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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicltar
YPATENTE DE INVERNCIORN
en
ESPASA
S Por VEINTE afios | A

& nombre de HOGKER CHEMICAL CORPORATION, entided norteemericana,
establecida en Niagara Falls, Nueva York, Estados Unidos de Amé-

rica, Yor:

*UN PROCEDIMIENTO DE BACER ACIDO 2,3,6~TRICLOROFENILACETICO™.

Esta invencidn se refiere & composiciones de materia cono-
cidas como &cildos fenilacéticos clorados en el nicleo.

la presente invencidén se basa en el concepto de un iséme-
ro de posicidn especifico de dicha clases de sustancias, iden-
tificado por su estructura meolecular como &cildo 2,%,6-tricloro-
fenilacético. Este concepto incluye también cliertos derivados
del isémeros que tiemen la estructura molecular anterior, es de-
cir los esteres, amidas, sales y cloruros de Adcldo del édcido
2,3,6-triclorofenilacético. EL dcido ¥ sus derivedes tienek pro-
plededes nicas como reguladores del desarrollo vegetal y her-
bicidas que no pueden prédecirse logicamente por las Propleda-

des herbicidas establecides de los isdmeros conocidos de su cle-
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se. El uso de estos compuestos se mencionara con la denominap'"
cifn de "herbicida" en todaesta solicitud. Sin embargo, este
término abarcard a la vez un efecto regulador del des-arrollo
sobre las plantas y un efecto mortifero.

El écido puede prepararse de la siguiente manera:

Brimelow y col., JCS, 1951, 1208 desoriben la preparacién
de 2,3§6-triclorotoluen6. Se coloca una cantidad de esta sus-
tancie en una vasija de cloracidn corriente ¥y se hace pasar clo-
ro elemental por el clorotoluenc bajo la influencia de une lém.
Para de vapor de mercurlo de 250 vatios para producir la clora-
cidn en la cadena lateral, mientras se mantiene la mezcla reac-
cionante a una temperaturs comprendida entre unos 902 y unos
130¢ centigreios. Cuando se han introducido aproximadamente
70 a 80 moles % de la cantidad de cloro tedricamente necesaria
para producir la monocloiaoién en la cadena laterasl, se interrym-
Pe el paso del cloro ¥ se fracciona el producto de reaccidn pa-
ra extraer el cloruro de 2,3,6-trlclorobencilo es{ producido.

Sobre una solusidn de 37,5 bartes de cianuro sddico enm 40
Partes de agua y 150 partes de alcohol etflico a reflujo se afia.
den lentamente 138 partes de cloruro de 2,3,6-triclorobencile.
Después de calentar a reflujo durante 4 y 1/2 horas, se filtra

la mezcla, se evapora para eliminar el alcohol y los sdélidos re-

-8iduales se recristalizan varias veces de metanol acuoso. E1

producto es un sdlido cristalino incolorc que fumde = 58,9%C,
Y que se ildentiflea como cianuro de a,B,s-triclorobencilo.' El
rendimiento en las condiciones arriba descritas fué de 70 %.

Se calientan 588 partes de dicho cianuro, durante una ho-
Ta, con 1.816 partes de dcido sulfiirico acuoso de 65 %, a la tem-
Peratura de reflujo. Ila mezcla de reaccidn se enfrfa luego a 1o

temperatura ambiente, se decanta el écido acuoso ¥y el producto
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de reaccidn se lava con agua. Después de secar al aire, el ﬁro;;f

ducto se recristallza de benceno. E1l reniimiento es de %3 par-
tes de éoldo 2,3,6~triclorofenilacético. EI1 punto de fusidn ael
g0lido eristalino incoloro puro es 161¢ C. la estructura gel

compuesto se confirma oxidando con dcido nitrico, que produce
el 8cldo 2,%2,6-triclorobenzoico conocido.

Una formulecidn del écido que do un aceite emulsificable
que puede emulsionarse con agua'en cualquier proporcidn es:

1 parte de dcido 2,3,6-triclorofenilacédtico

6,7 partes de xileno {como portador)

1,7 partes de Atlox 3335 (que es un polioxietileno eter,,e-
mulsificajdor comercisml) .

En muchos casos, interesa desde un punto de vista industrial

mater y prevenir la germinacién de vegetacidn indeseable, dejen-
do el terreno desnulo de vegetacifn durante periocdos de tiempo
prolongados. Por razones econdmicas, seria conveniente que un
producto quimice destinado a satiéfacer estas necesldedes fuese
altemente activo sobre una gran variedad tanto de hierbas de ho-
ja ancha coﬁo de maleza, resistente al ataque por los microorgsa~
nismos del suelo ¥ que no fuese muy voldtil ni tampoco fécilmen-
te arrastrable del suelo por la accidn del agua.

La aplicacion de éeido 2,3,6-triclorofenilacético es fitil
en eate aspecto y a dosis convenienteas no previene el desarrollyp
concurrente o subsigulente de algunas especlies de cogechas, ta-
les como maiz, espérragos, line y zanahorias.

Sin embargo, su empleo como herbicida es particularmente
itil en lugares donde conviene que no haya deserrollo de plan~
tas, tal como por ejemplo & lo largo de la ™servidumbre de Daso™
de los ferrocarriles, vallas de proteccidn de sutopistas, cempos

de golf y tuberfes, etc. E1 compuesto écido 2,3%,6~triclorofenil-
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acético posee propiedades especimles como herbicide dtil en eé;
te aspecto, sienio fundamental la estructura fisicamrticular
que corresponde a las posiclones 2,3,6-

Algunos herbicidas conocidos teles como dcido 2 ,4481cloro-
fenoxiacético y CIPC, © sem, el carbemato de isopropil N-(Z-clo-
rofenilo) se han utilizado en lugares donde ge quie.re combatir
el crecimiento vegetal. EL dcido 2,4-diclorofencxiescetico tie-
ne el inconveniente de que su activided en el suelo dura ~poc§ b 4
de que es relativamente poco activo sobre las hierbas. E1CIPC es
indeseable a causa de que su activided es inadecusde sobre la ve-
getacidn de hoja ancha y de que su actividad dura poco.

