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MEMORIA DESCRIPTIVA 

para s o l ic i ta r

P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N  

e n

E S P  A S A  

por VEINTE años
a nombre de HOGKER CHEMICAL CORPORATION, entidad norteamericana, 

establecida en Miagara F a lla , Nueva York, Estados Riidos de Amé­
r ic a ,  por:

"UN PROGED MIENTO DE HACER ACIDO 2 , 5 , 6-TRICLOROFENILACETICO* .

E sta  invención se re fie re  a composiciones de materia cono­

cidas como ácidos fe n ila cé tico s  clorados en e l núcleo.

La presente Invención se basa en e l concepto de un isóme­

ro de posición esp ecífico  de dicha clases de su stan cias, iden- 

5 tificad o  por su estru ctu ra molecular como ácido 2 ,3 ,6 - t r i c lo r o -  

fe n ila cé tic o . E ste concepto incluye también c ie rto s  derivados 

del isómeros que tienen la  estru ctu ra  molecular a n te rio r , es de­

c i r  los e s te re s , amidas, sa les  y cloruros de ácido del ácido 

2 > 3 » 6 -trlc lo ro fe n ila cé tico . E l  ácido y sus derivados tienen pro- 
10 piedades únicas como reguladores del d esarro llo  vegetal y her­

bicidas que no pueden predecirse lógicamente por la s  propieda­

des herbicidas establecidas de los isómeros conocidos de su ola-
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se* E l  uso de estos compuestos se mencionará con la  denomina­

ción de "herbicida” en toda esta so licitu d * Sin embargo, este  

término abarcará a la  vez un efecto  regulador d el d es-arro llo  

sobre las plantas y un efecto  m ortífero .

E l ácido puede prepararse de la  siguiente manera:

Brimelov y c o l . ,  JOS, 1951. 1208 describen la  preparación  

de 2 , 376-tric lo ro to lu e n o . Se coloca una cantidad de esta  sus­

tan cia  en una v a s ija  de cloracion  co rrien te  y se hace pasar clo­

ro elemental por e l clorotolueno bajo la  influencia de una lám­

para de vapor de mercurio de 250 vatio s para producir la  c lo ra -  

clon en la  cadena la te r a l ,  mientras se mantiene la  mezcla reac­

cionante a una temperatura comprendida entre unos 90® y unos 

130® centígrados. Cuando se han introducido aproximadamente 

70 a 80 moles % de la  cantidad de cloro  teóricamente n ecesaria  

para producir la  monooloración en la  cadena la te r a l ,  se interrum­

pe e l  paso d el cloro  y se fraccion a e l  producto de reacción pa­

ra  ex traer el cloruro de 2 ,3 ,6 - t r l  olor obe no i  lo a s í producido.

Sobre una solución de 37 ,5  partes de cianuro sódico en 40 

Partes de agua y 150 p artes de alcohol e t í l i c o  a re flu jo  se aña­

den lentamente 138 partes de cloruro de 2 ,3 ,6 - trie lo ro b en elio . 

Después de ca len tar a re flu jo  durante 4  y 1 /2  horas, se f i l t r a  

la  mezcla, se evapora para eliminar e l alcohol y los sólidos re­

siduales se re c r is ta liz a n  varias veces de metanol acuoso. E l  

Producto es un sólido c r is ta lin o  incoloro que funde a 58,9®C. 

y que se id e n tifica  como cianuro de 2 ,3 ,6 -tr lc lo ro b e n c ilo . E l  

rendimiento en las condiciones arrib a  d e scrita s  fue de 70 ¡£.

Se callentan 588 partes de dicho olanuro, durante una ho­

ra , con 1*816 p artes de ácido su lfú rico  acuoso de 65 %, a la  tem­

peratura de re f lu jo . La mezcla de reacción se en fría luego a la  

temperatura ambiente, se decanta e l  ácido acuoso y el producto

-  2 -
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de reacción, se lava con agua. Después de secar a l  a i r e , e l  pro­

ducto se r e c r ls ta l lz a  de benceno. E l  rendimiento es de 363 par­

tes  de ácido 2 ,3 ,6 - t r ic lo r o f e n lla c e t ic o . E l  punto de fusión del 

solido c r is ta lin o  Incoloro puro es 161® 0 .  La estru ctu ra  del 

compuesto se confirma oxidando con ácido n í tr ic o , que produce 

e l  ácido 2 , 3 , 6-tricloro b en zo ico  conocido.

Una formulación d el ácido que da un a ce ite  emulsifloable

que puede emulsionarse con agua en cualquier proporción es:

1 parte de ácido 2 , 3 , 6- tr io lo ro fe n ila c e tic o

6 .7  partes de xileno (como portador)

1 .7  partea de Atlox 3335 (que es un p o lioxietilen o  e t e r , ,e -
m ulsificador cerniereial)

En muchos casos, in teresa  desde un punto de v is ta  industrial 

matar 7  prevenir la  germinación de vegetación Indeseable, dejan­

do e l  terreno desnudo de vegetación durante periodos de tiempo 

prolongados. Por razones económicas, s e ría  conveniente que un 

producto químiee destinado a s a tis fa c e r  estas necesidades fuese 

altamente activo  sobre una gran variedad tanto de hierbas de ho­

ja  ancha como de maleza, re s is te n te  a l  ataque por lo s  microorga­

nismos d el suelo 7  que no fuese mu7  v o lá t i l  n i tampoco fácilmen­

te  arrastrab le  d el suelo por la  acción del agua.

La aplicación de ácido 2 ,3 ,6 - tr lc lo r o f e n lla c e tlc o  es ú til  

en este  aspecto 7  a dosis convenientes no previene e l  d esarrollo  

concurrente o subsiguiente de algunas especies de cosechas, ta ­

les como maíz, espárragos, lino 7 zanahorias.

Sin embargo, su empleo como herbicida es particularm ente  

ú t i l  en lugares donde conviene que no ha7 a d esarrollo  de plan­

t a s ,  ta l  como por ejemplo a lo largo de la  "'servidumbre de paso"' 

de los fe r r o c a r r i le s , v a llas  de protección de au top istas, campos 

de golf 7  tu b erías, e tc .  E l compuesto ácido 2 , 3 , 6- t r ic lo r o f e n i l -

-  3  -
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acé tico  posee propiedades especiales como herbicida ú t i l  en es» 

te  aspecto, siendo fundamental la  estru ctu ra  f í s i c a  p articu lar  

que corresponde a las  posiciones 2 , 3 , 6-

Algunos herbicidas conocidos ta le s  como ácido 2,4-jdicloro- 

fen oxiacético  y CIPO, o sea, e l  carbamato de isopropll U-(3-c lo -  

rofenllo) se han u tilizad o  en lugares donde se quiere combatir 

e l  crecim iento veg etal. E l  ácido 2 ,4 -d iclo ro fen o xiacético  t ie ­

ne e l  inconveniente de que su actividad en el suelo dura poco y 

de que es relativam ente poco activ o  sobre las  hierbas. E'llSlPC es 

indeseable a causa de que su actividad es inadecuada sobre la  ve­

getación de hoja ancha y de que su actividad dura poco.

Se han hecho algunos intentos para u t i l iz a r  isómeros de 

ácido trie lo ro fe n ila e é tico  como herbicidas ú tile s . Hemos encon­

trad o, a d iferen cia  de lo que se conocía hasta ahora en e s ta  téc­

n ica , que e l isómero en las posiciones 2 , 3 , 6-  es e l  único que t i e ­

ne una actividad importante. Los ensayos comparativos del isó ­

mero 2,3>6 » con los isómeros 2 ,4 ,  5 y 2 ,4 ,6 ,  han dado los s i ­

guientes resultados:

Isómero Isómero Isómero
2 ,4 ,5  2 ,4 ,6  2 ,3 ,6

Cantidades en kg. por 
cada 40 ,47  áreas 0 ,4 5 1,36 2,72 0,45 1,36 2,72 0,45 1¿5 2,78
Control % d e  hierba 
anual 0 0 0 0 0 0 95 96 lí)0

