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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INTRODUGCION
formulada el 29 de julio de 1964, con el némero 302.525
en
ESPANA
por DIEZ afios

a nombre de ELI LILLY AND COMPANY, entidad norteamericans
establecida en 740 South Alsbame Street, Indianapolis,
Indiana, Estados Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE COMPOSICIONES

HERBICIDAS"

La presente invencidén provee nuevos herbicidas que
Tienen amplia aunque selectiva actividad, y métodos de
usar los mismos.:

En el pasado, han estado disponibles dos tipos de
herbicidas de amplio espectro. Uno de 4stos comprende
dcido 2,4-diclorofenoxiacético y compuestos relaciona—
dos, que son dtiles para matar plantas dicotiledéneas.
Las plantas monocotileddneas, que incluyen las grami~
neas, no son grandemente afectadas por este tipo de her-

bicida, sino solemente por herbicidas no selectivos ta-
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les como arsenito de soddo, p—clorofenildimetil'urea;
clorato de sodio y sulfamato de amonio, todos los cug-
les destruyen eficazmente todos los tipos de vegetacidn.
Solo se han encontrado unos pocos compueétos que des-
truyen plantas monocotileddneas tales como gramineas,
con preferencia a las plantas dicotileddness, y se han_l
encontrado ain menos compuestos que destruyan gramineas
¥ sélo ciertas clases de Plantas de hojs ancha,.

De acuerdo con esta invencidén se ha encontrado que
CLertas difenilacetamidas N,N'-dialifdtico~-sustitufdas .
son agentes herbicidas activos que son téxicos tanto
para gramineas, bien en sus estados de germinacidn o
maduro, como para malezas de hoja ancha, pero‘que son
no téxicos para las plantas de hoja ancha de recolec-
cién. Por uso de estos herbicidas en el método de esta
invencién es posible eliminar tanto las malezas grami-
neas como las malezas de hoja ancha selectivamente de
las plantas de recoleccidn, tales como tomates, patstas,
col, tabaco, fresas, Yy sus parientes cercanos en el rei-
no vegetal,

Los hervicidas de esta invencidn son compuestos re-

presentados por la siguiente férmula:
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en la que R; y R, son metilo, etilo, n-propilo,ziSopro;l;
pilo o alilo; R3 es hidrdgeno o cloro; R4 es metilo o
haldgeno; n es 0,1 6 2; e Y es oxfgeno o azufre.

Mds particularmente, la presente invencidn provee
una composicién herbicida gque comprende un diluyente
inerte, y como ingrediente herbicidamente activo, un
compuesto como se ha definido arriba.

La presente invencidn provee ademds un método pa-
ra inhibir el crecimiento de plantas de la clase de
las melezas gramineas y malezas de hoja ancha, estando
dichas plantas en cualquier estado de desarrollo desde
semillas a plantas maduras, que comprende aplicar a un
drea que contiene plantas de dicha clase una cantidad
herbicida de un compuesto herbicida o composicién her-
bicida que contiene al mismo, como se ha definido arri-
ba. 7

Estéd también dentro del alcance de esta invencién
proveer ciertas nuevas difenilacetamidas, como se de-
finen mds plenamente después agul.

Compuestos ilustrativos gque entren dentro del ob-
Jeto de esta invencidn incluyen N,N-dimetil difenilace-
tamida, N,N-dimetil-(3-fluorofenil)feniltioacetamida,
N,N-dietil difenilamida, N,N-dietil-(4-tolil)fenilace-
tamida, N-metil-N-n-propil-(2,4-dibromofenil)fenilace~
teamida, N,N-dialil-(4~tolil)-4-clorofenilacetamida,
N,N—di—n—propil—(2—cloro-4-tolil)feniltioacetamida,
N,N-dimetil~(4-clorofenil)fenilacetamida, N-n-butil-N-
metil difenilacetamida, N,N-di-n~-propil difenilaceta-

mida, N,N-diisopropil difenilacetamida, N,N-diglil-

difenilacetemida, N-metil-N-isopropil difﬁii@cétagﬂé, 5
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N-metil-N-n-propil difenilacetamida, Neetil-N-n-propil
difenilaoetami&a, N-etil-N-isopropil difenilacetamida,
N-alil-N-etil difenilacetamida, N-alil-N-metil-difenil-
acetamida, y N-alil-N-n-propil difenilacetamida. Como
serd obvio para los versados en el tema, otros grupcs. .
equivalentes aromdticos y aromiticos clorados puedenik‘
sustituir a los anillos bencénicos, siendo aquellos
grupos tienilo 0 clorotienilo,

