
PATENTE 23E INVENCION

BIH.SB.t2 .UO/BB.fiQSQ,

•'Procedimiento para preparar una composi­

ción f ito tó x ic a ” .

S U ciía n ie : MOHSAHEO COMEAKr, antidad norteamarloMs, « a l  da»-

te  en 800 North Lundbergh. Boulevard, St.Louis, Mis­
souri 631.66, EE.UTJ. de Á.

La presente invención se r e f ie re  a nuevas 

N-( cicloal<£uen-t-ü) -alfa-^cloroacetamidas q.ue son 

A tile e  come biocidas, particularmente como f i t o t o  

xicantes, y a procedimientos para prepararlas, la  

invención tra ta  además de composiciones fito tó x ica s ,
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y métodos de controlar o m odificar con e lla s  e l crec i­

miento de sistemas vegeta les.

El término "fi.to tox ican te», ta l como empleado 

®n esta memoria descriptiva y en la s  reivindicaciones, 

s ign ific a  m ateriales que tienen un e fecto  modificador 

sobre e l  crecimiento de sistemas vegeta les. Estos efec  

tos modificadores incluyen todas la s  desviaciones del 

desarrollo natural, por ejemplo la  destrucción, la  re­

tardación, e l deshojamiento, l a  desecación, la  regula­

ción, la  fa lta  de crecimiento, e l retoñar de la  ra iz , 

e l estímulo, e l impedimento del crecimiento, y  lo  simi 

la r .  De una manera sim ilar, las  expresiones " f i t o t ó x i-  

co«» y " fito tox ic id ad " se emplean para id e n t if ic a r  la  ac 

tiv idad , modificadora del crecimiento, de lo s  compues­

tos y composiciones de esta invención.

La expresión "sistema vegeta l", ta l como emplea, 

da en la  memoria descriptiva y en las  reivindicaciones 

s ign ific a  semillas en germinación, plantas recién  na­

cidas, y vegetación establecida, inclusive las  rs ices  

y la s  porciones que se encuentran encima del suelo.

Las N -(e i cloalqnen- 1 - il) -alfa-cloroacetam idas de 

la  presente invención están representadas por la  fórmu­

la

0
ii

R-N-C-CH2C1

Y

donde R se e lig e  de entre e l  grupo consistente en alqm



lo  coa t  a 8 átomos de carbono, c i d  oalquilo coa 3 a 8 

átomos de carboao,. alacud.alqui.lo coa 2 a 8 átomos de 

carboao, alquenilo coa 2 a 8 átomos de carboao, y a r ilo  

coa 6 a T8 átomos da carboao, e Y es c ic loa lquen ilo  coa 

5 a 7 átomos de carboao ea un a n illo  e legido de entre 

e l  grupo consistente en

donde R* es a lqu ilo  con t a 4- átomos de carbono, y n es 

un número entero de O a J.

Las N -(ci eloalque n-1-il)-a lfa-cloroacetam idas de 

la  presente invención contienen insaturación en e l ani­

l l o  a lquen ílico, en e l átomo de carbono por e l  cual e l 

a n illo  está ligado al átomo de nitrógeno. Cuando e l e i -  

cloalquenilo es un a n illo  da seis miembros, e l  sistema 

de a n illo  puede ser conjugado, pero debe haber una insa 

turaeión en e l átomo de carboao por e l cual e l  a n illo  

está ligado a l átomo de nitrógeno, es  decir, en la  po­

s ic ión  1 o 6 .

Radicales R representativos para las a lfa -c lo ro  

acetamidas de la  presente invención incluyen a lqu ilo ,
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por ejemplo m etilo, e t i lo ,  n-propilo, isoprop ilo , n-bu 

t i l o ,  se obutilo, te rbu tilo , y los  amilos, pentilos, b l-  

x ilo s , heptilos y o c tilo s  de cadena abierta y de cadena 

ramificada* alquenilo, por ejemplo a l i lo ,  butenilo, pen 

ten ilo , hexenilo, heptenilo y  octen ilo; a lcox ia lqu ilo ,”  

por ejemplo metoximetilo, m etoxietilo , metoxipropilo, 

metoxibutilo, metoxiheptilo, propoxipropilo, e to x ie t i-  

lo  y butoxibutilo; c ic loa lqu ilo , por ejemplo ciclopro 

p ilo ,  c ic lopen tilo , c ic loh ex ilo , c ic loh ep tilo  y c ic lo -

o c t ilo ; y a r ilo , por ejemplo fe n ilo , b ifen ilo , n a ft ilo , 
y lo  s im ilar.

Radicales cic loa lquen ilo  Y, representativos, para 

las  alfa-cloroacetamidas de la  presente invención, inclu  

yen a t ítu lo  de ejemplo 1-c ic lopen ten ilo , 3-m e t il-1- c i -  

clopentenilo, 5-m etil- 1-ciclopentenilo, 3 ,4-d im etil-1- 

-ciclopentenLlo, 2,5 -d im etil- 1-ciclopentenilo, 5-m etil-  

-5 -c ic lopen ten ilo , 3 ,4-d im etil-5-ciclopenten ilo , 5- ( t e r  

b u t i l ) - 1-c ic lopen ten ilo , 1-c ic lohexen ilo , 3-m e t il- 1- c i -  

clohexenilo, 3» 4-d im etil-1-ciclohexen ilo, 6- vm e t il-1- c i  

elohexenilo, 2, 4 -d im etil-1-c ic lohexen ilo , 3-m etil-6- c i -  

clohexenilo, 3 ,4.-dimetil-6—ci elohexenilo, 2, 6-d im etil—1 

- c ie l  ohexeni 1 o, 3 ,3-d im etil-1-ciclohexen ilo, 6-(terbu - 

t i l ) - 1-c ic lohexen ilo , 1, 3-ciclohexadien ilo, 3-m e t il-1 , 3-. 

-c ie lohexad ien ilo , 3, 4 -d im etil-1,3-cic lohexad ien ilo , 6- 

-m etil-1.,3-ciclohexadienilo, 2 ,4 -d im etil-1,3-ciclohexa­

d ien ilo , 3-m etil-4 ,6-cielohexadien ilo, 3 ,4-d im etil-4 ,6- 

c ic l ohexadienil o, 2 ,6-d im etil-4,6—eiclohexadien ilo, 5 ,5-  

-d im e t il-1,3-cie lohexad ien ilo , 6 - (te rb u t il)-1 ,3-cielohe 

xadien ilo, 3,5,5 -tr im etil-t,3 -c ic loh exad ien ilo , 1 ,4-ci- 

clohexadienilo, 3 -m stil-1,4-cielohexadien ilo, 3,4-dime—
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t i l - 1 ,4 - c ie l  ohexadi e ni 1 o, 6-metil-1, 4-ci e l ohexadienil o ,

2 ,4-dime t i l - 1 ,4 - c i  elohexadie ni1o, 2, 6-dim eti1 - 1 ,4-ci- 

clohexadienilo, 2 ,5 -d im etil- T, 4-ci e l ohexadienil o, 6- ( t e r  

b u til) -1 ,4-ci e l ohexadie ni l o , 3 ,6 ,6-t rime t i l - 1 , 4-c i e l ohe -  

xadien ilo, 3-m etil-3 ,6-ciclohexadienilo, 6-m etil-3, 6- c i -  

elohexadienilo, 2 ,6-d im etil-3 ,6-ciclohexadien ilo, 2 ,5 ,5 -  

t r im e t i l- 3, 6-cie lohexad ien il o, 3,5,5 -tr im e til-3 ,6 -c ic lo -  

hexadienilo, 2»4 -d im etil-3, 6-cielohexadien ilo, 6-(terbu - 

t i l )  - 3, 6-c i e l ohexadienil o, 1,5-ci e l ohexadienil o, 3-me t i l  

-1,5 -c i e l ohexadienil o, 3, 4-dime t i l -  1,5-c i e l ohexadie n il o,

6-  i  sopr opi1 - 1 ,5-c i e l ohexadie n ilo , 6-terbu ti1 - 1,5  - c i e l 0-  

hexadienilo, 2, 6-d im etil—1,5— c i e l ohexadie n il o, 3—me t i l  -

2. 6-  c i e l ohexadienil o, 2,5,5-trim etil-2,6-rciclohexadieni 

lo ,  3 »5 »5 -trim etil-2 ,6 -ciclohexad ien ilo , 6- ( t e r b u t i l ) -

2. 6— cielohexadien ilo, 6—m etil—2, 6—cielohexadien ilo, 1— 

cicloheptilo ,. 3-m etil-1-Q icloheptilo, 3 ,4 -d im etil-1 -c i- 

c loheptilo , 7 -m etil-1 -c ic lohep tilo , 4 ,5 -d im etil-1 -c ic lo  

hep tilo , 2-m e t il-1-c ic lo h ep tilo , 6-m e t il-1-c ic loh ep tilo ,

7- m etil-7 -e ic loh ep tilo , 7 - (te rb u til)-1 -c ic lo h ep tilo , y 

3,4 -d iis  opropi1 - 1-c i e loh ep tilo .

la s  presentes N-( cidoalquen- 1-i 1 ) -a lfa -c loroace 

tamidas ee preparan mediante un procedimiento que com­

prende hacer reaccionar un haluro c lo roace tílico  con una 

imina de la  fórmula

R-lfe=A

25. donde R tiene e l s ign ificado arriba defin ido, y A se e l i

ge de entre e l grupo consistente en



donde E» y n tienen e l s ign ificado ya defin ido.

