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BARUFFINI, todos ellos de nacionalidad italiana, res:Ldev'bes

en MILAN (Italia)., Foro Buonaparte 31,

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a nucvos productos de
accidn herbicida, a las composiciones que los contienen ¥y
8 su uso como herbicidas.,

Por buen nimero de afios, sc ha cstado llevando
2 cabo una constante labor de investigacidn por todo el
mundo en el campo de los herbicidas, principalmente para
hallar productos que posean gran eficacia combinada con nota-
ble especificidad. Pars los fines prdeticos, 1la especifici-
dad de accidn ticne extremads importancia, ya que permite

desherbar selectivamente lag plantas infestantes ¥ al mismo
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tiempo dejar “intactas las plantas dtiles.

Para esta finalidad se ha hallado una serie de
substancias dtiles, pero la necesidad de agentes que tgngan
un equilibrio particular de propiedades y que desplieéuaﬂ
cualidades especificas se hace sentir todavia fuertemeﬁﬁe.
Otras caracteristicas sirven, ademds, para calificariéz@n
herbicida, como por ejemplo la toxicidad para los animeles
de sangre caliente, la persistencia de la accidn y la degra-
dabilidad en el terreno, de manera gue se compren@e:faqil—
mente que la investigncidn se mantenga siempre actiyg;én
este campo y que, particularmente para aplicacioneguéséeci—
ficas, pueden producirse otros progresos técnicos.

Ia peticionaria cree haber contribuido considera-
blemente a2l progreso técnico en este campo con el descubri-
miento, en la clase de las halof(alquil)—N,N-dialquil;
-benzamidas, de un grupo particular de compuestos dotados
de accidn especifica marcada, asociada a2 notable eficacia
¥y a otras caracteristicas favorables. Este grupo de subs-
tancias nuevas, objeto de este invento, estd representado

por la férmula general:

C4H9 Sec.
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donde X = cloro, bromo, yodo o CH3
Y= hidrégeno, cloro, bromo, yodo, fldor o CH3;
n=14¢ 2;
Z = 2lquilo con 1 a 5 dbomos de carbono; y S

paran =2, X e Y # CH,. N
Otro objeto de este invento son las compos%ciopes
que contienen una o mis de las substancias comprendiéqé‘én
la férmula general anterior, asociadas o los medios dﬁé se
usan corrientemente en la tdcnica de las formulaciones,’

noon

para obtener una distribucién regular y uniforme deléaﬁti-
dedes relativamente nequefias de los principios activos:
herbicidas sobre amplias extensiones del suelo o sébéé la
vegetacidn, ¥, optativamente, en combinacidn con otros
principios activos que pueden desarrollar accidn complemen—
taria,

El uso, en amplio sentido, de cstos compusstos,
cualquiera que sea la composicidn que los contenga y la
téenica que se aplique en los tratamientos, entra asimismo
dentro del 4mbito de este invento,

Ia peticionaria sabe bien que existen referencias
en la literatura concernientes a una accidn herbicida de
compuestos pertenecientes 2 la clase de las benzamidas
(9. Sei, Food Agric., 10 de Noviembre de 1959, pdginas
5T7-584 - Pizey y L. Wain)..

Ademds, en la patente francesa N@ 1.446.959,
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publicada el 20 de Enero de 1967, se revela una clase de

compuestos comprendida por la férmula general:

e
/_: —‘C—N\ o
R s

c1,, 2

en la que R' es un grupo alquilico de 2 a 3 4tomos dergérbo—
nos; R2 es un 2tomo de hidrégeno o un grupo alquilico #?lﬂ

el definido antes; y "n" es un mimero entero por valor .

de 1 a 3, inclusive.

En la patente norteamericana N? 3,231,360 se rei-
vindica el uso de 1as.3—bromo-N,N—dialquenil—benzamidas.

Los compuestos conformes a este invento difieren
muy notablemente de los de las patentes citadas antes y de
los otros, mencionados en la literatura, de clases semejan-
tes, ya sea por una mayor eficacia, ya sez por mayor y dife-
rente especificidad de accidn, que s¢ revela claramente en
los resultados obtenibles en el desherbamiento selectivo
de las malas hierbas, asi como en las manifestaciones exter-
nas de padecimiento de las plantas trataaas, lo cual, como
es ldgico, conduce a presumir que existe un mecanismo dife-

rente de accidn.
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La observacidn de tales resultados ha sido defi-
nitivamente inesperada y sorprendente, pues la eficacia
herbicida disminuye en las halo-(alquil)-N,N-dialquil- '
-benzamidas cuando el numero de dtomos de carbono de ldéaxf
grupos alquilicos es T)3, de manera que, por ejemplo, -Ias
halo-(alquil)-N,N-di-n.butil-benzamidas y las halo~(alguil)-’
~-N,N-di-n.amil-benzamidas son casi inactivas.

Tampoco se observa, por otra parte, notable_dife-
rencia de actividad entre las halo—N,N—dialquil—benzamidas
con alquilos de nimero de dtomos de carbono inferior;afé‘con
cadena lineal y los respectivos compuestos con cadenéifémi-
ficada; por lo tanto, era absolutamente imprevisible qie
en las halo-N,N-di-secubutil-benzamidas existiera un cam-
bio importante en el valor de la actividad herbicida en
comparacion con las respectivas halo-N,N-di-n,butil-benza-
midas.,

Las N-seeubutil-N-alquil~benzamidas comprendidas
por la férmula (I) pueden prepararse con facilidad utili~
zando los procedimientos conocidos para la preparacidn
de las benzamidas; por ejemplo, haciendo reaccionar los

cloruros de los decidos halo-(alquil)-benzoicos de la fér-

mulas
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(donde X, Y y n tienen el significado que :‘:’
se ha indicado antes),
con la diwsecubutilaming o con una secubutil-alquilamina.
.Los dcidos halobenzoicos que constituyen interme=-
iC. diarios para la preparacidn de los compuestos segin este
invento son perfectamente conocidos y en la literatura espe-~

cializada se halla con facilidad informacidn sobre la ma-

nera de producirlos,-

Citamos, 2 ti{tulo de ejemplo:

154 Reci: Trav, Chim. 51, 98-113 (1932)
" L " 50, 753-792.,(1931);
W " 49, 1082-1092 (1930);
Aéta heod. Aboensis Math; Physy 8, (4), (1934);
Monatsh. 62, 344-348 (1954);

20, Patente rusa N2 44,548
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Jo Indioen Chem. Soc. 19, 487-488 (1942);

" " " ! 1955, 4139-40;

Med. Proc, SSSR 20, (4), 11-14 (1956); )

Patente francesa N 835,727 ‘

J. Chem. Soc. 19851, 12114

Rec. Trav. Chim. 21, (1902), 383; 5325

- J. Chem. Soc. 1901, 4349;

J. Chem. Soc. 1903, 332,

La di-secubutilamina es un producto conocidqylmien-
tras que algunas de laos secubutilaminas que se util;ééﬁjpara
preparar algunos de los compuestos segun este inven#éngn
nuevas. De todos modos, tambidn estas §ltimas se obtienen
con facilidad procediendo segin Campbell y col, J. Am. Chem.
Soc. 66, 82-84, 1944; segin las patentes inglesas N2 600.841
¥y Ne 602,.332; segin J. Bewad, J. Prak. Chem. (2) 63, 197
(1901); segin M.R. Tiollais, Bull. Soc. Chim. Fr. 960
(1947); segin A. Fleury Larsoman, Bull, Soc. Chim. Fr, (5),
6, 1576 (1939), etc.

A continuacidén se exponen como ejemplos ilus-
trativos del invento, marcdndolas con iniciales, halo-(alquil-
~B-secubutil-N-alquil-~benzamidas que son compuestos nuevos,
¥ asimismo se indican las caracteristicas de unag cuantas
N,N-dialquil-halobenzamidas ¥ unas cuantas N,N-dialquilami-

nas que no estdn descritas en la literatura:
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PA 235

PA 272

PA 239

PA 213

PA 215

Sl

3
p Iy
'. L1174 11 R

2-fluoro-N,N~disecubutil-benzamida, con

punto de ebullicién ~ = 106-1072C a 0,1 mm de Hgs
¢ caleculado = 71,70%, C hallado = 71,55%;
H calculado = 8,82%, H hallado =

8, 57%5 .

3—fluor6—N,N-disecubutil-benzamida, con ;;f

punto de ebullicidn = 122-1242C a 0,6 mmiééng;

71,65%3-
8,75%; ** .

C caleulado = 71,70%, C hallado
8,82%, H hallado

1

H calculado

i
i

3
MEI

4=fluoro-N,N-disecubutil-benzamida, caﬁizﬁ

punto de ebullicidn = 106-108eC a 0,1 mm de Hg;
¢ caleulado = 71,70%, C hallado = 71,55%;
8,82%, H hallado = 8,60%;

7,56%, F hallado = 7,65%;

i

H calcﬁlado

F calculado

i

2-cloro~N.N-disecubutil~benzamida, con punto
de ebullicidén = 115-117¢C a 0,1 mm de Hgs
67,28%, C hallado = 66,99%;
8,28%, H hallado = 8,19%;

C calculado

H calculado

3-cloro-N,N-di-secubutil-benzamida, con punto

de ebullicidén = 145-1462C a 0,5 mm de Hgs

C calculado = 67,28%, C hallado = 66,92%;
H ealculado = 8,28%, H hallado = 8,12%;

Cl calculado = 13,24%, Cl hallado = 13,37%;
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PA

PA

PA

PA

PA

530

525

222

432

337/3Br

3-cloro-N-n,butil~-N-secubutil-benzamida, con
punto de ebullicidn = 121¢C a 0,05 mm de Hg;
67,28%, C hallado = 67,41%;
8,28%, H hallado = 8,36%;

C calculado

H calculado

3-cloro-N,N-disecuamil-benzamida, con pqnfé
de ebullicién = 1309C a 0,05 mm de Hgj * -
68,83%; °

8’82%35 “n

s s

C calculado = 69,02%, C hallado
8,86%, H hallado

il

H calculado
4~cloro-N,N-di-secubutil-benzamide, ccﬁ}ﬁunto
de ebullicidn = 123-1249C a 0,2 mm de:Hg;.
67,28%, C hallado = 67,00%;
8,28%, H hallado = 8,04%;

I
1

C calculado

1l
i

H calculado

2-bromo-N,N-di-secubutil-benzamida, con punto
de ebullicién = 1352C a 0,05 mm de Hg;

. 57,70%, C hellado = 57,99%;
7,10%, H hallado = 7,23%;

C calculado

H calculado

3-bromo-N,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de ebullieidn = 153-1542C a 0,05 mm de Hgs
57 5 79%s3
7y 28%;3

57,70%, C hallado

t
]

C calculado

7,10%, H hallado

It
it

H calculado
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3=bromo-N-n,butil-secubutil-benzamida, con
punto de ebullicidn = 138-139¢C a 0,05 mm de Hgs
57,70%, C hallado = 57,74%;