Los compuestos representados por la férmula de
erribe se proveen para uso como herbicidas seleectivos
pre~emergentes en la forma usual, tal como pulveriza-
ciones (preferiblemente concentrados), grinulos rocia—r
bles, o polvos mojables. Los compuestos son.insolubles
en agua, y por tanto pera la preparacidén de pulveriza-
ciones tipo emulsidn o pdlvos mojables, han de formu-
larse con un agente humectante o tensioactivo pars ob-
tener una dispersidn utilizable.

De acuerdo con el método de esta invencién, un
drea de suelo o lugar infestado con semillas, planti-
culas y/o plantas maduras de meleza graminea, y male-
zas de hoja ancha, se trata con los herbicidas defini-—
dos arriba o con una formulacién que los contenga como
ingrediente herbicidamente activo. De modo ilustrativoe,
las 4reas de recoleccidn que pueden ser tratadas con
las composiciones herbicidas de esta invencién para
la eliminacidn de malezas gramfneas o malezas de hoja
ancha, incluyen aquellas 4reas en las gue crecen miem-
bros de las siguientes familias de plantas: Solanaceae,

Compositae, Oruciferae y Rosaceae. Tales 4reas de Te-

coleccidn incluyen campos de tomates, 3&%02@5 yatzta,

-4 -
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campos de tabaco, rosales, campos de girasoles,:fresa- o
les,.y huertas en las que crezcan coles, pimientos,
rébanos, coliflor y plentas similares. Otras 4reas de
las que pueden eliminarse mglezas gramineas y melezas
de hoja ancha incluyen pasajes o caminos de grava,
bordillos de carreteras, y similares.

Los compuestos herbicidamente activos o formulajrf
ciones que los conbienen se distribuyen conveniente--
mente, por pulverizador o por otro dispersor adecuadé,
por el frea que ha de ser tratada, preferiblemente a
razén de aproximadamente 0,23 a aproximsdamente 7,3
kg. de ingrediente activo por 40 dreas. Cuando se usa;
una pﬁlverizacidn como medio de distribucién, las com-
posiclones herbicidas se aplican preferiblemente a ra-
zén de 0,45 a 1,8 kg, de ingrediente activo por 40
édreas. 9in embargo, si las composiciones o formulacio-
nes herbicidas se aplican gl 4rea particular en una
formg granular, a partir de la cual se desprende len-
tamente el herbicida activo de modo que hay una accidn
herbicida mds prolongada, se emplea generalmente una
cantidad mayor de material activo por 4rea que cuando
se usa una pulverizacidn, estando este mayor cantidad
en el intervalo de 0,9 a 3,6 kg. de ingrediente activo
por 40 4reas.

Plantfculas, semillas en germinacidén y plantas ma-
duras de muchas variedades de graminegs mueren por el
procedimiento de tratamiento anterior, incluyendo aﬁué—
1las tanto gramineas indeseables como las gramineas

salvajes (Digitaria sanguinalis y Digitaria ischaemum);

almorejos verdes y amarillos (Setaria viridis y Setarla

5- 302525
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lutescens); graminea de Johnson (Sorghum halepeﬁse)y

galio (Fleusine indica); sandbur (Cenchrus pauciflorus);

panizo capilar (Panicum capillare); y similares, asi

como también las gramineas deseables tal como Gramineaz
de Bermuda (Cynodon Dactylon); graminea azul de Kentucky

(Poa pratensis); lastén (Festuca gp.); pata de gallo

(Dactylis glomerata); y hierba carmfn (Asrostis alba).

Las malezas de hoja'ancha que pueden ser elimina-
das de las 4dreas infestadas por esta invencidn incluyen
muchas de las mds comunes y abundantes malezas conoci-
das, entre las que estén incluidas malezas que pertene—r

cen a las Amaranthacese tal como cenizo, Polygonacese,

tal como el pimiento de agua, Chenopodiaceae, tal como

las valerianelas, Portulacaceae, como la verdolaga, ¥

Malvaceae, tal como la hoja de terciopslo.

Como podria esperarse, las malezas de hoja ancha
no son afectadas por los herbicidas de esta invencidn
en tanto gque tales malezas pertenezcan a las familias
Solanacege, Compositae, Cruciferac vy Rosaceae, enumera=-
das arriba.

