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satre:

"Procedimiento para bréparar una composi-

eibn fitotdxicar.

MONSANIO COMPANY, entidad norteamericans, residen~
te en 800 North Lundbergh Boulevard, St JLouis, Mig-

Lz presente invencién se refiere g nuevas
N-(cicloalquen=-1-il) -alfa-clorozcetami das .q_ue son
dtiles como biocidas, particularmente como fitoto
xicantes, y a procedimientos Para preparaerlas. La

invencifn trata ademds de composiciones Ffitotéxi cas,
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¥ métodos de controlar o modificar con ellas el creci—

- miento de gistemas vegetszles.

El término “fitotoxicante", tal como empleado
en estg memoria descriptiva y en las reivindicacioneg,
significa materiales que tienen un efecto modificador
sobre el crecimiento de sistemas vegetales. Estos efeg
tos modificadores incluyen todas las deévia;ciones del
desarrollo natural, por ejemplo la destruceiébn, la re-
tardaciéh, el deshojamiento, la desecacién, laz regula-
cién, la falta de crecimiento, el retofiar de la raigz,
el estfmulo, el impedimento del crecimiento, y lo simi
lar..v De ung menera similar, las expresiones "fitotdxi-
cov y '"ﬁtotoxieida'd" 8¢ emplean para identificar la ac
tividad, modificadora del crecimiento, de los compues-
tos y composicionss de esta invencién.

La éxpre-si én "sigtema vegatal®, tal como empleg
da en la memoria descriptiva y en las reivindicaciones
significa semillas en germinécién, plantas recién ng-~
cidas, y vegetacidn estableeida, inclugive las raices
Yy las porcio.neAa que se encuentran encima del suelo.

Las N-(eicloalquen—-1-il)-alfa-cl oroacetamidas de
la presente invencién estén representadas por la férmu-

1z

o
e
R=N~C-CH,C1
R=l .
Y

donde: R se elige de entre el grupo consistente en alqui
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lo con T g 8 4tomos de carbano, cicloélq._uiio con 3 a 8
étomos de carbono, alcoxialquilo con 2 a § dtomos de
carbono, alquenilo con 2 & 8 4tomos de carbono, y arile
con 6 a 18 dtomos de carbono, e Y es cicloalquenilo con
2 a 7 dtomos de carbono en un anillo elegido de entre

el grupo consistente en

n' ’ @R’n' @Rln' .
R’ ' } @ R" @R' |
a ' !
vn y n

Gonde R' es aslquilo con T & 4 4tomos de carbono, y n es

Rl

un numero entero de O g 3.
' Las N-(cicloalquen-1-iI)<glfa-cloroacetanidas de

la presente invencién contienen insaturacidn en el ani-

'llo alquenflico, en el 4tomo de ‘earbono por el cual el

anillo egtd Iigado al dtomo de nitrégeno. Cuasndo el eci~
cloalquenilo es un anillo de seig miembros, el sistema

de anillo puede ser conjugado, pero debe hgber unz insg

 turacibn en el &tomo de carbono por el cugl el anillo

estd Iigado al dtomo de nitrégeno, es decir, en la po-
gicibébn 1 o 6.
Radicales R representativos para las alfa=-cloro

acetamidas de 1la presente invencidén incluyen slquilo,
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por ejemplo metilo, etilo, n=propilo, igopropilo, n~bu
tilo, seobutilo, terbutilo, y los amilos, pentilos, he-
xilos, heptilos y octilos de cadena sbierts ¥ de cadens
ramificada; alquenilo, por ejemplo alilo, butenilo, pen
%enilo, hexenilo, heptenilo y octenilo; alcoxialquilo,
por ejemplo metoximetilo, metoxietilo, metoxipropilo,
metoxibutilo, metoxiheptilo, bropoxipropilo, etoxieti=-
lo y butoxibutilos cicloalquilo; por ejempld ciclopro
Pilo, ciclopentilo, ciclohexilo, cicloheptilo y ciclo-
octilo; y arilo, por ejemplo fenilo, bifenilo, naftilo,
¥ lo similar.

Radicales cicloalquenilo Y, representativos, para

[

las alfa-cloroacetamidas de la presente invencién, inclu

yen a tftulo de ejemplo 1-ciclopentenilo, 3-metil~T-ci=
clopentenilo, 5-metil-1’-cic10pentenil‘o, 3y4~dimetil-1-
—-ciclopentenilo, 2,5«dimetil-1;01010pentenilo, S5-metil-
=>=ciclopentenilo, 3,4-dime.til-5-cicl0pehtenilo, 5-('Ee'_1_*
butil) ~1-ciclopentenilo, 1-ciclohexenilo, 3-metil-T-ci-
clohexenilo, 3,4-dimetil-T~ciclohexenilo, 6~\metil~T-ci
clohexenilo, 2,4-dimetil-1-ciclohexenilo, 3-metil—b—ci~
clohexenilo, 3,4-dimetil~6~ciclohexenilo, 2,6~dimetil<1
-ciclohexenilo, 3,3-dimetil-1-ciclohexenilé; 6~(terbu-
til)-1-ciclohexenilo, 1,3-ciclohexadienilo; 3-netil-1, 3~
-ciclohexadienilo, 3;4-d1metila1,3-ciolohexadienilo;~6-
-met$il-1, 3~ciclohexadienilo, 2 y4-dimetil~1, 3-ciclohexa~
dienilo, 3-metil-4,6-ciclohexadienilo, 3y4~dimetil~4,6-
¢iclohexadienilo, 2.6-dimetil-4,6-aeiclohexadienilo, 545~
~dimetil-1, 3-ciclohexadienilo, 6-(terbutil)-1, 3~ciclohe
zadienilo, 3,5,5-trimetil~1,3-ciclohexadiemilo, 1,4-ci-
clohexadienilo, 3-metil-1,4-ciclohexadienilo, 354~dime~
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til-1,4~ciclohexadienilo, 6-metil-1,4-ciclohexadienil 0,
2,4-dimetil-1,4-ciclohexadienilo, 2y6=dimetil=1,4~ci-
clohexadienilo, 2,5-dimetil-1,4~ciclohexadienilo, 6-(ter
butil) -1,4~ciclohexadienilo, 3,6,6-trimetil—1 s4=ciclohe-
Xadienilo, 3~metil~3,6-~ciclohexadienilo, 6-metil-3,6~ci~-
¢lohexadienilo, 2,6-dimetil~-3,6-ciclohexadienilo, 249,55~
trimetil~3,6-ciclohexadienilo, 3y5,5-trimetil-3,6-ciclo=-
hexadienilo, 2,4-dimetil=3,6-ciclohexadienilo, 6-—(berbu-
til)-3,6-ciclohexadienilq, 1,5-ciclohexadienilo, 3-metil
~1,5~ciclohexadienilo, 3,4-dimeti 1-1,5~ciclohexadienilo,
6-isopropil-1,5—ciclohexadienilo, 6-terbutil-1,5~ciclo-
hexadienilo, 2,6-dimetil-1,5-eiclohexadienilo,.3-metil~
2,6-ciclohexadienilo, 2,5,5-trimetil-2,6-ciclohexadien
1o, 3,5,5-trimetil-2,6-ciclohexadienilo, 6-(terbutil)=-
2,6-ciclohexadienilo, 6-metil-2,6-ciclohexadienilo, 1-
oicloheptilo, 3-metil-T=cicloheptilo, 3,4-dimetil-T-ci-
cloheptilo, 7-metil-1-cicloheptiio, 4,5-d1ﬁetile1~ciclg
heptilo, 2-metil=-T-cicloheptilo, 6-metil=1-cicloheptilo,
T-metil~T7-eicloheptilo, 7-(terbutil)-1-cicloheptilo, -y
3y4~diisopropil-1-cicloheptilo.

Laes presentes N-(cicloalquen-T-il)-galfa-cloroace.
tamidas ge preparan mediante un procedimiento .que com-
prende hacer reaccionér un haluro cloroacetflico .con una
imina de la férmula

. R=N=4

donde R tiene el significado arrlba deflnldo, y A 8@ e11

ge de entre el grupo conslstente en
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donde R' y n tienen el significado ya definido.
La sintesis de los presentes compuestos puede

seér representada como siguse:

CH, - CH, N o
R-N=C CH, + X~C CH,C1
| \\ 4 , o 27
—=% 5 R-N-C CH)C1
¢
N
i N CH
2 :
H,C. C
AN
cn,”

donde R tiene el 51gn1flcado arrlba definido, y X es
cloro, bromo o yodo. ' .

