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La invención se refiere a compuestos converti­
dos en el suelo en 2,6-diclorobenzonitrilo. El 2,6-diclo- 
robenzonitrilo es un compuesto conocido que influye sobre.
el crecimiento de las plantas y es utilizado como el oeas- 
tituyente activo en composiciones para influir sobre el. 
crecimiento de las plantas.

El uso de 2,6-diclorobenzonitrilo en composicio­
nes herbicidas involucra unas pocas desventajas, tales"' 
como la solubilidad menos satisfactoria del 2 ,6-dicloro-***

i * *benzonitrilo en agua, debido a lo cual el compuesto se*..* 
difunde lentamente en el suelo y el efecto de la composi­
ción en profundidad es limitado, y la volatilidad colora­
tivamente alta del 2 ,6-diclorobenzonitrilo, que es poco 
deseable para ciertas formas de las composiciones.

La solicitante ha encontrado que es posible eli­
giendo constituyentes de reacción adecuados entre otros 
un compuesto convertido en el suelo en 2,6-diolorobenzo- 
nitrilo, obtener sustancias que tienen una volatilidad 
comparativamente pequeña, teniendo además una actividad 
herbicida satisfactoria, dado que los compuestos resultan­
tes se descomponen en el suelo y se forma finalmente en­
tre otros, 2 ,6-diclorobenzonitrilo.

Se ha encontrado, particularmente, que este re­
sultado puede obtenerse haciendo reaccionar un aldehido 
alifático o aromático que puede estar sustituido, con 
2,6-di clorotiobenzamida y ya sea con una segunda molécu­
la de esta tiobenzamida o con una tioamida alifática o 
aromática sustituida o no sustituida o con un carbonitri- 
lo alifático sustituido o no sustituido.

En particular los compuestos de acuerdo con la
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invención son producidos haciendo reaccionar 2 ,6-dicloro- 
tiobenzamida en presencia de un ácido fuerte con un com­
puesto de fórmula.

Rn - C - H !!
O

#

* * .# e e

en la que R^ es un átomo de hidrógeno o un radical hidr<¿-
carburo que tiene entre 1 y 6 átomos de carbono; que
de estar sustituido con l a ß  átomos de halógeno, gru-***
pos nitro, oxhidrilo y/o ciano, siendo el producto da-...\
reacción intermediario hecho reaccionar simultánea o !súbse* .* **
cuentemente con un compuesto de fórmula. .

- C - NH^ o Ri - C Z  N .* *

en la que
Rg es un radical hidrocarburo que tiene 1 a 6 átomos de 
carbono que puede estar sustituido con l a ß  átomos de 
halógeno, grupos nitro, oxhidrilo y/o ciano, un grupo 
amino o un grupo mono o dialquil amino sustituido en que 
el grupo alquilo tiene 1 a 6 átomos de carbono, y con el 
que el áltimo grupo puede formar una estructura cíclica y 
Rß es un grupo alquilo que tiene 1 a 6 á6tomos de carbo­
no, que puede estar sustituido con l a ß  átomos de haló­
geno, grupos nitro, oxhidrilo y/o ciano, después de lo 
cual el compuesto puede ser separado de la sal.

Las reacciones pueden realizarse con los cons­
tituyentes de reacción como tales, pero debe preferirse 
realizar las reacciones en un solvente inerte.

Solventes adecuados son, por ejemplo, hidrocar­
buros alifáticos tales como éter de petróleo, hexano, heg 
taño, octano, los hidrocarburos aromáticos tales como ben
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ceno, tolueno, xileno, éteres tales como éter dietílico,
éter di-isopropílico, y varios otros solventes orgánicos
tales como acetona, cloroformo, dioxano o tetracloruro^..^
de carbono, preferiblemente se usa como solvente dioxam?*.

+ + +
5 o un hidrocarburo aromático, particularmente tolueno, .* * +

Las reacciones pueden realizarse a temperatura ambiente* ̂ 
o calentando la mezcla de reacción, en cuyo caso la tem^** 
peratura más alta es el punto de ebullición de la mezcla 
de reacción. Las reacciones deben efectuarse en un me83ro** 

10 ácido.
A fin de obtener un medio ácido, se agrega ̂  .

la mezcla de reacción, un ácido fuerte, por ejemplo 
ácido fuerte inorgánico tal como ácido clorhídrico o áci­
do sulfúrico. Dado que durante las reacciones se desarro- 

15 H a  agua, es deseable reducir al mínimo la concentración 
de agua en la mezcla de reacción, siendo por lo tanto 
agregado el ácido como tal (por ejemplo ácido clorhídrico 
gaseoso) o en una solución concentrada.

El agua producida en la mezcla de reacción, si 
20 fuera deseable puede ser ligada por medio de una sustan-
- cia ligante de agua inerte tal como NagSO^.

