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Esta invencidén se relaciona con un procedimiento

para preparar nuevos compuestos herbicidas de Fférmula:

X Y

ocuz—%i 7

. @
n Rl

N

™~
"R,

en la que R1 es alquilo, alquenilo inferior, clorocalquilo in-
ferior, cicloalquilo inferior, alcoxi inferior, tialquilo in-

Ferior o

R, es hidrbégeno, alcoxialquilo inferior o alcanoilo inferior;

R3 3% R4 son independientemente hidrdgeno, alquilo inferior 9.
alcoxi inferior; X e Y son independientemente cloro, fluor
o bromo; Z es hidrdgeno, metilo, dimetilo, o un sustituyente
metilo y un sustituyente cloro; vy n es 0 6 1, a condicidn de
que si n es 1, R, es alquilo y R, es hidrbgeno, entonces R, ©s
un grupo alquilo que tiene de 1 a 4 &tomos de carbono.

Por el término "alquilo® se quiere dar a entender
aquellos grupos que contienen de 1 a 10, preferiblemente de

1 a 6 4tomos de carbono, incluyendo los grupos de cadena recta

y cadena ramificada., Ejemplos de grupos alquilo son metilo,
etilo, n~propilo, isopropilo, butilo, t1-metilbutilo y 1,1-di-

i
|
l
metilbutilo. }
|

Por los términos "alquilo inferior!, "cloroalquilo

inferior®, "alcoxi inferior", "tiocalquilo inferior”, "alcoxi-
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"En el caso.de que R

alquilo inferior" y "alcanoilo inferior™ se quiere dar a enten-
der aquellos grupos que tienen de 1 a 4 &tomos de carbomno.,

Ejemplos de tales grupos son metilo, etilo, isopropilo, n-but i~
1o, metoxi, isopropoxi, alfa-cloroetilo, tioetilo, etoximetilo,

propionilo y similares.

Por el término "alquenilo inferior" se quiere
dar a entender aquellos grupos que tienen de 2 a 4 &tomos de

carbono, por ejemplo, propenilo e isopropenilo.

Por el término "cicloalquilo inferior® se quiere
dar a entender aquellos grupos que tienen de 3 a 5 &tomos de
carbono. Un miembro preferido de este grupo es el ciclopropilo.

Segin una modalidad del procedimiento de esta

invencidn, los compuestos obtenidos son ureas; es decir R1 es

RS
w
\\\\\R

4

Segin otra modalidad del procedimiento de la in-

vencidn, se obtienen compuestos en donde R, es alquilo, alque=

1
nilo inferior, clorcalquilo inferior o cicloalquilo inferior;

siendo entonces los compuestos monoamidas; si R1 es alcoxi in=-

ferior, los compuestos obtenidos son carbamatos; si R1 es tio~-

alquilo inferior, los compuestos obtenidos son tiocarbamatos.
1 Se defina como anteriormente, el grupo ni=-

trogenado se denomina "mitad amidar,., si R1 es una mitad amida
y Ra es alcanoilo inferior, los compuestos obtenidos son imidas.

R, €s preferiblemente hidrdgeno.

Segin una modalidad del procedimiento de la ine
vencidn, la mitad amida o urea y la mitad ciclopropilmetoxi

halo-sustituida, se encuentran sustituidas en el anillo fenilo
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en la posicibén meta con respecto entre si. Segln otra modalidad,
las dos mitades se encuentran sustituidas en el anillo fenilo
en la posicidn para con respecto entre si. En una tercera moda-
lidad, las dos mitades estdn sustituidas en el anillo fenilo

en la posicidédn para con respecto entre si y un grupo monocloro
esté sustituido en el anillo fenilo en la posicidn orto con
respecto al sustituyente ciclopropilmetoxi. Esta modalidad in~-

cluye muchos de los compuestos mis activos de esta invencidn.

seglm otra modalidad de la invencidn, X e Y -
son ambos cloro. Todavia y segln otra modalidad de la invencidn,
X es cloro e Y es bromo o fluor. Por otra parte, y segln otra
modalidad de la invencidn, X e Y son ambos cloro y Z es 1-meti~
lo. En otra modalidad, Z es 3~cloro & 3-metilo.