La s ín tes is  de lo s  presentes compuestos puede 

ser representada como sigue:

///
i

\

R-N=C
\

CHg -  ÜE0
2\

CH?*
ch2 -  G H2

o
II

4 X~C CH2C1

0
R-N-C CH0C1

1 ¿

HpC ^  ^ O H  
I

H2°  x  ^ H p
x  ch2

donde R tiene e l s ign ificado arriba defin ido, y X es 
5~. cloro, bromo o yodo.

La reacción de lo s  haluros c lo roace tílicos  con 

la s  iminas, de acuerdo con I s  presente invención, puede 

ser realizada de varias maneras. Para obtener e l mejor 

rendimiento, normalmente es conveniente que la  imina en 

td presente a l menos en cantidad eqjiimolar, con respec­

to  a l bal uro e l or oacet í  I le o ,  y preferentemente en exce-

fO.
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eo sobre. Xa cantidad equimolar. Convenientemente, la  

reacción se l le v a  a cabo a temperatura ambiente, es de­

c ir  aproximadamente 20-25°C. Sin embargo, se pueden em­

p lear temperaturas mayores o menores, ya que la  tempera 

tura no es c r it ic a .  Por ejemplo, por l o  general se em­

plean temperaturas superiores a aproximadamente 40°C

cuando no se u t i l iz a  un aceptador de ácidos.

Preferentemente, la  reacción se lle v a  a cabo en 

presencia de un aceptador de ácidos y un medio orgánico 

in e rte . Por l o  general, e l  aceptador de. ácidos está pre 

sante en cantidades a l menos equimolares, basadas sobre 

la  cantidad de: haluro de hidrógeno formada en la  reac­

ción. Aceptadores de ácidos convenientes, por ejemplo 

m ateriales básicos o de- acción a lca lina, capaces de l i ­

gar químicamente e l  ácido desprendido en la  reacción, 

son las  aminas te rc ia r ia s , ta les  como la  trimetilamina, 

la  t r i e t i l amí  na, la  p irid ina, lo s  hidróxidos amónicos

cuaternarios, la  N -etilm orfolina, y lo  s im ilar} bases 

inorgánicas, ta le s  como e l hidróxido sódico y e l  hidró- 

xido potásico, e l  carbonato sódico, y lo  s im ilar. Un

exceso de la  imina reactante sirve también como acepta­

dor de ácidos.

Los medios orgánicos in ertes  que pueden ser em­

pleados a l l le v a r  a la  práctica la  presente invención 

incluyen, a t ítu lo  de ejemplo., hidrocarburos ta le s  como 

benceno, tolueno, xLXeno, ciclohexano, metileiclohaxano, 

n-heptanc, n-hexano, y lo  sim ilar} éteres ta les  como e l 

é te r  isop rop ílico , e l  é te r  n^hutílico, e l t , 4-dioxano, 

e l  é te r  is ob u tílic o , e l  é te r  d ie t í l ic o ,  y l o  sim ilar} 

quetonas a lifá t ic a s  y c ic lo a lifá t ic a s , ta les  como la
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metiliaopropilquetona, la  m etilisobutilquetona, la  m etil 

isoamilquetona, la- diisopropilquetona, la  ciclohexanona, 

y lo  s im ilarj y haluros orgánicos ta les  como e l te tráe lo  

ruro de carbono, e l cloruro n -bu tílico , e l dicloruro 

o tilen !co , e l ta trae lo roetilen o , y lo  s im ilar.

Ea separación del producto de reacción resultan­

te , de la  mésela de reacción, es f á c i l .  Por ejemplo la  

sa l, ta l como una sal bidrocloruro de una amina te rc ia ­

r ia ,  formada durante la  reacción en razón de la  presen­

cia  de un compuesto de amina te rc ia r ia  como aceptador de 

ácidos, se separa de l a  mezcla de reacción que contiene

e l  producto de una manera simple, por ejemplo por f i l t r a  

ción, y e l solvente se elimina del f i lt ra d o  resultante

por destilación , preferentemente la  d estilac ión  a l vacío

a baja temperatura. El producto pue.de ser purificado de

cualquier manera- convencional, bien conocida, por ejem-
. ■ presión

pío la  destilac ión  fraccionada bajo/reducida, la  extrac­

ción  se lec tiva , la  d estilac ión  fraccionada empleando un 

vehículo gaseoso, o cualquier combinación apropiada de 

estos métodos. Si así se desea, e l producto puede ser

sometido a destilac ión  pe licu la r, re c r is ta liza c ión , o

una combinación de ambas cosas, para su purificación  adi 
c lon a !.

las  N—( cieloa lquen-T-il)-a lfa-eloroacetam idas de 

la  presente invención son materiales líqu idos, o sólidos 

cris ta lin os , insolubles en agua pero algún tanto solu­

bles en muchos solventes orgánicos, ta le s  como alcoholes, 

quetonas, benceno, tolueno, x ileno, hexano, y lo  similar.

Aunque, la s  presentes N-( c i eloalquen- 1-i 1 ) -a lfa ­

c í oroacet ami das son ú tile s  como fungicidas, insectic idas,
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nematoeidaa, a lg ie idas, bactericidas, substancias bac- 

teriostátLcas y fungístáticas, su caracterís tica  más 

descollante as su fito tox ic id ad . De. acuerdo con la  pre­

sente invención se ha- descubierto que e l desarrollo  de 

semillas en germinación, plantas jóvenes recién  salidas, 

y vegetación establecida, puede ser controlado o modifi 

cado s i las  sem illas, las  plantas jóvenes emergentes, o 

la s  ra íces o la s  porciones que se encuentran encima del 

suelo, de la  vegetación establecida se exponen a la  ac­

ción de una cantidad eficaz, de una o más de la s  F - (c i-  

clcalquen-1—il )~ a l fa —doroacetamidas da la  presante in ­

vención. Batos compuestos son eficaces come f i  to tox i can 

tes generales, inclusive fito tox ican tea  de postemergen­

c ia  y f i to to x i cantas de preemergencia, pero su u tilidad  

más notable es como f i to to x i cantes de preemergencia. 

Además, estos compuestos se caracterizan por su espec-r 

tro  amplio de. actividad herbicida o f ito tó x ic a ; quiere 

decir que modifican e l crecimiento de una gran variedad 

de sistemas vegetales, inclusive, plantas de hojas anchas 

y hierba.

Para s im p lificar y abreviar se empleará en adalan 

t e  e l término "ingrediente activo " para describ ir las  

presente s N— ( cieloalqyen— T—i l )  —a lfa —e l orcacetamidas .

la s  composiciones fito tó x ica s  de la  presente in  

vención contienen a l menos uno de. los  ingredientes a c ti­

vos, y un material llamado en la  industria "adyuvante 

f ito tó x ic o " ,  en forma líqu ida o sólida . Las composiciones 

se preparan, mezclando e l ingrediente activo con un ad­

yuvante inclusive diluentes, materiales de extensión, 

vehículos y agentes de acondicionamiento, para proveer30.
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composiciones en forma de partícu las sólidas finamente 

d ivid idas, gránulos, perdigones, soluciones o disper­

siones acuosas, o emulsiones. Así, e l  ingrediente a c t i­

vo puede ser u tilizado  con un adyuvante ta l como un só­

lid o  finamente divid ido, un líqu ido disolvente de o r i­

gen orgánico, agua, un humectante, un dispersante:,, un 

emulsor, o cualquier combinación apropiada de éstos.

Vehículos y materiales de extensión finamente 

d ivid idos, t íp icos , para las composiciones fito tó x iea s  

de la  presente invención incluyen, a t ítu lo  de ejemplo, 

ta lco , a r c il la ,  piedra pómez, s í l ic e ,  t ie rra  dé d iato- 

meas, harina de cáscara de nuez, t iz a , cuarzo, t ie r ra  

de batán, sa l, azufre, corcho pulverulento, madera pul­

verulenta, polvo de tabaco, ceniza volcánica, y lo  simi 

la r .  Diluentes líqu idos típ icos  incluyen e l  querosén, 

e l solvente de Stoddard, e l hexano, e l tolueno, e l ben­

ceno, la  acetona, e l dicloruro de e tilen o , e l x ileno, 

alcoholes., aceite D iesel, g lic o le s , y üo s im ilar.

Las composiciones fito tó x iea s  de la  presente 

invención, partiotilarmente la s  líqu idas y las  partícu­

las  humectables, contienen por lo  general como agente 

de acondicionamiento uno o más agentes tensioactivos en 

cantidades su fic ien tes para que la  composición sea fá ­

cilmente dispersable en agua o ace ite . Con e l término 

"agente tensioactivo" se quiere s ign ifica r  los  agentes 

humectantes, dispersantes, emulsionantes, y de suspen­

sión, y sim ilares.

E l término "composición fito tó x ic a " , ta l como 

empleado en la  memoria descriptiva y en las  re iv in d ica­

ciones s ign ifica  no sólamente composiciones en forma



► apropiada para su aplicación, sino también composiciones

concentradas que requieren ser diluidas o aumentadas en 

volúmen con una cantidad apropiada de adyuvante líquido 

o sólido, antes de su aplicación.

