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2 ,6-DINITROANILINA.-
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La presente invención se relaciona con un pro­
cedimiento para preparar ciertos nuevos compuestos de 
2,6-dinitroanilina substituida, útiles como herbicidas 
de preemergencia.

Los nuevos compuestos de 2,6-dinitroanilina de

H-2



la presente invención pueden representarse mediante la si­

guiente fórmula estructural:

Y
en donde, Y representa halógeno, alquilo de C^-C^, alquenl- 
lo de Cg-C^, CF^, CN o -SOgNR^; Z representa alquilo de 
C^-C^, alquenilo de Cp-C^ o alquilo de C^-C^ mono-substitui­
do donde el substituyante es halógeno, alcoxi de C^-C^ o 
-NR^R^t' R^ representa hidrógeno, alquilo de C^-Cg, alqueni­
lo de Cg-Cg o alquinilo de Cg-Cg¡ Rg representa alquilo de 
Cg-Cy (recto, ramificado o cíclico), alquenilo de Cg-C^, al— 
quinilo de Cg-Cg, o alquilo de C^-C^ mono-substituido donde 
el substituyante es halógeno o alcoxi de C^-C^; R^ y R^ re­
presentan cada uno hidrógeno o alquilo de Ĉ -C/j.; y cuando R^ 

y Rg se toman juntamente representan piperidino, pirrolidino 
o morfolino; con la condición de que cuando Y y Z son metilo 
y R^ es hidrógeno o etilo, entonces Rg no puede ser etilo.

Los compuestos precedentemente identificados son 

agentes herbicidas altamente efectivos y particulaimente efi 
caces son aquellos representados mediante la siguiente fór­

mula estructural:

en donde, Y representa CH^, CF^* Cl, CN o SOgNHCH^; Z repre'
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sonta CH^; R^ representa alquilo de C^-C^ o hidrógeno; Rg }
representa alquilo de Cg— (recto, ramificado o cíclico, }
pero preferiblemente ramificado), monoalquilo de C^-C^, o 
alcoxi-alquilo donde el grupo alquilo es de Cy-C^ y el alcoxi ¡ 
ea de Cy-C^; con la condición de que cuando Y y Z son metilo 
y ea hidrógeno o etilo, entonces R^ no puede ser etilo.

Estos compuestos representan una olase preferida de 
compuestos dentro de la clase genérica más amplia precedente 
y demuestran una marcada superioridad en comportamiento her­

bicida.
Substituyentes ilustrativos de alquilo inferior son 

metilo, etilo, n-propilo, iso-propilo, n-butilo, t-butilo, 
n-pentilo, n-hexilo, 2-pentilo, 3-pentilo, sec-butilQt y 
similares.

Substituyentes ilustrativos de alquenilo inferior 
son etenilo, 1-propenilo, 2-propenilo, 1-butenilo, 2-buto- 
nilo, 3-butenilo, 1-pentenilo, 1-hexenilo y similares.

Substituyentes ilustrativos de alquinilo inferior 
son etinilo, 1-propinilo, 2-propinllo, 1-butinilo, 2-buti- 
nilo, 3-butinilo, 1-pentinilo, 1-hqxlnilo, y similares.

Hidrocarburos cíclicos ilustrativos son ciclopropi- 
lo, ciclobutilo, ciolopentilo, y ciclohexilo.

Substituyentes ilustrativos de halógeno son los 

grupos fluoro, cloro, bromo y lodo.
Los métodos herbicidas comprenden aplicar una oan- 

tidad herbicidamente efectiva de uno o más compuestos de la 
siguiente fórmula III a la tierra que contiene las semillas 
de especies de plantas indeseables a ser controladas.
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donde, Y representa halógeno, alquilo de C-̂ -Ĉ , alquenilo de 
Cg-C^, CF^, CN, o -SOgNR^R^; Z representa alquilo de C^-C^, 
alquenilo de C^-C^ o alquilo de C^-0^ mono-substituido don­

de el substituyante es halógeno, alcoxi de C^-C^ o -NR^R^;
R^ representa hidrógeno, alquilo de C-¡-Cg, alquenilo de Cg-Cg 

o alquinilo de Cg—Cg; Rg representa alquilo de C^-C^ (recto 
ramificado o cíclico), alquenilo de Cg-Cg, alquinilo de Cg-Cg, 
o alquilo de mono-substituido donde el substituyante
es halógeno o alcoxi de C-̂ —C^; R^ y R^ representan cada uno 
hidrógeno o alquilo de C^-C^; y cuando R^ y Rg se toman junta­
mente representan piperidino, pirrolidino o morfolino.

