A———— T N ¥ Mmoo,

BECCON TECHNICA
CLASS CACON 1, 8, C. o )
a0l agr | 385220

il U‘-‘""fz_. A_f

MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: I, PL.CI. S.p.A. Industma Prodot’c:~
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BINITRO-4-HEXAMETILENIMINO-BENZOTRI '
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RISULEN DS LA THVIHCION
Se descrive un nuevo herbicida, que corresponde al

U4 - P - Py ] - PR
nombre guimlce 3,5-binitro-4-hexametileniuino~-benzotriiluo-

ruro y tiene la siguiente formula :

F )
/ .
by
\mz - ci, - CH,
NO,

El coapuesto tiene un punto de fusidn de 94-97%C y
encuentra aplicacidn e@specifica en 1a descripeidn de pes-
tes vegetales que infectan los campos de algzoddn. También
puede ser utilizado mara destruir las malas hisrvas en la
soja, to:ate, campos de recolacin y tawbién en los huertos
de fruitales. La dogsis generaluente recome;@ada es 2,7 li-
tros de solucidn acuosa al 30 % del coampuesto por acctarca
(aproximadanente 0,29 ralones US por acrel Se descrive tamt
bién un procediuiento vara la preparacidn el coumpussto en
cuestidn.

AUTEC SDETTES 23 LA T3V .NOIOH

Bsta invencidn se reilere en general al cruapo de
los herbicidns y, wis especialienie, & los deatructores de
malas hierbas que estdn copecialmente adaptados sara des-
trulr las pestes vegeuvnles en los campos de alpoddn,

El nuevo herbicida de esta invencidn es un destruce
tor de wmalas .ieruns del-tipo selectivo de Jre-eereencia,
que debe ser utilizauo por absorcidn por el terrého a ricoq
la countra las ne.ales graaineas y dicotileaéuenb, 2050

Sorghum gnlevense, Sorghum yuleare, Sobaris asp. Liggdtoria

gp. Brams tectoruil, ouc,

El nmuevo heruvicidn de la prosopte invencidn cncvet-
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tra también aplicacidn util, ademds de en los algodonnles,
en los cultivos de soja, touate, remolacue y taubidn en
los huertos de frutales.
0BJ=108 Dii LA THVENCION

Un objoto priumrio de estae irvencidn es propor-
cionar un nuevo geruicida, barato y eficiente, pnra uso en
la destruecidn de las pe:tes verctales que infectan los
campos de alzoddén y otros cultivos de impoftancia indug-
trial,

Otro objeto de la presente invencidn es proporcio-

nar un método pare la preparacion del nuevo nerbicida anw

tes indicado.

Otro objeto de la presente invencidn ep indicar la
forme preferente de eapleo del nuevo herbicida en cueution
en el campo agricola nractico.

CO:i PEIDIO DE LA THVERCION

Bsta invencidn se refiere a un nuevoe compuesto qui
mico, & saberv3,5-biniyro—4-hexameﬁilenimino—benzotrifluo-
ruro, y d. método vara su pfeparncién. E1 compuesto en
cusgtidn es dtil para de;truir las walas hierbas ya que su
accidn fitotdéxica es desplegada sobre las wonocotileddnens
y las dicotiledénensAnerbﬁoeas: algﬁnés vspecies de pestes
vegetﬁles que gon coavati.as con dxito por'el conpuesto de
la preserte invencidn han sido enmeradas anteriormenﬁe.‘

El cbmpuemto en cuestidn responde a la siguieuﬁe'

férmula estructu:al:
Cily=CH,~CH,

) b bf
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v puede ser preparado por resceidn de 3,5=bhinitro—4=cloro-
benzotrifluoruro con hexaxetilenimina (las sustancias reacd
clonentea pueden ser disceltas en un weuio de’reaccién 0
no), el presencia de acaptér de cloruro de hidrdégeno y
a una temperatura comzprendida entre 20% y 100%,

Coamo medio de reaccidn puede utilizarse un disol-
vente inerte no polar, couo bencero, tolueno, zileuo o tan-
bién metanol, etanol, jropancl, isobutanol o asue, $0los o
mezélados con los disolventes antes sugeridos.