Se hen hecho algunos intentos para utilizer isdmeros de
fcldo triclorofenilacético como herbicidas Gtiles. Hemos encon-
trado, a diferencie de lo que se conocfa hasta ahora en esta téc-
nica, que el isdmero en las posiciones 2,3,6- es el Unico que tie-
ne una actividad importante. Los ensayos comparativos del isd-
mero 2,3,6, con los isdmeros 2,4, 5 y 2,4,6, han dado los si-

gulentes resultedos:

Isdmero Isémero Isdémero
2,4,5 244,6 2,3,6
Cantidedes en kg. por A
ceda 40,47 freas 0,45 1,36 2,72 0,45 1,36 2,72 0,85 1,% 2,72
Control % de hierba
anuel o 0 © (o} o) 0 93 98 100
Control % de hoja anche 0 o0 o) (o} © 100 0 100

Los ensayos realizados segin se ha explicaio erribe indican
que los isdmeros 2,4,5 y a',tp,s del deido triclorofenilacdtico no
Producen efecto herbicida sobre las malas hierbas indeseables por
encime de lo indicado, mientrae que el isémero 2,3,5, cuando me

aplica en uns cantided de 0,45 kg. Por cada 40,47 dreas, destru-



15

25

248820

ye el 93 % de las hierbes anuales ¥y el 100 % de las maelas hier-
bas de tipo de hoja encha, Cuando se aplica en una cantidad de
1,36 kg. por cada 40,47 dreas, se destruye el 98 % de las hier-
bas anuales y el 100 % de las de hoja ancha. Cuando se utili-
zen 2,72 kg. por cada 40,47 dreas, resulta una destruccion com~
pleta tanto de las hilerbas snuales como de la maleza de hoja an-
cha. La "hierba azul" (fensro Pea) y algunas otras hierbas pe-
Tennes muy convenientes son conpletamente resistentes, toleran-
do bhasta 9,07 kg. Por cada 40,47 éreas sin efecto. Hay que so-
brentenier que estas cantidades se dan solo a t{tulo ilustrati-
vo ¥ no limitative. Las cantidades del cambueeto que deben apli-
carse variardn segin sean las condiciones existentes en el momen-
to de aplicacion, tal como la temperatura, el estado del suelo
(himedo o seco), el tipo de maleza que hay que destruir, etc.
Por ejemplo, para cambatir el crecimiento de maleza de hoja an-
cha, es suficiente 0,23 kg. por cada 40,47 dreas; mientras que
se necesitan 0,45 kg. por ceda 40,47 dreas para lograr los re-
sultados mds favorables en el comtrol del desarrolle de hoja es-
treche anual. Asimismo, se requerirfa une cantidad mayor para
maleza perenme de ralz profunds, tal como la enreiadera, en par-
ticuler, mientres que se necesitar{a una cantidad menor para ve-
getacidén menos densa. Se comprenderd ldgicamente por los exper-
tos en esta técnica, deducido de la expliceacidn anterior, que la
dosis de aplicacidn variard segin see el tipo perticular de me—
leza, los tipos de suelo, las condiciones atmosfdrica y otros fao-
tores y condiciones presentes en el momento de aplicacidn.

Otra ventaje particular que resulta del uso del isémero
2,3,6~ como herbvicide es su efecto residual en el control de emer-
gencia de malas hierbas. No solamente combate la moleza DPresente

en el momento de eplicacidn, sino que tiene un elevado efecto e
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siduel en el control de emergencia de maleza del suelo durante
rerfodos considerables de tilempo que alcenzan haste 2 efios des-
pués de la aplicacién,'aegﬁn sean las dosis de la misma.

Los esteres del dcido 2,3,6-triclorofenilecético son tan
activos como el dcido, con la ventaja edicional de la facilidad
de formulacidon con disclventes orginicos, tales como nafte de
petréleo, querogeno, tolueno y anélogos 0 como emulsiones de 4di-
chas discluciones con agua. Entre estos esteres figuran los de
metilo, etilo, propilo, butilo, smilo, hexilo, heptilo, octilo,
noniio, decilo, dodecilo y laurilo (es decir, esteres derivados
de alcanoles) asf{ como alilo, oleilo y linoleilo {es decir, es~
teres derivados de alquencles), e igualmente B-clorocetilo,
B,B,B,-tricloroetilb y 2-cloroglilo (es decir esteres de alce-
noles Y &lquenoles cloredog), ¥y bencilo y otros alcanoles aril-
sustituldos. Algunos de los esteres poseen ventajas adicions- .
les camo se verd con més detalle en la discusidn que sigue.

Hemos descublierto que los esteres de écido 2,3,6~triclorc-
fenil-acético con alcoholes alifdticos que tienen por lo menos
un heterodtomo en la cadena entre dos &tomos de carbono o entre
ftomos de carbono e hidrdgeno, tiemen la ventaja de una gran ac-

tividaed pre-emergencis al lado de baja volatilided. Son compues-

tos convenientes los esteres de dc¢ido 2,3,6-triclorofenilacéti-

co con metoxietanol, etoxietanol, butoxietand u otros alcoxieta=
noles, incluyenio los alcoholes que se conocen colectivamente

en el comerclo con el nombre de Cellosolves; metoxipropanol, eto-
xipropanocl, butoxiproranel y otros alcoxiPropanoles; metoxietoxi-
etanocl, etoxietoxietanol, butoxietoxietanol u otros alcoxialco-
xialcanoles, incluyemdo los alcoholes que se conocen en el comer-
clo con el nombre de oarbitoles; butoxietoxipropanel, etilenogli-

col, dietilenoglicol, trietilenoglicol, pPolietilenoglicoel, in-
é-

-6 -
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cluyendo los alcoholes conocidos en el camercio como Carba,g,;g, SR

v los monoalquiléteres de los mismos; propilenoglicol, polimeti-
lenoglicol, glicerol, eoibitol, manitol y otros polihidroxialca-
noles. El enlace €ter puede ser sustitufdo por un enlmee tio

o un enl@oe amino reteniendo algunas de les ventajas del éter-
alcohol corresponiiente. Asi, por ejemplo, el alecohol puede ser
tiodiletancl, tlodiproranocl, metilmercaptoetanol, mercaptoetanol,
trietanolamina, dimetilaminoetanocl, dimetilaminopropanol y otros
aminocaleanoles.

Pueden utilizarse también alcoholes cicloalifdticos, te-
les como alcohol tetrahidrofurfuri{lico, que tengan heterofdtamos
en el aniilo o en las ocadenas laterales.

Estos esteres son también més solubles en agua que los al-
quilesteres sencillos no-volétiles, siendo esto una ventaje im-
portante en el tratemiento de plantas perennes de ralz profunia.
Sin embargo, no son tan solubles como para que buedan ger arras-
trados del suelo rdpidamente Por el agua. Las solubilidades en
agua a 25¢C. para algunos ccmpuestos representativos de la sgerie

2,5;6-triélororenilacético son laes sigulentes:

Acido nbre e v & & 5 o s & e e * e = = 9’16 51'9/1.
Ester metf1ico . ¢« ¢ ¢ « ¢ o ¢« ¢ o 4 o 0,079 gr./1.
Ester isobutf{lico . « .« . . ¢ ¢ « ¢ o & 0,0064 gr./l.
Ester 2-etilhexflico . . . . + ¢« « . & 0,0031 gr./1.
Ester butil-CelloSolve .+ « ¢ « o o o o 12 gr./1.

' o
Ester "Garbowax-1500" * miscible sin limite

*'polietilenoglicol comercisal.