5 , Los ejemplos siguientes ilustran la  invención.

Tanto en los ejemplos como en la  memoria descriptiva y 

en las reivindicaciones, las partes y los porcentajes 

son ponderales, si no se indica de otro modo.

Ejemplo 1

10. Este ejemplo describe la  preparación de la  N-(1-

-ciclohexen-1- i l )  N -(isobu til) alfa-cloroacetamida

0
II

(ch3) 2chch2- n- c ch2c i

A una solución de 33,9 partes de cloruro cloro-

a ce tílic o  en 200 partes de benceno, mantenida a una

temperatura de aproximadamente 5°C, se agregan lentamen

15 . te con agitación 45 ,9 partes de N-ciclohexilideno N-is,o

butilamina. Después de agitar durante 30 minutos más, a

aproximadamente 5°C, se agregan 30,3 partes de t r i e t i l -

amina. La mezcla de reacción se deja calentarse lenta-
0

mente hasta aproximadamente 25 C, y se agita durante una 

20. hora. Luego la  mezcla de reacción se f i l t r a  para separar 

las sales amínicas, y e l filtra d o  se lava dos veces con 

agua. El benceno se separa por evaporación, y e l residuo
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se somete a um destilac ión  fraccionada para obtener la  

fracción correspondiente al producto, que hierve en la  

gama de 130-Í34°€, bajo una presión de 3 m  de mercurio. 

El producto asciende a 36,1 partes de líqu ido aceitoso, 

y  la  estructura so confirma por anális is  del espectro 

de resonancia magnética nuclear.

Calculado para Cl 2H20H0Cl; C 63,0 ; H 8,74; C1  15,50 

encontrado! C 63,63; H 8,85; C1 15, 39.
Ejemplo P

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

^ ic lo h ex e n - l- il )  N -(n-propil) alfa-cloroacetamida.

ch3ch2ch2- n- c CH2C1o
A una solución de 33,9 partes de cloruro c loro- 

ace t í  l i e  o en 250 partes de benceno, mantenida a una tem 

pera tura de aproximadamente 5°C, Se agregan lentamente 

con agitación 41,7 partes de N-ciclohexilideno N-(n-pro 

pil)am ina. Después de ag itar durante 30 minutos más a 

aproximadamente 5°C, se agregan 30,03 partes de amina 

t r ie t í l i c a ,  y la  mezcla de reacción se deja calentar 

lentamente hasta aproximadamente 25°C. La mezcla de reac 

ción se agita  durante una hora a 25°C, se f i l t r a ,  se la ­

va dos veces con agua, y e l benceno se separa por evapo­

ración. El residuo se somete a destilac ión  fraccionada 

para obtener la  fracción  correspondiente a l producto, 

que. hierve en la  gama de 125-126°C, bajo una presión de
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3 mm de mercurio. Esta fracción, se disuelve en hexano 

y se re c r is ta liza , para obtener 37,8 partes de un pro­

ducto sólido con un punto de. fusión de 45-47°C. La es­

tructura se confirma por análisis espectroscópico por 

resonancia magnética nuclear.

Calculado para Ci-fH^gNOCl: C 61,40* H 8,37* 01 16,50* 

encontrados C 61,54; K 8,50; 01 16,08.

E jemplo 3

Este ejemplo describe la  preparación de la  íí-( 1- 

ciclohexan-1-il) N - (e t il )  alfa-cloroacetamida

0H3€H2

0n
U-C CH,C1
i 2

%

A una solución de 33,9 partes de cloruro el oro- 

ace t í  l ic o  en 250 partes de benceno, mantenida a una t¿m 

peratura de aproximadamente 5 °C, se agregan lentamente 

con agitación 37,5 partes de N-oielohexilidenoeti 1 aroina, 

15 . Después de agitar 30 minutos más a aproximadamente. 5 °C,

se agregan 30,3 partes de trietilam ina y la  mezcla de 

reacción se deja calentar hasta 25°C aproximadamente.

La mezcla de. reacción se agita durante, una hora a 25 °C," 

se f i l t r a ,  se lava dos veces con agua, y e l benceno se 

20. separa por evaporación. El residuo se somete a destila ­

ción fraccionada para obtener la  fracción correspondí en
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te al producto que hierve en lar gama de 115 a 120°C, 

bajo una presidn de: 2 mm de mercurio. Esta fracción Se 

disuelve en hexano y se re c r is ta liza , para obtener 37,4 

partes de un producto só lido  que tiene un punto de fusión 

de 27-28°C. La estructura se confirma por an á lis is  eapec 

troscópico por resonancia magnética nuclear.

Calculado para C10H16K0C1 : Cl 17,65? N 6 ,98? p.m. 20Í  

encontrado: Cl 18*20? N 7,30? p.m. 200
E.templo 4

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

-caciohe.3cen-1. - i l )  N-( 2-me to x ii  s opropil) a lfa -c loroaceta  
mida

fcr'
CHo 0 
1 J tr

CH3OCH2CH-W-C CI^Cl

A una solución de 22,4 partes de cloruro c loro- . 

a c e t íl ic o  en 15.0 partes de benceno, mantenida a una 

temperatura de aproximadamente: 5°C, se agregan con ag i­

tación  34 partes de N -cielohexilideno N-(2-metoxiisopro 

pil)-amina* Después de ag ita r durante 30 minutos más, 

se agregan 20,2 partes de trie tilam in a  y la  mezcla de 

reacción se deja descansar hasta 25°C aproximadamente.

Lám esela de reacción se agita  durante una hora a 25°C 
f i l t r a  se f
se/lava dos veces con agua y e l benceno se separa por



evaporad6a. El residuo se somete a destilación  fra cc io  

mda para obtener la  fra cd ó n  correspondiente a l produl 

to , que h ierve en la  gama de 146 a 150°C, bajo una pre­

sión de 2 mm de. mercurio, y asciende a 24,1 partes de 

un liqu ido  aceitoso, y tiene la  estructura que le: corres

ponde . Calculado para C12H1902WC1 : C1 14, 4 ; N 5 ,7

encontrado : Cl 14, 19* jj 5 ,9-4 ,
Ejemplo 5

Este, e jemplo describe la  preparación de. la  N -( t- 

- c lc l  opentea-1-1 1 ) l f - ( t aoProEt l )  a lfa -a l oroacetamife

tí;

!t

: I
\í
’J

Cch3) CH-N-C 0HoC1á
A una soludón  de 22,6 partes de cloruro c loro- 

ace t i l i c o  en benceno, mantenida a una temperatura de 

aproximadamente. 5°C, se agregan con a g ita d  6n 25 partes 

da N-ci clopentilide.no N-isopropilamina. Después de ag i­

ta r durante. 3.0 minutos más, se agregan 20 partes de 

tr ie tilam in a . La mésela de. reacción se f i l t r a ,  se lava 

con agua, y e l f i lt ra d o  se seca sobre MgSO .̂ El residuo 

se somete a  destilac ión  fraccionada para obtener la  frac 

ción  correspondiente a l producto que hierve en la  gama 

2̂0 a 122 C, bajo una presión de 2 mm de mercurio»

El producto asciende a 12,5 partes, y su estructura se 

confirma por aná lis is  espectroscópico por resonanda mag 
nética nuclear.

Calculado para C10H16N0C1 : Cl 17,7 5 W 6,95

encontrado: Cl 19,20; N 7,05.25.



Ejemplo 6

Este ejemplo describe, la  preparación de. la  N - (1- 

c i e l ohexen- t - l l ) N -(2-propen-T-il) alfa-cloroacetamida.

0
n

OH, = CHCH.-U-Í 0HoCl2 J 2

A una solución de 33,9 partes de cloruro c loro- 

a c e t íl ie o  an 250 partes de benceno, mantenida a usa tem 

peratura. de aproximadamente 5°C, se agregan aon ag ita­

ción 4 t partes da N -(cic lohexilideno) W-( 2-propen- 1- i  1 ) 

amina- Después de. ag ita r durante 30 minutos más, se 

agregan 30,3 partes de tr ie tilam in a , y la  mésela de. 

reacción se deja calentar hasta 25°€ aproximadamente.

Da mésela de reacción se ag ita  durante una hora a 25°0, 

se f i l t r a ,  se lava  dos veces con agua, y e l benceno se 

separa- por evaporación» El residuo se somete a d es tila ­

ción  fraccionada para obtener la  fracción correspéndien 

te a l producto que hierve a 1'J6°C, bajo una presión de 

2 mm de mercurio. El producto asciende a 37,7 partes y 

su estructura es confirmada por aná lis is  espectroscópi 

c.o por resonancia magnética nuclear.

Calculado para C1 iH16K0C1: C 62,0; H 7,52? Cl 16,65 

encontrado: C 61,4? H 7,29? Cl 16,73.

