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tos de 3-(2-aril-2-propil)urea sustituidos de férmula gene-

. 01_06’ alquenilo 02—04, alcoxi 01-04 o alqueniloxi 62—04 v

" terrumpido por uno o mis heterodtomos; composiciones herbicit

REF: FP-114/8SP (D)
-2 -

Esta invencidn se refiere a compuestos de 3-(2-aril-2-
propil)urea sustituida, a composiciones herbicidas que los

contienen y a un método para controlar el crecimiento de la

De acuerdo con esta invencidn, se proporcionan compues~

ral (I):
?H3 _R. :
! Ar—C-NHCON ! . (1)
CH,

donde Ar es fenilo sustituido con uno o dos dtomos de hald-

geno, trifiuormetilo o naftilo, R, es hidrdgeno, alquilo

R, es alquilo C1—06, alquenilo 02—04, ciclohexilo, bencilo,
o, a~3dimetilbencilo o feniio,que esté opcionglmente sustituf-
do con uno o dos dtomos de cloro o grupos metilo o bien Ry

¥ B, forman, junto con el dtomo de nitrégeno al que estén

enlazados, un anillo heterociclico que opeionalmente estd in

das que contienen dichos compuestos sustitufdos de 3-(2-arild
2-propil)urea como ingredientes activos y un método para el
control del crecihiento de la maleza que utiliza estos com-
pﬁestos y composiciones.,

Los compuestos de férmula general (I) pueden ser prepa-
rados por métodos de manufactura de derivados de urea. Por
ejemplo, pueden ser preparados haciendo reaccionar un iso-
cianato de fdérmula general (II): '

o
Ar-C-NCO (I1)

|
CH3
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rometano, cloroformo, tetracloruro de carbono, acetona, me-

donde Ar tiene el significado dado. anteriormente para la fég

mula general (I), con una amina de férmula general (III):

uN (ITT)
s

donde R1 y R2 tienen el significado dado anteriormente¢ para
la férmula general (I). La reaccién puede llevarse a cabo

sin ningin disolvente o en un disolvente apropiado. Pucde

utilizarse cualquier disolvente, polar o no polar, auﬁque se
orefieren los disolventes apréticos que no contienen atomos
de hidrégeno activo a la vista de la estabilidad del reacti-
vo isocianato. Los disolventes preferidos son benceno, toluet

no, xileno, clorobenceno, hidrocarburos aliféticos, diclo-

tilisobutilcetona (MIBK), acetonitrilo, éte? dietflico y/o
acetato de etilo. En la prictica, la seleccidén del disolven-
te adecuado se hace sobre la base de la solubilidad de la
amina reaccionante, la cristalinidad del producto resultante
etc. La reaccién se lleva a cabo habitualmente a una temperat
tura comprendida entre 10 y 120°G, durante varios minutos a
12 horas. Con las aminas aromdticas secundarias, la reac-
cién se efectia habitualmente a 60-120°C, durante 2-4 horas.
Eh'general, utilizando aminas aliféticas primarias se obtie-
nen productos con buena cristalinidad mientras que el uso
de aminas alifdticas seéundarias da lugar a productos con
menor cirstalinidad, aunque con mayor reactividad.

Los compuestos de £érmula genefal (I) donde Ry es al-
coxi y R2 es fenilo opcionalmente sustituido con uno o dos
dtomos de cloro o grupos mebtilo tambiép'pueden ser preparados

haciendo reaccionar un isocianato de férmula general (II)
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" donde R2 fiene el significado dado anteriofmente. La N-hi-

10

dar el producto deseado. La reaccién final puede llevarse a

con una N-fenilhidroxilamina de férmula géneral (IV):

R,~NHOH (1v)

et . L, . I ) e few\ .
droxiucvesn resuitante de [ormula generad (V)

CH
| S o
~
Ar=C-HCON ()
| R
2
CHy

donde Ar tiene el significado antes descrito para -la férmu~
la general (I) y,R2 tiene el mismo significade que anfes,
se hace reaccionar después con un alcoholato sédico, v.g.
etéxido sédico, en etanol y finalmente con un haluro de al-

quilo, v.g. un cloruro, bromuro o yoduro de alquilo, para

cabo calenfandq.las sustancias reaccionantes a 30-80°C.

El isocianato de férmula general (II), que es uno de
los materiales de partida, también puede ser preparado por
cualquier método conocido, Por ejemplo, se hace reaccionar
un 4cido carbox{lico de férmula general (VI):

o
Ar~G-COOH (V1)
~CH3
donde Ar tiene el significado dado anteriormente para la fér
mﬁla general (I), con cloruro de tionilc para dar el corres-
pondiente cloruro de dcido. El cloruro de #dcido se somete
después a la transposicidn de Curtius para dar el isociana-
to deseado de férmula éeneral (II). Esta reaccién puede lle-|
varse a cabo, por ejemplo, agreganda una solucidn acuosa de
azida sédica a una solucidén del cloruro de dcido en un disol

vente, v.g. acetona. En general, las temperaturas de reaccihn

soh. de 0 a 20°¢C ¥y los tiempos de reaccidn de 30 minutos a
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2:horas. A la mezcla de reaccidn se agrega agua en un disol-
vente orgdnico como bencenﬁ. La capa de disolvente orginico
se seca sobre sulfato sédico anhidro y se calienta a 50-80°C
durante 30 minutos a 2 horaé. La mezcla de reaccidn résul;
tante'que’contiene gl isocianato deseado puede ser utilizadé
directamente en las reacciones posteriores. '

El dcido carboxflico de férmula general (VI) puede ser
preparado, por ejemplo, por dimetilacién.del correspondiente
c;anuro de bencilo (véase, por ejemplo, 4.C. Cope, T.T.
Foster y P.H. Towle, J. Amer. Chem. SOC.; 71, 3929 (1949)

o L.B. Taranko y R.H. Perry, Jr., J. Org. Chem., 34, 226
(1969)) para formar el correspondiente mitrile. El nitrilo
puede ser hidrolizado despu§é~a la correspondiente amida por
métodos convencionalés. Ia hidrélisis del nitrilo y la co-
rrespondiente amida puede realizarse,'por ejemplo, calentan-

do el nitrilo a 80-100°C, durante 2-4 horas, junto con dcido

sulfdriqo al 80 %, La amida asi obtenida puede ser hidroliza;
da también al correspondiente 4eido carboxilicq de férmula
general (VI) (véase, por ejemblo, N. Sperber, D. Papz, E.
'Schwenk, Je Am. Chem. Soc., 70, 3091 (1948)) ﬁor tratamiento
de la amida con un exceso de un nitrito orgdnico y cloruro
de hidrégeno gaseoso, -

Los-compuestos qe férmula general (I) tambidn pueden

ser preparados de acuerdo con los siguientes esquemzs de

reaccidn:
CH . -CH
Ar~C- B R,NCO —> Ar-(C-NHCONHR
N 2 o 2
0

D
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: - CH
S Ry HOL 13 p
Ar—(‘}—NHz + : NCOCl ——=y Ar-—(l!-NHCON ~
- R R
) ] 2
CH3 , CH3

kn la Tabla [ se encuentran ejemplos tipicos de L0s

compuestos de esta invencibn. Los compuestos ilustrados en

la Tabla reciben una serie de nimeros de clave. En lo que si-

gue, los cbmpuestos serdn identificados pqr.estos nimeros de
cléﬁe. | _

E En la Tabla I, 1os.puntos de fusién.se tomaron en un
aparato caliente de Koffler;“los espectros de BMN se obtu-
vieron empleando un 60-MHz en CDCLy, CCL, o CgDgN con TS

(tntrsmnt11311ano) como patrdén interno. Los simbolos 8 d,

‘t, q, m. ¥ J representan respectlvamente singlete, doble—

te, triplete, cuartete, multiplete, y constanté de acopla—

miento spin-spin. . »

En relacidén con la estructura qulmlca, la estructura

del 2—fen11propan—2-1lo

es abreviada a

)
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TABLA I

Constante
Compues- . Punto de. fu-
to §° Estructura quimica sibén (°¢)
NHCN®
o}
Cl
.CH3
| -
NHCH 63-64
o
Cl
' . //CHB
3 NHﬁN- 59-53
: (o]
Cl
C
l/?zﬂs
NHCN. /3
4 . iy
- 0 il
Cl
CaH5
P
NHCN .
.5 I h
(o]
Cl /
Cl
CoHs
/4 /
H%N 69
¢ — 0
Cl

-




BLA I

Constante fisica

Punto de fu-

Indica de refrac

sidn (°C) cién (np)
nD25 1,5684
(pureza 80 %)
63-64
52-53

n 1,5588

gz 1,5618

(pureza 80 %)

n

69

e

RMN, ﬁalores 8§ , 60 MHz
(ppm)

RMN (CC14) 1,62 (6H, s),

3,01 (3H, s), 4,80 (1H,
sy, 7,0-7,5 (9H, m)

PMN (CC1,) 1,49 (6H, s),
6,08 (38, s), 4,44 (1H,
s),.7,0-7,65 (9H, m)

RMN(CCl4) 1,50 (6H, s),

2,35 (38, s), 3,07 (3H,
s), 4,49 (18, s), 6,9-
7,4 (8H, m)

RMN (CCl4) 1,04 (3H, t,

J =7 Hz), 1,49 (6H, =),
3,57 (28, q, J = 7 Hz),
4,26 (14, s), 7,0-7,5
(9H, m).

RMN(CC14), 1,02 (3H, t,

(0 =7 Bz), 1,47 - (6H, s)
3,61 (28, g, J = 7 Hz),
4,47 (1, s), 7,0-7,5
(8H, m) .
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TABLA I (continue

Constante figica

Compues Punto de fu  1Indice
to n°~ Estructura qufmica sién (°C) cidr
Caollg
7 ' 116-117
NHFN
i
c1 B
. /n—C4H9
8 <;:::>—+-NHCN\\<i:::> nld
i -
o]
o1 |
CH3
9 ¢l HEN 70-71
0 :# \ 1
| /CHs
10 ¢l < ? l EH9N¥—~<C:::> 106
0]
. Cl
CoH
245
. ) /
11 Cl NH,CN 78-79
|
: 0
Cl Cl
CoHg
12 110
Cl




TABLA I {(continuacidn)

Constante fisica -

into de fu

Indice de refrac
ién (°C) - -

cidn (nD)

1le-117

70-71

106

78-79

110

RMN, valores & . 60 MHz
(ppm)

RMN(CDC13) 1,01 (3H, t,

J =7 Hz), 1,51 (6H, s),
3,59 (28, q, 0 =7 EHz),
4,39 (1, s), 7,0-7,55 (8H,
m) .

Mm(ccl,) 0,92 (38, £, J =

7 Hz), 1,0-1,6 (4H, m),
1,47 (6H, s), 3,51 (2H, t,

-J =7 Hz), 4,32 (1H, s).

7,0-7,5 (9H, m)

RMN(CDC13) i,51 (6H, s),

3,13 (3H, s), 4,63 (1H, s),
7,2-7,5 (9H, m)

RMN(CDC13) 1,63 (6H, s ),

3,12 (34, s}, 4,83 (1H, s),|

7,0-7,5 (8H, m).

RMN(CDC13) 0,90 (3H, t,

J =7 Hz), 1,63 (6H, s),
3,56 (2H, g, J = 7 Hz),
4,64 (1H, s), 7,0-7,6 (7H,
m)

\
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TABLA I (continuac:
Constante fisica
Compues Punto de Indice de
to n°" Estructura qufmica fusién (°C) ciér
. ) ’ //’CZHS .
13 -Cl Q———- NHCN 78
i
Cl °
. CH3 CHB
///
14 Cl‘@"*—NHgN\O 82-83
- Cl
3
$ 15 Ang 1,5¢
cH )
16 - ngs 1,5¢
17 \Q n§3 1,5¢
Cl
Ccl -
C,H
AR e 275
18 Cl—(rﬁ_\>———L—NHgN'\\ /7 \ 65
- /. | t
> 0 w
Cl :
CH3
CoH .
- ///2 5 _
19 Cl— \]HgN \©/Cﬂ3 52-53 (p._lreza
Cl




TABLA I (continuacidn)

Constante fisica

into de Indice de refrac ~ RMN, valores 6, 60 MHz

isitn (°C) cidén (nD) " {ppm)

78

82-83 RN (CDC1,) 1,50 (6H, s), 3,14 (3K

s), 4,60 (1H, s), 7,2-7,5 (8H, m)

RMN(CDCl3) 1,52 (6H, s), 2,39 (3H

s), 3,13 (34, s), 4,64 (11, s),

n§3 1,5680
' 6,9-7,55 (7H, m)

RMN(CDClB) 1,02 (34, t, J = 7 Hz)

n§3 1,5632 1,48 (6H, s), 3,63 (2H, q, J =7
Hz), 4,46 (1H, &), 7,0-7,6 (8H,m)

23
n§~ 1,5578

65

RMM (CDC14) 1,00 (3H, t, J = 7 Hz)

1,49 (6H, s), 2,37 (3H, s), 3,58
(2B, q, J = 7 1z), 4,44 (1H, s),
7,0-7,55 (7H, m)

52-53 (pareza 80 %)
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Compues
to n°

20

2l

22

23

24

25

26

Estructura gquimica

: n-C3Hy
c1 nacw
1
0

cl
' n-C H
49
Cl NHSN
n
cl
o CH,
NHCN
THERN
<:: ; i o CH,
cl
CoHg
/A NHCN
~ o e
c1 275
C,H
HCN
~
0 CoHg
cl
CH
e
NHCN
H n
C,H
4Hg
c1 °
C.H
/2%

WHCNH*
il
o H
Cl

- 10 -~

TABLA I (conwinuac

Constante fisice

Punto de Indice de
fusién (°c) cién (ny)

né3 1,561

{pureza 7

n23 1,560

. (puzreza 6

130-131

103-104

93

90~-92

119
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BLA T (conzinuacién)

Constante f£isica

5yde Indice de refrac

n(°ec) cién (np)

RMN, valores §, 60 MHz (ppm)

ng3 1,5610

(pureza 75 %)’

23 1,5608

.(puxeza 65 %)

}=-131

3-104

23

)-92

RMN(CDCl y 0,81 (3H, t J = 7 Hz),

1,0-1,5 (2H, m), 1, 48 (6H, s),-
3,53 (2H, £, J = 7 Hz), 4,47 (iH,
s), 7,0-7,6 (8H, m)

"RMN(CDC13) 0,81 (3H, t, J = 7 Hz),

1,0-1,5 (4H, m), 1,47 (6H, s), 3,5¢
(2H, t, J = 7 Hz), 4,47 (18, s),
7,0=7,6 (8H, m)

RMN(CDCl )y 0,91 (3H, t,.J = 7 Hz),

1,0-1,7 (4H, m), 1,62 (6H, s),
2,83 (3H, s), 3,17 (2H, q, 3 =17
Hz), 4,64 (1H, s), 7,1-7,4 (4B, m)

RMN (CDC1,) 1,08 (6H, t, J = 7 Hz),

1,76 (6H, s), 3,16 (4H, q, =1
Hz), 4,96 (lH, s), 7,0-7,6 (4H, m)

RMN(CDCl ) 1,13 (6H, t, J = 7 Hz),

1,64 (6H, s), 3,21 (4H, g, J =7
Hz), 4,60 (1H, s), 7 2 7,5 (4H, m)

RMN(CDCl ) 0,91 (3H, t, J = 7 Hz),

1,0-1,7 (4H m), 1,62 (6H, s),
2,83 (3H, s), 3,17 (24, q, d =7
Hz), 4,64 (1H, s), 7,1-7,4 (4H, m)
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TABLA I {(coniinuac:

Constante fisica

Punto de Indice de

Compues , ;
to n° Estructura quimica fusidn(®°C) cidn {1y
/CHZCH—CHZ
27 §;:::>—{——-NHCN\\<i:::> 113
28 —{ }—4——-—NHCN 115
~N CH :
C2Hs
29 -<:::j>—+-~NHCN , 94-95
- CH
: 3
/
30 NHﬁN 138-139
_ ci ©
/C2H5
31 cl NHEN 75
0 CyHs
/3
32 ¢ NEY Neq 121-122
0 3.
93-94

C.H

33 c1 e R
“\CH

0 275
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3LA I (continuacifn)

Zonstante fisica

to de 1Indice de refrac
i6n(°C)  cidn (ny)

113

115

94-95

138-138

75

121-122

93-9%4

RV, valores 6, 80 MHz (ppm)

RMN (CDC1,) 0,95-1,9 (10H, m),

1,58 (6H, s), 3,25 (2H, m), 4,1
(1H, ancho), 4,80 (iH, s), 5,08-
6,26 (34, m), 7,0-7,3 (4H, m)