Hemos descubierto también que los esteres del écido 2,3;6-
triclorofenilacético con fenol y fenoles sustitufdos tienen cier-
tas ventajas importantes sobre les esteres del dcido 2,3,6-tri-
clorofenilacético con alcoholes alifdticos, en lo que se refie-
Tre a una elevada actividad herbicide y a 1# Persistencia en el
suelo. Estos esteres abarcan los del #cido 2,3,6-triclorofenil-

_ acédtico cén fenol, cresoles, xilenoles u otros alquilfenoles, fe-
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noles clorsdos, fenoles nitrados, naftoles, dihidroxibencenos,

deido salic{lico, saliciletos e hidroxibifeniles. Estos compues-

tos se dan solo de modo 1lustrativo y no limitativo de estos es-~
teres. También.puadelgscogerse el grupo sustituyente del anillo
arilo de menera que el fenol obtenido por hidrdlisis del ester
2,3,6-triclorofenilo en el suelo o en el tejido vegetal temdra
una fitotoxicidad importante que contribuird junto con la unided
de dcido 2,3,6-triclorofenilacético al control resultente de la
meleza.

En aplicaciones de Pre-emergencia, las sales acuosolubles
de dcido 2,3,6-triclorofenilacético y los haluros de fcido de es-
te dcido se han encontredo que no pueden distinguirse esencial-
mente del dcido libre en cuanto & su activided. La ventaja mds
notable de las sales acuosolubles (por ejemplo la de sodio y la
de dimetilamenio) es la facilidad y econom{a de sus formulacio-
nes en medio acuoso. Las sa;ee menos solubles en agua tales co-
mo las de los metales distintos de los alcalinos, han demostra-
d o mayer resistencla al arr#stre por lixiviacidn. A

Hemos descublerto también proplededes ventajosas de les
2,3,6—tr1cloiorenilacetamidas, como herbiclides pars césos de
aplicacién especiél,

las amidas del écido 2,3,6-triclorofenilacético son menos
perjudiciales que el dcido o gque sus esteres para las plantas,
cuendo éstas se someten & la accidén de los compuestos por apli-
cacidén foliar. Esto se supone que resulta en parte por la mayor
Polarided y la menor lipofilicidad de las emidas con relecidn al
fcldo o & sus esteres, Pero en esta diferencia también Pueden
desempefiar un papel los factores bloqufmicos complejos. Desde
un punto de vista préctico, esta caracter{stica de las amidas se

hae encomtrado que permite emplear 2,3,6~triclorofenilacetamidas



10

15

25

para control de pre-emergencia de maleza, tal como por ejemplo

en el cesped, en lm Proximidad de arbustos ormamentales, &rbo-
les, cosechas fijas u otras plantas valliosas, =sin dafio para las
hojas de estas plantas. Easta caracterfistica valiose de les ami-
daa se refuerza ademds DPor su pequefia volatilided. Hemos encon-

trado tembidn que estas emidas son mds resigtentes que el dei-
do frente al arrestre del suelo por la accidn del agua. Tampo-
co difunden hacia dentro del suelo con tanta rapidez como el Aci-
do. Por consigulente, son particularmente eonveniéntes rera eg~
terilizacion del suelo a largo plazo, especialmente cuando el
érea tratada tiene que quedar netamente delimitada.

Estos derivados eXplicados arriba y lms sales y el écido

son efectivos en general cuando se aplican en cantidades de 0,23
kg. por cale 40,47 &reas o més, Yy para mayor facilided de aplica-
cidn, puede utilizarse cumlquier diluyente cldsico tel camo arci-
lla, harina -‘de maiera, tierra de batan, harina de sojas, ¢ un por-
tador liguido tal como agus, xileno, queroseno, alcoholes y ce-
tonas u otros, segin sean las oaracteriaticaa de solubilidad del
compuesto, las exigencias econdmicas y las de distribucién. Las
formulaciones pueden contener agentes emulsificantes tal como
lauratos de sorbital, agentes humectantea, tales como alquil-
arilsulfonato sidico, alquilsulfeneto sédico, y alquilsulfato
sédico, y Portadores de acuerdo con las pricticas ya acredita-
des en la técnica de los herbicidas. Las combinaciones de este
herbicida con otros herbiecidas o compoaiciones conocidas para
controlar ei desarrollo de vegetacidn y plantas, con el fin de
conseguir combinaciones ¥ propledades convenlentes estédn compren.
didas dentro del espiritu de esta invencidn. Los compuestos de
esta invencidn pueden utilizarse ventajosamente en mezclas com

otros compuestos capaces de proiucir une destruccidén répida con-
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veniente de las plantes o de la vegetacion. |
Son convenientes las combinaciones de herbicides de DPost-
emergencia, de accidn répida, con el dcido 2,3,6-triclorofenil-

acético y sus derivados, sirviendo los primeros para producir

la muerte imnmediata de la maleza pre-existente y el Ultimo para

eviter un nuevo desarrollo. Estos herbicidas de post-emergen-

cia, de accidn rdpide, ya conocidos, tales come clorato sddico,
clorato-borato sddico, tricloroacetato sddico, 2,2~dicloropro-
pionato sodico, 2,4-D, 2,4,5-T, deido 2-(2,4-d1-clorofenoxi)pro-
piénico, dcido 2-(2,4,5-triclorofencxi)propidnico, aminotriazol,
aceites de petrdleo aromdticos, hexacloroacetona y cotasloroci-
clohexenona son utiles en este tipo de combinacién, Esta lista
no tiene cardcter limitativo. Para la esterilizacidn total del
suvelo, son particularmente ventajosas las combineciones de fci-
do 2,%3,6-triclorofenilacético y sus derivados con herbicidas
efectivos sobre hierbas perennes. Entre tales herbicidas cono-
cldos figuran: p=clorofenil dimqtilurea, (3,4~diclorofenil) di-
metil urea, 2,4-di (etilaming-6-clorotriczina (sim.), clorato
sddico, tricloroacetato sddico, &steres del dcido tricloroacéti;
co, 2,2,~-dicloropropiomato sddico y esteres del dcido 2,2-diclo-
ropropiénico. Esta lista no tlene cardcter limitativo en cuan~
to a las combinaciones posibles sino que es simplemente 1lusira-
tiva de algunas de las combinaciones convenientes.

Los siguientes ejemplos ilustrarfn la preparacidn de va-
rios derivalos de este &cido.

Derivedos de écido 2,%,6-triclorofentlacdtico

Ejemplo I - Preparacién del cloruro de £eido

Se calientan diez partes en peso de dcido 2,3,6-tricloro-
fenilecético, durante media hora, con 40 partes en peso de olo-

ruro de tionilo a la temperatura de reflujoe. Después de desti-

- 10 -
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lar el exceso de cloruro de tionilo, se destila el pfoducto en

un destiledor de recorrido corto; es un 1f{quido casi incolore,

P. de eb. 126 & 127° C. (5 mm.}, 129 & 1312 0. (1 mm.), m, L5795
Anal. Calc. para 0334014_‘1: Cl, 55,1. Encontrado Cl 55,1. Puede
utilizarée un procedimiento andlogo para preparar el bromuro de
fcido, empleando bromurc de tionilo.

Ejemplo 2 ~ Preparscion del ester metflico

Se calientan dos partes en peso del cloruro obtenido en el
Ejemplo 1, durantermedia hora, con 4 partes de metanol, a la tem-
peratura de reflujo; se separa Por destilacidn el metanol que no
ha reaccionado y el producto se destila y se recristaliza luego
de hexano. 898lido incoloro p. de £f. 52 a 542 C,, P. de eb. 178
a 1819 ¢ (20 mm.), 163 & 165° C. (8 mm.).

