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se aglica al terreno sembrado anbes de que las plantas haygn

~

brotadc, ¥ preferantenente, en e wounsnto de 1o sicmbra de

RN
1

4

- la cosecha. Hacenos referencia al trataniento de "vida de

- e

a olanta’ para inciuwir ambog seatamientos, ¢l pre ¥y el Do

emergente.

Tas anilidas digusstituidas pueden aplicarse a la

-
50 vida de 1ls plunta por cualguier medio convercional, tales
- como ez forma de enulsidn, pou sugpensidn a cuosa de un pol+

1

villo hidratante, €7TC.

Tag concentraciones estables del herbicida para
su empleo en emulsidn, se nreparan, por ejemplo, por una
55 mezcla de 5 & 75 partes por peso de aniiida, cerca de 95 4
25 partes de disolvente, tal como xilOné, ciclohexanons,

=

agua acetdénica, etc., 7 cerca de 1 4 15 partes de un agen—

~

3, egte concemy

te emulsificante adecuado. Al punto &g usarse -
. tvudo gperd dispersado desde cercd de 5.000 a 100000 partes
' 60 de agua por cada 100 b&rtes de ingrediente activo para fort
mar una emlsidn convenilente para ser extendidaa
cusnde la anilida es parsa SeT empleada como polvit
1lo mojable, se menclan de 10 a 90 parfes del pero d el hery

bieida con 90 € 10 partes de un polvillo siniler a1 caolin

65 y cerca de una a dieg partes de un actumnte supsrficial .
] Bl polvillo puede entonces sSer dispersado en cerca de 5000
4 100000 partes de agus por 100 partes de ingrediente actip

vo £l punto de uso , ¥ aplicado mediante chorro.

’
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orma enuloionsble

Cuendo la anilida sc emplea en

70 pueden aplicarse lag composiclones sigulentes:
QOLPOBLCION I
Tngrediaonte activo 20.0. ¢
Isoforona 40.0 ¢
Xileno 35.0 ¢
75 Actuante superficial
mezcla de polioxietilenogeter v aceites sul-
fonales como mncol H=88) 5.0 %
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COMPOSICION IT

Ingrediente activo 26.0 %
Xileno 64.0 ¢

Actuante superficial

(Aldlaril polietcr alcohol, tal como

Agrimul 70 A) , 10.0 %
Guando lu anilida es para cmpleo como polvillo

nojasle, s conveniente la siguicnte conposicidn:

GOIIPOSICION IIT

\ 1

Ingrediente activo

Caolin

Tourato glicerol menitdn
Lignito de sodio sulfonado
sulfonato alifdédtico poliester

COHRHE~C
.

VIOOJ0

EVARNR

)~
NG

_.
.

.

COLPOSICION IV

Ingrediente activo 50,0 %
Caolin 48,0 %
Tignosulfato sddico l.0 %
sulfato ldurico de sodio l.0 %

Tn las composiciones arriba indicadas,
porcentajes gon por Peso. Batas composlciones estdn ci
das a titulo de mero e jemplo ilustrativo y es obvio hacer
congtar ¢ ue pueden variarse sobre la bagse de amplios 1i-
mites por log especilalizados en 1o materia, s egin lag ne-
cesidades de éplicacién.

Ia sorprendente actividad herbicida de las coipoT
giclones de es8ta invencidn son Jdewmostradas por lus tablag

gue & continunacidn se expersaran., sn el

3

dichos tablas, las anilidas disustituidas fueron aplicadas

en solucliones acuosas de acelbona. Otroas disolventes tTales

como el xileno, ciclchexunoni, €7uCa., pueden ser tambidn upi

lizadogbi se desea.
Tl los test referidos en lus sigulentes sables,
las nlantas tratadas fueron cultivadag a partir de send--

1ias de Tinos Ffumigamientos, sobre terrenocs airenosos, [y

ga dejaron desenvelvaer nasta gque las vainss de 1los granos
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Te Tebla I gue antecede, ilustra el porcentaje de
la e*1’a01a destructiva y el vigor de las plantas supervi-
vientes cuando se aplican las composiciones herbicidas en
composicidén dosificativa de 6 libras por acre.