Después de la reacción de la 2,6-diclorotio-
benzamida con el aldehido el producto de reacción puede 
ser aislado para hacerlo reaccionar con el compuesto de 

25 fórmula
R2 - C - NHg o - CN

S
También es posible realizar las dos reacciones 

sin separar el producto intermedio, en cuyo caso después 
30 de terminada la primera reacción se agrega un compuesto de
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fòrmula
Rg — C — NB 2̂ o R^ — CN 

S 4
t  #

al medio de reacción o las dos reacciones se realizan si-***+
multáneamente agregando al producto de partida, ésto e&; * 
la 2 ,6-diclorotiobenzamida tanto el aldehido como el com­
puesto de fórmula *'*. 1

. R ^ - C N
s

simultáneamente o de manera sustancialmente simultánea t* \
Si se hace reaccionar 2,6-diclorotiobenzamida**

+ * *
con un compuesto de fórmula . ..

y un compuesto de fórmula Rg - 0 - NHg se obtienen compues
S

tos de estructura

o de estructura

fórmulas en las que Ri y Rg tienen los significados an­
tes mencionados y es un radical hidrocarburo que tie-

10. 2.1968 - 5 -



5

io

15

20

25

30

ne 1 a 6 átomos de carbono que puede estar sustituido 
con l a ß  átomos de halógeno, grupos nitro, oxhidrilo y/o 
ciano. .

La estructura resultante depende intimamente.de
es +

la identidad de R^ y Rg. Si R^ es un grupo que compren-,
de un núcleo fenilo y Rr, no es un grupo amino o un gru-*

^ . *. 
po amino sustituido, se obtienen compuestos de estructu-**
ra I, mientras que si no comprende un núcleo feniloy'
se obtienen compuestos de estructura II que, si R^ es**gra-
po hidrocarburo que tiene 1 a 6 átomos de carbono que\ppe-
de estar sustituido con l a ß  átomos de halógeno, grupas
nitro oxhidrilo y/o ciano, pueden ser convertidos p03f**.**.

*  *  +  *

calentamiento en los correspondientes compuestos de es­
tructura I.

En la reacción de 2,6-diclorotiobenzamida con 
un compuesto de fórmula.

y un compuesto de fórmula - CN, se obtienen compues­
tos de fórmula

R3

luego de la hidrólisis de la mezcla de reacción, fórmu­
la en la que y tienen los significados prededente- 
mente mencionados.

La hidrólisis se realiza de manera conocida. 
Por ejemplo, una solución acuosa de un ácido inorgánido

10. 2.1968 - 6 -
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tal como HC1 y HgSO^, un ácido (de Lewis) tal como BF^ 
y AlOl^ o un ácido orgánico tal como ácido aoético, pue­
de ser agregada a la mezcla de reacción, después de lo,,.,*,
cual la hidrólisis se realiza cuantitativamente por ca^eg,* * *
tamiento.

Los compuestos de acuerdo con la invención son,
* * <sustancias químicas de fórmula * * *

C1

CM NH - CH - X

así como las sales y sales de adición de cristalización de 
los mismos, fórmula en la que

R^ es un átomo de hidrógeno o un radical hidro­
carburo que tiene 1 a 6 átomos de carbono, que puede es­
tar sustituido con l a ß  átomos de halógeno, grupos nitro 
oxhidrilo y/o ciano, y

X es un grupo Rg - C - S o
NH

13 — f — Mix — ^Xi ̂ '-t* JMJnL  ̂ O3 "
O

R, - C - NH -
^  tt

S
grupos en que Rg y tienen los significados antes men­
cionados y

es un grupo hidrocarburo con 1 a 6 átomos 
de carbono que puede estar sustituido con l a ß  átomos 
dehalógeno, grupos nitro, oxhidrilo y/o ciano. 
sobreentendiéndose que, si comprende un núcleo fenilo
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X es un grupo
- C - NH - <$ un grupoO tt
O

R/ — O — ^^4 ü * .
s -

Los compuestos de acuerdo con la invención pua- 
den ser utilizados en composiciones para combatir el ĉ e** 
cimiento de plantas indeseables, y tienen actividad tabf- 
to en tratamiento de pre-emergencia como en tratamien<tx> A 
de post-emergencia de malázas, j *

De la búsqueda que conduce a la presente inven­
ción se ha encontrado que son activos particulannente* Itfp 
compuestos en que es un átomo de hidrógeno y X es un 
grupo

(n)
grupos en que A1K es un grupo alquilo con 1 a 6 átomos 
de carbono e Y es un átomo dehalógeno, un grupo nitro, 
oxhidrilo o ciaao, pero preferiblemente un átomo de haló­
geno y particularmente un átomo de cloro, y n * 0 , 1 , 2 

o 3 y compuestos en que R^ es un grupo alquilo con 1 a
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6 átomos do carbono y X es un grupo

5

- S - CM
NH

en que Y tiene el significado antes mencionado, 
compuestos en que es un grupo

y ademásj

10

y X es un grupo
Z (n)

15

20

25
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- NH - CM
s

Y (n)
grupos en los que Y y 2 son átomos de halógeno, grupos 
nitro, oxhidrilo o ciano; pero preferiblemente átomos de 
halógeno, particularmente átomos de cloro y n = O, 1 , 2 o 
3.

