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M E ÍJ O R I A  D E S C R I P T I Y A

qu.e se acompaña a una solicitud de Patente de Invención 

por veinte años, para España y sus Posesiones, por PROCE­

DIMIENTO PAGA OBTENCION DE UNA COMPOSICION SELECCIONADA 

HERBICIDA, a favor de la razón social P00D MACHINERY AND 
CHEMICAL CORPORATION, de nacionalidad norteamericana y re­
sidente en Nueva York, 161 East 42nd Street (Estados Uni­

dos ).

La presente invención se refiere a los métodos para 

la producción de nuevos compuesto^ químicos, a dichos com­

puestos y a ñas composiciones que contienen estos compuest 

herbicidas selectivos. Especialmente, la invención se re­

fiere a anilidas disubstituídas y a las composiciones her­

bicidas activas que contienen estas anilidas.

Las anilidas de esta invención tienen la siguiente

os

base:

en donde R es un grupo alquílico saturado, de uno a ocho
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átomos de carbono» y X e Y son olorinas o metil, puniendo 
ser iguales o diferentes.

las anilidas de esta invención pueden ser preparadas 

por reacción de las anilidas disustituüvas apropiadas, con 

un balido acílico en la presencia de un ácido aceptable.Es 

ta reacción se ilustra mediante la ecuación siguiente:
O OH.II I 5 /acido H O OH,// \ II I auiuü / = \  | II I

r-<' X™ a + Cl-C-CH-E---- > X - \ v

en donde E f I e I se definen como se indicó arriba.
Laa anilinas disustituldas y la clorida acílica son 

reaccionadas en proporciones substancialmente estoicométri- 
cas. la reacción se produce suavemente y con rapidez, y en 
general, se completa en pocas horas.

La reacción, generalmente, se realiza en un disolver 

te orgánico, tal como el benceno, xileno, eter etílico, etc 

y en presencia de un ácido aceptador como la trietilamina, 
el carbonato sódico, etc.

Durante la fase inicial de la reacción, la clorida 

acílica es añadida lentamente a ta anilina disustituída en 

el disolvente. La temperatura del recipiente se levanta du­

rante la adjo ión de la clorida acílica, La temperatura máx; 

ma usualmente empleada es la temperatura de reflujo del di­
solvente empleado.

Después de que la reacción ha sido completada, el 

producto deseado puede ser separado de maneras diferentes. 
Por ejemplo, puede ser añadida agua a la mezcla en reacció](i 
y la mezcla completamente agitada, El disolvente puede ser 

separado y concentrado y el producto recuperado por filtra­
ción.
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La mezcla en reacción puede dejarse enfriar y añadir 

ácido liidrocldrico al tiempo que se remueve. La capa de sol­

vente puede ser lavada con solvente cierto numero de veces 

y el solvente lavado combinado con la capa solvente. Esta 

puede, entonces, ser secada con carbonato potásico, y con­

centrada. El producto deseado, cristaliza del concentrado.
Ahora bien: después de la adición del clórido acíli-' 

cocompletada, puede añadirse mas solvente y mantenida la 
mezcla a temperatura de reflujo por corto tiempo, y despue 

se la permite enfriarse* Puede añadirse una disolución de 
ácido hidroclórico y la mezcla puede ser removida y alenta­
da. Puede decantarse el ácido lavado, y añadir agua calien­

te a la mezcla en reacción mientras se mantiene a una tempe­

ratura elevada, preferiblemente de unos 65e C. 33a capa de 

solvente puede ser lavada, entonces, y añadida mas agua. E.. 

agua solvente aceotrópica puede ser destilada hasta qjfó la 

destilación esté substancial mente libre de solvente. El re­

siduo se arroja sobre huelo despedazado, donde el producto 

se solidifica y puede ser recuperado.
Alternativamente, la mezcla en reacción puede ser 

enfriada el hielo y filtrada para extraer el ácido aceptor 

y sus sales. El filtrado puede ser concentrado, entonces, 

enfriado y filtrado de nuevo, para obtener el producto.
A la mezcla en reacción puede añadirse un solvente 

adicional, y puede, entonces, ser lavada como una solución 

ácida hidroclórica . El ácido lavado puede ser decantado 
y el solvente returado bajo presión reducida. El producto 

es recuperable del residuo.
El procedimiento indicado ilustra la manera de la 

cuál el producto puede ser recuperado de la mezcla en reac­

ción. Estos procedimientos son meramente ilustrativos y es
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obvio que la habilidad en el manejo ha de ser un factor.Los 

ejemplos siguientes, a fines ilustrativos, describen los pro 

cedimientos de obtención de algunos de los compuestos de es! 