Los herbicidas de eéta invencién no afectan el
crecimiento de plantas de recoleccién diferentes de los
miembros de las cuatro familias de plantas de hoja an-
cha explicadas arriba. Por ejemplo, las planticulas de
mafz, algoddn, alfalfa, lino, sorgo y glicina no se
afectan por la gplicacidn de un compuesto representado
por la férmula de arriba en una cantidad suficiente pa-
ra destruir gramineas en germinacidén. Las plantas madu~-
ras de algoddn y sorgo tampoco son afectadas por aplica~

cidn de una cantidad de uno de los herbicidas de esta

IO
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invencidn suficiente para erradicdr las malezas gramf-
neas y malezas de hoja ancha del 4reg de recoleccidn.
Los siguientes ejemplos ilustran més claramente
la invencién. Ha de entenderse, sin embargo, que tales
ejemplos son solamente ilustrativos, y no se proponen

como limitaciones del objeto de esta invencidn.

EJEMPLO 1

El siguiente procedimiento experimental se utilizé
para demostrar la eficacia de las composiciones de esta
invencién en la exterminacidn de gramineas en germina-
cién y planticulas, sin afectar la germinacidn de sem:i.-cj
llas y el crecimiento dé planticulas de plantas selec-
cionadas de hoja ancha: Se prepard un suelo que consta-
ba de una parte de tierra de albafiilerfa y una parte de
tierra mantillosa desmenuzada mezclados juntemente en
un mezelador de cemento. Se colocaron 3,80 litros de
este suelo en una plataforma falvenizada de 25 x 35 cm,,
vy se alisd con un cepillo de banco hagta horizontali-
dad. Se usé un marcador de tres hileras para hacer sur-
cos de 2% cm. de profundidad en aproximadesmente dos
quintas partes de la plataforma. En estos surcos se co-
locaron las semillas de cosecha que constaban de cua=-
tro granos de mafz, cinco semillas de algoddén y cinco
semillas de soja. Se coloed despuéds una plantilla de
surcos en el suelo restante, y se plantaron las canti-
dades indicadas de cada una de las siguientes semillas,
una especie para cada seccidn: almorejo (mijo), 100 mg.;

mostaza de hoja ancha, 50-75 mg.; cenizo salvaje, 30-50

mg.; y grenfnea salvaje grande, 350-40Q3uf] %5‘1215

-7 -
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suficlente tierra para cubrir toda la plataforma. De
ese modo, las semillas de maleza fueron cubiertas has-
ta una profundidad de aproximadsmente 6 mm. y las se-
millas de planta de cosecha fueron cubiertas hasta una
profundidad de sproximadamente 3 cm.

Al ensayar el efecto de las composiciones como
herbicidas pre-smergentes, se colocd una plataforms
preparada como arriba, tomada bien el dfa de la plan~
tacidn o al dfa siguiente, se colocd en una cémara
equipada con una placa giratoria y un extractor de
aire. La composicién herbicida, tanto si era una emul-
sidén del tipo de pulverizacidn como un polvo mojable,
fué splicada a la plataforma con wn atomizador DeVilbise
modificado, enganchado a una fuente de aire. Se'aplica-
ron doce ml, y medio de la composicién bajo ensayo a
cada plataforma, bien el dfa de la plantacidn o al dfa
siguiente. Para medir la eficacia de las composiciones
herbicidas como herbicidas post-emergentes, se utilizd
la misme disposicidn experimental, excepto que las pla-
taformas se rociaron despuds de nueve a doce dfas en
un invernadero, dependiendo la duracidn del crecimiento
de la estacidn y de la intensidad de luz. Se hicieron
clasificaciones de los dafios y observaciones en cuanto
al tipo de daflo, en cada caso once a doce dfas después
del tratamiento. La escala de clasificacidn de dafio

utilizada fué como sigue:

302525



Compuesto

N,H—-dimetil difenilacetemida

N,N-dietil difenilacetamida

Neetil~N-metil difenilacetemida

N,N-dimetil-(2,4-diclorofenil)
fenilacetamida

N,N-dimeti1(3-t011il)fenilacetamida

Clasificacidn de dafio en tratamiento vre—cmergente

K=/40 4reas

3,63
1,81
0,91
0,45
0,27
0,13

3,63
1,81
0,91
0,45

3,63
1,81
0,91
0,45
0,27
0,13

3,63
1,81
0,91
0,45

3,63
1,81
0,91
0,45
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0 - ningidn dafio
1 - ligero datio