25 Control % de hoja ancha 0 0 0 0 0 0 100 300 100

Los ensayos realizados según se ha explicado arrib a  indican 

que los isómeros 2 ,4 ,5  y 2 ,4 ,6  d el ácido tr lc lo ro fe n lla có tico  no 

producen efecto  herbicida sobre las malas hierbas indeseables por 

encima de lo indicado, mientras que e l  isómero 2 , 3 , 6 , cuando se 

30 ap lica  en una cantidad de 0 ,4 5  kg. Por cada 40 ,47  á reas , d estru -
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ye e l  93 % de las hierbas anuales y e l  100 # de las malas hier­

bas de tipo de hoja ancha. Cuando se ap lica  en una cantidad de 

1,36  kg. por cada 40 ,4?  ¿ re a s , se destruye e l  98 f> de las hier­

bas anuales y e l  100 % de las de hoja ancha. Cuando se u t i l i -  

5 zan 3 ,7 3  kg. por cada 4 0 ,4 ?  ¿ re a s , re su lta  una destrucción com­

p le ta  tanto de las hierbas anuales como de la  maleza de hoja an­

cha. La "hierba azul” (Señero Poa) y algunas otras hierbas pe­

rennes muy convenientes son completamente re s is te n te s , toleran­

do hasta 9 ,0 7  kg* por cada 4 0 ,4 7  ¿reas sin  e fecto . Hay que so­

lo brentender que estas  cantidades se dan solo a t í tu lo  i lu s t r a t i ­

vo y no lim ita tiv o . Las cantidades d e l compuesto que deben ap li­

carse v arlar¿n  según sean las condiciones ex isten tes  en e l  momea» 

to de ap licació n , t a l  como la  temperatura, e l  estado d el suelo 

(húmedo o seeo ), e l  tipo de maleza que hay que d e s tru ir , e tc .

15 Por ejemplo, para combatir e l  crecim iento de maleza de hoja an­

cha, es su ficien te  0 ,3 3  kg. por cada 40 ,47  ¿reas* mientras que 

se n ecesitan  0 ,4 5  kg. por cada 40 ,47  ¿reas para lograr los re­

sultados más favorables en e l con tro l del d esarro llo  de hoja es­

trecha anual. Asimismo, se req u eriría  una cantidad mayor para 

maleza perenne de ra íz  profunda, t a l  como la  enredadera, en par­

t ic u la r , mientras que se n e ce sita ría  una cantidad menor para ve­

getación  menos densa. Se comprender¿ lógicamente por los exper­

tos en e s ta  técn ica , deducido de la  explicación a n te rio r , que la  

dosis de ap licación  v ariará  según sea e l tipo p a rticu la r de ma- 

^5 leza, los tipos de suelo , la s  condiciones atm osférica y otros fac­

tores y condiciones presentes en e l momento de ap licación .

Otra ventaja p a rticu la r  que re su lta  d el uso d el i s ómero 

3 ,3 ,6 -  como herbicida es su efecto  residu al en e l  control de emer­

gencia de malas hierbas. Bo solamente combate la  maleza presente 

en e l  momento de ap licació n , sino que tiene un elevado efecto re -
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sidual en e l  co n tro l de emergencia de maleza d e l suelo durante 

períodos considerables de tiempo que alcanzan hasta 2 años des­

pués de la ap licació n , según sean las dosis de la  misma.

Los esteres del acido 2;,3 » 6 -tr ic lo ro fe n ila c e tic o  son tan 

activos como e l  ácid o , con la  ven taja adicional de la  facilid ad  

de formulación con disolventes orgánicos, ta le s  como nafta de 

petróleo , queroseno, tolueno y análogos o como emulsiones de di­

chas disoluciones con agua. Entre esto s esteres figuran los de 

m etilo, e t i l o ,  p rop ilo , b u tilo , amilo, h exilo , h ep tilo , o c ti lo ,  

nonilo, d e cilo , dodecilo y la u rilo  (es d e c ir , este res  derivados 

de alcanoles) as í como a l i l o ,  o le ilo  y lin o le ilo  (es d e c ir , es­

te re s  derivados de alquenoles), e igualmente B -c lo ro e tilo , 

B ,B ,B ,-tr ic lo r o e tilo  y 2 -c lo ro a lilo  (es d e cir  este res  de a lca ­

noles y alquenoles c lo rad o s), y bencilo y otros alcanoles a r i l -  

8u stitu lao s . Algunos de los este res  poseen ventajas adiciona­

les cono se verá con más d e ta lle  en la  discusión que sigue.

Hemos descubierto que los esteres  de ácido 2,5?, 6- t  r i e l  oro- 

fe n il-a e e tico  con alcoholes a l ifá t ic o s  que tienen por lo menos 

un heteroátomo en la  cadena entre dos átomos de carbono o entre  

átomos de carbono e hidrógeno, tienen la  ventaja de una gran ac­

tividad pre-emergencia a l  lado de baja v o la tilid ad . Son compues­

tos convenientes los e ste res  de ácido 2 , 3 , 6- t r ic lo r o f e n ila c é t i -  

co con m etoxietanol, e to x ie tan o l, butoxietandL u otros a lco x ie ta -  

n oles, incluyendo los alcoholes que se conocen colectivamente 

en e l  comercio con e l  nombre de C ellosolves; metoxipropanol, e to -  

xipropanol, butoxipropanol y otros aleoxipropanoles; m etoxietoxi- 

etan ol, e to xie to xie tan o l, butoxietoxietanol u otros a lco xla lco -  

x ia lcan o les , incluyendo los alcoholes que se conocen en e l comer­

cio  con el nombre de oarb ito les; butoxietoxipropanol, etilenogü- 

c o l , d ie tile n o g lico l, tr le t i le n o g lie o l , p o lie tile n o g lico l, in -

-  6  -
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c luyendo los alcoholes conocid os en e l  comercio como Carboneares, 

y los monoalquiléteres de los mismos; p rop ilen oglicol, polimeti­

le n og lico l, g l ic e ro l , s o rb ito l, manitol y otros p ollh ld roxialca- 

noles* E l  enlace é te r  puede ser sustitu id o por un enlace t i  o 

o un enlace amino reteniendo algunas de las ventajas d el é te r -  

alcobol correspondiente* A sí, por ejemplo, e l  alcohol puede ser  

tio d ie tan o l, tiodipropanol, me t i  Ime rcap t  oe tan o l, mercapt octanol, 

trietañolam ina, dlmetilaminoetanol, dimetilaminopropanol y otros  

aminoalcanoles•

Pueden u tiliz a rse  también alcoholes c ic lo a l i f á t ic o s , ta­

les como alcohol te tra h id ro fu rfu rilico , que tengan heteroátomos 

en e l  an illo  o en las cadenas la te ra le s .

Estos esteres son también más solubles en agua que los a l -  

quileeteres sen cillo s  n o -v o lá tile s , siendo esto  una ventaja im­

portante en e l  tratam iento de plantas perennes de ra íz  profunda. 

Sin embargo, no son tan solubles como para que puedan ser arras­

trados d el suelo rápidamente por e l agua. Las solubilidades en 

agua a 25cC. para algunos compuestos representativos de la  serle

2 »3 i>6- t r i c lo r o f  e n ila cé tico  son las siguientes:

Acido lib re .......................
E s te r  m etílico  . . . .  
E ste r  iso b u tílioo  . . . 
E ste r 2 -e t l lh e x íl lc o  
E ste r  b u tll-C ellosolve  
E ste r  w0arboma*-15OOw *

. . . 9 ,1 6  g r . / l .

. . . 0,079 g r*/ l.

. . . 0,0064- g r . / l .

. . . 0,0031 g r . / l .

. .  . 0 ,1 2  g r . / l .
m lscible s in  lim ite

p o lle tile n o g lico l com ercial.

Hemos descubierto también que los e ste res  del ácido 2 ,3 , ‘6 -  

tr ic lo ro fe n ila c é tic o  con fenol y fenoles su stitu id os tienen c ie r ­

ta s  ventajas importantes sobre lo s  esteres  d el ácido 2 , 3 , 6- t r l -  

c lo ro fen ilacé tico  con alcoholes a l l f á t i c o s ,  en lo que se re f ie ­

re  a una elevada actividad herbicida y a la  p ersisten cia  en e l  

su ele . Estos e s te re s  abarcan los d el ácido 2 ,3 ,6 - t r l c lo r o f e n i l -  

a c é tic o  con fen ol, c re so le s , rllen o les  u otros alq u ilfen oles, fe -
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soles clorados» fenoles nitradas» n a fto le s , dihidroriboncenos, 

ácido s a l lo í l l c o ,  s a l i d  latos e hidroxlbif en ilos. Estos compues­

tos se dan solo de modo I lu stra tiv o  7 no lim itativo  de estos es­

te re s . También puede escogerse e l  grupo sustltuyente d el an illo  

a r llo  de manera que e l  fenol obtenido por h id ró lisis  d el e s te r  

2 , 3 , 6- tr ic lo ro fe n ilo  en e l  suelo o en e l te jid o  vegetal tendrá 

una flto to xicld ad  Importante que contribuirá junto con l a  unidad 

de ácido 2 , 3 , 6- tr ic lo ro fe n ila c é tlc o  a l  con trol resu ltan te de la  

maleza.

