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MEMORIA DESCRIPTIVA
gue se presenta para unir s la solicitud
de
PATENTE D E  INVENWCION
formulada el 12 de Julio de 1.965, con el ne 315.239
en
EsPAfia
por VEINTE afios
a nombre de VELSICOL CHEMICAL CORPORATION, entidad norteame-
ricana, establecida en 330 East Grand Avenue, Chicago, T1li
nois, Estados Unidos de Amériéa, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN PESTICIDA, POR EJEMPLIO,

UNA COMPOSICION HERBICIDAM
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Este invento se refiere a nuevos compuestos quimi-
cos que tienen actividad pesticida y a un procedimiento pa-—
ro preparar 10s mismos.

Los nuevos compuestos quimicos de este invento,

se representan por la férmula:

Cl OCH3

H —— CH, =01
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en la cual M se selecciona de entre el grupo gue co
iy

de hidrdgeno y -C-R en la cusl R contiene de 1 a 18 Ato-

mos de carbono, y se selecciona de entre el grupo que cong

ta de alguilo, haloalguileo y alquiltio, ¥

en la cual, Y se gelecciona de entre el grupo que consta =
de —GHZ—, —CHE-O-, -§HO-, ¥ =S=-, n es un nlimero entero de
0 al, X Xpy X3, X4, X5 se seleccionan independientemente
del grupo que consta de hidrbégeno,haldgeno, alouilo y radi-
cales alcoxi. Los grupos alquilo y alcoxi contienen prefe -
riklemente de 1~3 Atomos de carbono. Z es un grupo alguilo
inferior no substitvido, cue contiene de 1-3% Atomos de car
bono. Estos nuevos compuestos, son Otiles como pesticidas,
perbicularmente como herbicidas y aficidas.

Bl invento también crea un procedimiento para
nreparsr 1los nuevos compuestos antes mencionados, que com-
prende hacer reaccionar el Z2-metoxi-3,6-diclorobencil al-

cohol y un cloruro de Acido de Tormula
0

1]
L -C -R
en la cual R es como se describif anteriormente.
La reaccibn requiere normalmente proporciones mo-
leculares del alcohol y del cloruro de 4cido, aproximadamen
te iguales.

El nuevo alcohol, el 2-metoxi-~3,6-diclorobencil
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alcohol, que se usa como reaccionante en el procedimiento
de este invento, puede prepararse de forma conveniente por

reaccidn del metil 2-metoxi~-3,6-diclorobenzoato con hidru-

"ro de aluminio-litio en éter anhidro a baja temperatura.

Cuando se aflade 4cido clorhidrico del 20% a esta mezcla
de reaccibén, se forma una capa de éter y el alcohol se ex
trae entonces de esta capa por los métodos conocidos en -
la técnica, tal como reduccibdn a vacio sobre bafio de vapor
de agua. El producto inbtermedio 2-metoxi-3,6-~dicloroben -~
zogto, se prepars disolviendo en acetona el dcido 3,6-di
clorosalicilico, un 4cido bien conccido en la *técnica. A
continuacidn se afladen carbonato potdsico y sulfato de di~
metilo., La mezcla entonces, se mantiene o reflujo, se en -
fria y filtra. El producto se destila a vacio para obte -
ner el 2~metoxi-3,6-diclorobenzoato de metilo transparente,
Ejemplos de cloruros de Acidos apropiados como materiales
de partida en la preparacibén de los compuestos de ecgte -
invento, son: el cloruro de 2~metil-d-clorofencziascetilo,
cloruro de dicloroacetilo, cloruro de 2,4~diclorofenoxi -
acetilo, clorurc de cloroacetilo, Aloruro de tricloroace-
tilo, cloruro de 2-metoxi~-3,6-diclorobenzoilo, clorurc -
de 2,4,5-triclorofenoxiacetilo, cloruro de octadecancilo,
cloruro de benzoilo, cloruro de propilitiocarbonilo, cloru
ro de etiltiocarbonilo, cloruro de propionilo, cloruro de
feniltiocarbonilo, cloruro de metiltiocarbonilo, y seme jan
tes.

EL alcohol ge trata con una cantidad aproximada-
mente equimolecular del cloruro de Acido en benceno, el
cual actlia como un disolvente, en presencia de una base,.

tal como piridina. El tratemiento se realiza calentando a

- 315230
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reflujo durante varias horas. EL producto puede aislarse

entonces de la mezcla de reaccidn por los medios corrien
tes de la técnica, tal como destilacidn a vaclo, si el -
producto es un ligquido, o recristalizacidén en un disolven

te aproviado, si el producto eg un sblido.