2 - dafio moderado
3 - grave dafio

4 -~ muerte

Cuando se rezlizd mds de una determinacidn, se
calculd un valor medio para clasificar el dafio.
Las tablas I y Il exponen los resultados de los

ensayos.
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TABLA IT

Grado de dailo en tratamiento vost-emersente

Compuesto

N,N-dimetil difenilacetamida

[T

W,H-dietil difenilacetamida

Heptil-N-metil difenilzcetzmida

¥,N~-dimetil(2,4—-diclorofenil)-
fenilacetamida

W, Wedimetil(3~tolil)-fenilacetemida

Kx/40 dreas lMafz

3,63
1,81
0,91
0,45

3,63
1,81
0,91
3,63
1,81
0,91
0,45

3,63
1,81
0,91

3,63
1,81
0,91
0,45

Graminea
Alcoddn Soia salvaie
0 1,3 2,3
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En los ensayos de arriba, ei compuesto bajg ensé—
yo se formuld como pulverizacidén por uno de los siguien-
tes procedimientos. En un método el compuesto particu~
lar fué mojado por pulverizacidén en un moritero con una
parte de monolsurato de polioxietileno-monoanhidrosor—
bitol. A la pasta cremosa resultante se afiadieron len—
tamente quinientas partes de agua para dar uns disper-
sidn acuosa con una concentracidén de tensioactivo de
0,2 por ciento. Esta dispersidn era totalmente satis—
factoria para aplicacidén por pulverizacién. En un se=
gundo procedimiento el compuesto fué disuelto en un
volumen de acetona y la solucién en acetona fué dilui-
da con diecinueve volumenes de agua que contenfa 0,1
por ciento de monolaurato de polioxie#ileno-monoanhi—

drosorbitol.,

EJEMPIO 2

Se realizd un ensayo posterior de tres compuestos
especificos representados por la férmuls de arriba
contra un espectro mds extenso de plantas que el que
se incluy$ en el ensayo preliminar. Entre estas plan-
tas estaban plantas de hoja ancha, ornamentales y de
recoleccidn, y ciertas gramfneas de recoleccidn. ILos
compuestos se ensayaron sobre las plentas, tanto con-
tra la etapa pre-emergente como post-emergente de cre—
cimiento.,

Las tablas III y IV exponen 1los resultados de eg—
tos ensayos, en los gue se usaron las mismas clagifi-
caciones del dafio que en las Tablas I y IT, siendo la

clasificacidn un valor medio cuando se realizd més de

2529
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PABLA IIX

Clasificacidn de dafio en tratamiento vre—emersgente de

plantas de hoja ancha

Planta

Alfalfa

Trébol

Lino

Gramfinea de Johnson
Graminea de nuez
Ambrosfa
Pimiento de agua
Sorgo

Remolacha
Tomates

Trigo

Avena silvestre

ergningas diversas

W, N-dimetil if,H-dietil ¥, ¥~dialil
Variedad LS - difenilacetemida difenilacetamida difenilacetamida

B nor 40 dreas Eilos por 40 4reas
T e - 2245 0,91 1,81 0,45 0,91 1,81 3,61 0,45 0,91 1,81 3,6%
Ranger L [¢] (8] 1 i 0 v} i 2 o] (o] 1 1
Rojo 2 2 2 2 1 3 2 3 1 2 2 3
. o] 0 1 1 [¢] 0 o 1 [¢] (o] o] (o]
- 3 3 4
Amarillo 0] 1 [¢] 1 0 0 ] o) ¢} 6] [¢] 1
Comin o o) 4] (0] 0 2 1 kA 0 0 1 0
Pennsylvania o] Al 3 3 0 4] 1 3 0 &) 1L 2
Amgk R-10 [¢] i 1 1 4] 0 . 3 o] o] 1 2 i
No. 359 (o} [¢] o] A
Rutgers o] o] 1 1 4] 0 0 [¢] 0 (0] 1 1
Bermellén 0 o} 1 2 0 ki 2 2 o] (4] 1 2
1 1 2 3 1 2 2 3 (o] (o) 1 2