ta invención:

EJEMPLO I
Preparación de IT— (3*4 Diclorofenil)-2-metilpropanamida.

r-

A una solución de 200 partes de 3,4-dicloroanilina y 200 P' 

tes de trielilamina en benceno, suficiente para dar un tota 

de 1400 partes, se añadid lentamente una solución de 159 P 
tes de 2-metil-propanoil-clorido. La reacción fuó bastante 

vigorosa y la mezcla empezó rápidamente a refluir. A la ma­

sa sólida se le añadió 1250 partes de agua y la mezcla fue 

agitada durahte cinco minutos, la capa de benceno fué sepa­

rada y cincentrada hasta que la temperatura en el recipien¡. 

fué de 902. El sólido fué separado por un filtro para dar, 
después de su desecación al aire, 3o5 partes de sólido blan­
co, mezclado a 124-1252. Análisis: calculado por C-lqH-jjCÎ I'O 

0,51,94; H, 4,78; L, 4,03. Encontrado: C, 51,68; H, 4,83;

ÍT, 6,38.
EJEMPLO II
Preparación de E-(3,4 Diclorofenil) 2 metilexanamida

Le acuerdo con el mótoro del ejemplo l£, fueron reac­

cionadas 224 partes de 2 metil hexanoil clorido en 500 par­
tes de benceno con una solución de 200 partes de trietila- 

mina en 1000 partes de benceno para dar 340 partes (92$a) de 

un sólido blanco que se derrite a 92,5 á 94®.

EJEMPLO III
Preparación de If-{3-cloro-4-metilfeniI)-2-metilexanamida 

A una solución, previamente agitada, de 156 partes 

de 3-cloro-4-metil anilina, y 101 partes de trietilamina



lo5

lio

115

12o

125

15o

2 478 u 3 ^

Preparación de U-(3.4 Diclorofenil»2-metilpentanamlda|

en 2ooo partes de benceno, fue añadido lentamente 149 parte 
de 2-rnetilexanoil clorido. la mésela se mantuvo a temperatm 

ra de reflujo durante una hora y después de.de jó enfriar.A 

la solución fría se añadieron 1000 partes de 1,8$ HC1 acuo­

so y se agitó la mezcla durante 30 minutos. La capa de ben­

ceno fue separada y la capa acuosa se extrajo dos veces con 

5oo partes de benceno, la solución cíe benceno combinada, fu. 

lavada con 1000 partes de agua, secada con KgEO^ y concen- 
rada para dejar un residuo solido, el cual cuando fue re cris­

talizado con ligroin, dió 205 partes de un producto que se 

derretía a 108 — 110,5 grados. El análisis calculado para 

C14HloC1N0: °» 66’ 245 H 7’94' Hallad0: G 65>30; H 7,57.

JEMP10 IV

10

En una solución removida del5§$artes de 3,4-dicloro- 

anilina y 101 partes de trietilamina, en 200 partes de benc 

no, se añadieron poco a poco 135 partes de 2-metilpentacil 

do. la mezcla fue calentada bajo reflujo durante una ñora.

Se añadió un ciento de partes de 2$ de clorido-hidrógeno ac 

so fue añadido, y agitado continuamente durante 30 minutos, 

la capa de benceno f' ué separada y la porción acuosa fue ex 

traída dos veces, con 5o partes de benceno. La solución de 

benceno conbinada fue lavada con 100 partes de agua y secad 
con carbonato potásico. Tras retirar el KgCO^ por filtrado, 
la solución secada fue concentrada para dar 170 partes de ui 

sólido q ue se derretía a 106 á 1072. Análisis: Calculado 

oara G12Hi5C1 2Iví0: 55,40; H 5,81; Hallado: C 54,51; H 5,56

EJEMPLO V
Preparación de N-(5.4-diolorofenilV2-metilpentanamida.