EJEMPIO I

Prevaracidn del 2-metoxi-3,6~diclorobenzoato

de metilo

Se digolvibé Acido 3,6-diclorosalicilico (168 gr.
0,8 moles) en 500 ml. de acetona de calidad paras reactivo,
en un matraz de un litro equipado con un condensador y -
agitador. Se afladid carbonato potisico (235 gry 1,70 mo-
les), seguido de 161 ml, (1,70 moles) de sulfato de dime
tilo. La mezcla se agitd y mantuvo a reflujo durante 17
horas, se enfrid y filtrb. La torts del filtro se lavd -
con agua y las solucioneg de acetona combinadas, se redu
jeron en un bafio de vapor. Bl residuo se destild a vacilo
para dar 168 gr. (87,5% del tebrico) de 2-metoxi-3,6-di-

clorobenzoato de metilo transparente, p.eb. 1152C/2,4 mm.

BEJEMPLO_2

Preparacidn del 2-metoxi-3,6-diclorobenecil

alcohol

Se colocaron hidruro de aluminio-litio (131 gr;
3,44 moles) y éter anhidro (2 1) en un matraz de 5 1, equi
pafo con un agitador, termdmetro, embudo de gotas y conden

cador equipado con un tubo de secado. La suspensidén se en-

L. 91523¢



10

15

25

30

fridé a -702C. en un bafio de nieve carbénica-aceitona y se
afladibé gota a gota, una solucidn de 2-metoxi-~3,6-dicloro-
benzoato de metilo (809 gr; 3,4 moles), en 2 1. de &ter
anhidro. Después de que se afladid la mitad de la golucidn
aproximadamente, se observd un aumento de la temperatura
muy répido de ~70eC. a 0¢C. La mezcla se dejd enfriar a -
-502C. antes de afiadir el resto de la solucibdn. La mezcla
de reaécidn se agitd durante 3,5 horas de -408C z -508C
y luego se dejé calentar a -108C. Se afiadib gota a gota
agua hasta que se observd mis desprendimiento de gas. Se
afladié el suficiente Acido clorhidrico al 20% hasta que -

la mezcla se separd en dos capas trangparentes. La capa

de éter se separd y la capa acuosa se extrajo dos veces

con éter. Las soluciones de &ter combinadas, se lavaron

con agua, secaron con sulfato magnésico, filtraron y redu
Jeron a vacio sobre badio de vapor de agua para dar 683 gr.
(¢5,8% del tedrico) de 2-metoxi-%,6-diclorobencil alcohol
blanco, p. £. €0-67¢C. Una muestra se recristalizd en al-

cohol diluido para dar un producto, p. f. 70,5-71,52C,

EJEMPLO

Preparacibn del cloruro de 2—metil-4—clorofeﬁoxiacetilo

Bl 4cido 2-metil-4-clorofenoxiacetico (110,3 gr;
0,55 moles) y 110 ml. de benceno, se colocaron en un ma -
traz de 1 litro, de tres bocas, equipado con un agitador,
condensador y embudo de adicidén. A esta. mezcls agitada,se
afiad 16 cloruro de tionilo (44 ml., 0,6l moles). La mezcla

de reaccidn se agité y mantuvo a reflujo durante 6 horas,
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se secd sobre sulfato de magnesio y se filtré. La”aésfi;'"
lacidn del disolvente y el exceso de cloruro de tionilo

a presidn reducida, di6 un liquido pardo, que se desti-

16 a vacio para dar 95 gr. (78,7% del tebrico) de cloru

ro de 2-metil-4-clorofenoxiacetilo, smarillo, transparen

te’ p-eb. 85-101‘0—00/0,05"‘0,12 mm .

EJEMPIO 4

Preparacidn del 2'-metilsd'-clorofenoxiscetato de 2-meto-

xi~%,6-diclorobencilo

Se cargd en un matraz de tres bocas de 300 ml.
eguipado con un agitador, condensador y embudo de adicibn,
2-metoxi~%,6-diclorobencil slcohol (10,8 gr.; 0,052 moles)
en benceno (50 ml). Se adiciond piridina (4,6 ml; ©,057 mo
les), ¥ a la nmezcla agitada se adiciond cloruro de 2-metil-
4Z—clorofenoxincetilo (11,4 gr; 0,052 moles). La adicibn -
fué exotérmico y ce formd un precipitado blanco de clorhi-
drato de piridine. La mezcls de reaceidn se agitd y mantu-
v0 a reflujo durante 6,5 horas y se Filtrd. La torta del -
filtro, se lavd tres veces con benceno. Las soluciones de
benceno combinadas, se secaron sobre swlfato magrésico,
filtraron y redujeron a vacio. Bl residuo sélido tlanco,
se recristalizd en heptano para dar 13,0 gr. (643 del ted-
rico) de 2tmetil-4'-clorofenc:iacetato de 2~metori-3,6-di
clorobencilo, p.f. 75,5-T72C.