Los compuestos obtenidos por la invencidn han
resultado ser, en geheral, herbicidasVactivos; es decir, se
ha encontrado que resultan herbicidamente eficaces contra di-
versos hierbajos. Los hierbajos, en el sentido mis amplio,'son
Plantas que crecen en puntos en los cuales no se desea su Ere-
sencia. Los compuestos de esta invencidn tienen diversas acti-
vidades herbicidas; es decir, el efecto de los compuestos sobre
los hierbajos difiere segln la estructura, con respecto a la
actividad de pre~brote y post~brote y respuesta de hierbas con-
tra plantas de hojas anchas, asi como diversas respuestas entre
las especies., En general, los compuestos de esta invencidn
muestran a lo sumo una actividad general solamente moderada
como herbicidas de pre-brute, pero son principalmente activos

como herbicidas de post-brote, en proporciones de aplicacibén

de hasta 8,8 kg/hectérea o mayores, aproximadamente., En general,

y como herbicidas de pre-~brote y post-brote, los compuestos son'

activos principalmente contra hierbajos de hojas anchas; algu-
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nos de los compuestos de esta invencidn son activos contra
hierbajos de hojas anchas e hierbajos de hierba como herbicidas

de post-brote.

Los nuevos compuestos se pueden utilizar como
herbicidas generales y como herbicidas selectivos. Cuando se
utilizan a elevadas proporciones, 10s compuestos se pueden
utilizar como destructores totales de hierbajos en aquellos
sitios en donde se necesita una destruccidn total o casi com-
pleta de la vegetacidn, por ejemplo, vias de ferrocarril,
arcenes y fajas centrales de carreteras, terrenos baldios, etc,
Cuando se utilizan en bajas proporciones, los compuestos se
pueden utilizar satisfactoriamente como herbicidas selectivos;
varios de estos compuestos han demostrado un control selectivo
de hierbajos de hoja ancha en cosechas de grano pequefio tales

como trigo y cebada, incluso cuando se aplican en proporciones
bajas. '

A partir de los datos suministrados en las

Tablas II y III, podr& observarse que los compuestos en donde
R1 es alcoxi inferior o tiocalquilo inferior parecen ser menos
activos, como norma general, que los correspondientes compues-

tos alquilicos.

El término "herbicida" tal y como se utiliza en
esta memoria, significa un compuesto que controla o modifica
el crecimiento de las plantas. Por el término "cantidad her-
bicidamente eficaz" se quiere dar a entender una cantidad del
compuesto que causa un efecto modificante sobre el crecimiento
de las plantas. Por el término "plantas" se quiere dar .a enten-
der semillas germinantes, germinaciones en brote y vegetacidn
establecida, incluyendo las raices y aquellas porciones situa-
das por encima de la tierra. Dichos efectos modificantes inclu-
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yen todas las desviaciones del desarrollo, por ejemplo, des-
truccidn, retardo, desfoliacidn, desecacidn, regulacidn, enca-
nijamiento, retofiado, estimulacidn, marchitado de hojas,

achicamiento y similares.

Por consiguiente, la invencidn proporciona segin
otro aspecto composiciones herbicidas a base de los compuestos
obtenidos por el procedimiento de la invencién, en mezcla con
un diluyente o vehiculo inerte. Seglm otro aspecto, la inven-
cibn se relaciona con un método para controlar la vegetacidn
indeseable, que comprende aplicar al Ffoco de larmisma una
cantidad herbicidamente eficaz de un compuesto como el obtenido
por la presente invencidn. En una modalidad preferida de este
aspeéto, el compuesto se aplica después del brote de la vege-

tacidn indeseada en el foco de brote.