La reaccidn de los haluros cloroacetflicos con
les iminas, de acuerdo con ls presente invencidn, puede
ger realigzada de varias maneraé. Para obtener el mejor
rendimiento, normalmente es conmveniente que la imins es
t€ presente al menos en ecantidad equimolar, con respec-

to al haluro cloroscetf{Iico, y preferentemente en exce-
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80 sobre la cantidad equimolar. Convenientemente, 1la

reaccibn se llevs a cabo a temperatura ambiente, es de-
¢ir eproximadamente 20-2503. Sin embargo, se pueden em-
Plear temperaturas mayores o menores, ya que la tempera
tura no es critica. Por ejemplo, por 10 genersl se em—
plean temperatﬁrés superiores a aproximademente 40°C
cuando no se utiliza unjaceptador:de dcidos.

- Preferentemente, la reaccién se lleva g cabo en
presencia de un aceptador de 4cidos y un medio orgénico
inerte. Por lo general, el aceptador de dcidos eamtd pre
sente en cantidades al menos equimolsres, basadas sobre
la cantidad de haluro de hidrégeno formada en 1z resc-
cién. Aceptadores de #cidos convenientes, ﬁor e jemplo
materizles bédsicos o de accibn alcalina, capaces de li-
gar quimicamente el 4cido desprendido en 1=z reaccién,
son las aminas terciarias, tales como la trimetilamina,
la trietilemina, la piridina, los hidréxidos aménicos
cuaternarios, lg N-etilmorfolina, y lo similar; bases
inorgénicas, tales como el hidréxido s8dico y el hidré-
xido potésico, el carbomato sbdico, y lo similar. Un
exceso de lg imina reactante sirve tambidn como acepta-
dor de 4cidos. _

Los medios orgénicos inertes que pueden ser em-
pleados @l llevar a la prdctica la presente invenciédn
incluyen, & tftulo de ejemplo, hidrocarburos tales como
benceno, tolueno, xileno, ciclohexano, metileiclohexano,
n-heptano, n~hexano, y lo similaf} éteres tales como el
éter igopropiflico, el éter‘nﬁbumilieo, el 1,4-dioxano,
el éfer—isobutilieo, el éter dietflico, y lo similarj
qnetonas.aliféﬁicas ¥ cicloalifédticas, tales como 1g
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metiIiSOprOQiIantona, la metziisobutilquetona, i; meti]l
isoamilquetona, la diisoproPilquetona,‘la ciclohexanona,
¥ 1o similar; y haluros orgénicos tales como él;tetraclg
ruro de ca;rboﬁo, el cloruro n—‘but-:(lico, el dicloruro
etileﬁico, el tetracloroetilenc, y 1o similar.

La separacién del producto de reaccibn resultan-

' te, de 1a meznla de reaccién, es fdcil. Por ejemplo 1g

sal, tal como una sal hidrocloruro de una agming terela-
ria, formada‘duranta la regceibn en razdn de 1g presen-
cia de un compuesto de amina tercigria como aceptador de
écidos, se separa de.la-mezola de reaccién que contiene
el producto de una manera-simple, por ejemplo por filtrg
c:.én, y el solvente ge eliming del fn.ltrado resultante
por~destilac16n, preferentemente 1g destllacién,al vacio
a baja temperatura. E1 producto Puede ger purlflcado de
cualquler*manera convencional, bien conocida, por egemr
plo la destllaclén fracclonadgrggzg/%educlda, 1= exﬁrac-
C16n.select1va, 1a destmlac16n.fracc10nada empleando un
vehiculo gaseoso, o cualquier comblnaclén.aproplada de
estos métodos, Si asf se desea, €l producto puede ser
sometido a destilaciébn pelicular, recristalizacibn, o
unz comhinacién de ambas cosas, para su purificacién adi
cional ., _
Las Nh(cicloalquen-T-il)-alfé-eloroacetamidas de
l=s presente inﬁencién son.matérialesbliquidos, o sblidos
cristalinos, insolubles en agua pero algin tanto solu-
bles en muchos.solventes;orgénicos, tales como alcoholes,
quetonas, benceno, toiueno, xiteno, hexano, Y 10 similar,
Aunque las presentes N;(cicloalquen-1-il)-alfa-

cloroacetamldas son Utiles como ﬁung1c1das, insecticidas,



’5,

G

()

10.

15-

20.

25’0

30.

nematoeidas, algieidas, bactericidas, substancias bac-
teriostédticas y fungistdticas, su caracterfstice més
descollante es su fitotoxicidad. De scuerdo con la pre-
sente invencidén se ha descubierto que el desarrollo de
semillas en germinacién, plantas jévenes recién salidas,
Yy vegetacibn esxablecida,_pusde ger controlado o modifi
cado si las semilles, las plantas jévenes emergentes, o
lag rafces o las porciones que se encuentran encims del
suelo, de la vegetacién egtablecida se exponen a la sc-
.eiéh de unz cantidad eficaz de una o mds de las N-(ci~
eioalquen-T-iI)aalfa-cloroacetamidas,da:la presente in-
vencibn. Estos compuestos son eficaces como fitotoxican
tes generales, inclusive fitotoxicantes de postemergen~-
cig y fitotoxicantes de pPreemergencia, pero su utilidad
méds notable es como fitotoxicantes de preemergencia.
Ademés, estos compuestos se caracterizan POr su espec-
tro amplio de aetividad herbicida o fitotéxica; quiere
decir gue medifican 91 crecimiento de unz gran variedad
de sistemas vegetales, tnclusive. plantas de hojas anchas
¥ hierdba. '

Para simplificar y abreviar se empleard en adelan
te el término wingrediente activod para describir 1lag
presentes N~ (cicloalqye.n— T-iX) -alfa-cl oroéce;tamidas .

‘ Las:cémposiciones fitotéxicas de la presente in
iencién contienen al menos uno de los ingredientes acti-
¥os, y un material 1lamado en la industria "adyuvante

fitotbxico", en forme 1fquida o sélide. Las composiciones

Seé preparan, mezclando el ingrediente activo con un ad-

Yuvente inclusive diluentes, materiales de extensi 6n,

vehfculos y agentes de acondicionamiento, para proveer
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composiciones en forma de particulas sélidas ffnemente
divididas, grédnulos, perdigones, soluciones o disper-
siones acuosas, o emulsiones. Asf, el ingrediente acti-
vo puede gser utilizado con un adyuvante tal como un 56~

lido ffnamente dividido, un 1fquido disolvente de or{-

 gen orgénico, agus, un humectante, un dispersants, un

emulsor, o cualquier combinacidn apropiada de &stos.
Vehfculos y materiasles de extensién finamente
divididos, tipicos, para las composiciones Titotéxicas
de la presente invencién incluyen, a tftulo de ‘e jemplo,
talco, arcilla, piedra pémez, sflice, tierra dé diato-
meas, harinaz dé cdscara de nuegz, fiza, cugrzo, tierra
de batdn, sal, azufre, corcho pulverulento, medera pul~
verulenta, polvo de tabaco, ceniza volcdnica, y lo simi
lar. Diluentes lfquidos tfpicos incluyen el querosdn,
el solvente de Stoddard, el hexano, el folueno, el ben=
¢eno, la acetona, el dicloruro de etileno, el xileno,
alcoholes, aceite Diegel, glicoles,.y o gimilar.,

Las composiciones fitotbéxicas de la presente
invencibn, particularmente las lfquidas y las partfcu~-
las humectables, contienen por lo general como agente
de acondicionamiento uno o més agentes tensioactivos en
cantidades suficientes para que la composicién sea fé-
cilmente dispersable en agua o aceite. Con el término
"ggente tengiocactivo® se quiere significar los agentes
humectantes, dispersantes, emulgionantes, y de suspen-
gibn, y similares. |

E1l término "composicidn fitotbéxicam, tal como
empleado en la memoria descriptiva y en las reivindica-

ciones significa no gdlamente composiciones en forma
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apropiada para su aplicacibn, sino también composiciones

concentradas que requieren ser dilufdas o aumentadas en
volimen con uns cantidad apropiads de adyuvante 1iquido
o gblido, antes de su apliéaeibn.

Los ejemplos siguientes ilustran la invencién.
Tanto en los ejemplos como en la memoria descriptiva y
en las réivindicacionss, las partes y los porcentajes

son ponderales, si no se indica de otro modo.