RMN(CDCl3) 1,10 (6H, t, J = 7 Hz)

1,58 (6H, s), 3,22 (4H, g, T = 7
Hz), 4,60 (1H, s), 7,24 (4H, s)

RMN (CDC13) 1,0-1,9 (10H, m), 1,62

(6H, s), 2,70 (3H, s), 3,90 (1H,
ancho), 4,64 (14, s), 7,05-7,35

, (4H, m)

RMN(CDClB) 1,09 (6H, t, J = 7 Hz)

1,74 (6H, s), 3,19 (44, q, I =7
Hz), 4,90 (1K, s), 7,05-7,55 (3H,
m)

RMN(CDC13) 1,60 (6H, s), 2,84 (6H
s}, 4,70 (1H, s), 7,2-7,5 (3H, m)
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TABLA I (continu:

Constante f£ic

Compues ' Punto de  Irdice d
to n° Estructura quimica fusién (°CQ) cidn (n,
., PC3Hy
34 ¢ NHCN 102-103
Il " n-C3H,
o}
cl
Ccl HCN . .
35 I i-CgH, 84
° )
c1 . ’
e
s '
36 cl O NHCN  67-68
.- g \ n—C4H9
cl
- C,H
2°5
/
37 c1 NHCN: O 109
it
o) H
cl
38 c1~©—’l— NHCN > 150-152 )
n
o]
cl
39 0 164-165
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TABLA I (continuacién)

Constante fisica

Punto de  Irdice de refrac
fusién (°C) cidn () '

P

102-103

84

67-68 L

109

150-151

164-165




98T-48T

202~502

0yz-6tcC

. 86T-86T

LLT-9LT

£8-28

a HC EOHU AUOV C@HWSN
oo |?p ojund

Eo ]

BOTS1J 93Ue3Su0D

(ugroeaUTIUOD) I VIEYL

1
HO HNDH

7
3

HD

i1
HNDH,

i
5

i}

L
T0. HNDH

©o
5

o

t
HEIOH

¥
5

10

n
1OHN

(434 10
AHHHUV\ ;
0
\ZUE» ™

€

s
5. O

HD

evoTuznb eanjoniisg

G2

03

St

o1




10

15

20

25

&0

Compues : : )
to n° Estructura guimica
40 @“}—NHCI\I
CH2
a1 NHﬁm@
(0}
Cl
P @
]
o)
1 Cl
HCWH Cl
o Oy
0
cl
§ - @
(0]
c1 CHy
45 H%NH cH
0O
1

TABLA I (continuac

Constante fi:

Punto de Indic:
fusidn (°C) cit

82-83

176-177

198-198

239-240

205-206

185-186
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A I (continuacidn)

Constante fisica

Jngo de Indicc
sién (°C) cién (n

TORNT
il p

walavras O
VLUl D

(ppm)

[4

[~vay
A

AATT ey
PR RH

2-83

76-1717

‘o

198-198

239-240

205-206

185-186
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TABiA I (cor :inuac:

Consi ante f

Punto de In
fusidn (' C)

Compues
to n°" Esturctura quimica

. “ .
- o o
c1 .
' 0
48 m@’—nm}:ma-@ S 183 .
| . .
el (o] - i .
49 Ck HCNH O : 223
o . :
" ' ~ Chy .
50 c1 NfigNH@cH3 214
, 0
7\ '
51 c1-Q—-FNH§:NH‘QCH3 225
— L .
0 ' ':
’ ) CH3 }
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"ABLA I (cor :inuacidn)

Consi ante fisica
Punto dé Indice de refrac RMN, valores 8§, 60 MHz

fusidn .(* C) cidn (nD) (ppm)

222

226

183

223

214 -

225




(w ‘HB) ¥'L

o
o T

= 1l
-z’L ‘(oyoue s ‘Hz) Q0€‘S ‘(s “‘ii9) ¥0z 7 ._Imzvm S/ © Ls
9s'T ‘(s ‘m9) os’‘t (Yroad) i
o T
9 H® O- u-HNOHN 12 9¢g
o
. : N
S€T mmwo..uuzzom:.~|+.©lau 5S
10
: o
. 0 u s
eoe Syt HMOH TO
T
ﬂ_v .
i
Lez-9z2 € HHOH 10 €s -~
€m0 )
o
€ 1 zs
voz HO HNDHP 10
[e}
(wdd) B (%) uoro {Dodu9TSTZ eotwinb BIN3onNIIST .mummmﬁwu
ZHW 09 ‘ ¢ S2IOTRA NIWY DeIJeX OSp 2OTPUL ap ojund

BOTSITF 23UR]SUOCD

(ugToenuiluocd) I VILGVL

-1 -

14

08 P

St

ot



10

15

20

25

30

Compues : .
to n° Estructura guinmica
52 CLQ—’——NHCNHOCH3
n
o)
_ c1l CH,
- 53 Cl@HHCNH ©¢H3
n
: o)
Cl
HCNH H
O .
cl ’
55 Cl@—rzliﬁtiri—t—c 4Hog
o)
56 Cl NHﬁNH-n—c 3H,
c1 ©
7N \
57 le—NHﬁm{ —@
a1 ©

- 15~

TABLA I (continuac:

Constante fis

Punto de Ind%c
fusién (°C) ciét

204

226-227

202

235

65

204
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TABLA I (continuacidn)

Constante fisica

punto de Indice de refrac RMN valores$ , 60 MHz

_ fusién(°C) cidn (nD)

(ppm)

nmt—

204

226-227

202

235

65

204

RMN(CDC13) 1,50 (6H, s), 1,56

(61, s), 5,30 (2H, s ancho), 7,2~
7,4 (8H, m)
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Compues ) )
to n° Estructura quimica
0
Cl
59 Cl HIC;NH-t—C4H9
O ) -
cl _
OCH4
NH
0 —_
/
Ccl
/?Csz
</ \> ’ .
NHCN
61 3 ¥ \
0
cl
OCH3
NHCHN
62 :
o
cl
CH3
OC H
63

16

TABLA I (continua

Constante fisi

Punto de Indi
fusién (°C) refre

. le4

232-233

77

71

87

85-86
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3LA I (continuacidhn)

Constante fisica

Punto de tndice de
fusitn (°C) refraccidn (n,)

. RV, valores §60, Miz
(ppm) .

164

232-233

77

71

87

85-86

RMN (CDC1;) 1,00 (3H,t, J = 7 Hz),

1,53 (6H, s), 3,05 (2H, q, § =7
Hz), 4,80 (1H, s ancho), 5,42 (lH,
S)’ 7,2"'7’5 (3H, m)

RMN (CC1,) 1,64 (6H, s), 3,65 (3H,.
s), 6,18 (1H, s), 6,8-7,5 (9H, m)

RMN(CC1,) 1,28 (3H, t, J'= 7 Hz),

1,64 (6H, s), 3,87 (2H, q, J = 7
Hz), 6,16 (1H, s), 6,8-7,5 (%9H, m)

RMM(CC1,) 1,63 (6H, m), 2,27 (3H,

s}, 3,64 (3H, s}, 6,17 (1H, s),
6,7-7,3 (8H, m) :
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TABL2 I (contimt

-

Constante fisica

Punto de fu Indice d
e . ) u i
cggp§°§ Estructura guimica sidn (°C) cibn (
//OCHZCH=QH2 ,
: 2
64 NHCN n7 1,
0]
Cl
Cl
OCH
Yo
65 NHCHN 027 4,
i D
0 {pure:
OCH3
. 4 . 27
NHCN'
66 I O 1 n27 1,
. ° ‘ (pure:
OCHj
// . 27
67 WHCH* n 1,
-0 (purez
' - CHz .
68 NH?N' . 60-62
I
o
Ccl
‘CH,4
69 NHCN-// 82
o clL
0 ,
Cl




TABLA I {continuacidn)

Zonstante fisica

de fu Indice de refrac
(°C) cibn (nj) RMN valores §, 60 MHz (ppm)
n?’ 1,5663
RMN (CDC1,) 1,66 (6H, s), 3,71
(3H, s), 6,32 (1H, s), 7,0-7,6
n?7 1,5940 (8t m)
D
{pureza 65 %)
. RMN (CDC1,) 1,67 (6H, s), 3,71
n2' 1,5788 (38, s), 6,34 (1H, s), 6,9-7,6

(pureza 65 %) (78, m)

RMN (CDC1) 1,63 (6H, s), 2,22

(34, s), 3,69 (3H, s), 6,36 (1H,

27
npo 1,5866 s), 6,9-7,6 (7H, m)

(pureza 60 %)

RMN (CC1,) 1,52 (6H, s), 3,07

(34, s), 4,63 (1H, sy, 7,0-7,3
(8H, m)

60-62

RMN(CDC13) 1,57 (6H, s), 3,13

a2 ' (3H, s), 4,65 (1H, s), 7,0=7,6
(7H, m)
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TABLA I (continua

Constante fis

Compues ) . Punto de fu i
to n® Esturctura guimica sidn (°C)~  ci6
/CH, '
NECH 74-75
70 ( >‘4‘"‘ e,
Cl
2H5
NHCN -
71 <;:::>'L”“ \%g:::> 53-54
Hg
NHCN .
83 )
72 CH3
n-C,H ’
- 357 4848
73 NHﬁN
o N ’
c1
CoHg -
/ n24
74 NHCON S
Cl
CoHg
NHCON 024
75 (D
\ pur
‘c1
Cl
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TABLA I (continuacién)

Constante fisica

Punto de fu indice de reirac-

RN valores §, 60 MHz (ppm)

sidn' (°C)”  cién (ny)
74-75
53-54
83 ¥
1848
né4 1,5594

(gureza 70 %)

n2? 11,5668

{(pureza 70%)

RMN(CDClB) 1,50 (6H, s),.2,24

(34, s), 2,33 (38, s), 3,04 (3H
sy, 4,37 (14, s), 7,0-7,3 (7TH,m

RMN(CC1,) 1,02 (3H, t, J = 7 Hz),

1,48 (6H, s), 2,26 (3H, s),
3,47 (2H, ancho), 4,06 (1, s),
7 ,0‘7 ,3 (SH, m)

RMN (CDC1,) 1,00 (3H, t, J =7
Hz), 1,49 (6H, s), 2,34 (3H, s)
3,59 (2H, q, T = 7 Hz), 4,46 °
(18, s), 7, -

RMN(CDC1,) 0,81 (3H, t, J =7

Hz), 1,1-1,5 (2H, m), 1,49 (6H,
s), 3,52 (2H, t, J =7 Hz), 4,4
(1H, s), 7,0-7,5 (9H, m)

RMN(CC14) 0,99 (3H, t, J = 7

Hz), 1,62 (6H, s), 3,55 (2H, q,
J = 7 Hz), 4,63 (1H, s), 7,0~
7,5 (9H, m)

RMN (CC1,) 1,05 (3H, t, J =7

Hz), 1,66 (6H, s), 3,54 (2H, da,
J = 7 Hz), 4,70 (1H, s), 7,0-
7,5 (8H, m) :

=

~

C=3
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TABLA I (continuacién)

Constante fisica

punto de fu~ Indice de re

Compues - in d 1
to n® Estructura quimica sidén (°C) .cibn (np)

424 .

g 1,554

N /Fzﬁs :

7¢ —HCON

. : < : ; \<<::j>—cn3
c1

H-C H

77 Q—s——NHCON \O
. /,Czﬂs
7§ Cl4<:::>>+—~NHCON \{<::j>

CoHls .
79 L@-’— WHCON \Q

CoHg

30 . Cl‘@"— NHCON
Cl
CH
3
31 Cl——<<:::>+— NHCON//
O
: CH3

. (pureza 70%

ny®  1,5527

24
1,5613

24
1,5712

106

55




BLA I (continuacidn)

Constante.fisica

de fu~ Indice de refrac

RMN valores 6, 60 MHz (ppm)

(°c) 2ci6n (nD)
94 RMN (CC1,) 0,97 (3H, t, J = 7 Hz),
‘gt 1,5542

. ipuraza 70%)

24 o
ny® 1,5527

24
ny~ 1,5613

2
n 4 1,5712

106

55

1,62 (6H, s), 2,35 (3H, s), 3,51
(2H. q, J = 7 Hz), 4,60 (1H, s),
7,0-7,5 (8H, m)

RMN (CC1,) 0,79 (3H, t, J = 7 Hz),

1,2-1,6 (24, m), 1,62 (6H, s),
3,46 (2H, t, J = 7 Hz), 4,62 (1H,
s) .

RMN(CC1,) 1,02 (3H, t, J = 7 Hz),

1,48 (6H, s), 3,59 (2H, q, J = 7
Hz), 4,34 (1K, s), 7,2-7,4 (4H,
m), 7,16 (4H, s)

RMN(CDCl3) 1,53 (6H, s}, 2,40 (3H,

s), 3,17 (3H, s), 4,67 (1H, s),
7,0-7,4 (4H, m), 7,28 (4H, s)
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TABLA T (continuac

Constante fisica

Compues Punto de fu Indice de refra
to n° Estructura quimica sidén (°C) cidn (ng)
Csz
82 _O—‘—NHCON \@ 55
-C3H7 24 . 610
83 NHCON \@ nst 11,561
i
) n-C,Hg
54 ‘@hHCON \O 41,5503
o]
CHZCECH
/
85 - ©+__\JHCON~ 56
c1 \N<::::>
Cl
OCH3
86 ‘Q—‘JHCON \@ 91~92
OC2H5
a7 Cl—@‘-rmcozq 65

A




TABLA I (continuacidn)

:nte fisica

fu Indice de refrac-

ct‘
ion (n.)

)

n24.
p -

2473 5610

1,5503

RMN valores §, 60 MHz (ppm) .’

RMN (CDC13) 1,02 (3H, t, J = 7 Hz),

1,51 (6H, s), 2,39 (3H, s), 3,60
(2H, q, J = 7 Hz), 4,50 (1H, s), 7,1
7,2 (4H, m), 7,24 (4H, s) :

RMN (CC1,) 0,83 (3H, t, J = 7 Hz),

1,2-1,7 (2H, m), 1,48 (6H, s), 3,50
(2H, t, J = 7 Hz), 4,31 (1H, s),
7,0<7,5 (9H, m)

RMN (CDC1;) 1,57 (6H, s), 2,15 (1H,

t, 3 =3 Hz), 4,31 (2H, 4, J = 3 Hz)
4,61. (14, s), 7,1-7,4 (8H, m)

RMN (CDC14) 1,71 (6H, s), 3,74 (3H,
s), 6,33 (1H, s), 7,1-7,6 (9H, m)

RMN (CDC1,) 1,34 (34, t, J =7 Hz),

1,73 (6H, s), 3,95 (2H, g, J = 7 Hz)
6,36 (1H, s), 7,1=7,6 (9H, m)
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TABLA I (continus

Constant & fi’s-ica

Compues to de £ L
to n° Estructura quimica 1;1;161110 (cg) 2 Iz lgge (:de *e
D'
1 JHCON.
88 \@ 50 .
O"' —C3H7
1—< i}-}—NHCON - ek
89 nI)" 1.,5564
(pureze ga%
' OCHZC—-CH
WHCON.
/n-C3H7
. / \
o1 NHCON. \ 89-90
n-—C3H7
Cl
/1 -C H7
JHCON
2 . <50
E N i-C H7
Ccl
[ .
93 l IJHCON 73
n"C4H9
Cl




21 _ -

ar,a I (conitinuacidn)

stant i £is;ica

a

Iniiice (de refrac
c ién (J_nD) -

21
Dy 1.,5564

(nurezz 80%)

RMN valores &, 60 MHz {ppm)

r

RMN (CC1,) 1,00 (3H, t, J = 7 Hz),

1,3-1,9 (2, m), 1,66 (6H, s),
3,80 (2H, t, J = 7 Hz), 6,17 (1H,
s), 6,9-7,6 (9H, m)

RMN(CC1,) 1,25 (6H, 4, J = 7 Hz),

1,65 (eH, s), 4,04 (1H, hep., J =
7 Hz), 6,17 (1H, s}, 7,0-7,5 (SH,
m)
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TABLA I (continuac

Constante fisica

Compues Punto de fu 1Indice de refr:
to n® Estructura quimica sién (°C) cibn (n)
l"C4H9
94 HCON 88
Cl
n-CgH 5
. ) 2
95 HCON nD4 1,4924
: n-C _H
c1 6 13
, 2Et-hexi .
A 24
96 NHCON. _: ny 1,5065
\2Et-hexi ¢
Cl
CH2CH=CH2
97 NHCON- 101
- CH,CH=CH,
CH3
/
93 - NHCON <50
c1 n-C3H,
CH3
» NHCON- 94
93 i—C3H7
Cl




