PATENTE DE INVENCION

Ref: NQ° Le .A. 10 226"‘ Eo

%ﬂmm @mﬁz&m

sothe:

"Procedimiento para la obtencién de un medio herbicida".

&Folbilants: PARBENFABRIKEN BAYER AKTTENGESELISCHAPT,
epﬁidad alemana, regidente en Leverkusen-Bayerwerk,

Alemania.

La presente invencidn se refiere a nuevos

alquilmercaptoanilidas que tienen propiedades her—

bicidas, asf como a un procedimiento para su prepe-
racidn.

5e Ya se ha dado a conocer que pueden emplear-
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se alcoxisnilidas como sustanias actiyvas herbicidas.
De ege grupo ha comprobado se eficaz particularmente
el propionato de 3~cloro-4-metoxianilida (comphrese:
Patente alemana publicada N2, 1.219.947).

Se ha encontrado que las nuevas alquilmercap-

toanilidas de férmula general

(1)

en la oual representan

Ry restos de hidrocarburos alifiticos con
hasta 8 &tomos de carbono y estos restos substitni-
dos al menos,por un piembro del grupo consistente
en haldgeno, hidroxi, alcoxi, carboxi, fenoxi e hidro-
xifenoxi;

R,

tos de hidrocarburos alifiticos con hasta 9 &tomos

, un miembro del grupo consistente en res-

de carbono y estos restos substitufdos al menos, por
un miembro del grupo que conprende haldgeno, hidroxi
y alcoxi, asi{ como en ciclobutllo, ciclopropilo y
alcoxiciclopropilos;

R,, un miembro del grupo congistente en hidréd-

3
geno y alquilo con 1 a 3 &tomos de carbonoj
Xi, wn miembro del grupo consistente en hi-

drdgeno, halbgeno, alguilo con 1 a 4 &tomos de carw—



10.

15.

bono y haloalguilo, ¥
Xz, un niembro del grupo consistente en hi-~
drbgeno, halbgeno, metilo y etilo,
tienen fuertes propiedades herblcidas.
Adembs, se ha encontrado gue se obtienen las
anizidas de 1a férmula (I) de tal manera que

(a) aril-aminas de férmula

R, 5~/ AN

z, (1)

en la que Rl’ R3 v Xé tienen los significados arri-
be indicedos, se hacen reaccionar con haluros de &cilo

de fbérmula

R,CO0Hal

? - (III)

en la que R2 tiene el significado arriba indicado

y Hal representa un miembro del grupo consistente en
cloro y bromo, en presencia de un disolvente y de

un agente aceptor de 4cidos,

(b) aril-aminas de f£érmula (II) se hacen reaccilonar

con anhidridos de &cidos de férmula

R2 GOn\\
0

/

R, — C0

2
(I7)
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en la que R, tiene el significado arriba indicado,
eventualmente en la presencia de un disolvente,
(¢) aril-eminas de férmula (II) se hacen reaccionar

con ésteres de fbhrmula

R2000R4

()
en la gue Rz tiene el significado arriba especifica-
do y R4 representa un miembro del grupo consisten—
te en algquilo de bajo peso molecular y fenilo,

(d4) isocianatos de férmula

(VD)

en la que R,,X, y X, tienen 108 significados arri-
ba indicados, se hacen reaccionar con 4cidos de

Férmula

RZCOOH

(VII)
en la que R, *iene el significado arriba especifi-
cado, en presencia de un disolvente bajo disopia-
cibn de dibxido de carbono,

(e) aril~alquilcetonas de férmula
X

R, 5~ 7 N ~COR,,
)

(VIII)
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en la que Rl’ Xi y X2 tienen los significados arri-
ba indicados y R, representd alquilo con hasta 9 &to-
mos de carbono,
ge hacen reaccionar con hidroxilamina para formar
la correspondiente oxima y se traspone 1a Qlima
seglin 1a trasposicibn de Beckmemn.

Ha de considerarse manificstamente sorpen-
dente el hecho de gque las sustancias activas muestran
una potencia herbicida superior contrs malezas y yu~-
yos y al mismo tiempo una mejor selectividad en cul~
tivos agricolas que las precitadas alcoxi~anilidas.

B1 desarrollo de la reaccibn del procedi-
miento (a) segln la invencién, con la aplicacibn
de 3~cloro-4-etilmercaptoanilina y de 4cido propib-
nico, puede ser ilustrado por el siguiente esquema

de férmulas:

+0100.0H20H5—§ 02H5-S ~NH.GO.CH2.CH3 + HC1

c1
(IZ)

Tag alquilmercaptoanilinas y los haluros de
adcilo estén terminantemente caracterizados por las
férmulas (II) y (III). Los haluros de acilo ya son
conocidos de la literatura; las alquilmercaptoanilinas,
en parte aln no conocidas, serédn descritas en la par-
te experimental de csta memoria.

En la f6érmula (II) R, representa preferible-

1
mente alguilo con 1 a 8, alquenilo con 2 a 6 y alqui~
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nilo con 2 a 3 4tomos de carbono. Bstos restos pre-
feriblemente estén sustituidos por cloro, bromo,
fluor, hidroxi, alcozi con. 1 a 3 4tomos de carbono,
carboxi, fenoxi e hidroxifenoxi.

5, Bn la férmula (II) R, representa particular-
mente alquilo con 1 a 8 4tomos de carbono, por ejempio
netilo, etilo, n-propilo, n-butilo, sec~butilo, ami-
lo, isgo-amilo, pentilo, iso-pentilo, neopentilo, he-
xilo, heptilo, octilo; alquilo halogenado con 2 a 8

10, 4tomos de carbono, por ejenplo (b-cloroe'bilo, {2- ¥y

N -cloropfopilo, 3=cloroheptilo, S-cloro-~octilo; al-
quenilo con 2 a T 4tomos de carbono, por ejemplo vini-
lo,-alilo, metalilo, (%-—butenilo,(b-pentenilo,

@ -heptenilos haloalciuenilo con 2 a 6 &tomos de car-

15 bono, por -ejemplo ~CH=CHC], -CH2-CH=CH01, -
~CH 5~ OH=CH~CH, . CH, « 01, -CH2,CH=CH,OH2°0Hf01-CH3,
~CH,~CH=CH~CH, .C,.CH,.01; alquinilo con 2 & 3 étq—
mos de carbono, por ejeﬁplo -¢Z cH, —C:Q.GH3,6

-GH2°OECH; hidroxialquilo con 2 a 8 4tomos de carbo=

20, no, por ejemplo ~OH,.CH,.0H, ~Cl~CH~CH,, ~CH~CH3,
. 1 ]
~CHp=CH-CH,-CH3 I
1 . :
OH