7,10%, H hallado = 7,07%; -

E
54")

C calculado

fl
i

it

H calculado

3=bromo~N,N-di~secuamil-benzamidae, con pun%b

de ebullicidn= 1260-1272C = 0,05 mm de Hg;

¢ caleulado = 60,00%, C hellado = 59,74%;."
H caleulado = 7,70%, H hallado =

7,58% -

s

4=bromo-N ,N-di~secubutil-benzamida, conﬂﬁdnto
de ebullicidn=135-1362C a 0,1 mm de Hg; - -
57,70%, C hallado = 57,51%;
7,10%, H hallado = 7,13%;

C calculado

ft
i

it
i

H calculado

2-yodo~N,N=-di-secubutil-benzamida, con punto
de ebullicidn = 147-148¢C =2 0,1 mm de Hgs
C calculado = 50,15%, C hallado = 50,41%;
H calculado = 6,17%, H hallado = 6,33%;

3-yodo-N,N—di—sécubutil—benzamida, con punto

de ebullicidn = 1419C a 0,05 mm de Hgj
C calculado = 50,15%, C hallado = 49,92%;
H celculado = 6,17%, H hellado = 5,96%;
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PA 287

PA 336

PA 214

PA 412

PA 227

11l

I
1]

4~yodo~N,N-di-secubutil-benzamida, con punto de
ebullicidn = 147%°C a 0,05 mm de Hg;

50, 15%, C hallado = 50,19%;
6,17%, H halledo = 6,17%;

C calculado

H ealculado

2, 3~dicloro-N,N-di-secubutil-benzamida, eon’

punto de fusidén = 68-692C, cristales, en hekenos

C caleulado = 59,61%, C hallado = 59,54%;
H celculado = 7,00%; H hallado =

6,85%; -

2, 4-dicloro-N ,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de fusidn = 73-75¢C, cristales, eﬁ:iigroina
C caleulado = 59,61%, C hallado = 59,67%;

H calculado = 7,00%, H hallado = T,03%;

1l

2,5~dicloro-N,N-di-secubutil-benzemida, con

panto de fusidn = 99-100¢C, cristales, en

etanol/HZO;
C calculado = 59,61%, C hallado = 59,56%;
H caleculado = 7,00%, H hallado = 6,79%;

2,6-dicloro~-N,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de fusidn = 77-79¢C en ligroinajs

59,7 3%3
7, 00%s .

59,61%, C hallado

il
il

C calculado

7,00%, H hallado

It
i

H calculado
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3 “»i
oy |
3,4-dicloro~N,N-di-secubutil-benzamida;
cristales, punto de ebullicidén (en estado de
sobrefusidn) =
144-1452C 2 0,1 mm de Hgs s

¢ celeulado = 59,61%, C hallado =59,49%;

7,00%, H hallado = 6,82%; ., .
C1 celeulado = 23,46%, CL hallado = 23,35%; °

20

n = 1,531 (para el espectro infrarrojo,

véase la grafica adjunta); en donde A sig- ™

H calculado

nifica C-H alifdtico; B significa C = 0 '

P

amidico y; la zona CD significa eromdticc. :

1-3-4 trisubstituido.

3,4~dicloro-N-n.propil-N-secubutil-benzemida,

con punto de ebullicidn = 130-1312C a 0,05 mm

de Hgs
¢ czloulado = 58,34%, C hallado = 58,43%;
H calculado = 6,65%, H hallado = 6,74%;

3,4-dicloro-N-isopropil-N-secubutil-benzamida,

con punto de ebullicién = 216¢C a 0,05 mm de Hgs

C caleulado = 58,34%, C hellado = 58,60%;
H calculado = 6,64%, H hallado = 6,70%3

3,4-dicloro-N-etil-N-secubutil~benzamida,
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con punto de ebullicibn = 127-1282C a 0,05 mm
de Hg;

C caleculado

i

56,94%, C hellado = 57,06%;
6,19%; >

-

6,25%, H hallado

H calculado

bR
LAY
-

3,4~dicloro-N-n.butil-N-secubutil-benzemida, -

-

con punto de ebullieién = 1392-1400C a 0,02 mk.:

de Hgs ‘;.
59,61%, C hallado = 59,46%; .....
7,00%, H hallado = 6,86%; 1T

i
I

C calculado

Hi

H calculado

3,4-dicloro-N~isobutil—N-secubutil-benzamiéé,acon
punto de ebullicidn = 133-1349C & 0,05 mm de Hey
59,61%, C hallado = 59,53%;

7.00%4, H hallado = 6,66%;

C caleunlado

H caleulado

"

il
]

3y4~dicloro~N,N-di-secuemil~benzemida, con punto
de ebullicidén = 1542C a 0,05 mm de Hgs

61,82%, C hallado = 61,82¢;

7,63%, H hallado = 7,59%;

C caleculado

i

H ealculado

3s4~dicloro-N-secuamil-N-secubutil-benzemida,
con punto de ebullicibn = 1412-1422C a 0,1 mm de
Hes

C calculado

60,76%, C hallado = 60,49%;
7+33%, H hallado = 7,19%;

i

H calculado
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H calculado

i
!

14

3y5~-dicloro-N,N-di-secubutil-benzamida, con

punto de fusidn = 122-1232C, cristales, en

etenol;
H calculedo = T7,00%, H hallado = 7,03%;

L s
LA

T 3
I

3y5-dicloro-N-n.butil-N-secubutil-benzemide,.

con punto de fusidn = 57-598C, cristales, en
ligroinas T

59, 63%5 ::,;_“f ’
6:98%5 tf;i

FR

T

C calculado = 59,61%, C hallado

7,00%, H hallado

1l
il

H caldulado

it
fl

3;5-dicloro-N,N-di-secuamil—benzamidé, con
punto de fusidn = 71-732C, cristales, en hexanos;
C calculado = 61,82%, C hallado = 62,07%;

7,63%, H hallado = 7,63%;

1
fl

3y4~dibromo-N,N-di-secubutil-benzamida, con

punto de ebullicidn = 160-1612C a 0,05 mm de Hgs

C calculado = 46,06%, C hallado = 46,35%;
H calculado = 5,41%, H hallado = 5,29%;

3y5-dibromo~N ,N-di-secubutil-benzamiday con punto
de fusidn = 118-1202C, cristales, en éster de

petrdéleo;
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il

C calculado = 46;06%, C hallado = 46,12%;
H calculado = 5,41%, H hallado = 5,24%;

3y5=diyodo-N,N~di~secubutil-benzamida, con lQ:{
punto de fusibn = 119-1210C, cristales, en .
etanol/Hzo; -

37,16%; -,

C colculado = 37,14%, C hallado

H caleulado = 4,36%, H hallndo = 4,37%;
J calculado = 52,32%¢, J hallado = 52,07%;

2-bromo-5-cloro-N,N-di-secubutil-benzamida,

con punto de fusién = 104-1059C, cristales; en

ligroinog
C coleulado = 51,97%, C hallado = 51,88
H calculado = 6,10%, H hallado = 6,01%;

3=bromo-4-~c¢loro-N,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de ebullicidén = 154-1552C a 0,1 mm de Hg;
52,10%;
6439%;3

51,97%, C hallado
6,10%¢, H hallado

C ecalculado

il
Hl

i
I

H calculado

3=bromo~5~cloro-N,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de fusidn = 118-~1200C, cristales, en
metanol/H,0;

51,974, C hallado = 52,00%;

i
I

C coleoulado

H calculado

it
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3~bromo=4-fluoro-N,N-di-secubutil-benzamida,

con punto de ebullicidn = 1290C a 0,05 mm de Hgs
54555%3

6, 31%; ;:;f

I

C calculado = 54,55%, C hallado

it
it

H calculado = 6,41%, H hallado

g

-

4=cloro-3-yodo-N,N-di-secubutil-benzamida,;-con

a2
e »

punto de ebulliecidn = 157¢C a2 0,1 mm de Hgs-

C calculado = 45,76%, C hallado = 45,66%;
H caleulado = 5,38%, C hallado = 5,57%;

3—yodo—4—bromo-N,N—di—secubutil—benzamidh;;éon
punto de fusién = 84-860C, cristales, en &%er
de petrdleo;

¢ coleulado

It
i

41,12%, C hallado
4,83%, H hallado

41,13%3

H calculado 4 ,83%;

i
fi

24355,-tricloro-N,N-di~-secubutil~benzamida, con

punto de fusién = 111-11202C, cristales, en

etanols
C calculado = 53,51%, C hallado = 53,52%;
H calculado = 5,99%, H hallado = 5,88%;

€1 calculado = 31,59%, €1 hallado = 31,56%;

2,3,4~tricloro-N,Nedi~secubutil-benzemida, con

punto de ebullicidn = 158-1592C a 0,2 mm de Hgs
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Il

53751 ¢y C hallado = 53,79%;
5,99%, H hellado = 6,12%;

C calculado

H caleulado

il

2y4,6~tricloro-N,N-di-s ecubutil-benzemide, con.

LR

punto de fusidn = 69-71eC, cristales, en
metanol/H O
2

LI

53,51%, C hallado = 53,83%3 R
5,997, H hellado = 5,98%;

i

C caleulado

H caleulado

i

NN

3,4,5—tricloro-N,N—di—secubutil—benzamida;fﬁan
punto de ebullicién = 134-1359C & 0,1 mm’de-Hg;
C ealeulado = 53,51%, C halledo = 53,2243 - -

H calculado = 5,99%, H hallado = 5,85%;

2,3,6-tricloro—N,N-di—secubutil—benzamida, con
punto de ebullicidn = 1712C a 0,05 mm de Hgs
C calculado = 53,51%, C hallado = 53,27%;

H calculado = 5,99%, H hallado = 5,96%;

1l

2,4,5-tricloro-N,N~di-secubutil-benzami da, con
punto de ebullicidén = 105-1072C, cristales, en
éter de petréleo/hexanos

C caleulado = 53,51%, C hallado = 53,31%;

H caleulado = 5,99%, H hallado = 5,92%;

Cl calculado = 31,59%, Cl hellado = 31,03%;
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243,5-tribromo-N,N~di-secubutil~benzamida, con
panto de fusidn = 116-1172C, cristales, en éter
de petrdleos '

C calculado = 38,33%, C hallado

38"7071'5

H calculado = 4,29%, H hallado = 4,32%;

i

2,3,5~triyodo-N,N-di-secubutil-benzemida, cor’

punto de fusidn = 114-116¢C, cristales, en hexanoj

C calculado = 29,48%, C hallado = 29,59%; -
H calculado = 3,30%, H hallado = 3,13¢; - -
J celculado = 62,30%, J hallado =

62, 34 %5:‘:} .a

2,5=dicloro~3~yodo~N,N-di-secubutil-benzamida,
con punto de fusidn = 124-1269C, cristales, en

éter de petrdleos

C calculado = 42,09%, C hallado = 42,25%;
H calculado = 4,71%, H hallado = 4,65%;

3-cloro-4-netil-N,N-di-secubutil-benzemide, con
punto de ebullicidn = 143-1442C a 0,05 mm de Hg;
C calculado = 68,19%, C hallado = 67,93%;

8,55%, H hallado = 8,83%;

It

H calculado

3~metil-l ,Nedi-secubutilnrbenzgmida, con punto

de ebullicidn = 111eC a 0,1 mm de Hgj
C calculado = 77,68%, C hallado = 77,59%;




19

1
U

10,19%, H hallado = 10,17%;

]

H calculedo

PA 233 3,4~-dimetil-N,N-di-secubutil-benzamida, con
punto de ebullieidn = 135.1362C a 0,4 mm de;Hgg

78,11%, C hallado = 77,95%; .

