supervivencia según e l  nú­

mero de p lan ta s  v iv as . Se a tribuyen  lo s  s e is  números s i ­

gu ien tes a lo s  d iversos grados de supervivencia:

Grado de supervivencia de la s  p lan tas  -tratadas Número, 

Menos de 10% 5

11 a 25% 4

26 a 50% 3

51 a 75% 2

76 a 90% 1

No in f e r io r  a 91% 0
d) Resultado:

20

25

30
15127
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- TABLA X

A ctividad herb ic ida
Cotnpu.es Dosis
to Ns de a p li

cao ion"" 
g/%rea

Antes del brote Después del bro te

A B C D E F A B C D E F

1 10 0 1 3 5 3 5 0 1 1 5 4 5
30 0 3 4 5 3 5 0 4 4 5 5 5

2 10 0 2 5 4 5 5 0 5 5 5 5 5
-..3P..__.. 0 3 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

3 10 0 0 2 4 3 2 0 0 3 5 5 3
30 0 2 3 5 5 5 0 0 4 5 5 5

4 10 1 5 4 5 5 5 0 5 5 5 5 5
30 1 5 5 5 5 5 1 5 5 5 5 5

5 10 1 5 5 5 5 5 1 5 5 5 5 5
30 1 5 5 5 5 5 1 5 5 5 5 5

6 10 0 2 4 5 5 3 0 4 5 5 5 ' F
30 0 3 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

7 10 0 3 4 5 5 5 0 5 5 5 5 5
....30 .... 1 5 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

8 10 0 4 4 5 5 5 0 2 3 5 5 5
30 1 5 5 5 5 5 2 5 5 5 5 5

9 10 0 1 5 5 5 3 0 3 4 5 5 K
30 0 2 5 5 5 3 0 2 5 5 5 5

10 10 0 4 5 5 5 5 0 2 3 5 5 5
30 2 5 5 5 5 5 4 5 5 5 5 5

11 10 0 2 3 5 4 5 0 1 3 5 5 5
30 0 5 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

12 10 0 3 3 5 4 5 0 1 3 5 5 5
30 0 5 - 5 5 5 0 2 5 5 5 5

13 10 0 0 0 5 2 5 0 1 3 5 5 5
30 0 4 3 5 5 5 0 2 4 5 5 5

14 10 0 0 0 5 3 3 0 0 0 5 5 5
30 0 2 3 5 5 5 0 3 3 5 5 5

15 10 0 2 4 5 5 5 0 4 5 5 5 5
30 0 5 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

16 10 0 1 5 5 5 4 0 1 3 5 5 5
30 0 5 5 5 5 5 0 5 5 5 5 5

17 $8 8 8 8 8 § 33
0
0

0
0

0
0

0
0 3

- 50 0 2 2 0 5 5 0. 0 4 2 5 5
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-  Nota: Las a b rev ia tu ras  tienen  lo s s ig n ificad o s s igu ien tes: 

A (T riticum  aestivum ), B (Echinochloa c ru sg a lli.) ,

0 (D ig ita r ia  adscendens) D (B rassica  cam p estris ),

E (Polygonum longisetum ), F (Amaranthus r e t ro f le x u s ) , 

Por ta n to , lo s derivados de isoxazo l de fórmula

1 (compuestos 1 a 16) apenas son h erb ic id as con respecto  

a l  T riticum  aestivum ,.pero  tienen  un poder h erb ic id a  se ­

le c tiv o  excelente con respec to  a Echinoohloa c ru s g a l l i ,  

D ig ita r ia  adscendens, B rassica  cam pestris, Polygonum '.on-- 

gisetum  y Amaranthus re tro f le x u s  y son, como h e rb ic id as, 

mucho más e ficaces  que un herb ic ida  del comercio, a saber; 

e l  pen taclo ro fenato  da sodio o compuesto 17.

