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RESU1EN DE LA INVENCION

Se d e scrib e  un nuevo h e rb ic id a , que corresponde a l  

nombre químico 3 , 5- b in i t r o - 4-h exam etilen im ino-benzotrií'luo  

ruro y tien e  la  s ig u ie n te  fórm ula :

/ ^ 2
í

CHg -  CHg

CUr CHr*2 "  ^"2 '  ^ '2

E l  compuesto t ie n e  un punto de fu s ió n  de 94-97°0 y 

10 encuentra a p lic a c ió n  e s p e c íf ic a  en l a  d e sc r ip c ió n  de pes­

t e s  v e g e ta le s  que in fe c ta n  l o s  campos de algodón. También 

puede s e r  u t il iz a d o  para d e s t r u ir  l a s  malas h ie rb a s  en l a  

s o ja ,  tom ate, campos de remolacna y  también en lo s  h uertos 

de f r u t a l e s .  La d o s is  generalmente recomendada e s  2 ,7  l i -  

15 t r o s  de so lu c ió n  acuosa a l  30 % d e l compuesto por n ec tarea  

(aproximadamente 0 ,29  galon es US por acrejL Se d e sc rib e  tam­

b ién  un procedimiento para l a  preparación  d e l compuesto en 

c u e stió n .

ANTEO¿bEHTES DH LA 1^.1101011

20 E s ta  invención se r e i ie r e  en gen eral a l  campo de

lo s  h e rb ic id a s  y , más especialm en te , a  lo s  d e stru c to re s  de 

m alas h ie rb as que e stán  especialm ente adaptados ¡jara des­

t r u i r  l a s  p e ste s  v e g e ta le s  en lo s  campos de algodón.

E l nuevo h erb ic id a  de e s t a  invención  e s  un d e stru c -  

25 to r  de m alas c ie rn a s  d e l t ip o  s e le c t iv o  de pre-e tergencia, 

que debe so r  u t il iz a u o  por ab so rc ió n  por e l  terren o  a r í c e ­

l a  con tra  l a s  pea Les gram íneas y d ic o tile d ó n e a s , como 

Sorghum tmlc ¡tense. Horgkum ru in a re . S e ta r ia  sp . b j / r i t a r ta 

s p . brunas tecto ru n . o te .

30 E l nuevo ha re le íd a  de l a  presente invención onctiou-
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t r a  también a p lic a c ió n  ú t i l ,  aderaás de en l o s  a lg o d o n a le s, 

en lo s  c u lt iv o s  de s o ja ,  tom ate, remolacha y también en 

lo s  h uertos de f r u t a le s .

OBJETOS DE LA INVENCION

Un ob jeto  prim ario de e s t a  invención e s  propor­

c io n ar un nuevo h e rb ic id a , barato  y e f ic ie n t e ,  para uso en 

l a  d estru cción  de l a s  p e ste s  v e g e ta le s  que in fe c tan  lo s  

campos de algodón y o tro s  c u lt iv o s  de im portancia indus­

t r i a l .

Otro o b je to  de l a  presente invención e s  proporcio­

nar un método para la  preparación  d e l nuevo n erb io id a  an­

te s  in d icado .

Otro ob jeto  de l a  presente invención es in d ic a r  l a  

forma preferen te  de empleo d e l nuevo h erb ic id a  en cu estió n  

en e l  campo a g r íc o la  o rá c t ic o .

COilFEirDIO DE LA INVENCION

E stá  invención se  r e f ie r e  a  un nuevo compuesto quí 

mico, a sab er 3 , 5- b in i t r o - 4-h exam etilen im in o-ben sotriflu o- 

ru ro , y ai. método para su p reparación . E l compuesto en 

cu estió n  es ú t i l  para d e s t r u ir  l a s  malas h ie rb as  ya que su 

acción  f i t o t ó x ic a  e s desplegada sobre l a s  monocotiledóneas 

y l a s  d ico tile d ó n e a s  h erbáceas: a lgu n as e sp e c ie s  de p estes 

v e g e ta le s  que son com batidas con ó x ito  por e l  compuesto de 

l a  presente invención han sido  enumeradas an teriorm ente.