'CH'CH2'0H3 6 -CH-(CH2)5-GH3; halohidroxialquilo
! . t
CH,.OH CH,~0H . -
con 3 a 8 Atomos de carbono, por ejemplo.—CHz,CH,Cﬂz.cl, )
t
OH

-CHZ-?H-GHZ.QHQ.Cl, —GHz—CH—(CH2)3
'

.CHE.C]- ]

OH OH




—~CH —('}H-CHZ.,CI:'[.(CH2)3.,CH3 , -CH-(CHQ)_-_S,CHz.Gl ;
1 t

O C1 CH2 Nej:l

2

alcoxialquilo con 2 a 8 4tomos de carbono, por ejem~
plO ~CH2°CI-12.OCH3, *C}IQ.,CHZ.CHE.O.CZH5 y
"?I'I"(CI’Iz)BoOoCZIIS ’ —'C:H—(CHQ):S.O.CZHS ;

t

CH 3 cH 5

o

CH 3

Se alcoxihidroxialguilo con 2 a 8 Atomos de carbono,

por ejemplo —CHQ.CH.CHQ.OCH3 ’ -GHZQCH.CI-IQ.O.CQH5 ,
{ ]

OH OH

-CI'I--.CHZ 0. GHZ « CH=CH 01 -CHQ-CH—CHZ-O-CHQ-CHr-CH +OH 3

-CH2

) 1

OH o
~CH, « CH~CH~0,CH, . CH=CH.Cll; ; fenoxialquilo con 8 a
' .

OH CH

3
14 Atomos de carbono, por ejemplo -CH2.0H2°0—<<:::::>>’
-/ )
-CHZ.,OHZ.CHQ.O—<f __\>, ~?H-(0H2)2 -0 —@ CHy

CH 3

..CHZ.,CHQ.O—-Q-CJ_ , =Gty OFL =0~

NO



~CH~ (CH,) 3-o-©-cﬂ ;
] |1

H, CH 3

hidroxifenoxialquilo con 9 a 14 Atomos de carbono,

por ejemplo

~CH Z-CH-GH 2...0- , =CH o~ CHewGH~0 @ .
(. 5
v © t t

OH
OH CH 3

-CH2~(.}H~CH2—O—- @-01 , --01-12.cn%x.c:Hz-o-<;>,--No2
1

OH CH

/s .
~CH ;=CH~GH~0~ ¢ / \>-c Hs 8 ~CHy~CH-CH,-0- < \>,-CH 3 i
' — ; _—

OH (0112)2 OH
' .

CH

3

y carboxialquilo con 2 a § &tomos de carbono, por

ejemplo -CHZ-COOH, ~CH-COCH, ~CH-COOH, ~CH=COCH,
'

Ol (?Hz)z ' (?Ha)s

CH 3 CH 3
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~CH,~CH,~COO0H, ~CH,~CH, « CH,~COOH, -CH—CHZ. CH,+COQH.,
!

En 18 férmuia (II), Ry representa preferible~

mente hidrégeno, metiletilo, n~propilo, iso-propilo;
: Xi representa preferiblemente hidrdgeno, clo-

ro, bromo, —CTs, asd como Hambidn alcoxi con 1 a 4
&tomos de carbono, por ejemplo metoxi, etoxi, propo-
x1l o buboxij;

X vepresenta preferiblemente hidrbgeno, clo-
ro o metilo.

Como ejemplos de las arileminas sean mencio=-
nadass
4—metil—mercapto—apilina, 4-etil-mercapto~-aniline,
4-n—-propil-mercapto-anilina, 4-isopropil-mercapto-anilirg,
4-n=-butil-mercapto-anilina, 4-igo-butil-mercapto-aniling,
4~ter-butil-mercapito-anilina, 4~n-pentil-mercapto~anilina,
4ﬁ[Tdimetil-etil)-metil?Fmercapto-anilina,
4-n~hexil-mercapto-anilina,
4~(2-metilpentil)-mercapto-anilina
3-cloro-4~metil-mercapto~anilina,
3-cloro-4~etil-mercapto-anilina,
3~¢loro-4-n-propil-mercapito-anilina,
3=cloro~4-igopropil-mercapto~anilina,
3-cloro—4~n-butil-mercapto~anilina,
3=cloro-4-gec~-butil-mercapto-anilina,
3J-cloro-4-n—octil~mercapto-anilina,
3~bromo-4-metil-mercapto~anilina,
3~bromo—-4~-n-propil-mercapto-anilina,
3-metil=-4~etil-nercapto-anilina,

3-etil-4-metil-mercapto-anilina,
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J-metoxi~4-metil-mercapto~anilina,
3=-metoxi~4~otil-mercapito~-anilina,
3-metoxi~4-n~propil-mercapto-anilina,
3~metoxi-4~igopropil-mercapto-anilina,
3=metoxi~4~n~-butil-mercapto~anilina,
J=~metoxi~d~sec~butil-mercapto-anilina,
3~etoxi~4-metil-mercapto~anilina,
3=-propoxi-4-metil-mercapto-anilina,
3,5=dicloro~4~metil~mercapto-anilina,
3,5~dicloro~4—~etil~mercapto-anilina,
3,5-dicloro-4-n-prqpil-mercapto-anilina,
3,5=dicloro-4-n-butil-mercapto-anilina,
3~cloro~5~meti1—4-meti1~mefcapto~ani1ina,
3~cloro=5~-metil-4~etil~-mercapto-anilina,
3-cloro-5-metil~4-n—propil~mercapto~anil ina,
3=gloro-5~-metil-4-n—-octil-mercapbo-anilina,
2-metil-4~metil~mercapto~anilina,
2-metil~3~cloro-4~netil-mercapto-anilina,

3-cloro-6-metil=~4~metil-mercapto~anilina,

4~glil-mercapto-anilina, 4-metalil-nercapto~anilina,

4~crotil-mercapto-anilina,
4~propargil-mercapto~anilina,
3=-¢loro~4~glil-mercapto~anilina,
3=c¢loro—4-metalil-nercapto-anilina
3=cloro=4~crotil-mercapto~-anilina,
3=cloro-4~propargil-mercapto-anilina,
3,5~dicloro~4~alil-mercapto—aniliina,
3,5-dicloro~4~metalil-mercapto~anilina,
3,5=-dicloro-4-crotil-mercapto-anilina,

3,5-dicloro-4~propargil-mercapto-anilina,
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3-metil-4~alil-mercapto-aniline,
J~metoxi-4~glil-mercapto-anilina,
3~metoxi~4~mefalil-mercapto~anilina,