Ejemplo 7

Este ejemplo describe la  preparación de la  ^-(2-* 

m etil-6- c i clohexen-1- i l ) N-metil alfa-cloroacetamida



c

A una solución de 5,6 partes de cloruro cloroace 

t i l i c o  en 250 partes de. benceno, mantenida a una tempe­

ratura de aproximadamente 5°C, se agregan lentamente 

con agitación 7 ,2  partes de lH 2-m etilc ic lohex ilideno)

5 . N-metilamina. Después de ag ita r durante 30 minutos más 

a aproximadamente 5°C, se agregan 6,9 partes de t r i e t i l  

amina* y la  mezcla de reacción se calienta a re flu jo  du 

rante una hora aproximadamente. la  mezcla de reacción 

se en fria , se f i l t r a ,  se lava con agua, y e l benceno se 

separa por evaporación. El residuo se somete a d es tila ­

ción fraccionada para obtener la  fracción eorrespondien 

te  al producto que hierve en la  gama de 125 a 130°C, ba 

jo  una presión de 1 mm de mercurio. Esta fracción se di 

suelve en hexeno y se re c r is ta liza , para obtener un pro 

ducto sólido que tiene un punto de fusión de 36-38°C.

Su estructura es confirmada por an á lis is  espectroscópico 

por resonancia magnética nuclear.

Calculado para C10H16N0C1: C 59,50; H 7,95;C1 17 ,70 ;N 6,95;

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

Este ejemplo describe la  preparación de la  N -(4-  

m etilcielohexen-1 -̂1 1 ) N -isopropil alfa-cloroacetamida

20.
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6H- o
t»

CH2C1

A una solución de 36,8 partes de cloruro cloro- 

a c e t il ic o  en 250 partes de benceno se agregan con ag i­

tación 100 partes de N- ( 4-me t i  1 c i e l ohexi 1 i  de no) N -iso- 

propilamina. La mezcla de reacción se calienta hasta 

aproximadamente 5Q°C, y Se agita  durante tres  horas.

La mezcla de reacción se f i l t r a ,  se lava con agua, y 

e l benceno se separa por evaporación. E l residuo se so 

mete a destilac ión  fraccionada para obtener 36,6 partes 

de la  fracción  correspondiente a l producto que tiene un 

punto de ebu llic ión  de 150°C, bajo una presión de 1,5 

mm. de mercurio. La estructura del producto, que tiene 

forma de aceite , es confirmada por aná lis is  espéctros- 

cÓpico por resonancia magnética nuclear.

Calculado para C12H21E0C1 : Cl 15,4  ; N 6 ,09;

encontrado: Cl 15,35; N 6,07.
Ejemplo Q

*ste  ejemplo describe la  preparación de la  H-( 1,3 

-ciclohexadien-1- i l )  E -isopropil alfa-cloroacetamida



I
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5.

to.

15.

20.

A una solución da 22,4 partes de cloruro cloro- 

a c e t il ic o  en 250 partes de benceno, mantenida a una tem 

perat.ura de aproximadamente 5°C, se agregaron lentamen­

te con agitación 27,6 partes de N—(3—ciclohexan—1—ilide, 

no) N—isopropilamina. Después de ag itar durante 30 minu 

tos más a aproximadamente 5°C se agregan 8,6 partes de 

trie tilam in a , y la  mezcla de reacción se de ja  calentar 

hasta aproximadamente 25°C. Ea mezcla de reacción se 

f i l t r a ,  se lava dos veces con agua, y e l  benceno se se­

para por evaporación. El residuo se somete a destilac ión  

fraccionada para obtener la  fracción correspondiente al 

producto, que hierve en la  gama de 125 a 129°C, bajo una 

presión de 1 mm de mercurio. Esta fracción  se disuelve 

en hexano y se re.cris ta liza , para obtener un producto sj5 

l id o  blanco que tiene un punto de fusión de 34- 36°C. su 

estructura es confirmada por aná lis is  espectroscópico 

por resonancia magnética nuclear.

Calculado para C-j-jH^lTOCl: 01 Í6,7 ; IT 6,56;

encontrado: C1 16,52? N 6 , 63 .

Ejemplo 1D

Este ejemplo describe la  preparación de la  N -(3,

5 ,5- t  rime t i  1 -1 ,3-ciclohexadien-1-il) N -e tox ie til) a lfa -  

- c l or oace tami da

0

(a ) ch3ch2och2ch2- n-c ch2c i



T

*5
la  N- (3 > 5,5-tr im e ti1 - 2 , 6-c i e l ohe xadi e n -1- i l ) N -e tox ie til 

3-1 £a-^cl or oace t  ami da

5.

to.

(b) 0

CH3CH20CH2CH2“ ^ C CH2C:l

CH

-CH.

CH-

y de la  W—(3 ,5,5 -trim et.il- 3>6~ciGlohexadien-1-il) K^eto- 

x ie t i l  a lfa —eloroacetamida

(c ) 0
it

ch3ch2och2ch2- h-c ch2ci

A una solución de TT, 3 partes de cloruro c lo - 

r  oace t i l i c o  en 150 partes de benceno, mantenida a una 

temperatura de .aproximadamente, 5 °C, se agregan lentamen­

te  con. agitación  20,9 partes de N—( 3,5 ,5  —t  rime t i l —2“-ci e l o 

hexen-t-ilideno) N-et.oxietilamina. Después de ag itar du­

rante 30 minutos más a aproximadamente 5°C, se agregan

partes de. trie tilam in a , y  la  mezcla de reacción se 
deja calentar hasta 25°C aproximadamente. La mezcla de 

reacción se f i l t r a ,  se lava dos veces con agua, y e l ben



V

5.
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15.

20*

25.

3.0»
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ceno, se separa por evaporación. El aná lis is  espectros- 

cÓpico por resonancia magnética nuclear indica que e l 

residuo contiena lo s  compuestos representados por las  

precedentes fórmulas (a) , (b) y (c ) . E l residuo se so­

mete. a' destilac ión  fraccionada: para -obtener la  frac­

ción correspondiente al producto, 1'2 ,7 partea, que t ic  

nen un punto de ebu llic ión  de T35°C bajo una presión 

de 6 mrn de, mercurio. El an á lis is  espectroscópico por

resonancia magnética nuclear ind ica que e l producto se 

compone principalmente del compuesto representado por 

la  precedente, fórmula (a)

Calculado para C^H^NOgCl: C 63,20?H 8,42?N 4,90?C112,45? , 

encontrado : C 6j,33?H 8,35?N 4,90?C112,42., 

Siguiendo e l procedimiento de lo s  ejemplos prece­

dentes, empleando cloruro c lo roa ce tílie o  y e l  compuesto 

im inico apropiado, se preparan las siguientes N -(c ic lo - 

a i quen— T—i l )  a lfa —eloroacetamidas.

Ejemplos

1 1 . N—( 1-ciclohexen- 1- i l )  N -(isoprop il) a lfa -c loroaceta - 

mida.

12. N-( 1-ci elobexen- 1 - il ) W -(e tox ie til) a lfa -c loroaceta­

mi da.

ÍJ. N-( t - c ic l ohexen- 1- i l )  N -(m etoxietil) a lfa -d o roa ce - 

tamida.

14. K - (1—cic lopen ten -1-il) N - (e to x ie t il )  a ifa -c loroace- 

t  ami da.

15. N-( 3-meti 1 ciclohexen- 1- i l ) N -(isoprop il) a lfa -c lo ro -  

ace tami da.

16 . W- ( 1-c i e l ohexan- 1- i l )  N -(c ic lo fiep til) a lfa -c loroace- 

tamida.
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17. N- ( c i elohexa n -1 -i i ) N -(fen il) a l fa -c l oroace tamida

18. N-( 1- c ic l  oJiexen-T-il) N -(m etil) a l f  a -doroacet amida

t9 . N-{ 1-cicIoiiexen- 1- i l )  N ^h ep til) alfa-cloroacetamida ,

20. K—( 1- c ic l  ohexen- 1- i l )  N-(m etozibutil) a l fa - d  oroace- 

tamida

2 1 . N—( t - e id  ohexen—t - i l )  H -(2-b a te n -t- il) a lfa -c lo ro -  

acetamicta

22. N~( 1-ciclopentan-1 - i l )  N -(n -bu til) a l f  a -d  oroacetami- 

da

23. N—-(t-eielopenten- 1-i 1) N-<2-propen-t-il) a lfa -c lo ro ­

acetamida

24. N-( 1-ciclohepten- 1- i l )  N -(isoprop il) a lfa -c loroace­

tamida

25. N-( 1 , 3̂ -cicloJiexadien-t-il) N-(m etil) a lfa -c loroace- 

t  amida

26 . N-( 3-m etiI—1- c ie l  openten- 1- i l )  N -(m etil) a lfa -c lo ro  

acetamida

27. N-( J, 4-dim etil—1-cicl openten—1 -il) N -(m etil) a lfa -  

- d o r  oace t amida

28. N-( 3‘, 4-d im etll—5- c ic l  ope nte a- t - i l ) N- ( i  sopropil) al 

f a - d  oroace tamida

29 • N-^f5 - ( t e r b a t i l )  -T -c i e l  openten-1- i l _ 7 ' N -(isoprop il) 

a l f  a - d  oroace tamida

JO. N—(3-m etil-5-ciclopenten—1 -il) N-metil a lfa -d o ro -  

acetamida

Jt. N-(3,4-dim etil-1:-ciclohexen-1—i l )  N -(isoprop il) a l-  

fa-cloroacetamida

32. N—( 5-m etil- 1-c ic lo h ex en -t- il) N—(isop rop il) a lfa -  

—e l oroacet amida

33» N-(3,4-dimet i l - 6- c i c l ohexen- 1 - il) IT-(isopropil) a l



-  23 -f-

€

5*

to*

ry

n .