‘Pueden Prepararse otros esteres de la mismas manera utili-

zando el alcohol apropisdo, tal como los sigulentes:

Redical alcohélice Punto de, Presion abso- igo 5 punto de
ebu%léfion luta mm. Hg. ! fugic?:
Isopropilo 130-140 1.2 = 1.4 2.5320.
Butilo normal 175-176 . 5.6 1.533.
2-etihexilo 136-140 0.05 1.5138
laurile 187-202 : 0.1 1.5060
2-butoxietilo 208-209 5.6 1.5222
Butoxietilpropilo 170-205 0.5 1l.5041 €nD26)
Fenilo bruto 155 0.2 59-61
(2 partir de femol 157;163 0.35 61.6-62,.4]
¥y &cido)
Pentaclorofenilo 74,5-175.5
p-clorofenilo 185- 192 0.4 F2-73
o-clorofenilo 183-189 0.4 83-84
2,4-diclorofenilo 185 0.2 78-81
2,%,5-triclorofenilo 202 ‘ 0.35 1732.1%8

- 11 -
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Radical alcohdlico Punte de, Presidn abso-
ebullicidén lute mm. Hg.

2 C.
i et ve——m——— -
2,4,6-triclorofenilo 199.200 0.35
2,3,6~triclorobencilo
o-hidroxifenilo 183-186 0.3
2~(2,4~d1iclorofenoxietile)
Beta-naftilo
Delta~-naftile '
p-butil(terc.)~fenilo 92-93 0.1
0~ ¥ p-octilfenlilo 203 .2

Ejemplo 25. Preparacidn de la amida

Bl cloruro, tal como se Prepara en el Ejemplo 1, se sfiade,
oon agitacién constante, sobre una solucién etéres, saturaia de
gas amoniaco seco en eXceso con relacidn a la cantidad tedrice
necesaria y, después de 10 minutos, se filira la mezela. Los s&-
lidos se extraen con benceno caliente 1o mismo que loe sdlidos
obtenidos por evaporacidn del filtrado. Los extractos bencefii-
cos calientes, después de filtrar, depositen por enfriamiento un
producto cristalino incoloro, con rendimiento de 65 %. P. de f.
192 & 193¢ ¢C,

Puede prepararse de la misma manera otras emides, utilizan

do la amina adecuada, tal como:

 Radical amide ' Punto de fusidén ° C.
F-metilo 218-219 |
N, N-dimetilo ' 1}5-116
N,N-dietile ' 87-88
Anilids 221-222
Morfolida } 140-141
N-(2-hildroxietilo) 153.5-154
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Radical smida Puntos de fugidn ® C.
N,N-di-(2-hidroxietilo) 73-74
N,N-bis-etileno 309.311

Ejemplo 26 -~ 2,3,6-triclorofeniltiocacetamida

Se tratan dlez partes de 2,3,6-triclorofenilacetonitrilo
disueltas en 10 partes de piridina y 5 partes de trietilemina,
con sulfuro de hidrdgeno seco, durante 4 horas a 20-30° C.; des-
puds se agita la mezcla con 100 partes de agus. E1 precipitado
sblido se separa por filtracidn y se recristaliza ge benceno y
acetona acuose, dando una cantidaed casi tedrica de producto cris-
talino incoloro, p. de f. 193-195¢ C.

Anal. Cale. para céﬁeclzm: K, 5,4; 8, 12,4. Encontrado:
N, 4,8; 8, 12,7.
Ejemplo 27 -~ 2,3,6-triclorofenilacetato de polioxietileno

Se calientan nueve partes del ecloruro de écido, segin se
prepard antes, & 90-100¢ C., con 60 partes de Carbowax 1500 (po-
1{mero comerclal de éxido de etileno de peso molecular 500-600).
Se aplica vac{o para elimipar el cloruro de hidrdgeno a medida
que se forma. Al cabo de una hora, un expectro infrarrojo de
12 mezecla de reaccidn aquosa que no hay presentes dcidos o:gé-
nicos ni cloruros de ficido aPreciables sino una intensa baenda
de absorcidn caractefistica del grupo carbonilo ester & 5,74 mi-
crones.

Se obtiene un resultadio andloge con Cerbowax 1540 {pol{-
mero de éxido de etileno de Peso molecular mayor de 1000).

Ambos productos son tensioactivos y capaces de emulsificar
bekiceno y agua .

Ejemplo 28 = 2,3,6-triclorofenilacetato de etilenoglicol
Se calientan en vac{o & 100° ¢., durante una hora, 25 par-

tes de etilenoglicoel y 13 partes del cloruro de écido, Prepara.-

- 13 -
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do segln se ha 1ndicado antes. Luego se afiaden 200 partes de

ague y 100 pPartes de henceno y se agltan con la mezcla de reace
oidn. Be separa después la capa bencdnica, se lava con egua,
con disolucidn dilufde de bicarbonato sédico, ¥ otra vez con
agua, después se sece sobre carbonato sédico y se eXpulsa el di-
solvente. 'El jarabe residual demuestra ser une mezcla airfcil-
mente separable de monoesteres y didsteres.
Anal, Calc, para monocester 01°H§9130 : C1, 37,7
Calculedo para el dilester 01831201601;’ cl, 32,1l1. Encontrado 40,7.
Ejemplo 29 - 2,%,6=triclorofenilacetato de trietilenoglicol
Una mezcla de 50 partes de trietileneglicol y 13 partes
del cloruro de dcido, segin se prepars anteriormente, se calien~
ta & 1002 ¢, durante una hora, en vacfo. ILa mezcla resultante
se trata lo mismo que en el ejemplo anterior, con lo que resul-
tan 11 partes de un jarabe incoloro ligeramente impurificedo
con trietilenoglicol.
Ansl., cCele. pare monocester C14H17015052 C1, 28,7.. Encontrado :
26,9,
Ejemplo 30 - 2,3,6-triclorofenilacetoureido
S8e calientan a reflujo durante diez horas tres partes del
cloruro de 4eido, ocbtenido como se ha dicho arriba, 1,5 partes
de urea y 40 partes de benceno. La mezcla se enfrfe y se fil-
tra y los sélidos se recristalizaen de etanol. El producte, oba
tenido con rendimiento de 60 & 70 %, es un sélido cristelino in.
coloro, p. de f. 240-241° C,
Ansl. Celculado para GgH,Cl,00, = 1, 37,7; N, 9,9. Bncontre.
de: ¢1, 37,8 N, 9,6, -
Ejemplo 31 - 2,3,6~tric lorofenilacetohidrazida

Se calientan 2 reflujo durante 2 horas dos partes de

2,3,6-triclorofenilacetato de metilo, tres partes de hidrazi-

- 1 -
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na acuosa de 85 %, y 10 partes de etanol. Ia mezcla se enrrfa,
se filtre y los solidos se cristalizen de aleohol ¥y agua. El
producto, obtenido con rendimiento casi cuantitativo, es un sd-
lido cristalino incoloro que funde a 197,5-198,5¢ C.