3-me toxi~4~crotil~mercapto-anilina,

J~me toxi~4~propargil-~mercapto~anilina,

4~ (6 -hidroxietil)-mercapto-anilina,

4= (% -hidroxi-n-propil)-mercapto-anilina,

4 ( @ ~hidroxi~isopropil)-mercapto~anilina,

4=( 3 -hidroxi-n-butil)-mercapto-anilina,

4 ((3 ~hidroxi- b‘- cloro-n-propil)-mercapto-anilina,
4o (@ ~hidroxi- "b/-fenoxi-n—pro pil)~mercapto-anilina,
3=cloro-4 ( (3 ~hidroxietil)-mercapto-anilina,
3~cloro=4 ((5'—11idroxi-n-propi1 )-mercapto-anilina,
3~cloro~4 (B ~hidroxi-isopropil)-mercapto-anilina,
3=cloro-4 ( {3 -hidroxi-n~butil)-mercapto-anilina,

3-cloro—-4 (@ —hidroxi-—)/ -aliloxi-n-propil)-mercapto~ani
lina,

3~cloro=-4 ((2 -hidroxi= ) -cloro-n-propil)-mercapto-anilina, -

3~cloro~-4 ( B ~hidroxi- X—fenoxi-n—-propil)-mercapto-ani—
lina,

3=bromo=4=-( (3 ~hidroxi~etil)-mercapto-anilina,
3-me toxi—4—(6 -hidroxi-etil)-mercapto-anilina,
4~metilmercapto-N-metil-anilina,
3~cloro-4-metilmercapto-N-metil-anilina,
4-etilmercapto~N-metil-anilina,
3~cloro-4~metilmercapto-anilina,
3-cloro—~4-etilmercapto~anilina,
4-metilmercapto-i-igopropil-anilina,
4~alilmercapto~-N~igopropil-anilina,

4eido 5-/F~amino-fenil7/-tioglicdlico,
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4cido 5ﬁ[1~aminofenil7¥C<Lmetil—tioglicélico,
dcido 5-/3-cloro~4~aminofeni]/-oxmetil~tiozlicdlicos

En la férmula (III), R, representa preferi-
blemente slquilo con 1 a 9, alquenilo con 2 a 6, al-
quinilo con 2 a 3 Atomos de carbono. Estos restos pue-
den estar sustitufdos por cloro, bromo, fluor, hidroxi,
alcoxi con 1 a 4 4tomos de carbono. Ademds, R2 repre—
senta preferiblemente ciclobutilo, ciclopropilo, asi
como alcoxiciclopropilo con 1 a 4 Atomos de carbono
en el resto alcoxi.

En la férmula (III), R, representa particu-
larmente alquilo con 2 a 8 &tomos de carbono, por ejem-
plo etilo, isopropilo, sec-butilo, ter-butilo, O¢-metil-
butilo, Gpcy-dimetil-butilo,<Xhmetil-pentilo,cygo(-dimg
t1l1~-pentilo, op-metil-hexilo; oy o{-dimetil~hexiloj;
alquenilo con 2 a 6 4tomos de carbono, por ejemplo
vinilo,o(-metil~vinilo, CX,(3 -dimeti1~vinilo, alilo,

CH ,~CH=CH~CH,~ , ~?=CH-CH2°CH3 H —?=0H~(CH2)2°GH3 H

3 2
CH 3 CH 3

alguinilo con 2 a 3 Atomos de carbono, »or ejemplo
CH = ¢~ , CH3-C§C- ; mono, di y trihaloalquilo con
1 a 6 4tomos de carbono, por ejemplo -CH,C1, -ClC1,,

-c013, ~CH,Br, ~CH,F, CH,~CI-, 0I~:3-§I-, ~CH ,~CH, +C1,
(T e - - 1 1
CH~CHl,-CH,.01,  -CH-CHO1.CHj ,

QH3 CH3




CH3
1
u.?—-CHzoCHZoC:L [ "‘?"CHzoCHzoC], .CH3,
GH3 0H3
?H3 ;
—?“CHZeCHQ .01'12001 y
CHy
alcoxialquilo con 2 a 9 Atomos de carbono, por ejemplo
~CH2.OCH3, -?H-O-02H5, -?H-O-C3H7 ’ -lu-OCH3,
OH3 CH3 CH3
"
;3
5! "'?H“CI'IQ °O°C?.H5’ —?—01i2001{20m200~03rl76
CﬂIB Cﬁi3

Comec haluros de acllo aproplados sean men-
clonados: cloruro de monocloro, dicloro y tricloro-
acetilo, cloryro de bromoacetilo, c¢loruro de Ifluor-
acetilo, cloruro de metoxi y etoxiacetllo, cloruro

10. y bromuro de propionilo, cloruro de Ay @—cloro-
propionilo, cloruro de Oy-metoxipropionilo, cloruro
de isobutirilo, cloruro de trimetilacetilo, cloruro
de (O¢-metilbutirilo, cloruro de O¢, O¢—dimetilbuti~
rilo, cloruro de O(=-metilvalerianilo, cloruro de

& yX~-dimetilvalerianilo, cloruro de o¢=metil-

{4
Ut
.

caproilo, cloruro de Q{hmetil—n-heptililo, cloruro
de acriiiio, cloruro de metacrililo, cloruro de
tiglilo, ecloruro de vinilacetilo, cloruro de croto-
nilo, cloruro de propiolilo, cloruro de tetrdlilo,

20, cloruro de ciclopropancarboxililo, cloruro de ciclo-
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butencarboxililo.

Gomo diluyentes entran en consideracidn
esencialmente agua y disolventes orginicos inertes,

A ellos pertenecen éteres, tales como &ter dietilico,
dioxano y tetrahidrofurano; $steres, tales como ace-
tatos de metilo y butilos; hidrocarburos, bales como
benceno y tolueno, asl como hidrocarburos clorados,
tales como betracloroetano, tetracloruro de carbono
¥y clérobenceno.

Como agentes aceptores de deidos entran en
consideracidn los agentes inofgénicos y orgénicos
usueles, por ejemplo, carbonato sddico, trietilamina
y piridina.

Ies temperaturas de reaccidn pueden varier
dentro de 1imites empiios; por 10 general, se traba-
ja entre 102 y 1002C, preferiblemente entre 402 y
802C. . | |

' En 12 ejecucidn del procedimiento se apli-~
can 10s componentes de reaccldn en cantidades apiro-
ximadamenie eguimoleculares, no siendo de importan~
cia la cuestibn de pertirse de la amina y de agregar-
se el haluro de acilo o de procederse a la inversa.

Ia mezcla de reaccidn es elaborada en ls for—
ma usual. En la mayoria de los casos, log productos
ge presentan directamente en forma cristalina.