- 14 -



Clasificacidn de dafio en traiamiento vpost-—emerzente de

TABLA IV

Planta

Alfalfa

Trébol

Lino

Gramfnea de nuez
Ambrosfa
Fimiento de agua
Sorgo

Remolacha
Tomates

Trigo

Avena silvestre

Variedad

Ranger

Rojo

Amarillo
Comin
Penngylvania
Amak R=10
¥o. 359
Rutgers

Bermelldn

-15 -

W,N-dimetil
8ifenilacetamida

0,223 0,45 0,91 1,81 0,45 0,91 1,8) 3,61 0,45 0,91 1,81 3,63 "

-0 1 1
o 1 1 2
9 o 1 1
A~ o0 1 1
o o o 2
o 1 2 2
11 1 2
o o 1 1
o o 1 1
o o 1 2
o 1 2 2

N,N-dietil
difenilacetamida

Kilos por 40 4reag

¢} 1 1 2
1 2 2 2
1 1 1 1
0 0 1 1
0 0 1 1
1 1 2 3
0 0 0 1
(¢} o 1 1
2 2 2 2
0 1 0 1

|5 (ki

N,N-dialil
difenilacetamida

Kilos poxr 40 mﬂmmw_.n

© OO O O o o o

(o]

1 1 2
1 2 2
1 1 1
0 0 1
0 1 1
1 i 1
0 0 (¢}
0 (¢} 1
1 2 2
1 1 1

s
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EJEMPLO 3 L

La N,N-dimetil difenilacetamida posee sobresaliente

actividad contra gramineas en ensayo pre-emergente, y

tiene una notable carencia de fitotoxicidad para plantas

de hoja ancha que pertenecen a las familias Solanacese, .

Gompositae, Cruciferae y Rosaceae en ensayo post-emer— -

gente, como se expone en las tablas I-IV. EL compuesto

se sometid a unas series de pruebas de campo en varias

formulaciones.

L.

Formulacidn Granular - Se mezclaron en forms

pastosa 500 g. de N,N-dimetil difenilacebamida -
con 2,2 Kg. de fenil cellosolve, y la mezcla
resultante se calentd hasta aproximadamente

402 C con ligera agitacidn hasta que no hubo
presente ningun sdlido visible. La solucidén se
pulverizd despuds a elevada temperatura, bajo
una presidén de aproximadamente 0,35 a 0,56 ki-
los por centimetro cuadrado, sobre 7,3 kg. de
arcilla de atapulgita calcinada de temiz 30/60.
Los grénulos fueron revuelbtos por toda la im-
pregnacidn para conseguir homogeneidad, y el
volteo se continué hasta que se obtuvo un pro-
ducto homogéneo y fldido en seco. El producto
resultante contenis 5 por ciento en peso de
N,N-dimetil difenilacetamida, 22 por ciento de
disolvente, y 73 por ciento de grénulos de ar-
cilla,

Polvo mojsble - 0,45 Kg. de N,N-dimetil difenil-
acetamida se mezcld en seco completamente con

136,2 g. de sflice sintética hidratada finemente

- 16 =
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dividida, 32,4 g. de lignosulfonato de sodio,

¥y 25,9 g. de N-metil-N-oleofl taurato de sodio.
Después se pasd una vez esta mezcla a través

de un molino de martillo para producir un pol-

vo con un ‘tamafio médximo de particula de malla
100 aproximadamente. La composicidn final con-
tenia 70 por ciento de N,N-dimetil difenilace—ﬁiﬁ
tamida, 21 por ciento de sflice hidratada sin- ?
tética, 5 por ciento de dispersante y 4 por |
ciento de agente humectante.

3. Concentrado emulsificable - Se prepard un con-

centrado emulsificable que contenfa 0,15 kg.
por litro, disolviendo 13 g. de N,N-dimetil
difenilacetamida en un disolvente de dos com-
ponentes que contenié tres partes de xileno

por dos partes de fenil cellosolve. A esta so-
lucidn se afiadid una mezcla compleja de emul-
sificadores de alcohilarilsulfonato y no idni~
cos, como agente emulsificante. La composicidn
final de este concentrado liquido era, en peso,
de 15,3 por ciento de N,N-dimetil difenilaceta-
mida, 41,3 por clento de xileno, 35,4 por cien-
to de fenil cellosolve y 8,0 por{ciento de
emulsificador,

Al realizar las pruebas de campo, fué aplicada N,H=-
dimetil difenilacetamida, en una formulacidén de polvo
mojable preparada como se indica arriba, en forma pre-
emergente a parcelas de 4,6 metros cuadrados a razén de
1,81, 3,63 y 5,44 kg. de compuesto activo por 40 4reas.