EJEMPLO EXPERIMENTAL 2 .-

Se e fec túa  un ensayo después d e l b ro te  aplicande 

una suspensión de l -m e ti l -3 - (5 - t-b u t i l -3 - is o x a z o lí l)u re a  

sobre la s  ho jas y lo s  t a l lo s  de p lan ta s  jóvenes en la s  

condiciones normales de cu ltiv o  y se determ ina a s í  cu a l 

es su poder h e rb ic id a . Con dosis de 10 a  30 g por á re a , se 

pueden d e s tru ir  por medio de este  compuesto la s  malas h ie r ­

bas s ig u ie n te s : E c lip ta  p ro s tra ta , Senecio v u lg a ris , Poly­

gonum chínense, S te l la r ia  media, Malachium aquaticum, Mo- 

llugo  pen taphy lla , Rorippa is lá n d ic a , Chenopodium álbum, 

Cerastium  caespitosum, P ortu laca o lerácea , Galium spurium, 

Alopecurus a eq u a lis , Euphorbia supina, T rígonotis pedun- 

c u n la r is , Cyperus I r í a ,  S e tra r ia  v i r id i s ,  Sagina japónica, 

S te l l a r ia  u lig in o sa , P in e ll ia  te rn a ta , Rorippa in d ica ,

Mazus japonicus, Gnaphalium m ulticeps, Oxalis M artiana, 

Lactuca s to lo n ife ra , A rtem isia v u lg a r is , C alysteg ia  japó­

n ic a , Teraxacum platycarpum, Cirsium japonicum, P e ta s ite s  

japonicus, P te rid iu n  aquilinum, V andellia a n a g a llis , Lud-
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w igia p ro s tra ta , Potamogetón d is t in c tu s ,  E leocharis a c i -  

c u la r is .

EJEMPM EXPERIMENTAL 3 . -

Se determina sobre Oryzias L atipes que la  1-me- 

t il-3 * - (5 - t-b u ti l-3 - iso x a z o li l)u re a  e je rc e , con respecto  a 

pescados, una toxicidad  que es mucho más pequeña que la  

de l pentaclorofenato  de sodio, que es un herb ic ida  del 

comercio.

Los ejemplos s ig u ien tes  i lu s tr a n  formas de rea ­

liz ac ió n  p re fe rid a s  de la  invención.

EJEMPLO 1 .-

Se mezclan en una emulsión 10 p a rte s  en peso 

de l , l - d im e t i l -3 - (5 - t -b u t i l -3 - is o x a z o li l )u re a ,  10 partea  

en peso d e l producto vendido bajo e l  nombre de Sorpol por 

la  Sociedad Toho Chemical Industry  Co. L td .) 20 p a rte s  en 

peso de ciclohexanona y 60 p a rte s  en peso de d iso lven te  

de n a f ta .

EJEMPLO 2 .-

Se mezcla y se p u lveriza  para formar un polvo 

humectable, 50 p a rte s  en peso de l - b u t i l - 3 - ( 5 - t - b u t i l - 3 -  

- iso x a z o lil)u re a  con 3 p a rte s  en peso de lignosu lfonato  

de c a lc io , 3 p a rte s  en peso d e l producto vendido bajo e l  

nombre de Sorpol por la  Sociedad Toho Chemical In dustry ,

Co. Ltd, y 44 p a rte s  en peso de t i e r r a  de diatom eas.

EJEMPLO 3 .-

Se mezcla y se pulverizan 5 p a rte s  en peso de

l-m e ti l-3 - (5 - i-p ro p il-3 - iso x a z o li l)u re a  y 95 p a rte s  en pesó 
de a r c i l l a ,  obtenióndose un polvo para espolvorear.