Ia reaccién segfin el procedimiento (b) pue-
de ser representsda por el siguiente -esquems de

férmules:
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CHy CH,
0 q ' // p 9 '
- - ’\ - - Cd — -
CH2=CH-CH2-S~-NH2+CH3 CH~G] —% CH,=CH-CH, s- NH-CO-CH-CH,
— \*0 — _
1
CH.,~CH~0=0 ' -&CH3-CH—COOH
] ]
o, CH,

Tas sustancias de partida necesariag estén
caracterizadas terminentemente por las férmulas (II)
vy (IV). Tos anhidridos de 4cidos, en parte ya son
conocidos de la literatura; procedimientos para 1a

5 preparacidn de las alquilmercaptoanilinas en parte
alin desconocidas serén descritos en la parte experi-
mental de esta memoria. En las férmulas (II) y (IV),
Rl’ RZ’ R3, Xi NG X2 tlenen los significados preferi-
dos arriba indicados., Las arilaminas mencionadas con
10, referencia al procedimiento (aj, pueden ser aplica-
das tembién en el procedimiento (b). |

Como anhidridos de Acidos sean mencionados:
anhidrido cloroacético, anhidrido dicloroacético,
anhidrido propibnico, anhidrido isobutirico, anhi~

15 drido O(-metilvaleridnico.

Como disclventes se emplean disolventes orgéh-
nicog inertes. A ellqs pertenecen esenciglmente: hi~
drocarburos, tales como benceno y tolueno; hidrocar-
buros clorados, tales como tetracloroetanoc, tetraclo-

20, ruro de carbono, clorobencenos y clorotoluenos, asi

como éteres, teles como dioxemo y tetrahidrofuranoc.
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Las reacciones puedeﬂ“éerﬂliéva&as a cabo
dentro de un margen emplio de temperatura. Por 1o
general, se trabaja entre -200C y +402C, preferible~
mente entre 02 y 302C.

5. Ia reaccidn es realizada convenientemente
con cantidades equimoleculares de las sustancias de
partida. Uno de los componentes de reaccidn es apli-
cada preferiblemente en solucidn, mientras que el
otro participante. en la reaccidn es agregado como

10, tal o en soluci6n; Lo elaboracidn de la mezcla de
reaccibén procede en la forma usual.

La reaccidn seghn el procedimiento (e¢) puede
ser representada por el siguiente esquema de férmu-
las:

CH, ' CH,

p =10 +GH3000-GH-CH2—CH3~f> 02H5—S- -NH-CO-CH-CH?—CH3

C Hp=5-4 5

275

OCH OCH3 + GH3OH

15. las sustancias de partida estln caracteri~
.zadas berminantemente por las férmulas (II) y (V].
Los éateres ya son conocidos de la literatura; la
preparacidén de las alguilmercaptoanilinas, tan solo
en parte conociGas, se describird en la parte expe-

20, rirental de esta Memoria. Bn las férmulas (II) y (V),
Rl’ Ra, R3, Xl ¥ Xé tienen los significados preferi-
dos arriba especificados.

Ias arilaminas mencionadas con referencia

al procedimiento (a) pueden ser aplicadas también en
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CHy=~S= =NCO

i
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el procedimiento (c). Como ésteres sean citados:
propionato metflico, isobutirato metilico, glicolato
etilico, lactato metilico, X-metilbutirato etilico,

C{Lmetilvalerianato putilico, metoxiacetato metilico,

‘vinilacetato etilico.

Ia reaccidn puede ser llevada a cabo en pre-
sencia de dlsolventes orgénicos inertes de elevado
punto de ebullicidn, tales como clorobenceno, dlcloro-
benceno y nitrobenceno sin presidén con reflujo, o en
metanol, dioxano, tetrahidrofurano bajo una presidn

de 3 a 10 atmésferas de sobrepresidn y entre 50 y

‘1509C, preferiblemente entre BQ& 1002C,

Ia reaccidn es realizada convenientemente
con cantidades equimoleculares de las substancias de
partida, pudiendo introducirse los dos participantes
gimul tdneamente en la reaccidn. Iie elaboracidn de la
mezcla de reacclidn procede en la forma usuel.

' TIa resccién geglin el procedimiento (d) pue=-

de ser representada por el sigulente esquema de reac-

cibns
o
+ HOOC-?-GH3--GHB—S-,
CH3
Cc1

Las sustancias de partida necesarias estin
terminantemente caracterizadas por las férmulas (VI)

v (VII). Tos Acidos ya son conocidos de la Iiteratura;
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el procedimiento para la preparaéién de los szlguilmer-
captofenilisocianatos, en parte todavia desconocidos,
ge desoribird en la parte experiments] de esta memo-
ria. Bn lag férmutas (VI) y (VII), Rl, Ry, Xi v %,
tlenen los mismos significados preferidos arriba in-
dicados.

Como ejemplos de los isocianatos seglin la
férmula (VI) pueden mencionarse todos los isocianatos
que son preparables segln métodos conocidos a partir
de las arileminas cltadas con referencia al procedi~
miento (a), con excepcidn de lasg arilaminas que en la
cadena lateral llevan un grupo hidroxilo o carboxilo
o que estén alquiladas en el Atomo de nitrdgeno. En
detalle sean cltados los siguientes isocianatos:
4-alllmercapto-fenilisocianato, 4~isopropilmercapto-
fenilisocianato, 3-cloro-4-etilmercanto-fenilisocianato,
3-metil-4-alilmercapto~fenilisocianato, 3-metoxi-4-
etilmercapto-fenilisgocianato, 3,5~dicloro~4~alilmer-~
capto~fenilisocianato.

Como ejemplos de 10s Acidos seglin la férmula
(VII), en detalle, pueden mencionarse: 4cido cloro-
acético, 4cido bromoacdtico, Acido Ffluoracético,
dcido dicloroacético, &cido metoxiacético, &cido
etoxiacético, dcido tricloroacdtico, dcido O¢-cloro-
propidnico, 4cido (g-cloropropiénico, 4eido {-netoxi~
propibnico, &cido isobutirico, dcido trimetilacdtico,
beido O(-metilbutirico, doido o¢,Cx-dimetilbutirico,
deido odmetilvaleriénico, 4eido o¢sO~dime tilva-
leridnico, &cidoSfmetileapréico, &eido -metil-n-

hept{lico, Acido tigiico, Acido vinilacético, &cido
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p ~=Ce CIIZ-CH

crotdnico, 4cido propidlico, écido*wcu;élico, 4cido
ciclopropénico, 4cido ciclobuténico.

Ta reaccidn puede proceder en presencia de
disolventes orginicos inertes, tales como cloroben-
ceno, diclorobenceno o nitrobenceno, con reflujo. ILa
eleboracidn de 1a mezela de reaccidn es efectuada en
la forma usuals

| Ia reacclbn segln el procedimiento (e) pue-
de ser representada por el siguiente esquema de fér-

mulas:

0
" - Nod 1,80
M 2

+ HQNOH --—-CH3-S- -C‘-CHz-CHB

4

3

C1

- / O —
CH 35~ \\ -IH-C0 OfL,~CH

e

C1

Las sustencias de partida necesarias son en
parte conocidas y estin caracterizadas terminantemen—
te por la férmula (VIII)., En esta férmula, Rl’ Rz,

X, v X, tienen el mismo significado preferido arriba
indicado.