Ejemplo 1

Este ejemplo describe la preparacidn de la N-(1-

~ciclohexen=-1-~il) N-(isobutil) alfa-cloroacetamida

0

(city) QCHCHQ-%\T—C CH,C1

A una solucibn de 33,9 partes de cloruro cloro-
acetflico en 200 partes de benceno, mantenida a una
temperatura de aproximadamente,SOC, se agregan lentamen
te con agitacibén 45,9 paites de N-ciclohexilideno N-iso
butilamina. Despuds de agitar durante 30 minubos més, a
aproximadamente 5°C, se agregen 30,3 partes de trietil-
amina. La mezcla de reaccidn se deja calentarse lenta-
mente hasta aproximadamente 2500, y se agita durante una
hora. Luego la mezcla de reaccidn se filtra para separar
las sales aminicas, y el filtrado se lava dos veces con

sgua. E1 benceno se separa por evaporacibn, y el resfduo
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86 somete a una destilacién fraceionada para obtensr 1g

fraceién eorrespondlente al producto, que hierve en 1g
gama de 130-134 C bajo una presién de 3 mm de mercurio,

El producto asciende g 36,1 partes de lfquido aceitoso,

- ¥ la estructura se confirma por andlisis del espectro

de resonancia magnética nuclear, .
Calculado para C1oHpoNOCL; € 63,0 5 H 8,74; €1 15,50

| encontrado: C 63,63; H 8,8; 1 15,39.
Ejemplo 2

Este ejemplo descrlbe la preparacién de la N-(1-

-clclohexen~1-11) N;(n-propll) alfa-cloroacetamida.

0

CH BCHZGHZ-{\T-'C CH201

S

A una solucién de 33,9 partes de cloruro cloro-
acetflico en 250 partes de. benceno, mantenlda a una tem
reratura de aprox:.madamente 50C, se agregan lentamente
con agitacién 41,7 partes de N~-ciclohexilideno Nk(ﬁrprg
pil)amina. Después de sgitar durante 30 minutos mds a
aproximadame nte 5°C, 86 agregan 30;03‘partes.de aning
trietflica, y la mezcla de resccibn se deja calentar
lentamente hasta aproximadamente 25 C. La mezcla de reag
cibn se aglta durante unz hora g 95° C, se filtra, se la-
va dos veces con ggus, y el benceno se separsa por evapo-
recibn, Bl residuo se somete o destilacidn fracecionadg
Parg obtener 1z fracclén correspondiente al producto,

que. hierve en la gama de 125-42600, bajo ung presién de
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3 mm de mercurio. Bsta fraceibdn se disuelve en hexano
y se recristaliza, para obtener 37,8 partes de un pro-
ducto sbIlido con un punto de fusibn de 45-47QC. La eg=-
tructura se confirma por anflisis espectroscépico por
resonancia magnética nuclear. |
Calculado para Cq4H,gNOCl: € 67,403 H 8,375 CL 16,50;
encontrado: C 61,54; H 8,50; C1 16,08.
Ejemplo 3
| Este ejemplo describe la preparacibn de lg Ne( 1-

ciclohexan-1-il) N-(etil) alfa~cloroacetamids

0

"
CH30H2d?-C CH201

A una solucibn de 33,9 partes de cloruro cloro-
agetflico en 250 partes de benceno, mentenida a una tég
perature de agproximasdamente 5°C, se agregan lentamente
don>agifac16n 3%,5 partes de N-eiclohexilidenoetiiamina,
Despuds de sgitar 30 minutos més e aproximsdamente 5°C,
se agregan 30,3 partes de trietilaminz y la mezels de
reaccidn se deja calentar hasta 2500 aproximademente.
La mezcla de regzceibdn se agits durante una hora a 25“0;‘
ge filtra, se lava dosg veces con_agua;'y'el benceno se
separs pof evaporaci&n. El resfduo se somete a destila-

¢ibn fraccionsada para obtener la fraccibn correspondien
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te a1 producto que hierve en la gama de 115 a 120° C,

bajo una presién de 2 mm ge mereurio. Esta fraccibn se
diguelve en hexano y se recristaliza; para obtensr 37,4
partes de un producto 86lido que tiene un punto de fusibn |
de 27-28 C La estructurg se conflrma Por andlisis espeg
troscépico pPor resonancia magnétics nuclear.
Calculado para Oqot4gNOCL: €1 17,655 N 6,985 p.m. 201

' encontrado: C1 18,20; N T, 305 p.ﬁ. 200
Ejemplo 4

Esté ejemplo describe lga preparacién de la N=(1-
—ciclohexen=1-i]) N~(2~metoxiisopropil) alfaecloroacétg
mide | ~
omy o

w

!
¢H3OCH20H=?;C CHQCI

‘ ﬁ uﬁa solucién de 27,4 partes de cloruro cloro- .
acetilico en 150 partes de benceno, mantenids g ung
temperatura de aproximadamente 5°G, 8e agregan con agi-
tacidn 34 partes de N-cielohexilideno N;(z-metoxiisopng
pil)emina. Despuds de agitar durante 30 minutos mis,
8¢ agregan 20,2 partes de trietileming ¥ la megcla de
reaccibn se deja descansar hasta 25°¢ aproximadamentei
La mezcla de reaccibn se agita durante uns hors a-25°§L'

filtra se
se/lava dos veces con agua y el benceno so separa por
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évaporacién. E1 resfduo se somete & destilacién fraccio
nada para obtener la fraceién correspondiente al produc
to, que hierve en 1a gama de 146 g 15000, bajo una pre-
gibn de 2 mm de mercurio, y asciende & 24,1 partes ge
un 1fquido aceitoso, ¥y tiene la esgtructurs que le correg
ponde., Calculado parg C12H1902N013 Cl 14,4; N5,7
eneontrado : €1 14,19; N 5,94.

Ejemplo 5

Este egemplo describe la preparacidn de la N-( 1=
-cchOPenxenPTHLI) N-(isopropil) alfa-cloroacetamlda

0
11}
(CH 3) ,CH=N-C CH,C1

" & una solucibén de 22,6 partes de el oruro cloro-
acetilico en benceno, ménteni&a‘a una temperatura de
aproximademente 5°C, ge agregan con agitacibn 25 partes
de. N-ciclopentilideno N-isopropilamina. Después de agi-
tar durante 30 minutos més, se agregan 0 partes de

trietilamina. La mezcla de reaccidn se filtra, se lava

- eon ggua, y el filtrado se seca sobre Mgso4. El residuo

se somete a.destllacién.fraccionada para obtener 1ag frag
C16n_correapondiente al producto que hierve en 1g gamg
de 120 a 1229 €, bajo unz presibn de 2 mm ge mercurio.
E1l producto asciende a 12,5 partes, y su estructurs se
confirma por anflisis espectrosedpico por resonancig mag
nética nuclear.
Celculado para CqoHqgNOCL: €1 17,7 ; N 6,95

éncontrados €1 19,203 N 7,05,
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Ejemplo 6 . = ]

Este ejemplo describe la preparacién de la N-( 1-

ciclohexen~1=~i1) NL(2-propen~1;il) alfa~-cloroacetamida.

0.
]

-N=-C CHZCl

CH, = CHCH, '

A una solucidn de 33,9 partes de cloruro cloro-
acetilico en 250 partes de benéeno, mantenide & una tem
pergtura de aproximadamente SOC, 86 agregan con agitg-

¢ién 41 partes de N-(ciclohexilideno) N-(2-propen-1-il1)

-eminz. Después de agitar durante 30 minutos més, se

agregan 30,3 partes de trietilamina, ¥y 1la mezéla de
reaccidn se. deja calentar hasta 95°C aproximadsmente.
La mezcla de rezccibn se agita durante ung hora a 25°g,
se filtra, se lava dos veces con agua, y'el benceno se
separa por eveporacién. E1 resfduo se somete a-destila-
eidén fracecionads para obtener la fraccibén correspbndien
te al producto que hierve az T}Soﬂ; bajo una presidn de
2 mm de mercurio. El producto asciende a 37,7 partes y
su estructura es confirmada por andlisis espectroscépi
co por resonancig magnética nuclear.
Calculado para 011H56N001: C 62,0; H 7,52; €1 16,65
encontrados € 61,43 H 7,29; C1 1‘6,73.