Se avrecia en esta tabla que el compuesto de

W - (3,4 Dicloro fenil) me“acrllum1d4, as totalmente incfens

sivo patra cosechas tales como ¢l trico, el algeoddbn y las

zanahorias; perod estruye totalmente las cppecies represeny

tadas por la lechuga, mostaza ¥ hieropas comunes. Bl cOl--
puesto W-(3% Metil-4d-clorofenil) metacrilamida GO
inofengivo parzs el trigo wmiensras es uil control
plantas herbosas, com relacidn & su d egarrollo.
L1l compucsto W-(%=cloro-4-netilfenil)~2-me tilbuat-
owenamida es grandemente efectivo contra las cepecies her-
bosas, pero totaluente inofengivo pars leg zanahonas.
1o actividad remarcable de estos compuesios, se d
cribe en la Tabla II bajc la cusl se anots que a dosifica-
ciones de 6 libras a 1/2 libra un ingrediente activo por
acre; “uchos de egtos compuestos mantienen una total des-
truceidn de lag hierbas parasiﬁarias incluso en las mas

bajas desificaciones conprobadas.

pla sisuiente, ne II se rescila en le pdgoina
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La Dablae IIT situada mds ab pajo, ilustra la notable

eficacia que el N—(B,4—diclorofen11)metacrilagida tiene so
bre el algodén. Se notard gque mediantie aplicaciones a base
de amplios riegos con concentraciones de 1 libra por acre,
el 75% de hierbas Tueron de struidas, sin evidenciarse nin-
gin dafo para el algodbén. 3Bn concentraciones de 6 libras P
100 galones, se obtuvo la destruceidn controlada del 95% 4
hierbajos, sin manifestarse daiios para el &l- odéq.

TABLA IIT

tficacia de N-(3,4 dicloroc cfenil) metacrilamida como agente

de control de hierbas sobre algoddn (empledndose sot re la
superficie total:

o1

Porcentaje Plenta - Resultado
libras/acre
ALGODON HIGRBASE
0,5 Ningun dafio.Plantas 14" alto ningdn datio
Pequeflos tallos evidentes.
1.0 Tingun defio.Plantas 16" alto 759 desiruce
Cunadriculacidn evidente
2.0 Ningdn dafio.Plantas 16" alto 95% id.

nanifestados tallos [dévenes
y braéatando flor.

4.0 ¥ingdn 4 afio. Plantas 19" alto 95%  id.
jovenes brotes evidens es, .

6.0 Hingin d afio. Plantas 1S" alto. 9545 id.
Ramas jévenes evidentes

Hinguno Plantas normales, aungue des- Winguna., Ind
medradas por las grandes con- feccidn fued
pPogiclones herbic1dau. de las hierd
Plantas de 9" alto v solamente bas nalas.,

jévenes brotes evidentes.

L ) Plantas de algoddn de 8-10" altura en tiempo de trata-

miento.
(2) Hierba (JOJ&S amplias representndas por mostaza; hierh
rye) de 253" en altura al tlempo del tratanmientso.

o

stas anilidas pueden ser preparadas por =21 pro-
ceso convencional de reaccionar la anilida disussituida

apropiada, con =21 halido acilico adecuado, en presencia

z

de uvn dcido aceptor, +tal como el Lrietil amino, se acuer-

€0 con la ecuacibdnsiguicnte;
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N s/ e 2/n

-

acevtor

en donde X, Y y n han sido definidas nds arriba.
Alternativanente, log anilidos pueden ser prepera+t
dos por la reaccidn de un dcido apropiado con una amidafost

fonanida de gcuerdo con la ecuacidn:

0 0
I.I " Hi T»_,
R-NN=P~-T~8B+ R'"'-C - 0CH —_— ZR' - C - N = R+TPO,

Lo amida fosfonamida estd preparada vor reaccidn
de la anilina gpropiada disustituida con tricldrido fosfdri-
coy en presencia de un dcido aceptador tal como ol Hrietil
amino., Ia anilina es usualmenie suspendida eh un disolventé

orgédnico tal como el toluenc y la suspensi-én es suavemente

calentada hasta que la anhilina estd disuvelta. H1 tricldri.

o

do fosfdérico se aflade lentamente por un periode de una ne-
dig hora & una hora, durente cuyo tiempo la temperatura es
pernitida a clevarse a 859C. El dcido apropiade es afiadido
entonces lentamente y la mezcela se caliexnta bajo reflujo en
unas pocas horas. La reaccidén mezcla, sc filira despuds y
el producto deseadoe s recobrado del filtrado.

Los ejempios que se citan a continuacidn correspoh-
den a ilustraciones del procedimiento gue pucde usarse pa—-

ra preperar las anilidas de esta irnvencidn:

Preparacién de N-(5,4 Diclorofenil)umetacrilamnida.

Aqut: fuabie
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o de 17,& ¢ (0.11 mol) de

&

A una solucidn azitad
3,4-dicloroanilina y 10.1 g (0.1 mol) de trietilamina, en

200 ml de benceno, se afiadisron, por goteo, 10,5 & (0.0l m

91)

de metmerilil clorido recién destilado. Lo meszcla fud calen-

tada bajo reflujo wper ung Lora, con apitacidn y des pids ge
puso a enfriar a lecmperatura ambisnte. A la mezcla enfriad
se aiiadid 100 1l de 1% de deido hidrocldrico y se continud

-

1la agitacidén por 0.5 horas. la capa de bLenceno fud separad

a

448

y la fase acuosa fué extractada dos veces con 50 ml porciones

de éter. Bl vanceno combinado 1as soluciones de éter,fueron
b

lavadas con 100 ml de agua, senarada @ secada sobre carbon
o wvoldsico anhfdrido. Bl disclvente fud zemovido por destd

lacidn vara dar 10,5 g (76%) de un producto sdlido que se
r 0 & a

rritid a 123-125¢ C. ITa recristelizacidn desde etanol ligr
nico dié un sd1lido que se derretlia a 124-126¢C.
Andlisiss Calod. ClOH9C12NO: C: 52,20; H: 3,94. Lncontrad

BJELPLO IX

Preparacidn de N-(3,4 Diclorofenil)metacrilanmida.

Una suspensién de 4460 g (27,5 moles) de 3,4-diclorcanilin

i—
1 -

dge—

fud calentada, con agitamisnto, en $500 ml de tolueno, suaye-

mente, hasta qpe toda la anilina fué disuelta. & la discluy

cidn se miadid lentanente por espacio de 30 minutos, 755 g8

T
1.5 heras, en cuyo ticmpo log adlidos se geporaron, lo cual

hizo la agisacidn dificultosa. L mezcle fud liceramenie e
friadgd ge alladieron lentumente 1041 ¢ (12,1 moles) de dci
do metacrilico glacial. Cuandc s< completd 1la «dicidn del

deido 1o mezcle fud calentada bajo reflujo durante un tiem

wo gdicionadl <e 2 horas.,

Ii—
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Al fin de este
naranje, fué filtrado a traviés de

tado. Ia pastilla f£iltrada,

ta.al
te. El tolueno filtrazdo fud enfr
recristalizado,

1715 g. de un producto gue se

La congentracidn
men, produjo un adicicnal de 150
derritié a 122-1242 C, E1l total d

EJELMELC ITT

Prevaracidn de N-(3,-cloro-4-ne

tiempo el caldo obtenido, de

de aminag hid
reactor y triturada con 4000 ml
y filtrada de nuevo otra ﬁez a travds
iado 7 =1 golido

fué aisglad

o por f£iltracidn para dar
Jerritid a 122-124¢cC.
del 1fquido wmudre a 1/10 de vold

tilfenil)metecrilamida.