El procedimiento de la invencibn para preparar
dichos compuestos comprende:

(a) reaccionar una hidroxianilina con un haluro
de ciclopropilmetilo sustituido:

X Y .
- A
On  + %mz —tzTe> ocaz-%z
———CH,yHal

+ H-—Hal

El producto de la etapa (a) se convierte entonces
a la amida o urea segin una o dos etapas. La amida se puede pro-
ducir en una sola etapa por simple acilacidn:
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i para formar la urea:

-6 -
(b)

XX $:
OCH ———-%i z + R1@Cl*——"> / \——OCHZ"%Z
2

R 31‘ 3N 1
Ccl (n) 1 (n)

4+ HCL

Para formar las ureas, el producto de reaccidn
(a) se hace reaccionar primero preferiblemente con fosgeno en
lugar de un haluro de acilo, para formar un isocianato, el
cual se reacciona entonces con una amina o alcohol adecuwado

()

ot

7/ N\ OCH,— %rz +'coc:12-—---._>

NH, CLny
) D
N
/ N OCH, {\}/ 2 F NHR.R >
— 384
OCN Ln) ’
S
NCH Lin
Ry

Las imidas (R, es alcanoilo inferior) se pueden
preparar a partir de las amidas por acilacidn adicional con un

cloruro de acilo.

Los compuestos en domde R2 es alcoxialquilo infe-
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rior se pueden preparar haciendo reaccionar las amidas con
hidruro sédico, seguido por reaccidén con un haloalquiléter,
tal como clorometiletiléter,

La reaccidén (a) se puede acelerar mediante el em-
pleo de un catalizador de transferencia de Fases, tal como wna
sal de onio cuaternaria.

A continuacidén se ofrecen ejemplos de la prepa=-
racidn de los compuestos de esta invencidn.

EJEMPLO 1

Preparacidn de &cido N~3-(2',2'~dicloro~1'-metilciclopropil-

metoxi) fenilciclopropanocarboxilico (Compuesto 15)

En un matréz se colocan 181 g (2 moles) de cloru-
ro de metalilo, 358 g (3 moles) de cloroformo y 3 g (0,01 mo~
les) de cloruro de tetrabutilfosfonio. A continuvacidn se affaden
9 moles de solucidn de hidrdéxido sddico al 50%, gota a gota,
en un periodo de 2 horas, con agitacidén vigorosa. Terminada
la adicidn, la mezcla de reaccibén se agita durante 4 horas a
30eC y a continvacidn se vierte en 2 litros de agua y se ex-
tracta con cloruro de metileno. La destilacibén a 25 mm, propor-
ciona 269 g (77% de rendimiento) de 1,1-dicloro-2-clorometil—2-
metilciclopropano, p.e. 65-702C.

En un matriz se colocan 51 g (0,3 moles) del com—
puesto preparado en la etapa anterior y se mezcla con 40 g
(0,37 moles) de 3-aminofenol, 60 g (0,75 moles) de solucién de
hidrbxido sbdico al 50%, 30 ml de agua y 2 g de clorurc de te-
trabutilfosfonic., La mezcla de reaccidn se calienta entonces
a reflujo con agitacidn durante 3 horas y se vierte luego en
1 litro de agua v se extracta con cloruro de metileno. E1 ex—
tracto se seca y el cloruro de metileno se separa a presidn re~

ducida, para dar 69 g (93%) de 3-(2,2~dicloro-1-metilciclopro-
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En un tercer matriz, se colocan 2,5 g (0,01 mo=-
les) del compuesto preparado en la etapa aﬁterior, Jjunto con
1,05 g (0,01 moles) de clorurc de &cido eciclopropanocarboxi-
lico, 1,01 g (0,01 moles) de trietilamina y 25 ml de éter. El
matraz se mantiene a 52C durante la introduccibén de los reac-
tantes. La mezcla de reaccidn se agita entonces durante 2 ho-
ras, se vierte en agué y se extracta con éter. El extracto eté-
reo se lava sucesivamente con &cido clorhidrico 1 M e hidrdxi-
do sb6dico 1 M, se seca y se separa. Se obtienen 2,5 g (porcen~
taje del tebrico) del compuesto deseado, ngo. La estructura

se confirma por anflisis espectroscdpico.