Anflisis para 017H1501304

TPebrico %: ¢ 52,37 H 3,85 €1 27,34

Encontrados%: ¢ 52,32 H 4,20 €1 27,06

6 31592170
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Pueden prepararse una auplia variedad de 5tros
compuestos dentro del alcance del presente invento, uti~
lizando los procedimientos y equipo de los ejemplos 1 a
4. En los siguientes ejemplos, se dan los reaccionantes
que se usan para preparar los compuestos nombrados indi-
cados de este invento. El compuesto 2-metoxi-3,6-dicloro

bencil alcohol, se degigna como Compuesto A por brevedad.

EJEMELO 5

El compuesto A se hizo reaccionar con cloruro -
de dicloroscetilo dando un rendimiento del 46,7 de 41 =
cloroacetato de 2-metoxi-3,6-diclorobencilo, en agujas =~
blancas p.f. 64,59C¢, {en n-pentano).

Anidlisis para 010H8014O3

Tebfico %1 C 37,74 H 2,52 01 44,65

Encontrado %#:C 37,87 H 2,75 CL 43%,96

EJEMPIO 6

El compuesto A, se hizo reaccionar con cloruro
de 2,4-diclorofenoxiacetilo, dando un rendimiento del 57%
de 2',4'-diclorofenoxiacetato de 2-metoxi-3,6-dicloroben-
cilo, agujas blancas, p.f. 91-93,5¢C. {en heptano}.
Andlisis para 016H1201404
Tebrico %: C 46,85 H 2,93 Cl 34,63
Encontrado %: ¢ 46,90 H 3,22 €1 33,99

(&
N

¢
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BJEMPLO_ 7

E1 compuegto A, se hizo reaccionar con cloruro

de cloroacetilo, dando un rendimiento del 58,8% de cloro-
acetato de 2-metoxi-3,6-diclorobencilo, liquido incoloro,
p.sb. 135-13%38¢C/0,6 mm.
Andlisis para ClOH°C1803
Tebricos%: C¢ 42,33 H 3,17 cxr 37,57

Encontrado %:C 42,80 H 3,89 Cl 37,14
EJEMPTO 8

El compuesto A se hizo reaccionar con clorvro de
tricloroacetilo, dando un rendimiento del 65,5% de tricloro
acetato de Z-metoxi-%,6-diclorobencilo, liquido amarillo -
claro, p.eb. 150-1€0¢C/0,7 mm.

Andlisis para Cy H,CL.0

0" 777573
Tedrico %: ¢ 34,04 H 1,99 ¢l 50,35
Encontrado %: ¢ 34,5¢ H 2,%6 Cl 49,46
BJEMPIO 9

Bl compuesto A se hizo reacclionar con cloruro de
2-metoxi-3,6~diclorobenzoilo, dando un rendimiento del 68,2¢%
de 2'-netoxl-3',6'-diclorobenzoato de 2-metoxi-3,6-dicloroben
eil, liquido viscoso amarillo, p.eb. 211-2150¢/0,5 mm.

Andlisis para 016H1201404

Pebrico %: C 46,83 H 2,93 €1 34,63

Encontrado %: ¢ 47,02 H 3,22 €1 34,25

oo 313239
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BJEMPLO 10

Bl Compuesto A, se hizo reaccionar con cloruro de
244,5-triclorofenoxiacetilo, dando un rendimiento del 68,9
de 2',4',5'-triclorofenoxiacetato de 2-metoxi-3,6~dicloro-
benoilosdlido blanco, p.f. 127-129°C. (en heptano).

Andlisis para Cq (BopCle0, rendido

Pebrico %: C 43,19 H 2,47 €1 39,93

Encontrado %: C 43,75 H 2,94 (1 39,20

BJEMPLO 11

Bl Compuesto A se hizo reaccionar con cloruro de
octadecanoilo dando un vendimiento del 72,1% de octadecano=
ato de 2-metoxi-3,6~diclorobencilo, liguido incoloro, p.eb.
220~2252¢/0,3 mm.

Andlisis para 024H3801203

Tebrico %: ¢ 64,717 E 8,60 (€l 15,92

BEncontrado %: ¢ 65,3 H 9,06 ¢L 15,16
BJEMPIO 12

El compuesto A se hizo reaccionar con cloruro de

benzoilo dando un rendimiento del 73,7% de benzoalto de 2-
metoxi-3,6-diclorobencilo, liguido incoloro, p.eb. 150-155¢C/
0,2 mm,

Analisis para 015'H1201203

Tebrico %: ¢ 57,99 E 3,89 01 22,79
Encontrado %: ¢ 58,29, J}-} 4&,% mcb 22,51
REFANE

- . ~



EJEMPTO 1.3

El Compuesto A se hizo reaccionar con cloruro de
acetilo dando acetato de 2-metoxi-3,6~diclorobencilo, 1i -
5 ouido incoloro, p.eb. 106¢C/0,4 mm.