Anal. Calc. para 0837013550: Cl, 41,9. Encontrado: Cl; 42.0

Ejemplo 32 - 2,3,6-triclorofenilacetato sodico

Sobre S4 partes de #cido 2,3,6-triclorofenilacético se safis-

de, con egitacidn, 4,5 partes de hidrdxido sbdico como solucidn
acuosa &l 20 %; luego se agregé una pequefia cantided asdicional de
hidrdxido sddico, con egitacidn, hasta que la solucidn queda jus-
tamente alcaline, para el 1ﬁd1cador fenolftaleins., 81 se quiere
obtener la sal sodica sec®, se evapora la solucidn con lo que se
obtiene un gélido cristelino blanco. ‘
Anal. Calc. para Gaﬁﬁclgpaﬂa: Cl, 40,7. Encontredo: 40,5.

la sal sddica se utiliza generalmente en solucidn acuossa.
Su solubilided segin se determina por las {iltimes mediciones de
“punto de oristal", es la siguientes

EEmperatura 2 Q. | Solubilidad (pesc por
clento) en agus .

GOTS AN B8 Sn G0 an e an ST an S BN G G G5 S 4 GF G T D Gt G G G B D e v S Sy T S 6 B B G S

& 21
10 23
14 : 26
12 0
2 33
>4 41

Para comparacidn, la sal sddica del dcido 2,4~d1iclorofenoxiscd-
tlco, e8 inicamente soluble en la pProporcidn de 3,5 por ciento
a la temperature ambiente.

Ejemplo 33 - 2,3,6-triclorofenilacetato cdleico

Una solucion de le sal sédica, PreDPareda segiin se ha indi-

cado en el Ejemplo anterior, se ajusta & pH 6-8 afiediendo une pe-
quefia oantidad de deido acético dilufdo, luego se agrega una so-

lucidn casi saturada de cloruro célcico hasta que no se aprecia

- 15 -
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precipitecién. La sal odleice precipiteda se filtra ¥ se lave

con ague y metancl caliente. El producto se disuelve en parte
en el agua empleada para los lavados. Por lo tanto, este agus
se recicla a la operacidn de precipitacidn en ciclos posterio-
res. El producto es un polvo amorfo blanco, moderaiamente so-
luble en agua. |
Anal. Cale. pare (08H401362)ca: Cl, 38,2. Encontrado: 0l, 38,6
Ejemple 34 - 2,3,6-triclorofenilacetato ciprico

Una solucion de la sal sdiica, tal como se prepare en el
Ejemplo 28, se trata con uns solucidn mscuosa casi saturada de
nitrato cfiprico hasta que no se produce precipitacidn visible;
se riltra el precipitado, se lava con agus y se seca al aire.
El producto es un polvo amorfo de color azul claro, oaé:l. inso-
luble en agua.
Anal. Calc. para (°8H4°15°2)2 Cu: Cl, 39,4, Encqntrado: cl, 39,3
Ejemplo 35 - Sal ferross

Se trata# 40 partes de cloruro ferroso tetrahidrato en 100

partes de agua, con una solucidn de triclorofenilacetato sddico
obtenida disolvienio 30 partes de écido triclorofenilacético

(48 % de isbmero 2,3,6) con la cantidad tedrice de hidrdéxido sd-
dico en 100 partes de aguma. Después de calentar durante 15 minuv-
tos & 90-100¢ C., la mezcla se filtre, resultando 27 partes de
806lido amorf6 de color pardo grisdceo claro, casi insoluble gn
8gua.

Anal. Calc. para Fe(CgH,Cl
Ejemplo 36 - Sal de cinc.

302)2; Fe, 10,48. Encontraio: Fe, 10,3

Se tratan 20 partes de cloruro de cinc y 40 Dartes de ace-
tato de sodio trihidrato en 100 partes de asgua, & 90-1002C., con
100 partes de una solucidén de triclorofenilacetato sédico, obte-

nida como en el Ejemplo anterior. Resultan 23 partes de Produc-
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to solido, blanco, insoluble en agua.

A-.g«ahn.*."hu
q 2 oo N
-

Anal. Calc. para Zn (08H401302)2, Zn, 12,0. Encontredo: Zn, 11,3
Ejemplo 37 - Sal amdnice

Una solucidn de 5 partes de €cido 2,3,6-triclorofenilecé-
tico en 70 partes de éter seco se seturs con gas amonlaco seco.
El precipitado resultente se serara por filtracién y se lava con
éter. El producto es un s8lido cristelino.incoloro, que se des-
compone grajuelmente por encima de 100? C. Es muy soluble en
agua. |
Amal. Calo. pare CgHy01,0 N: N, 5,47 Encontredo: N, 5,21.

32
Ejemplo 38 - 8al de mqt'ilamonio

Is preparecidn se realiza camo en el Ejemplo 13, utilizan-
do gas metilemina seco. El1 producto es un sdlido cristalino,
blanco soluble en agua. P. de £. 144-147¢ C.

Anel. Celc. pare GgHy(Cl,0.W: W, 5,2. Encontredo: N, 5,1
Ejemplo 39 - 8al de dimetileminio
Ia preparacidn se realiza de la misma manera que en el Ejem-

Plo 13, utilizando gas dimetilamina seco. El proiucto es un sé-

11do oristelino blanco acuosoluble, algo higroscdpico.
Ansl. Cale. paras cmnuc_;13ozn: N, 4,9. - Encontrado: N, 4,6

Para determinar la asctivided intr{mseca reguladore del cre-
cimiento vegetal, los compuestos de la Dpresente invencidn se en-
sayaron mediante ls prueba sigulente: se germinaban gemillas de
PePino a temperatura ambiente sobre un lecho de celulosa impregna-
do con soluciones dilufda, suspensiones, o emulsiones ascuosas del
compuesto que se guer{a emsayar, y se medfa el rorcentaje de inhi-
bicidn de la longitud de raiz, respecto & controles, & los tres
dfes de haber colocado las semillas en el medio. Los regultad os

fueron los siguientes:

-17-



. Inhibicidn al desarrollo de raiz de pepino

Inhibicion por ciento a la ‘
concentracidn indicede ;

5 Compuesto 3% ppm. 64 ppm. 128 ppm.
Acido 2,3,6-triclorofenilacético 82 83 85
2,3,6~triclorofenilacetato de 62 65 76

isopropile :
2,3,6-triclorofenilacetate de 2-etil- 34 81 50 §ﬁ

10 hexile :
2,%,6=triclorofenilacetato de tetrahi- 77 81 83

drofurfurile
2,3,6-triclorofenilacetato de oarbitol 82 85 86
2,3,6~triclorofenilacetato de 2-hi- 80 82 . 85

15 droxietilo

2,3,6-triclorofenilacetato de trieti- 85 84 85

lenoglicol (mono)

2,3,6-triclorofenilacetato de fenilo 74 82 86

2,3,6~triclorofenilace tamida B 61 65 77

20 N-2-hidroxietil-2,3,6-triclorofenil~ 8 19 37
acetamide

N,W-bisetileno 2,3,6-triclorofenil- ¢] 5 7
acetamida

2,3,6-triclorofeniltiocacetamida 45 63 56

25 2,3,6-triclorofenilacetoureide 55 6l 65

2,3,6-~triclorofenilacetohidrazida 65 73 77

2,3,6-triclorofenilacetato de 81 85 95

carbowax 1500

Herbicidas comercisles para ccmparacidn

30 4wclorofenildimetilurea 13
3,4-diclorofenildimetilurea 30
Acido 2-metil-4-clorofenoximcetico 75

(ppm. = partes fer milldn).