En aplicaciones de pre-emergencia, las sales acuosolubles 

de ácido 2 ,3 ,6- t r ic lo ro fe n ila c é tic o  7  los haluros de ácido de es­

te  ácido se han encontrado que no pueden d istin g u irse  esencial­

mente d el ácido lib re  en cuanto a su activ id ad . La ventaja más 

notable de las sales acuosolubles (por ejemplo la  de sodio 7  la  

de dlmetllámenlo) es la  facilid ad  7  economía de sus formulacio­

nes en medio acuoso. Las sales menos solubles en agua ta le s  co­

mo las de los metales d is tin to s  de los a lca lin o s , han demostra­

do ma7or re s is te n cia  a l  a rra stre  por lix iv ia c ió n .

Hemos descubierto también propiedades ventajosas de las  

2 , 3*6- trielorofen ilacetam ld as, oomo herbicidas para casos de 

aplicación e sp e cia l.

Las amidas del ácido 2 , 3 , 6- t r lc lo ro fe n lla c é tlc o  son menos 

p erju d iciales que e l  ácido o que sus esteres  para las plantas, 

cuando éstas se someten a la acción de los compuestos por ap li­

cación f o l la r .  E sto  se supone que resu lta  en parte por la  mayor 

Polaridad 7 la  menor lip o fllic ld ad  de las amidas con relación  al  

ácido o a sus e s te re s , pero en esta  d iferen cia  también pueden 

desempeñar un papel los faotores bioquímicos complejos. Desde 

un punto de v is ta  p rá c tico , e s ta  c a r a c te r ís t ic a  de las amidas se 

ha encontrado que pexmlte emplear 2 , 3 , 6-tricloro fen ilacetam id as

-  8 -
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para con trol de pre-emergencia de maleza, t a l  como por ejemplo 

en e l cesped, en la  proximidad de arbustos ornamentales, árbo­

le s , ooaechas f i ja s  u otras plantas v a lio sa s , sin  dallo para las 

hojas de estas plantas. E sta  c a ra c te r ís t ic a  valio sa  de las ami­

das se refuerza además por su pequeña v o la tilid ad . Hemos encon­

trado también que estas amidas son más re s is te n te s  que e l á c i­

do frente a l  a rra stre  d el suelo por la  acción del agua. Tampo­

co difunden hacia dentro del suelo con tan ta  rapidez como el ác i­

do. Por consiguiente, son particularm ente convenientes para es­

te riliz a c ió n  d el suelo a largo plazo, especialmente cuando e l  

área tratad a tiene que quedar netamente delim itada.

Estos derivados explicados arrib a  y las sales y e l  ácido 

son efectivos en general cuando se aplican en cantidades de 0,23 

kg. por cada 40 ,47  áreas o más, y para mayor facilid ad  de ap lica­

ción, puede u tiliz a rs e  cualquier diluyente c lá s ico  t a l  como a rc i­

l l a ,  harina de madera, t ie r r a  de batan, harina de s o ja , o un por­

tador líquido t a l  eomo agua, x llen o , queroseno, alcoholes y ce- 

tonas u o tro s , segón sean la s  c a ra c te r ís tic a s  de solubilidad del 

compuesto, las exigencias económicas y las de d istrib u ció n . Las 

formulaciones pueden contener agentes em ulslfIcantes t a l  como 

lauratos de s o rb ita l , agentes humectantes, ta le s  como a lq u ll-

arilsu lfon ato  sódico, alqullsulfonato sódico, y alq u ilsu lfato

sódico, y portadores de acuerdo con las  p rá ctica s  ya acred ita ­

das en la  técn ica  de los herbicidas. Las combinaciones de este  

herbicida con otros herbicidas o composiciones conocidas para 

con trolar e l  d esarro llo  de vegetación y p lan tas, con e l fin  de 

conseguir combinaciones y propiedades convenientes están compren­

didas dentro del e s p íritu  de e s ta  invención. Los compuestos de 

esta  invención pueden u tiliz a rse  ventajosamente en mezclas con 

otros compuestos capaces de producir una destrucción rápida con?.
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veniente de las plantas o de la  vegetación»

Son convenientes las cambinaciones de herbicidas de post­

emergencia, de acción rápida, con e l ácido 2 , 3 , 6- t r ic lo r o f e n il -  

acé tico  7  sus derivados, sirviendo los primeros para producir 

la  muerte inmediata de la  maleza p re-existen te  7  e l ultimo para 

e v ita r  un nuevo d esarrollo* Estos herbicidas de post-emergen- 

c ia ,  de acción rápida, 7a conocidos, ta le s  como clo rato  sódico, 

clorato-b orato  sódico, tr ic lo ro a c e ta to  sódico, 2 ,2-d lclorop ro -  

plonato sódico, 2 ,4-D , 2 ,4 ,5 -3 ? , ácido 2 -(2 ,4 -d i-c lo ro fe n o x i}p ro -  

piónico, ácido 2 -(2 ,4 -,5 -triclo ro fen o xl)p ro p ló n ieo , am lnotriazol, 

a ce ite s  de petróleo arom áticos, hexacloroacetona 7  co ta clo ro cl-  

clohexenona son ú tile s  en e s te  tip o  de combinación, E sta  l i s t a  

no tiene c a rá c te r  lim ita tiv o . Para la  e s te riliz a c ió n  to ta l  del 

suelo , son particularm ente ventajosas las combinaciones de á c i­

do 2 ,3 i6- tr ic lo ro fe n ila c e tlc o  7  sus derivados con herbicidas 

efectivos sobre hierbas perennes. Entre ta le s  herbicidas cono­

cidos figuran: p -clo ro fen il dim etilurea, (3 ,4 ¡-d iclo ro fen il) d i-  

m etil urea, 2,4-dli (etilam in^-6-c lo ro tr ia z in a  (sim .)» clo rato  

sódico, tr ic lo ro a c e ta to  sódico, ásteres  d el ácido tr ie lo ro a c e ti -  

co , 2 ,2 ,-dicloropropiomato sódico 7  esteres  d el ácido 2 , 2-d ic lo -  

roproplónico. E sta l i s t a  no tiene ca rá cte r  lim itativo  en cuan­

to  a las combinaciones posibles sino que es simplemente i lu s tra ­

tiv a  de algunas de las combinaciones convenientes.

Los siguientes ejemplos ilu strarán  la  preparación de va­

rio s  derivados de este  ácido*

Derivados de ácido 2 ,3 .6 - tr lc lo ro fe n ila c e tic o  

Ejemplo I  -  Preparación del cloruro de ácido

Se calien tan  diez p artes en peso de ácido 2 ,3 , 6- t r i c l o r o -  

fe n ila c ó tlc o , durante media hora, con 40 p artes en peso de clo­

ruro de tio n llo  a la  temperatura de re flu jo . Después de d e s tl-

^  —
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la r  e l  exceso de cloruro de tio n ilo , se d e s tila  e l  producto en 

un d estilad o r de recorrid o co rto ; es un líquido c a s i incoloro, 

p. de eb. 126 a 127e C. (5  am .í, 129 a 13IS 0 . (1  mm.), 1»5795*

Anal, c a le , para CgH^Cl^O: C l, 55,1» Encontrado Cl 55» 1- Puede 

5 U tilizarse  un procedimiento análogo para preparar e l  bromuro de 

ácido, empleando bromuro de tio n ilo .

Ejemplo 2  -  Preparación d el e s te r  m etílico

Se calientan  dos partes en peso d el cloruro obtenido en el  

Ejemplo 1 , durante media hora, con 4 partes de metanol, a la  tem- 

10 peratura de re flu jo ; se separa por d estilació n  el metanol que no 

ha reaccionado y e l producto se d e s ti la  y  se r e c r is ta l iz a  luego 

de hexano. Sólido incoloro P. de f .  52 a 54® 0 . ,  p. de eb. 178 

a 1819 c (20 mm.), 165 a  I659 c .  (8 mm.).

Pueden prepararse otros esteres de la  misma manera u t i l i -

15 zando e l  alcohol apropiado, t a l  como los sigu ien tes:

Radical alcohólico Punto de 
eb u llición  

« C.

Presión abso­
lu ta  mm. Eg. ”2 0 ,5 punto de 

fusión»
9 0 .