Tebrico %: C 48,21 H 4,05 C1 22,47
Bncontrado %: € 48,17 H 4,22 CL 2%,10

BJEMPIO 14
10
Bl Compuesto 4, se hizo reaccionar con cloruro de
propil tiocarbonilo, dando propiltioccarbongto de Z2-metoxi-
3,6-diclorobencilo liquido incoloro, p.eb. 128-1332C/0,15
m .
15 . .
Analigis para 012H1401203S rendido:
Tedrico %: ¢ 46,61 H 4,56 €1 22,97 S 10,37
BEncontrado %: € 46,89 H 4,47 C1 22,53 § 10,81
BJEMELO 15
2c
El Compuesto A se hizo reaccionar con cloruro de
etiltioc rbonilo, dsndo etiltiocarbonato de 2-metoxi-3,6-
diclorovencilo, 1liquido viscoso incoloro, p.eb. 125-127¢C/
0,2 mm.
25

Anflisis para  CqqHp,0150 35
Tebrico %: C 44,76 H 4,10 Cl 24,02 § 10,86
Encontrado %: C 44,96 H 4,26 Cl 24,43 § 11,09

315239
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EJENPIO 16

Bl Compuesto A se hizo reaccionar con cloruro
de propionilo, dando un rendimiento del 72,7% de propio-
nato de 2-metoxi-3,6-diclorobencilo, liguido incoloro,
p.eb. 95-972¢/0,2 mm.

Anglisis para 011H1201203

Tedrico % ¢ 50,21 H 4,60

Encontrado %: C 49,99 H 4,64
EJEMELO 17

Bl Compuesbto A se hizo reaccionar con cloruro
de feniltiocerbonllo dando feniltiocarbonato de 2-metoxi-
3,6-diclorobencilo, liquido viscoso incoloro, p.eb. 185-
1902G/0,% mm.
Andlisis para 015H1201203S
Tebrico %: ¢ 52,49 H 3,52 0Ol 20,69 8 9,34

Encontrado %: C 52,96 H 3,71 C1 20,50 5 9,90
EJEMPIO 18 -

E1l Compuresto 4 se hizo reaccilonar con cloruro
de metil tiocarbonilo, dando un rendimiento del 83,6% de
metiltiocarbonato de 2-metoxi-%3,6-diclorobencilo, ligquido
vigcoso incoloro, p.eb. 120-1229CG/0,15 mm.

Analisis para CloHloClzoBS

Tebrico %: ¢ 42,72 H 3,59 €1 25,22 § 11,40

Encontrado %: C 42,98 H 3,67 Cl 25,47 8 11,78

fﬂ-B?QZTQ
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EJEMPTO 19

Bl Compuesto A, se hizo reaccionsr con cloruro
de ol,2-dimetil-4-clorofenoxiacetilo, dando un rendimien
to del T7% de 2-metoxi-3,6-diclorobencil-o¢,2'-dimetil-4—
clorofenoxiacetato, agujas blancas, p.f. 77,5-792C fen exa

N0 ).

Andlisis para 018H1701304

Pebrico %: ¢ 5%,55 H 4,24 C1 26,55
Encontrado %: C 53,76 H 4,47 Cl1 26,22

Pars el uso prictico como herbicidas, los com=-
puestos de egte invento, se luncorporaron generalmente en
compesiciones herbicidas, que comprenden un material de
goporte inerte y una cantidad herbicidamente téxica de -
tal compruesto. Pales composiciones herbicidas, que se cono
cen usualmente en la técnica como formulaciones, permiten
aplicar convenientemente el compuesto activo al lugar in-
festado de mala hierba en la cantidad deseada. Estas compo
giciones pueden ser sblidas tal como, polvos para espolvo-
rear, grinulos o polvos humectables; o pueden ser ligui -
das, tales como solucioneg o concentrados emulgionados.