Tl examen de estas parcelas al final de cuatro semanas

312525
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mostré que hubo eliminacidén de por encima del 99 ésr
ciento de malezas gramineas en la parcels tratada, com-
parada con el mimero de malezas gramineas presentes en
la parcela de control no tratada.

Lz tabla V da las clasificaciones del dafio a las
plantas en la parcela de ensayo, tal como se determind
por este ensayo. En la tabla, lg columnz 1 da ls propor-
cidn de aplicacién de N,N-dimetil difenilacetamids en
kilogramos por 40 dreas; la columna 2, la clasificacidn
del dafio contra las malezas gremfneas; la columns 3,
la clasificacidn del dafio contra las plantas de hoja
ancha; la columna 4, la clasificacién del dafic contra
tomates. Las clasificaciones de dafio son las mismas gue

las empleadas en las tablag I-IV.

TABLA V
Clasificaciones de dafio

Proporcidn de aplicacidn
de N,N-dimetil difenil- Malezas Malezas de

acetamida en Ko/40 4reas gramineas hoja ancha Tomates

1,81 4,0 14,9 3
3,63 4,0 2,1 8
5,44 4,0 3,1 1,0

Como puede verse de la tabla V, la N,N-dimetil dife-
nilaceteamida actud sobresalientemente contra las malezas
gramineas con sélo un minimo dafio a las plantas de toma-
te. Al mismo tiempo, el compuesto tenfa excelente accidn
herbicida contra las malezas de hoja ancha susceptibles.
La maleza de Jimson, un miembro de la misma familisg de

blantas que el tomate, infestd densamente el 4rea de

- 18 —~
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la N,N~dimetil difenilacetamida, el grado de dafio contra

mzlezas de hoja ancha fué mds bajo de lo que habria po-
dido esperarse con una poblacidén de malezas més cerca de
1o normal. Ademds, se encontré que el peso en seco de
las plantas de tomate aumentd en las dreas en las que
fueron eliminadas las malezas gramineas y una mayoria
de las plantas de hoja ancha por la aplicacidn a las
mismas de N,N-dimetil difenilacetamida. Este aumento
1legdé al 95 por ciento para parcelas tratadas al nivel
de aplicacidn de 1,81 kg. por 40 4reas de N,N-dimetil
difenilacetamida, 45 por ciento al nivel de aplicacién
de 3,63 kg. por 40 dreas, y 35 por ciento al nivel de
aplicacidn de 5,44 kg. por 40 4reas.

Pueden formularse otros compuestos dentro del campo
de la presente invencidn para producir las composiciones
herbicidas de nuestra invencidn siguiendo el procedimien-—
to anterior, debiendo entenderse que la relacidn de dis-
persantes y agentes humectantes puede requerir ser va-
riada, dependiendo de las propiedades fisicas del com-

puesto particular.

EJEMRIO 4
En una segunda prueba de campo, se aplicd N,N-dime-
til difenilacetamida a un campo cultivado que se esta-
blecid de tomates, empleando tanto formulacidn granular
como en polvo mojable preparadas como se indica arriba.
Por consiguiente, se aplicd N,N-dimetil difenilacetamide
post-emergente a los tomates, pero pre-ecmergente a la

poblacidén de malezas.
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gramineas y de hoja ancha para diferentes niveles de
aplicacidén de N,N-dimetil difenilascetamida, bien en
forma de una formulacidén de polvo mojable, bien en wna

formulacidn granular.

TABLA VI

Aplicacidn de N,N-dimetil difenilacebamida en un campo

de tomates

Control procentual

Cantidad lialezas de
Formulacidn  Kg/40 4reas  Gramfneas hoja ancha
Polvo mojable 0,91 96,6 -
1,36 98,0 31,4
1,81 98,2 23,2
2427 98,2 61,6
2,72 96,2 16,3
Granular 1,81 96,2 41,9
2,72 96,4 23,2
3463 99,2 52,3
Yo tratado - -

Como anteriormente, la maleza de Jimson fué una
principal maleza de hoja ancha presente, y el porcentaje
de control fué por tanto un poco menor de 1o que habrfs
podido esperarse con ung poblacidn de malezas mds cercs
de lo normal.