Bl aceptor de eloruro de hidrdgeno puede ser selecs
cionado entre slgunas bases inorgdnicas: como alternativa,
couo se .2 indicado nnteriormente, la uropia hexawetilen—
imina empleada en la roaccidn puede actuar tambien cbmo
acenrtor de dcido. Tas bages inorgénicas v sus sales que
es posible emplear _xztx'é reacclonar con el cloruro de Li-
drdgeno desprendido en la reaccidn pueden ser, por ejemplo
hidréxzido sddico, carbonato sodico, hidrdxide potdsico,
carbomato potdsico, trirosfato cidico v similareu,

Cuando se emplea coa0 Unico aceptor del cloruro
de hidrdgeno la hexonmetilerimina, debe emplenrse cn la
reaccidn en una cantiuad que sem el doble ds la ewatidad
tedricanente requerida. 5in emvargo, este necho implicaria
un procediniento mds costoso, ya que la fecupéracién dol
hidrocloruro de hexanebtilenimine, Forupuo en el transcurso
de la reaccidn, r:culta totaelmente necesaria teniendo en
cuenta log costes.

Las temperaturas dec reaccidn estdn comprendidas end
tre 20° Vi 100°0, segin el disblvente utilizado en ia reac-

cidn. Log sipuientes ejemplos ilustrardn la seleccidn de
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‘ nl de metanol y 270,5 g de 3,5—binit:o—4~cloro¥benzotrifluo

lasg diversas temperaturas, El 3,S—binitro»4—hexametilenimi—

no-benzotrifluoruro, obtenido por el método de la presente

invencidn, tiene un grado de pureza extraoruinariamente ele
vado, que supera el 98 % y puede ser empleado como tal pa~
ra la destruccidn de mnlas hierbas, sin someterlo & ningu-
na otra operacidén de puriiicacidn.

Los rendimientos de la reaccidn son extraordinaria-
mente altos y oscilen entre 94 y 98 %, sepgin los procedi-
mientos utilizados en la menufactura préctica.

Tos siguientes ejsmplos Se dan solanense con fines

ilustrativos, con objeto de elucicar mds clarauente la aplil-

cacidn prdetica del nétodo de oreparacién y no deben ser
cbnaiderédos ¢omo liwmitaciones de su slecance en modo algu~
no. ' '
EJEMPLO 1
"Un matraz de 1000 ml, introducido en un baiio de
ague y provisto de agitador mecénicé, termouetro, embudo

de decantacién y condensador de reflujo, se carga con 550

T

ruro. Le mmse de reaccién se calienta a 40°C y se aiiaden
gote 8 gofa 198 g de hexaaetileninina, durante‘un periodo
de 3 horas, manteniendo nientras tanto la temperatura en~
tre 40° b4 4500. Unz vez completada esta etapa, la :wmea se
refluye suavemente Qurunté'2 horas y después se deja eniriay
g 1500, Bl hidrocloruro de hexawetilenimina foruado en la
reaccicn se recoge en_ﬁn Iiltreo y se lava en un eumbudo Biche
har con 30 ul de uetanol frio; después dérlo cual el .ota-
nol se separa por destilacidn bajo.una pfesién‘absoluta de
200-250 mm de mercurio hagta que ée-ﬁan'recuperado alrede—

A _ L
dor de 450 ml del metanol esplendo en toda la reaceidn. En

[
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este mowento, se anaden £ota & gota, con agitacidn, 500 ml
dg agua. De esta for:a se obtiene una suspensiénrcristali~
na que se recoge en un Filtro ¥y se lava repetidamente con
200 ml de agua. |

Se obtienen 314 g de 3,5-binitro~4-hexametilenimi-
no=benzotrifluoruro, con ﬁn rendimiento del 94,3 $%. El pro-
ducto es un sélido cristalino rojo anaranjado.

El andlisis es:

Punto de fusidnz: 95-96,5%

Pureza por crometografia gaseasa: 98,9 %

3y5=binitro=4=~cloro-benzotrifluoruro sin reaccic-

ners 0,9 % en veso.

W ELIPLO 2

- -

+

Se emnlea el nigmo aparato deserito en el Ejem-
nlo 1 y el satras se caria con 540 ¢ de agua' en la que se
han disuelto 40,5 g de lentejas de nidrdxido sdédico. Una
vez completada la disoluciSn, 18 masa se enfria a 20°C ¥
la solucidn se éupleuenta con 271 g Ge 3,5-binitro~4—cloro-
benzotrifluoruro, :despuss de lo cuml se ajladen gota a goia,
99 g de hexametilenimion durente 3 horas, a 20% ¥y con re—
£rigeraci$n.

A continuncidn la meaa se calienta suavauente a
809C aurante 2 horas y se obtiene una masa fundida rojo
anaranjada, insoluble en agva.

Ia wasa se nenitraliza a pil 7 con deido clorﬁidrico
v se enrria lentamente para obtener un producto cristali-
no, Bl 3,s-bini'bro—i‘,—izexametilenimino--benéotri:t‘luoruro se
separa por filtracidn y se seca.