EJEMPLO 2

Preparacién de 3-(2',2'~dicloro-1'-metilciclopropilmetoxi)-2—-

metilpropionanilida (Compuesto 11)

se combinan 2,5 g (0,01 moles) de 3=(2',2'~diclo-|
ro-1'-metil-ciclopropilmetoxi)anilina, 1,07 g (0,01 moles) de

cloruro de isobutirile, 1,5 ml (0,01 moles) de trietilamina

ki

vy 25 ml de &ter. Durante el mezclado, la temperatura se mantien
a 02C, La mezcla se agita durante 2 horas a temperatura ambienw
te; se affade agua y la mezcla se extracta con éter. La capa
6rgénica se seca y el &ter se separa bajo presidn reducida.

Se obtienen 2,8gdel compuesto deseado, ngo 1,5141.

E!EMPLO 3
Preparacidn de N,N-dimetil-N'-/ 3-(2",2"-dicloro=1"-metil-
ciclopropilmetoxi) fenilZurea (Compuesto 6) '

En 150 ml de benceno se disuelven 25 g (0,1 mo-
les)de 3~(2!',2'=dicloro-1'-metilciclopropilmetoxi)anilina,

La solucidn se satura con Acido clorhidrico gaseoso y se afiaden
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100 ml de una solucidn al 12,5 % de fosgeno en benceno. La so-
lucidn se refluye durante 3 horas y luego se enfria, El di-
solvente se separa bajo presidn reducida. Al producto de é&sta
reaccibn, 3-(2!',2'~dicloro-1'-metilciclopropilmetoxi)feniliso-
cianato, se afladen 200 ml de cloruro de metileno y se burbujea
dimetilamina gaseosé por el mismo durante media hora. La so=-
lucién se agita durante media hora a temperatura ambiente, tras
lo cual se separa el disolvente bajo presidn reducida. El re-
siduo se enlecha en una solucidén al 25 % de éter en hexano.

Se obtienen 22 g del producto deseado, un sdlido blanco, p.E.
99-1012C.

EJEMPLO 4

Preparacibn de N-/§~(2',2'-dicloro-1'—metilcicloprogjlmetoxi)—

feni170-isopropilcarbamato (Compuesto 9)

En 20 ml de cloruro de metileno se disuelven
4,1 g (0,015 moles) de 3~-(2',2'-dicloro-1'-metilciclopropil-
metoxi) fenilisocianato. A continuacidn se afiaden 2 g de iso-
propanol y la solucidn se agita durante 4 horas. Los disolven-
tes se separan bajo presidn reducida para dar 5 g del produc—

to deseado en forma de un aceite, ngo 1,5072,

EJEMPLO 5

Preparacidn de O-etil-N-3-(2',2'-dicloro-1'-metil-ciclopropil—-

metoxi) fenilcarbamato (Compuesto 21)

Se forma una solucidn disolviendo 6,5 g (0,03 mo-
les) de 3-(2',2'~dicloro-1'-metilciclopropilmetoxi)anilina,
3,2 g (0,03 moles) de cloroformato de etilo v 3,1 g (0,031 mo-
les) de trietilamina en 50 ml de benceno. La solucidn se re-
fluye durante 3 horas y se enfria. Se aflade cloruro de meBi-
leno y la capa orglnica se lava con agua, se seca y'se evapo=

ra. Se obtienen 8,7 g del producto deseado, ngo 1,5113.
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EJEMPLO 6

Preparacibén de 3—-(2"-cloro-2"=£luor-1 "—metilciclopropilmetoxi) -

2',2'-dimetilvaleranilida (Compuesto 24)

Se combinan 5 g (0,0226 moles de N-3-hidroxifenil-
2,2-dimetilvaleramida, 3,15 g (0,02 moles) de 1~cloro=1-fluor-
2~clorometil-2-metilciclopropano, 2 g (0,025 moles) de una so-
lucibn céustica a50 % , 2 ml de agua y 300 mg de cloruro de
tetrabutilfosfonio. La mezcla se refluye durante 2 horas, se
aflade luego agua y la mezcla se extracta con cloruro de metileno,
La capa orgénica se seca y evapora para dar 4,2 g del produc-
to deseado, ngo 71,4679,