Por ejemplo, los polvos para espolvorear rueden
prepararse noliendo y smasando el compuesto activo con un
naterial de soporte sélido, inerte, tal como talcos, arci-
llas, sflices, pirofilita, y semejantes. ILas formulaciones
granulares pueden prepararse impregnando el compuesto, co-
rrientemente disuvelto en un digolvente apropiado, en ¥y
dentro de materiales de soporte granulados, tales como lasg

atapulgitas o las vermiculitas, corrientemente con un tawa-

- 315230
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flo de particula en el intervalo de 0,3 a 1,5 mm. aproxima-~
damente. Polvos humectables, que pueden dispersarse en agua,
en la concentracibén deseada del compuesto activo, pueden
prepararse, incorporando los agentes de humectacifn en lag
composiciones de polvo concentradas.

En glgunos casos, los compuestos activos son su—
ficientemente solubles en disolventes orghnicos corrientes,
tales como guerogeno o xileno, de forma que, pueden usarse
directamente como soluciones en estos digolventes. Sin em -
bargo, las composiciones herbicidas 1iquidas preferidas,
gon log concentrados emulgionables, que comprenden un com -
puesto activo, segln este invento, y como material de sopoxr
te inerte, un disolvente y un emulsionante. Tales concentra
dogs emulsionables pueden diluirse con agua a la concenitra-—
cibn que se desece del compuesto activo, para su aplicacidn
por rociado, en el lugar infestado de mala hierba. Los emul
sionantes usados mhs corrientemente en estogs concentrados
son agentes *ensiocactivos no ibnicos o mezclas de no idni~
cos con anibnicos.

Una composicifn herbicida tipica segfn este inven
to, se ilustra en el siguiente ejemplo, en la cual las can-

tidades estin en partes en peso.

EJEMPLO_20

Preparacidn de un polvo para espolvorear

Producto del Ejemplo 4 10
Talco en polvo 90
Log ingredientes anteriores se mezclan en un moli

no-mezclador mecinico y se muelen hasta que se obtiene un
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polvo Lomogéneo libremente fluyente del tamafio de particu-
1la deseado. Zste polvo, es5 apropisdo para su gplicacibn ~
directa al lugar infestado de mala hierba.

Ios herbicidas de egte invento, pueden aplicarse
en cualquier manera, sabida en la técnica. La concentracibn
de los nuevos compuestos de este invento, en las compogicio
nes herbicidas, variarid grandemente con el tipo de Tormula
cibn y el fin para el cual se proyecta, pero generalmente,
las composiciones herbicidas variarén de 0,05 aproximadanen

te a 95% aproximadamente en peso, de los compuestos activos

“de este invento. En una realizacibén preferida de este inven

to, las composiciones herbicidas, comprenderin de 5 aproxi-
nedemente a 75% aproximsdamente en pesgo, del compuesto ac -
tivo. Tas composiciones, pueden comprender también tales
substancias adicionaleg, como otros pesticidas, esparcido -
res, adhesivoe, espesadores, fertilizantes, activadores, -
agentes sinergéticos y semejantes.

Las malas hierbas son plantas indeseables en su
crecimiento, lag cuales, no se desean, no tienen valor eco
némico e interfieren con la produccibén de cosechas cultiva-
tas o con el bienestar del animal de granja. Se conocen mu-
chog tipos de malas hierbas, que incluyen malag hierbas de
ciclo amual, tal como Amaranthus Retroflexus, spp, Chenopo-
divm Album, Setaria Glauca, Digitaria Sanguinalis, Brassi-
ca Avvengis,Thlagpl arvense, Lolium spp., Bromus Mollig,
Stellaria Media y Polygonum Pensylvanicum? bianvales, tales
como Daucuna Carota, Actium Tappa, Verbascum Thapsus, Malva
Silvestris, Behium Vulgare, Cirsium Vulgare, Cynoglossum
Officinals, Verbascum Elattaris, Carduus spp} o perennes

tales como Lychnis Alba, Tolium Perenne, Agropyron Repens,

= §> W A
x o 2 .S‘ = A
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Sorghum Halepense, Cirsium Arvense, Convolvulus spp, Cyno-
don Dactylon, Rumex Acetosa, Cerastium Arvense, y Barba-
rea Verna. De forma similar, tales malas hierbas pueden cla
sificarse como de hoja ancha o gramineas. Bs deseable econo
micamente controlar el crecimiento de tales malas hierbas,
sin perjudicar las plantas beneficiosas o el animal de gran-
ja.