10,41%, H hallado = 10,41%;

Ty 7
. * -

{1

C caleculado

|

5. H calculado

i

3

PA 481 3~metil-4—bromo-N,N-di-secubutil-benzamida," con
punto de ebullicidn = 1542 & 0,05 mm de Hgy *°

58,90%, C hallado = 58,72%5154‘

-

C calculado

i

10. H calculado

I

7,41%, H hallodo 7,61%;ti’1

T
L .

-~

PA 232 3=-fluoro-4-metil-N,N-di-secubutil-benzemida, con

punto de ebullicidn = 126-127¢C o 0,1 mm de Hgj

C calculado = 72,42%, C hollado = T72,18%;
15. H caleulado = 9,12%, H haollado = 9,21%;
PA 480 3,5-dimetil-N,N-di-secubutil~-benzamida, con

punto de fusidn = 52,50C, cristales, en etanol/

H20;
20. C culeulado = 78,11%, C hallado = 78,23%;
H calculado = 10,41%, H hallado = 10,33%;
PA 237 2-metil~N,N-di-secubutil-benzomida, con punto de

ebullicidn = 122-123°C, a 0,2 mm de Hg;



PA 216 4-metil-N §_di-secubutil-benzamida, con punto de
ebullicién = 107-1082C 2 0,2 mm de Hg;

71,68%, C hallado = 77,78%; .,

10,19%, ¥ hallado = 10,08, "

C caleulzdo

H c2lculado

[}
it

1

5. . Ademds, la peticionaria ha descubierto tamblen,.
sorprendentementc, que pueden usarse asimismo como herbici—
das las halo-(alquil)-N-secubutil-N-alquil-benzamidas coms

prendidas en la férmula general I'y obtenidas, segin méto-

“tzé

dos convencionales, a partir de dcidos halo—(alqull)-ben201—

10. cos solos, optativamente en mezola entre si, lo mismo- que
mezclas de halo—(alqull)—N—secubut11—N—a1qu11-benzam1das,
segun el invento, obtenidas por amidacidn de mezclas de
deidos halo-(alquil)-benzoicos obtenidos por una sola opera-
cidn de halogenacién del micleo bencénico, efectuada segin

15. los métodos convencionales. En el comportamiento de estas

mezclas se han observado efectos sindrgicos,

A continuacidn se resefian, sin que e¢llo establezea
limitaciédn, los compucestos preferidos del invento:
3—cloro-N,N-di~secubutil—benzamida; 3-br2mo-N,N-di—secubu—

20. til-benzamida; 3,5-dicloro-H,N—di—secubutil—benzamida;
3-bromo-4-cloro-N,N—di—secqbutil—benzamida; 3y4-dicloro~
-N,N-di-secubutil-benzamidas 3,y4-dicloro-N-secubutil-N-
-n.butil-benzamidas 2,4—dicloro-N,N—di—secubutil-benzamida;

2,6-dicloro—N,N—di—seeubutil—benzamida; las N,N-di-secubutil-
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10,

15,

20.

25,

e /;‘
2.
ivl_ u;fi‘

-amidas procedentes de unz mezela de dcidos monoclorohen~

zoicos (meta-cloro = 83%; orto-cloro = 15%; y para-cloro =

2%, aproximadamente); las N,N-di-secubutil-amidas proceden-~

tes de una mezela de deidos triclorobenzoicos (2,3,6-§fjgloro
= 75% y 2,3,5-tricloro = 25%, aproximadamente); 3-yodo=N, N~
-di~secubutil-benzamida; 3-meti1—N,N—di—secubuti1—beqqgmida;

¥ 2,3,5~tricloro-N,N-di-secubutil-benzamida, 7

YA

Los compuestos objeto de éste invento son activos
tanto en preemergencia como en postemergencia; sin f~éﬁ%argo,
la caracteristica especifica que distingue su acciéﬁfpérbi—
cide es la aceidn selectiva muy marcads en 1a pree@éfééncia.
En efecto, cunque estos compuestos ejercen una aceidn-fitotd—
xiea considerchble y determinante sobre las especies infestan-~
tes, en particular sobre las gramineas, en cantidades qti-
les para el efueto herbicida, dejan intactas importantes
plantas de cultivo, como por ejemplo ¢l arroz, el trigo,
el maiz, las leguminosas, ete.

Los cfectos sobre 1a vegetacidn se manifiestan
principalmente por 1a detencidn del Crecimiento de las plan-
titas en sus fases mds tempranas dec desarrollo, de manersa
permanente. E1 colorido verde de las hojas se intensifieca,
pero el crecimiento queda completamente inhibido y, al cabo
de cierto perfodo de tiempo, las plantitas perecen.,

Los productos conocidos de sgtructura seme jante,

por el contrario, imparten a las plantitas sintomas de cloro-

sis y difieren en esenciz de los compuestos objetos de este



10.

15.

20.

25.

invento en la actividad herbicida, ya sea a causa de una
menor intensidad, ya sea por faltz de selectividad o por una
selectividad notablemente inferior, sobre todo respecto a

las gramineas. -

3

2

L)
S,

En la tabla 1 que sigue se registran datos depos-
trativos de la actividad de una serie de compuestos sgéﬁ%
este invento en comparacidn con los datos de compuestéé“éono-
cidos que tienen estructura semejante, para ejemplifiééf la
materia objeto de esta solicitud de patente; se entiende

que todos los datos que se dan en esta Tabla carecen.dg:

a2 £

caracter limitativo del objeto de este invento. R

Estos datos se hen obtenido de un tratamiznto
efectuado esparciendo uniformemente sobre el terreno,-por
rociado, una cantidad de substancia activa en solucidn
hidroacetdnica correspondiente a 6 kg/hectdrea, un dia
después de la siembra, pero reduciendo esta cantidad, en el
caso de algunos productos mds activos, a 2 kg.

Los datos indicados se refieren a la accidn sobre
las plantas dtiles, limitdndose a los productos que son més
activos sobre las plantas infestantes.

Las especies infestantes y las especies de cultivo
se han indicado en la Tabla 1 por medio de letras, de la
manera siguiente:

Eapecies infestentes:

A - Amaranthus retroflexus L.




10.

15.

20.

B -
¢ -
D -
B -
P -

Especies de cultivo:

" O 5 =2 H M oo
]

1]
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Artemisia vulgaris L.
Chenopodium album L.
Echinocloa crus-galli R.S.
Selaria glaucsa L.

Vicia sativa I. PR

Avena sativa (avena)

Beta vulgaris L. (remolacha azuearera)
Phaseolus vulgaris (habichyela)

Pisum sativum I (guisante) ;.,
Solanum Lycopersicum I . .
Iriticum vulgare L. (trigo)
Zea rais L, (maiz)

Oryza sativa L. (arroz)

Método de evaluacidn de los resultados (de los ensayos):

0 =
1=

ninguna actividad ni diferencia respecto al testigos
ligeras diferencias respecto al testigoj

actividad de cierto grado, con dafios parciales que,
sin embargo, por lo general no mellan la vitalidag

de las plantitass

considerable actividad, con dafios que definitivamente
perturban cl ultérior desarrollo de la mayoria de las

Plantitas; es un grado de actividad ya util para los



i

fines prédcticos;

-—

= mdximo de actividad, con falta e germinacidn o repre-
sién total de las plantitas en la fase de emergencia.

En el caso de una actividag intermedia entre dos
5. de las clases de la ¢scala, se¢ indican ambas cifras, hapién—

do preceder la que corresponde a la aectividag preemingp%g,

* 4
N 3

.
LI
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TABLA 1

Marca  Producto kg/has. A B. C D 5 F kg/hed ¢ H

PA215 3~-cloro-N,N-dise- _
cubutil-benzamida 6 1.2 1.2 1.2 3 3. 1-2 6*% 0

.

PA321 3-cloro-N,N-dietil-

~benzamida 6 1=2 2 1-2 1 1 1 5 1
PA322 3-cloro-XN,N-di-n.pro {
pil-benzamida 6 1 1=2 0= 1 0-1 1-0 '
PA213 2-cloro-N,N-disecubu ) : )
til-benzamida 6 2 1 0.1 23 3 o 6 O
C 2-cioro-benzamida 6 2. 1 2 | 0 2.3 6
PA337/ 3-bromo-N,N-dise- 6 4<3 3 4 4" 4 10 6 O 1
3/Br  cubutil-benzamida 2-3 1 3 4 4 1=0 .3 0 1
PA396 .3-bromo~N,N-di-ngv - S ' _— .
+-  butil-benzamida 6 1 12 041 0-1 0. 0
PAL99 3-bromo-N,N-di- 6 4. (
alil-benzamida N g_g g 7 Z 2 2 ' 2
PA521 3-bromo-N,N-di-iso
butil-benzamida 6 1 1 1 1=2 1-2 0
g o4 -2 3=2 4 4 0 6 0
PA214 2,h-dicloro-N,N-di ) 23 2 | 1-2 3-4 3-4 ‘s
secubutil-benzamida 2 1 1 1 32 3 0
PA283 2,4~dicloro-N,N-

dietil~benzamida 6 1 2 1=~2 1 1 1

PA280 2,k-dicloro-N,N-di- _
n,propil-benzamida " 6 3. 2=3 23 2 1 0~1
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PABLA 1
¢ D E P xg/hede E I . u X o P
2 12 3 3. 12 6" o - 0 0
-2 1 1 1 5 1-0 3" 2.3 01 2
2 0.1 1 0-1 1-0
-1 25 3 0 6 o o o o0
2 0-1 O 2=3 6 0-1 0-1
4 4" 4 10 6 1 0 1=2 0 0 0
3 4 4 1-0 .3 o 0 t- 0 0
2 044 0-1 0. O
5 3 30 3
> 1 27 1
4 1-2 1.2 O
7353 4 4 0 8 o0 o0
o, 1-2 3-4 3-4 O '
1 32 3 0
2 1.2 111
3 25 2 1 0-1
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TABLA 1 {continuacidn)