Isopropilo 130-140 1 .2  -  1 .4 1.5320
20 B u tilo  normal 175-176 5 .6 1.5323

2-e tih e x ilo 136-140 0 .0 5 1.5138
Laur i  lo 187-202 0 .1 1.5060

2-b u to x ie tilo 208-209 5.6 1.5222
B u toxietilprop ilo 170-205 0 .5 1.5041

{«"as»
25 Fenilo bruto 155 0.2 59- 6I

(a p a r t ir  de fenol 157-163 0 .3 5 6 1 .6 -6 2 .4 ]
y acido)

Pentaclorofenilo 174 . 5- 175.5

p -clorofenilo I8 5-192 0 .4 72-73
50 o -clorofen ilo 183-189 0 .4 83-84

2 ,4 -d ic lo ro fe n ilo 185 0 .2 78-81

2 , 4 , 5- t r ie  lorof e ni lo 202 0 .3 5 132-138

-  11
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Radical alcohólico  

14.11_—- __________—

Punto de 
eb u llición  

fi C.

Presión abso­
lu ta  mm. Hg.

a® K punto de 
20 >5 fusión,

« C.

2 ,4 ,6 -tr ic lo ro fe n Ü n 199-200 0 .3 5 114-116
2 , 3 , 6-triclorob en cilo 144-145
0-  hid r  oxif e ni lo 1Q3-1S6 0*3 95-100
2 -  ( 2 ,4 -d i o lorof e noxie tilo) 80 .5-82 .5
B eta-n aftilo 73-5-76.5
D e lts-n a ftilo 127-127.5

p -b u til(te r e . ) -fenilo 92-93 0 .1

o- y p -o c ti l f  enilo 203 0.2

30

Ejemplo 2 5 . Preparación de la  amida

E l cloru ro , t a l  como se prepara en e l  Ejemplo 1 , se añade, 

con agitación  constante, sobre una solución e térea , saturada de 

gas amoniaco seco en exceso con relación  a la  cantidad teó rica  

necesaria  y , después de 10 minutos, se f i l t r a  la  mezcla. Los so­

lidos se extraen  con benceno calien te  lo  mismo ĉ ue los sólidos  

obtenidos por evaporación d el f i l t r a d o . Los ex tracto s  bence ól­

eos ca lie n te s , después de f i l t r a r ,  depositan por enfriamiento un 

producto c r is ta lin o  in coloro , con rendimiento de 65 56. P . de f .
192 a 193» o .

Puede prepararse de la  misma manera o tras amidas, u tilizan -  
do la  amina adecuada, t a l  como:

Radical amida Punto de fusión 8 C.

B-metilo 218—219

tf, K-dimetllo 115-116

N, B -d ie tilo  87-88

Anilida 22; 1-222

Horf olida 140-141

H- (2 -hid ro x ie t i lo ) 153.5—154

12
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Radical amida Pontos de fusión e 0» 

73-74  

309-511

E ,K -d i-(2-h id ro x ie tllo )
E ,H -bis-etileno  

Ejemplo 2 6 -  2 ,3 ,6 -tric lo ro fe n iltio a ce ta m ld a

Se tra ta n  diez p artes de 2 ,3 ,6 - tr lc lo ro fe n lla c e to n itr i lo  
d isu eltas en 10 partes de p iridin a y 5 partes de trie tilam in a , 

oon sulfuro de hidrógeno seco , durante 4 horas a 2í0 -3 0 2 c . ;  des­

pués se a g ita  la  mezcla con 100 partes de agua. E l  precipitado  

sólido se separa por f i l tr a c ió n  y se re o r is ta liz a  de benceno y 

acetona acuosa, dando una cantidad casi te ó rica  de producto c r is ­

talin o  in co lo ro , p. de f .  193- 1952 o .

Anal. Oalc. para CgHgCl^lE: IT, 5 ,4 ;  S , 1 2 ,4 . Encontrado: 

» , 4 ,8 ;  S , 12:,7.

Ejemplo 27 -  2 i3«€ -tric lo ro fe n ila o e ta to  de p o lioxletilen o

Se callentan  nueve p artes del cloruro de ácido, según se 

preparó an tes, a 9O-IOO2 C .,  con 60 p artes de Oarbovar 150Ó (po­

límero comercial de óxido de etilen o  de peso molecular 5 00 -600 ). 

Se ap lica vacío para elim inar e l  cloruro de hidrógeno a medida 

que se forma. Al cabo de una hora, un expectro in frarro jo  de 

la  mezcla de reacción acuosa que no hay presentes ácidos orgá­

nicos ni cloruros de ácido apreciables sino una intensa banda 

de absorción c a ra c te r ís t ic a  del grupo carbonilo e s te r  a 5 ,7 4  mi- 

crones•
Se obtiene un resultado análogo con Carbowex 1540 (polí­

mero de óxido de etilen o  de peso molecular mayor de 1000$.

Ambos productos son ten sioactivos y capaces de em uisiflcar 

behceno y agua .

Ejemplo 26 -  2 . 3«6- tr lc lo ro fe n iIa c e ta to  de e tile n o g lico l

Se callen tan  en vacío a 1002 C ., durante una hora, 25 par­

tes  de e tile n o g lico l y 13 partes d el cloruro de ácido, prepara-

-  13 -
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do según se ha indicado an tes. Luego se añaden 200 partes de 

agua y 100 partes de benceno y se agitan  con la  mezcla de reac-  

oion. Se separa después la capa bencénica, se lava con agua, 

con disolución diluida de bicarbonato sódico, y o tra  vez con 

agua, después se seca sobre carbonato sódico y se expulsa e l  di­

solvente. E l jarabe residu al demuestra ser una mezcla d i f í c i l ­

mente separable de monoesteres y d ié s te re s .

Anal. Cale, para monoester C^H^Cl^Oy. 0 1 , 5 7 ,7

Calculado para e l  d ie s te r  01 , 4 2 ,1 .  Encontrado:40 ,7 .
Ejemplo 29 -  2 .3 .6 -tr ic lo ro fe n ila o e ta to  de tr le ti le n o g llc o l

Una mezcla de 50 partes de tr le ti le n o g llc o l  y 13 partes  

d el cloruro de ácid o , según se preparó anteriorm ente, se c a lie n ­

ta  a  100« C. durante una hora, en v acío . La mezcla resu ltan te  

se t r a ta  lo mismo que en e l ejemplo a n te rio r , con lo  que resul­

tan 11 partes de un jarabe incoloro ligeramente impurificado 

con tr le t i le n o g llc o l .

Anal. Gal«. para monoester C 1^0^: 0 1 , 2 8 ,7 . Encontrado:

2 6 ,9 .
Ejemplo 30 -  2 .3 .6 -tr ic lo ro fe n ila ce to u re id o

Se callen tan  a re flu jo  durante diez horas tre s  partes del 

cloruro de ácido, obtenido como se ha dicho a rr ib a , 1 ,5  Partes  

de urea y 40 partes de benceno. La mezcla se en fría  y se f i l ­

t r a  y los sólidos se re c r ls ta liz a n  de etan ol. E l producto, ob­

tenido oon rendimiento de 60 a 70 es un sólido c ris ta lin o  in­

coloro, p. de f .  240-241 - C.

Anal, Calculado para C ^ jy jl^ O g  - 0 1 ,  3 7 ,7 ; E, 9 ,9 -  Encontra­

do: o í ,  37|Sf E, 9 ,6 .

Ejemplo 31 -  2 .3 .6 -trio lo ro fe n ila ce to h id ra z ld a

Se calientan  a reflu jo  durante 2 horas dos p artes de 

^ ,3 , 6- tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de m etilo , tre s  partes de h id razi-

-

%
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na acuosa de 85 %t y 30 partes de etan ol. La mezcla se en fria , 

se f i l t r a  y los sólidos se c r is ta liz a n  de alcohol y agua. E l  

producto, obtenido con rendimiento c a s i cu an tita tiv o , es un só­

lido c ris ta lin o  incoloro que funde a 197 , 5- 198, 5* G.

Anal. Cale, para OgH^Gl Î^O: 01 , 4 1 ,9 . Encontrado: Cl¿ 4 2 .0  

Ejemplo 32 -  2 .3 .6 - tr ic lo r o f e n ila c e ta to  sódico

Sobre 54 partes de ácido 2 ,3 ,6 - t r ic lo r o f e n ila c e t ic o  se aña­

d e, con ag itació n , 4 ,5  p artes de hidróxido sódico como solución  

acuosa a l  20 luego se agrega una pequeña cantidad adicional de 

hidróxido sódico, con ag itació n , hasta que la  solución queda jun­

tamente a lc a lin a , para e l  indicador fe n o lftá le lo s . S i se quiere 

obtener la  s a l  sódica seca , se evapora la  solución con lo  que se 

obtiene un sólido c r is ta lin o  blanco.