Los nuevos compuestos de este invento, son parti-
cularmente vallogog para el coantrol de la mela hierba, por-
que son tdxicos para muchas especies y grupos de malas hier
bas, mientras son relativamente no tdzicos pars muckas plan
tas beneficiosas. Bl método de este invento, para el control
de las malas hierbas, comprende poner en contacto dichas ma-
las hierbas con una composicidn herbicida, que comprende un
material de soporte inerte, y como ingrediente zctivo esen-
cial, en una cantidad que es herbicidamente tbxica para di-
chag malas hierbas, un compuestoc de egte invento. La canti-
dad exacta requerids de compuesto, dependeri de una serie
de factores, que incluyen la resistencia de las especles =~
particulares de malas hierbas, tiempo atmosférico, método
de aplicacibn, el tipo de plantas beneficiosas en la misna
drea, y semejantes.Asi, mientras la aplicacién de hasta sd
lo 70 gr. o 140 gr. aproximadamente de un compuesto activo
por Ha., puede ger suficlente para un buen control de una
ligera infestacidn de malas hierbas, que crecen en condicio
nes adversas, puede requerirse la aplicacidn de 1,2 kg., o
més de compuesto activo por Ha., para el buen control de
una infestacidn densa de malas hierbas resistentes, que cre

cen en condiciones favorables.

Ta toxicidad herbicida de los nuevos compuestos

—w—ﬁﬂ3?52§g
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cas de ensayo establecidas conocidas por el especlalisita.

Por ejemplo, composiciones concentradas emulsionables, pue
den @iluirse con agua a concentraciones equivalentes a 4,5
kg. del compuesto activo por Ha. Duplicados de macetas de
papel, llenas,mezcla de arens y tierra vegetal, se sembra-
ron con malas hierbas; e inmediatamente despuds de sembraxr
las, la superficie del suelo de cada maceta se rocib con
una solucidn de ensayo apropladamente diluida. Bl creci -
niento de la mals hierba, se mantiene don luz artificial
¥y con uvna irrigacibén que se obtiens colocando las macetas

porosas en una pequeila cantidad de agua, en bandejas Ce

acerc inoxidable. lLas malas hierbas se observan durante -
una gemana a 10 dias; y se anotszn el porcentaje muerto, da
fiado y reduccidn de la posicibn erguida. Los resuliados in
dican un orden elevado de actividad ﬂerbicida de los con~
puestos de este invento. Pueden usarse también, snsayos
comparables para antes de la plantacibn o para déspués -
del brote.

La btoxicidad de los compuestos de este invento,
con respecto a las malas hierbas, puede demostrarse por una
variedad de técnicas de ensayo, conocidas por el especialig
ta. En una serie de experimentos, los compuestos de ensay
formalados como emulsiones acuosss, ge rociaron g distintas
concentraciones sobre la superficie del suelo que habia si-
do sembrada menos de 24 horas antes, con gemillag de plan =~
tag de cosecha y malas hierbas. Después del rociado, los
recipientes del suelo se colocaron en el invernadero y fue
ron irradiados con luz y calor suvplementarios, sezfn lo ne-

cesitasen y regados diariamente o con mis fecuencia. Se de-
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termind el tipo y severidad del dafio a cada planta y ma-
la hierba a los 15 a 20 dfas, después de los tratamien-
tog del svelo. El grado del dafio se valubd en una escala
de O a 10 como sigue: O = sin dafio; 1,2 = dafio ligero;
3,4 = dafio moderado; 5,6 = daflo mederadamente severo;
7,8,9= dafio gevero; 10 = muerte. Algunos de los resulta-
dos de estos ensayos, se presentan en las tablas siguien-

tes:

TABLA T - DIGITARTA SANGUINATIS

Producto quimico

de engayo — Goncentracibn® Grado del dafio
Producto del Bjemplo 2 4,8 9
" n n 2 9,6 10
" " 4 2,4 9
" [} 1] 4 9 , 6 10
" 1 n 5 2 4 8
y 4
n n ] 5 9 6 10
3
" n n 6 5 4 9
<9
n u n 6 ) 6 8
S
n n 1" 9 2 , 4 7
n ] n 9 9 , 6 9
Control 0 0

1.
iem . .
Slempre que ge de la concentracién ésta es en kilosdel PrO.

ducto quimico de enssyo hetual por Ha.

315239
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TABLA IT - RUMEX 5 pp

Producto guimico
de ensayo

fJoncentracibn

Grado de daifio

-
H
-
~
=
[ -

Producto del Ejemplo 4

Control

4
5
5
12
12
17
7
18

18

2,4
9,6
244
9,6
2,4
9,6
2,4
9,6
2,4
9,6
0

©
10
9
10
9
10
10
10
10

10

TABTA ITT - BRASSICA ¥ SYSIMERIUM

Producto quimico

de engayo Concentracidn Grado de dafio

Producto del Ejemnlo 2: 4,3 7
n " noo2 9,6 8
" " 1 4 2,4 9
" " "4 9,6 10
" " 5 2,4 Q
" " "5 9,6 9
" " "9 2,4 8
" " "9 9,6 9
n n noo12 2,4 9
y " "oo12 9,6 10
" n "1 2,4 8
" " weooAT