EJEMPLO 4 .-
Se mezclan 5 p a rte s  en peso de 1—b u t i l—l**metil**
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1  -  - 3 - (5 - t-b u t i l-3 - is o x a z o l i l)u re a  con 5 p a rte s  en peso de

lignosu lfona to  de c a lc io , 30 p a rte s  en peso de b en tcn ita  

y 60 p a rte s  en peso de a r c i l l a ,  despuás se p u lv eriza  la  

mezcla, se añade agua, se amasa la  p a s ta  r e s u l ta n te , se 

5 la  granula y se la  seca para obtener g ránu los.

15127
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REIVINDICACIONES

Los puntos áe invención p rop ia , no nueva, pero 

no e s tab lec id a , p rac ticada  n i divulgada en España, que se 

p resentan  para que sean objeto  de e s ta  s o lic itu d  de Pa­

ten te  de In troducción , por DIEZ años, son lo s  que se r e ­

cogen en la s  re iv in d icac io n es s ig u ien tes :

l a . -  Un procedimiento de preparación de deriva­

dos de isoxazo l representados por da fórmula

-N.* - ir

en la  que R rep resen ta  hidrógeno, un grupo a lco h ilo  o un

grupo a r i lo ,  R*** rep resen ta  hidrógeno o un grupo a lc o h ilo ,
2 /  ^R rep resen ta  un grupo a c i lo ,  un grupo de -CO-N ^  ¿ ,

¿"en donde R*̂ y R  ̂ rep resen tan  cada uno hidrógeno, un 

grupo a lc o h ilo , un grupo a lq u en ilo , un grupo a lq u in ilo , 

un grupo a ra le o h ilo , un grupo a r i lo ,  un grupo a lcox i o un 

grupo a lc o h il t io ;  u opcionalmente R-̂  y R  ̂ son combinados 

d ire c ta  o indirectam ente incluyendo o tro  heteroátomo (n i­

trógeno, oxígeno o azufre) formando un a n il lo  n itro g en a ­

d o ^  o un grupo -CO-Y-R^, ¿"*en donde R  ̂ rep resen ta  un gru 

po a lc o h ilo , un grupo a lq u en ilo , un grupo a lq u in ilo , un 

grupo a ra lc o h ilo , o un grupo a r i lo ,  e Y rep re sen ta  oxíge­

no o azufre_y, y X rep resen ta  hidrógeno, un grupo a lc o h i­

lo  o halógeno pero R y X son combinados facu lta tivam ente  
formando un grupo a lcoh ileno , estando su s titu id o  fa c u l ta -
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tivam ente cada uno de dichos grupos a lc o h ilo , a ra lco h ilo  

y a r i l o ,  con uno o más miembros seleccionados en tre  ha ló ­

geno, un grupo a lc o h ilo , un grupo a lc o x i, un grupo n i tro  

y un grupo h id ro x i, que comprende (1) a c i la r  o hacer reac 

cionar un compuesto de fórmula

X
R

NHR***

con un compuesto de fórmula R̂ NCO o un compuesto de f c r - -
. ' 5muía ACON . o un compuesto de formula ACOYR en

' -R^
donde A rep resen ta  un grupo rea c tiv o ; (2) hacer reacc io ­

n ar un compuesto de fórm ula:

X
R

NCO

con un compuesto de fórmula R̂ NHR̂  o un compuesto de f ó r ­

mula R^YH, o (3) hacer reaccionar un compuesto de fórmula

con un compuesto de fórmula R̂ NHR̂  o un compuesto d e f ó r -
5

muía R YH, respectivam ente, de modo convencional.

2 3 .-  Nh procedimiento segdn la  re iv in d icac ió n  

1§, en e l  que e l  producto re s u lta n te  es a lcoh ilado  o halo 

genado de modo convencional.
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3 8 .-  Un procedimiento de preparación de d eriva­

dos de isoxazo l.

Tal y como se ha d esc rito  en la  Memoria que an­

tecede y para lo s  f in e s  que se han espec ificado .

E sta  Memoria consta  de t r e in ta  y ocho hojas e s­

c r i t a s  a máquina por una so la  cara .

' Madrid,

P.A.
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