\BLA I (continuacidn)

inte fisica

Indice de refrac
cién (nn)

RMN valores §, 60 MHz (ppm)
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TABLA I (continuac

Constante fisic
Punto de fu Indice d

Compues :
to n° - Estructura quimica sidn (°C). cidn {
//CH3
100 <::::>'+‘NHCON . 68-70
n CyqHg
NHCON
io1l- ._‘7 76
'C4H9
‘ Czﬂs
102%/ NHCON 89
~C4H9 v
103 1 Q——*AIHCOH H 152
NHCON
104 115
1050~ Q_." NHCON 122
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.BLA I (continuacidn)

Constante fisica

» de fu Indice de refrac
(°C)— ciAn (n )

pEO3 84 \‘.D

. 60 MHz “(ppm)

€8~70

76

89
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TABLA I (continyacid

7 Constante fisiga
Punto de fu Indice de

Compues u )
topn°— Estructura quimica sidén (°C) cién (mD)
CHy _
106 <i:::?4—NHCON- H ) o 128
c1
167 <::::?4—NHCON H ) 116
cl CHy
108 <<:::2>4—NHCON<:}£:>”CH3 124 |
cl
109 THCON. * 0 156~157 -
cl §
CH
3
HCON'/(
110 100
cl
CH
111 110

// 3
NHCON N
Cl
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W\BLA I (continhacién)

:onstante fisicz

de fu Indice de refrac
(°C) cién (JnD) - RMN valores 8§, 60 MHz (ppm)
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TABLA

25 -

I (contiruacib

Constante fisica
Compues Punto de fu Indice ge ref
to n° Estructura quimica sién (°C) cién’ (Dp)
Hj
2112 131-132
NHCON
CH3
' ’//n‘C3H7 '
113 O HCON 90-91
' ' /;—C3H7 '
' HCON- _ | - <50
114 . \}-C3H7 . (pureza 80 %)
n—-
/ C4H9
11567 NHCON 101
\l’l-‘C4H9 .
a1 '
: ' "C4H9
11¢6 \IHCON ' 103
n C H13
117

<;:::>f——NHCON 65-68
~C6513
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BLA I (continuacién)

tante fisica

T fu 1Indice ge refrac
C) cién’ (Bp)

32

-91

-68

kMN valores 6, 60 mhz {ppm)

RMN(CDC13) 1,25 (12H, 4, J = 7 Hz)

1,65 (64, s), 3,90 (hep., J = 7 Hz
4,65 (18, s), 7,0-7,5 (4H, m)
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Compues

TABLA T (continuacit

S

Constante fisica

Punto de fu Indice de refrag

JTHCON-

to n° Estructura qufmica sién (°CY) cién (ny).
CH ,CH=CHy -
118 NHCON 77
H2CH cH,
11 9~ < >—l—'NHCON \ < 55
‘ CH3 .
" / “
120 HCON- 119-120 ‘
\i—C H
. . 377
Cl )
| /CH3 . N
[ “1JHCON -8
121 \\' ‘85 6
l—C4H9
cl )
CH3
122 @—-’—ﬂ}}con / 196
; \t‘C4H9 '
Cl
123 @_’__1 80

anSHll



ABLA I (continuacidn).

nte fisica

Indice de re
cidén (nD)

For

e

~
~

%@

. 8), 7,0-7,3 (4H, m)

RMN valores §, 60 MHz (ppm)

RMN(CC14) 0,89 (3H, t, J = 7 Hz), 1,2

1,6 (2H, m), 1,60 (6H, s), 2,81 (3H,
s), 3,14 (28, t, J = 7 Hz), 4,70 (1H,
s), 7,1-7,3 (4H, m)

RMN(CC14)'0,86 (6, 4, J = 7 Hz), 1,3~

1,7 (1§, m), 1,57 (6H, s), 2,79 (3H,
<), 2,98 (28, 4, J = 7 Hz), 4,70 (1H,

RMN (CC1,) 0,92 (3H, t, J =7 Hz), 1,1-
1,6 (68, m), 1,61 (6H, s), 2,84 (3H, s)
3,19 (2H, t, J = 7 Hz), 4,58 (1H, s),
7,2-7,4 (4H, m) :
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TABLA I (continuaci

~

Constante fisica

Punto de fu 1Indice de refra

"

Compues ) u
to n° Estructura quimica sién (°C) cidén (np)
//CH3 . )
{24 NHCON 112-113
N
l—C5H11
Cl
| Hy-
125 O—FNHCON- 75
n-C_H
cl 613
’ C,H
126 /725 86
NHCON N i ‘,!._‘
] n"'C3H7
Cl .
C2HS
127 NHCON 85-86
n-C4H9
Cl
123 Q«)‘Nﬂcom H 153
Cl :
129 HCON.\' H > 157




TABLA T (continuacién)-

snstante fisica

je fu Indice de refrac
(°C) cién (np)

A3

hy

-86

57

_RMN (CC1,) 0,87 (34, t, J = 7 Hz),
1,07 (3H, £, J = 7 Hz), 1,55 (6H,

RMN valores$ , 60 MHz (ppm)

RN (CCL,) 0,94 (6H, d, J = 7 Hz)

1,1-1,6 (3H, m), 1,60 (6H, s),
2,81 (3H, s), 3,20 (2H, t, J =17
Hz), 4,62 (1H, s), 7,2-7,4 (4H,m)

s), 3,16 (2H, g, J = 7 Hz), 3,07
(2, t, J = 7 Hz), 1,3-1,7 (2H,
m), 4,72 (1, m), 7,0-7,3 (4H, m) |-

.
.
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TABLA I (continuac:

Constante fisica‘

Punto de fu 1Indice de refre

Compues : u
to n° Estructura guimica sidén (°QC) cidn (nD)
130 Q—}——NHCON. H ) 113-114
c1l :
CH3
131 @NHCON H 123
cl
132 @1— 141 .
c1
133 @HHCON'® 3 153
cl
134 ©+~ NHCON H O 162
cl
C-H
2Hg
/
135

NHCON
Q | \
Cl




A T (continuacién)
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nte fisica
Indice de refrac
cién (np}
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TABLA I (continu

Constante fisica

Punto de fu Indice de refrx

Compues u
to n° Estructura quimica sién (°C) . cibn (nD)
/n"‘C3H7
136 @-I—Amcou \@ 109
Ccl
137 @“"NHCON \@ 92-94.
Cl
= Q“NHCON /® 79-80
/ CoHsg
139 NHCON 60
\\i-C3H7
Cl
y CplHg
140 HCON. 95
\.—C4H9
5
NHCON
141 856-87
€4l
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Tndice de yeirac
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RMN valores 8§, 60 MHz (ppm)

RMN(CDC13) 0,90 (6, 4, I =17

Hz), 1,6-2,0 (1H, m), 1,63 (6H,
s), 3,01 (2¢, &, J = 7 Hz), 3,26
2H, q, J = 7 Hz}, 4,67 (1H, s),

7,1-7,4 (4H, m)
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Constante fisica

Punto de fu Indice de refr

//CH2CH=CH2
c HCON.
N\ =
CH,CH=CH,

Compues
to n°® Estructura quimica sibn (°CT cién (np)
: n-C.H
. 142 A 112
S c1l NHCON
\n~c3H7
' n-C,H
ol e
143 | " \n=C,Hg 103
i-C4Hg
: Cl- NHCO 4
144 108-109
. /9"C6H13 :
145 c1 NHCON <55
Np -
n-CgHy 3
L4 /ZEt-hexil 24
Cl HCON By 1,504
\2Et—hexil
147, 75
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24
Dp 1,5049

RMN valores 6 , 60 MHz (ppm)

RMN (CC1l,) 1,57 (6H, s), 3,76 (4EH,
m), 4,63 (14, s), 4,9-6,1 (6H, m),
7,19 (4H, m)
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Constante fisica

Compues . Punto de fu Indice de refrac
to n°® Estructura quimica sién (°C) cién (nD) -
5 ’ o
148 Cl"<::::>+—'NHCON\ . 11s.
CH3

/
- 1-C3Hy
. I\/CH3
150 C NHCON - ) 81
. \néc4ﬂg

an

15
CHj
161 C1-<i:::>—4—NHCOﬁ<i—C4H9 " 105
20
¢als

/
152 Cl’@#“NHCON\ 63-64
n"C4H9
25 Vaummm
153 C1 «@-—-}AJHCON H 136

&0
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te fisica

ndice de refrag
cidn (nD)

<

RMN valoresd , 60 MHz ({ppm]

RMN(CC14) 0,94 (34, £, J = 7 Hz), 1,0

1,6 (44, m), 2,78 (3H, s), 3,13 (2H,
t, J =7 Hz), 4,58 (1H, s), 7,21 (4H,
m)
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TABLA I. (continuaci

Constante fisica

Compues ) Punto de fu Indice de refrz
to n° Estructura quimicg sién (°C) - cién (nD)

154 cl @rancou H ) . 190

' cl ‘O—'v NHCON H
155 < ) 172

CH3

135

ClH3

157 c1—©_+ NHCON - H 143 |
: 2
158 '01‘C>—f.xmcon\/:E>—4:H3 11
cl | nucon” B. o
158 ‘Q—T . ¢ 180
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TABLA I (continus

Constante fisica

Compues Punto de fu Indice de refrac
to n° Estructura quimica sién (°C) cién (°C)

' cH
. . 3.
 veo 01@. NHCOI<€> 149-150

n-C3Hy

©-161 Cl—@—l-—“HCON @ 104-105

162 c 1@ NHCOI{@ 130

’ Cl- NHCON
1633 , N @ 70-72
— CH
. 2
164 cl‘@“‘" NHcou/\% 134
. A 118-11
165 c1 — NHCON -119
| 2 )
c1 . y
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ante fisica

a Indice de refrac
- cidén (°C) RMN valores §, 60 MHz (ppm)

RMN(CDC1,) 1,0-1,9 (L0H, m), 1,64

(6H, s), 2,74 (3H, s), 3,95 (1H,
ancho), 4,64 (1H, s), 7,27 (4H, s)
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TABLA I (continuac

Constante fisica

Compues : Punto de fu Indice de refrac
to n° Estructura quimica sién (°C) cidn (nD)
166 .Cl—<;::j>4'NHCON H l 132
' c1 o
CH
3
L HCON/'
167 AN 60
OCH3
cl
CH
& /3 28
168 { p.e. 109~ n - 11,5175
NH
coN_ 111°/0,1 D
Cl .
)
' o 26
169 HCON p.e. 136°/ ny 1,5154
N\)—n-C3H7 0'55
cl -
FH3 p.e. 116°/ 27
170 - NHCON 0,1 np 1,5121
N+
o-1 C3H7
cl
p.e. 126-129°/ 27
171 0,15 ny 1,5119
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n  Indice de refrac-
Z; cién (ng)
nga 1,5175
'/ n2® 11,5154
/ n2’ 1,5121
-129°/ |

)

1,5119

RMN valores ¢ , 60 MHz {ppm)

RMN (CC14)
1,60 (6H,
2,97 (3H,
Hz), 6,17

.

0,93 (3H, t, J =

s}y, 0,9-1,3 (2H, m),
s), 3,74 (24, t, J =7

(lHI S)p 7,1-7,4

7 Hz),

(4H,m)




-

: {w ‘Hy)
€4~-1'L ‘(s 'HT) T0‘9 ‘(s ‘HE) ¥9'c
(zH L = 0 ‘b 'HZ) 0F'c “(s ’‘H9) €9'T
‘{28 £ = £ 3 ‘HE) 90'T (Y100) twa

(u 'Hp) %'L-0'L

‘(s ‘HT) €T‘9 ‘(2H L = £ ‘p ‘H?)
Geg’e ‘(s ‘HE) 66°'C ‘(zZH g’z = '3
‘HT) ¥S’'z ‘(S ‘H) €£9'T (YT00) N

(udd) 2ZHW 09 ‘9 SoxOTRA NWI

(ugToeNUI3UOD)

eOTSIF S3IULISUOD

P

NIVL

S€

1 %0)
SuZo0
N a 4 N
6ZIS'T u T°0 MODHN, LLT
Le /<STT *o°d 7
10
€ .
j6010)
N
Z6TS'T nma ST’0 \zoomz _ 9LT
/.9TT *o°d SuZy
. 10
z
HO=0°HD0
= AN
! a MODHR !
9zes’t % T'0/.0%T / SLT
L -6€T *o-d €y
, T0
TTySo—t-0 )
. a . TN
T60S'T LU L0‘0 NODOH vLT
, /oteT *o°d €47 .
10
ﬂmmouc-nf
180S'T hmn 600 NODH £L1
/062T °® mm..\
10
65510 :
’ a ’ . N OOHM
ootTS‘T U ST'0/.L2T LT
4 -92T *o°d €y .
Aacv ugQIo {00) uQTs eoTwinb ‘eanjyonaysy _ol O3
-0BIIBI SpP SOTPUT NI 3P oaungd sandwo)

oe

g .

03 D

eI

o1




&

10

15

20

" 26 -

30

35

" TABLA I (continuac

Constante fisica

Punto de fu . Indice de refrac

Compues u
to n° Estructura. quimica sién (°C) cibn (nD)
. . N/QH3 p.e. 126- 27
(-]
172 NHCO . 127°/0,15 ny 1,51100
N
: | O=i~CyHy
cl
. : }H3 . ‘
p.e. 129°/ Y _
173 HCON- 0,09 ny 1,5087
. \b-n—CSHll
Ccl
. \ - . yCHy p.e. 121°/ 07 C
174 HCON 0,07 nD.' 1,5091
Cl
CH .e. 139~
= _ ) 3 p.e
175 / 140°/0,1 2’ 1,5326
NHCON
- \\OCHZC;CH
cL _
C2Hs 116°
_ p-€. / 27
176 @NHCON/ 0,15 ny 1, 5192
- \\OCH3
Cl -
p.e. 115°/ 27
177 0,1 ny 1,5129

CoH
. //2 5
NHCON -
AN
OCyHg
Ccl :
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'TABLA;E (continuacién)

stante fisica

Tu _ lnaice de refrac-

ocy cidn (np)
5 n2’  1,51100
°/
n§7 1,5087
o/ T
27, ;
npl" 1,500
)_
1 ng7 1,5326
6o/
n§7 1,5192
3°/ 27

np 1,5129

RMN valores §, 60 MHz (ppm)

.

RMN(CCl y 1,63 (éH, s), 2,54 (1H,

t, J =2,5 Hz), 2,99 (3H, S), 3,35
(2H d, J = 7 Hz), 6,13 (1H, s),
7,0_7,4 (4H' m)

RMN(CC14) 1,06 (3H, t, J = 7 Hz),.