B jemplo 7

Este ejemplo describe la preparacidn de la N-(2-

metil-6=-ciclohexen-1-il) N-metil alfa-cloroacetamids
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o [iae c
CH.3 %\T C CH2_..1

A una solucibn de 5,6 partes de cloruro cloroace
tillco en 250 partes de benceno, mantenida a una tempe-
raturs de aproximadamente S C, sé agregan lentamente -
con agitacibén 7,2 partes de N-(2-metileiclohexilideno)
N-metilamina. Después de agitar durante 30 minutos més
a apro:d.madamehteBoC, seé agregan 6,9" partes de '&rieti;_
amina, y la mezcla de reaceidn se calienta a reflujo du
rante una hora aproximadamente. La mezcls de reaccién
se ehfria, sé filtra, se lava con agua, ¥ el benceno se
Seépara- por evaporacidén. E1 resfduo se somete a destila~
¢idn freccionada para obtener 1ls fraceién correspondien
te al producto que hierve en 1la gama de 125 g 130°C, bg
Jo una presién de 1 mm ds mercurio. Esta fraccién se di
suelve en hexeno y se recristaliza, para obtener un pro
ducto sblido que tiene un punto de fusidn de-36-3800.
Su estructura es confirmada por andlisis espectroscépico
por resonancia magnética nuclear.
Calculado para C1oH16NOCL: C 59,505 H 7,95;01 17,70;N 6,95;

encontrado: C 59,50; H 7,89;C1 17,84;N7,06
Ejemplo 8 o

Este ejemplo describe la preparacién de la N-(4~

metilciclohexen-1-il1) N-isopropil alfa-cloroscetamids.
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CH 3CH2~1\I-—C CH201

CH3

A una soluciébn de 36,8 partes de cloruro cloro-
acetilico en 250 partes de benceno se agregan con agi-~
tacibn 100 partes de N;(4~metllciclohexllideno) N-iso-
propilemina. La mezcla de reaccidn se calienta hasta
aproximadamente 50%%, ¥ se agita durante tres horas.
La mezcla de feaccién se filtra, se lava con agua, y
ei benceno se separa por evaporacidn. E1 rés:fduo se so
mete a destilacién fraccionada paras obtener 36,6 partes
de la fraccidn correspondiente al producto que tiene un
punto de ebullicidn de 150° C, bajo una presién de 1,5
mm de mercurio. La estructurs del producto, que tiene
forma de aceite, es confirmada por anflisis espectros-
cbépico por resonancia magnética nuclear.
Calculado para 'C12H21NOCI: Cl1 15,4 ; N 6,09;

~encontrados €1 15,35; N 6,07.

Ejemplo 9 ‘

Este ejemplo describe 1la preparacidn de la N-( 1,3
—ciclohexadien-1=-i1) N-isopropil alfa-clorosce tamida

| CHy O
GH3(!3H2-{‘I-3 CH,C1
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acetflico en 250 partes de benceno, mantenids & uns: tem
perzatura de aproximadamente'5°C, se ggregaron 1eritamen—
te con agitacibn 27,6 partes de N-( 3-ciclohexan-1-ilide
no) N-isopropilamina. Después de agitar durante 30 minu
tos mds a aproximadamenté 5% sge agregan 8,6 partesg de
trietilamina, y la mezcla de reaccidn se deja calentar
hasta aproximadamente 25°C. La mezcla de reaccidén se
filtra, se lava dos veces con agua, y el benceno se se-
pare por evaporacidn. E1 residuo se somete a destilacién
fraccionada para obtener la fracciédn correspondiente al
producto, que hierve en la gama de 125 a 129°C, bajo uns
presidn de 1 mm de mercurio. Esta fraccidn ge disuelve
én hexano y se recristaliza, para obtener un producto s
lido blanco que tiene un punto de fusibn de 34--36°C. Su
estructura es confirmada por andlisis espectr‘oscdpico
POor resonancia magnética nuclear.
Calculado paras CqqH47NOC1: C1 16,7 ; N 6,56;
A encontrado: €1 16,525 N 6,63,

Ejemplo 10

Este ejemplo describe ls preparaciGn de la N-(3,
5,5~trimetil-1, 3~ciclohexadien~1-il) N~etoxietil) alfae
~cloroacetamida |

0

2

(a) CH3CH,0CH,CH,, %\1-0 CH,C1

CHy 3
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la N-(3,5 S-trimetll—z,0-01clohexadienr1-il) N;etox1etil

alfa-cloroaoetamlda

A “ .. ‘
CH_CH OCH_ =N
| H3 2 H20H2 F C CH201

(v)

<CH.
CH, '.
3,
CH3
y de la N-(3,5 5-tr1met11-3,6-ciclohexadlen~1-il) Nheto-

xietil alfa-cloroacetamida

(e) 0

"
»CH30H200H20H2-F-0‘CH201

=CH
3
CH;

CH3

A una solucidn de 11,3 partes de cloruro clo~
rogcetflico en 150 partes de benceno, mantenida a uns
temperatura de aproximadsmente 5°C, se -agregan lentamen-
te con agitacibn 20,9 partes de N;(3,5,5~trimetil—2~ciclg
hexen-1-ilideno) N-etoxietilamina. Despuds de agitar du-

rante 30 minutos més & aproximadamente 5°C, se agregan

4,3 partes de. trietilaminz, y la mezcls de reaccibén se
deja calentar hasta 25°C aproximadamente. Lz mezcls de

reaccidn se filtra, se lava dos veceg con agus, y el ben
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Céno. ge gepara por evaporzcidn. E1l andlisis eapectroe-

céplco.por'resonancia magnética nuclesr indica que el
residuoc contiene los compuestos repregentados por las
precedentes férmulas (a), (b) y (c). EL restduo se so-
_mate_a‘destilacidn.fréccionada~para ~ohtener 1lg frac-
eibn corregpondiente al producto, 12,7 partes, que tie
nen un punto de ebullicién de 135°C bajo una presién
de 6 mm de mercurio. El andlisis espectroscédpico por
resonancia magnética nuclezr indica que el producto se
eompone principalmente del compuesto representado por

la precedente férmulza (z)

Calculado para 015H24N0201: C 63,20;H 8,42;N 4,90;C1 12,45; ,

encontrado : C 63,33;H 8,33;N 4,90;€1 12,42, ,

Siguiendo el.procedimiento_de los ejemplos prece-

dentes, empleando cloruro cloroacetfIico ¥y el compuesto

im{nico zpropiado, se preparan las siguientes N;(clclo-

alquensTsil) alfa<cloroacetamidas.

E jemplosg

11, N-(%-ciclohexen-T-il) N-(isopropil) alfa—-cloroacets—
mida. | '

12. N-(1-ciclohexen-1-il) N-(etoxietil) alfa-cloroaceta~
nids. |

13. N%(1-clclohexenp1-il) Nh(metoxietil) alfa-cloroace-
tamida. | |

14, N-(1l-ciclopenten-1-il) Nh(etoxietil) alfa~cloroace~-

. temida. '

B, N-(3-metilciclohexen-1-il) Ne(isopropil) alfa-cloro-

' acetamids. |

6. N-(7T-ciclohexen—1-il) N~(cicloheptil) alfa~cloroace~

tamidsa.



o

"ty

[

5.

20'& 4

17.

18.
19.
20..

21,

22+

23.

24.

5.

260'

28.

29.

3t

32.

33.

P 3
336244

N-(ciclohexen=1-iI) N-(fenil) alfa-clorozcetamids
N=(1aciclohexane1;il) N;(metil) alfa-cloroacetamida
N-{ T-cicIohexen—1-i1) N«{heptil) alfa-cloroacetamids
N—(1—ciclohexenr1-il)'N%{metoxibutil) alfa-cl oroace-
temida -

N-( 1-ciclohexen-1~iI) N<(2-buten-1-il) alfa~cloro-
acetamids '

N~-( 1-ciclopenten-1-iI) N-(n-butil) alfa—dloroacetami-

Ada'

N;(T-ciclopenzean—ll) N;(zApropenrt-il) al fa—=cl oro-
acetamlda

N~( t=ciclohepten~1-il) N;(isogropll) alfa-cloroace~

tamide i

N-( 1, 3ciclohexadien~-1=i1) Ne(metil) alfa~clorosce-~

tamids-

N-( 3-metil=T-ciclopenten~1-il) N-(metil) slfa-cloro
acétamida
N-( 3, 4~dime tiI~1-ciclopenten~1=-i1) I\T-(metl}.) alfa~-
~cloroacetamida
N-( 3, 4~dimetil-5-ciclopenten= T-il) N- (i sopropil) al
fa—-cloroace tamida

N~/ 5- (terbuxll)-ﬁ-cchOPenten-1-11 /'N‘(lSOpropil)
gl fa—cl oroace bawida
Ne(3~metil-5~ciclopenten—1-il) N-metil alfa-cloro-
aeétamida- |
N~(3,4-dimetil~1-ciclohexen-1-iI) N-(isopropil) al-
fa-cloroacetamida »
N—{5-—me1':11- t-ciclohexen-1-il) N-(isopropil) alfa-~
~cioroacetamida . ‘
N-( 3,4-dimetil-6~ciclohexen-1-il) N-(isopropil) al
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N~(2,4=dimetil~1-cicI ohe xen-1-i1) N'-(l sopropil) a1

fa-cloroacetamida

N~(2,4,6-trinetiI~ T-ciclohexe n—'l-:.l) N-(is Opropll)
al fa-cloroacetamida
N=(2,6~dimetil~6-ciclohexen=T-il) N-(isopropil) &l
fa~cl oroace tamide:

N-/ 2,6-di(terbutil) - T-cicl ohexen~ -i1_/ N-(isopro
pil) alfs-cloroacetamids

N~( 3-metil~6-ciclohexen-1-i}) Nemetil =lfa—cloro-
scetani da

N-(6~metil-1T, 3-ciclohexadien- ‘t—ii)_ N~(igopropil)

gl fa~clorogcetamida

Ne(5~metil-4, 6~ciclohexadien=1-i1) N-(i gsopropil)

gl fa~-cl oroacetamidg

Ne( 3~metil~4,6~-cicl ohexadien-1-i1) N-(J. sopropil)
alfa-cl oroacetamida

N-(3,5-dimetiI«1, 3~ciclohexadien~1-il1) N-(isopropil)
al fa-cl oroacetamide

Ne/ 2,6~di (terbutil) -1, 3-cicIohexadien— =il _/~N-me-
til alfa-cloroacetamida

N-(2-metil-1, 3~ciclohexadien~T-i1) ~N-metil alfa=clo
roacetamida

Ne(4~metil~T y 3-ciclohexadien~T={1) «~N-metil alfa~clo
rogcetamida

N-( 3,5~dimetil-T,4-ciel ohexadien- T-»J.I) «N-metil gl-
fa-cloroacetamidsa
N~(2,6-dimetil~1,4~ciclohexadien—-1-il) ~N-metil al-
fa-cloroace temida

N=-(3, 3-dimetil~7,4~-ciclohexadien~1-i1) —N-me tiI al-
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N-(6sterbut11~1;4-01010hexadienr'-il)-N%metil al-.

fa~cloroacetamidg _
N-(4-isopropil-1,4~ciclohexadien~1-i1) -N-metil gl-
faécloroacetamida

N-(4-metil-1, 4~c1cIohexad1enr1-1l)-Nklsogropll al-
fa—cloroacetamiaa

N;(3-metil-2,6-ciclohexadlen~ -il)-thetll alfa~
-cloroacetamlda

Ne(3,5~dimetil=2, 6-ciclohexadien-1-11)-thetll al-
fa~cloroacetamida

N~(4,4~dimetil=2,6~cicl ohexadi en-71-il) ~N-metil al-
fa-cloroacetamids '

N=(6-terbutil)*2,6-ciclohexadien~1;il)éNLmetil al-

' fa¥cloroacetaﬁida

N~(2,6~dimetil~2,6=cicl chexadien=1-i1) ~N-isopropil
alfaﬁcloroécetamida

N+(2, 4-dimetil-2,6=ciclohexadien-1-11) -1 sopropil
alfa~cloroacetamida
NA(3~metil-7;Ssciqlohexadien-1-il)aN;metil alfa-clo
roécetamlda ,
N~(3,4-dimetil-1 5-01clohexad1enr1-1l)-N;metil al-
fa-cloroscetamida
N~(5-met11~1,5~ciclohexadien=1-il) -N-metil alfa-cl 0
roécetamida

N-(4~metil-1,5~ciclohexadien=1-il) ~N-metil alfa-clg
roacetamida '
N-(2,6~dimetil=-1,5~ciclohexadien-T-i1) ~Nemetil gl-
fa-cloroacetamida |

N-(2,4,4~trimetil=T,5-ciclohexadien~1-i1) -N-metil
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alfa-cloroacetamida

64. N-(6-terbutil-1 5-clclohexad1en-1-11)-N;metll al-

fa-cloroacetamlda

65. N;(3-met11-3,6-czclonexadien~1-11)-mzmetll alfa-

-cloroacetamlda
66. N;(2~met11-3,6-ciclohexad1enp1-11)-N;metil alfa~
-cloroacetamlda
€7. N-(2, 5-dimetil-3,6-01clohexadien~1-1l)-N;metll al
fa-cloroacetamlda
68. N;(6-terbut11-3,6-ciclohexadien~ -il)-Nhlsopropil
alfa-cloroacetamlda |
69 . N;(3, ~d1met11-3,6-ciclohexadienp1—11)~N;1sopr0pil
' alfa-cloroace tamide
%O; NA(3-metil-1—clclohepten~1-1l) Nh(isopropll) alfa-
—cloroacetamida
77, N-(3, -dimet11-1-ciclohepten~1-1l) N;(lsopropil)
‘ alfa—cloroacetamlda
72. N;(7-terbut11~1-01olohepteny1-11) N;(isopropll) al
fa-cloroacetamlda
73; N&(g; -dl;sopropil-T-ciolohgptenr1-§l) N~(isopro-
pil) alfa-cloroéoetamida ‘ o
74. Nh(6-metil-7-clcloheptenr —il) N;(is0propil) alfa-
-cloroacetamida

75. N=(3,5 ~dimetil-T=ciclohepton-1-11) N-(isopropil)

alfa-cloroacetamide.
~ La fitotoxicidad preemergente de N;(1—cicloalé'
quen=T=il) alfa-cloroaoefamidaé ilugtrativas de 1a ﬁreé‘
‘sante in&eqci6n gse demuestira de la siguienﬁe manersas
_Tierré de buena caiidad, dé 1la capé superior dél

suelo, se coloca en bandejas de aluminio de 2471 x 146 x
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X 70 mm, y se compacta hasta una profundidad de 9 a 13
mm desde la parte superior de cada bandeja. Un nlmero
predeterminado de semillas de 19 especiés de plantas dai
ferentes se coloca encima del suelo en bande jas separa-
das. Las composiciones fitotbéxicas se aplican al suelo
mediante dos métodos: (1) a la superficie de la capa de
tierra, y (2) mezcladas o incorporadas'con 1a capa de
tierrsa. '

En el método de. aplicacibn a la superficie, las
sémillas se recubren con una capé de 9-10 mm de tierra
preparada, y la bandeja ge nivela. La cbmposicibn fito~
t6xica se aplica por pulverizacibn de: la superficie de
la capa superior de tierra, antes de regar las semillas,
con una solucibn que contiens el ingrediente activo en
cantidad suficiente para el régimen deseado por hectdrea
dé superficie del suelo.

En el método de incorporaciédn con el suelo, 1la
tierra requerida para llenar las bandejes se pesa y'se

mezcle con una composicién fitotdxica que contiene una

" cantided conocida del ingrediente activo. Luego, las

bande jas se llenan con la mezcla y se nivelan. Las ban-
dejas se riegan, permitiendo que la tierra en ellas sb-
sorba humedad a través del fondo perforado de las bande
jas. '

Las bandejas conteniendo las semillas se colocan
sobre arens himeds y se'mantienen durante 14 afas en con
diciones comunes de luz solar y riego, luego se regis-
tran los resultados. E1 fndice de la actividad fitotéxi-
ca preemergente se basa sobre la germinacién porcentual

medis de cada lote de semillas. En los ejemplos, para
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mayor - brevedad Yy sencillez, este

dice: se convierte en
una escala numérica relative. El indice de 1g actividad
fitotdxicse breemergente, empleado en log ejemplos si-

guientes, se define como. sigue:.

germinacién A
porcentual escala , :
medig nunéri cg; ectividad fitotéxics
76 - 100 0 © ninguna fitotoxiei dad .
51T - 175 1 fitotoxicidad leve
26 - 50 . 2 - fitotoxicidzg noderads
0 - 25 3 ‘ fuerte fitotoxicidaa

Lz actividad fitotéxica breemergente de glgunag
de: laa N=(cicloalquen~1-iI) al:ﬁa*-—c,loroacetamidas de laz
presente- invencibn se c,onsigna en la tabla I parg di~
versos regimenes de gplicecibn de los ingredientes gc~
tivos; tanto z 1g superficie como en mezcle con el sue
lo. Las abreviaciones ®“SiM Yy "SI" en la columna "méto-
do de- aplicaciba® de la tabla I significan respectiva-
merite. "método de aplicacibn o Ia auperficie" ¥y "método
de incorporaciéh con el suelo". En la tabla I, las se-
millas de las diversas plantas estdn representadas por
letras, como sigue:

A ~ hierba en gemsral
B - plantas de hojas apchasr, en gensrgl
- d.ondiég;o de dfa
- avenz silvestre
- hierb.e; variedad Brome
= ballico

- rédbano

remolachs azucsrera

algodén

a4 H M oo 43 B B oa

- - mgi 2.
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K

L -~ Echinochloa crusgslli

¥ - digitaria sanguinelig

N - Ameranthus retroflexus
0 - so0ja

P - glforfén siivestre

Q - tomate:

R - sorgo

S - arroz

Le tabla I sigue a continuaciédn de lz memoris
descriptiva, e ilustra la actividad fitotbxics general,
como. tembién la actividad fitotbéxica selectiva de N-(ci
cloalqguen-1-il) alfa-clorocacetamidas representastivas .de
la presente invencién. Se. observard que una especifidad
extraordinaria con respecto & l1a hierba ge obtiene g re
glmenes de eplicacidn sumamente bajos, por ejemplo g
0,0112 kg/hectérea, con la N;(taciclohe#eneT&il)-Nhiso-
propil alfa-cloroascetamida y Ia N-( T-ciclohexen-T-il)-N
-(n-propil) alfa-cloroacetamida., Se observard también~
que—laé N-(cicloalquen-T-il) alfa-cloroacatamidas; ‘es
debirﬁ los fitotoxicantes de la presente invencibn no
se limiten o eliminar 1s hierba de entre planfas de ho
Jjas anchas, ya que su acecibn selectiva es tal que cier
tos géneros de hierba son eliminados de entre ol meiz,
que es también un género de hierba. , |

Lz faltz de actividad fitotéxica de alfa-eloro-
acetamldas que son similares o las.N;(cicloalquenFTAil)
alfa-cloroacetamldas de la presente invencibn, se de-
nuestrs d&'la siguiente manera. Se rezlizan engayos de

preemergencia en inverndculos, y las plantas se siembran
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¥ la alfa-cloroacetamida se aplica de la misme maners

que en los'ejemplos.precedentes, de. preemergencig. Los
resultados y detalles adicionales se consignan en la

tabla IT. La identificacidn de las gemillas, el fndice
de la actividad fitotéxica y los sfmbolos de los méto-
dos de aplicacidn son Ios mismos que en lag tabla I.

La tabla II se consigna @ continuacién de la
menorig descriptiva.

La actividad~fitot6xicé postemergente de varias
N-(cicloalquen-1-11) alfa-cloroacetamidas de Ia presen
te invencidn se demuestra de la siguiente mansrs. Tos.
ingredientes gctivos se aplican“por-pulverizacién 8 -
plentag de 2t dfas, de las mismas variedades gque- Iasg
emplesdas en los ensayos de preemefgencia, Se pulveri-
za wna solucibn en acetona-sgua, conteniendo un O, 5 por
clento dsl ingredlente getivo. La solucidn se aplicg g
las plantas en diferentes juegos de bande jas, a razén
de: gproximadamente 17,2 kg .gel xngradlenteaactivo - por

hectdrea. Las plantas tratadas se dejen en el invernacyu

1o Yy los efectos del tratamiento se observan ¥y reg1s-

tran aespués de dos. semanas. . |

El fndice de la actividad fitotdxica postemergen
te, empleado en los ejemplOS'siguientes, s€ basa sobre
el dafio porcentual medio- experimentado por oada e-pe01e

&phﬂayse%ﬁmcmoa@m
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dafio poréentuazl escala

medio numérieg actividad f1t0t6x1ea
0 = 25 0 ninguna fltotoxic1aad
26 - 50 | 1 leve fitotoxicidag
5T - 75 2 moderada fitotoxicidad
76-99 3 fuerte fitotoxicidad
100 4 plantas mnertas

Ba identificacibn de las plantas esg la mismg que
en las pruebas de préemergencia, arribe consignadas. Los

resultados y detalles.adlclonales;se 1ndlcan en la ta~

ble IIT & continuacién de lag memorisg descrlptlva.

Como ya se mencionara, Iags compos101ones f:.toté-
x1cas,de l= presente inyenclén,aomprenden un ingredlen-
te activo y uno o mdg adyuvantes f1t0t6x1cos que pueden
ser materiales de extensién, vehicul os, dlluentes, agqg
tes de acond101onamlent03 etec., sélidos o 1fquidos. Se
han desarrollado composiciones fltotdxloas preferldaa
que contienen el ingrediente actlvo de la presente in-
vencidbn de modo de poder utilizerlo con.el mayor prove-
c¢ho, para modlflcar el desarrollo de 81stemas vegetales
en el suelo. Las composicionss preferidas comprenden
polvos humectables, suspensiones acuosas, polvos para
espolvorear, grénulos, aceites.emu131onables, y solu01o
nes en solven’ces. Por 1o general, todas estas composr-
cioneg preferidas contienen uno o més.agentes tensioac-
tivos., .

Los agenteg ténsioactivos que pueden ser empleg-
dos en las composiciones fitbtéxicas de la presehte in-

vencibn se describen, por ejemplo, en las patentes nor-



1%

et

10.

5.

20,

25..

30'

..31"..

3556244

teamericanas némeros 2.426.417, 2.655.447, 2.412.510

¥ 2,139,276, Uns lista detallada de estos agentes. es
enumerade tembién por J.W. McCutcheon-en "Soap and Che=-
mi cal Spedialties", noviembre de 1947, pdgina 8011 y
subs1gulentes, en un articulo intitulado "Synthetlc De- 
tergentgn; "Detergents and Emuls1flers - Up to Daten

( 1960), por J.W. McCutcheon Inc., y el Boletfn.E-éO? de
la Of101na de Entomologia y Cuarentena de Plantas, del
Ministerio de Agricultura de los Estados Unidos. Por lo
general, menos de 10 pertes ponderales del agente ten-
gloactivo se emplean por 100 partes ponderales.de la com
posicién fitotéxica. | .

Los polvos humectables son compos1c1ones dlsper-
sables en agua que contienen uno o més ingredientes ac-
tivos, un material de exﬁensi6n sélido inerte, y uno 6§
méds humectanteg y dispersantes. Por lo comin, los mate-
risles de extensién s6lidos inertes son de. orfgen mine-
ral, por ejemplo arcillas naturales, tierra de diatomeas,
y materialés sintéticos derivados de la sflice, y.lo si~-
milar. Ejeﬁplos de estos materiales incluyén las caolini
tas, la arcilla attapulgita, y el silicato magnésico sin
tético, |

Los humectantes preferidos son los sulfonatos al-
qullbencénlcos ¥y alquilnaftalénicos, los alcoholesg gra-
8508 sulfatadqs, aminas o amidas écidas, ésteres 4cidos
de cadena larga del isotionato sbdico, steres del sul-
fosuccinato sbédico, Esteres de dcidos grasos sulfatados
) sulfonadés, sulfonatos de petrbleo, aceites vegetales
sulfonados; y glicoleg acetilinicos diterciarios. Los

dispersantes preferidos son la metilcelulosa, el alcohol j
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polivinilfeo, los sugionatoszze lighine s8dicos, los al
qullnaftalenosulfonatos polimeros, el naftalenosulfona-
to 85d100,|91 blsnaftalenosulfonato polimetilénico, y
los N-metil-N-(4cido de cadena large) tauratos eédlcos.
Las compos1c1ones de nolvos humectables de la
presente 1nven916n contienen oomﬁnmente aproximadamente
25 hasta aproxzmadamente 90 partes ponderzles del ingre
diente actlvo, eproximadame nte 0,25 hasta 3,0 partes
ponderales del humectante, aprommadamente 0,25 hasta
7 partes ponderales del dispersante, y aproxlmadamenxe
9,5 hasta aprozlmadamenxe 74,5 partes ponderales del ma

terial de extensiébn sélido inerte, todo ello basado so-

- bre el total de la composicibn. De ger necesario, apro-

x1madamente 0 1 hasts 2,0 partes ponderales del material
de extensién s8lido inerte pueden ser reemplazadas por
un inhibidor de la corrosién, un sgente antiespumante,
ovambos.