El efecto de pre-emergencia de los compuestos 
de acuerdo con la invención se ha encontrado entre otros, 
en una serie de pruebas en que varias semillas de male­
zas, por ejemplo, semillas de Galium aparine, Senecio vul­
garis, Alopercurus agrestis, Matricaria inodora, Stalla­
ría media y Avena Fatua, fueron tratadas con soluciones 
acuosas de varios compuestos de acuerdo con la invención, 
en dósis correspondientes a 1 ,3 o 5 kgr de sustancia ac­
tiva por hectárea.

Unas pocas semanas despuós del tratamiento de
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las semillas mediante los compuestos de acuerdo con la 
invención, se controló si las semillas habían germinado 
y en que porcentaje. Las pruebas se realizaron bajo con- 
diciones hi&nedas y secas. Las pruebas mostraron que los,.
S I S A S E  .3.,
Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-metilen)2,6-di-
eloroisotiobenzamida ;
S-(2,6-diclorotiobenzamido-metilen)-2,6-dicloroisotiobe^^
zamida. . A
Clorhidrato de S-( 2,6-diclorotiobenzamido (metil) -metilí-^ \* *
den(-2 ,6-dicloroisotiobenzamida). / * ̂
Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-(etil) metili^\ 
den (-2 ,6-dicloroisotiobenzamida).
Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-(l-n—pentano)- 
metiliden(-2 ,6-dicloroisotiobenzamida).
Clorhidrato de N-isotioroametil-2,6-diclorotiobenzamida. 
N-acetoamidometil-2,6-diclorotiobenzamida.
Bis-diclorotiob enzami dametaño.
N-(2,6-di elorotiobenzamido-(2,6-di eloro fenil)metiliden(-
2 ,6-diclorctiobenzamida).
N-( 2 ,6-diclorotiobenzamido-(4-Oh-3,5-diiodofenil )metili- 
den(2 ,6-diclorotiobenzamida).
tenían una actividad de pre-emergencia muy satisfacto­
ria y aiin con dÓsis de 1 kg/hect. producían inhibición de 
germinación de 80 a 100%.

EL efecto de poste-energencia de los compuestos 
de acuerdo con la invención se encontró en una serie de 
pruebas en que varias malezas tales como Avena fatua, 
Stellaris media, Sinapie arvensis y Amarantus retroflexus 
fueron pulverizadas con una dispersión acuosa de los com-
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puestos activos, también en désis de 1 ,3 o 5 kgr/hect.
Esta serie de pruebas mostré que los compuestos de acuer­
do con la invencién tienen un interesante efecto sobre 
plantas jóvenes y adultas, teniendo particularmente el"**% 
clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamida-(metil)-meti* /^ 
liden(-2 ,6-dicloroisotiboenzamida y el clorhidrato de 
S-(,2,6-diclorotiobenzamida-(etil)-metiliden (-2,6-dic3,o-*, 
roisotiobenzamida un efecto de pre-emergencia satisfac-. 
torio. Además se encontré que los compuestos de acuerdo* 
con la invencién no son dañinos para la vegetacién leñosa

. V  4
y pueden ser usados entre otros, para combatir selecti^j*
vamente malezas en cultivos de árboles, por ejemplo, pa-^*

* * *

ra combatir malezas en huertos. *--*.*'
Los compuestos de acuerdo con 2¡a invencién pue­

den ser usados, si fuera deseable, en unién con otros 
compuestos herbicidas activos en una composicién adecua­
da para combatir malezas, por ejemplo, en forma de un pol­
vo humectable, fumigante, aceite miscible, gránulos, solu- 
cién o dispersién.

Herbicidas adecuados para ser usados, junto con 
los compuestos de acuerdo con la invencién, en composicio­
nes herbicidas son, por ejemplo, herbicidas activos tales 
como:

Acido 2,4-diclorofenoxi acético 
Acido 2,4 ,5-triclorofenoxi-acético 
Acido 2-metil-4-clorofenoxi acético 
Acido-(2-metil-4-clorofenoxi) propiénico 
Herbicidas cuaternarios tales como: 
Dibromuro de 1-1'-etilen-2'2'-dipirridilio 
Dibromuro de 1-1 '-dimetil-4-4 '-dipirridilio 
Triazinas tales como:

10.2.1968 - 11
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2-cloro-4,5-bisetilamino-s-tríozina, 
2-cloro-4-etilamino-6-isopripilamino-s-triazina 
2-oloro-4,6-bis-isopropilamino-s-triazina, 
Derivados de urea tales, como:
1-fenil-3,8-dimetilurea. * * *
l-(4'-clorofenil)-3,3-dimetilurea * ̂ *
l-(4 ' -clorofenil)-3-metoxi-3-metilurea
l-( 4 ' -clorof enil )-3-*/" 3-(butin-l )_/-3-^ne ti lunáa
l-(4'-bromofenil)-3-metoxi-3-metilurea
l-(3',4'-diclorofenil)-3)3-dimetilurea  ̂ ^
1-í3*,4'-diclorofenil)-3-metoxi-3-metilurea '
l-( 3 ' -oloro-4 ' bromofenil ) -3-3aetoxi-3-metiluraa
l-(3'-trifluorometilfenil)3,3-^imetilurea
1- ^*p(4' -clorofenoxi) f eni3^-3,3-dimetilurea 
Fenoles tales como:
2.6- diclor-4-cianofenol
2.6- dibromo-4-cianofenol
2.6- diiodo-4-cianofenol
4.6- dinitro-ortocresol
2- sec.butil-4,6-dinitrofenol,
Pentaclorofenol
Acidos grasos clorados tales como:
Acido monocloro-acético 
Acido tricloro-acético 
Acido alfa,alfa-dicloropripionico 
Acido alfa,alfa-beta-tri eloropropidnico 
y además:
3- amino-l,2,4 triazol
Acido 3)6-endoxo-hexahidro-oftálico 
Hidrazina de ácido maleico,

10.2.1968 - 12
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Acido 2,3,6-triclorobenzoico
Acido 2-metoxi-3,6-diclorobenzoico
1( 3' **4'-diclorofenil)-3-metil-2-prirrolidinon^,
l-( 3' -cloro-4' -metilf enil) 3-metil-2-pirrolidi*b^%

na '
N 'N-dimetil-2,2,-di fenilacetamida,
2 ,3)5vtricloropiridona-4
Acido 4^amino-3)5"6-iricloro-alfa picolínico* **
5-amino-4-cloro-2-fenil-3-(2H)-piridazinona
3-ciclohexil-5,6-trimetilenuracilo "" ^.  ̂*
2,6-di ni tro-N, N-dipropil-alfa, alfa-triíluofc^

-p-toluidina.
3-isopropil-5-bromo-6-metil-uracilo *./ ̂
Acido 3-amino-2,5-diclorobenzoico *
Acido 2,3,6-triclorofenil-acético 
Acido 2,6-dicloro-3-metoxi-benzoico, y 
(3-clorofenil)-i sopropil-carbamato.
Los medios precedentemente mencionados son pro­

ducidos disolviendo o mezclando uno o más compuestos de 
acuerdo con la invención en o con excipientes sólidos o 
líquidos respectivamente si fuera deseable con la adición 
de sustancias activadoras de superficie, adhesivos, agen­
tes dispersantes, emulsificadores y agentes humectantes. 
Excipientes sólidos son, por ejemplo, los minerales na­
turales tales como dolomita, arcilla, cal, atapulgita, 
y los excipientes producidos sintéticamente tales como 
silicato de calcio sintético. Excipientes líquidos son, 
por ejemplo, tolueno, xileno, cetonas alifáticas, ali- 
cielinas y aromáticas tales como acetona, metiletilceto- 
na, ciclohexanona o mezclas de los mismos con hidrocar­
buros.

La invención será descrita más detalladamente
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I.- EJEMPLOS DE PRODUCCION.

1 .- Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-metilen)- 
-2,6 -di el or oi s o t i ob e nzamida.

C1 C1
----Q - m

C1 S 'C1 s
C1 C1

*  ̂V. i
a) -C-NH.M 2

HC1

C - N -
^ C L  S

CH„ - S -C <- w
UH!
HC1

- bCI

A través de una solución de 4,72 gr (0,02
'**** ^de (n-hidroximetil)-2 ,6-diclorotiobenzamida y 4,12 gr' 

(0,02 mol) de 2 ,6-diclorotiobenzamida en 100 mi de bence­
no se hizo pasar durante 1,5 horas a 3o8C HC1 gaseoso.

Luego se continuó este procedimiento durante 
media hora a 50 - 608C. Durante la reacción la mezcla 
fué agitada. El producto precipitado fué filtrado y se­
cado al vacio. Rendimiento 9,21 gr (100%). Punto de fusión 
176-17930 (descomposición).

C1 C1 C]
-C-NH^ CHgO.