Anal. Cale, para GgH^Cl^Oglfe: 0 1 , 4 0 ,? .  Encontrado: 4 0 ,5 .

La s a l  sódica se u til iz a  generalmente en solución acuosa. 

Su solubilidad según se determina por las últimas mediciones de 

Apunto de c r i s t a l " , es la  sigu ien te!

Temperatura 2 0 . Solubilidad (peso por
olento) en agua

20

25

50

6 21
ID 23
14 26
18 30
24 3334 41

Para comparación, la  s a l  sódica d el ácido 2 ,4 -d iclorofen o xiace-  

t i c o ,  es únicamente soluble en la  proporción de 3 ,5  por ciento  
a la temperatura ambiente.

Ejemplo 53 -  2 ,3 .6 -tr ic lo ro fe n ila o e ta to  cálo ico

Una solución de la  s a l  sód ica, preparada según se ha indi­

cado en e l  Ejemplo a n te rio r , se a ju sta  a pE 6-8 añadiendo pe­

queña oantidad de ácido acé tico  diluido, luego se agrega una so­

lución ca si saturada de cloruro ca lc ico  hasta que no se aprecia

-  15
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¿i ;

p recip itació n . La s a l  c a lc ic a  precipitada se f i l t r a  y se lava 

con agua y metanol ca lie n te . E l producto se disuelve en parte  

en e l  agua empleada para los lavados. Por lo tan to , este  agua 

se re c ic la  a la  operación de p recip itación  en c ic lo s  p osterio- 

5 r e s .  E l  producto es un pblvo amorfo blanco, moderadamente so­
luble en agua.

Anal, c a le , para (CgH^Gl^O^Ca: 0 1 , 3 8 ,2 . Encontrado: 0 1 , 3 8 ,6  

Ejemplo 34- -  2 ,5 .6 —tric lo ro fe n lla ce ta to  cúprico

Una solución de la  s a l  sódica, t a l  corno se prepara en e l  

10 Ejemplo 2 8 , se t r a ta  con una solución acuosa ca si saturada de 

n itra to  cúprico hasta que no se produce p recip itació n  v is ib le ; 

se f i l t r a  e l  p recip itado , se lava con agua y se seca a l  a ire .

E l producto es un polvo amorfo de color azul c la ro , ca si inso­
luble en agua.

15 Anal, c a le , para (CgH^Ol^OgJg Cu : 0 1 , 3 9 ,4 . Encontrado: 01 , 39,3 

Ejemplo 35 -  Sal ferro sa

Se tra ta n  40 partes de cloruro ferroso te trah id rato  en 100 

partes de agua, con una solución de tr ie lo ro fe n lla c e ta to  sódico 

obtenida disolviendo 3® p artes de ácido tr ie lo ro fe n ila c ó tic o  

20 (48 % de isómero 2 ,3 ,€t) con la  cantidad te ó rica  de hidróxido só­

dico en 100 partes de agua. Después de ca len tar durante 15 minu­

tos a 90- 100® 0 . ,  la  mezcla se f i l t r a ,  resultando 27 partes de 

sólido amorfo de co lo r pardo grisáceo c la ro , ca si insoluble $n 
agua.

25 Anal, c a le , para FeíGgH^CljOgJgj Fe, 10 ,48 . Encontrado: Fe, 10,3 

Ejemplo 36  -  S al de c in c .

Se tra tan  20 p artes de cloruro de cinc y 40 partes de ace­

ta to  de sodio trih id ra to  en 100 partes de agua, a 90-100®C., con 

100 partes de una solución de trie lo ro fe n lla ce ta to  sódico, obte- 

30 nida como en e l Ejemplo a n te rio r . Besultan 23  partes de produc-
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to  so lid o , blanco, inso lab le en agua.

Anal. c a le , para Zn (CgH^Cl^Og)^ Zn, 1 2 ,0 . Encontrado: Zn, 11,3 

Ejemplo 37 -  S a l amónica

Una solución de 5 partes de ácido 2 ,3 ,6 —tric lo ro fe n ila cé -  

5 t ic o  en 70 p artes de é te r  seco se satura con gas amoniaco seco.

E l precipitado resu ltan te  se separa por f i l t r a c ió n  y se lava con 

e te r . E l producto es un solido c r is ta lin o .in c o lo ro , que se des­

compone gradualmente por encima de 100S 0 . Es muy soluble en 
age®.

1° Anal. Calo, para CgEgCl^U : H, 5 ,47  Encontrado: E, 5 ,2 1 .  

Ejemplo 58 -  S al de metllamónio

La preparación se re a liz a  como en e l  Ejemplo 1 5 , u tilizan ­

do gas metilamina seco. E l producto es un sólido c r is ta l in o ,  

blanco soluble en agua. P . de ? .  144-147s C.

15 Anal. C ale, para C^Hj^Cl^Dgff: E, 5 ,2 .  Encontrado: E, 5 ,1  

Ejemplo 39 -  S a l de dlmetllaminio

Xa preparación se re a liz a  de la  misma manera que en e l  Ejem­

plo 13, utilizando gas dimetilamina seco . E l  producto es un só­

lido c r is ta lin o  blanco acuosoluble, algo higroscópico.

20 Anal. Cale, para C^H^Cl^Og^ 4 ,9 *  Encontrado: E, 4 ,8
Para determinar la actividad in trín seca  reguladora d el cre­

cimiento vegetal, los compuestos de la  presente Invención se en­

sayaron mediante la  prueba siguiente: se germinaban sem illas de 

pepino a temperatura ambiente sobre un lecho de celulosa irapregna-

25 do con soluciones d ilu id a , suspensiones, o emulsiones acuosas del 

compuesto que se quería ensayar, y se medía e l  porcentaje de inhi­

bición de la  longitud de r a iz , respecto a co n tro les , a los tre s  

d ías de haber colocado las sem illas en e l medio. Los resultados  

fueron los siguientes:

-4 7 -
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TABLA I

Inhibición a l  d esarrollo  de ra íz  de pepino

Inhibición ñor ciento a la  
concentración indicada

5 Compuesto 33 oran. 64 anm. 12®
Acido 2 ,3 ,6 - tr ie lo ro f e n ila c é tic o 82 83 85
2 » 3 » 6 -tric lo ro fe n ila ce ta to  de 

isopropilo
62 65 76

10
2 ,3  ,6-  tr ie lo ro f  e n ila c e ta t© de 2-e  t i 1-  

hexilo
34 41 50

2 , 3 ,6- tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de te tra h i-  
d rofu rfu rilo

77 81 83

2 »3*6- t r ie  lo r  ofe ni, lace ta to  de oarb lto l 82 85 86

15
2! ,3j6- tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de 2-h i-  

d ro rie tilo
80 82 85

2 ,3*6- t r i c lo r o f  e ni lace ta to  de t r l e t l -  
lenoglicol (mono)

85 84 85

2 ,3  *6- tr io  lo ro fen ilace ta to  de fen llo 74 82 86

2 *3*6- trielorofenilacetam ida 61 65 77

20 U-2-hid r o x ie t i l- 2 , 3*6 - t r ie  lorof e n il-  
acetemida

8 19 37

H, V  -b ise  t i  le no 2 , 3*6- t r io  lorof e ni 1-  
. acetamida

0 4 ?

2 , 3 ,6- trielo rofen iltioacetam id a 45 63 56

25 2 # 3 ,6- t r i c l o r  of enilacetoureidio 55 61 65

2 , 3 , 6- trielo ro fen ilacetoh id razid a 65 73 77

3*6- tr ic lo ro fe n ila ce ta to  de 
carbowax 1500

Herbicidas comerciales para comparación

81 85 95

30 4-clo ro fen ild  im etilurea 13
3 ,4 -d ic lo ro f  e ni Idim etllurea 30

Acido 2-m etil-4-elorofen o xiaeético 75
(ppa. -  p artes f»or m illón ).