E l compuesto en cu estió n  responde a l a  s ig u ie n te  

fórm ula e s t r u c tu r a l :

i!
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¡ y puede s e r  preparado por re a c c ió n  de 3 , 5- b i n i t r o-4- c lo r o- 

b en zo triflu o ru ro  con hexan etilen im ina ( l a s  su s ta n c ia s  re ac­

c io n an tes pueden se r  d is u e lta s  en un medio de reacc ió n  o 

n o ) , en p resen cia  de un acep to r de c lo ru ro  de hidrógeno y 

a  una tem peratura comprendida en tre  20°C y 100°C .

Gomo medio de reacc ió n  puede u t i l i z a r s e  un d is o l­

vente in e r te  no p o la r , como benceno, tolueno, x ilen o  o tam­

b ién  metanol, ebanol, propanol, iso b u tan o l o agu a, so lo s  o 

mezclados con lo s  d iso lv e n te s  an te s  su g e r id o s .

E l ac ep to r  de c lo ru ro  de hidrógeno puede s e r  s e le c ­

cionado entre a lg ¡m as bases in o rg á n ic a s : como a l t e r n a t iv a ,  

como se  na ind icado  an teriorm ente, l a  propia hexam etilen- 

iraina empleada en l a  reacc ió n  puede a c tu a r  también como 

ac ep to r  de ác id o . Las bases in o rg án icas y su s s a le s  que 

e s  posib le  emplear para reacc io n ar  con e l  c lo ru ro  de h i­

drógeno desprendido en l a  reacc ió n  pueden s e r ,  por e je m p lo , 

h idróxido  só d ico , carbonato só d ic o , h idróxido  p o tá s ic o , 

carbonato p o tá s ic o , t r i f o s f a t o  sód ico  y s im ila r e s .

Cuando se emplea cono án ico  acep to r d e l c lo ru ro  

de hidrógeno l a  hex?. me t i l e  n i mina, debe em plearse en l a  

reacc ió n  en una can tidad  que sen e l  doble de l a  cantidad  

teóricam ente re q u e rid a . S in  embargo, e s te  hecho im p lic a r ía  

un procedimiento más c o sto so , ya que l a  recuperación  d o l 

h id roclo ru ro  de hexam etilen im im , f o r c e o  en e l  tran scu rso  

de l a  reacc ió n , r e s u l t a  totalm ente n e c e sa r ia  teniendo en 

cuenta lo s  c o s te s .

Las tem peraturas do re acc ió n  e s tá n  comprendidas e n ­

t r e  20°  y 100° 0 , según e l  d iso lv e n te  u t il iz a d o  en la  re ac­

c ió n . Los s ig u ie n te s  ejem plos i lu s t r a r á n  l a  se le c c ió n  de

i
!

!



10

18

20

28

30

H )V . 1970

l a s  d iv e r sa s  tem peraturas. E l 3 ,5 -b in itro-4-h exam etilen im i 

n o -b en zo triflu o ru ro , obtenido por e l  método de l a  presente 

invención , tien e  un grado de pureza extraorainariam ente  ele!- 

vado, que supera e l  98 % y puede s e r  empleado como t a l  pa­

r a  l a  d estru cc ió n  de malas h ie r b a s , s in  som eterlo a  ningu­

na o tra  operación  de p u r if ic a c ió n .

Los rendim ientos de l a  reacc ió n  son e x tra o rd in a r ia ­

mente a l t o s  y o sc ila n  entre 94 y 98 %, según lo s  procedi­

mientos u t i l iz a d o s  en l a  manufactura p rá c t ic a .

Los s ig u ie n te s  ejem plos se dan solamente con f in e s  

i lu s t r a t iv o s ,  con ob jeto  de e lu c id a r  más claram ente l a  ap lii-  

caoión  p rá c tic a  d e l método de preparación  y no deben se r  

considerados como lim ita c io n e s  de su  a lcan ce  en modo a lg u ­

no.