kgl = £
MARCA  Producto ® 4 3 ¢ D = F% ¢ E
PA281 2,l4-dicloro-N,N-di-iso-
propil-benzamida 6 1-2 2 0=1 0-1 0-1 Q_’_-
PA282 2,4-dicloro-N,N-di-n.bu ' .
5 til-benzamida 6 2 o 2 1 1 0-1
PA106 3,l-dicloro-N,N-di-secu~ 6 3 3 3 4 & .06 0 1
butil-benzamida 4 2 1-21=2 3-4 344’0 .
. - 2 1 0"'1 O""l 2 3"'2 EL) 00
PA61 - 3,b-dicloro-N,N-dietil~ 6 3-4 3-4 3 3 4=3 .3 6 1 3-4
benzamida 2 3 3 3 1 2 *4.2.3
10.
PAIOS 3,b-dicloro-N,N-dien.bu- 6 1-2 1-2 1 1 2 0-1
til=-benzamida 3 10 0=1 O=-1 0-1 1 . 0
PA259 3,k-dicloro=N,N-di-isobu- 7 ! -
til-benzamida ~ 6§ 1-2 2 1-2 3-2 3-2 0-1-y
PA514 3,b-dicloro-N-m.butil-N- 6 1 0-1 2 5 43 0-16 O 23
15, secubutil-benzamida g 2;3 2 3 0 1=2
PA631 3',h-dicioro-}\'-etil-N-
secubutil-benzamida 6 2 2 3 3 3 - 0=1
PA325 3,b-dicloro-N-etil-N-n.
butil-benzamida 6 3 .2 2 Q-‘A 01 .0' E
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v
T8 9
0-1 -
3

26 =
0-1
3.2 3-2

1

(continuacidn)
0-1 O0-1

2 0-1
2 1-2

1.2

o Ne

0
0

0 243
1=2

3

43 0-1 6

~0-1
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TABLA 1 (continuacién)

Marca Producto 1/‘%_ A B ¢ D E P]/‘;f/a ¢ =
PA234 3,5-dicloro-N,N-di-secubu- 6 2-3 1-2 2 4 4 ‘06 0 1
til-henzamida 4 2 1 21 4 4 .0 4 O 1
' 2 1-2 01 1 4 4 '012 0 0
1 2-3 3-4
0=5 2-1 3=2
PA291 3,5-dicloro~N,N-dietil- 6 3-4 4 3 & 4 5 346
benzamida 4 3 3-4 3 23 3 3 3
o 2 23 3 2=3 12 2-3. 2a3
PA292 3,5-dicloro-N,N-di-n.bu=' 6 43 34 3 4 4 0-16 4 43
- _ 4 3-4 3-4 35 43 4. 0-13 43 2
til benzgmida > 3 2.3 2 3 4-3." 0 .
PA294 3,5-dicloro-N,N-di=n,butil-
benzamida 6 0=1 0-1 1 2 3 0
PA226 3-metil-N,N-di-secubutil- .6 2 1-2 1-2 4 4 06 o
benzamida 4 1-2 1-2 1 3 3-4 0
. 2 1-0 1 0-12-3 2 0
. 1 e
PA383 g-metil-N,N—dietilaﬁenzamé 6 2 3 2.0-1 0=t 2
N : %
PA38% 3-metil-N,N-di-n,propil- 6 -1 2 2 1-2 0s1 12
benzamida '
PA386 3-metil-N,N-di-n.butil-bem 6 3 1-2 2-3 0-1 O~1 0-1
zamida
PA385 3-metil-N,N-di-isopropil- :
6 12 2 1 1-0 0=1 0=1

benzamid%
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TABLA 1 (continuacién)

L B ¢ D B ,3n§§£ ¢ ¥ I: L M X 0
3 12 2 4 4 ‘6.0 1 0 0 1 o o0
2 i 4 .04 0 1 0 0 1 0 O
-2 0-1 1 4 4 ;032 0 0 G 0 1 0 0
2.3 3-4
2e1 32

4 4 3 4 & 346 4 13-4 4 4
5 5u4 5 23 3 33 5-4. . 5 2
25 '3 2.3 1-2 2-3.] 23 : ‘
A EE Aot "%-11 § 4 “q2 03 4 4
54 3-4 3 4= R 4=3 2 1 0. 2-3 - -
3 25 2 3 4370 : 34
31 001 1 2 3 O

2 1.2 1-2 &4 4 06 0 o 0 0
12 1.2 1 3 3=4 O
10 1 o-125 2 0O

> 3 2.0-1 0=1 2 )

1 2 2 1-2 0=1 1-2

3 1.2 2.3 0-1 0-1 O-1

4.2 2 1 1-0 O-1 0-1




0 [¢] 0 0 0 3 9 OOFOoZULqQ-TFiaw-f OpIOY ZhyVd
00F0ZUaq
¢ 0 0 o} 1 1 9 OXOTOTFII=C'Clz OpPFOR HOLVd
. R oDFozuaq
0 0 o o] [ 0 9 “OJIOTOTP-=5'C OPFOP Onkhvd
0dF0zZuUsq
0 0 0 o 0 o 9 ~0IoTOTP~‘L OpFoy opFov
N : . osfozugq
¢ 0 0 0 0 0 g 9 ~OIOTOTP~#'Z ODPEOR ThyVd
0 0 0 o] o] 0 9 odFozuagq~owoxq-g OpYOR LLSVd
o] o} o} 0 0 0 9 ©9Fozueq-oIo[o-f OPEOR GLHVd
. 0 V¢ ¢+ 2z -l -z
-1 2 -2 0 =0 ¢ g € -0 ¥ 4 2 2 ¢ muﬂEmwnopuuﬂnon&oamnmv
g=¥ ¢ z~¢ € 1 ot ¢=V¥ €2 9 -0 ¥ ¥ ¢ 2 ¢2 9 “NIN-0I0TOTII-CC T Fogva
0 2= 2= A [ S £
o] ¢ 2-¢ 1t I -2 2 .
< ¢ v L L 5 £ 1=0 ¥ P=¢ z-L | ¢=z 4 epruezuaq-1rdoxd ‘u-yp
¢ £-% z i z 2 9 0 ¥ ¥ =z L € 9 “N'N-0I0T0FI3-C¢C¢2 €OCVd
A I & =0 =0 1
S0 Y Y= L o~ L oz
0 0 0 0 0 o ..¢ o vooe-r et 4 [ epPFWRZULQ-TTINgnoaes
o} o 0 0 o) t 9 o ¥ v ooz=t L I 9 ~FP-N‘N-oxoroFa3-C*C'z QOCVdL
=/ . By/ ojonpoag woaen
& o] X Vid T I E 9 57 £ o a b € v /3%
(upyoenuyianos) 1 vigvy

"6T

‘0T

°S



56

10,

15,

TABLA 1 (continuacién)

: ke/ . » xg/
Marca Prpducto /ha. A 3 c D E F /ha. H I
PA300 2,3,5-tricloro-N,N-di= 6 1 1 1=2 4 4 o0 § . 0
secubutil-benzamida 4 1 1 12 4=3 ¢ 0 3 0
2 1 1=0 1 3e4 4a3 0 .
1 01 0w 53 3-4 0 .
PA303 2,3,5-tricloro-N,N- 6 3 1 2«1 ¢ 4 0-1 6 2
- - di-n,propil-benzamida 4 2-3 1 4.2 3=4 4-3 0-1 3 1
2 2.1 4 1 3.2 3
1T 1 1 1 12 122 o
PA302 2,3,5_tricloro-n,N- 6 23 2 3 4. 4 0a1 6 223 43 10
di-isopropil~benzamida 3 2 2 3 4 4 0-1 3 2 3 0-1
1 21 1-2 2. 43 3.4 o
PA439 deido 3-cloro-benzoico 6 0 0 o0 o o o
PA577 dcido J-bromo-bemzoico 6 0 06 0 o0 o o
PALLL deido 2,4-dicloro- 6 B 0 0 o o0 o
. bénzoice : ¢
Acido #cido 3,4-dicloro- 6 0 0 0 0 0 o
benzoico .
PA4LO 4cido 3,5-dicloro- 6 0 0 0 0 0 0
: benzoico ;
PA30OL 4eido 2,3,5-tricloro § 1 1 0 o o 3
benzqico
PALL2 doido J-metil-benzoico 6 1 0 0 o o 0
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De los datos registrados en la Tebla 1 se despren-
de que, en general, la actividag herbicida de las halo-
-(alquil)-N,N-dialquil—benzamidaq que no entran en la
esfera de este invento es considerablemente menos intensa
que la de los compuectos segun el invento. Se observaré

también que algunas de las halo-N,N-dialquil~benzamidas,

como por ejemplo la 3s5-dicloro-N,N-dietilbenzamidas,: 1a’
3,5-dicloro-N,N—di-n.propil—benzamida ¥y la 2,3,5-tric1§ro-
~N,N-diisopropil-benzamiga (compuestos que no estdn abarca~

dos por la fdérmula general de este invento), tienen uxd.

accidn herbicida muy difusa y ademés son muy activasy 'en

2

rarticular contra las gramineas infestantes, pero al Jeismo
tiempo ejercen una accidn fitotdxica de con51derable’1nten—
sidad sobre las plantas utiles y, en especial, sobre las
gremineas dtiles.

Por el contrario, lz aceidn fitotdxica de los pro-
ductos segun este invento, a pesar de que actuan intensamen-
te sobre las gramineas infestantes, carece de efecto sobre
las gramineas dtiles en cantidades de uso que son plenemente
eficaces contra 1las plentas infestanites.

Asimismo, los cfectos derivados de la accidn Tito-
toxica de los compuestos aducidos 2 comparacidn se manifies-
tan sobre las plantas, como ya s¢ ha dichon, de maners compl e~

tamente diferente..

El porqué una variacidn estructural de extensidn
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relativamente modesta puede conducir a una diferencia esen-
cial en el comportamiento y en los efectos resultantes, es
cosa que bodavia no se ha dilucidado.

Se ha observado también que las halo-(alquil)-
-N,N—diaiquil—benzamidas con wn alquilo de 4 dtomos dq;ggybo—
no distinto del butilo secundario son casi inactivas o !,
muachisimo menos activas que las halo—(alquil)-N,N-di—b;':
-secubutil-benzamidas y las halo—(alquil)—N-secubutii}SE
-alquil-benzamidas, hasta el punto de que no pueden utilizarse

para fines prdcticos.