Estoa datos sirven para demostrar la émplia actividad en-
— / Y —

- 18 -
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tre esteres y amidas del decido 2,3;6—triclororen11acéﬁ1co; 51n»é'
embargo, las actividedes relativas de estos compuestos bajo cone
diciones prdcticas, pueden modificarse por el tipo de suelo, la
diferencia de las especies, la accidn de los microorganismos del
suelo, la luz, el efecto de agentes auxiliares y otroe muchos
factores, como se demuestra por los ejemplos que se dan & con~
tinuecidn,

Para valuar varios de los derivados del dcido 2,3,6-tri-
clorofenilacético bajo cordiciones de pre-emergencia de empleo,
se roclaron parcelas, marcaias sobre un suelo margosoc &renoso,
e infestado natﬁralmente con garranchuelo (Digitaria Sanguinalis),
hierbacana o zuzén, carricera y pamplina, despuds de plantar y
antes de la aparicldn de las especies sembradas, con los com-
puestos que se resefian en la tabla sigulente, 8 las dosis gque
se indican, Los resultados observados después de tres semanss
se dan en la tabla.

| TABIA II

Control de Pre-emergencia de hierbas y meleza de hoja anche

Anplitud de control

Dosis Hierbas Maleza de

B ke. /40,47 hoja ancha
Compuesto esn ‘
Acido 2,3,6-triclorofenil- 0,23 € 8-9
acetico
Acido 2,3,6-triclorofenil~ 0,45 9 9-10
acético
Aoldo 2,3,6~triclorofenil- 0,90 10 10
acético : ,
Acido 2,3,6~triclorofenil- 1,81 10 10
acetico
2,3,6~triclorofeni lace tato 0,45 | 9 9-10
godico '
2,3,6-triclorofenilacetato 0,90 10 . 10
sodico

- 19 -
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TABLA II

Control de pre-emergencia de hierbas ma;eza de hoja ancha
amplitud de control

‘Dosls
ke. /40,47
C ompuesto re8s
2,3,6~triclorofenilacetato 1,81
sodlco
2,3,6~triclorofeni lacetato 0,23
de metilo
2,3,6-triclorofenilacetato 0,45
de metilo
. 2,3,6-triclorofenilacetato 0,90

. de metilo
2,3,6-triclorofenilacetato 0,23
de I-butilo
2,3,6=triclorofenilacetato 0,45
de f-butilo
2,3,6-triclorofenilacetato 6;90
de fbutilo

2,3,6-triclorofenilacetato de 0,23
butil-Cellsolve

2,3,6=~triclorofenilacetato 0,45
de butil-Cellosolve:
2,3,6-triclorofenilacetato 0,90
de butil-Cellomolve
2,3,6~triclorofenilacetato 0,23
de fenilo
2,3,6-triclorofenilacetato 0,45
de fenllo

2,3,6=-triclorocfenilacetato 0,90

- de fenilo :

2,3,6~triclorofenilacetamidsa 0,23
2,3,6-triclorofenilacetamida 0,45
2,3,6~triclorofenilacetamida 0,90

K-met1l-2,3,6-triclorofenilaceta-
mide 0,25

N-metil-2,3,6-triclorofenila- 0,45

cetamida
30 —

mete Mt
10 20
6 9
7-8 9
g9 10
7 9
6-7 9
8~9 10

(4 9

7-8 16
9-10 10
7-8 9
9 9-10
g-10 10
8 9
9-10 10
10 10
0~1 0=1
0-1 - 5=6
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gcontrol de pre~emergencia de hierbas y maleza de hoja ancha
Amplitud de control

Doais Hierbas Haleze de

kg./40,57 hoja amha
Compuesto éreas
E-met1l-2,3,6~triclorofent 1- 1,81 -1 6-7
acetanmida
N,N-dietil-2, 3,6. triclorofenil- 0,23 0-1 Oyl
acetamide ;
¥,K-dietil-2,3,6~tric lororeni 1. 0,45 0-1 5-6
acetamida '
N,R.dietil-2,3,6-triclorofenil- 1,81 0-1 6-7
acetanida ‘ '
N, N-dialil-2-cloroacetamida 1,81 0-1 (¢
(herbicida camerciel conocido, 3,62 1-2 (o

para camparacidn}

0 = no hay control; l-3 = ligero dafio, control ligero; 4-6 = 4e-
fio moderado, control regular; 7-9 = dafio intenso, buen control;
10 = control completo (plantas ausentes o muertas)

Para apreciar el efecto del écido 2,3,6-triclorofenilace- .
tico y varios de sus derivaedos sobre una cosecha econdmica, se
Planto maiz en suelo arenoso saturado con agua. El roclaio de
los compuestos se hizo al cabo de 1 dfa. Dentro de las 30 horas
del rociado, cayeron 76 mm. de lluvia; 126 mm. de lluvia cayeron
dentro de la primera semana despuds de rociar. Los datos de la
tabla siguiente se tomaron cuando el maiz de control tenfe una
altura de 15,24 a 17,78 cm.

(Sigue la Tabla III)

- 21 -
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TABIA III
Acido 2,5,6-tr1clororen11acético y derivados; dafio comparativo

sobre maiz en suelo ligero bajo condiciones himedas.

Compuesto Dafio & dosis especificadas (kg./
' 40,47 areas)

0,23 0,45 0,90 1,3 1,81 2,72
Acido 2,3,6-triclorofenil- 1-2 3 3 - 10 10
asetico '
a,5,6—tr1clorofen1lacetato- - o-1 2-3 4-5 - 9
de metilo :
2,3,6=triclorofenilacetato - ¢} 0 (4] - 1
de B-butilo
2,3,6-triclorofenilacetato - 0 0 0-1 - 1
de butil-Cellosolve
2,3,6=triclorofenilacetamida - (4] O-1 0-1 - 0-1

(10 = muerta; 9-7 = dafio intenso; 6-4 = dafio moderado; 3-1 e« da-
fio ligero, O = sin defio). | | '

Se rociaron parcels de suelo ligero & principilos de septiem-
bre en las proximidedes de Wilson, New York, se hicleron obser-
vaclones en pemplina, mostaze y hierbas anuales tardfas que ger-
ﬁinaban por lo menos tres semanas después del rociado, realizén.
dose estas observaciones Para determinar la eficacia dé largs
duracidn de los compuestos de ensayo sobre hierbas de éermina-
cidén tar-afe.

los resultados fueron los siguientes:

(Sigue ‘Imbla IV)
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Activided comparative de pre-~emergenciae sobre hierbes de germi-

nacién tandfa.