20.

25.

3 0 .

34.

35.

fa—eloroacetamida

2,4-d im etil- 1-ci e l ohexín -'l-il) N - ( iSopropil) al 

fa—eloroacetamida

Nr*(2, 4 »6 -tr im e til-  1-ciclo liexen-1-ll) N -(isoprop il) 

a lfa -c loroacet amida

36. N-( 2, 6 -  di m.e 11 1-6  -  c i e l  ojie xe n- T-i i ) N -(isoprop il) a l 

fa -c l oroacetamida

37. N-/-216-d i (te rb u til) -  1-ci e l o h e x e n - N - ( i s o p r o  

p i l )  a lfa —eloroacetamida

38. N-( 3-met i l - 6-c i e l ohexen- t - i l )  N-metil a lfa -d o ro -  

acetamida

39 . N-(_6-m atil-t, 3-c ic loh exad ien -t-il) N -(iaoprop il) 

a l fa—el oroa ce t  «mí

40. N-(5-me.til-4, 6-ciclohexadie.n-1-il) N -(isoprop il)

a l fa—e l oroacetami da

47. N^J-me til~4,-6-ciclohexadien- t - i l )  N -(isoprop il) 

a l f  a -c l oroace tamida

42. 3r5 -d im a til-t,3 -c ic loh exad ien -t-il) N -(isoprop il)

a lfa —eloroacetami da

43 . *h¿~ 2, 6-di ( t e r b u t i l ) - t ,  3-ciclohexadien- t-ii_7~N-me-

t i l  a lfa —e l oroacetamida

44. N -(2 -m etil-l, 3 -ciclo iiexadien-T-ii)-N -m etil a lfa -c lo  

roacetamida

45 . H-(4-metil-1.r i - c i d  ohe xadie n- t - i l )  -N-metil a l f  a-e le  

roacetamida

46. , N-( 3*5-dÍmetiI^T,4-c ie loh exad ien -t-il) —N-metil a l­

fa*, e l oroacetamlda

47. N -(2 ,6-d im etil-1 ,4 -eic lob .exad iea-t-il)-N -m etil a l­

fa -e l oroacetamida

48. N-( 3, 3 -d im etil-t, 4 -c ic l ohexadien- t - i l )  -N-metil a l-
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fa-cloroaceiamida *•==

49 . N -(6-terbu til-T ,.4- ciclohexadien- 1 - il) -N-metil a l -

f  a—e l o-r oace t  amida

50. N-(.4-1sopr o g il-1 ,4 -c ic l ohexadien- 1 - il) -N-metil a l­

fa — e l or oace t  amida

5 1. N-(4-m etil—1, 4-cicl.ohexadien- 1 - il) -N-isopropil a l­

fa —o lo r oace tami da

52. N-( 3-m etiI-2, 6-c ie lohexad ien -T -il) -N-metil a lfa -  

—el oroace tami da

53. N—(3 ,5 -d im etil-2 ,6 -c ic l ohexadien- 1 -il)-N -m etil a l­

fa —e l oroace tami da

54. N-{ 4 ,4-dimeti 1-2»6-c i e l ohexadi en- 1 - i l ) -N-me t i l  a l-  

fa-cloroacetamida

55. N—( 6-te rb u til) - 2, 6-c i e l ohexadien- 1 - il) -N-metil a l-  

f  a -c l oroace tami da

56. N -(2 ,6-d im etil-2 ,6-ciclohexadien-1- il)-N - is o p ro p il 
a l f  a—e l or oace i  ami da

57. N~(2, 4 -d im etil-2 ,6-ciclohexad ien-1-il)-N -isoprop il
a l fa -c l oroace tami da

58. N -(3-m etil-T ,5-ciclohexadien-1-il)-N -m etil a lfa -c lo  

roacetamida

59. N-( 3, 4- dimeti1-1,5-cielohexadien- 1-i1 )-N-metil a l­

fa —el oroace tami da

60. N -(5 -m etil-t,5 -c ie lohexad ien -1-il)-N -m etil a lfa -c lo  
roacetamida

61. N—(4-m etil-1 ,5 -c i e l ohexadi e n- 1-i 1) -N-me t i l  al f  a -c l o 

roacetamida

62. N -(2 , 6-d im e til-1,5-c ic lohexad ien -T-il) -N-metil a l-  

fa-cloroacetamida

63. N-( 2 ,4 ,4 -tr im e til-1 ,5 -c ic l ohexadien- 1 -il) -N-metil
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64 . N-(6-terbutil-1,5-cicloh.exadlen-1-il)-N '-m ©til a l-
f  a -c l oroace tamida

65. N -(3-m etil-3>6-ciclohexadien-1-il)-n-m etil a lfa -  

-cloroacetamida

66 . N -(2-m etil-3 ,6-ciclohexadien-1-il)-N -m etil a lfa -  

~cloroacetamida

67. lí- (2 ,5 -d im etil-3 ,6 -c ic l ohexadien-1- i l )- l í-m e t il  a l 

fa-cloroacetamida

68 . N-( 6-te  rb ut i  1  —3, 6-ci e l ohexadien- 1- i l )  -N-ieopropil 

alfa-cloroacetamida

69 . N-( 3, 6-d im e til-3, 6-c i e l ohexadien- 1- il)-N - is o p ro p il

alfa-cloroacetamida

70. N -(3-m etil- 1-cielohepten-1-il) N -(i s opropil) a lfa -  

- c l  oroacetamida

71. N-( 3» 4 -d im etil- 1-ci e l ohepten- 1 - il) N -(isoprop il) 

a l f  a -c l oroace tamida

72.. N-(7-i-terlDutil-1-ciclohepten-1.-il) N -(iappropil) a l 

fa-cloroacetamida

73 . 3, 4- d i i  soprop il-1-c i elohepten- 1- i l )  H -(isopro-

p i l )  a l f  a-c l oroacetamida

74. l í- (6-met i l - 7- c i elohepten-T-il) N -(isoprop il) a lfa -  

—eloroacetamida

75. N-( 3,5 -d im etil-1 -c i e l ohepten-1- i l )  N -(isoprop il) 

alfa-cloroacetam ida.

La fito tox ic id ad  preemergente de N-( 1 -c ic loa l-

quen—1- i l )  a lfa —eloroacetamidas ilu s tra tivas  de la  pre­

sente invención se demuestra de la  siguiente manera:

T ierra  de buena calidad, de la  capa superior del

suelo, se coloca en bandejas de aluminio de 241 x 146 x



,¿> x 70 mm, y se compacta hasta una profundidad de 9 a 13

mm desde la  parte superior de cada bandeja. Oh número 

predeterminado de semillas, de 19 especies de plantas di. 

ferentes se coloca encima del suelo en bandejas separa- 

5 . das. Las composiciones fitotÓxicae se aplican al suelo 

mediante dos métodos: ( 1) a la  superficie de la  capa de 

tie rra , y ( 2) mezcladas o incorporadas con la  capa de 

tie rra .

En e l método de aplicación a la  superficie, las 

10. semillas se recubren con una capa de 9-10 mm de tie rra  

preparada, y la  bandeja se n ivela. La composición f i t o -  

tóxica se aplica por pulverización de la  superficie de 

la  capa superior de tie rra , antes de regar las semillas, 

con una solución que contiene e l ingrediente activo en
■h

15 , cantidad suficiente para e l régimen deseado por hectárea 

de superficie del suelo.

En e l método de incorporación con e l suelo, la  

t ie rra  requerida para llenar las bandejas se pesa y se 

mezcla con una composición fito tóx ica  que contiene una 

20. cantidad conocida del ingrediente activo. Luego, las

bandejas se llenan con la  mezcla y se nivelan. Las ban­

dejas se riegan, permitiendo que la  tie rra  en e lla s  ab­

sorba humedad a través del fondo perforado de las bande 

jas.

25., Las bandejas conteniendo las semillas se colocan

sobre arena húmeda y se mantienen durante 14 días en con 

dieiones comunes de luz solar y riego, luego se regis­

tran los resultados. El índice de la  actividad f ito tó x i-  

ca preemergente se basa sobre la  germinación porcentual 

30. media de cada lo te  de semillas. En los ejemplos, para



mayor brevedad y sencillez , este índice se convierte en

una escala m a r ic a  re la t iv a . El índice de la  actividad
f i  t  ot óxi ca pre eme rge nt e ,

guientes, se define como

germinación
porcentual
media

escala 
numéri ca

76 - too 0

5 T - 75 1

26 - 50 2
0 - 25 3

empleado en los  ejemplos.,s i-  

sigue:

actividad fito tó x io a  

ninguna fito tox ic idad  

fito tox ic id ad  lev© 

f i t  otoxicidad moderada 

fuerte f i t  otoxicidad

La actividad fito tó x ic a  preemergente de algunas 

de la s  M cicloa lq .uen -1- i l )  alfa-cloroacetamidas de. la  

presente invención se consigna en la  tabla I  para d i­

versos regímenes de aplicación de lo s  ingredientes ac­

tivos , tanto a la  superfic ie como: en meada con e l Sue 

l o .  Las abreviaciones *SA» y « s i »  en la  columna «méto­

do de aplicación» de la  tab la  I  s ign ifican  respectiva­

mente «método de ap licación  a la  superfic ie» y «método 

de. incorporación con e l  suelo». En la  tabla I ,  las se­

m illas de la s  diversas plantas están representadas por 

le tra s , como sigue:

A -  hierba en general 

B — plantas de hojas anchas, en general

0 — dondiego de día 

D — avena s ilv es tre

E -  hierba variedad Brome 

F b a llico  

Gr -  rábano

H -  remolacha azucarera

1 -  algodón 

J -  maiz.



muK -  carricera

L -  Echinochlos orusgalli

M -  di g i ta r i a sangui r a l is

N -  Amaranthua retro flexus 

0 -  soja

F -  a lfo r fón  silvestre.