A una solución de 4375 partes de 3,4-d i d  oro anilina y 273o 

partes de trietilamina en 865o partes de benceno, se añadió

lori |

a
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lentamente durante una hora, 3634 partes de 2-metilpentanoi 
clorido. la temperatura de la reacción se elevó al reflujo 
a 812 en unos 30 minutos después de haber comenzado la agre 
gacidn. Cuando todo el ácido clorido fue mezclado, se afiadi 

una adición de benceno de 33oo partes y la mezcla fuá mante 

nida en la temperatura de reflujo durante una hora. Cuando 

la mezcla se enfrió a 652, 7800 parres de 1$ de una solución 

de ácido hidroclórico fueron añadidos, y la mezcla fué remo 

vida por 30 minutos, manteniendo la temperatura sobre 652.

El caldo adido f-ué decantado y se añadieron 7500 partes 

de agua caliente, la mezcla fue removida por 10 minutos,el 

caldo fué decantado y la capa orgánica fué lavada de nuevo 

con 7500 partes de agua caliente. El seguMo caldo acuoso 

fué decantado y se añadieron 5000 partes de agua. El agua 

benceno-aceotrópica fué destirada hasta que lo destilado 
quedó libre de benceno (temperatura final) 1022; el residuo 

en el reactor, fué dejado caer rápidamente dentro de 600 0 
partes de hielo troceado, donde el producto quedó inmedia­
tamente solidificado para dar, después de secado al vavío, 

6800 partes (94S¿) de un sólido que se derrite de 105.,5 á

103 CC.

EJEMP10 VI
Preparación de N-(3-cloro-4-metilfenil)-2-metilpropanam.ida.

A una mezcla agitada de 101 partes de 3-cloro-4-me- 

tilanhilina y 72 partes de trietilamina en 4000 partes de 

eter etílico, fueron añadidas lentamente 76 partes de 2-me- 
tilpropanoil clorido. La feacción fue exotérmica y la tempe' 

ratura de la mezcla fué aumentada o incrementada al reflujo 

El sólido separado,casi inmediatamente de haber agregado el 

clorido, f la solución se tornó amarilla. Después de 30 mi-
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natos a la temperatura de reflujo, la mésela f-ué helada y 
filtrada para dar 115 partos de trietilamina Iiidroclórida. 
El filtrado f ué concentrado a un pequeño volumen (ca.0.1 

del original) helado y filtrado para dar 14o partes de só­
lido que se derrite a 145-1482 C. la re cristalización del 

metanol dió 12o partes de sólido blanco que se derrite a 

147-148,32.
Análisis: Calculado para C^H^ClhO: C1 16,74; encontrado 

C1 16,20.

EJEMPLO YII.
Preparación de I\í-(3-cIoro-4-metilfenil)-2-metit:pentanamida

-7-

A una suspensión removida, de 19o9 partes de 3-clo- 

ro-4-metilanilina y 742 partes do carbonato sódico en 3000 

partes de benceno, fueron añadidas 1810 partes de 2-metil- 

pentanoil clorido, requ iriéndose 4 ñoras para completar 

la adición. la mezcla fue' mantenida a temperatura de reflu 
jo durante una hora, dejándosela permanecer así durante la 

noche; después se elevó la temperadura’de reflujo, mante­

niéndose durante 3 horas. la mezcla fue enfriada; se agre­
gó una adición de 2000 partes de benceno a dicha mezcla, y 

ésta se lavó con 2000 partes de 254 de una solución de ácido 

hidroclórico. El caldo ácido fué decantado y la capa de bep. 

ceno concentrada bajo presión, para dar 2726 partes de un 

cuerpo amarillo, sólido, que se derritió a 74-772. la re- 

cristalisación se incrementó al punto de fusión a 79,-802. 

Análisis: Calculado para C^E^yCliNO: 0 63,84; H 7,14. 