Las suspen31ones acuosas ge preparan, mezclando
entre sf y mollendo con arenz una lechada acuosa del in
gredienxe activo, insoluble en agua, y agentes disper-
santes, para obtener una lechada concentrada de particu
las muy finsmente divididas. La resultante suspensiébn
acuosa concéntrada'se caracteriza pbr su tamatio de par-
ticuia,sumamenxe pequetfio, Qde modo que cuando se la dilu
yey pulveriza, su capacidad de cubricién-es muy unifor
me. |

Los polvos para espolvorear son composiciones en
forma de pa?ticulas densas, finamente divididas, y se
caracterizah porque son fluyentes y se asientan ripida-

mente de méao que no gon fécilmente arrastradas a éreqs
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donde carecen de valor; Los polvos para egpolvorear con

tienen principalmente un ingrediente activb ¥y un material |

de extensibn en forme de partfculas finamente d1v1d1das,
densas, pero. fluyentes. Empero, a veces su rendlmiento
es mejor cuando incluyen un agente humectante como los
arriba indicados al hablar de las composiciones de pol-
vos. humectables, y para mayor comodidad en su fabrica-
cién es a menudo conveniente incluir un material absor-
bente que facilitz su moliendsa; materiales.aprppiados
de esta clase son las arcillas natgrales; la tierra de
diatomeas, y materiales sintéticos derivados de la sfli-
ce o del silicato. Materiales preferidos, para facilitar
la‘molienda, son Ia arcilla'attapulgita, la sflice dia-
tomécea, la sflice sintdtica fina, ¥y silicatos de calclo
y de magn931o sintéticos. o

El material de extensibn sélido inerte, finamente
dividido, para los polvos de espolvorear, puede ser de
orfgen vegetal o mineral y se caracteriza por tener re-
lativemente poca 4rez superficial y pocz absorcibn de
lfquido. Los.ﬁatsrialee.de extensibn sblidos inertes,_-
convenieﬁtes.para polvos fitot8xicos, pars espolvofear,
incluyen.t310034mieéceos, la pirbfilita, arcillas eaoli
nicas densas, roca de fosfato de calcio molida, y polvo
de tabaco. ?or lo general, los polvos para espolvorear
contienen aproximadamente 0,5 hastg 35 parteStponderéles
del ingrediente. activo, O hasta 50 partes‘pdnderales del
matefial que fécilita,la moliend=z, O a 3 partes ponderg-
les del humectante, y 5 hasta 99,5 parteg ponderalesg del
material de extensibn sdlido denso, todo ello basado so-

bre el_pasb.tofalbdal polvo.
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Los polvos humectables arriba descritos tambidn

pueden se'r"emplead:o.s en la preparacibén de polvos para
egpolvorear, Aunque estos polvos humectables se podriaﬁ

usar dirdctamente en formz de polvo, es més conveniente

dilu:_ilrl.os con el diluente pulverulento denso. De estz

manera se¢ pueden incluir tambidn, como componentes del

polvo para esp élvorear, agentes digpersantes, inhibido-

res de la corrosidn, y agentes antiespumantes.

Los aceites emulsionzbles son comfmmente solucio

nes del ingrediente activo en solventes no mezclables

con agus, Jjuntamente con un agente tensioactivo, Los

solventes convenientes para el ingrediente activo de

1z presente invencién incliyen hidrocarburfds y dteres,
ésteres o cj_uet.onas no mezclables con agua. Log agentes
tensioactivos convenientes son anibnicos, catibnicos o
inibnicos, tales como los aleoholes alquilarilpolietoxf
licos, los polidter-glcoholes aflq_uilj.é,og, y alquilar{li-
cos, él ’sorbit;ol polietilénico o los ésterés de dcidos
grasos y sorbitdn, los ésteres grasgos de glicxél poli-
etilénico, l0s condensados grasbé de glquilol-smidas,
las sales aminicas de sulfatog de alcohole,s gresos jun
tamente con alé,oholes de cadena larga y 'sulf.onatos de *
petréleo solubles en aceites, 0 mezclas de logs mismos.
Por lo general, las c.ompoﬂcibms' de aceite emulsgiona-
ble c.onti:ene.n aproximadsmente 5 hasta- 95. partes del in
grediente activo, aproximadamente 1 hasta 10 partes &el
agente te'nsioaé.'bivo, ¥y a@proximadamente 4 hasta 94 par*;-

teg del solvente, todas léa partes ponderales y basadas

- gobre el pego total del. aceite emulsionsble.

Los grdnulos son comp osiciones en forma de par-

-
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tfeulas, ffsicamente estables, gue comprenden el ingre-
diente activo adherido en, o distribufdo en, uns matriz
bésica formada por un meterial de extensibn inerte, en

forma de partfculas f£inamente Gividides. A fin de faci-
Iitar 1l separacibn, por lixiviaci(m, del ingrediente: ac
tivo, del material pértie.ula&o; ta composicibn puede com
prender un agenté tensioactivo como los arriba menciona-
dog al hablar de l.oé poivos humectables. Las ércillae‘,

naturales, las pirofilitas y la vermiculita son ejemplos
de materiales de extensién, minerales, en forma de par-

ticulas, que se pued;en empleer. Los materiales de exten-

- gién preferidos son part:t.cplas, por'osas, ah-sorbentes, pre

formadas, por ejemplo partfculas de aﬁttapulgita prefofmg_
das y criba'das; o paﬁ:‘ieula's de vermiculitas termotratg-
das, y arcillas f:tnanie'nte; divididas, por ejemplo las ar-
¢illas caolinicas, y bentordticas o attapulgita hidrata-
das. Estos materialeg de extengibn son pulverizados o
mezclados con el ingrediente a‘ct.ivo, para formar los gri
nulos fitotéxicos.

. ILes particulas minerales que se emplean en las
c-omposi.cione.s fitot 6xiéas. granuleresg de l1g pre se;nte. in-
vencién tienen, por lo general, un tamafio en la gama
de 10 & 100, en términos de mella Norma Norteameri cam.
Pero pre,feren’celménte-, la gran mayorfa de las partfculas
tie.né;-un temafio de malla 14 a 60, siendo el mejor tama-
flo d¢ malla 20 g 40. En egtas composiciones granulares
se. prefiere. emple..ar" particularmente arcilla en forma de
particulag que tienan substancialme nt"e todas un tamsafio
entre malla T4 y 80, y el menos aproximadame.nte'. un 80

por ciento de ellas con un tamafio entre malla 20 v 40.
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Las composicionea fltot6x1cas granulares de la

Presente invenciébn contienen por Io general aproximada-—
mente 5 hasta aproximadamente 30 parteg ponderales de
la N;{c1cloalquen»1-1l) alfahcloroacetamida por 100 par
tes.ponderales de. la arcilla, y O hasts aproximadame nte
2 partes ponderales del humectante por 100 partes pon-
derzles de la arcilla particulada. Las comp0°1c10nes
£1t0t6x1cas.granulares preferidas contienen aprox;maaa-
mente 10 hasta aproximsdsmente 25 partes ponderales del
ingrediente activo, por 100 partes ponderales de la ar-
¢illa, . ‘ |

Las composiciones.fitotbxicas de. la presente in-
vencidn pusden contener también ofroe aditivos, por e jem
plo fertlllzantes, otros fitotoxicantes, pestlcldas y
lo similar, empleados como adyuvantes 0 en combinacién
con cualquiera de los adyuvantes arriba descritos. Los
fltotoxloantes dtiles en combinacién con los compuestos
arriba descrltos ;ncluyqn,:por eaemplo,.el écldo 2,4—@1;
clorofenoxiacético, el 4cido 2y4,5=triclorofenoxiacdti-
co, el dcido 2~metil-4éclorofenoxiacético, ¥ sus sales,
ésteres ¥y amidas; los derivados triazinicos, tales como
la 2, 4-bls~(3—metox1propilam1no)~6—met11t1o-S-trlazina,
la 2-cloro-4-et11am1no-6-1sopropilamino-S-trlazlna, y
la 2~etllam1n0v4-1s0prop11am1no-6—met11mercapto-S-triaz;
naj los derivados de'la Grea, pof ejemplo la 3~(3,4-di~
clorofenil)-*, I-dimetilérea y 1a 3-(p-clorofen11) 1, 1-dd
metllﬁrea, 1as acetanilidas, tales cqmo la N;isopropll- |

-alfa-cloroacetanilida, la N%etll-alfa-cloro-z-metllaqg
tanilida y la 2-terbutila2'scloro-6;metilacetanilida; N4

las acetamidas, tales como la Ny N-dietil-alfa-cloroacets
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mida, la N-(alfa-zgé@ 21)4 !émetlleno-lmna, la N,N-

-dletll-alfa-bromoacetamida, ¥ lo similar. Los foertili-

zantes dti;es en combinacién'qon log ingredientes acti-
vos incluyen, por ejemplo, el nitrato de smonio, la @rea
y el superfosfato. Otros aditivos &tiles incluyen mabe-
riales en que los organismos vegetalea echan raféés y
crecen, por ejemplo, abono, estlércol, humus, arens y

lo simllar.