Control por ciente

Dosis Papplina Nostaza Hierbas

Compuesto 2;/40 R anuales
eas :
dotde 2,3,6-triclorofe- 0,23 20 99 0
nilacético
Acido 2,3,6~triclorofe- 0,45 80 100 10
nilacético
Acido 2,3,6-triclorofenil~ @,50 100 100 75-80
acético
Acldo 2,3,6~triclorofe=~ 1,82 100 100 100
nilacédtico
2,3,6-triclorofenilace- 0,23 20 50 10-20
tato de metilo
2,3,6~triclorofenilace~ 0,45 70 99 40
tato de metilo '
2,%,6=triclorofenilace- 0,90 95 100 100
tato de metilo
2,3,6-triclorofenilace~ 0,23 30 50 0-20
tato de l&bntilo .
2,3,6-triclorofenilace- 0,45 60 90 40
tato de B-butile
2, 3,6-triclororenilaca- 0,90 100 100 . 70
tato de F-butilo
2,3,6~triclorofenilece-~ 0,23 80 10 0-5
tato de butilcellosolve
2,%,6=-triclorofenilace~ 0,45 99 100 75-80
tato de butil Cellogolve:
2,3,6-triclorofenilaceta~ 0,90 100 100 90

to de butil Cellosolve

Parcelas de campo 1nfestadas naturalmente don ung variedad
de malas hierbas de hoja2 ancha, principalmente &muelle silves-~
tre, hierbacane, y quenopodio, as{ como varias hierbas enuales,
se araron, sBe trabzjaron con el arado de discos y se sometieron

e un rociado de pre-emergencia con varios derivados de dcido .

- 23 -
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,5,6~tr1clorotenilacetico a razén de 0,23 kg. ¥ 1,36 kg. por
cada 40,47 éreas. 8iguic un periodo de tiempo seco durante 6
semanas, al cabo del cual se examinaron las parcelas. Los cone
troles de maleza de hoja ancha de lag parcelas se trataron con
deido 2,3,6-triclorofenilacético, la sal dimetilamonio del mis-
mo, 2,3,6-triclorofenilacetamida, 2,3,6~triclorofenilacetato de
butilcellosolve, 2,3,6-triclorofenilacetato de tetrahidrofurfu-
rilo, 2,3,6-triclorofenilacetato de 2-hidroxietilo y N-2(hidro-
xietil)~2,3,6~-triclorofenilacetamida. E1 recuento de malas hier-
bas fué de 5 & 10 % del control en todas las parcelas (90 & 95%
control) a lm dosis de 0,23 kg. por cada 40,47 dreas, y menocs
de 1 4 (mejoxr que el control de 99 %) a la dosis de 1,36 kg.
por cada 40,47 4reas. Se rociaron (tratamiento de Dost-emer-
gencie) parcelas que contenfan trigo sarraceno de un mes, habas
reventonas, avena y tomates, con estos mismos DProductos qufmi-
cos, & razdn de 1,36 kg., ¥ las parcelas se inspeccionaron tres
semanas después. Las parcelas con écido 2,3,6-triclorofenil-
acético, su sal de dimetilamenio, el 2,3,6-triclorofenilaceta~
to de butil Cellosolve, el 2,3,6stricloroferilacetato de tetra-
hidrofurfurilo y el 2,3,6-triclorofenilacetato d& 2-hidroxieti-
lo presentaban una grave inhibicién de todas las cosechas men-
clonadas; la parcela de 2,3,6-triclorofenilacetamida presenta-
ba solo inhibicidn moderada de los tomates, las habas revento-
nas y el trigo sarraceno; la parcela de N-(2-hidroxietil)-2,3,6-
triclorofenilacetamids no manifestaba inhibici8n importante del
trigo sarraceno, el tomate y el haba. Este ejemplo muestra 18
ventaja de las amidas en relacidn con su ausencia relativa de
efectos perjudiciales de post-emergencis sobre las cosechas.

En otra serle de ensayos se usd un 4rea que Dresentaba

una infestacidn natural con varies hierbag anuales neturales.
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Se trataron con discos de las parcelas y se rociaron con los &i-
versos proiuctos qufmicos a investizar, inspecciondmiose 6 me~
menas més tarde. Los resultados fueron los sigulentes:
Producto quimico " Dosis Control por clen~

kg./40,47 to de hierbas
éme&s’ enusles (promedio)

2,3,6-triclorofenilacetato de 0,23 10-20
metilo

2,3,6~triclorofenilacetato de 0,45 20
metilo

2,3,6-triclorofenilacetato de 0,90

metilo

2,3,6=triclorofenilacetato de 0,23 10-20
Ebutiloe

2,3,6-triclorofenilacetato de 0,45 40
E-butilo

2,3,6~-triclorofenilacetato de 0,90 70
R-butilo »

2,3,6~triclorofenilacetato de 0,23 40
butil Cellosolve

2,3,6~triclorofenilacetato de 0,45 ?5-80

butil Cellosolve

2,3,6-triclorofenilacetato de 0,90 g0
butil Cellosolve

El ejemplo anterior muestra la mayor persistencia de un
alcoxialquilester sn comparacién con alquilesteres inferiores.

Parcelas de campo que Presentaban infestacidn natural con
armuelle silvestre, quenopodio y hierbacans se araron, se traba.
jaron con discos y se sometieron a rociasdo de pre-emergencia con
varios esteres & razon de 0,23 kg. ¥ 1,81 kg. por cada 40,47
dreas. Las parcelss se inspeccionaron sels semanas después. En

la sigulente tabla ge imiican las obgervaciones.
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Ester del dcido 2,3,6-triclorofenil- Control de maleza de ho=-
acetico (kg./40,47 &reas) ja ancha, %, promedio ¥
isoprorilo (0,2%) ~ 20-%

E-butilo (0,23) 20-30
2-etilhexilo (0,23%) 10-20

Laurilo (0,23) 10-20

Carbitol (0,23) 40-50
Carbowax-350 (0,23) 30-40
Carbowax-750 (0,23) 30-~-40
Isopropilo (1,81) 100

B-butilo {1,81) 90-95
2-etilhexilo (1,81) 50-60

Laurilo (1,81) 40-60

carbitol (1,81) 200
Carbowax-350 (1,81) 100
Carbowax-750 (1,81) . ~ 100 -

*100 = (Rect_lggto de maleza en la parcela de ensayo x_100)

(Recuento de maleza en el control)

Este ejemplo demuestra la dismimmcidn de actividad cuan-
4o se intenta disminuir la volatilidad mediante el uso de gru-
Pos alquilo ordinarios de peso molecular mayor, ¥ la manera de
evitar dicha disminucién mediante el uso de grupes alquilo que
tienen heteroftomos en 1la cadena. '