1,63 (64, s), 3,40 (2H, q, J = 7 Hz)
3,64 (34, s), 6,01 (1H, s), 7,1-7,3
(4H, m)
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'TABLA‘I {continuvac

Constante fisica

Compues Punto de fu Indice de ref
to n° Estructura quimica sién (°C) cibn (nD)
' C,H p.e. 120°/ 9
178 <;:::>>1__NHCON 275 0,095 n2” 1,5099
. O=n-C,H
cd1 377
/Fsz p.e. 121°/ 27 067
179 NHCOL 0,08 s’ 1,5
| O-n-CyHy
Cl
. ' ' CoHg p.e. 136°/ 27
180 NHCON ' 7 nn 1,5061
. 0-n-CgHy 4 “
c1 .
: : p.e. 133°/
187 /Lo 0,15
| NHCON p.f._<50
~ OCHZCECH
Cl .
' n-C.H ‘p.e. 147-
- QHHCON/ va 150°/1,0
: OCH. N
: p-f£. <50
c1 3 .
i—-C. H
183 n2’ 1,506
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PABLK 1 (continuacidn)

ante fisica

Indice de refrac

a
) cibn (nD)
°/
n2’ 1,5099
o/ :
ng7 1,5067
50/
- 02’ 1,5061
30/
)
-
0
50

ng' 1,5063

RMN valores & , 60 MHz (ppm)

RMN(CCl,) 0,86 (3H, t, J = 7 Hz),
1,57 (6H, s), 3,38 (28, q, J =7
Hz), 1,2-1,8 (28, m;, 3,54 (3H, s),
6,14 (1H, s), 7,0-7,4 (4H, m)
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TABLA I (continua

~

Constante fisica
Punto de fu 1Indice de refr

Compues : u
to n° Estructura quimica sidén (°C) cidn (nD)
n-=C+H
3%7
184 NHCO n2’ 1,5040
O"n"C4H9
Cl. ,
’ /n-C.H
185 NHCOI\K 3 <50
OCH3’
Ccl
: n-C.H ‘
/3 27
186 NHCOI\\. ny’ 1,5151
'002H5
Ccl
n-C.H .
187 3™ n§7 1,5117
: NHCON
i O-n—C3H7
Ccl
/n-—C3H7 ‘ o
i83 +NHCON\ . <50
O_l"C3H7
cl _
7-C3Hy
189 HHCON n2’ 1,5087
0‘1’1"‘C4H9
Cl




TABLA I (continuacidn)

1istante fisica

> fu Incice de refrac’
(°C} cidn (nD)

nd’ 1,5040

nc! 1,5151

n§7 1,5117

n.  1,5087

RMN valores &, 60 MHz (ppm)

RMN(CC14) 0,87 (3H, t, J = 7 Hz),

1,1-1,8 (24, m), 1,80 (6H, s),
3,30 (24, t, J = 7 Bz), 3,68 (3H,
s), 6,27 (1H, s), 7,1-7,7 (4H, m)

RMN (CC1,) 0,86 (3H, £, J =7 Hz),

1,26 (3H, t, J =7 Hz), 1,79 (6H,
s), 3,29 (24, t, J = 7 Hz), 3,88
(24, q, J = 7 Hz), 6,30 (1H, s),
7,1-7,6 (4H, m), 1,2-1,7 (2H, m)
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TABLA I (continuaci

Constante fisica

Compues : Punto de fu Indice de refr
to n° Estructura quimica si6n (°C) cidén (nD)
| e 27
i%0 NHCON\ ny’ 1,5187
OCH2CH=CH2
Ccl
: 1 CLH
37 " 27 1,5123
191 NHCON\O o
C H5
- Cl
192 NHCON nd? 1,5102
0-n-C.H :
vy 347
n-—c H,
193 @_ 37 g2-83
NHCON
AN
OCH3
n C3H7
194 NHCON 35
OC2H5

O" n—C3H7
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BIA T (continuacibn)

nte fisica

Tndice de refrac-

pién (nD)

27
na’ 1,5187

- 27
ng’ 1,5;23

n

1,5102

" 1,1-1,8 (2H, m), 1,79 (6H, s), 3,31

RMN valores &, 60 MHz (ppm)

7 Hz),

RMN(CC14) 0,87 (3H, &, d

(28, £, 3 = 7 Hz), 4,03 (25, 4, t,
J = 6 Hz, 3 Hz), 5,1-6,3 (2H, m),
6,33 (1H, s), 7,1-7,6 (4H, m)

RMN(CC14) },06 (64, 4, J = 7 Hz),

1,24 (3H, t, J =17 Hz), 1,78 (6H,
s), 3,90 (2H, g, J = 7 Hz), 4,12
(14, hep., 3 =17 Hz), 6,39 (1H, s)
7,1-7,6 (4H, m)
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TABLA I (continuacifn

Constante fisica

Punto de fu Indice de refrac

Compues
to n°® Estructura quimica sién (°C) cidn (np)
n-C3Hy
19¢ Cl@-NHcom/ _ <55
\O-i-C3H7
n—C3H7 24
157 ‘O_‘_ n2! 1,506
cI NHCON
O"n"‘C4H9
. /n—-C3H7
163 Cl Hoon ’ <50
\OCHZCECH
/n_C3H7
19¢ c1 O NHCON\ 67
: OCH,CH=CHy
N a
200 @—" HCONHCH; 150-151
c
201 NHCONHC,Hg 112

C




ABLA I (continuacidn)

ante fisica

fu Indice de refrac
C) cibén (nD)

n?* 1,5069

-

RMN valores 6§ , 60 MHz (ppm)

RMN (CC1,) 0,86 (3H, t, J = 7 Hz},

0,98 (3H, t, J = 7 Hz), 1,1-1,7 (6H|
m), 1,61 (éH, s}, 3,35 (2H, t, T = 7
Hz), 3,80 (2H, t, J = 7 Hz), 6,13
(11, s}, 7,27 (4H, s)
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TABLA T: -(continuac

"Constante fisica

Compues Punto de fu  Indice de ref:
to n° Estructura quimica sién (°Cj . cidén (nD)
202 <:::z>¥—NHCONH-n-c3H7 85
(03
‘ 24
203 HCONH-n~C 4Hg ng” 1,5321
. . - (pureza 85
Cl
204 Q—‘—NHCONH-i—C 1Hg 134
cl . -
205 NHCONH-n-CH 24 4
sHyq n, /5277
= (pureza 85 %
Cl
206 Q—\\—NHCONHCHZCPECHZ 101-102
cl ,
207 171
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TABLngg(continuacién)

‘Constante fisica

Zo de fu Indice de refrac
5n {°C) ... eién (ng]
: D
85
n§4 1,5321
.+ (pureza 85 %)
134

ng4 1,5277

(pureza 85 %)

-102

—pra

i o P o N rETT
RMN VdalOIXE€s v Vv ma

RMN(CDC1,) 0,79 (3H, t, J = 7 Hz)

1,0-1,5 (4H, m), 1,69 (6H, s),
3,04 (2H, t, J = 7 Hz), 4,95 (1H,
s}, 7,0~7,6 (4H, m)
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TABLA I: (continuac:

Constante fisica

Compues . Punto de fu Indice de rej
to n°® Estructura quimica sidén (°C) .+ cibn (nD)
R . p l ."\
208 QNHCONHCHZ 145
cl ' : ,
- 209 ' 146-147
NHCONHCH,, Cl
c1
210 Q—”—NHCONHCH:; 1ed
cl
211 160
Q—NHCONHCZHS
cl1
212 ©+NHCONH—n-C4H9 106
cr
213 Q’;—N 88-90
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A I: (continuacidn)

2 fisica

Indice de refrac

.:»cidn (nD)

T

S—

RMN valores § , 60 MHz (ppm)

RMN (CDC1,) 1,73 (6H, s), 4,16
(28, 4, = 6 Hz), 4,68 (1H,
ancho), 5,23 (1H, s), 7,0-7,6
(8H, m) :

RMN(CDC13) 0,98 (3H, t, J = 7 Hz)

1,56 (64, s), 3,06 (2H, d-q, J =
6 Hz, 7 Hz), 4,60 (1H, t ancho,
J = 6 Hz), 5,22 (1H, s), 7,1-7,4
(4H, m)
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TABLA I {continuacid

Constante Zisica

Punto de fu Indice de refra

Compues =
to n° Estructura quimica sifn (°C} qi8n (nD)
214 84-85
Q—F NHCONH-n—CgHy 5
Ccl )
215 Q—)—NHCONH 5 ) 150-151
Cl
216 Q"NHGONHGH 132 o
cl ' :
217 Q—;—NHCONHCH c1 157 ,
c1 cl .
213 . , 201-202
Br- HCONH~i-C.H
377
e, I_‘""\< .
/4 /
219 Br \ HCONH‘<_\> 234




I {continuacidn)

e Ffisica

‘ndice de refrac

¢i8n (nD)
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TABLA I (continuacil

-~

Constante £isica

Punto de fu 1Indice de refrac

/S
1 ‘< \\/—’—-NHCONHCH:;

Compues u .
to n° Estructura quimica sién (°C) cibn (nD)
Cl
220 B@ NHCONH@ 165-166
22 BJHCONH @ 208
' cl
232 , L@—“NHCON}L@- 233
223 Q- HCONH‘-Q 187
224 189
NHCONH
225 148-149
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,BLA I (contipuacién)

1te fisica
1 1Indice de refrac
cidn (nD)

—ony e M e em e D o - s \
RAIN vaiores v, ouU nmnsa ppul

.66
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TABLA I (continuacibn

Constante ffsica

Compues ' Punto de fu Indice de refrac
to n° Estructura quimica sién (°C) cién (nD)
226 134

Cl HCONHCHsg
227 c1@NHCONH-n-C3H7 132
22é Cl-<<:::>}¥—NHCONH—n-C4H9 123

’/CH3
230 Q_'_N | 70

. HCON \@
Br
CH,
(A

231 HCON 69




LA T (continuacidn)

e fisica
Indice de r&irac
cién (ny)

RMN valores &, 60 MHz (ppm)

mm(cbc13) 1,53 (6H, §), 3,18

(34, s), 4,64 (iH, s}, 7,1-7,5
(95, m)
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TABLA I (contimacidn

Constante fisica

————

Punto de fu Indice de refrac

Compues - : e fu _ »
to n° Estructura quimica sién (°C) cién (nD)
CHg3
232 NHCON// 102
Br :
cl
- /CH3
233 <;:::>4- NHCON ' 6465
Br \Q
CH3
234 NHCON 88 ,
CH, \ .
Br
' CH :
3
235+ <;:::>*¥—NHCON-”C2H5 67
Br @
//Csz
236 QHHCON . Q 50«51
Br -
Ccl
PR ,C2H5
. / \
237

/
THCON 124-125
1
Br
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\BLA I (contimacidn)

e fisica
Indice de refracC
cién (n,) : RMN valores 6, 60 MHz (ppm)

RMN(CDC13) 1,51 (6H, s), 2,28 (3H, s},

2,37 (3H, s), 3,08 (3H, s), 4,40 (1H,
s}, 7,1~7,5 (7H, m)

RMN(CDC13) 1,04 (3H, t, J = 7 Hz), 1,50

(61, s), 3,65 (2H, g, J = 7 Hz), 4,06
(1H, s), 7,1~7,6 (9H, m)
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- TABLA I (continvacit

Constante fisica

Compues Punto de fu. tndice ae rerrac
to n® Estructura quimic:a sién (°C) cibn (np)
238 / : 78-79
NHCON / N
H
] : 3
Br
, ' /PmC3Hy
239 NHCON @ 47-48
Br
C:
R % 73
240 NHCON 130
AN
CH3
Br ' '
‘ //CZHS
{ 88
241 HCON- \
C,Hg
Br
' ~C. H
/ 377
83
242 NHCON\\
n-C3H7
Br '
CH)CH=CH,
7 \\
243 HCON‘\\. 78
= CH,CH=CH,
Br
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TABLA I {continuacidn) '

tante. fisica
fu. lnaice de rerrac :
) . cibn (nj) ' RMN valores§ , 60 MHz (ppm)
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TABLA I (continuacid:

Constante. fisica

Compues : Punto de fu 1Indice de refrac
to n°® Estructura quimica sién (°C) cién,: (n )]
H
) | e
244 HCON'\C 2R\ 135
COCH\ L
HCON
245 84
246 @NHCON \Q 117
C2H~
27
247 NHCON\@ n2’ 1,5708
n"'C4Hg
27
248 NHCON \<<::j> n, 1,5653
CH.
. // 3
249 Br——<i:::>—4'NHCON : 122
™ cH,




ABLA I (continuacién)

nte. fisica .
Indice de refrac : '- .
cién, i(ny) - RMN-valores S, 60 MHz (ppm)

RI\iN(CCl4) 1,01 (34, t, J = 7 Hz),

27 1,48 (6H, s), 3,58 (2H, q, J = 7 Hz)
ny' 1,5708 4,28 (1H, s), 7,0-7,6 (9H, m)

ns’ 1,5653
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TABLA T (continuacit

Constante fisica

Compues Punto de fu Indice de refrac
to n° Estructura gquimica sién (°C) cién (nD)
CoH

- 285
350 / 90
Br NHCON,
C2H5
| /S
251 Br HCON' N 107
n-C3H
7 .
¢ /___\
252 Br ‘O—‘»NHCON- H) 192 “
CH .
3
| / |
25% B | NHCON\@ . 148
/cn3 )
254 - : 83
Br O‘f‘ NHCON' /N
. CHR\ .
255

: /CH3
Q+NHCON \@ 146
Br




SABLA I (continuacidn)

> fisica

Indice de refrac
cién (ny) RMN valores § , 60 MHz (ppm)

e
.

RMN(CDC15) 1,1-1,8 (10H, m), 1,62

(6H, s), 2,73 (3H, s), 3,90 (1H,
ancho), 4,67 (i1H, s), 7,1-7,5 (4H,
m)

B RMN(CDC13) 0,9-1,9 (10H, m)}, 1,65

(6H, s), 2,76 (3H, s), 3,9 (1H, anch
4,65 (iH, s), 7,05-7,5 (4H, m)

),
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TABLA I (continuaci

Constante fisica

Compues Punto de fu Indice de refrac
to n° Estructura qufmica sién (°C) cién (nj)
CH,
256, HCON / 102
SN
n-C4H9
Br
259 @"NHCONHCH3 175-176
Br
258 Q+‘ﬂﬂc01qﬂ—nic3ﬂ7 166
Br
'/ A
239 Q:—‘\\HCONHO 214
Br
260 Q{—NHCONH{/ ‘>CH3 233
Br
261 151




TABLA I (continuacidn)

te fisica

Indjice de refrac
. ¢cibn (nD)

RMN valores §, 60 MHz (ppm)

RMN (CDC1,) 0,93 (3H, t, J = 7 Hz),

1,64 (6H, s), 1,0-1,7 (4H, m), 2,87
(34, s), 3,21 (24, t, J = 7 Hz),
4,65 (1H, s), 7,1-7,5 (4H, m)
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Compues

- 50 - ¢

TARLA I -(continuaci

Constante fisica

Punto de fu Indice de ref

to n® Estructura qufmica sién (°CY ...ci6n (np)-
Ccl
762 QHHCONH Cl 203-204
Br :

Br NHCONHC2H5
263 127
264 Br “<i::j>—+—-NHCONH—n—C3H7 160 T
265 B@HGONH—n—C4H9 127

CH3 ’4

266 F@—‘—NHCONH\O - ng” 1,54

E NHCONH
267 208
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LA T (continuacidn)

inte fisica

Indice de refrac
... cibn (nD)' _RMN valores §, 60 MHz (ppm)

) T

)4

RMN (CC1,4) 1,52 (64, s), 3,13 (3H,

’s s), 4,47 (18, s), 6,9=7,4 (9H, m)
ns® 1,5443 ’
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TABLA I {contipuaci

~

Constante fisima

Compues Punto de fu Indice de r
to n° Estructura quimica sién (°CY cién (np)
C2Hs
268 F@ NHCO‘\\<E> 100
‘ CH
3
// 65
269 F | HCON
n—C4H9
’ . )CH3
270 F —@—‘FNHCON' \@ 65
CH
3
271 Q{__ / 67
NHCON\O
CF3
/C2H5
7 N\
272 NHCON\\<i:i:> 94
CF3
/CH3 :
273 NHCON 78
C l N
/ n—-C4H9
CF3 :
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31A I (contipuacidn)

astante fisica

2 fu Indice de refrac
(°cy = cidn (n,)

J0

35

65

67

94

78

RMN valores &, 60 MHz (ppm)

RMN (CDC1,) 1,19 (3H, t, J =7

Hz), 1,2-1,9 (10H, m), 3,19 (2H
q, J = 7 Hz), 4,03 (1H, ancho) ,
4,64 (1H, s), 6,9-7,5 (4H, m)

RMN(CC14) 0,91 (3H, t, J =7

Bz), 1,57 (6H, s), 2,75 (3H, s)
3,12 (2H, g, J = 7 Hz), 1,1-1,7
(4H, m), 4,61 (1H, s), 6,7-7,4
(4H, m)

éMN(CDc13) 1,70 (6H, s), 3,72

(34, s), 6,28 (1H, s), 6,9-7,6
(9H, m)

RMN (CC1,) 1,54 (6H, s), 3,12

(34, s), 4,53 (1H,. s), 7,1-7,5
(9H, m)

RMN(CC14) 0,92 (3H, £, J = 7 Hz

1,60 (64, s), 1,0-1,7 (4H, m),
2,78 (34, s), 3,13 (2H, q, J =
7 Hz), 4,67 (iH, s), 7,3-7,6
(4H, m)
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TABLA I. (continuacidr

Constante fisica

Compues Bunto de fu 1Indice de ref
to n° Estructura gquimica sidn (°C) cidn (nD)
" OCH
274 YA 85
- NHCON
cFy .
/°C2H5
1‘2';5 Q_L‘NHCON 61
CF3 -
276 HCONHCH, 202
\ / -
277 168
NHCONHCZHS
\ />
| ——
278 140
JHCONH-I‘I"C4H9
279 173 -

HCONH

"




.BLA I- (continuacidn)

1stante fisica

> fu Indice de refrac
(°C) cién (nD)

RMN valores 8, 60 MHz (ppm)

RMN(CDClB) 1,64 (6H, s), 3,75 (3§
s), 6,38 (1H, s), 7,0-7,7 (9H, m)

RMN (CDC13) 1,35 (3H, t, J = 7 Hz)

1,75 (6H, s), 3,97 (2H, q, J =17
Hz), 6,41 (iH, s), 7,0-7,7 (SHm)

RMN(CSDSN) 2,01 (6H, s), 2,63 (3H

d, J =6 Hz), 5,92 (1H, 4, I =6
Hz), 6,93 (1H, s), 7,15-8,0 (6H,
m), 8,97-9,20 (1H, m)

-
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1 TABLA I (continuacién
Constante fisjca
Compues Punto de fu Indice de
5 to n° Estructura.quimica sién (°C) cién (nj
: CH3
NHCO
280 \ CcH 179-180
' 3
c 10 '
/C2H5
: O N
281 ' 285 159
15 '
i
g Y
282 n-C3Hy 132
C 20
FHp~CH=CH)
O ’ HCON. I ’
283 \CH2~CH=CH2 150~151
. 95 .
284 NHCON 0 154-155
30
!
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A I (continuacién)

Constante fisgjca

de fu 1Indice de retrac )
(°C) cidn (nD) RMN valores § , 60 MHz

'9-180

RMN(CDC13) 1,02 (6H, t, J = 7 Hz)

1,96 (68, s), 3,14 (44, g, I =7
Hz), 4,71 (1H, s ancho), 7,20~

‘59 7,95 (6H, m), 8,56-8,80 (1H, m)

-
i

132

0-151

4-155
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TABLA I {continuacii

Constante fisica’

Compues Punto de fu Indice de
to n° Estructura gquimica sién (°C). cidn. (nI
285 NHCON N 152154

NHCONH .