HC1

1 S
°-S-CH^-S-C

NH C1i.
KC1

10,3 gr (0,05 mol) de 2,6-diclorotiobenzamida fueron di­
sueltos calentándolos a 50-608C en 125 mi de benceno.
Luego se hizo pasar HC1 gaseoso y se agregaron 0,75 (0,025 
mol) de paraformaldehido. El paraformaldehido se disol­
vió pronto. Poco después el producto comenzó a sedimen­
tar. La reacción realizada con agitación y haciendo pa-
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sar HC1 gaseoso requirió 1,5 horas. La mezcla de reac- 
:ción jñió enfriada y filtrada. El producto fuó calentado 
al vacío a 80-100SC durante 2,5 horas. Rendimiento 10,4 
gr (96%). Punto de fusión 175-1763C.
2.- S-(2,6-diciorot.iobenzamidometilen)-2,6-dicloroisotiOj 
benzamida

01 C1 C1

**.
*4 ̂ #

^  r!i o
C-Ng-CH^-S-CR 2 M

1 S

4 HC1

NH Cll\ !
NC1

n. ^ ^ c i  s
4 +***  ̂** * i

10,0 gr (0,02 mol) de Clorhidrato de S-(2,6-diclorotidbéj& 
zamida metiliden)-2 ,6-dicloroisotiobencamida fueron agi­
tados a temperatura ambiente durante 2,5 horas con 200 

mi de agua. La sustancia sólida fuá filtrada al vacío y 
secada en un desecador al vacío sobre CaClg. El rendi­
miento fuá de 7,7 gr (92%). Punto de fusión 120-1223C.
3*- Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido (metil)- 
metiliden)-2 ,6-dicloroisotiobenzamida.

ci ci .r oí
2^ * % --C-NHg^OH^CHg-O-O--—  O-N-C-S-C ---------

H C1 S H CPU NH ...
*. ROI

\_/ M
^ ^ C l s

A travós de una solución de 2,12 gr (0,02 mol)
15 de 2 ,6-dielorotiobenzamida y 0,46 gr (0,01 mol) de acetal-

dehido en 150 mi de benceno se hizo pasar HC1 gaseoso du­
rante 2 horas con agitación.

La temperatura se mantuvo por debajo de 3020.
El producto fuá filtrado y secado. Rendimiento 4,45 gr 

20 (94%). Punto de fusión 140-1443C (descomposición).
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,4-** Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-(etil)me- 
.tiliden)-2 ,6-dicloroisotiobenzamida.

CH1 HC1 ^
A través de una solución de 16,5 gr (0,08mol)" *

de 2,6-diclorotiobenzamida y 2,90 mi (0,04 mol) de propaL 
nal .n 500 mi d. benceno se hizo pasar HC1 gaseoso oo/" * *  
agitación a 20-3080 durante 1 ,5 hora. * * *'

Después de dejar en reposo durante una hora ia?* **^ . -H'
mezcla de reacción se la filtró. Rendimiento 17,7 gr (§2$^ 
Punto de fusión 149-15180 (descomposición).
5.- Clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido (1-n-penta- 
no)-metiliden) 2 ,6-di eloroi soti obenzamida

C1

^ C 1  S
C-NH ACcH.,. CHO 
„ 2 5 11

HC1

A través de una solución de 32,1 gr (0,156 mol) 
de 2,6-diclorotiobenzamlda y 15,6 gr - 18,5 mi (0,0156 mol) 
de hexaldehido en 2 litros de benceno seco, a la que se ha­
bían agregado unos pocos gramos de NagSO^- C aq' se hizo 
pasar a temperatura ambiente HC1 gaseoso durante 1 1/4 ho­
ra, con agitación. Luego se agregaron nuevamente 32,1 gr 
(0,156 mol) de 2 ,6-diclorotiobenzamida. La mezcla de reac­
ción fué agitada hasta que se disolvió toda la adición. 
Luego se hizo pasar HC1 gaseoso otro 1/4 horas. Cesó la 
agitación y después de algdn tiempo la capa vencenica en
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 ̂que flotaba el producto fué separada por decantación del 
¡ Na^SO^. La mezcla fuá luego agitada nuevamente durante 
media hora. Después de 16 horas el producto fué filtra-** **'. 
do. Rendimiento 62 gr (75%). Punto de fusión 107-1128C *****
(descomposición).
6.-Bis-2,6 diclorotiobenzamido metano.

C1 C1 C1
^  ^ — c¡-N..-cH__s-n—

^  C1 S
-0-Na-CH^-S-C.M n ¿ „

NH
01 01

Una solución de S-(2,6-diclorotiobenzantidometilen)-2,6¿-{3¿f
cloroisotiobenzamida en 200 mi de tolueno, fué hervida**§3?* 
rante 4 1 / 2  horas a reflujo. La solución fué filtrada y 
luego enfriada a temperatura ambiente. El producto crista­
lizó y fué filtrado. Rendimiento 13,5 gr (67,5%). Punto
da fusión 228-233^0.
7.- N-(2,6-diclorotiobenzamido (4-OH,3%5-di-ioodofenil)me 
tiliden)-2,6-diclorotiboenzamida.