» v

B la Tabla 2 se hen registrado los datos :a_i?;écti..
vidad de otros compuestos que se engioban an la claéqaébjeto
de este invento; dichos datos se han obtenido de prhébas
efectuadas con la misma técnica cue se utilizdé para las

pruebas de la Tabla 1.
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TABRLA IX

Marca - Producto kg/ A B c D T n kg/
‘ . B Fi ¢ E
/ha . /ha .
e T
PA215 3-cloro-N,N--di-secubu- * 6 1=2 1u2 1=2 3 3 _-1-# § 0O .
til-benzamida . .
PAL9L 3-yddo-N,N-di-secubutil- 6 3-4 4 3.4 4 4 %l g0 :
benzamida 4 1-2 3 2-3 4=3 4-3°* 9O 3 0 ¢
2 1 1 2 3 5 .0.0) : .
PA337/ 3-bromo-N,N-di-secubu~ 6 43 5 & 4 -0 ¢ o .
/3/Br til-benzamida 4 2-3 1 3 4 4Ty 3 0 o
2, 1 10 1 2 2_3. K O . -
PAUSY 3-bromo-h-clore-¥,N- 6 3 3 2 sy, lpd oo
di-secubutil-benzamida 4 1-2 1 12  3-4 45,01 5 0 ..
. 2 1 01 1 32 5. o) r
PA106 3,4-dicloro-N,N-di-secu- 6 3 3 3 4 4 0p 6 0 1 {
butil-benzamida 4 2 1-2 =2 3-4 34 0}
- 2 1 01 01 2 3.2 ¢ i
PA336 2,3-dicloro-N,N-di-secu- 6 3 4-3°. 4 4 0} 6 -0 <
butil-benzamida 4 3-4 2 3 4 4 0
"2 223 1 2 34 4-3 oy - -
PA214 2,4-cloro-N,N-di-secu~ . 6 3-4 3.2 3-2 4. " 4 0 6 0 ¢
butil-benzamida 4 2-3 2 -2 =4 3-4 Y
. 2 1 1 1 3=2 3 -0
PALI2 2,5-dicloro-N,N-di-se- 6 5 2 2-3 4 * 4 0, 6 0 2 C
: cubutil-benzamida 3 1 -2 3-4 & 0 3 o0 4 C
2 . 3 >
1 12 3
PA227 2,6-dicloro-N,N-di-secu- 6§ 4-3 2 Fud 4 4 0f 6 0 2 0
butil-benzamida 4 3 T2 2 3 3 0
) ' 2 1=2 Qw1 1 2 2 0
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TABLA %cont inuacidn}

32-

kg/

Marca Producto A B C D E.F X / G "
) . &,
/he /o2
PALSBL 3, l-dibromo-N,N-di-secubu- 6 2- 5 R
. til-benzamida 4 3_2 21’ 3 3;[' 453, :g
PA504 2-bromo-5-cloro~-N,N-di- 6 2 - = :
Je secubutil.-benzamic,la 4 1-2 s 2 : 3;4 344‘0-1
3 2-3 3:.0.
2 2«3 23,
PA518 3-bromo-k-fluoro-N,N-di- § 2 T
secubuti}-benzamid; 3 3 I 4.0
10. PA619 3-yodo=li=bromo-N,N-di- 6 01 0 0-1 3 3 0
- ‘secubutil-'benzamida
PA61L 3-yodo-4-cloro-N,N-di- 6 1 01 1 3 23 0
secubutil-benzamida .
PA6é6 B-bromo-f-cloro-N K-di- 16 1=2  O=i 0=
.secubutil-benzamiéa ; ) P01 3=4 4 0
PALSS 2,3,k-tricloro-N,N-di- " S
15. . secubutil-benzamida 4 3;4 4? 5 4 40 ,6 0 1-2
L -1 3 4 4 0 |'5 g o
2 0 07 1«2 3=4 4=3 0
' 1 2 Se2 ’
PA633 2,4,6-tricloro-N,N-di- 6 2 2.3 223 4 4 O
secubutil-benzamida
PA621 3,4,5-tricloro-N,N-di- 6 2 2 2 4 4 0
secubutil~benzamida : ’
PA525 3-bromo-N-n.butil-X-secu- 6 1-2 0-.1 1 3 3.4 0

butil-benzamida

B VSO .
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TABLA IT (comtinuacidn)

‘Marca Producto }/:ié A 3 c B Eo., P 1/(15;5'{ c x
PA624  3,k-dicloro-N-secuamil- 6 2 2 1.2 3 3.0 ‘.
-N-secubutil-benzamida .o ,
PA566 3,h-dicloro-N-isobutil- 6 3 2-3 3 423 4 O=1
. ~N-secubutil-benzamida :
PA234  3,5-dicloro-N,N-df-secu- 6 2-3 1-2 2 4 i 0 | 6 o0
butil-benzamida 4 2 1 2= 4 4 0 4 0 1
, 2 1-2 0-1 1 4 4. -0} 2 0 ¢
1 2=3 | 3-4
0.5 2-1 '3
PA300 2,3,5-tricloro-N,N-di- 6 1 1 1-2 & 4 o |86 1
secubutil-benzamida 4 4 1 12 4e3 4 o | 3 0
2 1 =G 1" 3-4 4=3 O
1 0=l Q=1 0=t 3 3«4 0 {.
' PA338 2,4,5-tricloro-N,N-di- 6 -2 -2 2 3.4 3-4 0=1] 61’- ) ¢
: secubutil-benzamida 4 3 3 3 -0 1
. 2 2-3 2~3 ,
PAS1h 3,h—é’icloro-N—secubutil— "6 1 C=-1. 2 3 4w’ Qe t g - o 2;_
.=N-n.butil-benzamida 4 2-3 3 3 0 1
7 . 2 1 2 i
PALBY 3-brg'mo-2&-cloro-h',"-di-se— ) 3 3 2 3.4 4 0-1) 6 0 1
cubutil-benzamida 4 3=d  A-F 3 0
, 2 32 3 z
PALLS 3-cloro-4-metil-N,N-di- 6 2 3-4 4 4 4 O0=1f 6 0 1
secubutil-benzamida 4 1 2 2-3 34 L3 o 3‘ 0 o
2 o0t 1 1 3 34 0 ;
PA226 3-metil-N,N-di-secubutil- § 2 1.2 1=2 & L 0 6. 0
benzamida 4 : 3 Zeg o}
’ ‘ 2. 2-3 2
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1 4 4.0 2 c 0.0
2=5 . 3=% L
21 32

-2 & 4 0] 6 1

1-2 43 4 0 | 3 O

1T 34 4-3 0

0-1 5 ‘3«4 O |,

2 3.4 3-4 0-1] 6" 0. 2
3. 3 .3 0 1
2e3 23 l

2 3 43 0-11! 6 0O 2-3
23 3 i3 o 1.2
1T 2 !

2 3.4 £ o=t 6 0 1
34 4-3 3 0
52 3 ,

4 & 4 01§ 6 0 1

2<3 3.4 4-3 O { 3 0 0O
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A TABLA II (continuacidn)

Marca . Producto l/cg;é A 3 c D g

Fle/ o . E
>, ha .
PA233 3,b-dimetileN,N-di-secu~ 6 .2-3 2 2 4 £ 0]l 6 o
butil-benzamida : 4 3 =4 -
: : 2 2-3 3 3 0
PA4B1 3-metil-l-bromo-N,N-di- 6 2-1 3 2-3 43 34 O-i 6 0 1=t
secubutil-benzamida 3 0 0
PAK2 mercla de tricloro-N,N- 6 4-3 4 3l 4 4: 0l 6 1 2-3
‘ . di-secubutil-benzamidas (2,, 4 3 3 3 4 4. 0} 3 0 2
3,6 C14=75%; 2,3,5 Cl3=25%) 2 23 122 2 4u3 43 0 :
PAK1  mezcla de monocloro-N,N-di- 6 3 3.4 2-3 3-4 4 O0-1] 6 O
sccubutil-benzamidas (3 c1 4 2 2 2 3 +3-.013 0
=83,1%; 2 c1 = 14,1%; 4 ci T
2%} 2 01 0 0.1 12 1.2 o0
PAK3 mezcla de dicloro-N,N-di- 6 3 2 3 4 4 06 o
secubutil-benzamidas (2,5 4 32 2 3=2 4 4 o -
C1,=70%; 2,3 C1,=23%; 3,4 2 2 1 1-2 3 3 0
012=7%) _ 2=<
PAK & meZcla’de tricloro~N,N-di- 6 3-2 1.2 2 4-3 4 0 6 0
secubutil-benzamidas (2,4, 4 2 1 1-2 43 4 0
5 c—13:=66%;, 2,3,4 013=33%) 2 1 0=1 0-1 3 3-4 0



1T (continuacién)

34 -

U T
a

D R F ¢ -°F I L 34 ¥ 0
- . {/ha V
L2-3 2 2 4 £ 0]l 6 0O 0 0 1 0
3 34 ,
2-3 3 3 0 .0 0 0o 0
241 3 2.3 43 3-4 0= 6 0 1-2°°0 0 1 o 0
3 0 0 0 0 0 0 0
43 4 34 4 4 0|6 1 2-3.3-4 3 3 0 O
5 3 3 4 4. 003 o0 2-.3 2 1 0 0
23 1=2 2 4=3 43 0} .
3 34 2-3 3ek 4 O-1] 6 O ‘0. o 0o o o©
2 2 2 5 «:35-.013 0 L0 0 0 0o 0
01 0 0-~1 1=2 1-2 0
3 2 3 4 4 ol 6 © 0. 0 0 0 0
3=2 2 5=2 4 4 L I
2 1 1.2 3 5 0
3.2 1.2 2 43 4 0|6 0 0. © 0 o o0
2 1 12 4=3 4 0
1 01 0-1 3 3«4 O
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. continuacidn se ilustra con mds detalle la gama
de actividad del Pi 106, aunque, como ¢s 1ldgico, los datos
que se indican dcben tomarse meramente como ejemplo demos-
trativo de la actividad herbicida de este producto y por

lo tanto deben considerarse como no limitativos del invei-

- N
PR

t0, cuyo dominio incluye el uso de este herbicida tamh%éh
contra otras malas hierbas y otros cultivos agricolas.ng
resefiados aquf, lo mismo que procedimientos particulares de
tratamiento roqueridos por necesidades accidentales déi
desherbamiento.

In la Tabla 3 se exponen los datos sobre iéuécti-
vidad herbicida contra las hierbas infestantes, miegtfas que
en la Tabla 4 se registran los datos concernientes a2 la
actividad sobre las especies utiles de los cultivos agrico-
las. Pn la evaluacidn se ha seguido el criterio explicado
previamente, El producto se csparcid por el terreno un dia
después de la siembra, en cantidades de 1, 3, 6, 8, 10, 12
v 14 kg por hectdrea.