- 17
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Producto quimico

de_ensayo Concentracidn Grado de daflo
Producto del ejemplo 18 2,4 9

] n " 18 9’6 9
Control 0 0

TABLA TV - AMARANTHUS RETROFIEXUS

Producto quimico

de ensayo Concentracidn Grado de dafio

Producto del Ejemplo 2 4,8 6
" " w2 9,6 9
" " " 4 2,4 10
. " v 9,6 .10
" " "5 2,4 10
" " "5 9,6 10
" " "6 2,4 9
u " "6 9,6 8
" " "9 2,4 9
" " " g 9,6 10
" m "oo12 2,4 9
n " noo1p 9,6 10
" " L N 2,4 9
" " AT 9,6 10
" n noo18 2,4 9
" " to 18 9,6 10

Control 0 0

TABLA V - AFUTITON THEOPHRASTI

Producto quimico
de ensgayo

Concentracidn

Producto del Bjemplo 4

n ) 1] n 4_

2,4

9,6
- 19 ~ :5 @

Grado de daflo

9
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Producto quimico

de ensayo Uoncentracidn Grado de daflo
Producto del Ejemplo 12 2,4 10

" " o112 9,6 10

u " no 18 2,4 @

" " " 18> 9,6 10
Control 0 0

Otra serie de ensayos que se llevaron a cabo pa-
ra mostrar la toxicidad de los compuesgtog de egte invento,
fué formular los compuestos de ensayo como emulsiones acuo-
sas y rociarlog s variss concentraciones sobre lag hojas de
las plantas de cultivo y malas hierbas, que han alcanzado
un tamafio determinado. Despuvés de rociarse las plantas, se
colocaron en un invernalero y se regaron o disrismentz: o -
con mis frecuencia. El agva no ge aplicd s las hojas de las
plantas tratadas. Se determinaron el tipo y severidad del
dafio de cada plants y mala hierba trece dias déspués de ha-
ber sido tratadas las plantag. Bl grado de dafio se gradub
sobre la migma base que en lag series anteriores. Algunos

de los resultados de estos ensayos, se presentan en las tg~

blas siguientes:

TABLA VI — RUMEX 5 pp

Producto quimico

de_ensayd. Concentracidn Grado_de dafio
Producto del Bjemplo 4 2,4 8

" " " 4 9,6 10

" " " 5 2,4 S

" " " 5 2,6 10

" " " 6 2,4

9
A &) TN
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Producto quimico

de ensayd foncentracibn
Producto del Ejemplo 9 2,4

" " "9 9,6

" " " 18 2,4

" " "o18 9,6
Control 0

Grado de dafio
9
9
7
10

IABLA VIT - BRASSICA Y SYSTMERIUM

Producto quimico

de Ensayo Concentracidn
Producto del Ejemplo 4 2,4

" ! o4 9,6

" n "6 2,4

" " "6 9,6

" " "9 2,4

! " "9 9,6

" . ) 2,4

" " noo12 9,6
Control 0

Grado de daflo

9
10

10

10

TABLA VIIT - AMARANTHUS RETROFIFXUS

Producto quimico

de_ensayo Concentracidn Grado de dafio
Producto del Ejemplo 4 2,4 10

" " L 9,6 10

! " ! 5 2,4 7

" " " 5 9,6 10

" " " 6 2,4 8

" " ! 6 9,6 9

" " " 9 9

- 21 -
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Producto quimico

de ensaeyo Concentracidn
Producto del Ejenmplo 9 9,6 10
Control 0 0

Los resultados de ectas dos series de expermmen—
tog, fueron pariiculsrmente significativog, en vista del -
hecho de ¢ue log compuestos de ensayo en practicamente to-
dos los casos, mostraban pequefia o ninguna toxicidad, lo -~
mismo para maiz y el trigo, en dosis tan altas como 9,6 kg/
Ha. Los compuestos son, por ello, particularmente valiosos
para el control selectivo de las malas hierbas, en tales -
plantas de culbtivo comereciales.

Bl 2~-metoxi~3,6-diclorobencil alcohol, ge ensa-
y6 también como un aficida sistemitico. Este compuesto se
disolvid en acetona ¥ luego se dispversd en agua a una con-
centracidn de 100 partes por milldn. Las plantas huesped -
infestadas con Afidos adultios del guisante, fueron desarrsi
gadas, se limplaron de tierra por lavado ¥ se colocaron en
un recipiente de vidrio conteniendo 100 cc. del compuesto
de ensayo disperso. Se colocd una hoja de gluminio alrede-
dor del tallo y recipiente de la planta, para reducir el
nosible escape de los vapores téxicos de la dispersibn a

sayar. Luego, las plantas en ensayo, se mantuvieron en
el invernadero durante 72 horas y se observaron para la
efectividad aficida sistemitica. Se utilizaron tres mues-
tras iguales. El porcentaje de mortalidad fué del 90%.