Como ejemplos de Jlasg alguilmercaptofenil-
alquilcetonas de acuerdo con la férmula (VIII), en

detalle, sean mencionados:



Zr(4~eti1mercapto)«fenil_?Lpropilcetona,

£ (3,5~dicloro-4-etilmercapto)-fenil_7/-isopropilcetona,
£ (3~cloro~-4-etilmercapto)-Lfenil /-/ (1~metil)-butil_/-
3. cetona.
Le reéccién y el aislamiento de los productos
de reaccidn proceden segﬁnprocedimientos conocidos.
Lo preparacidén de las oximas a partir de las cetonas
¥ 8e hidroxi]laming puede ser realizada en metanol,
.10° etanol, dioxeno o tetrahidrofurano; la trasposicibn
de Beckmann puede proceder bajo accidn catalitica en
deido sulffirico concentrado, &eido clorhidrico gaseoso,
¢loruro de benceno~sulfonilo, cloruro de gluminio o
pentacloruro de fésforo en éferes, tales como éter
15. dietilico, tetrahidrofurano y dioxano, en 4cido acé-
tico glacial, en benceno, en piridina y hasta en el
nismo deido sulflrico concentrado.
Las sustancias activas tienen propiedades
herbicidas y pueden encontrar aplicacidén como herbi-
20. cidas totales y para combatir maglezas en cultivos
agricolas, tales como cereales, maiz, arroz, remola-
chas o nabos, colza y zanahorias. Como malezas, en
el sentido estricto de la pelabra, eniran en consi-
deracibén todas las meleZas que crecen en estos cul-
25. tivos. Pueden combabtirse particularmente bien: Sina-
pls arvensis, Chenopodium alﬁum, Stelleris media,
‘Urtlca ureng y Echinochloe. crus galli.
Tes sustancias activas segfin el invento pue=
den ser transformadas en las formulaciones usuales,

30 tales como soluciones, emuwleiones, sugpensilones, pol-
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vos, pastas vy granulados. Bgtas fofﬁulaciones son
preparadas en fofma.conooida, por ejemplo mezcléndo-
ge las sustencias activas con diluyentes, vale decir
disoilventes 1iquidos y/o sustancias de vehiculo sé-
1idas, eventualmente con el empleo de sustancias su-
perficialmente activas, es decir, emulsivos y/o agen-
tes dispersantes. En el caso de utilizarse agua como
diluyente, pueden emplearse,por €jemplo, también di-
solventes orginicos como disolventes auxiliasres. Como
disolventes orginicos entran en consideracidén esen~
ciglmente: hidrocarburos aromiticos, tales como xile-
no y benceno; hidrocarburos clorados, tales como cloro-
bencenos; parafinas, tales como fracciones de petrdleo;
alcoholes, tales como metanol y butanol; disolventes
fuertemente polares, tales como dimetilformemida y
dimetilsulfdéxido, asl como agua; como sustancias de
vehiculo ed1idas; polvos minerales naturales, tales
momo caolines, arcillas, talco y creta, y polvos mine-
rales sintéticos, tales como 4cido silicico altamente
disperso y silicatos; como emulsivos: emulsivos no
iondgenos y anidnicos, tales como ésteres de polioxi-
etileno y 4cidos grasos, éteres de polioxietileno y
aleokholes grasos, por ejeméio alquilarilpoliglic51éter,
sulfonatos alquilicos y arilicos; como agentes dig—
persantes: por ejemplo lignina, lejfas de desecho de
sulfito y metilcelulosa.

ILas sustancias activas seghn el invento pue~
den estar presentes en las formulaciones en mezcla con
otras sustancias activas conocidas.

Ias formulaciones, por lo general, contienen
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entre un 0,1% y un 95% en peso de susiancia activa,
preferiblemente entre un 0,5% y un 905 en peso.

La aplicacibn procede dptimamenie en el pro—
cedimiento de posi-germinacidén y particularmente, si
las malezas se encuentran en un estado de poca edad.

81 se aplican las sustancias activas como herbici-

dag totales, el contenido de sustancia activa, poxr

lo general, estd entre un 0,1% y un 2% en peso, pre-
feriblemente entre un 0,2% y un 0,8% en peso. Si lae
sustanéi&s activas son aplicadas como herbicidas selec-
tivos,rentonces el contenido de sustancia activa esté

entre an 0,2% y un 0,01% en peso.

SJENMPLO A.

Ensayo post-germinacidn.

Disolvente: 20 partes en peso de acetona.

emulsivo: 5 partes en peso de alquilarilpoliglicol-
éter.

Para la obtencibén de una preparacidn apropia-
da de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de
sustancia activa con la cantidad indicada de disolven-
te, se agrega la cantidad indicada de emulsivo y se
diluye el concentrado subsigulentements con agua has-
ta la concentracidn deseada. 4

La preparacidén de sustancia es pulverizada
gobre plantas de ensayo que tilenen una alburas de
5 a 15 cm, aproximadamente hasta jusgtamente su moje-
dura como de rocfo. A1 cabo de tres semanas se deter-
mina el grado de datio de las plantus y se lo clasifi-
ce con las notas de 0 a 5 que tienen los siguientes

gignificadoss



ningin efeecto,

0

1 = leves manchas individuales de guemadura,

2 = marcados dalios en las hojas

3 = hojas y partes de tallo individuales parcialmente
muertas,

planta parcialmente destruida,

.
I

5 = planta completamente muerta.

Las sustancias activas, sus concentraciones

y los resultados surgen de la siguiente fablal
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Ensayo post-germinacidn

Sustancia activa Concen Re~ Sing Che~ Echi-
‘ . tracifn arroz colza mo- pis no- no-
de la la~- ar- po- chloa
sustan cha ven- dium crus
cla agc slg gj. @&alll
tiya bum
%o
0 0,2 1 4 4 5 4~5 4-5
] " 0,1 Y 3 4 5 4 4
0H,0-(7  \}=BH~C~CH,~CH 0,05 0 3 3 5 3 3
3 —_ 3 0,025 0 1 2 5 2 1=2
C1
(conocido)
0 02 2 01 3 5 5 5
) 0,1 1 0 2 5 5 >
Oéﬁ5~s— ~NH-C~CH2~CH3 0,05 0 v 1 5 5 4=5
0,025 O 0 0. 5 5 3~4
¢l
: ' " 0,1 1 1 3 5 5 5
”'CH2=CH-CH2-S- —NH~C—CH2~CH3 0,05 0 0 2 5 4-5 45
0,025 0 0 0 5 4 4
C1