24
961

colox

un eémbudo Puchner caler-

roclétida,
de tolueno hirviente
calisn

de un Duchner

.1

blanco re

Z. de un vroducto g ue se

e prcduceidn fud de=l 771,

A ura solucidn ag

3—cloro-4-netilanilina y 10.1 Z.

mina en 200 ml de benceno, se allad
mol.) de cldérido metacrlliico. L«

tada bajor eflujo por uxe hora ¥y

95 ml,., de agua,

La capa de hencenc £ uvé agitada y
ga Tué extractada dog veces con 5
E1l bencenc cembinado y las solucl

das con 10C ml.de agua, separada

votdsico anhfdrido. La solucidn s
se recogid un sdélido que did 19.5

112-1149¢G.

iteda de 15,6 g.

Se le ailadid una solucidn de 5 ml.

aﬂlténdose continuvamente

(0.11 moles) de
(0.1 moles) de trietila-
ieron a cotas 10,5 g£.(0.1
mezcla fuéd a

s

despugs g¢

[
(W
o
(o]
et
O~

de 4cido hidroclorido y

dura nte 0.5 hora

separada y la

[

porcidn ac

0 ml. porcicones de dter.

onmﬁ de dter Tueron lava-

y desecada con carbonato

acata fud concenirala v

(86%) de ¢ olor blanc
63,01; H: 5,77; N: 6,68

fug wvuel -

L

$ -

itada y calen-

L0 -~
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BJLIPLO IV

reraracidn de N—(3,4—Dimetilfenil)—Z—meﬁilbuﬁ-Q—enamida.

A una mezcla de 12,1 gr. (0.1 mol,) de 3,4-dimetilanilina
v 15.1 gr. (0.15% mol.) de trietilamina gn 100 ml. de tolue-
no, gse afindieron 6,9 gr. (0.05 mol.) de tricldérido TosZdrin
co. Durante la adic -idn, la temperaturs de l& mezcla in-
orenentédebido a la reaccidrn exotérmica. £1 caldo fué calen-
tado bajo reflujo durante una hora y le mezcla caliente fue
aumetada afiadiendo lentamente 10.0 gr. (0.1 mol.) de dcidd

tiglico. Hete mezcla se calentd ba jo reflujo durante 30 mid

T

nutos y degpuds se filtrd y se obtuvo un sdlido blanco crig-
talizado. Se aisld dicho sélido por filtracidn, dando 11 grT
(55%%) de un producto gue se derritid de 99-1022 C.
EJELFLO V

Preparacidn de I-(4-4Cloro-3-metilfenil)metacrilam-ida.

A una mezcla de 2.8% g. (0.02 mol) de 4-cloro-3-
netilanilina y 4.0 g. (0,0%% mol.) de dinetilaniline en 10
ml. de %olueno, se siadieron 1,36 (0.01 mol) de tricldrido
fogférico y la nezcla fud calentada durcnte 15 minutos a
temperatura de reflujo. A la mezcla caliente se€ stipdisron
1.9 (0.022)mol,de deido metacrilico y esta mezcla fud ca-

lentada bajo reflujo durante 30 minutos. Iu solucidn calien-

te fué filtrada y el filtrado,enfriado, separdndose los sop
1idos.Aislando el sdlido did 7,7 g. de un producuo gue e

lerritid a 102-104¢ C.
Anflisis: Calod. OqqH,,CINO. W: 6,8C; hallado: 6,58
EJELPLO VI

Preparacidn de = (3=cloro=4-metilfenil)2-metilbut~2~enomida.

DT acuerdo con el procacimienco desgcerito er el
ejemvli IV, sc rcaccionavon 18,2 g.(0.1 mol.)y, 6,9 g.(0,08
mol.) de tricldérido fosfdrico y 15,1 g.(0.15 mol.) de Trie-

tilenina, en 100 ml. de tolueno, con 10 g. (0.01 mol) de
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4cido tiglico para producir 16,5 (75%) de un producto que

se derritid a temperatura de 95-~9082C,
Anglisis: Celod, por 01211401NO; N: 6,265 hallado: W,(20.
BIBWPLO VLI

Prenaracidn de N-(3,4-Diclorofenil)2-metil-penta-2-enamida.