Estos datos sirven  para demostrar la  amplia actividad en-

18 -



24 8820
t r e  esteres y amidas d el ácido 2 , 3 , 6—trlc lo ro fe n ila có tico ; sin  

embargo, las actividades re la tiv a s  de estos compuestos bajo con­

diciones p rá c tic a s , pueden modificarse por e l tipo de suelo , la  

d iferen cia  de las especies, la  acción de los microorganismos del 

5 suelo, la  luz, e l  efecto  de agentes au xilia res  y otros muchos 

fa c to re s , como se demuestra por los ejemplos que se dan a con­

tinuación*

Para valuar varios de los derivados del ácido 2 ,3 ,6 - t r i -  

clo ro fen ilacé tlco  bajo condiciones de pre-emergencia de empleo,

30 se rociaron p arcelas , marcadas sobre un suelo margoso arenoso,

e infestado naturalmente con garranchuelo (D igitaria  Sangulnalls) , 

hierbacana o zuzón, c a rr lc e ra  y  pamplina, después de p lantar y 

antes de la  aparición de la s  eapecles sembradas, con los com­

puestos que se rese&an en la  tab la  sigu ien te , a la s  dosis que 

15 se indican, Los resultados observados después de tre s  semanas 

se dan en la tabla*

tabla I I

Control de pre-emergencla de hierbas y maleza de hoja ancha

Amplitud de control

20

Compuesto

Dosis
k g ./4 0 ,4 ?

áreas
Hierbas Raleza de 

hoja ancha

Ac^do 2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n iZ -  
a ce tico

0 ,2 3 6 8 -9

25 Ac^do 2 ,3 ^ 6 -tr ic lo ro fe n il-  
acetieo

0 ,4 5 9 9-30

Acido 2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n i1 -  
acetico

0 ,90 10 10

30
Acido 2 ,3 ,6 - t r io lo r o f e n ll -  
aoetlcó

1 ,81 10 20

2  ̂ 3 t r ie  lorof e ni lace ta to  
sodlco

0 ,4 5 9 9-10

2 j3 y 6 -tr ic lo ro fe n ila ce ta to  
sodioo

0 ,9 0 10 10
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TABLA I I

Control de pre-emergencia de hierbas 7 maleza de lio,1a ancha
amplitud de control

5
Dosis

k s .A 0 .4 7
Compuesto oreas

Hierbas maleza de 
hoja, ancha

2 ,3 , 6-tr io lo ro fe n ila e e ta to  
sodico

1 ,81 30 20

10
2 , 3 ,6-tr lo lo ro fe n ila e e ta to  
de metilo

0 ,2 3 6 9

2 , 3 , 6-tr ic lo ro fe n ila e e ta to  
de m etilo

0 ,4 5 7-8 9

2 »3*6- trie lo ro fe n ila c  etato  
de metilo

0 ,9 0 9 10

15 2 , 5 ,6- trlo lo ro fen ilaee ta to  
de S-butilo

0 ,2 3 7 9

2 ,3 , 6- trio lo ro fen ilaee ta to  
de fí-butilo

0 ,4 5 6 -7 9

20
2 , 3 -6 -1 r  i  e lo r  of e ni lac e t  a t  o 
de S-butilo

0 ,9 0 8-9 10

2 , 3 , 6-tr io lo ro fe n lla e e ta to  de 
b u ti1-C ells  olve

0 ,2 3 7 9

2 , 3 ,6-tr ic lo ro fe n lla e e ta to  
de b u ti1~Cellosolve

0 ,4 5 7 -8 10

25 2 , 3 ,6- tr ie lo ro f  enllae e tato  
de butll-C ellosolve

0 ,9 0 9^10 10

2 , 3 ,6 - trie lo ro fe n lla e e ta to  
de fen llo

0 ,2 3 7-8 9

30
2 , 3 , 6- tr ic lo ro fe n ila e e ta to  
de fen llo

0 ,4 5 9 9-10

2 , 3 , 6—trio lo ro fen ilaee ta to  
de fen llo

0,90 9-10 10

2 , 3 , 6—trie lo ro fe n lla c e t amida 0 ,2 5 8 9
3 , 6- triclorofenilaeetam ida 0 ,4 5  N 9-10 10

35 2 , 3 ,6- trielorofenllaoetam ida 0 ,9 0 10 10

E-meti1- 2 , 3 , 6- tr ic lo ro fe n ila c e ta -  
mida 0,23 Gryl 0-1

It-me t i  1- 2 , 3 , 6 -1 r ic  lorof e ni la ­
ce tajaid a ^

0 ,4 5 0-1 5-6

' - ¿ o
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SABIA I I

Control de Pre-emergencia de hierbas y maleza de ho.1a ancha

Amplitud de control

5
Compuesto

Dosis
k g ./4 0 ,4 7  

áreas

Hierbas Maleza de 
hoja ancha

B -m etiL -2 ,3 ,6~ tric lorof enil— 
acetamida

1 ,81 0 -1 6-7

10
E, B L d ietil-2 , 3?6- t r ie lo ro f e n i1— 
acetamida 0 ,2 3 0 -1 0*1

B, B-die t i  1- 2:, 3 , 6- t r io  lorof eni 1-  
acetamida 0 ,4 5 0 -1 5 -6

B, B*di e t i  1 -2 ,3  ,'6- t r ie  lorofen i1- 
acetamida

1 ,81 0 -1 6-7

15 B, IW ia li  1- 2- c loroacet amida 1 ,81 0 -1 0

(herbicida comercial conocido, 
para comparación)

3 ,6 2 1-2 0

O » no hay co n tro l; 1-3 ■» lig e ro  daño, con trol lig e ro ; 4 -6  ■» da­

ño moderado, con trol regular; 7-9  « daño Intenso, buen con trol; 

20 10 > control completo (plantas ausentes o muertas)

Para ap reciar e l  efecto  d el ácido 2 ,3 ,6 - t r ic lo r o f e n i ls c é -  

t ic o  y varios de sus derivados sobre una cosecha económica, se 

planto maiz en suelo arenoso saturado con agua* E l rociado de 

los compuestos se hizo a l  cabo de 1 día* Dentro de la s  30 horas 

23 del rociado, cayeron 76 mm* de llu v ia ; 126 mm* de llu v ia  cayeron 

dentro de la  primera semana después de rociar* Los datos de la  

tab la siguiente se tomaron cuando e l maiz de control ten ía  una 

altu ra  de 15>24 a 17 ,78  cm#

(Sigue la  Tabla I I I )
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TABIA I I I

Acido 2 ,3 ,6 - tr ie lo ro fe n ila c e tic o  y derivados; daño comparativo 

sobre maíz en. suelo lig ero  bajo condiciones húmedas.

Compuesto Daño a dosis especificadas (k g ./
3 40 ,47  áreas}

0 ,2 3 0 ,4 5 0 ,9 6 1 ,36 1 ,81 2,72

Acido 2 ,3 ,6 - t r io lo r o f e n i l -  
acétlco

1-2 3 3 - 10 30

10
2 i3 ,6 -tr ic lo ro fe n lla c e ta to  
de metilo

- 0 -1 2 -3 4 -5 • 9

2 ,3 i6 -tr lc lo ro fe n lla c e ta to  
de S-bu t i  lo

0 0 0 - 1

2 ,3 ,6 -tr ie lo ro fe n ila c e ta to  
de b u tll-C ellosolva

0 0 0 -1 • 1

15 2 ,3 ,6 -  t r ie  lorof e n llac et amid a 0 0-1 0 -1 0 -1
(10 » muerta; 9 -7  ■ daño Intenso; 6 -4  » daño moderado; 3 -1  • da­

ño lig ero , O «* sin  daño) .

Se rociaron  p arcela de suelo ligero  a principios de septiem­

bre en las proximidades de Wilson, Me«  York, se hicieron obser- 

20 vaciones en pamplina, mostaza y hierbas anuales tard ías que ger­

minaban por lo menos tre s  semanas después d el rociado, realizán ­

dose estas observaciones para determinar la e f ic a c ia  de larga  

duración de los compuestos de ensayo sobre hierbas de germina­
ción ta r -d ía .