En una posterior prueba de campo de N,N-dimetil
difenilacetamida, el compuecsto se aplicd como una for-—
mulacién de polvo mojsble a un campo en el que se habfan
blantado semillas de sorgo, mafz y graminea de Johnson,

pero antes de su germinacidn. Se realizd una prueba de
DT TN
R EPTT T
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campo similar en la que se plantaron tres legumbres -ai-
falfa, trébol pie-de-pijaro y lespedeza coreana- junto
con graminea salvaje grande como una maleza gramfnea,

¥y se aplied N,N-dimetil difenilacetamida al 4rea pre-
emergente en forma de polvo mojsble.

Los compuestos de esta invencidn son relativamente
no téxicos para memfferos; por ejemplo, la dosis media
letal oral de N,N-dimetil difenilacetamida para ratones
fué de aproximadamente 700 mg/kg, y la dosis media letal
interperitonealmente o subcutdneamente era aproximadamen—
te de 800 & 1000 mg/kg.

-Algunos de los herbicidas de esta invencidn pueden
prepararse haciendo reaccionar cloruro de difenilacetilo
0 un cloruro de difenilacetilo adecuadamente sustitufdo
con una aming éecundaria en presencia de una base. (Ver
el procedimiento de Gokhale y otros, Diario de la Univer-
gidad de Bombay, Vol. 16, pdginas 32-36, (1948)).

Algunos de los herbicidas de esta invencidén son
compuestos nuevos que pueden prepararse por 1los siguien-
tes procedimientos.

Preparacién de

N, N-dimetil(p~clorofenil)fenilscetamida

10 g. de deido (p-clorofenil)fenilacético se calen~
taron a temperatura de reflujo con 25 ml. de cloruro de
tionilo durante 1% horas aproximadsmente. Bl exceso de
cloruro de tionilo se separd por evaporacién en vaclo,

y el cloruro de (p-clorofenil)fenilacetilo asf prepara—
do fué vertido en 100 ml., de una solucién acuoga de di-
metilaming al 25 por ciento. El producto aceitoso que

contenfa la N,N-dimetil(p~-clorofenil)fenilacetamida for-

-21 - L
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mada en la anterior reaccidn fué extrafdo en éter, y
la capa de éter se 1avé con sucesivas porciones de 100
nl. de agua, solucidén de carbonato de sodio al 10 por
ciento, y agua. Ls capa, de éter se separd, ¥y se elimi-
né el &ter por destilacidn en vacfo. El residuc que

contenla la N,NLdimetil(g-clorofenil)fenilacetamida'se'E'

recristalizd a partir de una mezclz de benceno y hexa-~
no y fundia a 58-59° € gproximadamente.
Anflisis Calculado: N, 5,12. Encontrado: X, 5,45,

Preparacidn de

- N,V-dimetil(3,4-diclorofenil) fenilacetamida,

Siguiendo el procedimiento precedente, se vertid
cloruro de (3,4~diclorofenil)fenilacetilo, preparado
tratando el dcido correspondiente con cloruro de tioni-
1o, en un exceso de una solucidn acuosa de dimetilaming
al 25 por ciento. Bl producto se extrajo y se purificd
por el procedimiento de lg preparacidn precedente, sien—
do la recristalizacién a partir de etanol dilufdo. Lg
N,N—dimetil(B,4—diclorofenil)fenilacetamida asl prepara-
da fundfa a 94~952 ¢ aproximadamente,

Andlisis Calculado: N, 4,55. Encontrado: N, 4,36.

Preparacidn de

N, N-dimetil(2,4-diclorofenil)fenilacetamida,

Siguiendo el procedimignto previamente descrito, se
vertié cloruro de (2,4—diclorofenil)fenilacetilo, prepa~-
rado haciendo reaccionsr el 4eido correspondiente con
cloruro de tionilo, en 10 ml. de une solucidn acuose de
dimetilamina al 25 por ciento. Da Ny N~dimetil(2,4~diclo-
rofenil)fenilacetamida asf formada se purificd por el

proéedimiento previamente descrito, y fundfe s gproxima-—

=
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damente 105-1062 C, después de recristalizacién a par-
tir de etanol acuoso.
Andlisis Calculado: N, 4,55 Encontrado: 4,86.

Preparacién de

N,N~dimetil 2,4'~dicloro-difenilacetamida

Siguiendo el procedimiento previamente descrito,
se vertid cloruro de 2,4'-dicloro~-difenilacetilo, pre-
parado a partir del 4ecido correspondiente por la reac-
cién de cloruro de tionilo, en un exceso de una solu-
cibn acuosa de dimetilamina al 25 por ciento. Ia N,N-
dimetil 2,4'-diclorodifenilacetamida asf formada se
purificd por el procedimiento previamente deserito, ¥y
fundfa a 58-602 C aproximadsmente, después de una do-
ble recristalizacién a partir de una mezcla disolvente
de benceno-hexano.