Preferiblemente, la aplicación de estos compuestos, 
o ingredientes aotivos se hace utilizando las composiciones 

herbicidas descriptas más abajo con métodos de aplicación

convencionales.
Los compuestos de 2,6-dinitroanilina se preparan 

mediante una substitución nucleofílica de un 1-substituyente, 
tal como, un grupo cloro, con la amina apropiadamente subs- 

' tituida. Si bien cloro es el substituyante preferido, y la 
descripción será en términos del mismo otros substituyentes 
equivalentes convencionales, tales como, bromo o iodo se in­
cluyen aquí. El desplazamiento puede llevarse a cabo con o 
sin un solvente orgánico, tal como tolueno, benceno o preferi­

blemente xileno.
La reacción, que gráficamente se ilustra seguida-
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mente, se lleva a cabo calentando los reactivos, preferible­
mente entre 59-C y 150'C.

Para fines de una mayor descripción, los ingredien­
tes activos pueden considerarse como estando dentro de una 
de seis clases de compuestos, clasificadas como tipos A a F. 
En los compuestos de tipo A, Y es alquilo de C-j-Ĉ . En com­

puestos del tipo B, Y es alquenilo de Cg-C^. En compuestos 
del tipo C, Y es halógeno y preferiblemente bromo o clero*
En compuestos del tipo D, Y es -SOgNR^R^, donde R^ y son 
como se ha descrlpto anteriormente. En los compuestos de ti­
po E, Y es trifluormetilo. En los compuestos del tipo F, Y 
es CN.

!!

!

Los compuestos del tipo A, donde Y y Z son grupos 

alquilo inferior, pueden prepararse haciendo reaccionar el 
2,6-dinitroclorobenceno apropiadamente substituido con la 
amina apropiada.

Los intermediarios de clorobenceno para los com­
puestos del tipo A pueden prepararse haciendo reaccionar una 
anilina apropiadamente substituida con cloroformiato de eti­
lo -en benceno a aproximadamente 1 0 a 50^0 para proporcio­
nar la anilina N-(etoxicarbonil)-3,4-substituida correspon­
dientemente substituida. Este producto luego se trata con 
una solución fría de ácido sulfúrico y nítrico, es decir, 
a aproximadamente Ose a 2 0 para obtener la N-(etoxicarbo-
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nil)-3,4-disubstituida-2,6-dinitroanílina. La reacción del 
producto así formado con ácido sulfúrico a una temperatura !
elevada, preferiblemente entre aproximadamente 100^0 y 150̂ 'C,!

{
convierte el producto de N-(etoxicarbonil) a la 3,4-disubs- ¡ 
tituida-2,6-dinitroanilina. El grupo amino se reemplaza con ! 
un átomo de cloro calentando primeramente el compuesto con ! 
ácido acético glacial y diazoando la amina con una mezcla ¡ 
de nitrito de sodio en ácido sulfúrico. Esto es seguido por 
tratamiento de la mezcla diazoada con una mezcla de cloruro i 
cuproso en ácido clorhídrico, y luego calentando la mezcla ¡

asi formada a aproximadamente 40^C a 80SC para obtener el t 
compuesto clorado. j

También pueden prepararse intermediarios clorados 
seleccionados para los compuestos del tipo A haciendo reac—

i
cionar una mezcla de ácido sulfúrico fumante y ácido nítri­
co fumante, con 4-cloro-_o-xileno aproximadamente 10SC a 60SQ, 
virtiendo la mezcla sobre hielo y separando el sólido preci­

pitado. Recristalización del sólido en metanol u otro alcohol 
de alquilo inferior de C^-C^ proporciona el producto de ole­
vada pureza.