'286 181-~-182

VRN
HCONH
287 - 197
288 ' 230
CH3
/'I \\] /s \\
NHCONH—\J
289 - 216
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LA T [continuacién) -

onstante fisica’

de fu Indice de refrac
(°C). - cidn. (nD) ’

<154

-182

97

30

16

RMN valores 6§, 60 MHz (ppm)

RMN(CDC1;) 1,97 (6H, s), 3,18

(48, m), 3,52 (4H, m), 4,94
(lHI 5), 712_810 (GHI m)l
8,9-9,2" (18, m)

RMN (CDgN) 2,02 (6H, s), 5,15|

(14, s), 7,1-8,1, 8,8-9,3 (12H
m)

RMN (CDgN) 2,05 (6H, s), 5,04
(14, s), 6,6-9,1 (11H, m)
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TABLA I (continuacidr

Constante fisica

Punto de fu Indice de refr

Compues u
to n° Estructura quimica s;én (°c) - cidén (nD)
CH3
/ $, '
290 NHCONH"< _/ 183-184
V HCONH //_—\\‘CH
291 , TN\ ~/ 3 . 194-195
/2 \ O
, NHCONH -— CHj
292 - 224
/ \ :O
NHCON _
293 - \ 125
CH3
Cl
24 \
NHCON . — :
294 134-136
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BLA I (continuacién)

;tante fisica

fu Indice de refrég : S
3) cidn (nD) ' RMN valores § , 60 MHz (ppm)
-184

-195

224

RMI (CDC1,) 1,79 (sH, s), 2,13 (3H,

s), 5,52 (1H, s), 6,44 (1H, s),
6,7-8,0 (11H, m), 8,4-8,7 (1H, m)

25

=136
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TABLA I: (continuac

Constante figica-

Punto de fu ! Indice de .

Compues
to n° Estructura quimica sidén (°C) cién‘(nDj
§H3
295 NHCON' 116-117 -
. . N
‘QIIl} - |
'. ‘ | | @ |
296 . NHCON- . 108-110
. \\c H '
‘<III} o

. . CH3 ‘

297 104-105

O 20
25
30

se representa de forma abreviada por
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;1A I (continuac ién)

agstante figica-

> fu ! Indice de teitac
°C) cién (np)

v

-117 -

_"Hz}, 4,56 (1H, s ancho), 7,1-7,

-110

-105

~-propan-2~il la estructura

RMN valores § , 60 MHz (ppm)

RMN(CDC13) 0,95 (3H, t, J = 7 Hz)

1,95 (6H, s), 3,56 (2H, g, J

O~ N

(118, m), 8,2-8,5 (1H, m)

,

RMN (CDC13) 0,95 (3H, t, J = 7 Hz)

1,84 (6H, s), 2,25 (3H, s), 3,54
(2H, q, J = 7 Hz), 4,58 (1H, s),
7,0-7,9 (108, m), 8,2-8,5 (1H, m)

CH
3.
i

O
[

CH5

r
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propionamida como cristales blancos.
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1
i

Los siguientes ejemplos especificos ilustran.el método
de prepgracidn de los compuestos de la invencidn.

Sintesis 1

- . - N2l
o had U 1)l S H N VN A Vol VPRV el Y W T -

Se afladen poco a poco y agitando fuerteménte.140 g de
hidréxido potdsico a una solucién de 142 g de. cianuro de
m-clorobencilo y 400 g de yoduro de metilq en 600‘m1 de di—
metilsulféxido, a una temperatura de 30 a 4OQC, durante un
periodo de 2 horas. Una vez terminada la”adicién, la mezcla
se calienta a 60-70°C y se mantiene a esa temperatura duran-
te 3 horas.A.la mezcla de reaccidn resultante se agrega ben-
ceno y agua. Se separa la capa béncénica,_se lava con una
Vsolucién acuosa dilufda alcéiina y después con agua y'se se—

ca sobre sulfato sbdico. La capa bencénica seca se concentra

.por evaporacibén del disolvente y el-residuo'se destila a pre
si6n'reducida péra aar 149 g de cianuro de m—clofo;a,a—dime—
tilbencilo como 1{quido incoloro, con un punto de ebullicién
de 75-80°C/0,4 mn He. . |
Se afiaden 127 g del nitrilo as{ obtenido a 150 ml de
4cido sulfirico al 80 % y la mezcla se caiienta éon agita=-
cién a 95-100°C durante 2 horas; La mezcla de reaccidn ca—n
liente se vierte en 1 litro de agua; Los cristales as{ pre-

cipitados se separan por filtfacién, se lavan con agua y

despuds con hexano y se recristalizan en una mezcla de benceq

no y etanol para obtener 131 g de 2-(m-clorofenil)~2-metil=

Se disuelven 94 g de este producto en 400 ml de 4cido
acético y a través de la solucién resultante a la temperatu-
ra ambiente se hace pasar cloruro de hidrdgeno anhidro du-

rante 30 minutos. Después se afladen gota a gota a la solu-
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cién-77'g de nitrito de n-butilo, agitando durante un perio-
do de 2 horas. Despuds de la adicidn gota a gota, la mezcla
se calienta a reflujo durante 8 horas y después se evapora
cl di Bl residuo se disnelve en
benceno y se extrae con hidrdxido sédico 2 N, El extracto se
acidula con ééidorclorhidrico 2 N. Los cristales asi precipij
tados se separan por filtracibn. Ios eristales crudos se
recristalizan en una mezc%a de bencenc y n-hexano para obte-
ner 82 g de 4cido 2—(m—clorofgnil)-2—metilpr0pi6nico como
cristales blanéos.

A 80 g del producto asi obtenido se afiaden 100 ml de
henceno y 100 g de cloruro de tionilo. La mezcla se calienta
a reflujo'durante 2 horas, Despuds se evaporan el benceno y
el exceso de c%gruro de tionilo para obtener 94 g de cloru-
ro de 2-(m—-clorofenil)-2-metilpropionilo como 1{quido inco-
loro., A una soluéidn de 2,2 g del cloruro de 4cido resultan-
te en 5 ml de acetona se afladen gota a gota, con agitacidn,
0,7 g de agzida sbdica en 5 ml de agua, a 1o largo de un pe-
riodo de 15 minutos, mientraé se mantiene la mezcla a una

temperatura de 10°C durante toda la adicidn. Ia reaccién se

prosigue durante 30 minutos mds. Se extrae la mezcla de react

cién, con benceno, y el extracto bencénico se seca sobre suli
fato sédico y se calienta a 60°C durante 1 hora. Después de
enfriar, se agrega la solucidn resultante de isocianato de
N—cloro—a,a—dimetilbencilo a 1,1 g de N-metilanilina y la
mezcla se calienta a reflujo durante 3 horas. Después de en-
friar, la mezcla de reaccidn se lava con hidréxido sédico

2 N, 4cido clorhidrico 2 N y agua, en ese drden ¥y Se seca S0-
bre sulfato sbdico. Después se evaporg‘el disolvente para

obtener cristales que se recristalizan en n-hexano para dar
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como crlstales blancos.

|
2;3 g del compuesto del titulo como cristales blancos.
Sintesis 2

3~ (m—-CLoro-a, a-dlmetllben01l) 1-metil-1-(2, 4—x111])uro

Se afiaden 2,0 g de 1socmanato de m—cloro—a,a-dlmetll-
benc1lo, preparado a partir del correspondlente cianuro en
la forma descrlta en 1a Sfntesis 1, a 1,4 g de N—met11—2 4~
xilidina y la mezcla se- calienta a 1OQ°C durante 3 horas. A
la mezcla de reacciln se agrega benceno y agua; Se separa la
capa bencénica y se lava con 4eido clorhfdrico 2 N y agua,
sucesivamente, y se seca sobre sulfato magnésico. Después se
evapora el disolvente para obbtener cristales que se recris-

talizan on n—hexano para dar 2,4 g del compuesto del titulo

v " si{ntesis 3

1-@-Butil—3—(m—cioro-a.a—dimetilbeneil)—1—metilurea

Se afiaden 3,9 g de igocianato de m~cloro=-a, a—dimetil—
bencllo, preparado a partir del. cor*espondlente cianuro en
la forma descrita en la Sintesis 1, a una soluc16n de 1,8 g

de N-n-butil-N-metilamina en 20 ml de benceno, y la mezcla

‘se agita fuertemente. Despuds de dejar en repdso durante la

noche, la solucién reaccionante se lava con solucién acuosa
de Acido clorhfdrico 2 N, solucién acuosa de hidréxido sédi-
c6'2 N y.agua, en esé orden, y la capa organica se seca S0-
bre éulfato sbédico. Se concentra la capa por evaporacidn del
disolvente para obtener cristales que se recristalizan en

n-hexanohpara obtener 5,0 g del compuesto del titulo en for-|

ma cristalina.

Sintegis 4

3 (p-Cloro=g, a—~dimetilbencil)=1,1-dietilurea

Se afiaden 3,9 g de isocianato de p-cloro-a,a-dimetil-
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bgncilc, pféparado a ﬁartir del correspondiente cianﬁro en .
1a'forma descrita en.la Sintesis 1, a una solucidn de 1,7 g
de dietilamina en 20 ml de benceno, Después de agitar fuer-
temente,-la megzcla se'caliehta a 60°G durante 2 horas.y des—
pués se enfria. Después de.énfriar,'la mezcla de reacciln se
trata en la forma descrita en la Sfntesis 3 ﬁara obtener
4,9 g del compuesto del. t{tulo, en forma-cristalina.

) Sf{ntesis 5

! 3=(3,4-Dicloro~-a,a—dimetilbencil=1=n-propil-1-fenilurea

Se afiaden 1,5 g de N—n4§ropilanilina a una solucidn de
0,01 moles de isocianato de 3,4-dicloro-a,a-dimetilbencilo
(preparado a partir del correspondiente cianuro en la forma
Edesorita englé Sintesis 1) éﬂ 10 ml de benceno y la ﬁezcla
se Calienfa a reflujo durante 8 horas. La mezela de reaceidn
‘se trata como en lé‘Sintesis 1 para obtener, 2,6 g de un 1{-
qﬁido viscoso que contiene 75 % dél compuesto del tftulo.

: Si{ntesis 6
|
3=(2,4-Dicloro-a,a-dimetilbencil)=1-(p=clorofenil)=1-

etilurea . “

Se afladen 4,6 g de isocianato de 2,4—dicioro-a,a-dimef
tilbencilo, preparado a partir del gofrespondiente cianuro
en la fofma descrita en la Sintesis 1, a una solucibn de
3,2 g de'p-cloro—N-etilanilinA~en 20 ml de tolueno .y la mez-
cla se calienta a reflujo durante 4 horas. La mezcla de
reaccidn se trata como en la Sintesis 3 para obtener 6,5 g
del compuesto del titulo en forma cristalina.

Sintesis 7

3—(3.4—Dicloro—a.a—dimetilbencil)—1—etilurea

Se afladen 4,6 g de isocianato de 3,4-dicloro-a,a—dime—

tilbencilo, preparado a partir del correspondiente cianuro
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. temperatura ambiente durante 6 horag y se concentra a pre-

- 61—

en 1la forma descrita en la Sintesis 1, a una solucién de
2,0 g de monoetilamina {en solucidn acuosa al 70 %) én 20 ml
de dioxano y la mezcla se deja en reposo durante la noche.
Se concentra la mezcla Ge reaccidn a presidn reduci&a para
obtener cristales que se recristalizan en etanol/agua para
dar 4,9 g del compuesto del tftulo en forma cristalina.

Sintesis §

3 (m~cloro~o,a~dimetilbencil )-1-ciclohexil—1-metilurea

Se aflade una solucién de 1,2 g de N-metil-N-ciclohexil-
amina en 5 ml de n-hexano a una solucibén de 0,01 moles de
isocidnato de m-cloro-a,a-dimetilbencilo (preparado a partir
del correspondiente cianuro en la forma descrita en la sin-

tesis 1) en 10 ml de benceno. La mezcla se mantiene a la

sién reducida paré'obtener cristales que se, recristalizan en
n;hexano para dar 2,8 g del compuesto del t{tulo como cris-
tales blancos..

Sintesis 9

3-(3.4—Dicloro—a.a—dimetflbencil)-1-meti1—1-fenilurea

Se afladen 4,6 g de isocianato de 3,4-dicloro-a,a—dime-
tilbencilo, preparado a partir del correspondiente clanuro ey,
la forma descrita en la Sintesis 1, a una solucidn de 2,2 g
de N-metilanilina en 20 ml de benceno y ia mezcla se calien-—
ta a reflujo durante 2 horas, La mezcla de reaccién se trata
como en la Sfntesis 6 pafa obtener 5,8 g del compuesto del
t{tulo en forma de cristales.

Sintesis 16

1-Bencilei-(3,4-dicloro=a,a-dimetilbencil)-1-metilurea

A una solucidén de 0,01 moles de isocianato de 3,4-di-

cloro-a,a-dimetilbencilo (preparado a partir del correspon-
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y la mezcla se calienta a 40°C durante 8 horas. Despuds se

20 ml de benceno. La mezcla se mantiene a la temperatura am—

- 62~

diente cianuro en la forma descrita en la Sintesis 1) en

10 ml de acetona, se afladen 1,2 g de N-metil-N;benciiamina

rapora ek dicolvente p

n-hexano para obtener 2,5 g del compuesto del t{tulo en for-
ma de cristales blancos.

Sintesis 11

3=(0=Cloro—g,a—dimetilbencil®1~n-tolilurea .

Una solucidn de 1,1. g de toluidina en 10.ml de benceno

se agréga a una solucibn de 0,01 moles de isocianato de

o-cloro~o,c~-dimetilbencilo (preparado a partir del correspon

diente cianuro en la forma descrita en la Sintesis 1) en

biente duranteﬁj hora. Los cristales precipitados se reecris-
talizan en etanol/agua para dar 2,5 g del compuesto del 1~
tulo en forﬁa deﬂcristales'blancos.