La siguiente Tabla 1 ofrece compuestos represen—

tativos obtenidos por el procedimiento de &sta invencibn:

| XY
octy — X,
T~
R2
_ TABLA I
Compuesto g R Posicibn P.fe &
No. 1 2 X b4 A relativa a n38
e =D
1 C,Hs H Cl ¢l w meta’ O 115-118°C.
2 CyHs B CL Cl 1-CH;  meta 0 1,5230
oty |
3 C€-CH H  Cl €l 1-CH;  meta 0 75-78°C.
CH, ' |
4 C,Hs H o €L ClL 3,3-CH; nmeta 01,5130
5 "GHCICH, H €l ClL 1-CH;  meta 0 1,5173
6 N(CH), H €l €l 1-CH;  meta 0 100-104°C,
7 4“NHCH3 H cl Cl l-CH3 meta 0 (cristal)
s ey
—N\ H Cl c1 1-CH, meta 0 105-1C8°C.

OCH 3
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Tabla 1 (continuacidn)

Compuesto : Posicidn P.P. O
No B R ox oy oz relativa® n g0
CH; ~ H ClL Cl 1-CH, meta 0 1.5072
9 -0-CH
Hy
CH, ' ‘
10 -NH-CII-CH3 H Cl Cl 1-CH,4 meta 0 (cristal)
11 1-CqH, H CL Cl 1-CH, meta 0 1,5141
12 -C(CH3)=CH2 H CL Cl 1-CHg ’ meta 0 1,5199
13 -CH=CHCH4 H Cl Cl 1-CH,g meta 01,5158
14 CH, B CL Cl 1-CH, meta 0 1,5251
15 —<C| B ¢ ¢ 1-cH; mets 0 :(cristal]
17 n-C4H, H ClL ClL 1-CHy meta 0 1,5509
18 Gyl H Cl Cl 1-CHg para 0 1,5612
19 NH(n-C4Hg) H CL  Cl 1-CH, meta 0 (cristal
' grueso)
20 NH(n-C4H9) H CL F l-CH3 meta 0 " (sbélido
) bruto)
.21 0C,Hs H Cl Cl 1-CH, meta 0 1,5113
i3
Hy
CH.,
23 ;#-C3H7 H Cl1 Br l-CH3 " meta c 1,4938
CH, :
GH3
CH, :



rabla 1(continuacidn)

Compuesto

.
25 -?~C3H7 u
CH3
o
CH3
27 ~CH=CHCH3 i

28  -C(CH4)=CH, H
29 —<] H
30 C2H5 H
32 SCZHS B
33 n-CH, H
34 . sec P "C4H9 H

CH3
36 SCyHs H
37 —<] cR,0C,HKs
38 ) -—«<j' H
39 CoHg 80235
40 “‘f~<j H

# de las mitades ciclo

anillo fenilo.

"Cl

Cl

Cl

Ccl

Cl
Cl
cl

c1

Ccl

cL

Cl

cl

Cl

Cl

cl

cl

cl
cl

-Cl

Cl
Cl
Cl

Cl

Cl

Cl

(R

Cl

cl

I~

3~-Cl,.3--CH3

1--CH3
l ‘CH3

l-CH3
l-CH3
L-Ciy
1-CH,
1-CH,
l-CH3

1'CH3

l—CHB

l'CHB

H
l"CH3

3,3-CH

3

Posiciég
pelativa

A ——

meta

meta

para
para

para
Para
para
para
para

" pars

para

meta

para

meta’

para

para

=]

-

et ol | 4 =2 ey

1.5079

1.5017

(crisfal
grueso)

(semi~-
solido)

118-121°C
1.5253
1.5102
85-87°C
1.5202
109-112°C

128-130°C

. (sélido -

viscoso)