Andlisis Calculado: N, 4,55. ZEncontrado: N, 4,28.

Preparacidn de

T, N-dimetil(4-Ffluorofenil)fenilacetamida

Siguiendo el procedimiento previamente descrito,
se vertid cloruro de (4—fluorofenil)fenilacetilo, pre-
parado haciendo reaccionar el 4cido correspondiente con
cloruro de tionilo, en un exceso de una solucidén acuosa
de dimetilemina al 25 por ciento. La N,N-dimetil(4~
fluorofenil)fenilacetamida asf formada fué purificada
por sl procedimiento previamente descrito y fundla a
aproximadamente 90-912 C, despuds de recristalizacidn
a partir de etanol acuoso,

Mndlisis Calculado: N, 5,44, Encontrado: N, 5,48.

Lo

302525
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Prepasracidn de

I, N-dimetil(3-tolil)fenilacetamida

Siguiendo el procedimiento previamente deserito,
se vertid cloruro de (3-tolil)fenilacetilo, preparado
haciendo reaccionsr el 4ecido correspondiente con clo-
ruro de tionilo, en un exceso de una solucidn zcuosa
de dimetilamina al 25 por ciento. La N,N-dimetil(3-
t0lil)fenilacetamida asf{ formada se aisld por el pro-
cedimiento previamente descrito y se purificd por des-
tilacidn; punto de ebullicién = 144-1462 C a una pre-
sién de 0,1 mm. de mercurio aproximadamente.

Andlisis Calculado: N, 5,53, Encontrado: N, 5,604
Preparacidn de |

N, N~dimetil difeniltioacetamida

Una mezcla de reaccién compuests por 47,8 g. de
N,N-dimetil difenilacetemida y 24,4 g. de penbasulfuro
de fésforo disuelto en 200 ml. de piriding se agitd a
temperatura de reflujo durante 2 horas aproximadamente,
tiempo después del cual la mezcla caliente de reaccidn
fué lentamente vertida en agua mantenids a sproximada-~
mente 802 C. La mezcla se mantuvo g temperatura ambien—
te durante 16 horas aproximademente, y se recogid por
filtracidn un precipitado de N,N-dimetil difeniltioace-
tamida formada en la anterior reaccién. La recristali-
zacién del precipitado a partir de etanol seguida por
Una recristalizacidn a partir de une mezela disolvente
de benceno-hexano produjo IN,N-dimetil difeniltioaceta~
nmida que fundfa a 125-127° ¢ aproximadsmente.

Andlisis Calculado: C, 75,25; H, 6,71; W, 5,49,

Encontrado: €, 74,70; H, 6,54; N, 5,22,
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Los puntos de invencidn propisa, no nueva pero no
establecida, practicada ni divulgada en Espafia que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Introducecidn por DIEZ afos, son los siguien~
tes:

1.~ Un procedimiento para la preparacidén de compo-
siciones herbicidas mezclando con un vehfculo un com-
puesto representado por la férmula siguiente:

(R,)

4'n

en donde Rl y Rz son miembros del grupo que consta de

metilo, etilo, n-propilo, isopropilo y alilo; R3 es un
miembro del grupo que consta de hidrdégeno y cloro; R4

es un miembro del grupo que consta de metilo y haldge-
no; n estd seleccionado del grupo que consta de 0,1 ¥

2; e Y es un miembro del grupo que consta de oxigeno y
azufre,

2.- Un procedimiento de acuerdo con el punto 1 en

3TOR25
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el que el ingrediente activo es W,N-dimetil difenil-
acetamidg.

3.~ Un procedimiento de acuerdo con el punto 1
en el que el ingrediente activo es N,N-dietil difenil~
acetamida, N-etil-N-metil difenilacetamida, N,N-dime-
til (3~tolil) fenilacetamida, o N,N-dimetil (2,4~diclo-
rofenil) fenilacetamida.

4.~ Un procedimiento para la preparacidn de compo-
sicilones herbicidas.

Tal y como se ha deserito en la Memoria que ante—
cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte y seis hojas eseritas
a médguina por una sola cara.

Madrid, g i»s

302525
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