25 Los resultados fueron los sigu ien tes:

(Sigue lab ia 17 )

-  22 -



Actividad comparativa de pre-emergencia sobre hierbas de gerrai

nací ion ta rd ía .
Control por ciento

5 C (supuesto k|
Dosis
? ./4 0 ,4 f
breas

Pamplina Mostaza Hierbas
anuales

Xcido 2 ,3 ,6 - tr io lo ro fe ­
ndí acá t i c  o

0 ,2 3 20 99 0

10 Acid o 2 , 3 ,6 - tr ie lo ro fe -  
n ilace tico

0 ,4 5 80 100 10

Acido 2 ,3 ,6 - triolorofen fU  
a ce tico

0 ,9 0 100 300 75-80

Aeido#2,3#6-triclorofe*»  
n ila ce tico

1 ,81 300 300 100

15 2 ,3 ,6 -tr ic lo ro fe n ila c e -  
ta to  de metilo

0 ,2 3 20 50 10-20

2,3» 6 - trie lo ro fe  n ilac e- 
ta to  de m etilo

0 ,4 5 70 99 40

20
2 ,3 ,6 - t r ie  1 or ofe ni la ce -  
ta to  ¿e metilo

0 ,9 0 95 300 300

2 ,3  >6-trie lo ro fe n ila ce -  
ta to  de 3í-btttilo

0 ,2 3 50 50 10-20

2 ,3 ,6 -tr ic lo ro fe n ila c e -  
ta to  de Jt»butile

0 ,4 5 60 90 40

25 2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila ce -  
ta to  de U-butilo

0 ,9 0 100 100 70

2 ,3 ,6 -tr io lo ro fe  n ilace-  
ta to  de b u tilce llo so lv e

0 ,2 3 80 10 0 -5

50
2 ,3 ,6 -  tr io  lo ro f eni lace*» 
ta to  de b u til  Cellosolve

0 ,4 5 99 100 75-80

2 ,3 ,6 - tr io lo ro fe n ila ce ta - 0 ,9 0 100 300 90
to  de b u til Cellosolve

Parcelas de campo infestadas naturalmente con tina variedad 

de malas hierbas de hoja ancha, principalmente armuelle s ilv e s -  

35 t r e ,  hierbacana, y quenopodio, a s í como varias hierbas anuales, 

se araron, se trabajaron con e l  arado de discos y se sometieron 

a un rociado de pre-emergencia con varios derivados de ácido

2 3  -
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24 8820
2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila c é tic o  a razón de O,23 kg* y 1 ,36  kg. por

cada 40 ,47  á reas . Siguió un periodo de tiempo seco durante 6 

semanas, a l  cabo del cual se examinaron la s  p arcelas . Los con* 

tro le s  de maleza de hoja ancha de las parcelas se tra ta ro n  con 

ácido 2 ,3 ,6 - tr ic lo r o f e n ila o é tic o , la  s a l  dlmetilamonlo del mis* 

no, 2 ,3 ,6 -trlc lo ro fe n ila ce ta m ld a , 2 ,3 ,6 - .tr ic lo ro fe n ila e e ta to  de 

b u tllce llo so lv e , 2 ,5 ,6 - tr ie lo ro fe n ila c e ta to  de tetrah idrofurfu - 

r i l o ,  2 , 3 » 6 -trie lo ro fen ilace ta to  de 2 -h id ro x ie tilo  y &-2(hidro- 

x ie til)-2 » 3 ,6 -tr ic lo ro fe n ila c e ta m id a . E l recuento de malas hier­

bas fue de 5 a  10 ^ d el con trol en todas las paroelas (90 a  $3% 

control) a l a  dosis de 0 ,2 3  kg. por cada 40 ,47  á reas , y menos 

de 1 % (mejor que e l control de 99 %) a la  dosis de 1 ,36  kg. 

por cada 40 ,47  á re a s . Se rociaron (tratam iento de post-emer- 

gencia) parcelas que contenían trig o  sarraceno de un mes, habas 

reventonas, avena y tomates, con estos mismos productos quími­

cos, a razón de 1 ,36 k g ., y las parcelas se inspeccionaron tre s  

semanas después. Las paroelas con ácido 2 ,3 ,6 - t r ic lo r o f e n i l -  

a cé tlco , su s a l  de dlmetilamonlo, e l 2 ,3 ,6 - t r ic lo r o f e n ila c e ta -  

to de b u til C ellosolve, e l 2 ,3 ,6 * tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de te tra -  

hidrofurfurilo y e l 2 ,3 > 6 -tr ic lo ro fe n ila c e ta to  dé 2 -h id ro x ie ti-  

lo presentaban una grave inhibición de todas las cosechas men­

cionadas; la  parcela de 2 ,3 ,6 -tric lo ro fe n ila ce ta m id a  presenta­

ba solo inhibición moderada de los tom ates, las habas revento­

nas y e l  trig o  sarraceno; la  parcela de K -(2 -h id ro x ie til)-2 ,3 ,6 -  

t r ic lo r o f  enilacetamida no manifestaba inhibición importante del 

trig o  sarraceno, e l tomate y el haba. Este ejemplo muestra la  

ventaja de las amidas en relaoión  con su ausencia re la tiv a  de 

efectos p erju d iciales de post—emergencia sobre las cosechas.

En otra  serle  de ensayos se usó un área que presentaba 

una in festación  natural con v arias hierbas anuales n atu rales.

-  24  -
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Se tra taron  con discos de las parcelas y se rociaron con los di­

versos productos químicos a in v estig ar, inspeccionándose 6 se­

manas más tard e. Los resultados fueron los siguientes:

Producto químico Dosis
k f^ /40 ,4?

Control por cien­
to  de hierbas 
anuales (promedio)

2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de 
m etilo

0 ,2 3 10-20

10 2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de 
metilo

0 ,4 5 40

2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de 
m etilo

0 ,9 0 75

15
2 ,3 ,6 -tr ic lo ro fe n ila c e ta to  de 
B-butllo

0 ,2 3 10-20

2 ,3 ,6 -tr ic lo ro fe n ila o e ta to  de 
B-butilo

0 ,4 5 40

2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila ce ta to  de
K-butilo

0 ,9 0 70

20 2 ,3 ,6 - trie lo ro fe n ila ce ta to  de. 
b u til Cellosolve

0 ,2 3 40

2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n lla c e ta to  de 
b u til Cellosolve

0,45 75-80

25
2 ,3 ,6 -tr ic lo ro fe n lla c e ta to  de 
b u til Cellosolve

0 ,9 0 90

E l ejemplo a n terio r muestra la  mayor p ersisten cia  de un 

aleo xia lq u ileste r en comparación con alq u ilesteres  in fe rio re s .

P arcelas de campo que presentaban in festación  n atural con 

armuelle s ilv e s tr e , quenopodio y hlerbacaoa se araron, se traba» 

30 jaron con discos y se sometieron a rociado de pre-emergencla con 

varios esteres  a razón de 0,23  kg. y 1 ,81  kg. por cada 40,4-7 

áreas* Las parcelas se inspeccionaron se is  semanas después. En 

la  siguiente tab la  se indican las observaciones.

-  23 -
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Es'Jer del ácido 2 , 3 , 6- t r ic lo r o f e n i l -  Control de maleza fte ho- 
acetico  (k g ./4 0 ,4 7  áreas) ja  ancha, promedio*

Isopropilo (0 ,25 ) 20-30

B-butilo (0 ,25 ) 20-30

2-e tl lh e x ilo (0 ,25 ) 10-20

Laurllo (0,2:3) 10-20

C arbitol (0 ,2 5 ) 40-50
Carbowax-350 (0 ,23 ) 30-40
Carbowax-750 (0 ,25) 30-40

Isopropilo (1 ,81 ) 100

B-butilo (1 ,81 ) 90-95
2-e tl lh e x ilo U ,8 1 ) 50-60

Laurilo (1 ,81 ) 40-60
C arbitol (1 ,81 ) 100

carbowax-350 (1 ,81 ) 100

Carbowax-750 (1 ,81 ) 100

*10 0  -  :[Recuento de maleza en la  parcela de ensayo x  100)
(Recuento de maleza en e l  control)

E ste ejemplo demuestra la  disminución de actividad cuan­

do se in tenta disminuir la volatilid ad  mediante e l  uso de gru­

pos alquilo ordinarios de peso molecular mayor, y la  manera de 

e v ita r  dicha disminución mediante e l  uso de grupos alquilo que 

tienen heteroátomos en la  cadena.

En otra se rle  de ensayos en campo, parcelas que padecían 

una in festación  natural con armuelle s ilv e s tr e , quenopodio y 

hierbacana, se araron, se trabajaron con los discos y se some­

tiero n  a rociado de pre—emergencia, inspeccionándose dos meses 
más tard e .