Hallado: O 64,09; H 6,91.
las propiedades físicas de varios compuestos de es­

ta invención se ofrecen en la lista cue comprende la tabla 

esquemática que se muestra en la p'agina siguiente de la 

presente Memoria:
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iABM I

OH 0 H1CH II- c - 1 /C =
N - CC

=  0. 0 - X
^ C  —  C * ^y ¡i

N-(disustituído fenil)-2-metilalcanamidad
Punto fusión

R X y ec Producción

Me til C1 01 124 -125 88
Me til CH, C1 ' 147 -148,5 80
Etil C1 01 109 ' -111 69
Etil CH, C1 112 -114 62
n-Propil C1 ai 101,5 -103 94

106 -107 65
n-Propil CH3 Cl 74 - 77 84
n-Propil ch5 ch3 76 - 77 88
N-Butil C1 Cl 92,5 - 94 92
n-Butil c h75C1

ai 108 -110,5 81
n-Pentilj Cl 107 -111 70
n-Hexil C1 Cl 90 -94 32
n-Octil C1 ai ”1—1—h 71

(+++) Punto de ebullición 122-124£C/8mm.

El compuesto de esta invención es usado como pestic:

da en fines de agricultura . Esta utilidad q ued a derao st rada

con refeerencia a la Tabla II en la que se muestra la activa

vidad de cie&tos compuestos de esta invención en varios

experimentos demostrativos: (el cuadro de la Tabla II,en 

la página siguiente)

í
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los compuestos de esta invención son útiles como pes­

ticidas, en el campo de la agricultura. Esta utilidad se de­

muestra con referencia a la Talla II que figura más abajo 

, la cual enseña la actividad de ciertos compuestos de es­

ta invención sobre varias cosechas de semillas (pág,anterior)
los compuestos de H-(5-cloro-4-metilfenil)-2-metil-

*

pentanamida y N-(3,4 diclorofenil)-2-metilpentanamida exhi­

ben un señalado grado de actividad de selección. Esta acti­

vidad se ilustra más claramente con referencia a las Tallad 

III y IV que siguen. En estas tablas, la dosificación es 
expresada en libras de tóxico por acre. En estudios de in­

vernadero, la cantidad de tóxico indicada, fué aplicada 

en el equivalente de 100 galones de agua por acre.la des­

trucción, en el siguiente valor. El herbicida,usado en apli­

caciones de post-emergencia.

TABLA III

E-(5-cloro-4-metilfenil) 2-metilpentanamida.
Dosificación 
libras por acre

6 4 5 2 1 _l/2 __1/1
lechuga loo loo loo loo loo loo 8o

Mostaza loo loo loo loo loo loo 0

Centeno 75 loo 5o loo 0 0 0

Cardo silvestre loo loo loo loo loo 70 5o

Almoríjo loo - loo - - 0 0

Valeriana - - - - loo loo loo
Hierba racimosa e loo - loo loo 5o -

Hoja terciopelo - loo - loo loo 5o -

Cardos - - - - 0 - -

Habichuelas 5o 5o 0 5o 0 0 0

Cereales 0 0 0 0 0 0 0
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Algodón 100 100 100 100 . 0 . 0 0
Lino 100 100 ía o 100 0 0 0
Avena 85 10 0 10 0 0 0
Zanahorias 0 0 0 0 0 0 0
Garbanzos - 0 0 0 0 0 -
Apio 4o - 2o - 0 - -
Cebollas 100 - 100 - - - -
Alfalfa - - 80 - 0 - -
Guisantes - - 10 - & - -
Pepinos — — 100 — 95 _

280

285

29o

De la Tabla que antecede, se desprende que este her­

bicida es extremadamente tóxico para plantas como la lechu­

ga y los pepinos, en concentraciones tan bajas cono de una 

libra por acre. Virtualmente no es tóxico para otras plan­

tas tales como las habichuelas, el lino, algodón y hierba 
en e sta concentración; pero es extremadamente tóxico en con­

centraciones de cerca de 2 libras por acre, lío tiene toxici­
dad alguna en las más elevadas dosis, sobre otras plantas 

tales como cereales, zanahorias y garbanzos, mientras que 

es extremadamente tóxico en semillas tales como la moztaza, 

la valeriana, la hierba racimosa, etc.^ien todas sus concen­
traciones.

TABLA IV
D~(3ff4-Diclorofenil)-2-metilpentanamida.