A través de una solución de 16,48 gr (0,08 mol) 
de 2 ,6-diclorotiobenzamida y 14,8 gr (0,04 mol) de 3,5-di- 
iodo-4-hidroxibenzaldehido en aproximadamente 450 mi de 
benceno se hizo pasar HC1 gaseoso a intervalos. La dura­
ción total de la reacción fué de aproximadamente 100 horas, 
se hizo pasar HC1 gaseoso durante aproximadamente 30 ho-
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ras. La temperatura de reacción se mantuvo a aproximada­
mente 403C. El producto precipitado fuá filtrado. Rendi­
miento 14,6 gr (47,5%). Punto de fusión 205-206SC (des- ***¿. 
composición). %/'
8. - N-2,6-diclorotiobenzamido-( 2,6-diclorofenil) -metili- ̂ 
den)-2.6-diclorotiobenzamida. ^

10

15

A través de una solución de 6,18 gr (0,03mol) 
es 2 ,6-diclorotiobenzamida y 2,62 gr (0 ,015)mol) de 2 ,5-di 
clorobenzaldehido en aproximadamente 70 mi de benceno, se 
hizo pasar HC1 gaseoso durante 2,5 horas. La temperatura 
fué mantenida cerca del punto de ebullición. Subsecuente­
mente la mezcla fué concentrada a aproximadamente 50 mi. 
Enfriando a OSC cristalizó el producto. Rendimiento 3.02 
gr (35%). Punto de fusión 104-1063C (descomposición).
9 .- N-isotiourea metil-2 ,6-diclorotiobenzamida

C1 NHp
--- C-NH-CHgOH 4- C = S
C1 S NHg

4- HgO

A través de una solución de 21,24 gr (0,09 mol) 
de N-hidrosimetil-2,6-dielorotiobenzamida y 6,84 gr (0,09 
mol) de tiourea en 180 mi de dioxano más 30 mi de agua, 
se hizo pasar HC1 gaseoso a 40-503C durante 5 horas.
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 ̂ Subsecuentemente la mezcla de reacción fuá eva­
porada hasta sequedad a presión reducida. 31 residuo fuá , 
cristalizado en aproximadamente 200 mi de n-butanol. Ren­
dimiento 14,9 gr (50%). Punto de fusión 184-1868C (desoom-^ 
posición). /I
'10.- N-acetamidomitel-2,6-diclorotiobenzamida ^

C1
— C-Ng-CH^OH 4- CH^CN.. ^HC1

I!1 ¡
M

1 s

* .
C-Ng-CHg-N-O-^

H O
Una solución de 4,80 gr (0,023 mol) de N-hidro— '

*̂* -*-*ximetil-2 ,6-diclorotiobenzamida en 20 mi de acetonitrile*.
fuá saturada con HC1 gaseoso. Despuás de 2,5 horas la aor. 
lución fuá filtrada y luego hervida durante 3 horas con* 2b 
mi de ácido acático. La mezcla de reacción fuá mantenida 
luego a temperatura ambiente durante 20 horas y luego ver­
tida en aproximadamente 150 gr de agua helada. El preci­
pitado cristalino fuá filtrado y secado.

El producto curdo fuá cristalizado en isopro- 
panol. Rendimiento 1,67 gr (26%).
11.- Polvo

Se preparó un polvo mezclando 5 partes en peso 
de sustancia activa con 95 partes en peso de dolomita y 
moliendo la mezcla.
12. - Humectable.

Se mantuvo un humectable mezclando 50 partes en 
peso de la sustancia activa con 3 partes en peso de oleila 
midometil-laurato, 10 partes en peso de sulfonato de so­
dio-lignina y 37 partes en peso de kieselgur y moliendo 
la mezcla resultante.
13. - Aceite miscible.
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Se preparó un aceite miscible disolviendo 10 
 ̂partes en peso de la sustancia activa y 5 partes en peso 
de una mezcla de polioxietilensorbitanlaurato y dodecil-

-benceno-sulfonato de calcio en 40 partes en peso de xile- 
no y 45 partes en peso de dimetilformamida. * * *
II. Ejemplo de pulverización.

' o 8 kg. de un humectable que contenía 4 kg. de ̂ 
clorhidrato de S-(2,6-diclorotiobenzamido-(metil)-meti-^ ̂ * 
len(-2,6-dicloroisotiobenzamida, 250 gr de oleilamidoma^ 
tillaurato, 750 gr de sulfonato de sodio- lignina y 3 kg/. 
de kieselgur fueron mezclados con 10 litros de agua y 
go dispersados, con agitación en agua hasta un volómeiY*t&r 
tal de 1000 litros. La dispersión acuosa resultante del 
humectable fuó pulverizada sobre un terreno de 1 heotá- 
rea. Se encontró que la composición usada tenia un efec­
to herbicida de pre-emergencia y post-emergencia satisfac­
torio sobre las malezas, semillas y raíces, en el campo 
tratado con la misma.