TABLA 2

Ensayo post-germinacibn

-5

Sustancia activa concen- Sing Chenp  Echi-
ggaiién arpoz tpi- Pis  podim nochloa
y go arven album  crus
SIJ.S'LSII"' Sis -
cia ac~ galli
tiva
%
0
" 0,1 O 2 5 4 4
CH3O- —NH~C~CH2~CH3 0,05 0 1 5 3 3
0,025 0 0 5 2 1-2
C1
(conocido)
0 .
q - 1 0,1 0 0 5 5 4=5
3C~S- - ~g~?H—CH2~CH2~CH3 0,05 0 0 5 5 4
C1
0 CH,
wor " 0,1 0 1 5 5 3=-4
HyCpm5- ~1fE~ C~CH,~CH,,~CH 0,060 0 0 5 5 -3
t 0,025 0 O 5 5 2
CH
c1 3
0 0,1 0 0 5 5 5
" 0,05 O 0 5 5 5
C3H7-o—©-NH—C—-?H-—CI{Z—CHQ—CHS 0,025 0 0 5 5 4
CH3



Ensayo post-germinacidn

Sustancia activa concen Sina Cheno~ Ichinochloa
tracidn erroz tri~ pils  podium crus gzalll
de la - . go "
sustan 3én~ album
cia ag gig
tiva

%
H3G—?H-S- ~NH-9—CH~CH3 0,05 1 0 5 5 4
1
CH3 0 CH, 0,025 0 O 5 5 3-4
L1
CH2=CH—OH2~S- ~NH~3—?H~CH2—GH2~CH3
0 GH3 0,1 © 0 5 5
} C1 0,05 0 0 5 5 4
0,025 0 O 5 5 4
(CH3)2-CH-S~ -NH~3~02H5 0,1 1 2 5 5 5
0 0,050 1 5 5 5
Cc1 )
0,0250 © 5 5 >
— - o N G 5 .
G3H7 S NH 9 02H5 0,1 2 1 5 5 5
0,05 1 O 5 5 5
o1 0 0,050 0 5 5 3~4




- CH.,=~CH=CH~CH =S~

Ensayo post-germinacidn

concen , I
Sustancla activa {racidn Sigg cgg?&; ﬁggi{oa

de 1a arroz tri P P

sustan- - po- ATven album crus

cla ac- gls galli

tiva

%

) 0,1 3 1 5 5 5

0,Hg -s~© RE-0-C, 0,05 2 o s ; :
0,025 0 0 5 5 5

02111‘5-91%5— ~NH-G-0,f 0,1 2 2 5 5 5
O 0,05 2 1 5 5 5

0,1 2 0 5 5 5
CH,=C ~ CH, —S—Q-MI—-C~C ot 0,05 2 0 5 5 4-5
0,025 © Y 4 5 4~5

3 2 2 0,05

o
i

4~5
4~5

4~5
4~5

(e

0,025

LS 1]

C1
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o
Método general de preparacidn de Jas referidas alguil~

mercaptoanilinas.

En un matraz provisto de un dispositivo agi-
tador, de un embudo de goteo, de un termbémetro inte~

rior y de un refrigerante de reflujo, gue tiene una

capacidad de 4 1itros, se introducen 1 mol de un p-

nitroclorobenceno (por ejemplo p-nitro-clorobenceno,
3,4-dicioro-1~nitrobenceno o 3-metoxi-4~cloro-lenitro-
benceno) y 500 ml de agua. Se calienta la mezcla a
1002C y bajo agitacidn se agrege gota a gola, por ejem—
plo; unz solucidn caliente de 340 g (un poco més de
2,5 moles) de NayS.3H,0 en 6%0 m). de agua. Da veloci-
déﬂ de goleo es elegida de +tal modo que la temperatv-
ra queda a 1002C gproximadamente sin aportacidn de ca-
lor exterior. Una vez terminada la adicidén de la solu-
cidn de sulfurc de sodio, se mantiene la golucidbn de
reaceidn todavia durante 5 horas a 1052C (temperatura
de reflujo).'ideéo ge enfria bajo agi%écién hasta 452C,
se recoge por guccidn la pequefla cantidad de productbs
secundarios cristalinos precipitados y se emplea la so-
lucidn clara de los p~aminotiofenolatos (por ejemplo
p~aminotiofenolato, 2-cloro-4-aminotiofenolato o 2-metg
xi-4~aminotiofenolato) para la preparacidén de las
4-glquilmercaptoanilinas, como lo demuestra el siguien-—
Yo ejemploo

A la solucidn obtenida, como arriba se ha des-
crito, de, por ejemplo, o-clorc-p-amlinotiofenslato, se
agrega gota a gota a la bemperatura ambiente bajo agi-~
tacidn una solucidn de 56,5 g (1 mo1) de ‘cloruro de

alilo en 200 nl de tetrahidrofuranc. Una ves terminada
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1a adicidn, se callenta el contenido deljaétraz a 6080,
ge mantiene esta temperaturs durante 4 horas y entonées
se deja enfriar. E1 producto de reaqcién se separa en
forma oleosa en la superficie y puede ser sacado. La

5e purificacién procede por destilacidn en el vacfo. ILa
3~-cloro-4-alilmercaptoanilina se solidifica en forma
cristalina en el recipiente de destilacin.
P.f. = 36-382C. Rendimiento: un 83% de la teoria,
calculado soﬁre el 3,4-dicloro~1-nitrobenceno apli-

10. cado.

' Del mismo modo, al partirse del p-nitrocloro-
benceno, se obtlene 4~alilmercaptoanilinaj P,e.'o’15 ——
113-1149C. La mayoria de los demés medios de alquila~
cibén puéde gser aplicada sin disolvente. Ia signiente

15 tabla d4 un resumen de algunas de las alquilmercapto-

anilinag preparadas:

Sustancia de partida ' agente de alquilacidén  producto de
reaccidn
1@02-@-01 bxido de etileno NHZ--S.CHZCH—CH
P

¢xido de propileno -1\1H2-</ \>-s-c1{-cuz-ozi
N02-<//__-\\>~01 sulfato de dimetilo NHQ“ G/ \; ~S.CH3

P,e,101~1022 0,071 '
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Sugtancis de partida apente de_algquilacidn  producto_de reaccidn

70 - - Ko % e . - - .
O, <<:::::>> c1 sulfato de dietilo N, <<:::::>> SCH,

P.e. 104-1058
O'o 07 mm

i Adcido cloroacético NH2~<<:::::>>-S.CH2°GOOH

P.f. = 197-1992C.