En el caso del gladidlo, el tratamiento se efec-

tud después de enterrar los tubéreulos.
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TABLA 3

Especie infestante

Dosis en kg por ha. {

) 1] 3|6]8 |10 |12 |14
Panichum Dichotomi florum M. 2¢)3/4) 4| 4 | 4 4 | 4
;igitaria sanguinalis I, 2/314/3] 4| 4 4 4 i €"4
Sorghum sp. 1 3 4] 4| 4fa |2
Echinochloa crus-galli R;S. 0/1 31 4] 4 4 4 | 4
Setaria glauca L. 23 314 4| 4] 4 4
Papaver rhdeas L. ot 1 2. 3 4 4 4
Amarenthus retroflexus L. <0 [1/2} 314/3| 4 | 4 4
Chenopodium album L O 11 }{3(2/3} 3 3 3/4
Brtemisia vulgaris L. O 11 13)13 1} 3 {4314
Portuleca oleracea I, 0 J1/2} 3 |3/4} 4 4 4
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Especie de cultivo Dosis en kg por ha:
103)6)8110 |12 |14
haseolus vulgaris L. (habichuela) o 0l o] o 0 o/i::6/1
Pisum Sativum I. (guisante) ototofol o] el o
Brassica oleracea .. (col) O 10j(0/1 111/ l/%- 2
Soje Hispida L. (soja) 0O10[0] 0} 01 Q/i,'Q/l
Hordeum vulgare L. (cebada) OJlololo0o]on C)d: 0/1
Zee mais L. (mafz) 0O jo0jlo0}]o0 0 |0/1] 1
Beta vulgaris I. (§§3g§ig$§) ofolal1]ie] 2 |os
Gladiolus sp. O 1o0jo}o 0 0 0
friticum vulgere (trigo) O J0 0 f0/2]0o/] 1 1
Prassica napus L. (colza) O 10 |1 3/2f2/3] 3 |3
Dryza sativa L. (arroz) O |0 {o.}to 0 0 |0/1
ivena sativa L. (avena) 0 Jo oo lona 0/1 |1
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Los compuestos segin este invento son liquidos _
0 s6lidos cristalinos, por lo gener:zl ligeramente solubles
0 ‘practicamente insolubles en agua y solubles en los disol-
ventes organicos comunes. Como se sabe, por la necesidad de
distribuir pequefias cantidades de principios activoslé;é
grandes extensiones superficiales, los herbicidas no .deben
usarse como tales en el desherbamiento, sino que deﬁbq‘gti—

lizarse composiciones que los contengen junto con substan~

LIS

cias sélidas inertes que actuen de vehiculos y de diluentes,

LT

0 junto con otras substancias que faciliten su dispergidn
en un medio de dilucidn tal como el agua, antes dellﬁ@%.

. Segin las condiciones ambientales ¥y los ;Qéérsos
técnicos disponibles, puede darse preferencia a un;%iﬁo de
composicion sobre otro.

Pueden usarse composiciones sélidas o liquidas.

" Las composiciones sélidas en forma de grénulos se preparan,

ya sea mezclando perfectamente la substanciaz active con
vehiculos sdlidos inertes (como bentonita, carbonato cdlcico,
vermiculita, atalpulgita, pirofilita, sepiolita, fosforita,
superfosfatos, etec.), ya sea rociando la substancia activa,
disuelta en un disolvente voldtil, sobre el vehiculo granu-
lar, mezclando el conjunto y secando luego los grénulos,

El contenido de substancia activa puede variar den-
tro de muy emplios limites; por ejemplo, entre 0,25¢ y 80¢,

pero preferentemente entre 0,5% y 20%. El tamefio de las
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particulas del vchieulo granular puede variar de Cy1 mm
a 4 mm, pero preferentemente ge 0,15 a 0,7 mm.

Las composiciones granularcs sec hallen entre las
preferidas porque su distribucidn sobre el terreno puede
efectuarse usando equipo del que ! ‘normalmente se dlspone on
las granjas agricolas. Tas composiciones pulverulentas
Pueden prepararse recurriendo a la téenies menc1onaaa'agtes,
empleando como vehiculo el fosfato cédlcico, el carbonato
cdlcico, el caolin, la bentonita, la tierra ge batan, el
talco, la pirofilita, el silicato cé1c1co, el superfosfato,
etc.; ¥y moliendo el pPolvo grosero hasta alcanzar la £1nura
deseada. '

Los llamados "polvos humectables¥ se obtiénén
incorporando & los Polvos uno o més agentes surfactantes,
Por dispersidn en ol agua de estos polvos humectables, es
posible obtener “uspensiones acuosas e las concentraciones
de substancia activa que se desewn. FEstag dispersiones
acuosas se raocian sobre ¢l terreno,

Se preparen composiciones emulsionables 1liqui-
das disolviendo 1g Substencia activa en wn disolvente iner-~
te, de Preferencis ligeramente soluble en agua, como por
ejemplo benceno o tolueno, y afiadiendo un agente surfactante.

Cuando cestas composiciones se afiaden al agusa,

Se obtlenen emulsiones en las que la fase de disolvente

estd dispersa en la fase acuosa, mientras que la substgncia
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acfivé se mentiene disuelta en la fase dispersa.

De esta manera se obtiene una distribucidn unifor-
me de la substancia activa en la composicidn acuosa que se
rocla sobre el terreno.

En la preparacién de los polvos humectables y,

G
AR

los concentrados emulsionables se utilizan agentes emulgen-
tes y dispersantes del tipo anidnico, no idnico o caﬁiénico.

Entre los agentes del tipo anidnico cabe>seﬁélar:
el sulfonato sédico de dodecilbenceno, el sulfonato edleico
de naftaleno y el sulfato de laurilo; del tipo catiéﬁico
activo pueden usarse compuestos de amonio cuaternéy%&é,
como el vbromuro de cetil-piridinio, el cloruro do dodecil-
bencil-metil-amonio y el cloruro de di~(hidroxietil)-
-bencildodecilamonio. Intre los agentes no idnicos cabe
sefizlar los productos de condensacidn de dxido de etileno
con alcoholes, eminas, deidos grasos y alquil-fenoles
alifaticos. Todos estos compuestos se hallan con facilidad
en el mercado.

La preparacidn de composiciones de cualquier
tipo que contengan compuestos de este invento no presenta
ninguna dificultad, por cuanto pueden prepararse facilmente
utilizando los modios conocidos en la téecnica. Si se desea,
o estas composiciones pueden incorporarse herbicidas con
actividad algacida complementaria o pesticidas, fertili-

zantes, etc,
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El uso de cualquier tipo de composicidn, indepen-
dlentemente de las técnicas que se sigan en el desherba-
miento, entra deniro del dominio de este invento.

Entre los tipos preferidos de composiciones cabe
sefialar, con fines ilystrativos Perd no limitativos, unk%y&

cuantas: e
e

Granulado: PA 106, 5%; di-iso~octilsulfosuccinato sédi- .

co, 1%; bentonita en grénulos con didmetro comprendldo’?
en el 80% entre 1 y 0,5 mm, 94¢,

Se prepara adecuadamente disolviendo 5 partes de
PA 106 + 1 parte de di-iso~octilsulfosuceinato sédico en
1 parte de cloruro de mebtileno ¥ rociando luego la solu016n
sobre el vehiculo granular, hasta lograr la absorcidn com-
pleta. Iuego se.separa el disolvente por evaporacidn hs
se le recupera.

Grenulado: PA 106, 5%; sepiolita en grénulos de didmetro
comprendido por término medio entre 0,5 ¥y 0,25 mm, 95%.

La mezcla se prepara, ya sea mezclando directemen-—
te, ya sea rociando gsobre el vehiculo granular la substancia
active disuelta en un disolvente. .

Aceite emulsionable: P4 106, 50%s xileno, 30%; Soprofor NPA
(grasa oxietilaga y sulfonado), 20%,
Se prepara mezclando directamente los componentes,

con agitacidn,

Aceite emulsionable: PA 106, 50%; xilcno, 40%; Atlox 5848,
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6%; Atlox 8916 P, 4% (derivados de dsteres polioximetilen-
~-sorbitdnicos de deidos grasos y sus derivados resinosos
en mezcla con sulfonatos de alguilarilo).
Se prepara por mezcla directa de los componentes,
5., con agitacidn. SR
Las cantidades que se utilizen en el desherbaﬁien-
to variaen considerablemente en relacidn al contenido d€1j¥
prinecipio activo, la especie de las Plantas y la téonicg de
tratamiento. Por término medio, estas cantidedes deben ger
10. tales que suministran de 1 & 10 kg de principio activo. por

e

hectdrea de terreno. RS

La peticionaria ha utilizado con my buen ;ésgl-
tado, por ejemplo, composiciones granulares que contéﬁ{;n
5% de uno o mds de los compuestos segun el invento para
15. desherbar del arroz la Echinoclos crus-galli y el fanicum
dichotoniflorum, gramineas infestantes gue predominan en
los arrozales, aplicdndolas en tales cantidades gue se sumi-
nistraran al terreno de 2 a 10 kg de principio activo. In
este caso se aprovecha la marcads accidn selectiva de los
20. productos de este invento respecto a estas plantas infestan-
tes.,
Los expertos en la materia saben perfectamente
que el desherbamiento 34 arros implica dificultades particu-
lares, tanto por lo que atafie a la estrecha afinidad botdnica

25+ de las malas hierbas con la planta util, como por lo gue
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atafie a las condiciones ambientales particulares del cultivo
del arroz.

Como se sabe, ol desherbamicnto de estas plantas
pardsitas puede efectuarse en postemergencia o en preemergen-
cia. En este ultimo caso, el herbicide dcbe ejercer su
accidn sobre un campo sumergido o inundsdo, pues los ébgpar-
timientos de los arrozales se inunden inmediatamente q§§§ﬁés
de la siembra; el herbicida, por tanto, debe poseer Qg?ag—

> %5

teristicas especiales ademds de la accidn selectiva,Aégu
decir, debe tener accidn persistente en este ambientéigérti-
cular, no debe ser voldtil y debe ser muy poco solubiéfén
el agua, dado que en las zonas de los arrozales exié%é:ﬁna
renovacion continua del agua y el sgua que rebose ofééié
puede alcanzar otros cultivos existentes o puede ser ueili-
zada para el riego u otros fines semejantes., El herbicida,
por consiguiente, debe quedar uniformemente distribuido en
el terreno también en estas condicioncus particulares y
debe ejercer su accidn por periocdos de tiempo prolongados.

Resulta extremadamente dificil hallar combinadas
en el mismo producto todas estas caracteristicas con una
accidn herbicida, -

La peticionaria ha descubierto gque los compuestos
comprendidos por la férmula general I tienen los requisitos

necesarios para ser usados por los cultivadores con plena

satisfaccidn en este campo particular de aplicacidn.
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Fl desarrollo de las especies indicadas antes
queda prédcticamente inhibido cuando la plentita se halla ~en
la fase de "brote".