La presente solicitud que corresponde a la pre­
sentada en Holanda, con fecha 3 de enero de 1967, bajo el 
n* 6700027, se acoge a los beneficios del artículo 51 del 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

* 4?.
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Los puntos de invención propia y nueva que se* * * 
presentan para que sean objeto de la presente solicitud' 
de Patente de Invención en España, por VEINTE años, aon\^ 
los siguientes:

1.- Un método de producir composiciones de l a ^  

fórmula general * / **

C - NH -CH - XM !

así como de las sales y las sales de adición de crista­
lización de los mismos, fórmula en la que:

es un átomo de hidrógeno o un grupo hidro­
carburo con 1 a 6 átomos de carbono, que puede estar sus­
tituido con 1 a 3 átomos de halógeno grupos nitro, oxhi­
drilo o ciano y

X  es un grupo

^2 - 0 - M
NH

*3 - C -M
0

R„ - 0 -4 M
s

15

NH

grupos en los que:
Rg .. un radical hidrocarburo que ti.aa 1 a 6 áte... d.
carbono que puede estar sustituido con l a ß  átomos de 
halógeno, grupos nitro, oxhidrilo o ciano, un grupo ami-
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no o un grupo mono o dialquil amino sustituido en que el 
i grupo alquilo tiene 1 a 6 átomos de oarbono y con el 
' que el último grupo puede formar una estructura cicli- ***^ 
< ca. ij ?
; R, es un grupo alquilo con 1 a 6 átomos de carbono que *1* 
puede estar sustituido con l a ß  átomos de halógeno, g ^ - \  
pos nitro, oxhidrilo o ciano, y 1
R, es un radical hidrocarburo con 1 a 6 átomos de carbo- . 4
no que puede estar sustituido con l a ß  átomos de halóga-.

^  * *
no,gtupos nitro, oxhidrilo o ciano sobreentendiéndose q4é 
cuando R^ tiene un núcleo fenilo, X  es un grupo

R ^ - C - N H  - o un grupo R, - C - NH -J p 4 M
o s

CARACTERIZADO porque se hace reaccionar 2,6-diclorotio- 
benzamida en presencia de un ácido fuerte con un compues­
to de fórmula

haciendo reaccionar el producto intermedio de la reacción 
simultánea o subsecuentemente, con un compuesto de fór­
mula

Rg - C - NHg o - C = N
S

fórmulas en las que R,, R, y R tienen los significadosT 2 3
antes mencionados después de lo cuál, si fuera necesario, 
el compuesto es separado de la sal.

2. - Método de acuerdo con la reivindicación 1 
CARACTERIZADO porque las reacciones se realizan en un sol­
vente .inerte.

3. - Método de acuerdo con la reivindicación 2,
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10

15

CARACTERIZADO porque 2,6-diclorotiobenzamida se hace reac­
cionar con un compuesto de fórmula

Z(n)
H

v *
en la que Z es un átomo de halógeno, un grupo nitro, 03&Ì- 
drilo o ciano y n = 0; 1, 2 o 3, haciéndose reaccionar el 
producto intermedio de la reacción simultáneo o subsecuén^ 
temente con un compuesto de fórmula

* +54 * *

R. - C 4 M NHr
*  * *

en la que es un radical hidrocarburo que tiene 1 a 6 
átomos de carbono que puede estar sustituido con l a ß  

átomos de halógeno, grupos nitro, oxhidrilo o ciano.
4.- Método de acuerdo con la reivindicación 2, 

CARACTERIZADO porque se hace reaccionar 2,6—diclorotio— 
benzamida con un compuesto de la fórmula

Ri - C ^ °

en la que Rjj es un átomo de hidrógeno o un grupo alquilo 
con 1 a 6 átomos de carbono, haciendo reaccionar el pro­
ducto intermedio de la reacción simultánea o subsecuen­
temente, con un compuesto de fórmula:

Ra - ° - RHs

en la que tiene el significado mencionado en la rei­
vindicación 1.

5.- Método de acuerdo con la reivindicación 2
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' CARACTERIZADO porque se hace reaccionar 2,6-diclorotioben 
;zamida con un compuesto de la fórmula:

R^

en la que es un átomo de H o un grupo alquilo que tie*^
ne 1 a 6 átomos de carbono y haciendo reaccionar el prq- ,

" *- $
ducto intermedio de la reacción, simultánea o subsecueá-'* 
temante, con un compuesto de la fórmula - C ^ N en la' 
que R^ tiene el significado mencionado en la reivindica­
ción 1 siendo hidrolizado el producto de reacción.

***t
V *' t

. + 4̂4
6.- Método de acuerdo con la reivindicación 4** -

.* *
CARACTERIZADO; porque son producidos compuestos de fórmula.*

C1
C - N H - C H - - S - C -!! ^ ,t

NH
Y(n)

en la que Y es un átomo de halógeno, un grupo nitro, oxhi­
drilo o ciano y n = 0, 1, 2 o 3.