-  2 6  -



Compuesto

24 882
BOSÍS

k g ./4 0 ,4 ?
aireas

0
Control por < 
de maleza de 
ancha (p romee

0 ,2 3 10-20

0 ,2 3 80-90

0 ,2 3 80-90

0 ,2 3 95-100

0 ,2 3 75-85

0 ,2 3 90-95

0 ,2 3 60-70

- 0

2 .3 .6 -  tr ic lo ro fe n ila c e ta to  
5 t e  latir i  lo

2 .3 .6 -  trio lo ro fe n ila c  e ta t  o 
de e tilen o g lico l

2 .3 .6 -  t r ic lo r o f  enl lacetato  
de tr le ti le n o g lic o l

10 2 ,3 ,6 —trie lo ro fe n ila ce ta to
de b u til Cellosolve

2 ,3 * 6 -tr io lo ro fe n ila ce ta to  
de b u tcrietoxip r opilo

2 .3 .6 -  tr ic lo ro fe n ila ce ta to  
13 de te trah id ro fu rfu rllo

2 .3 .6 -  tr ic lo ro fe n i la ce ta to  
de polipropllenogllcol

Ensayo en blanco

P arcelas de campo que estaban infestadas naturalmente con

20 armuelle s ilv e s tr e , hierbacana, llan tén , y nwitchgrassm (Fani-

cum c a p il ia r e } , especie de m ijo, se araron , se trabajaron  con

los d isco s, se plantaron con ryegrass y se rociaron  con varios

productos químicos a dosis de 0 ,4 5  kg» por cada 40 ,47  áreas a

fin ales de primavera* Al cabo de dos meses, en cuyo tiempo se

25 produjeron llu v ias  in ten sas, se inspeccionaron las p arcelas.

•A continuación se dan las observaciones reg istrad as .

-  27  -



248820
Recuento promedio de maleza con la­
lación a l control (jg)

r%-.

*Producto químico
Armuelle
s ilv e s tr e

Hierbacana "Witchgrass’*' Llan­
tén

"Rye-
grass*

5 2 , 3 , 6 - trie lo ro fe n i1- 
acetato  de fen ilo

5 0 5 0 30

2 ,3 » 6 -tr ie lo ro fe n i1- 
acetato  de 2-h id ro- 
x ie t i lo

40 5 20 0 60

10 2 ,3 ,6 - tr ic lo r o fe n il-  
acetato  de 2-buto- 
x ie t i lo

20 0 10 10 60

2 ,3 » 6 -tr ic lo ro fe n il-  
acetato  de sodio

20-30 0 20 0 60

15 Acido 2 .3 ,6 - tr ie lo ro ­
feni lace tico

20-30 0 20 0 50

0*
p -clo ro fen il dim etil urea 20 

(herbicida com ercial}
JO 20 90 10

t 0 ontrol 100 100 100 100 100
20 Estos datos 

sobre la  maleza de

indican la  gran actividad d el e s te r  fe ni Ileo  

hoja ancha y hierbas de sem illa.

P arcelas de campo que tenían una in festación  natural con 

"Witchgrass® y otras hierbas anuales se araron , se trabajaron

con discos y se rociaron* Sin  embargo, durante e l mes siguien- 

25 te  se produjo una llu v ia  excepcionalmente pequeña, después de lo 

cual se inspeccionaron las parcelas* En este  caso , una dosis de 

2 ,3 » 6 - trie lo ro fe n ila ce ta to  de fen ilo  de 1 ,81  kg. por cada 40 ,47  

áreas dio solamente 50 % aproximad ame nte de control de hierbas 

anuales pero e l 2 ,3 ,6 - tr ie lo ro fe n ila ce ta to  de o-hidroxifenilo  

30 dio un control de 100 Jg* E ste ejemplo demuestra que la  presen­

c ia  del grupo hidroxi sobre e l  an illo  fen ilo  es beneficiosa en 

estas  condiciones de sequedad d el suelo*
Se ha observado que los derivados de ácido ,3 , 6 - t r ie  loro­

fen i la cé tico  que son extraordinariamente resisten tes  a la  hidró-

-  28 -
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l i s ie  en e l  suelo , son de poca utilidad  como herbicidas» Entre 

estos derivados figuran la  N, B* -b i  sme t  i  le noamid a y e l  n i tr i lo  del 

ácido. Sin embargo, en conjunto, los derivados d el ácido 2 ,3 ,6 -  

tric lo ro fe n ila cé tic o  han demostrado, por lo  menos, c a r a c te r ís t i -  

5 cas convenientes.

lo s  ejemplos.de la s  composiciones de nuestra invención y  

los métodos para su preparación y u tiliz a c ió n  que se han d escri­

to en lo que precede, se han dado con fin es ilu s tra tiv o s  pero no 

lim ita tiv o s. Como es n a tu ra l, los expertos en esta  técn ica  pue- 

10 den deducir o tras muchas modificaciones y variantes evidentes 

basadas en la  explicación  de nuestro descubrimiento b ásico . Se 

entiende que todas e lla s  entran dentro d el alcance de nuestra In­
vención.

E sta so lic itu d , que corresponde a la  presentada en los B s- 

15 tados Unidos de América, e l 22 de A bril de 1958, bajo e l  Número 

730.051» se acoge a los beneficios d el a r tíc u lo  51 d el vigente 

E statu to  Ley sobre Propiedad In d u stria l.

- s o n  -
Los puntos de invención propia y nueva que se presentan  

20 para que sean objeto de esta  Patente de Invención en España, 

son los siguientes:

1®* Un procedimiento para la  fab ricación  de composicio­

nes para co n tro lar éL d esarrollo  de vegetación que comprenden 

como ingrediente activ o  esen cial ácido 2 ,3 ,6 - tr ic lo ro fe n ila c e -  
25 t i c o .

2®. Un procedimiento para la fab ricació n  de composicio­

nes para con trolar e l  d esarro llo  de vegetación que están cons­

titu id as  esencialmente por un portador y ácido 2 ,3»6—tric lo ro — 
fe n ila cé tic o .

30 3®. Un procedimiento de preparación de ácido 2 ,3 ,6 - t r i -

-  29 -
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clo ro fen ilacé tico  por la  monodoracién de cadena la te r a l  de 2 ,3,6-  

t r i c  loro tolueno para producir cloruro de 2 , 3 »6-tric lo ro b e n e ilo ; 

t r a ta r  dicho cloru ro  con un cianuro m etálico para obtener cianu­

ro de 2 , 3 , 6-tric lo ro b e n o ilo , y hacer reaccionar e l  menolonado 

5 cianuro con un ácido fuerte para dar e l ácido 2 ,3 , 6- t r i c lo r o f e -  

n lla cé tlco  buscado*

4f®. Un procedimiento para regular e l  d esarro llo  vegetal 

que comprende a p lica r  a l  medio que se quiere t r a ta r  un compues­

to  escogido d el grupo constituido por los e s te re s , amidas, sa les , 

10 y haluros de ácido d el ácido ^ ^ fS -tr ic lo ro fe n ila c é tic o .

5 S. Un procedimiento para la  destrucción  y prevención de 

la  vida vegetal que comprende a p lica r a l  medio que se quiere t r a ­

ta r  un compuesto escogido del grupo constituido por los e s te re s , 

amidas, sales y haluros de ácido d el ácido 2 , 3 ,6- t r ic lo r o f e n i l -  

15 acético*

6 S* Un procedimiento para la  fab ricació n  de composicio­

nes h e rb ic id a s  que comprenden como ingrediente activo  un compues­

to  escogido d el grupo constituido por los e s te re s , amidas, sales  

y haluros de ácido d e l ácido 2 ,3 ,6- t r ic lo ro fe n ila c é tic o .

20 7 2» Un procedimiento para la fab ricación  de composiciones

reguladoras d el d esarro llo  vegetal que comprenden como ingredien­

te activ o  un compuesto escogido d el grupo constituido por los es­

te re s , amidas, sales y haluros de ácido d el ácido 2 ,3 #6- t r ie lo -  

ro fen ilao ético .

25 6*. Un procedimiento para la  fab ricación  de las composi­

ciones de cualquiera de las  reivindicaciones precedentes cuando 

se u tiliz a n  con un portador.

96* Un procedimiento para la fab ricación  de composiciones 

de cualquiera de las reivindicaciones precedentes cuando se usan 

30 con otro compuesto que ejerce  un efecto  sobre e l  d esarrollo  ve-
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loa. un procedimiento de hacer ácido 2 ,3 ,6 - t r ie lo r o f e n il -  

a ce tico .

Tal y ecmo se ha d e scrito  en la  Memoria que antecede, ilu s­

trado en e l  dibujo que se acompaña y para los fin es que se han 

especificado.

E sta  Memoria consta de tre in ta  y ^  e s crita s  a má­
quina por una sola cara .

Madrid. 3  0  HAY. 1953

uru
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