En otra serie de ensayos en campPo, parcelas que Padecian
una infestacidn natural con armuelle silvestre, quenopodio y
hierbacana, se araron, se trabajaron con los discos y se some-

tieron & rocisdo de DPre-cmergencia, inapecciondndome dos meses
més tarde.
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Compuesto Dosis Control por ciento

kg . /40,47 de maleze de hoje
areas ~ancha (promedio
2,3,6-triclorofenilacetate 0,23 10-20
de leurile
2,3,6-triclorofenilacetato 0,23 80-90
de etilenoglicol
2,3,6etriclorafeni lacetato 0,23 80-90
de trietilenoglicol
2,3,6~triclorofenilaceteto 0,23 95.. 100
de butil Cellosolve
2,3,6-triclorofenilacetate 0,23 . 75.85
de butoxietoxlipropile
2,3,6-triclorofenilacetato 0,25 90-95

de tetrahidrofurfurilo

2,3%3,6-triclorofenllacetato 0,23
de polipropilenoglicol ’ 60-70

Fnsayo en blaneo _ - 0
Parcelas de campo que estaban infestadas naturalmente con

ermuelle silvestre, hierbacana, llantén, y "witchgress™ (Peni-
cum capillare), especie de mije, se araron, ge trabajarqﬁ con
los discos, se plantaron con ryegress ¥y se roclaron con verios
Productos qufmicos & dosis de 0,45 kg. por cede 40,47 éreas ®
finales de primavera. Al cabo de dos meses, en cuyo tlempo se
Produjeron lluvies intensas, se inspeccicnaron las parcelas.

A oontinuacidn se dan las observaciones registradas.
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Recuento promediic de maleza von -
lacign al control (%) 528 ool =

-
- -—---—-—-----—-—————--—.._.._--—----..---

Armuells Hierbacasna "Witoh "
*Proiucto quimico sllvestre . ohgrasa %%:n. :g{;;
2,5,6~triclorofenil- 5 0
aée%ato de fenilo > ° %0
2,3,6-triclorofenil- 40 5 20 0 €0
acetato de 2-hidro-
xietilo
2,3,6-triclorofenil~ 20 o] 10
aée%ato de 2-buto- 10 c0
xietilo
2,3,6-triclorofenil~ 20-30 0 20 (o] 60
acetato de sodio
Aclido 2,3,6~tricloro- 20-320 0 20 o 50
fenilacetico ,
p~clorofenll dimetil] urea 20 10 20 90 10
(herbicida comercial) )
Gontrol 100 ~ 100 100 100 100

Bstos datos indican la gran activigad del ester fenflico
sobre la maleza de hoja anche y hierbas de semilla,

Parcelas de campo que tenfan una infestacidn natural con
"Witchgrass® y otras hierbas anuales se araron, se trabsjaron
con discos y se roclarom. Sin embargo, durante el mes eiguien;

25 te se produjo una lluvie excepcionalmente Pequefia, despudés de lo
cual se inspeccionaron las parcelas. En este caso, uns dosgis de
2,3,6~triclorofenilacetato de fenilo de 1,81 kg. por cada 40,47
dreas 414 solamente SO0 % aproximedamente de control de hierbas
annales pero el 2,3%,6~triclorofenilacetato de o-hidroxifenilo

30 did un control de 100 %. Este ejemplo demuestra que la presen~
cia del grupo hidroxi sobre el anillo fenilo es beneflcleossa en
estas condiciones de sequedad del suelo.

Se ha observado que los derivados de écildo 2,3,6-tricloro-

fenilacético que son extraordinariamente resistentes & la hidré-
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estos derivados flguren la N,RN'-bismetilencamida y el nitrilo del
doido. Sin embargo, en céndunfo, los derivados del dcido 2,3,6-

triclorofenilacético han demostrado, por lo menos, caracterf{sti-

cas convemientes.

Los ejemplos de las composiciones de nuestra invencidr y
los métodos pare su preparacidén y utilizacidn que se han descri-
to en lo que precede, se han dado con fines ilustrativos DPero no
limitativos. Como es matural, los expertos en esta técnica pue-
den deducir otras muchas modificaciones ¥y variantes evidentes
basadas en la explicacién de nuestro descubrimiento bdsico. Se
entiende que todas ellas entran dentro del alecance de nuestre in-
vencidn. | |

Esta eolicitud; que corresponde & la presentada en los Es~
tados Unidos de Américe, el 22 de Abril de 1958, bajo el Nimero

| 7%0.051, se acoge & los beneficios del articulo 51 del vigente

Eetatuto Ley sobre Propledad Industrial.
- NOTA -

Los puntbs de invencidn propia y nueve gue se presentan
para que sean objeto de este Patente de Invencidn en Espafia,
son los sigulentes:

12, Un procedimiento para la fabricacién de composicio-
nes pera controlar d desarrollo de vegetaoidn que comprenien
como ingrediente activo esencial Acido 2,3,6—tr1£16rofenilacé-
tico. -

2%, Un procedimiento para la fabricacidn de composicio-
nes paré oontfolar el desarrollo de vegevacidn que estén cons-
titufdas esencialmente Por un portador y écido 2,3,6~tricloro-
Tenilacético. '

3%. Un proocedimiento de preparescién de dcido 2,3,6-tri-

- 29 -
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clorofenilacético por la monocloracion de cadena lateral de 2,3,6-
triclorotolueno para produeir cloruro de 2,3,6-triclorobencilo;
tratar dicho cloruro con un cilanuro metédlico para ebtener cianu-
ro de 2,3,6-triclorobencilo, y hacer reaccionar el mencionado
cianuro con un fcido fuerte para dar el dcido 2,3,6-~triclorofe-
nilacético buscaio. :

#2, Un procedimiento para regular el desarrollo vegetal
que comprende aplicar al medic que se quiere tratar un compuss-
t0 escogido del grupo constitufdo por los esteres, amidas, sales,
y haluros de fcido del 4cido 2,3,6-triclorofenilacético.

52. Un procedimiento para la destruccidn y prevencidn de
la vida'vegetal que comprenise aplicer al medle que se quiere tra-
tar un compuesto escogido del grupo constituido por los esteres,
emidas, sales y haluros de dcido del dcido 2,3,6~triclorofenil~
acético.

62. Un procedimiento para la fabricacidén de composicio-
nes herbicidas que comprenden como ingrediente activo un compues-
to escogido del grupo comstitufdo por los esteres, amidas, sales
y haluros de dcido del doido 2,3,6-triclorofenilecético.

7?9, Un procedimiento para la fabricacién de composiciones
reguladéras del desarrollo vegetal gque comprenien como ingredien~
te activo un campuesto escogido del grupo comstituldo per los es-
teres, smidas, sales y haluros de dcido del dcido 2,3,6-triclo-
rofenilacético.

8¢, Un procedimiento para le fabricecidn de las composi-
ciones de cuglquiera de las reivindicacliones rrecedentes cuanio
se ntilizen con un portador.

’ 92, Un procedimiento para la fabricacidn de compogiciones
de cualéuiera de las relvindicaciones Precedentes cuanio se usen

con otro compuesto que ejerce un efecto sobre el desarrollo ve-
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getal.

102, Un procedimiento de hacer &cido 2,3,6~triclorofenil-
acético. ,

Tal y camo se ha descrito en la Memoria que &ntecede, ilus-~
trado en el dibujo éue se acompefia ¥ para los fines que me han
especificado. S

Este Memoria consta de tréinta Y una hojas escritas & mé-

quina por una gola cara.

Madrid 30 MAY. 1959
P/ A |
A Jig Elzghura
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