CH

" 2-¢1.0r0propano NI~12— < / \> -35.CH

CH 3

Poe. 50-842C 0,04 mm.

n 1-bromopropano NHZ" -S .CI-IZ .CHQ. 0H3

P.G- 120"12290 0009 mm

NOZ— @-—Cl sulfato de dimetilo NHZ— @ -5 CH3

C1 c1
Pof. 70~729

" « 3 3 2 - ]
‘ sulfato de dlemj_'o RH2 @ 9002H5

C1
P.fo 48-502

3



Sugtancia de partida

aeente de alouilacidn  producto de reacceidn

NO,,~

Zeldo cloroacdtico Q—s CH - COOH

Pofo ...L4'7"“':|."'1‘9Q

«OH

6xido de etileno .-S.CHZ.CH

2

C1
P.f. 175-1762/0.08 mm.

éxido de propileno  NH,- Q-s LCII -cn—cn_.,}

P.e. 180—1859 0,08 mm.

/ 3
2~01.0r0propano ~3,.CH
: > \

Pofo 4'9""519'

1-bromopropano NH2 <<:::::E>-S GH «CH, o CH3

1~bronobutano L~ /__\ =S+ CH,y O, + CH,» s OH 5

N\
C1

/



Sugtancia de partida  agente de alguilacidn producto de reaccidn
NOZ-@—(H 2~clorobutano NH2- -S.'\: Q«JHQ.GH3
: N\ _ cH,
o1 | o1

N02-</ \>-01 cloruro de metalilo NI—IZ- / N\ ~SCl{2—?=CI{2
CH3
C1
1" bromurce de crotilo NHTQS“CHQ.CH:CH“C%
Cc1

, =01, sulfato de dimetilo I\]H2—</ \i—SCH3
0CH, - OCH
Pofo 91"’939

o1 1

¢
/ /
~01  sulfato de dimetilo m12-</ \i-SCH3.
c1 1

Pofs 122-1242
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acente de alguilacidn

Sustancia de partida

5¢

100 )

sulfato de dietilo HHZ— -SCZH5

C1
P.f. 103~10582
C1

bronurs de n-butilo NHZ- —SCH2.0H2.0H2,0H3

\
C1

P,f, 90-92¢
C1

cloruro de alilo NH2~ —S~CH2.CH=CH2
C1
P.f. 102-104¢
Log rendimientos estén entre un 607 y un 90%,
calculado sobire el nitroclorobenceno aplicado.

LJELMPLO 2 =
Método general de preparacidn de los referidos alquii-

nercaptofenilisocinnatos.

4 02C se prepara una solucibén de 300 g de
fosgeno en 1 1itro de clorobenceno. Se aggrega a 02C
1 mol de la alquilmercaptoanilina, siempre que no
lleve en el resto alguilo ningin grupo hidroxilo o
carboxilo y que pregsente una amina primaria. Al cabo

de 2 a 3 horas se comienma lentamente con el calenta-
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niento de le mezelg de reaccidén. Panlatinamente se
aumenta la temperatura a 80-9020, introducidndose &
partir de 108 509C una corriente ddbil de fosgeno en
la sojucibn. Si ﬁien cega el desarrollo de HO1, se

Se interrumpe la corriente de fosgeno y se hace pasar ni-
trdgeno,

Bl isocianato obtenido puede hacerse reacclo-
nar, gin ajgdaniento, en clorobenceno como digolvente,
con los dcidos carboxilicos para formar las anilidas.

10, Parg el aiglamiento de los isocianatos, se elimina el
clorobenceno en el vaclo producido por un chorro de
agua y se destila el residuo en alto vacio,

Para ésto algunos ejemplos:

Aniline de partida igocianato

-5 ~NE -8/ Nl
Cp5-S @ L, O Hy-8 °<._.._..\> N=C=0

Poeo 91""929 0007 e

=0 o Y- — - Sem / e (W { e
OH,,=CH. Ol ;8 </ __\> N, CH,=CH., O+ 5~ « _.....\ H=(=0

P.es 97-982 0,06 mm

CH =S~ ~NH CH ,~5~ =[=C=0

. Po@o 115"1209 ocl mi
01, C1
pe molidifica en forma
cristalina




Anilina de partida

Ol =5~ -, O 5= ~N=(=0
Gl cl Poec 120"‘1259 Onl Mo 3
et rt o S . P e
O , =CH.CH,~3 “\ L, CH ,=CH + O+ 8 /_ﬁ\ H=C=0
o1 01" P.e. 116-1192
C.07 mm,

C1

Hom8-¢7 ) =N=C=0

3

C1

P-eo 120"1259’ 006 Inm-.
Los rendimientos estén entre un 80% ¥ un 90%,

B ILPTO ] -

.~HH«CO-CH2~CH3

17,3 g (0,1 moles) de 3~cloro-4-metilmercapto-
anilina se disuelven a la temperatura ambiente en 75 ml
5e de benceno. A esta solucidn se agregan 10,1 g (0,1 moles)
de trietilamina y entonces se agregan lentamente gota

a zota bajo agitacidn 9,3 g (0,1 moles) de cloruro de



CH2=GH—CH2-S~
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propionilo. La toemperatura se eleva 20-302C. Una vez
terminada 12 adicibn se agita 1a mezcla de reaccidn
durante 4 horas con reflujo, se deja enfriar, sc pre-
cipita la anijida con nafta ligera y se lava los crig-
tales cuidadogamente con agua.

Pof. = 122-124¢ Rendimiento: un 90~95%.

En forms andléga se obiienen:

CZHS-S— —NH-CO-CH2~CH2 Pz,

82-842

C1

~NH~C0~CH,~CH

o0l 4 Pofo s 108~110%

C1

e J\ 1] . w— £ . - [+]
GH3-S-© NH~GO~CH,~CH Pofes 122124

C H =5~

CH =Ci~CH

{<:::::>>-NH—GO GH2—0H3 Pafo:.82“83g
- - ]
Z-S-<<::::j>>-NH~CO—CH2~CH3 P.fr 79 81'



CHy~S~

C1

02H =~

5

C1

10.

O
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I~ CO~CH~CH3 P.f.: 123-1259
o1
- 60~CH~CH, o P.f. 1 79-802
o1 '
EJ P10 2

OH 45~ /7 N\ \=Ni~00-C=CH

2

C1

34,6 g (0,2 moles) de 3~cloro~4-metilmercaptoaniline
ge disuelven a la temperatura ambiente en 150 m] de
benceno. A esta solucidn se agrezan 20,2 g (0,2 moles)
de trietilamina y entonces se agregan lenteamente gota
a gota bajo agitacidén 20,8 g (0,2 moles) de cloruro

de metacrililo. La temperatura sube ripidamente. Una
vez terminada la adicidn se agita la mezcla de reac~

cidn durehte 4 horas con reflujo, se deja enfriar, se

precipita la anlllda con nafta ligera y se lavan 1los

cristales culdadosamente con agua.