Se obtisnen 321 g de producto, correspondientes a

un rendiaiento del 96,4 i
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El andlisis es:
Punto de fugidn: 96-97°C

. Pureza por cromatografia gaseosa: 99,1 %

3,5-binitro-4-cloro~benzotrifluorure sin resccio- | .

t
1

nar: 0,6 % en peso. ' ’ i

EJENPLO

Se eumplea el mismo aparato del Ejemplo 1 y el ma- ;

traz'de remccibn se cargs con 250 g de agua y 54 g de car-

bonato sddico. Una vez completada la disolucidn, se aiiaden|
300 ml de benceno y 271 g de 3,5-binitro-4-cloro-benzotri-

C £luoruro.

Ahora se ggita la masa intensamente y se aiiaden

gota & gota 99 g de lhexamnetilenimina, durante 3 horas, man

teniehdo la temperatura entre~20° Yy 2S°C. Una véz'éomple-
tada 1la adicién gota a gota, la rasa se refluye durante

3 horas mids y después se deja enfriar‘a 20%C, Se obtienen
dos capas dise?etas: la capa bencénica contiens 3,?—bini—
tro-4—hexamétilehimino—bepzofrifluoruro, mientras &ae la
cape acuosa contiene el.clofuro'sédico férmau6~en la reac-

. ’ t
cidn. Ias dos capas se separan en un embudo. ds sep?racién

v 1a capa orgdnicn se lava con 300 ml de egua y se | heutra-|

liza con aljunns gotas de dcido clorhidrico, despuds de lo

cual se destila nasta seqiednd bajo un ligero vacig.
Finalmente Se obtiene une sustancia fundidg

que se
deja solidificar. '

f
Je obtienen'326~g“de'3,S;binitro~4~hexametilenimiJ

no~benzotrifluoruro, que torresponde.n wi rondimin%to el

) !

Bl angligin oge ;

i - : g |
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Punto de fusidn: 94~979C

Pureza por cromatografis saseosa: 98,2 %

' 3,5-binitro-4~-cloro~benzotrifluoruro sin reaccio-
nar: 1,6 % en peso.

Los ensayos rzalizados en algodonalss han dado no-
tables resultados en la destruccidn de infestaciones vege-
tales. Ia dosis que se reépmienda generalmente es de 2,7
litros de wna golucidn acuosa al 30 % del compucsto agui
descrito por nectdrea; esta meaida corresponde aproxiuada-
mente & 0,29 galones US por aére. '

En resumen, la Patente de Invencidn que se solici-

ta. deberd recaer sours las siguientess

L
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'po formado por las siguientes bases inorgdnicas: hidroxido

p
|

SIVIIIDICACIOUES -

1, Un wétodo de preparacidn de 3,5-binitro~4-hexa:
metilenimino~benzotrifluoruroe que responde 2 la sigulente

férmula esstructurals

/’CHZ - CH2 - CH2
\CH - CHy - c:H2
NO,
cuyo método estd caracterizado por hacer reaccionar entre
s{ hexametilenimina ¥ 3,9-binitro—4-cloro-benzotrifluoruro}
2, Un wétodo sesin le Reivindicacidn 1, caracte-

rizado porque la reaccidn tiene lugar en presencia de un

aceptor de cloruro de hidardgeno, seleccionado entre el gru

sbdico, carbonato sédico, carbonato potdsico, hidréxido
potdeico y trifosrato sédico.

3. Un mésodo segun le Reivindicacifn 1, caracte-
rizado por emplear como aceptor de cloruro de hldrogeno la}

misma hexame%ilenimine bésica wtilizada para la reaccidn,

en una cantidad en peso que es el doble de la cantidad ted
rica. ‘
| 4, Un wétodo segin 1a Reivindicacidn 1, caracte-

rizado porque el medio éebreaCOién‘es un'disolvenﬁe inerte
no polar como benceho, tdiuéno,'xilgno, e tanol, atanbi, ‘
provanol, isobutanol 0 agur 30la o0 agua uszelada con cual-
Quiera de los disolventes antes enuuerndos.

5. Un método segin la Reivindicacién 1, caracterit
zado porgue lo tesperatura de reaccidn estd comprendide en

tro 20° y 100%,

0. Se relvindica por Gltimo como ODJSLO sobre el
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que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicitas:

R .
e en o

"UN METODO DE PREPARACION DE 3,5-BINITRO-4-HEXAMETTILENIMINO
~BENZOTRIFLUORURO" ,
Todo conforme queda descrito y reivindicado en

la presente Memoria descriptiva, que consta de diez piginas
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mecanografiadas.

Madrid, 5 de novimbre de 1970

BERNARDO /:ur’

X




	Bibliographic data
	Description
	Claims