7.- Método de acuerdo con la reivindicación 4, 
CARACTERIZADO porque son producidos compuestos de la fór­
mula

C1

^31 S
C - H H - C R , - N H - C9 2 p

s
Y(n)

20

en la que Y es un átomo de halógeno, un grupo nitro, oxhi­
drilo o ciano y n = 0 ,  1, 2 o 3 .

8.- Método de acuerdo con la reivindicación 5 
CARACTERIZADO porque son producidos compuestos de la fór­
mula:
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4 t



C1
C - Alk 
O

en la que Alk es un grupo alquilo que tiene 1 a 6 áto- *
mos de carbono. ,

9.- Método de acuerdo c§n la reivindicación 4 * ̂  

CARACTERIZADO porque son producidos compuestos de la f<$?-*.

de carbono e Y es un átomo de halógeno, un grupo nitro, 
oxhidrilo o ciano y n = o, 1, 2 o 3*

CARACTERIZADO porque son producidos compuestos de fórmu­
la

en la que Y y Z son átomos de halógeno, grupos nitro, ox­
hidrilo o ciano y n = 0 ,  1, 2 o 3 *

nes 6, 7 y 9 CARACTERIZADO porque Y es un átomo de haló­
geno.

12. - Método de acuerdo con la reivindicación 
11 CARACTERIZADO porque Y es un átomo de cloro.

13. - Método de acuerdo con la reivindicación

12.2.1968 - 25 -

5
C1

NH S - C
! HAlk NH

en la que Alk es un grupo alquilo que tiene 1 a 6 átonas**

10.- Método de acuerdo con la reivindicación 3

C1
C - N H - C H - N H - C -

S

11.- Método de acuerdo con las reivindicaeio-
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10 CARACTERIZADO porque Y y Z son átomos de halógeno.
14.- Método de acuerdo con la reivindicación

13 CARACTERIZADO porque Y y Z son átomos de cloro.
1$.- Método de acuerdo con la reivindicación 4**'**

* * *;*CARACTERIZADO porque es producida la sal de un ácido inor-f 
' gánico fuerte de compuestos de fórmula: ***

1
en la que R' y R tienen el significado mencionado en la.< 2  + * *
reivindicación 4.

16. - Método de acuerdo con la reivindicación^!!?'' 
CARACTERIZADO porque se produce la sal de ácido clorhif- ** 
drico.

17. - Método de acuerdo con la reivindicación 1 
CARACTERIZADO porque se produce el producto de adición de benceoo 
o dioxeno de los compuestos de fórmula

C1

en la que y X tienen los significados mencionados en 
la reivindicación 1.

18.- Método de producción de una composición 
herbicida CARACTERIZADO porque un compuesto de la fórmula 

C1

o una sal o una sal de adición de cristalización del mis­
mo, fórmula en la que:

es un átomo de hidrógeno o un grupo hidrocarburo con
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1 a 6 átomos do carbono que puede estar 
l a ß  átomos de halógeno, grupos nitro, 
y X es un grupo

R- - C - S - o ¿ "
j NH

R - c - m  - o 
0

R. - C - NH - 4 !!
S

sustituido con 
oxhidrilo o ciano

* o

*1 .i?

?

** * A

*
grupos en los que 
Rg es un grupo hidrocarburo con 1 a 6 átomos de carbono;^* 
que puede estar sustituido con l a ß  átomos de halógenp,...
grupos nitro, oxhidrilo o ciano, un grupo amino, un gru­
po mono o dialquil amino sustituido en el que el grupo 
alquilo tiene 1 a 6 átomos de carbono y con el que el úl­
timo grupo puede formar una estructura cíclica, y

es un grupo alquilo con 1 a 6 átomos de carbono, que pue 
de estar sustituido con l a ß  átomos de halógeno, grupos 
nitro, oxhidrilo o ciano, y es un radical hidrocarbu­
ro con 1 a 6 átomos de carbono que puede estar sustitui­
do con l a ß  átomos de halógeno, grupos nitro,oxhidrilo 
o ciano, sobreentendiéndose que cuando tiene un nú­
cleo fenilo, X es un grupo

R-, - C - NH - o un grupo R. - C — NH - J M 4 M
0 S

es mezclado con excipientes sólidos o líquidos.
19.- Método para combatir plantas indeseables 

CARACTERIZADO porque se utiliza una composición herbici­
da preparada por el método de cualquiera de las reivin­
dicaciones 1 a 17.
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20.- Un método de producir nuevas composicio- 
' nes herbicidas.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
t * *  *  / ,

antecede y para los fines que se han especificado.
La presente Memoria consta de 28 hojas escri-* * *

tas a máquina por una sola cara
*i ̂  +

MADRID,

- * 4* * *+

RM
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