Q -  tomate

R -  sorgo 

S -  arroz

, W w '

la- tab la  I  sigue a continuación de la  memoria 

descriptiva, e ilu s tra  la  actividad fito tó x ic a  general, 

como, también la  actividad f ito tó x ic a  se lec tiva  de N-Coi 

c loa lq u en -f- il) a lfa —oloroacetamidas representativas -de 

la  presente invención. Se observará que una especifidad 

extraordinaria con respecto a la  hierba se obtiene; a re 

gime nes de aplicación  sumamente bajos, por ejemplo a 

0r0 t t 2 kg/bectárea, con la  N-( t-c ie loh exen -t-il) -N -iso- 

p rop il a l fa - d o r  oacet amida y Xa R-( T-ci e l ohexen- T - il) -N 

-(n -p rop il) alfa-cloroacetamida> Se observará también 

que la s  N-( c ic l oal quen- T - il )  a l fa -c lo r  oacet ami das, es 

decir, lo s  fito tox ican tes  de. la  presente invención no

se lim itan a elim inar la  hierba de entre, plantas de ho 

jas anchas, ya que su acción se lec tiva  es ta l que c ier 

tos géneros de hierba son eliminados de entre e l maiz,

que es también un género de hierba.

La fa lta  de actividad fito tó x ic a  de a lfa -o lo ro - 

acetamidas que son similares, a la s  H-( c ic l  oal quen -t-il) 

alfa-cloroacetamidas de la  presente invención, se de­

muestra de la  sigu iente manera. Se rea lizan  ensayos de 

preemergencia en invernáculos, y la s  plantas se siembran
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y la  alfa-cloroace taimda se aplica de la  misma manera 

q;ue en lo s  ejemplos precedentes-, da preemergencia. Loa 

resultados y detalles, adicionales se consignan en la  

tabla 11. La identificación , de; la s  semillas., e l  índice 

de la  actividad fito tó x ic a  y los  símbolos de lo s  méto­

dos de. ap licación  son los  mismos que en la  tabla I .

La tabla I I  se consigna a continuación de la  

memori a de s c r ip t iv a .

La actividad fito tó x ic a  postemergente de varias 

1M  c ie loa lqu en -t-il) alfa-cloroacetamidas de la  presen 

te invención se demuestra de. la  siguiente manera. Los 

ingredientes activos se aplican por pulverización a 

plantas de 2 t  días, de la s  mismas variedades que las 

empleadas en lo s  ensayos de pre emerge neis. Se; pu lveri­

za una solución en acetona-agua, conteniendo un 0,5 por 

ciento del ingrediente activo . La solución se ap lica  a 

la s  plantas en d iferentes Juegos de bandejas, a razón 

de aproximadamente 1-1,2  kg del ingrediente activo por 

hectárea. Las. plantas tratadas, se de jan en e l invernacu 

lo  y los. efectos del tratamiento se observan y reg is ­

tran  después de dos semanas.

El índ ice de la  actividad f i t  otóxica postemergen 

te , empleado en lo s  ejemplos siguientes, se; basa sobre, 

e l daño porcentual medio experimentado por cada especie 

de planta, y se define como sigue:
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áafíQ porcentual escala 
_  me(3i o numérica

0 -  25 0

26 -  5 0 t

5 t  ~ 75 2

76 -  99 3
too 4

actividad f i t  otóxica 

ringuna fito tox ic idad  

leve  f i t o t  oxieidad 

moderada f i t  ot oxi cidad 

fu erte  f i t  otoxicidad 

plantas muertas

l a  id en tificac ión  da la s  plantas es la  misma que 

en las. pruebas de preemergencia, arriba consignadas, los  

resultados y d eta lles  adicionales se indican en la  ta­

bla I I I  a continuación de la  memoria, descriptiva.

Cono ya se. mencionara, la s  composiciones f i t  o tó - 

x icas de la  presente invención comprenden un ingredien­

te  activo y uno o más adyuvantes fito tó x icos  .que pueden 

ser m ateriales de extensión, vehículos, diluentes, agen 

tes  de acondicionamiento, e t c ,  sólidos o líqu idos. Se 

han desarrollado composiciones fito tó x ica s  preferidas 

q,ue contienen e l ingrediente activo de la  presente in ­

vención de; modo de poder u t i l iz a r lo  con e l mayor prove­

cho, para modificar e l desarrollo de sistemas vegetales

en e l suelo» la s  composiciones preferidas comprenden 

polvos humectables, suspensiones acuosas, polvos para 

espolvorear* gránulos, ace ites  emulsionables, y solucio 

nes en solventes-. Por lo  general, todas estas composi­

ciones preferidas contienen uno o más agentes tensioac­
t iv o s .

Los agentes tensioactivos que pueden ser emplea­

dos en las composiciones fito tó x ica s  de la  presente in ­

vención se describen, por ejemplo, en las patentes ñor—
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teamericanas números 2.426.417, 2.655.447, 2 .412.510

y 2.l39.27i6. Una l i s ia  detallada de estos agentes es 

enumerada también por J.W. McCutcheon-en «Soap and Che­

mical S pec ia lties", noviembre de 1947, página 8011 y 

subsiguientes, en un artícu lo  in titu lado  «Synthetic De­

terge nts"j! «Detergente and Emulsifiers -  Up to  Date»

(1960), por. J.W. McCutcheon In c », y e l Boletín  E-607 de 

la  O ficina de Entomología y Cuarentena de Plantas, del 

M in isterio de Agricultura de los  Estados Unidos. Por lo  

general, menos de 10 partes ponderales del agente ten- 

s i oactivo se emplean por 100 partes ponderales de la  com 

posición fito tó x ic a .

Los polvos humectables son composiciones disper- 

sables en agua que contienen uno o más ingredientes ac­

tivos , un material de extensión sólido in erte , y uno ó 

más humectantes y dispersantes. Por lo  común, lo s  mate­

r ia le s  de extensión sólidos inertes son de origen mine­

ra l, por ejemplo a rc illa s  naturales, t ie r ra  de diatomeas, 

y materiales s in téticos derivados de la  s í l ic e ,  y lo  s i­

m ilar. Ejemplos de estos materiales incluyen las oaolin i 

tas, la  a r c il la  attapu lgita , y e l s il ic a to  magnésico sin 

tá t ic o .

Los humectantes preferidos son loe sulfonatos a l-  

quilbencénicos y a lqu ilnafta lén icos, los  alcoholes gra­

sos sulfatados, aminas o amidas ácidas, ásteres ácidos 

de cadena larga del isotionato sódico, ásteres del sul- 

fosuccinato sódico, ásteres de ácidos grasos sulfatados 

o eulfonados, sulfonatos de petróleo, aceites vegetales 

su lf onados,1 y g lic o le s  a ee tilín icos  di te rc ia r io s . Los 

dispersantes, preferidos son la  m etilcelu losa, e l alcohol
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1 los  a l

quilnaftalenosulfonatos polímeros, e l  naftalenosulfona­

to  sódico,! e l bisnaftalenosulfonato polim etilén ico, y 

lo s  N-me t i  l-N - ( ácido de cadena larga) tauratos sódicos.

Las composiciones de polvos humectables de la  

presente invención contienen comúnmente aproximadamente 

25 basta aproximadamente 90 partes ponderales del ingre 

diente activo, aproximadamente 0,25 hasta 3,0  partes 

ponderales del humectante, aproximadamente 0,25 hasta 

7 partes ponderales del dispersante, y aproximadamente 

9,5 hasta aproximadamente 74,5 partes ponderales del ma 

te r ia l  de extensión sólido in erte , todo e l lo  basado so­

bre e l to ta l de la  composición. De ser necesario, apro­

ximadamente 0 ,1  hasta 2,0  partes ponderales del material 

de extensión sólido inerte pueden ser reemplazadas por 

un inhibidor de la  corrosión, un agente antiespumante, 

o ambos.

Las suspensiones acuosas se preparan, mezclando 

entre s í y moliendo con arena una- lechada acuosa del in  

grediente activo , insoluble en agua, y agentes disper­

santes, para obtener una lechada concentrada de partícu 

las  muy finamente d ivid idas. La resultante suspensión 

acuosa concentrada se caracteriza por su tamaño de par­

tícu la  sumamente pequeño, de modo que cuando se la  d ilu  

y© y pulveriza, su capacidad de cubrición es muy unifor 
me.