De acuerdo con el procedimisznto degcerito en el -
ennlo II, 40,5 ¢ (@,25 mol.) de 3,4-diclorcanilina, y 6,9
g. (0,05 nol.) de tricldrido fosfdérico, cn 110 mol. de toly

no, fueron reaccionados con 11,4 g.(o0.0l mol.) de 2-metil-

penta-2-dcido encico, nara dar 27 g. de un prodaato primario

gue al ser recrisiuliszado cn unomezcla de benceno y éter
de peitrdleo, dio 21 g. de un »roducto gue se deritid a
T6~T762C.

Andlisiss: Calod. por 612H13CIBNO: C: 55,85%; H: 5,09;

Tallado: C: 55,25; H: 4,67; W: 5,34.

Prevaracidén de N=(4-cloro-F-—metilfenil)~2-metilpent-2—-enam]

lo—

De acuszdo con ¢l procedimiento del ejemplo VI, 14,2 g.

(0.0l mol.) de 4-cloro-3-metilanilina, 15,1 2. (0.15 mol.)
de tricluming, 7 G,9 g. (0.05 mol) de triecldrido fosfdrico
en 100 ml. de Golueno, Tueron reacclonados con 11,4 (o,01

1201) de 2-metilpent-2-dcido endico, para dar 15,5 o . (68%

de un uzceite pardo que no cristalizd con el tratamiento u-

Andlisiss: Calod.

T
i
L

Dari 015H16 ¢l HO: W:5,89; halludo I:5,50

Ia Tabla IV que se muesira en la pdgina sliguliente

ensefia los puntos de derretimiento de algunos de log compups-—

tos adicionales de esta inven cidn:
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TABLA IV

0 9H3

;L/ _‘ -C = C ; ¢ - (

MeDe

1

CH, )nH

roducido

b

L]

CH.
cl clL
r

cl | CHB

CH% cl acelte
CH. CH. aceite
] 3
-
Finglaente, sdlc resia consilgnar gue ¢in

n

0 lo%~-105¢
1 89-93¢
1. T73-TT¢
1 9¢-102¢2
2

2

cidn cabe cualquier variante de realisn

el e snfritu de todo

Memoria.

-

figuran para S mejor
& £

nar ¢ -ue lo gue se

15 wregsente inven-

cidn gue nc alt

suficlontenente cuanrto antcceds y a

texto deseriptivo de

v cuadros ilustrativos y fablus de valox

declara como propi

ere

cumnio ha si-de descrito enla presente

ue

le pregente memoxds

5y nusvoe del so-

1ict tante, cs, esenclalmerte, 1o gue quedsa expre zgado en

las siguilentes

REIVINDICACIONES::

1 - Un ndtodo para obtencidn de una composicidn

herbicida selectiva,

00 compuesto:

CJT”OtQTl 2 d0 por

g que an 1la nisma

comorensidn, sclamente resta consigs

comprender el cuer
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460

465

giendo n de O hasta 4, seleccilo
rados Ge wn srupc congistente en metil y clorina.
2 - Un método para obtencidn de una conposicidn her-

bicida selectiva, segun reivindioacidn 12 caractervizado po

o}

gqus comprende como ingrediente active el compuesto de - (3
Giclorofenil metacrilamida.

3 - Un método para obiencidn de una composicidn her-

wn

bicida selectiva, segin la primera reivindicacidén, caracte

rizadc porque comprende como ingrediente activo el compues
0 de N-(%,4-diclorofenil-2-netalpen-~2-enunida.

4 — Un método vpara la obtencidn de una composicidn h
bicida selectivs , sesUn reivindicacidn orimera, caracterl

zado porque como ingrediente activo comirende cl comp U2 s To

de N-{3-metil-4-clorofenil)metacrilamida.