1.5202

1.5370
1,5152

(sb1ido '
bruto)

propilmetoxi y anilida & urea sobre el
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Ensayos de evaluacidn herbicida

Los compuestos representativos de la tabla 1 an-
terior se ensayan como herbicidas del siguiente modo:

Ensayo de evaluacidén herbicida de pre-brote

Empleando una balanza analitica, se pesan 20 mg
del compuesto a emsayar sobre una pieza de papel de cristal pe -
sado. El papel y el compuesto se colocan en una botella de
30 ml de boca ancha y se afladen 3 ml de acetona conteniendo 1 %
del emilsionante monolaurato de polioxietilensorbitan, pafa
digolver el compuesto. Si el material no es soluble en aceto-
na, se usa en su lugar otro disolvente, tal como agua, alcchol
o dimetilformamida (DMF). Cuando se usa DMF, solamente se em-
plea 0,5 ml o menos para disolver el compuesto y se usa otro
disolvente para completar el volumen a 3 ml. La solucidén de
3 ml se pulveriza uniformemente sobre la tierra contenida en un
semillero de poliestireno (177,8 mm de longitud, 127 mm de
ancho y 69,85 mm de profundidad) un dia después de plantar se-
millas de hierbajos en el semillero de tierra. Se emplea un
atomizador DeVilbiss No, 152 para aplicar la pulverizacidén
usando aire comprimido a una presibén de 0,35 kg/cm?. La pro-
porcidn de aplicacidn es de 8,8 kg/hectirea y el volumen de

pulverizacidn es de 1,330 litros/hectérea.

El dia antes del tratamiento, el semillero se
llena hasta una profundidad de 5 cm con tierra de arena arci-
llosa. Se plantan semillas de 7 especies diferentes de hier~
bajos en filas individuales, usando una especie por fila a N
través del ancho del semillero. Las semillas se cubren con
tierra de modo que las mismas se planten a una profundidad de
12,7 mm. Las semillas empleadas son hierba silvestre (Digi~
taria sanguinalis), alopecuro amarillo (Setaria glauca),
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hierba racimosa de raiz roja (Amaranthus retroflexus), mos—

taza india (Brassica juncea), romaza rizada (Rumex crispus),

hierba de agua (Echinochloa crusgalli) y avemna roja (Avena

sativa). Se plantan abundantes semillas para proporcionar de
20 a 50 germinaciones por f£fila aproximadamente después del

brote, en funcidn del tamafio de las plantas.

Despuds del tratamiento, los semilleros se colo-
can en el invernadero a wna temperatura de 21 a 302C y se rie=-
gan con agua. Dos semanas después del tratamiento, se determi~
na el grado de dafios o control por comparacidn con plantas
testigo sin tratar de la misma edad. La evaluacidn de los da-
flos de 0 a 100 % se anota para cada especie de planta como
wn porcentaje de control, representando O % la ausencia de da-
flos y 100 % la destruccidn completa. f

Los resultados de &stos ensayos se ofrecen en

la siguiente tabla IT
TABLA IT

Control en pre-brote (Proporcibén : 8,8 kg/Ha)

Compuesto No. Hierbas' Higrbajos dgx
hoja ancha
1 0 13
2 0 17
3 5 94
4 0 48
5 0 0
6 34 95
7 23 90
8 43 98,5
9 0
10 43

-
-
(e
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Tabla II (continuacidn)

Compuesto No.

12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

* Control medio para 4 hierbas

## Control medio para 3 hierbajos de hoja ancha.

. X3
Hierbas

0o O O O O O O 0O 0o O o O o

—‘OOO(C»)’

w

o O 0o O O 0O O O O v O
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Hierbajos dg
hoja ancha

o O O O O O O W

0 N s a0
vi o\ O Mo

20
66
97
49
90

45
23

20

100
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Ensayo de evaluacidn herbicida de ppst-brote.