Los polvos para espolvorear son composiciones en 

forma de partículas densas, finamente divididas, y se 

caracterizan porque son fluyentes y se asientan rápida­

mente de modo que no son fácilmente arrastradas a áreas
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donde carenen de va lo r-; Los polvos para espolvorear con 

tienen principalmente un ingrediente activo  y un material i 

de extensión en forma de partículas finamente d ivid idas, 

densas, pero, fluyentes. Empero, a véces su rendimiento 

es mejor cuando incluyen un agente humectante como los  

arriba indicados a l hablar de las  composiciones de po l­

vos humectables, y para mayor comodidad en su fabrica­

ción es a menudo conveniente in c lu ir  un material absor­

bente que fa c i l i t a  su molienda; materiales, apropiados 

de esta clase son la s  a rc illa s  naturales, la  t ie r ra  de 

di atóme as., y materiales s in téticos derivados de la  s í l i ­

ce o del s ilica to .-M ateria les  preferidos, para fa c i l i t a r  

la  molienda, son la  a r c i l la  attapu lgita, la  s í l ic e  d ia- 

tomácea, la  s í l ic e  s in té tica  fina , y s ilic a to s  de ca lc io  

y de magnesio s in téticos.

El material de extensión sólido in erte , finamente 

d ivid ido, para lo s  polvos de espolvorear, puede ser de. 

origen vegeta l o mineral y se caracteriza por tener re­

lativamente poca área superfic ia l y poca absorción de 

líqu ido . Los m ateriales de extensión sólidos inertes, 

convenientes para polvos ü totÓ xicos» para espolvorear, 

incluyen ta lcos  micáceos, la  p i r o f i l i t a ,  a rc illa s  eaolí 

nicas densas, roca de fos fa to  de ca lc io  molida, y polvo 

de tabaco. Por lo  general, io s  polvos para espolvorear 

contienen aproximadamente 0,5 hasta 95 partes ponderales 

del ingrediente- activo, 0 hasta 50 partes ponderales del 

material que fa c i l i t a  la  molienda, 0 a 3 partes pondera­

le s  del humectante, y 5 hasta 99,5 partes ponderales del 

material de extensión só lido  denso, todo e l lo  basado so­

bre e l peso to ta l del polvo..
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Eos. polvos humeatables arriba descritos también 

pueden ser empleados en la  preparación de polvos para

espolvorear. Aunque estos polvos humectables se podrían 

usar directamente en forma de polvo» es más conveniente 

d ilu ir lo s  con e l diluente pulverulento denso. De esta

manera se pueden in c lu ir  tambián, como componentes del 

polvo para espolvorear, agentes dispersantes, inhibido­

res  de la  corrosión, y agentes ant i  espumantes.

Eos ace ites  emulsionables son comúnmente solucio 

nes del ingrediente activo en solventes no mead ables 

con agua, juntamente con un agente tensioactivo. Loa

solventes convenientes para e l ingrediente activo de 

la  presente invención in c liyen  hidrocarburos y éteres, 

ásteres o que tonas no me zclab les con agua. Eos agentes 

tensi oactivos convenientes son aniónicos, catiónicos o 

in ión icos, ta le s  como lo s  alcoholes a lq u ila r ilp o lie t02I  

l ic o s , lo s  p o liá ter-a lcohole s a l g u ílle  os y a lq d l  a r in ­

co a, e l sorb ito l p o lie t ilá n ico  o los  ásteres de ácidos 

grasos y sorbitán, lo s  ásteres grasos de g l ic o l  p o l i­

e tilá n ico , lo s  condénsalos grasos de alquilol-am idas, 

la s  sales amínicas de su lfatos de alcoholes grasos 3un 

tamente con alcoholes de cadena largar y sulfonatoa de 

petró leo solubles en aceites, o méselas de lo s  mismos. 

Por lo  general, la s  composiciones de aceite  emulsiona- 

ble contienen aproximadamente 5 hasta 95 partes del in  

gradiente activo , aproximadamente t hasta tO partes del 

agente tensioactivo, y aproximadamente 4 hasta 94 par­

tes  del solvente, todas la s  partea penderales y basadas 

sobre e l  peso» to ta l del aceite emulsionable.

Dos gránulas son composiciones en forma de par-
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t í  aulas, físicamente estables, que comprenden e l ingre­

diente activo  adherido en, o distribuido en, niw matriz 

básica formada por un jia te r ia l de extensión in erte , en 

forma de partícu las finamente d ivid idas. A f in  de fa c i­

l i t a r  la  separación, por lix iv ia c ió n , del ingrediente ac 

t iv o , del material particulado, ía  composición puede com 

prender un agenté tenar oactivo como los  arriba menciona­

dos a l hablar de lo s  polvos humectables. la s  a rc illa s  

naturales, las  p ir o f i l i t a s  y l a  verm iculita son ejemplos 

de materiales de. extensión, minerales, en forma de par­

tícu las , que se pueden emplear. Los materiales de exten­

sión preferidos son partícu las porosas, absorbentes, pre 

formadas, por ejemplo partícu las de attapu lgita preforma 

das y cribadas, o partículas de verm iculita termotrata­

das, y a rd illa s  finamente divididas, por ejemplo la s  ar­

c i l la s  caolín icas, y bentoníticas. o attapulgita hidrata—
/

das. Estos m ateriales de extensión son pulverizados o 

mezclados, con e l ingrediente activo, para formar lo s  grá 

nulos flt.ot.6x i eos.

Las partículas, minerales que se emplean en las  

composiciones fito tó x ica s  granulares de: la  presente in ­

vención tienen, por lo  general, un tacaño en la  gama 

de tO a tOO, en términos de malla Horma Norteamericana. 

Pero preferentemente, ia  gran mayoría de, las  partículas 

tiene un tamaño de malla t4 a 60, siendo e l mejor tama­

ño de maUa. 20 a 40.. En estas composiciones granulares 

se p re fiere  emplear particularmente, a r c i l la  en forma de 

partícu las que tienen substancialmenté todas un tamaño

entre: malla t4 y 80, y a l menos aproximadamente un 80 

por ciento de e l la s  con un tamaño entre malla 20 y 40.
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la s  composiciones fitotóxica7granu lar¡r~de' la  

prásente invención contienen por lo  general aproximadá-

mente 5 hasta aproximadamente 39 partes ponderales de 

la  IT—Cciel oalquen- t - i l ) alfa-cloroacetamida por tOO par 

te s  ponderales da la  a r c il la ,  y 0 hasta aproximadamente

S partes ponderales del humectante por tOO partes pon­

derales de la  a r c il la  particulada. Las composiciones

r ito  toxica a granulares preferidas contienen aproximada­

mente tO hasta aproximadamente 25 partes ponderales del 

ingrediente: activo., por tOO partes ponderales de la  ar­
c i l la .

Las composiciones , fito tó x ica s  de. la  presente in ­

vención pueden contener también otros ad itivos, por ejem 

p ío  fe r t il iz a n te s , otros fito tox ican tes , pesticidas y 

lo  sim ilar, empleados como adyuvantes o en combinación 

con cualquiera de los  adyuvantes arriba descritos. Los 

fito tox ioan tes  d t ile s  en combinación con los  compuestos 

arriba descritos incluyen, por ejemplo, e l  ácido 2 , 4-d i 

elorofenoxiacético, e l ácido 2 ,4,5«tr ie lo ro fen o x ia cé ti­

co, e l ácido 2-m etil-4-clorofenoxiacético, y sus sales, 

ásteres y amidas; lo s  derivados tr ia z ín ico s , ta les  como 

la  2, 4-bis-*(3-metoxipropilamino) ~6-m e tilt i o-S-triazina; 

la  2- c l oro-4-e tilam ino-6- i sopropilami no-S-t r ia z i na, y 

la  2-e t  i 1 ami no-4-isopropilamino-6-metilmercapt o-S -tria z i 

na; loa derivados de la  área, por ejemplo la  3-i( 3, 4-d i-  

c lo r o fe n i l ) - ! ,  1-dim etildrea y la  3- (p -c lo ro fe n il )- 1, 1-di 

metilúrea; las  acetan ilidas, ta les  como la  U -isopropil- 

-a lfa -c loroacetan ilida , la  N -e t il-a lfa -c lo ro -2-metilace

tan ilida  y la  2- te rb u t il-2 ,^cloro-6-m etilacetan ilida; y 

las  acetamidas, ta les  como la  N, N -d ie til-a lfa -c lo roaceta30.
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mida, la  N-( a lfa -b ldroace■ra?ljñexlmeti 1 e no-imi na, la  N, N- 

-dietil-alfa-bromoacetam ida, y lo  s im ilar. Los f e r t i l i ­

zantes ¿ t i le s  en combinación con los  ingredientes a c t i­

vos incluyen, por ejemplo, e l  n itra to  de amonio, la  área 

y e l superfosfato. Otros ad itivos ¿ t i le s  incluyen mate­

r ia le s  en que lo s  organismos vegetales echan ra íces y 

crecen, por ejemplo, abono, e s t ié rco l, humus, arena y

lo  sim ilar.