Al llevar a la préctica ia pregente invencién;
'éantidades eficaces def1as NL(1-cicloa1quen-1-il) alfa-
~cloroacetamidas de dispersanven el suelo o en el medio
donde crecen lag plantas, y go aplican a las superficies
de las.'plantas., que se encuentran encima"dé"l ‘sueIo, de -
cualquier manera convemen'te. La aplicaciédn al’ suelo o
a los medios en que crecen las planxas puede ser efectua
da simplemente por mezcladure con el suelo, por splica-
cibn a la superficie del suelo, y trabajahdo luego el
suelo con una rastra o un arado de discos hasta la pro-
fundidad deseada, o empleando un vehfculo 1iquido capaz

de penetrar en el suelo para impregnarlo. La aplicacién

" de las composiciones f1tot6x1cas 1iqu1das 0 sélidas,

partlculadas, de la presenxe 1nven016n, a la superflcle
del suelo ¥y a las porciones de las plantas enclma del
suelo, puede ger reallzada medianre nétodos convenclona-
les, por egemplo con méqulnas espolvoreadoras o pulverl-'
zadoras, motorizadas 0 manuzles. Las comp05101ones pue*

den ser aplicadas tambidn desde aviones, por espolvoreo

0 pulverizacidbdn, por su eficacia a baja concentracidn.

Alternativamenie, los ingredientes activos pueden sger

distribufdos en el suelo, mezcléndolos con el agua de
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riego. En este procedlmlento, la can idad del agua se

puede hacer variar segfin la porosidad del suelo y su
capacidad de retener el agﬁa, 8 fin~deAaicanzar la pqg
fundidad deseada de la disfribucién de los fitotoxican-
tos. |

 ILa eplicacién de una cantidad eficaz o fitotdxi-
ca de las N=(cicloalquen~1-il) alfa~cloroacetamidas de
la presente invencién al suelo, 0 a los'medios en los
que crecen las plantas, o al sistema vegetal, es esen=
cial y,critica-al llevar a la prédctica una de las formas
de reslizacibn de la presente invencién. La éantidad
exacta del ingrediente activo, 2 emplear, depende de ls

respuesta deseada de la planta y también de otros facto

‘res, tales como la especie de planta y su estado de de-

sarrollo, el suelo y la profundidad hasta la cusl 1os

. ingredientes activos deben ser distribufdos en el mismo,

la cantided de lluvia, y tembién la N=(cicloalquen-1-il)

alfa-cloroacetamida especifica empleada. Para tratar ell

follaje, = fin:de controlar o modificar el desarrollo

vegetativo, los ingredientes activos se aplican a razén
de aproximadamenﬁe'1312 hasta aproximedamente 56 kg, o©

méds, por hectdrea. Enlaplicaciones allsuelo, para cpntpg

lar o modifiecar el crecimiento de .semillas en germina-

cibn, plantas jévenes éue recién brotan; y vegetacibn
esiabiecida, los ingredientes activos se eppleén'a To-
z6n de aprdximadamenté 0,011 hasta‘aproximadamente 28
kg, o mds, por hectdrea. En estas aplieéciopes al suelo
es.convehienxe dist:ibuir~los ingredientes aétivos hasé
ta unz profundidad de por 1o menos medio: centimetro., ﬁn

aplicaciones selectivas de preemergencia, 10s ingredien
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tes activos se eplican comfnmente a razén de aproximada-
mente 0,0112 hasta 5,6 kg;pcr hectérea.:A la Iuz de esta
memoris descriptiva, unz persona prictica en la'matefia
podrd determinar fédcilmente, teniendo. en cuenta también
los ejemplos, el régimen de gplicaecibdn en cualquier si-
tuaci én especlfica. ‘ |

Los términos "suelo" y "medios de desarrollo"se

emplegn en esta memoria'descriptiva ¥ en lgs reivindicas
ciones en su sentido mis lato Vs por'enda,'comprenden
eﬁalesqpiéra substancizs o me&ids én'qus la vegetacibn
puede eéhar rafces y cfecerg ebmprendiendo'no s6lsmente
tierra sino-también‘estiércolg abono, ‘fiemo, humus, are
nz y lo similar, cepaz de soportar el crecimiento de - -

plantas.
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Descrlta suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la prdetica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
te: indicadas, son susceptibles de modificaciones de de-

talle en cuanto no alteren su prin&ipio fundamental .,

También se hace constar que el inyento corresponde 2

una Solicitud de Patente presentada en Norteamérica,
con fecha 1 de febrero de 1966, Nq. 523.870; acogiéndo-
se por 1o tanto a los beneficios que conceden los Cone
venios Internacionales en vigor, siendo lo gue consti-
'tuye la esencia del referido invento, y por 1o que ge
solicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, g0
bre: "PROGEDIMIENTO P ARA PREPARAR'UNA'COMPOSICION FITO-
TOXICA"; caracterizéndose por lo siguiente:

18 .= "Procedimiento para preparar una composicién
fitotéxica" caracterizado porque comprende mezclar un ad
yuvante con una cantidad eficaz de uns N;(éicloalquenr1-

-i1) alfa-cloroacetamida de férmula general
0
" .
RN-CGCH2CI
'
Y

'en la que R se elige de entre el grupo consistente en

alquilo teniendo 1 a 8 4tomos de carbono, qiclbalquilo
teniendo 3 a- 8 &tomos de carbono, aléoxialquilo teniené
do 2 a 8 4tomos de carbono, alquenilo teniendo 2 a 8 &-
tomos de carbono, y arilo teniendo 6 a 18 4tomos de car-

bono, e Y se elige de entre el grupo consistente en’
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5.

donde R!' es alquilo teniendo 1 a 4 4tomos de carbono,
¥y n es un némero entero de 0 g 3, :

22 .~ Procedimiento segin la reivindicacién 7T, -
caracterizado porque n es O. N

' 32.~;Procedimiento gegln la reivindicacibn 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamida es N=(1-
ciclohexen=1-il) =N-igopropil alfa-cloroacetamida.

2 .~ Procedimiento segéin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamida°es N-( 1=
ciclohexen=T-il)-N-metil alfa-cloroacetamida.

58 .~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,
caracterigado porgue la alfa-cloroacetamida es N~(1-
ciclohexen-1-11) -N-etil alfa=cloroacetamida.

.62.-~Froéedimiento segin la reivindicacibén 1,

caracterizado porque la alfa-cloroacetamida-es Ne( 1= -

ciclohexen~1-il)=N~-(n-propil) alfa-cloroacetamids.

78 .~ Procedimiento segtfin la reivindicacidn 1, -

caracterizado porque la alfa-cloroacetamida es N=( 1=

ciclohexen~1-11) ~N-igobutil alfa-cloroacetamida.

7
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82 .~ Procedimiento segln la reivindicacién 1, cg
racterizado porque la alfa-cloroacetamida es N~( T-ciclo
hexen~1-il)-N;alil~alfa-cioroacetamida}

99,¥hProcedimiento segtn 1a reivindicaéié£u1, ca
raoterizadb porque la alfa~cloroacetamida es N;(1-ciclg
hexen=-1-il) =N-etoxietil alfa-cloroacetamida, ‘

108 .~ Procedimiento segﬁp.la reivindicacibn 1,
caracterizado porgue la slfa-cloroacetamida es Ne( T-ci-
clohexen-1-il) =<N~-metoxipropil alfa-cloroacetamida.

112 ,— Procedimiento segiin la reivindicacién 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamids es N;(1-q;
clohexen-1-i1) <N-metoxietil alfa-clorozcetamida.

128 .- Procedimiento segfn la reivindicacién 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamida es N-(1-ci
clopenten~1-11)-N—(1s0pr0p11) alfa~cloroscetamida.

133,- Procedimiento segdn la reivindiecacién 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamida es NA(T-cm
clohexeneT-ll)-N;(z-metox1isonr0pll) alfa-cloroacetaml
da. * ' ‘

148 .~ Procedimiento gegln la reivindicacién 1,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamida es N=(1, 3~
ciclohexadien~1~il) -N-(igopropil) alfa-cloroscetamida.

TSé.—-Procedimiépio segln lg reivindicacién f*,
caracterizado porque la alfa-cloroacetamids es N-(T-01
clohepten-?-ll)-N;{lsopropll) alfa=cloroacetamids.

T6§a-—Proced1miento segin lg reivindicacién 1,

‘caracterizado porque la alfa~cloroacetamids esg N;(Q-me

til~- 6-clclohexen-1-1l)-N;metll glfa-cloroace tamidsa.

17é «— Procedimiento segln la reivindicacién T,

‘ceracterizado porque la alfa~-cloroacetamida de férmulg
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N

general

en la gque R tiene el significado snteriormente indiéa-.
do, se prepara por reacczén.de un haluro cloroacetillao
con una iming de férmula R-N=4, en 1a que R tzene el
51gn1flcado arrlba definido y A se ellge de entre el

grupo consletente en

B, Gor. G O

J, GOMEZ ACT BN Y MODEY
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