Qs

5 - Un nétodo para obiencidn de una composicidn her-
pidida selectiva, scgin reivindicacidn prdnmera, caracieri-

zado Iorgue Ccomno ctivo comprende el compucsto

U= (3mcloro=demetilfenil)-2-netilbut~2~enamida.
6 - Un método para obtencidén de ura conposicidn her-
picida selectiva, sesglin reivindicacidn orimere, caracleri-
zado porgue como ingrediente activo comorende el compuesto
N—(3—metil—4~clorofeni1)Z—Qmetilpent—Z—enamida.

7 — Un método para obiencidn de una composicidn her-
bicida selectiva, segln primera reilvindicacidn, caracieri-
zedo porgue como ingrediale active comprends el compuesto
= (3,4=dimetilfenil )-2-metilbut-2-enanida.

G - Un nftodo para obiencidn de una cowmposicidn her-

bicida selocotiva, segin reivindicaciones precedentes, cary

-

b 4
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terizado porque la citada composicidn Torma una suspensidn
atuosa

9 - Un método para obitencidn de una cowposicidn her-

bicida selectiva, sepin reivindicaciones cateriores, caracd

o

terizado porgue la citada co mposicidn es unc solucidn de
'S &

enlaidn 1igquida.

10 - Un mdétedo pars obtencidn de una composi cidn hers

bicida selectivu, segin reivindicaclones anteriores, caracd

erizado por el hecho de que la citada compesicidn es un pdl-

villo hidrasable.

3 s

11 - Un método pars obiencidn de una composicidn herd

3 1.

bicida selcectiva, segun reivindicacionzs precedentes, cara

terimado por el hedho de¢ habewrse incorgorado a lz compogl-r

cidn un excipiente gue Liace dc portador.

s

12 - Un uzétodo para obtencidn de una composicion herd

bicida selectiva, .segin reivindicacionos

ey

racterizado porque en la prevaracidn de las anilidad disus

titufdas se parte de la composicidn

H 9 G%D

-~ = C ~C = CH - (0212) -H

X [

NS /
/

Y

L2

donde X & Y son clorins o metil, v n es de O & 4, sgintetiz

do por un processc convencional en los co mpuestos de este
tipo.
13 - Un nftodo para obtencidn de una co-ipogicidn hel

bicida sclectiva, segln reivindlcsciones anteriores, donde

gc parite del compuesto

-
H

g G5
X \-—-———_/__N - ¢ - C = CE —(CHy) -1
Y

donde X € Y son clorina o metil, y n es de O 4 4, mezclado

jue anieceden, cg-

[}
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con un vehiculo excipiente.

14 —~ Un nétodo para obiencidn de una composicidn her-

v

bicida, caracteriszado, segin 'las reivindicaciones oreceden-—
’ s 353 =

tes, por 2l hecho de que dicho vehiculo es ur disolvente on-

génico.

.15 - Un ndtodo para obitencidn de una couposicidn herd
bicida, caracterizado, s e dn réivindicaoiones srecedentes,
por el hecho de que con el compuesto y con el vehiculo in-
dicados, sc megcla un aggente enulsivo.

16 - Un nétodo para obtencidn de una cowmposicidn herd

bicida selectiva, sesin reivindicacioncs gque onteced cerd
y P 4

terizado vorque el vehiculo portador =g esencialmente caoli:

17 - n métpdo para obtencidn de una conposicidn herd
bicida selectiva, sesun reivindicaciones precedentes, cara
terizado porgque con el citado compuzsto y veh{culo portvadory
se nezcla un surfacltante.

18 -~ Un HEZODO PARA OBUBUNCION DU UHNA COLFOSICION IZuR+

BICIDA SULECITIVA.

Todo segln gueda descrito en la presente Menmoria,que
consva de veinite hojas foliadas y mecanografiadas por una
sdla cara, con wl total de quinientas diez y nusve lineas

a dog espacios.

Madrid 24 de abril de 1959

Pele
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