Compuestos ilustrativos del tipo A que son fácilmen­
te preparados mediante el procedimiento precedente incluyen, 
por ejemplo: 3,4-dimetil-2,6-dinitro-N,N-di-n-propilanilina; 
N-etll-N-n-propil-3,4-dlmetil-2,6-dinitroanilina; N,N-di-n- j 
butil-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; 3,4-dimetil-,2,6-dini- 
tro-N-oxidietilenanilina; 3,4-dimetil-2,6-dlnitro-N-penta- 
metilenanilina; 3,4-dimetil-2,6-dinitro-N-tetrametilenanill- 
na; N,N-diciclopropil-3,4-dimetil-2,ó-dinitroanilina; N,N- 
dialil-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; N-etil-N,3,4-trimetil- 

2,6-dinitroanilina; N,3,4-trimetil-2,6-dinitro-N-(ciclopropíl)



anilina; N,N-dipropargil—3,4-dimetil—2,6-dinitroanilina; 

(l-but5n-^3-il)-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; N- !

etil-3-isopropil-4-metil-2, 6-dinitroanilina; 3-sec—butil—4- 

metil-2,6-dinitro-N,N-dimetilanilina; N,N,3,4-tetrámetil-2,6- 
dinitroanilina; N,N-dietil-3y4-d1metil-2,6-dinitroanilina;
M,3,4-trimetil-2,6-dinitro-N-propilan!lina; N-ciclobutil-N,3, 

4-trimetil-2,6-dinitroanilina; 3,4-dimetil-2,6-dinitro-N,N- 
(diciclopropilmetil)anilina; N ,3,4-trimetil-2,6-dinitroani- 
lina; N-otil-J,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; 3,4-dimetil-2,6- 

dinitro-N-(ciclopropil)anilina; N-isopropil-3,4-dimetii-2,6- 
dinitroanilina; N-alil-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; N-n-

butil-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina; N-sec-butil-3,4-dime- 
til-2,6-dinitroanilina; y 3,4-dimetil-2,6-dinitro-N-3-penti- 
lanilina.

Los derivados de 3,4-dietilo, derivados de 3-metil- 
4-etilo, derivados de 3-etil-4-metilo, 3-etil-4-propilo, 

3,4-diisopropílo, 3,4-di-n-propilo, 3,4-dl—n-dmtllo, 3,4-dii- 
sobutrilo, 3-propil-4-butilo, y 3-metil-4-isopropilo de laa 

2,6-dinitroanilinas anteriormente mencionadas, son símilar- 
mente preparados mediante el procedimiento precedente, uti­

lizando el 3,4-dlsubstituido-2-6-dinitroclorobenceno apropia­
do y amina apropiada.

Los compuestos del tipo B, donde Y representa un 
grupo alquenilo inferior de Cg-C^, se preparan mediante el 
procedimiento descripto anteriormente. La reacción se lleva 
a cabo preferiblemente en xileno a una temperatura entre apro­
ximadamente 5080 y 1508C e involucra la reacción de un 3-subs- 

tituido-4-alquenilo-2,6-dinitroclorobenceno con la amina 
apropiada. En esta reacción, Z es preferiblemente metilo o 

j etilo, si bien puede ser cualquiera de los radicales previa-
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mente descriptos para el mismo.

Competes ilustrativos del tipo B, que pueden p^. 
perars. mediante este procedimiento incluyen, p.r ejemplo,

N-eeo-butil-4-isobutenil-3-metil-2,6-dinitr.enilin.i 4-ie^- 
prop.nil-3-metil-2,6-dinitro-i!,)i-di-n-propil.nilin.i N,3-di-

2,6 dinitro-4-n-propenilanilina; y 4-ieopropenil-N,N,3, 
5-tetrametil-2,6-dinitroanilina.

Cn mótodo preferido para la preparación de loe ooa- 
pneetoe del tipo C en donde Y es halógeno y K .a alquil, in­

ferior involucra la reacción de un dihalo-dinitroalqúiláen.e- 
no, tal como 3,6-áihalo-?,4-dinitrotolueno, con la amina 
apropiada. La reación a. lleva a cabo preferiblemente en pre­
sencia de un solvente orgánico, tal .orno alcoholes de C.-C.. 
t.luen y similares. La reacción puede llevarse a cabo a 

temperatura ambiente, si bián generalmente a. .mpi.. ventajo- 
sámente un calentamiento.

Loe oompuastoa dal tipo C qne tienen 1. siguiente 
estructura puaden preparare, mediante el procedimiento des- 

eript. enOhogic^ Abstráete 44- 1433g; M :  109, 220k¡ y 54, 
9921o:

1̂ '

vi,

donde y son hidrógeno o metilo.