La presente solicitud, que corresponde a la pre-
sentada en los Estados Unidos de América, con fechasl3 de
Julio de 1.264 y 3 de Septiembre de 1.964, bajo los Nos.

382,337 ¥y 394.%17, se acoge a 1los benef;cios del articulo

- 22 - j% 1 riig 4 K}
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Si del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

-NOTA-

Tos puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa~-
tente de Invencibén en Bgpafia, por VBEINTE afios, son los
siguientes:

1l.- Un procedimiento para preparar un pestici-
da, por ejemplo, una composicidn herbicida, la cual se ca,
racteriza por formar la composicidn de forma gue contiene

un compuesto de férmula:

Cc1 OCH3

CH,=0=M

H c1

en la cual M ge selecclona de entre el grupo gue consta

de hidrdégeno y -C-R, en la cual R contiens de 1 a 18 &t%o
mos de carbono y ge selecciona de entre el grupo que cong

ta de alquilo, haloalguile y tioalqguilo y

T

-(Y)n. X3
Xy Xy

en la cual, ¥ se selecciona de entre el grupo que consta

- 919239



10

15

20

de -CH2~,:-CH2-0-, —éHO—, ¥y -S-, n es un nimero entero de
¢ al, Xl, Loy X3, X4, X5 se seleccionan independientemen
te de entre el grupo gue consta de hidrégeno, haldgeno,
alguilo, y radicales slcoxi, Z es un grupo alguilo més ba
jo no substituido.

2.~ E1 procedimiento de la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque el compuesto empleado es de la férmula
indicada, en la cual Xl, Xz, X3’ X4, XE’ se seleccionan in
dependientemente de entre el grupo que consta de hidrdgeno,
cloro, metilo y radicalesfmetoxi.

%3.- Bl procedimiento de la reivindicacidn 1, ca%
racterizado porque el compuesto empleado es 2'-metil-4!-
clorofenoriacetato de 2-metoxi-3,6-diclorobencil; dicloro-
acetato de 2-metoxi-3,6-diclorobencil; 2'4'diclorofenoxi -
acetato de 2-metoxi-3,6-ficlorobencil; 2'-metoxi-3!',6'-di-
clorobencil de 2-metoxi-3,6-diclorobencilo; benzoato de 2-
netoxi~3%,6~diclorobencilo; feniltiocarbonato de 2-metoxi-
Z,6-diclorobencilo; metiltiocarbamato de 2-metoxi-3,6~di-
clorobencilo; glfa, 2'-dimetil-4-clorofenoxiscetato de 2=
metoxi-3,6-diclorobencilo; o alcohol 2-metoxi-3,6-dicloro
benecil.

4.~ Bl procedimiento de cualguiera de las reivin
dicaciones 1 a %, en el cusl el compuesto activo se emnlea
en una cantidad que es perjudicial para las semillas y plan
titas de las malas hierbas o que es herbicidamente téxica
para la vida de la planta indegeable.

.- El procedimiento para preparar un compuesho
como se Gefinid en cualquiera de las reivindicaciones 1 a
3, cue se caracteriza por hacer reaccionar 2-metoxi-3,6-di-
clorobencil alcohol y un cloruro de Acido de la fémmulat

£
h R
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cL~C-R
en la cual R tiene el mi.cmo significado como en la reivin-
dicacibn 1.

6.~ EL procedimiento de la reivindicaciin 5, ca-
racterizado porque se. hacen reaccionar aproximadamente igus
les porciones moleculares del alcohol y del cloruro de Aci-
do.

T.- Bl procedimiento de la reivindicacidn 5 6 6,
caracterizado porgue el alcohol se forme haciendo reacclo-
nar metil-2-metoxi~%,6-diclorobenzoato con hidruro de alu-
minio-litio en éter anhidro.

8.- Bl procedimiento de la reivindicacidn 7, ca -
racterizado porque el Acido 3,6-diclorosalicilico en aceto
na, se pone en contacto con carbonato potésico y sulfato
de dimetilo y la mezcla se mantiene a reflujo, se enfria y
fildra, y el producto se destila a vacio para obtener el
2-metoxi~3,6-diclorobenzoato de metilo.

9,=- Un procedimiento pars preparar un pesticida,
por ejemplo, una composicién herbicida.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede y para los fines que se han especificado.

La presente Memoria consta de veinticinco hojas,

escritas a miquina por una sdla cara.

>

Madrid, 28 SEF 79

Grtr
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