El desherbamiento puede efectuarse antes de la
stembra o después de la siembra. Fn cualquier caso se obtie-
ne la detencidn permanente del desarrollo vegetativo yiigi
extincidn consecutiva de las plantas infestentes, mien%%és
que el arroz permanece completamente intacto. f%;ﬁ

Es éste otro aspecto del invento que tiene gren
importancia técnica y econdmica, como sc ilustrard a conti-
nuacidn por medio de algunos ejemplos de cardcter no :limi-

tativo [ 3 "n Rt Py
EJEMPLO 1

Se prepard una serie de macetas llenas de tierra
de arrozal,

En estas macetas se sembraron luego Echinocloa
crus-gelli y arroz. Iuego se sumergid le tierre con 10 cc
de agua e inmediatamente despuéds se esparcieron uniformemen-
te sobre el fterreno sumergido composiciones granulares que
contenian, unas 2% de PA 234 y 48% de fosforita y otras
5% de PA 234 y 95% de bentonita, en gosis graduadas de
O a 8 kg de principio activo por hectdrea.

Las macetas de'ensayo se mantuvieron en ambiente
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acondicionado, con temperatura y fotoperiodo controlados.

S¢ comprobd que con una dosis de 3 kg/ha de princi-
pio activo y mds, se inhibia totalmente ¢l crecimiento de la
Echinocloa crus-galli, mientras que ¢l arroz se mantuvo
intacto incluso con la mdxime dosis.

EJEMPLO 2 o

En unos cuencos de 2 m2 que chntonian tierf%iée
arrozal se sembraron arroz y Echinseloa crus-galli, ﬁéspués
de sumergir el terreno con 10 em de agua, se efectuq;é;:tra-
tamientos distribuyendo uniformemente sobre la tierréi@ia
composieidn granular que contenia 5% de PA 300 y 95% ég{
bentonita, en dosis equivalentes g 0 - 4 -6 -8 kg de"
principio activo por hectdrea, Las observaciones periddicas
Siguientes demostraron que el arroz se desarrollaba regular—
mente en todos los cuencos, excepto en el cuenco testigo,
donde su desarrollo ogiaba entorpecido por el crecimiento
rival de la Echinoclos crus-galli., En los cuencos tratados
no se desarrolld ninguna planta de Echinocloa crus-galli,
mientras que en el tueneo testigo el erfecimiento de la planta
infestante fue vigoroso, igual a 33 plantas de Echinoclos

crus-gaelli por metro cuadrado.
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EJEMPLO 3

En esta prueba se utilizd una composiecidn granular
de PA 106 que contenia 5% de principio activo y 95% de
bentonita; el tratamiento se efectud en un arrozal con zZonas
de 900 a 1000 m2, sobre terreno desnudo, inundado pocg~ggﬁes
de la siembra del arroz. Se utilizaron dosis de granﬁiéab
equivaféntes e 4,6, 8 y 10 kg de substancia activa po%tﬁecté_
rea de superficie. 2
das el grado de infestacidn de la Echinocloa crus-gelli—era
considerable, equivalente a 2500 planitas por &drea, f;éi'
desafrollo del arroz estaba entorpecido por el creciﬁi@nto
rival de la plante infestante, en las zmonas tratadaé:?gn
6 kg de PA 106 el desherbamiento pude considerarse como total

para todos los fines prdcticos. In todas las zonas tratadas

el arroz hebia crecido -wvigorosamente, sin experimentar ningin

dafio ain cuendo se aplicaron dosis superiores de herbicida.
En prueba siguiente en parcela, efectuada en campo

abierto sobre zonas de 80 m2

plantadas :de arroz, cuando se
usé una composicidn granular que contenia 5% de PA 106 y
95% de bentonita en diversas dosis crecientes, no pudieron
observarse en el arroz efectos fitotdxidos ni siquiera & la
dosis de 30 kg de substancie activa por hectdrea.

Siguen unos ejemplos de la preparacidn de los com=
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puestos segin este invento y de las dos N-secubutil-N-alquil-

-aminas no sefialadas en la literatura.

Preparacidn de la 3~bromo-N,N-di-secubutil-benzamida:

En un matrez de 150 cc, provisto de refrigerador
de reflujo, se introdujeron 10 g de cloruro de 3-bromgF:5;
~benzoilo disueltos on 25 cc de C6H6 anhidro y una so%égign
de 6 g de di-secubutilamina en 10 cc de Celg anhidro{afgl
459 g de trietilamina, y luego se calentd el conjuntd)éfr
temperatura de reflujo por una hora aproximadamente. hK,conti-
nuacidn se dejé enfriar la mezcla hasta la temperatura del
ambiente y se climind el disolvente bajo presidn redﬁéiaa.

Se lavdé la mezcla con ague aciduleda y 1uéé6€éon
agua "y se la cxtrajo con éter etilico. EL extracto_énéreo
se secd sobre Na,S04 anhidro y se filtrd y luego se elimind
el disolvente bajo presidn reducida., Se sometid el residuo
oleoso a destilacidn fraccionada a 0,05 mm de Hg y se recogid
la fraceidn que pasdé a 153-1542C. Se obtuvieron asi 14,7 &
de un destilado constituido por 3~bromo-N,N-di-secubutil~
~benzamida,

El andlisis dio: C calculado 57,70%, ¢ hallado = 57,79¢%

7,10%, H hallagdo 7,28%.

]

n
]

H calculado

Preparacidn de 3:5=dicloro-N,N~di=secubutil-benzamida:

En un matraz de tres tubuladuras ¥ 2000 cc de
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capacidad, enfriado por fuera con hielo, se introdujeron
100 g de deido entrenilico seco y bien pulverizado, suspen-
didos en 400 cc de benceno anhidro.

Por un embudo scparador se afiadid = la masa,

con agitacidn enérgica, una solucidn de 100 cc de S0.01

272,

cn 200 cec de benceno anhidro. Ia adicidn se efectud eﬁiﬂ%
periodo-de tiempo de una hora aproximadamente. Luego~§é:
hirvid la suspensidn en reflujo por 5 hores, prosiguiéﬁ&&g
todavia la agitacidn, Durante esta operacidn se obsefég’
un intenso desprendimiento de HCL. Iuego se enfrid la-mesa,
se la diluyé con un volumen igual de ligroina, se 1a1§§i6
reposar a 0¢C por una horz y finalmente se 1la filtré{iﬁ%yén-
dola con ligroina. Despuds de secar el precipitado,i?éple
traté con 1500 cc de deido clorhidrico al 8%, con agit;;ién
constante y ".calentamiento hasta 50-602C. Tuego se filtrd
el conjunto, con lo que se obtuvo wna Ffreceidn insoluble,
constituida por unos 50 g de deido 3,5-dicloroantranilico
bruto (punto de fusidn, 200-2302C); después de cristalizacidn
en etanol/agna, se obtuvieron alrededor de 38 g de dcido
3s5=dicloroantranilico, con punto de fusidn de 230 a 231¢C,
10 g del deido 3,5-diclorosntrenilico se disolvie-
ron, por adicidn en bequefias porciones, a la temperatura
emblente y con agitacidn, en 75 cc de H2SO4 concentrado.
Luego se enfrid ¢l conjunto ¥y mientras se mentenia la tempe-

ratura a 02C, se le afiadieron, con agitacidn vigorosa Yy en

pPequefias dosis, 7,5 g de NaNOQ. Terminada la adicidn, se
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prosiguid agitande por 2 horas nés, micntras se mantenia
todavia la temperatura 2 00C. Luego se virtid la masa en
chorro delgado sobre hielo y se la filtrd, cuidando de que
su temperatura no excediera de 0°C (se¢ actua siempre en pre-
sencia de hielo).

Le solucidn asi obtenida se afiadid luego eniééqae-
fias dosis a un volumen doble de etanol hirviente, mientras
se mantenia ¢l conjunto en agitacidn. o cuanto huboféééaéo
el desprendimiento de nitrdgeno, se enfrid ol conjuntoy..se

le diluyd con agua y, despuds de 2 horas de reposo a 02C,

,,,,, ER

se £filtrd por lavado con Hy0. Se obtuvieron asi 7 gid?
producto bruto, con punto de fusidn dc 184-1872C, Eéggé
producto se cristalizd luego en etanol/agua. ;

B un matraz de 150 ce, provisto de refrié;}ééor
de reflujo, se introdujeron 7 g de dcido 3,5-dicloro-benzoico
¥y 20 g de SOCl2 ¥y lucgo se sometid ¢l conjunto a calentemien-
t0 en reflujo por una hora aproximadamente, 4 continuscidn
se ¢limind bajo presidn reducida, en un evaporador giratorio,
el exceso de S0Cl,. FEl aceite que quedd, despuds de purifi-
cado por destilacidn fraccionaga, se tratdé con CgHg enhidro
¥ al residuo so afiadid una solucidn de 1}5 g de di-secubu-
tilamina en 10 cc de CgHg anhidro y 3,7 g de trietilamina,
mientras se mantenfa el conjunto a temperatura de reflujo
por una hora aproximadamente. A continuacidn se dejd

enfrier le mesa hasta la temperatura embiente ¥ se¢ elimind
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el disolvente bajo presidn reducida. Ta masa que quedd

se lavé con agua acidulada y lusgo con agua y por dltimo se
extrajo con éter etflico. El extracto otdreo se secd sobre
Na2SO4 anhidro y se filtrd. Eliminando el disolvente bajo
presidn reducida, se obtuvicron 9,9 g de cristales blancoama~

rillentos, constituidos por 3,5-dicloro-N,N—di—secubut&iiﬁ
-benzamida. . e

~,

Se disolvid la masa en une cantidad minime 45 -
CoHsOH hirviente y luego se la enfrid hasta 02C. Se obtu-
vieron asi 8,9 g de cristales blancos, con punto de fusidn

de 122 a 123-0-00 : '{"':‘

e
El anéliSiS diO: s NAs.

an  asn

238 °

59,61%, C hallado = 59;86¢
7,00%, H hallado

C caleculado

7,03¢.

H calculado

Preparacidn de 3;4-dicloro-N-secubutil-N-n .butil-benzamida:

& un matraz de 250 cec, provisto de refrigerador
de reflujo, se introdujeron 24,9 g de cloruro de 3,4-diclo-
robenzoilo disueltos wun 30 cc de Cglgenhidro, una solucidn
de 15,3 g de N~sccubutil-N-n.butilamina en 20 cc do ~ Cglg
anhidro, y 13,1 g de trietilamina. Iuego se calenté.esta
masa & temperatura dc reflujo por una hora aproximadamente.

Después de onfriar el conjunto hasta la temperatu-
re ambiente, se climind el disolvente bajo presidn reducida

en un evaporador giratorio, se lavd la masa con agua acidu-
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lada y luego con agua y sc la cxtrajo con &ter etilico.

Se secd el oxtracto etireo sobre Na2804 anhidro,
se le filtrd y se ¢limind el disolvente bajo presidn reduci-
da cn un evaporador giratorio. El residuc elcoso se sometid

a destilacidn fraccionada a 0,02 mm de Heg y se recogiénla

«
.....
+

fraceidn que pasé a 139-140¢C. Sc obtuvieron asi 30,5 é-.
de destilado constituido por 3’4‘di010T0—N—Sccubutil-ﬁ;;
-n.butil-benzemida. o
El andlisis did: C calculado = 59,61%, C hallado = 59j24%
“&,86%..