Sintesis 12

3~(m-Cloro—a,q~dimetilbencil)=1-metoxi—1=Ffeniluresg

Una solucidn de 2,2 g d¢ N-fenilhidroxilamina en 10 ml
de benceno se agrega a una solucidn de 0,02 moles de isocia-
nato de m-cloro-a,a-dimetilbencilo (preparado a partir del
correspondiente cianuro en la forma descrita en la Sinte-
sis 1) en 10 ml de benceno. La mezcla se agita bien y se de-
ja en reposo durante la noche, Lgs cristales precipitados se
filtran y se lavan con n-hexano para dar 5,7 g de 3-(m-clorot
a,a—dimétilbencil)-1—hidroxi—1—fenilurea. A 3,1 g de la urea
se afiade una solucidn de 550 mg de ﬁetékido sédico en 10 ml
de metanol, La mezcla se homogeneiza por agitacién y se afia-

den a la misma 1,5 g de yoduro de metilb. Después la mezcla

se calienta a reflujo durante 2 horas. Se evapora el disol-
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vente y el residuo se extrae con benceno despuds de agregar

agua. La capa bencénica se seca sobre sulfato sédico'y el di+

solvente se destila para dar cristales que se recristalizan

compuesto del t{tulo.
Sf{ntesis 13

3= (m=-010ro—-0.,a~dimetilbencil)=1=etoxi=i=~(m-t0lil )=

) urea

Se afiade una solucién de 2,4 g de N-(m-tolil)hidroxil-
amina en 10 ml de éter a una solucién de 0,02 moles de iso-
cianato de m-cloro-a,a-dimetilbencilo (preparado a partir
del correspondiente cianuro én la formma descrita en la S{n-
tesis 1) en 10 ml de éter. La mezcla se agita fuertemente
y se deja en reposo durante la noche . Se evapora el disol-
vente para dar cristales blancos que se 1av§n con n—~hexano
para obtenef 6,1 & de 3~{m-cloro-u,a~dimetilbencil)-1~hidro-
xi=1-(m~tolil)urea. A 3,2 g de la urea as{ preparada se afia-
de una solucidn de 700 mg de etdxido sbdico en 10 ml de eta-
nol. La mezcla se homogeneiza por agitacibn y se afiaden a la
misma 1,7 g de bromuro de etilo. Después la mezcla se ca-
lienta a 60°C durante 2 horas, Se evapora el disolvente y
luego se aflade agua. La mezcla se extrae con benceno, La ca~
pa orginica se seca sobre cloruro cdlcico anhidro y se evapod
ra el disolvente para dar cristales que se reéristalizan en
n-hexano para obtener 3;0 g del compuesto del tftulo.

Sintesis 14

_3—(m—cloro—a.a-dimetilbencil)—{—(m—clorofenil)—1-

metilurea
Se aﬁadeh 3,9 g de isocianato de m;cloro—a,a—dimetil-

bencilo, preparado a partir del correspondiente cianuro en
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la forma descrita en la Sfntesis 1,a una solucién de 2,5 g

" de m—cloro-N-metilanilina en720 ml de benceno y la mezels se

calienta a reflijo durante 5 horas, Ia mezcla de reaceidn

(<))

puesto del t{tulo en forma cristalina.

Sfntesis 15

—1—metii—1—'entilurea

Una solucidn de 3,9 g de isocianato'de m~cloro-a,a-
dimetilbencilo, preparado a partir del correspondiente cianu:
ro en la fonma.descrita en la Sintesis 1, en 10 ml Qe gfhexaq
no se ‘agrega a 2,4 g de meétil—N—pentilamina. Ia mezcla se .
deja en reposo duranﬁe la noche y’despﬁés ios cfistales'pre—
cipifados se separan por filtracién ¥y se lavan bien con
n-hexano frio ngé obtener 5,4 g del compuesfo-del t{tulo.

8intesis 16

1-Isobutil—=3~{p-cloro—a,a—dimetilbencil)-1-metilurea

Se afladen 3,9 g de isocianato de p-cloro-a,ca—dimetil-
bencilo, preparado a partir del correspondiente cianuro en
la forma descrita en la Sintesis 1, a 1,9 g de N-isobutil-I-
metilamina, TLos cristales precipitados se separan por fil-
tracibn y se recristalizan en n-hexano para dar 5,2 g del
compuesto del titulo.

‘ Sintesis 17

1-n-Butil-3—(p-cloro—a,a~dimetilbencil)-1—-etilurea

Una solucidn de 3,9 g de isocianato de p-cloro-u,a-
dimetilbencilo, preparado a partir del correspondiente éia-
nuro en la forma descrita en la Sintesis 1; en 20 ml de
metil-isobutilcetona se agrega a 2,2 g de N-n-butil-N-etil-
amina., Se evaﬁora el disolvente a f:esiBn reducida para

obtener cristales que después se recristalizan en n~hexano

¥
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para obtener 5,1 g del compuesto del t{tulo.

§inte31s 18

3= (n—cloro—a a—d1met11ben011) 1-etil-1=~fenilurea

n'|r\Y'f\...ﬂ N—R moed.
Fo i R4 G, 0—CL12

tilbencilo, preparado a partir del correspondiente cianuro

en la forma descrita en el Ejemplo 1, en 20 ml de toluenod

se agrega.a.2,7 g de N-etilanilina y la mezela se'calienfa.

a reflujo durante 3 horas, Después de'enfriér, la mezcla de
reaceidn se lava con HCL 2 N, NaOH2 N y agua, en ese orden,
y'la capa orginica se seca sobre sulfato sédico. Se evapora. .
el disolvente a presién redu01da para obtener 6,2 g del com—|
puesto del titulo en forma de aceite pardo pédlido.

.§intes1s 19

3?(n—Cloro—a;a—dimetilbencil)—1-etoxi—1—fenilurea

Una'solucién de 19,6 g de isocianato de p-cloro-a,o-
dimefilbencilo (prebarado a partif del corfespondiénfe cia-
nuro en la forma descrita en la Sintesis 1) en 10 ml de éter
se agreéa gota a gota y agitando a una solucidn de 10,9 g'
de N—fenilhidroﬁilamipa en 10 ml de &ter, a 1o largo. de un
periodo de 10 minutos. Después de la adicidn goté a gota,
la mezcla se agité durante 30 minutos4més para precipitar
3—(p—cloro—a,a—dlmetllben01l)—1—h1drox1-1—fen11urea. Los
crlstales precipitados se separan por flltracldn y se secan.
Se afiaden 3,0 g de la urea as{ obtenida y se disuelven com-

pletamente en una soluc16n de 750 mg.de et6x1do sbédico en

" 10 ml de etanol, 4 la solucibn resultante se agregan 1, 2 g

‘de bromuro de etilo y la mezcla se calienta a 60°C durante
2 horas. Se evapora el disolvente a presién reducida y se .
agrega agua ai‘residuo. Después la mezcla se extrae con ben-

ceno. La capa bencénica se lava con NaOH 2 N y después con

em v o
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agua y se seca sobre sulfato sédicé. Serevapora el disolven~

" te para dar cristales que se recristalizan en una mezcla di-

solvente de benceno y hexano para obbtener 3,1 g del compues—
0 dal t{tulo en fofma dg cristales blancos. ‘
S8intesis 20

3. (3,4=Dicloro-a, g—dimetilbencil)=1=ciclohexil~1—etilurea

Una solucidn de 2,3 g de isocianatoide 3,4-dicloro-
a,a~dimetilbencilo (preparado a partir déi éorrespohdiente
isécianuro en l1la forﬁa descrita en -ia Sintesis 1) en 10 ml .
dé-cloroforﬁb se agrega a 1,5 g de N—etil—N;ciclohexilémina._
ée evaﬁora el disolvente paﬁa dar cristales blancos que des-
puds se recriétalizap en una mezcla diéolvente de bénceno y
n—héptano-para obtener 2,6 gfdel compuestb del titulo.

1 R L Sintesis 21 .

~]-metil—1-fenil-

urea

Una solucibn de 2,3 g de isocianato de m~trifluormetil-
a,a—dimétilbencilo en 5 ml de benceno se agrega & una.solu;

cibn de 1,1 g de N-metilanilina en 5 ml de bendeno y la mez-

-¢la se calienta a reflujo durante 2 horas;'Después de en-

friar, la mezcla ag reaccién se lava con NaOH 2 N, HCL 2 N
y agua en ese orden, y se seca éobré sulfato sédico. Se eva-
pbra el disolvente para dar cristales que después se recris-

talizan en n-hexano para obtener 2,6 g del compuesto del ti-

“tulo,

Sintesis 22

-1—metoki—1-feni1—

~{m~trifluormetil—a,oq=~dimetilbencil
urea
Una solucibn de 2,2 g de isocianato de m—trifluormétil—

a,a~dimetilbencilo en 10 ml de diclorometano se agrega gota
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a gota a una solucién de 1,1 g de N—fenilhidroxilamina en

10 ml de diclorometano, a lo largo de un periodo de 10 minu~

tos, Una vez terminada la adicién gota a gota, la mezcla se
apita durante 30 minubus. Después se evapora el disvlvenie
para dar cristales.blancos. Estos se secan bien y se disuel-~

ven en una solucibn de 600 mg de metdxido sbédico en 10 ml

de metanol, 4 -la solucidn resultante se afiaden 2,0 g de yo-

duro de ﬁetilo y la mezcla se calienta a reflujo durante
2 horas. Se concentra la mezcla de reaccidn y después se
agrega agua. la mezcla se extrae con benceno y la capa ben--
cénica se lava con NaOH 2 N:y despuds con ?gua y se seca So-
bre sulfato sddico. Se evapora el disolvente a presidn re-
ducida para dar cristales qué despuéds se recristalizan en
una mezcla disolvénte de n-hexano y benceno pzra obtener 2,4
g del coﬁpuesto del t{tulo. ,

' Sintesig 23

1;Ciclohexil—1—etil—%-(n-fluor—a.a-dimetilbencil)urea

Una solucién de 1,8 g de isocianato de p-fluor—-a,a—di-
metilbencilo en 20 ml de n-hexano se agrega a 1,4 g de N-
etil~N~ciclohexilamina y la mezcla se deja en reposo durantef-
la noche. Después se evapora el disolvente para dar crista-
les que se lavan con n-pentano frio para obtener 2,7 g del

compugsto del t{tulo en forma de cristales blancos.

3~ (p=Cloro=g,a=dimetilbencil)~1,1~hexametilenurea

Se mezelan 2,0 g de isocianato de p-cloro-a,a-dimetil-

" bencilo con 1,1 g de hexametilenimina con lo que se produ—-

ce inmediatamente la precipitacidén de cristales. Los crista-
les se recristalizan en una-mezcla disolvente de benceno y

n-heptano para obtener 2,7 g del compuesto del titulo.
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" 3= (m=cloro=a,a=dimetilbencil)~=1-mnetoxi=1~-n-provilurea

30 minutos. Después de la adicién gota a gota, se prosigue

a presién reducida. El residuo resultante cristaliza dando

as{ obtenida en una solucibn de 600 mg de metdxido sédico

-68- .

- 8fntesis 25

Una solucidn de 8,0 g de N-n~propilhidroxilamina en 25
ml de bencenv se aflude gobe & goba, cun intensa agiiacidn,
a una solucidn de 19,6 g de isocianato de m—cloro-a,a-dime-

tilbencilo en 20 ml de benceno, a lo largo de un periodo-de

la reaccidén durante 2 horas mis. Ia solucién reaccionante se
lava con HC1 2 N y después se extrae con NaOH-2 N. La capa
de NaCH 2 N se acidula con HCl concentrado y después se ex—-
%rae ddn benceno. La capa béncénida se lavg con agua y se

seca sobre sulfato sédico. Después se evapora el disolvente

24,0 g de 3-(m—~cloro-a,ua-dimetilbencil)-1~hidroxi~1~propil-

urea como cristales blancos. Se disuelven 2,7 g de la urea

en 15 ml de metanol. A la solucidn resultante se>agregan '

1,6 g de yoduro de metilo y la mezcla se calienta a reflujo
durante 3 horas. Se concentra la solucidn reaccionante y des
puds se agrega agua. La mezcla se extrae con benceno y la caf
pa bencénica se lava con HCl 2 N, NaOH 2 N y agua, en ese

o?den, 7 se seca sobre sulfato sédico. Se evapora el disol-
véhte a.presifn reducida. El acéite obtenido como residuo

se destila a presién reducida para obtener 1,9 g del compues:
to del t{tulo en forma de aceite con un punto de ebullicidn
de 147—157°C/1,0 mm Hg, que cristaliza después en cristales

eon un. punto de fusidn inferior a 50°C,

k]
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tales blancos-que se lavan con HCl 2 N, agua y n-hexano, en

ducida y se disuclve en una solucién de 700 mg de etéxido

cidn ¥ la solu016n bencénlca se lava con HCl 2 N, NaOH 2 N

~69—

e (e 1 070~ a=dimetilbencil)=1-etoxi-1-n-propilurea

Se aflade una solucién de 2,0 g de isocianato de p—clo-
.LU"(}.,(L"uJ.IILt:le.U"‘ub ilo u‘u',")' ul de bencend a 0,0 g de K-n-— -

propilhidroxilamina y la mezcla se deja en reposo durante la

noche. Se concentra la solucidn reaccionante para dar cris-

ese orden. La 3-(p-cloro-a,a-dimetilbencil)-1-hidroxi-1-n-

propilurea resultante se seca en un desecador a presién re-

s6dico en 10 ml de etanol. A la solucidn resultante se agre-
gan 1,2 g de bromuro de etilo y la mezcla se calienta a 60°¢
durante 3 hbras. Se concentra la solucién reaccionanfe y se

agregsa bencéno..La sal que precipita se separa por filtra-

y agua, en ese orden y se secd sobre sulfato sédico. Se eva-
pora elvbenceno. El residuo resultante cristaliza al enfriar

!
dando 2,1 g del compuesto del t{tulo.

Sintesis 27

3 (mecloro—a, o~dimetilbencil)=1-metil~1-n-propiloxiurea

Se suspenden 8,4 g de hidroclofuro de N—metilhidfo-
x11am1na en 50 ml de benceno. A la mx@ensuﬁlse afiaden- con
aglta016n 1M1 g de trletllamlna. A la mezcla resultante se
afiade gota a gota, con agltac16n, wa solucidn de 19,5 g
de isocianato de m-cloro-a,a-dimetilbencilo en 20 ml de ben-
ceno, durante un periodo de 30 minutos. Después de la adi-
cibn gota a gota, se efectia la reacéién durante 1 hora mis,
A continuacidn se filtra la sal precipitada durante la reac-
ci6n y el disolvenﬁe se evapora a presidén reducida para dar

cristales blancos que después .se recristalizan en_etanol/égum
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' ﬁfea. Se disueiven 2,4 g de la N-hidrourea asi obfenida en

la solucién reaccionante y después se afiade agua. La mezcla

'con aﬂua'y se seca sobre sulfato sddico’y se evapora el di-

I " Se mezelan 2,4 g de isocianato de m—bromo—a,a—dlmetil—

=70~ .

para obtener -3-(m-cloro-a,a~dinetilbencil)-1-hidroxi-1-metil

una solu016n de 750 mg de et6x1do sédico en 10 ml de etanol.
A-la solu016n se afladen 1,7 g de bromuro de n—penbllo Yy 1a

mezcla se callenta-a reflujo durante 4-h0ras. Se ‘concentra
resultante se'extrae con benceno, La capd bencénica se lava

solvente. El residuo se destlla a pre316n reduc1da para ob-
tener 2 2 g del compuesto del tftulo en forma de aceite que-
tiene un punto.de ‘ebullicién de 129 C/O 09 mm Hg.

Sintesis 28

3-(m—Bromo-a a—dlmetllben01l)-1 —metil—1=fenilurea

bencilo, prepérado:a partir del correspondiente cianuro en
1a forma descrita en la Sintesis 1, con 1,1 g de N-metil=
anilina y la mezcla se calienta & 60°C durante 2 horas. Los
cristalés blancos que se forman al enfriar se filtran'y se
lavan con n-hexano para obtener 3,0 g del compuesto del t{-

tulo.
Sintesis 29

—1-mefilurea

A una solucidn de 4,0 g de una solucién acuosa de mono-
metiiamiha al 30 % én 10\m1 de dioxano se aflade. lentamente
gota a gota, con agitacidn, una solucidn de 4,2 g de isocia-
nzto de 2-(a-naftil)-2-propilo en 5 ml de dioxano. La mez-

cla se calienta a 50°C durante 1 hora. Después se evapora el

disolventé a presidn reducidé. Los cfistales crudos fesultan-

tes se recristalizan en etanol/agua. para obtener 4,1 g del

compuesto del tftulo.
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presién reducida para obtener cristales crudos y a conti-

anterior,

-71 - .