___________________ dosificación en libras por acre.

. _6_. 4. 5 2 1 1/2 1/i 1/8
Lechuga ' loo loo loo loo loo loo loo loo
Mostaza loo loo loo loo loo loo loo 5o
Hierba lye loo loo 75 loo 0 0 0 0
Hierba Grass — loo loo loo 75 0

295
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Hierba Cola de 
Zorro loo - loo - - 0 0 —

id. arrac imada - - - - loo loo loo -
id. rizada - loo - loo loo loo - -
id.terciopelo - loo - loo loo loo - -
id. Canadá - - - - loo - - -
Habichuelas loo loo loo 5o 0 0 5o 0
Cereales 0 0 0 0 0 0 0 0
algodón loo loo loo loo 0 0 0 0
lino loo loo loo loo 0 0 0 0
Avena loo loo 0 loo 0 0 0 0
Zanahorias 0 0 0 0 0 0 0 0
Garbanzos - - 20 0 0 - - -
Apio 5o - 4o - - - - -
Cebollas loo - loo - ■ - - - -
Alfalfa - - loo - loo - - -
Guisantes - - 4o - lo/ - - -
Pepinos — — 100 •• 100 _

De la tabla expuesta se desprende que este herbici­
da es extremadamente tóxico para plantas tales coma la le­

chuga, alfalfa y pepinos, en concentraciones tan bajas com<i> 

1 libra por acre. Es virtualmente no tóxico para otras plan 

tas como el algodón y avenas, en esta concentración, pero es 

extremadamente tóxico en concentraciones de cerca de 2 li­

bras por acre. Virtualmente no tiene efecto alguno sobre 

plantas tales como zanahorias, cereales y apio, incluso en 

las más altas concentraciones, mientras que es extremadamei|L 
te tóxico para semillas tales como la mostaza, hierba crab 

hierba pig, en concentraciones de sólo 1 libra por acre.

las anilidas disustituí das', de esta invención, pue­

den ser aplicadas como un pre-emergente o como tratamiento 

post-emergente. En este último caso, el herbicida será apll



33o

335

34o

345

35o

355

-13-

O* -4 - v e  ' ü ¡ V ¿
\J» <TuV

cado al crecimiento de la planta. En el tratamiento pre-emer 
gente, el herbicida se aplica al terreno, normalmente al te 

rreno sembrado, antes del crecimiento de las plantas, usual 

mente, en el tiempo del sembrado de la coaecha . Aquí se dsn 

referencias para la vida de la planta incluyendo los dos 
tratamientos pre y post-emergente.

las anilidas disustituídas pueden aplicarse a la vi­

da de la planta por cualquiera de los tratamientos convencio­

nales, tales como en forma de emulsión, por suspensión acuc 

sa o en circunstancias que pueda convertirse en tal.

Pueden prepararse concentrados estables de herbici­

das en forma de emulsión acuosa, por ejemplo, mezclando cer 

ca de 5 a 75 partes de peso de anilida, unas 25 partes de 

disolvente como xileno, ciclohexanona, etc., y de 1 a 15 
partes de un emulsivo adecuado. A punto de usarse este con­

centrado, puede ser dispersado de cerca de 100 a 10000 par­

tes de agua, para formar una emulsión apta para extenderse. 

Una fo'rmula preferente de extensión, comprende un 20JÍ de pe 
so de xileno, del ingrediente activo.

Cuando la anilida esté apta para emplearse como un 

elemento para mojar, se fija de un 10 a 90 partes, por pe­
so de herbicida mezclado con 90 á 10 partes de un produc­

to apto, tal como el caolín, y de 1 á 10 partes de superfi­

cie actuante. El elemento a mojar puede ser entonces dispen­

sado cerca de 100 a 10000 partes de agua a punto de uso y 
¡pilcadas por un medio adecuado de extensión.

Cuando la anilida se emplea en forma de emulsión, se 
halla ventajosa la composición siguiente:
COMPOSICION I

N-(3-cloro-4-metilfenil)-2-metilpentanamida 26.0 i= 
lilehO: 64*0 g 
Superficie actuante (alkaril polieter lo.o
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Cuando la anilida es para ser empleada como ele. er­
ro a mojar, se halla más ventajosa la composición siguien

te:

COMPOSICION II
(3_cloro~4-metilfenil)-2-metilpentanamida 50.o f

Kaolin 47.0 f
Gliceron mannitan laurate 1,0 fo

lignosulfonato de sodio 1.0

Pdíliester alifático sulfonado 0.3 f

37o
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Composición III
N-(3-cloro-4-4metilfenil)-2-metilpentanamida 
Kaolin
linosulfato de sodio 

Sulfato láurico de sodio
En las composiciones reseñadas, todos los porcen­

tajes son de peso.
Estas composiciones tienen un carácter meramente 

ilustrativo, no limitativo, y pueden ser variadas sobre 

plios límites por los técnicos en este arte.