EJEMPLO 1

*Un matraz de 1000 mi, in troducido  en un bailo de 

agua y p ro v isto  de a g ita d o r  mecánico, termómetro, embudo 

de decantación  y condensador de r e f lu jo ,  se  carga con 550 

mi de metanol y 270,5 g de 3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -b en zo tr iflu o {-  

ru ro . La ¡nasa de reacc ión  se c a l ie n ta  a  40°C y se  anaden 

gota  a  gota  198 g de hexam etilenim ina, durante un periodo 

de 3 h o ras, manteniendo m ientras tan to  l a  tem peratura en­

tre  40 ° y 4 5 Una vez completada e s t a  e tap a , l a  masa se  

re flu y e  suavemente durante 2 horas y  después se d e ja  enfrist 

a 15°C. E l h idrooloruro  de hexam etilenim ina formado en l a  

reacc ión  se recoge en un f i l t r o  y  se la v a  en un embudo Büch- 

ner con 30 mi de metanol f r í o ,  después de. lo  cu a l e l  meta­

nol se  sep ara  por d e s t i la c ió n  ba jo .u n a presión  ab so lu ta  de 

200-250 mm de mercurio h a sta  quo se  han recuperado a lre d e ­

dor de 450 mi d e l metanol empleado en toda l a  re acc ió n . En
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e s te  momento, se  anacen g o ta  a  g o ta , con a g it a c ió n , 500 mi 

de agu a. De e s t a  fo r :ia  se obtiene una suspensión  c r i s t a l i ­

na que se  recoge en un f i l t r o  y se  la v a  repetidam ente con 

200 mi de agu a.

Se obtienen 314 g ue 3 ,5 -b in itro -4 -h ex ac ie tilen im i-  

n o -b en zo triflu o ru ro , con un rendim iento d e l  9 4 ,3  %. E l pro-- 

ducto e s  un só lid o  c r i s t a l in o  r o jo  an aran jad o .

E l a n á l i s i s  e s :

Punto de fu s ió n : 9 5 -9 6 ,5°C

Pureza por crom atografía  g a se o sa : 93 ,9  %

3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -b e n z o tr if lu o ru ro  s in  re a c c io ­

n ar: 0 ,9  % en peso.

HJEÍ.IPL0 2

Se emplea e l  mismo ap arato  d e s c r ito  en e l  Ejem­

plo 1 y e l  ¡latraz se  carga  con 540 g  de agua en l a  que se  

lian d isu e lto  40 ,5  g de l e n t e ja s  de n idróxido  só d ic o . Una 

vez completada l a  d iso lu c ió n , l a  masa se  e n fr ía  a  20°C y 

l a  so lu c ió n  se  su p le  tienta con 271 g  de 3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -  

b e n z o tr iflu o ru ro , después de lo  c u a l se  avaden go ta  a  gota , 

99 g de hexam atilenim iua curante 3 h o ra s , a 20°C y con re ­

f r ig e r a c ió n .

A continuación  l a  masa se  c a l ie n ta  suavemente a 

80°C Ju ran te  2 ñoras y se  obtiene una masa fund ida ro jo  

an aran jad a , in so lu b le  en agua.

La masa se  n e u tra liz a  a  pH 7 con ác ido  c lo rh íd r ic o  

y se e n fr ía  lentam ente para obtener un producto c r i s t a l i ­

no. E l 3 ,5 -b in itro -4 -h exam etilen im in o -b en so triflu o ru ro  se  

sep ara  por f i l t r a c i ó n  y se  se c a .

Se obtienen 321 g de producto, co rresp on d ien tes a 

un rendim iento d e l 9 6 ,4  '
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E l a n á l i s i s  e s :

Punto de fu s ió n : 96-97°C 

Pureza por crom atografía  gaseosa.: 99,1 % , 

3 , 5- b in i t r o - 4-c lo ro -b e n z o tr iflu o ru ro  s in  r e á c c io - . 

n ar: 0 ,6  % en peso.

EJEMPLO 3

Se emplea e l  mismo ap arato  del Ejemplo 1 y e l  ma­

tr a z  de reacc ión  se carga  con 250 g de agua y 54 g de c a r­

bonato só d ico . Una vez completada l a  d iso lu c ió n , se  anaden 

300 mi de benceno y 271 g de 3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -b e n z o tr i-  

f lu o ru ro .