Al l le v a r  a la  práctica la  presente invención, 

cantidades e ficaces de las IT-( 1-c ie loa lquen -1- i l )  a lfa -  

-cloroacetamidas de dispersan en e l suelo o en e l medio 

donde crecen las  plantas, y se aplican a las  superficies 

de las plantas, que se encuentran encima dél suelo, de 

cualquier manera conveniente. La aplicación al suelo o 

a lo s  medios en que crecen las  plantas puede ser efectúa 

da simplemente por mezcladura con e l  suelo, por aplica­

ción a la  superficie del suelo, y trabajando luego e l 

suelo con una rastra o un arado de discos hasta la  pro­

fundidad deseada, o empleando un vehículo líqu ido capaz 

de penetrar en e l  suelo para impregnarlo. La aplicación 

de las c.omposiciones fito tó x ica s  líqu idas o sólidas, 

particuladas, de la  presente invención, a la  superficie 

del suelo y a las  porciones de las  plantas encima del 

suelo, puede ser realizada mediante métodos convenciona­

le s , por ejemplo con máquinas espolvoread oras o pu lveri­

zadores, motorizadas o manuales. Las composiciones pue­

den ser aplicadas también desde aviones, por espolvoreo 

o pulverización, por su e fica c ia  a baja concentración. 

Alternativamente, lo s  ingredientes activos pueden ser 

distribuidos en e l suelo, mezclándolos con e l agua de
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puede hacer varia r segdn la  porosidad del suelo y su 

capacidad de retener e l agua, a f in  de alcanzar la  pro 

fundidad deseada de la  d istribución de los  fito tox ican ­

tes .

La aplicación de una cantidad e fica z  o f i t o tó x i-  

ca de la s  N -(c ic Íoa lqu en -l- il) alfa-eloroacetamidas de 

la  presente invención a l suelo, o a lo s  medios en los  

q.ue crecen las plantas, o a l sistema vegeta l, es esen­

c ia l y c r ít ic a  a l l le v a r  a la  práctica una de las formas 

de rea lizac ión  de la  presente invención. La cantidad 

exacta del ingrediente activo, a emplear, depende de la  

respuesta deseada de la  planta y también de otros facto 

res, ta les  como la  especie de planta y su estado de de­

sarro llo , e l suelo y la  profundidad hasta la  cual lo s  

ingredientes activos deben ser d istribu idos en e l mismo, 

la  cantidad de llu v ia , y también la  N-( cieloalquen- 1- i  1 ) 

alfa-cloroacetamida específica  empleada. Para tra tar e l 

f o l la je ,  a f in  de controlar o modificar e l desarrollo 

vegetativo , lo s  ingredientes, activos se aplican a razón 

de aproximadamente 1 ,12  hasta aproximadamente 56 kg, o 

más, por hectárea. En aplicaciones a l suelo, para contro 

la r  o modificar e l crecimiento de semillas en germina­

ción, plantas jóvenes que recién  brotan, y vegetación 

establecida, lo s  ingredientes activos se emplean a ra­

zón de aproximadamente 0,0112  hasta aproximadamente 28 

kg, o más, por hectárea. En estas aplicaciones a l suelo 

es conveniente d is tr ib u ir  los  ingredientes activos has­

ta  una profundidad de. por lo  menos medio> centímetro. En 

aplicaciones se lectivas de. preemergencia, los  ingredien30
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tes activos se aplican comúnmente a razón de aproximada­

mente 0 ,01T2 hasta 5,6 kg; por hectárea. A la  luz de esta 

memoria descrip tiva , 'una persona práctica en la  materia 

podrá determinar fácilmente, teniendo, en cuenta- también 

lo s  ejemplos, e l  régimen de aplicación en cualquier s i­

tuación. espec ífica .

Loa términos “ suelo" y "medios de desarrollo "se

emplean en esta memoria descriptiva y en las reivindica® 

ciornas en su sentido más la to  y, por ende, comprenden 

cualesquiera substancias o medios en que la  vegetación 

puede echar ra íces  y crecer, comprendiendo no sÓlamente 

t ie r ra  sino también e s tié rco l i abono, :fiemo, humus, are 

na y lo  sim ilar, capaz da soportar e l crecimiento de
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5.

*

10.

15.

Descrita suficientemente la  naturaleza®del in ­

vento, así como la  manera de rea liza r lo  en la  práctica, 

debe hacerse constar que la s  disposiciones anteriormen­

te: indicadas, son susceptibles de modificaciones de de­

ta l le  en cuanto no a lteren  su princip io fundamental. 

También se hace constar que e l invento corresponde a 

una Solicitud de Dátente presentada en Norteamérica, 

con fecha 1 de febrero de 1966, No. 523.870; acogiéndo­

se por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden los  Con­

venios Internacionales en v igo r, siendo lo  que consti- 

tqye la  esencia del re fe r id o  invento, y por lo  que se 

s o lic ita  Patente de Invención por 20 años en España, so 

bre: «PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION PITO- 

TOXICA"; caracterizándose por lo  siguientes

1§ . -  "Procedimiento para preparar una composición 

f ito tó x ic a "  caracterizado porque comprende mezclar un ad 

yuvante con una cantidad e fica z  de una N -(cicloa lquen-1-  

- i l )  alfa-eloroacetamida de fórmula general

0
n

RN-C-CHo0l1 2
Y

20» en la  que R se e lig e  de entre e l grupo consistente en

a lqu ilo  teniendo 1 a 8 átomos de carbono, c ic loa lqu ilo  

teniendo 3 a- 8 átomos de carbono, a lcox ia lqu ilo  tenien­

do 2 a 8 átomos de carbono, alquenilo teniendo 2 a 8 á- 

tomos de carbono, y a r ilo  teniendo 6 a 18 átomos de car- 

25. bono, e Y se e lig e  de entre e l grupo consistente en



donde R * es alquilo teniendo 1 a 4 átomos de carbono, 

y n es un número entero de 0 a 3 í

2§ •- Procedimiento según la  reivindicación T, 

caracterizado porque n es O,

5 . 3§ Procedimiento según la  reivindicación 1,

caracterizado porque la  alfa-cloroaeetamida es N—(1- 

c ie lohexen-1- i l )  -R-isopropil alfa-cloroacetamida.

49 Procedimiento según la  reivindicación 1, 

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

10. ci el ohe xe n- 1-i 1 )-  N-met i  1 alfá-cloroacetamida.

59.- procedimiento según la  reivindicación 1 , 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida e s N - ( 1- 

ciclohexen-1- i l ) —N -etil alfa-cloroacetamida.

6§ .—Procedimiento según la  reivindicaci.ón 1 , 

15 . caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida'es fó-(T- 

cielohexen-1-il)-N-(n-propil) alfa-cloroacetamida.

7.9 .-  Procedimiento según la  reivindicación 1, 

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

cielohexen-1-il)-N-isobutil alfa-cloroacetamida.
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20.

25.

30.

Procedimiento según la  reiv indicación  1, ca 

racterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N -(T -c ic lo  

hexen— 1 - i l ) -N -a l i l  alfa-cloroacetamida.
. t

9§ Procedimiento según la  reiv indicación  • 1 , ca 

racterizado porque la  alfa-cloroacetamida es lí-( 1-c ic lo  

hexen-1- i l ) « IT -e to x ie t i l  alfa-cloroacetam i da,

lOs .-  Procedimiento según, la  reiv indicación  1, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N-( 1- c i -  

clohexen-1-il)-N-m etoxipropil alfa-cloroacetamida.

1 1s procedimiento según la  reiv ind icación  1 , 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N - (1-c i 

elohexen-1- i 1 ) -N-met oxi e t i l  a lfa -c lo r  oace tami da•

12§ procedimiento según ia  reiv indicación  1, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N-( 1-ci. 

clopent.en-1- i . l ) -jff-(isoprop il) alfa-cloroacetamida.

1-3- * - Procedimiento según la  reiv ind icación  1, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N - (1-c i 

e l ohexe n- T - il) —lí- ( 2-met oxiisopr op il) a lfa -c l oroacetami 

da.

T4§ Procedimiento según la  reiv ind icación  1, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N—( 1 , 3-  

c i el ohexadien- 1 - il )  -IT- (isop rop il) a lfa -c l or oace tami da.

15§ Procedimiento según la  reiv ind icación  t, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N—( T-ci 

dohepten-1- i l ) - N -(isoprop il) alfa-cloroacetam ida.

t6s Procedimiento según, la  reiv ind icación  1 , 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida es N—( 2-me 

t i l - 6-ciclohexen--1- il)-N -m e til alfa-cloroacetamida.

17® Procedimiento según la  reiv ind icación  T, 

caracterizado porque la  alfa-cloroacetamida de fórmula
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5.

10.

en la  que R tiene e l s ign ificado anteriormente, indica­

do, se prepara por reacción da un baluro c lo roace tílico  

con una imina de fórmula R-N=A, en la  que R tiene e l 

s ign ificado arriba defin ido y A se e lig e  de entre e l 

grupo consistente en

donde R' y n tienen e l  s ign ificado arriba defin ido.

t8§ .-.^"jfc^pcecmmienüo para/ arar una composi­

ción  fito tóx ica *1 y tb l y como quej a sustancial mente des­

c r ito  en la  pi

Esta Memo' La conkta de//t.6yíiojas/éscritas a máqui 

na por una sola es

J. GOMEZ /'CEO Y MODET
p> p . Firm ado; F . Hernández Ruis
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