En la Porma descrita anteriormente para la evaluaw-
cidén de pre-brote, se plantan en los semilleros semillas de
seis especies de plantas, incluyendo hierba silvestre, hier-
ba de agua, avena roja, romaza rizada y judias pintas (Phaseo-

lus vulgaris). Los semilleros se colocan en el invermadero

a 21-30¢C y se riegan diariamente con un rociador. Transcu-
rridos de 10 a 14 dias aproximadamente desde la plantacién,
cuando las hojas primarias de las plantas de judias estén ca-
si totalmente expandidas y las primeras hojas trifoliadas es—
tin empezando a salir, se pulverizan las plantas. La pulveri-
zacidn se prepara pesando 20 mg del compuesto del ensayo, di-
solviéndolo en 5 ml de acetona conteniendo 1 % de monolaurato
de polioxietilensorbitan y afiadiendo luego 5 ml de agua. La
solucidn se pulveriza sobre el follaje empleando un atomizador
DeVilbiss No. 152 a una presidn de aire de 0,35 kg/cmg. La
concentracidn de la pulverizacidn es de 0,2 % y la proporcién
es de 8,8 kg/hectérea. El volumen de pulverizacidn es de 4.427

litros por hectérea.

Los resultados de estos ensayos se ofrecen en la

tabla III.
TABLA ITT
Control en post-brote (Proporcidn: 8,8 kg/Ha)
Compuesto Hierbas * Hierbajos de
No. hoja ancha
1 83 100
2 56 100
3 50 100
4 63 100
5 30 67
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Tabla ITI (continuacidn)

Compuesto
No.

W o N o

11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
- 25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35

Hierbas

-17 =

Hierbajos de
hoja ancha

100
67
100
67

67
100
100
100

93
100

73

70
100
100
100

38

97

96
100
100

86

89,5
100
100
100

99,5
100

57

67
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Tabla III (continuacidn)

Compuesto Hierbas Hierbajos_de ho-
No. ja ancha
36 0 71
37 | 60 - 100
38 93 100
39 77 100
40 99 100

¥ Control medio para 3 hierbas

¥¥control medio para 3 hierbajos de hoja ancha.

Los compuestos obtenidos por el procedimiento de
ésta invencidn se utilizan principalmente como herbicidas de
post-brote y se pueden aplicar de diversas formas y a varias

concentraciones.

En la prictica, los compuestos se formulan én
un vehiculo inerte, utilizando métodos ya conocidos para los
expertos en la materia, haciéndolos adecuados de este modo
para su aplicacidn en forma de polvos, pulverizaciones o em—
bebidos y similares, en la forma y manera necesarias, Las mez-
clas se pueden digpersar en agua con ayuda de un égente humec~
tante o bien se pueden emplear en composiciones 1iquidas orgh-
nicas, aceite y agua, emulsiones de agua en aceite, etc.,
con o sin la adicibn de agentes humectantes, dispersantes o
emulsionantes. La cantidad herbicidamente eficaz depende de
la naturaleza de los hierbajos o plantas a controlar y la pro=~
porcidn de aplicacidn puede variar desde 0,055 a 55 kg/hectirea

aproximadamente,

Las composiciones fitotdxicas de esta invencidn

que utilizan una cantidad herbicidamente eficaz de los compues-
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tos aqui descritos, se aplican a las plantas en la forma
tradicional. De este modo, las composiciones en polvo y 1i-
quidas se pueden aplicar a las plantas mediante el empleo de
espolvoreadores, pulverizadores. de gran rendimiento y pulveri-
zadores manuales. Las composiciones se pueden aplicar también
desde aviones en forma de polvos o pulverizaciones debido a
que son muy eficaces en dosis muy bajas. Con el fin de modifi-
car o controlar el crecimiento de semillas en germinacidn o
de germinaciones en brote, por ejemplo, las composiciones en
polvo y liquidas se aplican a la tierra segin los métodos con-
vencionales vy se distribuyen por la misma en  wna profundidad
de por lo menos 12,7 mm por debajo de la superficie de la
tierra. No es necesario que las composiciones fitotdxicas se
mezclen con las particulas de tierra, puesto que estas compo-
siciones se pueden aplicar simplemente por pulverizacidn o es-
parcido sobre la superficie de la tierra. Las composiciones
Pitotdxicas de esté invencidn se pueden aplicar igualmente
por adicidn al agua de irrigacidn suministrada al campo a
tratar. Este método de aplicacidn permite la penetracidn de
las composiciones en la tierra a medida que el agua es absor-
bida en la misma. Las composiciones en polvo, las composicio-
nes granuladas o las formulaciones liquidas aplicadas a la
superficie de la tierra, se pueden distribuir por debajo de