S{ntesis 30
A una solucidn de 1,6 g de dietilamina en 10 ml de ben
ceno se agrega una solucidn de 4,2 g de isocianato de 2-(a-
naftil)-2-propilo en .10 ml de benceno. La mezcla se calientad

a 50°C durante 2 horas. Después se evapora el disolvente a

nuacién se recristalizan en benceno/h—hezand para obtener
5,0 g del compuesto del ${tulo.
Sintegis 31 ;

4 una solucidn de 2,2 g de N—metilanilina'en 10 ml de °|.
benceno se agrega una solucién de‘4,2_g de isocianato de
2-(a=naftil)=2-vropilo en 10 ml de benceno. lia mezcla se ca-
lienta a reflujo durante 2 hanas. Despuds de enfriar, la so-
lucidn reaccionante se lava con &cido clorhidrico 2 N, solu~
cién acuosa de sosa cdustica 2 N y agua, en ese orden, y se
seca sobre sulfato s6édico., Se evapora el disolvente a pre-
éién reducida para obtener cristales crudos que. después se
recristalizan en n-hexano pars obtener 5,4 g del compuesto
del titulo, _

Ahora hemos encontrado que ciertos compuestog de urea
en cuya estructura estd unido un grupo arilo a través del
4tomo de carbono terciario del grupo isopropilo al Atomo de
nitrégeno amfnico del esqueleto de urea, son Gtiles herbici-
das selectivos, ILa estructura de los compuestos de urea de
acuerdo con esta invenciﬁn es dnica y claramente diferencia-

da de la de los herbicidas del tipo de urea de la técnica

" Los compuestos de férmula general (I) presentan una
fitotoxicidad selectiva notablemente elevada. Asf, pueden

controlar una amplia gama de malas hierbas sin producir nin-
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avenas (Avena sp.), galio (Eleusini sp.), y sorgo (Sorghum

familia de las ciperdceas asi como sobre otras malas hier-

- Te— .

guné fitotoiicidad en ciertas plantas ﬁfilés. Por ejemplo,
@ﬁamx1controlar las maias hierbas pertenecientes a la fami-
lia de las gramineas, como glmarejo de las praderas (Alope-
curus sp), cerreig (Eehiinochloa spy, pata ds gallina

(Digitaria sp) pelosa (Poa sp.), almorejo verde (Setapia SPe

sp.); maleza de hoja ancha como cenizo (Chenopodium sp.),
bledo (Amaranthus sp.), pamplina (Stellaria sp.), falsa pam—

plina (ILindernia sp.), monocoria (lMonochoria sp.), ambrosia

pdmﬁn (Ambrosia sp.), verdolaga o portulaca comfn (Portulacal.

sp.), zamarraga anual (Eigefon SPe) s ppligpno (Polygonum sp.
y Rotala sp.; & de la familia de las ciperdceas como juncia
pirpura, planta de sombrilla'q juncia (Cyperus Sp.), enea
(Eleochayis sp%),.junquillo (Scirpus sp.) ¥y 'Kilinga verde
(Kyllinga sp.). 'h
' La maleza perbeneciente a la familia de las ciperdceas
es tan persistente y prolifica que es diffcil de erradicar.
La prbpagacidn por tubéreculos constituye un importante me-
dio de extensién en las zonas cultivadas., El control de esta
maleza con herbicidas conocidos del $ipo de urea, como
fenurén, monurén, diurén o linurén, sclo es parciélmente efi
caz y los tubdrculos mantienen la capacidad de repetidos cre
cimientos después de que los brotes o las partes foliares de
las plantas han sido afectados por los productos quimicos.

Ia accidn herbicida de los compuestos de esta invencidn

es especialmente notable sobre la maleza perteneciente a la

bas nocivas que anteriormente han resultado de diffcil con-
trol.,

Los compucstos de férmula general (I) son pricticamente
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utilizarse en ¢l control de la maleza en los cultivos antes

antes de la siembra. ' o I

"da. Mientras que 1a introduccidén de otros radicales en el

"anillo. aromdtico reducen la actividad herbicida, el radical

-T73= .

no fitotdxicos para muchos éultivqs §tiles como arroz, ce-
bada, trigo, soja, cacahuet, maiz, remolacha, algoddn, toma-
te, melén, patata, batata, rdbano, zanahoria, col, cebolla,
césped, calla de azlcar,
rengjena, te, drboles frutales, plantas leflosas y pastos.

" Debido a su gran selectividad, los compueétos pueden

descritos, preferiblemente mediante tratamiento de pre-emer-

gencia o mediante tratamiento de incorporacidén al terreno

Refiriéndonos shora a la relacién entre la estructura

y la actividad de los compuestos de esta invencidn, el es-
queleto bdsico “
: o
Ar-?-NHC ON N
CH3
es esencial para la actividad herbicida selectiva. 4si, so-
lamente una pequefia variacién, como la del grupo isopropili-
denoen:netileno, etileno. 0 etilideno o del grupo urea en
tiourea, reduce significativamente la selectividad y/o la
fitotoxicidad, Ademds, los compuestos que presentén el és-
queleto bdsico anterior son generalmente méds o menos fito—
tgxicqs. La introduccidn de unc o dos haldgenos o grupos

trifluormetilo en las posiciones m o p del anillo aromdtico,

sin embargo, produce un gran aumento-de la actividad herbieci-

R1 en. la férmula general (I) desempefla un importante papel
en la actividad; asf la introduccién de un radical alcoxi

inferior o alquilo inferior aumenta la actividad mientras

v e i gy hee pwnprg mem —
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que la sustitucidn del radical Ry por un dtomo de hidrdge-
" no reduce la actividad. Una clave importante de la actividad
mula general (I). Lu acbividad es mixima cuando el ndmero

radical butilo, amilo, ciclohexilo o fenilo.

formulados en cualquier preparado conocido como polvo,  gréi--|.

‘partes. en peso de éter polioxietilenalquilarilico para obtes

-74 - .

herbicida es el volumen molecular del radical R2 en la fér-

] -

de dtomos de carbono en la molécula de B, es de 4 a 6; as{

puede conseguirse wna fitotoxicidad mdxima cuando R!' es un

Los compuestos -de férmula general (I) pueden ser formud

lados en diversos preparados, Asi, ‘los compuestos pueden sex

nulos,'concentrados emulsioﬁables, polvos mojables y pastas,

mediante el uso de vehfculos sdélidos inertes como areilla,

0]

caolfn, tierra de diatomeas, silicato cdlcico y talco, medio

1iquidos como agua, metanol, benceno, tolueno, xileno, metil

naftaleno, me%ilcéllosolve ¥y clorobenceno o,agentes humectan

tes, dispersantes y emulsionantes, Ademds, las composiciones

herbicidas de esta invencidn pueden utilizarse a la vez o en

mezcla con fertilizantes, mejoradores del terreno, insectiei
das, fungicidas, otros herbicidas o reguladores del creci-
miento de las plantas,

Los procedimientos para la preparapién de las compési—
ciones herbicidas de este invento estdn ilustrados en los
siguieptes ejemplos., |

' EJEIMPLO 1

Se pulveriza bien uha mezcla constituida por 50 partes

en peso de Compuesto 1, 50 partes en peso de bentonita y 5

ner un polvo mojable que contiene 50 % del citado ingredien-

te activo.




10

15°

20

25

30

- T5-

BJ EMELO 2
Se amasa bien una mezcla formada por 10 partes en peso
de Compuesto 16, 15 partes en peso de bentonita, 73 partes
¢n pese _
fonato sédico con unas 25 partes en peso de agua; se gra-

nula y después se seca para obtener granulos que contienen

10 % del ingrediente activo citado.

- EJENPLO 3

Se pulveriza bien una mezcla formada por 50 parﬁes de

Compuesto 22, 45 partes en peso de bentonita y 5 partes en -

peso de éter polioxietilenaiquilafilico para obbener un pol-|
vo mogable que contiene 50 % de dicho ingrediente activo.
, EJEMPLO 4

Una mezcla formada por 10 partes en peso de Compuesto
40, 15 partes en peso de bentonita, 73 partes en peso de
arcilla y 2 partes en peso de dodecilbencenosulfonato sbdi~
co se amasa bien con unas 25 partes en peso de agua, se gra-
nula y despuds se seca para obtener grénulos que contienen
10 % de dicho ingrediente activo. .

‘Los efectos de las composiciones herbicidas de esta in-|.
vencibn estén ilustrados en los diversos ejemplos de ensa-
yos. .
- * ENSAYO 1

"Unas macetas de cerémica de 1/8850 4reas de superficie
se llenan con tierra de arrozal. Se mezclan con la tlerra

de la superficie semillas de monocoria (MOnochorla vaglnalls

"y cerreig (Echinochoa crusgalli). Se transplantan a cada ma-

ceta dos vainas de arroz y enea (Eleocharis acicularis). To-
das las macetas se riegan al dfa siguiente hasta una profun-

didad de 4 cm para simular lazs condiciones de un arrozal.
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cabo de 21 dfas, se observan 1los efectos herbicidas y la fi-

1

i

3
H

\

Tres dias.déspués dél'transplante{ se utiliza un pol;q mo-
jable de cada ﬁno deAlos ihgredientes activos de ia inven-~
cién, dilufdo con 1000 litros/Ha de aguz, para tratar el

agua de irrigacién algna-doéis de 5 kg/Ha. Gomo nerbicida
de referencia,.seiutiliza el diurdn (3—(3,4-di016r0fepi1)—

1,1-dimetilurea). El ensayo .se realiza en un iﬁvernadero; Al

toﬁéxicidad para el.grroz y se puntda me@iante'los valores O
(ningin dafio) a 10 (inhibicién'totél del.crecimiento),para
lé enea'y 0 kningdn dafio) a 10 (destruccidn total) para las-|.
otras ﬁlantas. ' ' - f

~ Los resultados de los ensayos se encuentran en la Ta-

pla II.

L mama
Gompues Efecto herbicida ‘Pitotoxicidad pa-
to no Cerreig Enca  Monocoria ra el arroz

1 10 10 10. 0

2 10 10 10 7"

3 10 10 10 1

4 10 . 10 10 6

5 10 .10 10 . 6

6 10 10 - 10 0

7 8 10 0 0

§ 10 10 10 0

9 10 10 10 5

10 10 10 10 2
11 9 9 .0 0

13 9 2 0 o0

0 10 " 10 '8

-
o~
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ZABLA IT (continuacién)
Compuesto __Bfecto herbicida Fitotoxicidad pal
no Cerreig Bnea Monocoria ra el arroz
L5 i0 5 i0 o
16 10 - 9 10 0
17 10 9 10 0o
18 10 10 10 0
19 10 9 8 0
20 10 10 10 0o
21 10 9. 10° 0
22 ST 107 10 R
23 6 9 10 0
24 9 .10 6 2
25 10 10 10 4
26 10 10 10 - 5
o7 10 10 10 2
28 6 5 0 0
29 | 10 10 0 0
30 10 10 ' 10 5
31 10 10 10 5
32 8 9 5 ‘ 0.
33 9 9. 0 2.
"3 10 9 3 2
36 10 10 < 10 4
37 10 9 10 0
38 9 T 0 . 0
40 10 10 0 0
41, 6 2 0 0
42 9 0 - 4 0
45 9 7 0 0
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f'_TABLA II (continuacién)

—78 - .

Efecto herbicida

Cbmpuesto Fitotoxicidad pg
ne Cerreig Enea Honocoria ra el arroz
46 9 Y 0 2
49 6 - 10 o0 0
50 6 5 .0 0
51 4 "6 0 0
56 8 .11 0 0
57 10 10 10 .0
' 58 10. 7 0 . 0
59 4 2 0 0
60 10 10 10 8
61 10 10 .10 8
62 10 10 10 8
63 10 10 10 8
64 10 10 2
65 10 10 10 4
66 9 10 4 0
67 9 10 5 0
68 10 10 10 2
69 10 10 6 0
70 10 10 6 0
T, 10 10 10 0
72 10 10 8 0
73 10 10 10 3
74 8 4 0 0
75 . 6 2 0 0
76. 8 2 0 0
77 6 2 - 2 0
78 8 - 10 8

10..
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TABLA IT (continuacidn)

Efecto herbicida

Compuesto Fitotoxicidad pa=-
ne Cerreig Enea Monocorig ra el arrog
79 8 .6 10 0
81 10 4 0 0
83 . 10 | 4 10 - 0
84 10 8 10 0.
85 10 10 10 0
86 10 10 10 8
87 10 10 10. 5
88 8 10 9 3
89 7 8 6 0
90 % 6 6. 0
91" 8+ 2 2 0
.93 é 2 0 ‘ 0.
94 6 1 0 0
98 2 4 10 0
100 10 10 10 0
101 9 4 T, 0
102 10 10 10 0
107 6 2 4 0
110 10 10 6 0
151_ 8 2 2 0
112 6 6 8 0
113 10 10 10 2
115 9 10 10 . 2
16 10 10 10 0
118 - 9 10 10 0
119 9 10 10 4
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Compuesto
no

120
121 -
123
124.
125
126
127
128 -
129 -
130 '
131
132
133
135
136

" 138
139
140
141 -

142

143
148
149
. 150
151
152
157

" PABLA iIr(coptinuacién)

-80 -~ .

Efecto herbicida

Cerreig

8

10

10
10
9
(10

10

[e2]

-t
&

-~ - - - - ;
O OO0 O O O W O 0O W O O O W W 0O O

—t

Fitotoxicidad p

T

EBnea Monocoria, ra_el arrog
6 0 0
10 - 10 8
10 . 10, 2
10 10 6
10 g 0
10 .10 6
10 - 10 6
8 - o0 2
6 .2 0
8 10 0
10 10 0
10 10 2
6 2 ‘ 0
10 10 2
10 10 0
2 0 0
6 0 0
10 10 2
10 6 2
10 10 0
8 0 2
8 10 4
8 0 0
10 . 10 6
8 10 0
10 10 ° 2
4 0 0
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'DABLA IT (continuacién)

Efecto herbicida

Compuesto Fitotoxicidad pa-
n@ Cerrcig Enea Monocoria ra el arroz
160 10 10 10 2
161 10 8 - 10 0
165 10 . 8 10 0
166 7 6 .10 0
167 8 2 o 0.
168 6 2 0. 0
169 9 4 0 0
170 6 2 0 0
171 9 6 2 0
172 ~ 10 .2 0 0
173 6. 2 4 .0
174 6‘ 2 0 ‘ 0
175 8 6 0 0
176 9 8 0 0
177 9 8 0 0
178 8 8 o2 0
179 8 6 2 o
180 6 4 0 0
181 8 4 0 0
182 9 8 10 2
183 9 4 2 0
184 10 2 10 0
185 9 6 10 0
193 6 6 0 0
1203 6 - 5 0
204 6 2 4 0
205 8 6 8 0




10

158"

20

25

30

‘I Compuesto

Efecto herbicida

‘DABLA II (continuacidn)-

_82 — .

Fitotoxicidad pa-

ne Cerreig Enea Monocoria ra el arroz
207 8 € 4 0
211 8 8 2 4
212 9 10 10 7
213 - 9 10 10 2.
214 9 .10 10 0
215 9 10 10 0
216 8 8 2 - b
226 6 3 0 0
227 8 4 .2 0
228 8 6 4 0
229 6 2 0 .0
230 10 10 10 8
231 10 10 10 6
232 10 6 8 0
233 10 10 10 4
‘234 10 8 10 0
235 10 10 10 8
236 10 10 10 4
237 8 6 0 2
238 10 10 7 2
239 10 10 10 8
240 8 8 2 2
241 9 9 8 4
242 10 10 10 4
243 6 6 6 2
244 9 8 6 4
245 10 . 10 10 6
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Compuesto
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Efecto herbicida

TABLA II'(continuacién)

Fitotoxicidad pa-

ne Cerreig Enea Monocoria ra el arroz
245 9 10, 10 0
247 10 10 10 0
248 9 .10 10 0
249 8 6 0o 0
250 8 6 0" 0.
251 10 6 8: 0
253 10 10 10 4
254 10 2 2 0
255 10 10 10 3
256 10 10 10 8
- 257 - 0 e
258 8 8 4 ‘ 4
259 6 6 4 2
260 6 6 0 2
261 g 2 0 0 .
264 8 6 0 0.
265 9 2 0 2
266 10 10 10 6
267 9 6 o 0
268 10 10 10 -2
269 10 10 10 4
270 10 10 10 4
271 10 10 10 4
272 10 10 10 0
273 10 10 10 6
274 10 10 10 T
275 10 10 10 4
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TABLA TI (continuacién) .

.Compuesto Efecto herbicida

Fitotoxicidad pa-
ne Cerreig Enea Monocoria ra el arroz
2771 . T 4 2 0
- 278 T 4 4 .0
280 10 6 10 6
281 9 4 7 0
282 6 6 2 0
284 8 2 2 0
285 7 1 1 0
293 . 10 9 10 0
294 8 .6 T 0
295 . T 7" 3 0
296 10 9 10 0
297 - & 7 3 0
0 10 ’ 10

Diurén 10 1

Los resultados dados en la Tabla II ponen de manifiesto
que los compuestos de esta invencién presentan intensa acti-
vidad herbicida contra diferentes malas hierbas de los arro-
zales, junto con'baja fitotoxicidad para el arroz.

' ENSAYO 2 |

A. Unas macqtés de cerdmica de 1/8850 4reas se ilenan
con tierra de arrozsl. Se mezclan las semillas de pata de
galiiéa y bledo con la tierra de la superficie-que constitu-
ye la capa superior de 2 cm de profundidad. Inmediatamente
despuds se rocfa sobre la superficie de la tierra un polvo

- mojable de cada ingrediente activo de la invencién, a razén
de 10 kg/Ha I.A., dilufdo con 1006 litros/Ha.