50.0 f e

4 8 . 0  f

1.0 fo

1.0

am-
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NOTA: - Descrito suficientemente lo que antecede,s<5 

lo resta consignar que lo que se declara propio y nuevo detL 

solicitante, es lo contenido en las siguientes

REIVINDICACIONES

1 - Procedimiento para obtención de una composición 
seleccionada herbicida, caracterizado por el hecho de que

comprende como ingrediente activo un
H 0 CEU
I II I 5■N - C - CH - R

Y
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cuerpo que tiene esta composición general, donde R es un g^u 

po alkil que tiene de 1 á 8 átomos de carbono, y X e Y son 

clorina, o grupipíaetílico similar adecuado.

2 - Procedimiento, según re'ivindi cación 1 caracteri-- 

zado por comprender como ingrediente activo N-(3-cloro-4- 

metilfenil)-2-metilpentanamida, esencialmente.
3 - Procedimiento, según reivindicaciones preceden­

tes caracterizado porque comprende como ingrediente activo 

esencialmente , IT— (3,4-diclorofenil)-2-metilpentanamida.
4 - Procedimiento, según reivindicaciones que ante­

ceden, caracterizado por el hecho de que la citada compo­

sición toma esencialmente forma de suspensión acuosa.
5 - Procedimiento, según reivindicaciones anteriore^ 

caracterizado esencialmente por el hecho de que la citada 

composición es una solución líquida emulsionable.

6 - Procedimiento, según reivindicaciones que anteci 

den, caracterizado poique la composición citada es un mate­

rial apto para ser empapado en agua.

7 - Procedimiento, según reivindicaciones de 1 a ó, 

caracterizado porque comprende el tratamiento de desarroll 

de plantas de especie deseada o no, mediante un compuesto 
yo desarrollo es

0 CEUn i 3- C - CH - R

o

cu—

donde B es un alkil grupo saturado, teniendo de 1 á 8 átol­

mos de carbono, y J. é I son clorina o grupos me til pudiemd 
ser en cantidades adecuadas en la concentración, la cual e 

fititóxica a la planta deseada, y substancialmente inofen­
siva al crecimiento de la planta elegida.

8 - Procedimiento, según reivindicaciones preceden-
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tes caracterizado esencialmente por el hecho del empleo de 

N-(3,4-diclorofenil)2-inetil pentanamida, apto para el trata­

miento de crecimiento de la planta escogida.
9 - Procedimiento, según reivindicaciones anteriores, 

caracterizado porque se aplica H-(3-cloro-4-metil)-2-metil-' 
pentanamida apto para el tratamiento de crecimiento de la 

planta escogida.
10 -Procedimiento, según reivindicaciones precedentes 

caracterizado por la preparación de nuevas anilidas disus- 

tituídas a partir de

H O CH,I II I
-I - C GH - E

donde E es un grupo alkil saturado, que contiene de 1 á 8 

átomos de carbono y X  é Y son el orina o grupos metílicos 

adecuados, que reaccionan en presencia de un ácido acepta­

dor o anhilina sustituida, teniendo la composición que sigie

con un hálido acílico a partir de

O CIEI O
CL - C - CH - E

donde E, X é Y se definen como antes se expresó en las rei­
vindicaciones precedentes.

11 - Procedimiento, según reivindicaciones anterio 
res. caracterizado porque el ácido receptor es esencialmen­

te trietilamina o carbonato sódico.

12 - Procedimiento, según reivindicaciones que ante 

ceden caracterizado porque la reacción se realiza esencialJ- 

mente en un disolvente orgánico.
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15 - Procedimiento, según reivindicaciones preceden­

tes, caracterizado poeque el disolvente orgánico es esencial­

mente benceno, zileno y eter etílico.

14 - PROCEDIMIENTO PAPA OBTENCION DE UNA COMPOSICION 
SELECCIONADA HERBICIDA.

Todo según queda descrito en la presente Memoria,que 

consta de diez y siete hojas foliadas y mecanografiadas poap 

una sóla cara, con un total de cuatrocientas cincuenta y 

nueve líneas.
Madrid 15 de marzo, 1959

p.a. C M f o '
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