3, -

H calculado = 7,00%, H hallagdo

Preparacidn de 2,3,5-tricloro-N,N-di-secubutil-benzaride:

Se propard c¢l dcido segin la tdenica conceida,
mds particularmente segin Cohen J.B., Dakin H.D., SS;; 81,
1331 (1902).

En un matraz de 250 cec, provisto de refrigerador
de reflujo, sc introdujeron 10 g de cloruro de 2, 3;5-triclo~
robenzoilo en 20 cc de 02H6 anhidro, una solucidn de 5,3 g
de di-secubutilamina en 7 cc de Colg anhidro y 5 g de
trietilamina y se calontd esta masa = temperatura de reflujo
por una hora aproximademente. Iuego se la dcjé enfriar
hasta la temperatura del ambiente y se climind el disolvente
bajo presidn reducida en un gvaporador giratorio., A conti-
nuacidn se lavé la masa con agua acidulada y luego con agua

¥ se la extrajo con éter etilico. EL cxtracto etéreo se
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secG sobre Na,80, enhidro y se filtrdé. Eliminando el disol-
vente bajo presidn réducida sc obtuvieron 12,6 g de crista-
les amarillentos, constituidos por 2,3,5-tricloro~N,N-di-
~-secubutil-benzamida.,

A continuecidn se disolvid la masa cristalina en
la minima cantidad de 02H5OH hirviente y se la enfrié;hgsta
02C. Se obtuvieron asi 11,5 g de cpristales blancos, 8§ﬁ;

o

punto de fusidn de 111-1129C. -

It

X |
Ut
N
R

El endlisis dio: C calculado = 53,51%, C hallado

5,99%, H hallado
31,59%, C1 haellado =~71-;56%,

H calculado

]
w¥
.a;
(o]
N

Cl calculado

L
Ta B4 g

Preparacidn de 3-cloro—4-metil-N,N-di-secubutil-benzgiiidas

o A=
L PP z

En un matraz de 150 cec, provisto de refrigzérador

de reflujo, so depositaron 17,1 g de 4cido 3—cloro—4—ﬁetil—
-benzoico (preparado sogin la patente francesa Ne 835.727)
¥ 55,5 g de 30012} Sc hirvid ol conjunto en reflujo hasta
disolucidn completa y luego se mantuvo la ecbullicidn por
30 minutos mds. A continuacidn se elimind en vacio el
exceso de SOCl2 ¥y se sometid el residuo a destilacidn frac-
cionada a presién de 0,2 mm . de Hg. Recogiendo la fraccidn
que pasé a 952C, se obtuvieron 17,9 g del cloruro del dcido
3-cloro-4-metilbenzoico.

A estos 17,9 g de cloruro de dcido 3—c10ro-4—f

-metllbenzolco, disucltos en 60 cc de benceno anhidro, se
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afiadieron 12,9 g dc¢ di-secubutilamins disueltos en 15 ce
de CgHg anhidro y 12,3 g de trictilamina., TLuego se hirvid
el conjunto en reflujo por una hora, se le dcjé enfriar"
hasta la temperatura ambicnte y se concentrd la masa reac-
cional hasta sequedad, bajo presidn rcducida. .

Se lavé el residuo con agus acidulada y luégSJ
con agua y se le extrajo con dter etilico. 8Se secd éi“
extracto etéreo sobre Na 80, enhidro, se 1o £iltrd iﬁsgfeli—
miné el disolvente bajo presidn reducida.. El residué}oleoso
se fracciond a presidn de 0,05 mm de Hg y'se recogid la
fraccidn que pasd a 143-1442C. Se obtuvieron asi 26,5 g
de 3-cloro-4-metil-N,N-di-secubutil-benzamida, - -..

- 64,93%

oo

El : andlisis dio: C calculado = 68,19%, C hallado .
H calculado = 8,55%, H hallado = 8,83%.

Las dos aminas asimétricas, desconocidas, que se
usan para preparar los compuestos segin este invento se han

sintetizado de la mancra siguiente:

Preparacidn dc la N-sccubutil-N-gecuamil-aming:

En un matraz de 150 cc, provisto de refrigerador
de reflujo, se efiadicron a 14,6 g de mono~-secubutilamina,
disueltos en 15,5 cc de C2H50H, 30 g dc 2-bromo-pentano.
Iuego se hirvid esta masa a temperatura de reflujo por
10 a 12 horas y a continuacidn se la enfrid, se la neutrali-
zé con H2804 diluido y se evapord el conjunto hasta seque-

dad.
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El residuo asi obtenido se tratd con un exceso de
solucidn de NaOH al 15% y luego se efectud 1o extraccidn con

tres porciones sucesivas d¢ éter etilico.

.

Los extractos etéreos, combinados, se lavaron con

agua, se secaron sobre Na2304 anhidro y se filtraron. .Luego

se eliminé el &ter por evaporacidn, se destilo el rééi&uo

bajo pre51on atmosférica y se recogio la fraccidn qug paso

a 160-1612C. D

~

Se obtuvieron asi 15,75 g de N-soccubutil-f="

-secuamil-amina, - R

"l.'

(cristales, en éter de petrdleo). El andlisis de@hpyprato

dio: ¥ﬂ?,,
C calculado = 48,58%, C hallado = 48,22%
H calculado = 6,50%, H hallado = 6,40%.

Procediendo tal como agqui se ha descrito y utili-
gando 2-bromopropano como substancia alquilante para la
mono~secubutilamina, es posible obtener N-iso-propil-N-
-secubutilamina con punto de ebullicidn de 112-1140C
(a 760 mm de Hg)s y el clorhidrato, con punto de fusidn
de 139-1402C (cristales, en etanol/éter).

El andlisis del clorhidrato dio:
55543%, C hellado
11,96%, H hallado
23,47%, Cl hallado

C calculado 55,41%

11,97%
23,38%.

H calculado

Cl calculado
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A continuacidn se cxponen varios datos referentes

& la toxicidad para los animales dc sangrc caliente de

algunos de los productos scgin este invento:
) &

mida

per o3, en
Marea Producto DL 50 1s ?été, en
7 mg/ ke
PA 484 | 3,4~dibromo-N,N-di-secubutil- T
benzamide 2:550
PL 489 | 3-bromo-4-cloro-K,N-di-secubu~ oo
til-benzamida 2.500
PA 631 | 3,4-dicloro-N,N-di~sccubutil- -
benzamida 930
PA 300 | 2,3,5-tricloro-N,N~di-secubutil- -
benzamida 2,000
PA 234 3,5-dicloro—N,N-di—secubutil—benqg
mideg 2.000
PA 106 3,4-dicloro-N,N-di—secubutil-benzg

1.450
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REIVINDICACIONES

Descrito el Objeto del presente invento, se declaran
nuevas y de propia invencidn las siguientes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patentes italianas nums.
22.494 A/67 del 9 de Noviembre de 1967 y 22,207 A/68 del

8 de Octubre de 1968, existiendo en ellas unidad de invencidn.

1. Método para combatir el desarrollo de las plantas
indeseables, caracterizado porque se hace reaccionar los

cloruros de los deidos halo-(alquil)-benzoicos de la fdérmula

donde
X = cloro, bromo, yodo o CH35
Y = hidrégeno, cloro, bromo, yodo, flidor o CHyj
n=128 2;
% = alquilo con 1 a 5 dtomos de carbono; y pera n

2, X o ¥ # CHy, | ‘
con la di-secububilamina o con una secubutil-alquilemina, Ob-
tenidndose N-secubutil-N-alguil-benzamidas que corresponden

a la fdrmula
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CON e

N '
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(Y)
n

donde X, Y y n tienen el significado antes indicado,

Z = alquilo con 1 a 5 dtomos de carbono;
las cuales como componente activo, solas o en mezcla entre si,
y asociadas optativamente, a otra substancia u otras substan-
cias que tengan accidn herbicida complementaria y/o a otra
substancia u otras substancias que tengan accidn pesticida
y/o aceidn fertilizante constituyenncomposiciones a aplicar

directamente sobre el terreno.

2.Método, segun la reivindicacidn 1, caracterizado
porqué en calidad de substancia activa se utiliza 3,4-dicloro=-

N,N-di~secubutil-benzamida,

3. Método, segin la reivindicacién 1, caracterizado
porque en calidad de substancia activa se utiliza 3,5-dicloro-

N,N-di-secubutil~benzamida.,

4, Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado

porque en calidad de substancia activa se utiliza 2,4-dicloro-

~N,N-di-gecubutil=-benzamida.
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5. Método segin la reivindicacién 1, caracterizado

porque en calidad de substancia activa se ntilize 2,6-dicloro-

N, N-di-secubutil-benzamida.

6. Método, segun la reivindicacidn 1, caracterizado
5. porque en calidad de substancia activa se utiliza 3-bromo-N,N-

di—secubutil-benzamida.

7. Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porque en calidad de substancia activa se utiliza 3-yodo-N,N-

=di=gecubutil benzamida.

10. 8, Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
- porque en calidad de substancia activa se utiliza 3-bromo-4-

cloro-N,N-di-secubutil~benzamida.

g, Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porque en calidad de substancia activa se utiliza 3,4-dicloro-

15, ~N-n.butil-N-secubutil-benzamida.

10. Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porque en calidad de substancia activa se utiliza 2,3,5-dicloro-

-N,N-di-secubutil~benzamida.

11, Método, segin la reivindicacion 1, caracterizado
20. porque en calidad de substancia activa se wtiliza, 2,3,4=tri-

cloro-N,N-di-secubutil-benzamida.

12, Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
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porque en calidad de substancia activa se utiliza wia mezcls
de dicloro~N,N-di-secubutil-benzamida, que contiene T70% de 2,5-
dicloro-, 23% de 2,3-dicloro- y T# de 3,4-dicloro-N,N-di-secu-

butil benzamida.

13. Método, segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porque en calidad de substancia activa se utilize una mezcla
de tricloro-N,N-di-secubutil-benzamida, que contiene 75% de
2,3,6-tricloro~ y 25% de 2,3,5-tricloro~N,N-di-secubutil-

benzanida,

14. Método, segin la reivindicacién 1, caracteri-
zado porque en calidad de substancia activa se utiliza una
mezcla de dicloro-N,N~-di-secubutil-benzemida, que contienc
66% de 2,4,5-tricloro- y 33% de 2,3,4~dicloro-N,N-di-secu~

butil-benzamids.

15.Método para combatir el desarrollo de las plantas -

indeseables,

N

Segin se describe y~<51v1nd1ca en la presente memorla‘w
descriptlva que consta de %59 hojas foliadas ¥y escritas g

maquina por una sola cars.

Madrid, a 8 de Ndviemhre de 1968

D.a.
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