Ahora se  ag in a  l a  masa intensam ente y se  alínden 

gota  a  go ta  99 g  de hexam etilenim ina, durante 3 h o ras, man 

teniendo l a  tem peratura e n tre -20 ° y  25^0. Una vez comple­

tada l a  ad ic ió n  g o ta  a  g o ta , l a  nasa se  re flu y e  durante 

3 horas má3 y después se d e ja  e n f r ia r  a  20°C . Se obtienen 

dos capas d i s c r e t a s :  l a  capa bencánica contiene 3 ,5 -b in i-
t! .

tro -4-h exam etilen im in o-ben zo triflu oru ro , m ientras que l a  

capa acuosa contiene e l  c lo ru ro  sód ico  formado en l a  re a c -  

c io n . Las dos capas so separan  en un embudo, de sep arac ión  

y l a  capa orgánica se  lav a  con 300 mi de agua y se neutra­

l i z a  con algu n as g o ta s  de ác id o  c lo r h íd r ic o , después de lo  

c u a l se  d e s t i l a  h asta  sequedad b a jo  un l ig e r o  vac.ío.

Finalmente se obtiene una su stan c ia  fundida que se
' !

d e ja  s o l id i f i c a r .

Se obtienen 326 g 'd e  3 ,5 -b in itro -4 -h exam etilen im i- 

n o-b en zo triflu oru ro , que'O orrespónde.a un rendim iento d.";l 

97 ,9  %. }

E l a n á l i s i s  o s : *
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Punto de fu s ió n : 94-97°C 

Pureza por crom atografía  g a se o sa : 90 ,2  % 

3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -b e n z o tr if lu o ru ro  s in  re a c c io ­

n ar : 1 ,6  % en peso.

Los ensayos r e a liz a d o s  en a lgo d o n ales han dado no­

t a b le s  re su lta d o s  en l a  d e stru cc ió n  de in fe s ta c io n e s  vege­

t a l e s .  La d o s is  que se  recomienda generalmente e s  de 2 ,7  

l i t r o s  de una so lu c ió n  acuosa a l  30 % d e l compuesto aquí 

d e sc r ito  por h e c tá re a : e s t a  mecida corresponde aproximada­

mente a  0 ,29 ga lo n es US por a c re .

En resumen, l a  Patenta de Invención que s e  s o l i c i ­

t a  deberá re c a e r  acure l a s  s ig u ie n te s :
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REIVINDICACIONES

1. Un método de preparación  de 3 ,5 -b in itro -4 -h ex a  

m etilen im in o-ben zoirifluoruro  que responde a  l a  s ig u ie n te  

fórm ula e s t r u c tu r a l :
NOg

F

/CHg 

^  CĤ
N

CU,

CH,

CH,

CH,

NO,

cuyo método e s tá  c a rac te riz ad o  por hacer reacc io n ar entre 

s í  hexnmetilenimina y 3 ,5 -b in itro -4 -c lo ro -b e n z o tr iflu o ru ro

2 . Un método según la  R eiv in d icación  1, c a ra c te ­

rizad o  porque la  reacc ión  tien e  lu g a r  en p resen cia  de un 

acep to r de c lo ru ro  de hidrógeno, se leccion ad o  en tre  e l  gru­

po formado por l a s  s ig u ie n te s  b a se s in o rg án ic a s : h idróxido 

só d ic o , carbonato só d ico , carbonato p o tá s ic o , h idróxido 

p o tásico  y t r i f o s f a t o  só d ico .

3. Un método según la  R eiv in d icac ió n  1, c a rac te ­

r izad o  por emplear como acep to r de c loruro  de hidrógeno l a  

misma hexam etilenim ina b á s ic a  u t i l iz a d a  para l a  reacc ió n , 

en una can tidad  en peso que e s  e l  doble de l a  cantidad  teó­

r i c a .

4 . Un método según la  R eiv in d icac ió n  1, c a rac te ­

rizad o  porque e l  medio de reacc ión  e s  un d iso lv en te  in e r te  

no p o lar  como benceno, tolueno, x i le n o , m etanol, o tan o l, 

propanol, isob u tan o l o agua s o la  o agua mezclada con c u a l­

q u ie ra  de lo s  d iso lv e n te s  airees enumerados.

5 . Un método según la  R e iv in d icac ió n  1 , c a r a c te r i  

zado porque l a  tem peratura de reaoció n  e s t á  comprendida en­

tro  2 0 ° y 100°C.

ú . So retv.indt.oa por últim o como ob jeto  sobre e l

t
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