la misma por medios convencionales, por ejemplo empleando ope-

raciones de escarificado, dragado o mezclado.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarse en la practica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al-

teren su principio fundamental,
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REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para preparar ciclopropilmetoxi

anilidas sustituidas, de férmula:

Cl
n

en la que R, es alquilo, alquenilo inferior, cloroalquilo in-

1
ferior, cicloalquilo inferior, alcoxi inferior, tioalquilo in-

Perior o

N’///, RS
+

R4

R2 es hidrbégenc, alcoxialquilo inferior o alcanoilo inferior;

R3 y R4

alcoxi inferior; X e Y son independientemente cloro, fluor o

son independientemente hidrdgeno, alquilo inferior o

bromo; Z es hidrdégeno, metilo, dimetilo o un sustituyente me-
tilo y un sustituyente cloro; y nes 0 6 1, a condicidn de que

si nes1ty R1 es alquilo, entonces R, es un grupo alguilo

1
que tiene de 1 a 4 &atomos de carbono; caracterizado porque com
prende:

(a) reaccionar una hidroxianilina de foérmula:

OH
NH2 Cl(n)
con un haluro de ciclopropilmetilo sustituido de férmula:

X Y

e
——— CH,hal
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en presencia de una base; tras lo cual:

(b) se hace reaccionar el producto de la etapa (a) con un ha-

luro de acilo de férmula R1bCl para formar una amida;

(c) se hace reaccionar el producto de la etapa (a) con fosgeno;
y

(d) se hace reaccionar el producto de la etapa (c¢) con un com=

puesto de £f6rmula NHR, R , para producir una urea.

34
2.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

racterizado porque R, es ciclopropilo.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque la mitad ciclopropilmetoxi y la
mitad amida o urea estin sustituldas en el anillo fenilo en

la posicidn para con respecto una de otra, y n es 1.

4,- Procedimiento segimn la reivindicacién 1, ca-

q s ciclopropilo, R, es hidrdégeno, X e Y

son cada uno cloro, 2 es 1-metilo, n es 1 y las mitades ciclo~

racterizado porque R

propilmetoxi y amida est&n sustituidas en el anillo Ffenilo en

la posicién para con respecto una de otra.

5.- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-

racterizado porque R, es isopropenilo, R, es hidrdgeno, X e Y

1 2
son cada uno cloro, Z es 1-metilo, n es 1 y las mitades ciclo-
propilmetoxi y amida estén sustituidas en la posicidén para con

respecto una de otra,

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque R, es 1,1=-dimetilbutilo, R, es hidrdgeno,
X e Y son cada uno cloro, Z es hidrdgeno, n es 0 y las mitades
ciclopropilmetoxi v amida estin sustituidas en el anillo fenilo

en la posicibén meta con respecto una de otra.

7.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1, ca-

racterizado porque R, es isopropilo, R, es hidrdgeno, X e Y

1 2
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son cada uno cloro, Z es 1-metilo, n es 1 y las mitades ciclo=-
propilmetoxi y amida estan sustituidas sobre el anillo fenilo

en la posicidn para con respecto una de otra.

8.~ Procedimiento para preparar ciclopropilmeto-—
xianilidas sustituidas, tal y como queda sustancialmente des-—

crito en la presente Memoria.
Bsta Memoria consta de 22 hojas escritas a miquina

por una sola cara.

Madrid, 21 Jun. 1a78
STAUFFER CHEMICAL COMPANY.
1 m, eorE2 JAHS N R )

o o Fi.'m;Ju: J Suerex LNy
,
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