B, Se llenan con tiérra de arrozal hasta una profundi-

dad de 10 cm unas macetas de cerdmica de 1/8850 £xeas. Des—
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{ .
pués se saca la tierra’y se pulveriza y. mezcla con 10 kg/Ha

"I.A. de un polvo mojable de cada ingrediente activo de la in-

vencibn, dilufdo con 1000 litros/Ha de agua. La tierra asi
tratada se devuelve a.;a§-maéeta§. Inwedlalamente despdéb 58
plantan siete tubérculos de juncia pﬁrpuré a 3 cm de profun-—
dldad. | _ | | '

Los efectos herbicidas se observan al cabo de 14 dlas
para el Ensayo A y al cabo de 30 dias para el Ensayo B y se
puntuan medlante los valores O (nlngﬁn dano) a 10 (dafio to-
tal) i

Los resulfados de los énsayoé se encuentran en la Ta-

bla IIT. Como herbicida de referencla se ut11176 Diurén.

] TABLA ITI
Efecto herbicida

A e A b et

Compggsto -¥§Z§?iggr Bledo Juncia pdrpura
1 8 2 T e
2 10 - 10 - 10
3 8 5 ; 10
4 10 6 © 10
5 10 8 10
6 '8 8 8
T 2 0 4

8 8 2 2
g 9. 8 7'
10 8 2 6
14 10 4 10
15 8 2 -3
16 8. e 7

a7 4 1 4.
18 8 6 3
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-Compuesto
no

20
22 .
23

- 24
25

ié6

21
28
29
30

Y

33
©36°
31T
46 |
50

51

56

57
58

60

61

62

63

64

* 65

68

= 86—

TABLA TT1 (continuacidn)
Efecto herbicida

Pata de
gallina Bledo Juncia pirpura
8 -3 4
-10 2 4
10 6 3
8 -3 5
10 9 10
9 4 7
6 -2 4
6 4 2
6 2 2
9 A 9
T 1 3.
2
8 4 3
g 6 "9
6 2 T
2 o s
0 0 fi
0 0 6
6 2 3
6 2 7
4 T 3
10 10 10
10 8 10
9 6 10
T 2 6
0 5
.10 4 9
10 8 10
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Compuesto
ne

63
70
71
72
73
78

79
81
83
85
86
87
88

-

100

101
102
110
112
113

118

119
120
121

123
124

-

- PABLA III (continuacidn)

Efecto herbicida
Pata de
gallina Bledo

g 4
8 4
10 6
4 0
10 4 .
9 8
6 2
6 0
6 2
0 6
10 - 8
10 6
6 3
6 0
8 2
6 4
6 0
.10 2
8 .
L .
5 2
10 4
6 6
10 4
6 6
8 6

Juncia plrpurs

w

o o &~ © @
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TABLA IIT (continuacidn)

Efecto herbicida

Pata de
galling Bledo

126
127
132
135
140
141

142
148
150
151
152
160
165
167
168
169
175
176

T

" 181
182
185
193
203
204
205

(Yo}
o

M w O O O OO W W O W

X
-
o".‘

N N OO O O OO O N O N NN A PRS0 60O

OO~ O O\ 0O OV N O O W1 v Oy Oo

Juneia pirpurs

10

10
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TABLA III (continuaciénj

Efecto herbicida

Pata de

no gallina Bledo Juncia plrpura
211 6 0 ' 2
212 6 4
213 5 2
228 4 0
229 2 0 5
230 10 6 10
231 8 6 10
233 8 2 9
234 8 2 8
235 10 6 10
236 ¥ 6 4 10
238 5 2 6
239 9 8 9
240 4 2 6
241 T K: 9
242 8 2 9
243 8 6
245 10 4 10
246 6 2
247 10 6 '8
249 8 2 T
250 8 2 "2
251 6 4 8
253 8 8 7
255 9" 2 "9
256 9 6 10
2 0 9

259
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" Compuesto Pata de
no gallina Bledo Juncia pérpura.
- 261 2 - 0 | 9
264 6 0 |
265 _ 6 0
266 10 8 10
267 4 0 10
.3268 o 6 10
269 - 8 6 10
270 .10 8 10
271 - 10 6 10
Lo T s T 9
o213 v 8 ; 10
274 10 6 .10,
275 10 6 10
280 10 5 . 6
281 9 4 | 5
293 9 8 T
294 7 3 1
295 7 2 6
. 296 8 7 7
297 7 3 7
Diurén 100 .10 - 5

\ L » TABLA III (continuacidn)

Estos resultados demuestran que los compuestos de esta
invencidn presentan intensa actividad herbicida contra una
émplia gams, de malas hierbas.

ENSAYO 3
Unas macetas de cerdmica de 1/5000 dreas se llenan con

tierra de campo. Se saca la tierra de la superficie hasta una
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profundldad de 5 em y se rocia y mezcla bien con 5 a 10 kg/H%
I.A, de. un polvo mojable de cada ingrediente activo de la in+g

vencién, dilufdo con 1000 litros/Ha de agua. La tierra asi

se siembran 2 2 cm de profundidad semillas de soja, cacahuet,
tomate, algodbén y malz., AL cabo de 24 dfas se determina la

fitotoxicidad pars estos cultivos, que se clasifica como si-

gues

Fitotoxicidad

- 91~

9 % o0 menocs de dafios

10-19 %
. 20-29 %
?30-39 %
40~49 %

50-59 %

60-69 %
70-79 %

80-89 %

90~99 %

!

100 % (destrufdos)

Tos resultados de los ensayos se encuentran en la -Ta-

bla IV. Se utiliza como referencia diurén.

Tndice

©® 1 o Vi o~ W

10




TABLA TV

10

Waiz

10

Algoddn

10

Tomate

Cacahuet
10

5

Soja
5 kg/Ha 10

to0 n?"

Compues

[co]

14
16
25
30

36 .

60

61

62

65

68 -
230
245

266
271
273

é74

280
281

293

294
295
296
297

10

10

10

Diurén 5

10

15

20

25

30
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ENSAYO 4

. Unas macétas de cerdmica de 1/8850 4reas se llenan con
tierra de arrozal. Se mezclan semillas de cerreig y mono-—
coria con la tierra de 1é superficie y se transplanta enea.
Todas las macetas se riegan al dfa siguiente hasta una pro-
fundidad de 4 cm para .simular las condiciones del arrozal.
Pres dfas después del $ransplante, se utiliza un polvo moja-
ble de cada ingrediente activo de la invéncién, después de
diiuirio con 1600 litros/Ha de agua, para iratar el agua de

irrigacién a una dosis de 1 6 2 kg/Ha I.A. Se wtiliza diu-
. -4

rén como herbicida de referencia. Al cabo de 21 dias se ob~.

servan 1los efectos herbicidas y se clasifican mediante los
valdreer (ningin dafio) a 10 (inhibicidn total del creci-
miento) para la juncia y 0 (nihgdn dafio) a 10 (destruccidn)
para las otras;ﬁlantas.

Unas macetas de cerdmica de 1/8850 4reas se llenan con
tierra de arrozal hasta una profundidad de 10 cm. Despuds se
saca la tierra vy se rocfa y mezcla con 4 y 8 kg}Ha I.4A. de

un polvo mojable de cada ingrediente activo de la invencién,

dilufdo con 1000 litros/Ha. La tierra asi tratada se devuel-

ve a las macetas. Inmediatamente después se plantan en la

tierra siete tubdrculos de juncia plrpura a 3 cm de profundi
dad.
i ée observan los efectos herbicidas al cabo de 30 dfas
y se clasifican dela misma forma que en el Ensayo A.

Los resultados se encuentran en la mabla V. Como herbic

- da de referencia se utiliza Qiurdn.

T <

i
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TABLA v

z
Enea Monocoriﬁ juncia
Compues parpura
to n® T kg/i0a 2 kg/i0a 1. 2 7 2 1. 2
2 10° 10" 10 10 10 10 16 io
4 10 10 10 10 10 10 9 10
6 10 10 10 10 10 10, 5 T
8 10 10° 10 10 10, 10 1 T
14 10 10 10 10 10 10 8 9
25 10 10 10 10 10 10 9 10
26 10 10 10 10 10 10 3 6
30 10 - 10 10, 10 10 10 - 7 9’
6. 10 10 .10 10 10 10 6 8
L 60 10 10 "10 10 10 10 10 10
61 10 70 10 10 10 10 8 9
62 . 10 10 10 100 10 10 .9 9
65 10 10 10 10 10 10 4 1T
68 10 10 10 10 ‘10 10 9 10
86 10 10 10 10 10 10 8 9
87 10 10 "10 10 10 - 10 8 10
119 ' 79
121 10 10
123 8 9
124 9
127 10 10
150 9 10
151 9 10|
182 8 10
230 10 10 10 10 10 10 10. 10
231 9. 10
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TABLA ¥ (continuacidn)

Monocoria

10

Compués Cgrreig fnea ggggiia
to no— T kg/l0a 2 kg/i0a. 1 2 1 2. 1 2
232, 7. ‘9 6 6 6 8 0 2
233 9 0 10 10 6 10 9 .9
234 P
235 10 10. 10 10 10 10 9 10
226 9 10 10 10 10 10 9 10
237 7 8 4 6 0 0 0 0
238 9 9 6 10 o0 4 2 5
239 9 10 10- 10 10 10 8 9
241 .9 9 8 9 0 0 6 9

22 | .89

| 245 10" 10 10 10 10 10 7 8
249 - 3 6
251 8. 8
255 10 10 16 10 10 10 10 10
256 10 10,10 10 10 10 9 10
258 4 "6 6 8 0 .0 2 3
259 | | 9 9
261 6 8
1266 10 10 10 10 - 10 10 10 10
267 4 6 4 6 0 0 9 10
268 10 10 10 10 8 10 9 9
269 10 10 10 10. 8 10 10 10
270 10 0 10 10 10 10 10 10
271 10 10 10 10 10 10 10 10
272 10 10 10 10 8 10 8 9

213 10 10 10 10 10 10 - 10




10

18

20

25

30

- 96—~

\ L TABLA V (continuacién)
Cerreig Enea Monocoria  juncia
Compues : _pdrpura
to ne~ 1 kg/10a 2 kg/10a 1 2 1 2 1. 2
274 10 10 .10 10 10 10 10 10
275 10 10 10 10 10 10 10 10
Diurén 10 10 10 10 10 10 .1 3

. ENSAYO 5

Unas macetas de cerdmica de 1/8850 dreas se llenan con

tiérra de cémpo hasta una profundidad de 10 cm. Despuéé se
saca la tierra y se rocfa y mezela con 1, 2, 4 v 8 kg/Ha I.A
de un polvo mbjable de cada ingrediénte activo de la inven-

cidén, dilufdo con 1000 litros/Ha. La tierra asi tratada se
hevuelvé a las macetas, Inmediatamente después, se plantan e:
i

la tierra cuatro tubdrculos de juncia amarilla a 3 cm de prof

fundidad.

..

Los efectos herbicidas se observan al cabo de 30 dfas
medianté determinacién del peso fresco qé larpofci6n terres-
tre. : ) i

Los resultados se encuentran en la Tdblé VI. Como her-

bicida de referencia se utiliza diurén.

=4
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TABLA VI

Pego fresco de la porciln terrestre
(T.A. £/10a) (%)

Compues—

£0 ne 100 200 400 800
2 2,70 {8) 0,30 (i) 0,05 (0) 0 {0)
9 19,15 (59) 6,20 (19) 2,55 (8) 1,25 (4)
14 28,60 (89) 11.10 (34) © (0) 0,05 (0)
25 5,30 (16) 1,50 (5 ) 0  (0) o (o)
26 13,50 (42) 3,90 (12) 1,45 (5) 1,05 (3)
36 23,20 (72) 12,40 (38) 5,30 (16)- 0,70 (2)
60 0,10 (0 ) 0,70 (0) ©  (0) 0 (0)
65 ©  37,80(117) 32,30(100) 6,65 (21) 6,40 (20)
230 2,20 (7) 0,90 (3) 0,35 (1) 0,15 (0)
245 " 35,50(110) 12,50 (39) 2,60 (8) 0,80 (2)
Diurén 31,80 (98) 30,20 (93) 24,30 (75) ° 14,35 (44)

La preparaciéﬁ, formulacidn y tamafio de particula de
los polvos mojables, de las suspensiones acuosas, de los pold
vos finog, de log grdnulos, de los concentrados.emulsionables
y de las soluciones en disolventes son muy conocidos por los
expertos en este campo. Los pglvos mojables y los concentra=-
dos emulsionables se venden como formulaciones que contienen|
alrededor de 10 a 80 % en peso, habitualmente alrededor de
50 % en.peso de los compuestos de esta invencidn y se dilu-
yeh opcionalmente conragua antes de su empleo, La concentra-—
cién minima del compuesto de estas fofmulaciones puede ser
alrededor de 0,1 % en peso. Por otra parte, los grénulos y
polvos finos se comercializan como férmulaciones que contie~
nen los compucstos de esta invencidn.a una concentracién de

5 a 80 % en peso aproximadamente y, antes de su uso, se

agfega una carga sélida en la medida necesaria y se aplican
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como formulaciones que contienen un agente tensoactivo y al-
rededor de 5 a 10 % en peso del compuesto de esta invencidn.
Ias formulaciones que contienen cantidades distintas de las

S Loam

citadas de ingredisnte activo podrdn ser preparalas fécilmen

dcilment
te por los expertos en este campo. La aplicacidn de las com
posiciones herbicidas de esta invencién a la tierra y/o a
las plantas es muy conocida por los expertos y puede ser
efectuada aplicando a la superficie de la tierra, con o sin
vehfculo s6lido o empleando un vehfculo liguido para conse-
guir la penetracidn o la impregnacibén. De acuerdo con este
invento, se prefiere el tratamiento de incorporacidn a la

tierra antes de la siembra y el tratamiento de pre~emergen-—

de las porciones superiores de ias plantas) y tratamiento

de posﬁ—emprgencia; respectivamente. Por lo tanto, la fito-

toxicidad por inhibicién de la germinacidén y del crecimiento
es mayor que la fitotoxicidad de contacto. Ia aplicacidn de

formulaciones herbicidas é la superficie de la tierra o so-

bre las porciones adreas de las plantas puede realizarse por
cualquiera de los métodos convencionales, v.g. mediante.es—

polvoreadores, mediante rociadores mecdnicos y manuales, me-
diante espolvoreadores rociadores y mediante cultivadoras.

\ Pars controlar el crecimiento de la maleza, es preferi-
ble aplicar 1la composiciﬁn herbicida de esta invencién de ma+
ners que se distribuyan alrededor de 0,1 a 20 kg, preferi-
blemente de 0,2 a 1 kg, del compuesto de esta invencién por
hectirea de terreno a tratar. '

En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita de-

berd recaer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

1. TUn procedimiento para la preparacion de nue-

vos derivados de 3-(2-aril-2-propil)urea de férmula general

(D) - CHs

Ar-C-NHCON

By

o
O3
donde Ar es fenilo sustitido con uno b dos Atomos de hald-
geno o ‘grupos trifiuormetilo o'naftilo; donde Rl es alcoxi
o alqueniloxi y R, es alquilo o fenilo opcionalmente susti-
tuido con uno o dos é%omos de cloxro o grupos metilo, cuyo

procedimiento se caracteriza porque consiste en hacer reac-
CH
' 5

Ar-G-NCO

CH
3

donde Ar tiene el significado dado anteriormente con un com
puesto de férmula general:

i
R,-NHOH (6 RZ—NHOH.HCl)

donde R, tiene el significado d&do anteriormente seguido de
reaccién de la N-hidroxiurea resultante con un alcoholato
ségico y después con un haluro de alquilo o alquenilo.

2. .Un procedimiento segln la reivindicacién 1,
donde los 6ompuestos obtenidos son_;os siguienteg:'
3—(m—cioro—-d, d-—diemtilbencil)—l—metoxi-l—fenilh:ea,
3-(m—cloro-cd,Ck—dimetilbencil)—l-etéxi—l~fenilurea,'
3~(m-cloro-d , d ~dimetilbencil)-l-metoxi-1-(m-tolil)urea,
3—(3,4—diclor6—c¥,d -dimetilbencil)-l-metoxi-l-fenilurea.

3. Se reivindica por dltimo como objeto sobre el




10

5

20

. —100-

que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

UN PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE NUEVOS DERIVADOS IE

3-(2-ARTL-2-PROPIL)UREA.
Todo conforme queda descritoe y meivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de cien piginas

mecanografiadas.:

Madrid, 27 de enero 1.978
BERNARDO UNGRIA

(AR P e

DD

7
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