P.fa = 118 - 1202C, Rendimiento: 85-90%.
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Bn forma andloga se obilene:

02HS-S-<<:::::>>-NH-CO-?=CH2 P.f. t 81-830
CH

yd 3

C1L

EJEEPTO 3.

CH ,~5~ -NH—CO~?H«CH3
GH3
C1
17,3 g (0,1 moles) de 3-cloro-i-metil-
mercaptoanilina se disuelven a la tenperatura am-
biente en 75 m1 de benceno. A esta golucibn se agre-
gan gota a gota 15,8 g (0,1 moles) de anhidrido iso-
butirico. La temperatura sube rapidamente. Una vez
terminada la adicidn se agita la mezcla de reaccidn
durante una hora con reflujo, se deja enfriar, se
precipita la amilida con nafta ligera y se lavan 10s
cristales cuidadosamente con agus.
P.f. = 126 - 1282, Rendimiento: 75 ~ 80%.

En forme andloga se obtienen:
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Wg£ {%6\

¢ H -8~ ] {H=C0=CH=~CH P.f. ¢ 86-88¢
25 { 3 . _
CHy
c1
CH,, =CH-~CH,~5~ o Hw G O=CH=-CI1 P.fo, 80-812
2 2 ' 3 .
~ CHy
C1
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?H3
Ot 3=~ -m{-co-?—cﬁ 3
OH
01 3

17,3 g (0,1 moles) de 3-cloro-4-metilmercapto-
anilina se disuelven conjuntamente con 13 & (0,1 moles)
de trimetilacetato de etilo en 100 ml de tetrahidrofu-

Do rano y se mantienen en ¢l tubo cervado dépomba duran-~
te 5 horas a 1508C, Después del enfriemiento y de la
apertura del tubé, se precipite la anilida con agua.
Pofe . = 161-1642, Rendimientos T5%.

Bn forma andlogn ga obtiens:

ClLy

'
021I5-S~ / \ --NH-—CO~c._CH3 P,f. ¢ 1056~7108¢
— v

GH3

C1
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150
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CH3—S- —NH—CO--("}H-CzH5
c1 CHB

39,8 g (0,2 moles) de isocianato de 3-clorow~
4~metilmercaptofenilo y 20,4 g (0,2 moles) de &cido
netiletilacético se disuelven g la temperatura am-
biente en 150 m] de clorobenceno seco, La solucldn
ge calienta répidanente a 1352C. Se mantiene la mesz-
cla de remccibn durante 3 horas a esta temperabura.
Después del enfriamiento se precipita la amida forma-
da con nafta ligera y se lavan bien los cristales con
una solucidn de carbonato sddico.
Po.f. = 113-1142C. Rendimiento: T0-T75%,

En forma andloga se obtienens:

P ) - ~ -y ! 4 - 2
I /..__\ IE~C0~CH~C Pot. ¢ 62-648
CHy
c1
Los compuestos citados a continuacidn Ffueron

preparados en la misma forma que en losg Ejemplos 1

a 5
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H C-S- ~FH~C + éz»z-cnz-.cnzoﬂ3 100-7028
3 " |
0
c1
o
'f + O-Cll,=CH y~CH, 97-992
31{3
- - - — — - c - - — — Q
HgOpmS <.\ />, NE-C + Ofi~CH,~CH,~CH, 78-808
N
c1
: # O=Cll,~OH,-CH 89-918
Okt
" + OH = CH-CH, 80822
! + = o, 80-822
]
CH,

" + 0613 79~80¢
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O3H,S @ NE~C + CH~CH,0H,~CH, 54~67
&
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) , .
Ol
L + CH=CH~CH, 100-103¢
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. 1
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H,C 0
c1
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— (T - ~008
.j + O=CHy-CH,~CH, 38 90/
CH,

n + CH=CH—CH3

103-1058
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61~-632

84-862
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54~55¢2
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—NH~C—CZH5 P.e. 0,09: 109-112¢
0
@‘1&'1"&—02}15 Poeo 0’07: 14‘1—1439
. S-CHZ*CH.:CH 5
N O T A
Deserita suficientemente la naturaleza
del invento, as{ como la manera de realizario en
1a prictica, debs hacerse constar que las dispo~
De giciones anteriormente indicadas son susceptibles

de modificaciones de detalle en cuanto no alteren
st principio fundamental. También se hace constar
gue el invento corresponde a una Solicitud de Pa-
tente presentada en Alemania n? F 50 168 IVb/12 qu

10. de 9 de septiembre de 1966 acogiéndose, por lo tan-



Se

10.

15.

20,

to, a losheneficios gue conceden los Convenios In-
ternacionales en vigor, siendo 10 que congtituye la
egencila del referido invento y por lo que se soli=~
cita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia:
"PROCEDIMIENTO PARA TA OBREHCION DE UN MEDIO HERBICI
ﬁA"; caracterizdndose por lo siguiente:

' 18 ~ Procedimiento para la obbencidn de
un medio herbicida, a base de alquilmercapioanilidas,

caracterizado porque las alguilmerceptoanilidas de

f£érmula general:

en la que Rl repregenta un resto de hidrocarburo
alifético eventualmente substitufdo por haldgeno,
hidroxi, alcoxi, carboxi, fenoxi y/o hidroxifenoxi
con hasta 8 4tomos de carbono, Ry representa hidrb-
geno 0 alquilo con 1 a 3 Atomos de carbono, X, ve-
presenta haldgeno, alquilo con 1 a 4 4iomos de car-
bono, alcoxi con 1 a 4 Atomos de carbono y/o halo-
alguilo, ¥ Xé repregenta hidrdgeno, haldgeno, me-
tilo y/0 etilo, se mezclan con materiales de carge
¥, en caso dado, con nateriales ‘tensloactivos en una
cantidad de 04,1 a 95 partes en peso de material ac—
tivo por 99,9 a 5 parites en peso de materiales auxi-

liares.



e

10.

15

= 47... 2

28 - Procedimiento segln la reivindica~
cidn 12, caracterizado porgue como materiales auxi-
liares se emplean disolventes liquidos,materiales
de carga sblidos, agentes de emulsidn y agentes de
dispersidn, como disolventes aromiticos, aromiticos
clorados, parafinas, alcoholes, aminas o derivados
aminicos, como materiales de carga sb6lidos, moltura-
ciones de minerales naturales o sintéticos y como ma-
teriales tensioactivos, emulsionadores no iondgenos
o anidnicos o lignina, desglixiviaciones sulfiticas o
metil celulosa.

3¢ - Procedimiento para la obtencibén de un
medio herbicida, tal y como gueda substancialmente des-
erito en la presente Memoria.

Bsta Memoria

nsta de cuarenta y siete hojas
ass0la cara.
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