Los compuestos del tipo D, en donde Y representa 
un grupo -SOgNR^, pueden sintetizarse haciendo reaccionar, 
a una temperatura elevada, una l-cloro-3-substituioa-2,6-di-



nitro-4-sulfonamlda o sulfonamida alquil-substituida con una ! 
amida, preferiblemente en un solvente orgánico, tal como 

xileno, tolueno o similares. Los intermediarios para esta ¡ 
reacción puede prepararse haciendo reaccionar m-clorotolue- 
no con acido sulfúrico y nitrato de potasio para formar el 

4-cloro-3,5-dinitro-o-toluensulfonato de potasio que se con­
vierte al correspondiente cloruro de o-toluensulfonilo me­
diante reacción con pentacloruro de fósforo y oxicloruro de j 
fosforo. El cloruro de toluensulfonilo asi formado luego se ] 
trata con amoniaco, alquilamina o dialquilamina en acetona 
a 0^0-25^0 para obtener la correspondiente ¿-toluensulfona- 
mioa. Tratamiento de este producto con la amina apropiada 
(es decir, ^ ^  NH, donde y Rg son como se ha descripto 
anteriorment§) luego proporciona la 4-sulfamoll o alquil-

substituida sufamoil-2,6-dinitroanilina de la presente inven­
ción.

Ilustrativos de compuestos del tipo D que pueden 
prepararse mediante el procedimiento de la presente inven­
ción son: 3-metil-2,6-dinitro-N^,N^di-n-propil-4-sulfamoil-

anilina; N^-sec^-butil-3-metil-4-(metilsulfamoil)-2,6-dinitro- 
anilina ; 4-(dimetilsufamoil)-3-metil-2,6-dinitro-N^-3-pentil- 
anilina; N^,3-dimetil-2,6-dinitro-4-sulfamoilanilina; 3-me- 
til-N^-oxidietilen-2,6-dinitro-4-sulfamoilanilina; 3-metil- 
4-(metilsufamoil)-2,ó-dinitro-N^-pentametilenanilina, 3,5- 
dimetil-4-(metilsulfamoil)-2,6-dinitro-N^-tetrametilenani- 
lina.

Los compuestos del tipo E pueden prepararse hacien­
do reaccionar el apropiado 3-substituido-4-trifluoarmetil-2,6- 
dinitroclorobenceno con la amina apropiada, preferiblemente 
calentando los reactivos en presencia de un solvente orgáni-
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co tal como benceno, tolueno o similares.

La preparación de los intermediarios de clorobence-! 
no para uso en esta reacción se describe por Newman and Pin- ! 
kus, Journal of Organic Chemlstry 978 y Von Auwers y j 
Julicker, Chemische..Berichte 55: 2167 (1922). Por ejemplo, 
puede tratarse un 4-metilfenol con tricloruro de aluminio 

en tetraoloruro de carbono para obtener 2,5-ciclohexadien- 
1-ona que se trata con pentacloruró de fósforo para propor­

cionar 3-metil-4-triclorometilclorobenceno. Cuando este últi-¡ 
mo compuesto se trata con SbFj, se obtiene l-cloro-3-me,til-4- 
(trifluormetil)benceno. Este producto puede nitrarse utilizan­
do una mezcla de ácido nítrico y ácido sulfúrico para dar el

intermediario, l-cloro-3-metil-2,6-óinitro¿4-(trifluormetil) [
benceno. ¡

Ilustrativos de compuestos del tipo E que pueden 
prepararse mediante este procedimiento incluyen, por ejemplo: 
3-metil-2,6-dini tro-N,N-dl-n-propi1-4-(trifluormeti1)anili-

N-s^c-butil-3-.metil-2,6-dinitro-4-(trifluormetil)anili- 
na; 3-metil-2,6-dinitro-N-3-pentil-4-(trifluormetil)-anili- 

pa; N-ciclopropil-3-metil-2,6-dinitro-4-(trifluormetil)ani- 
lina; y 3-etll-2,6-dinitro-N-lsopropil-4-(trifluormetil)anl-
lina.

Los compuestos del tipo F se preparan haciendo reac­

cionar el 3 ,5-disubstituido—4-ciano-2,6-dinitroclorobenceno
apropiado con la amina apropiada.

Los cloruros de o^toluilo puedan prepararse haciendo 
reaccionar acido 3,5-dinitro—4—cloro-¿-toluico con pentaclo­
ruro de fósforo. El cloruro de o-toluilo resultante luego 
se trata con amoníaco en acetona fría para proporcionar la 

correspondiente 3,5—dinitro—4—cloro—n-toluamida que se con—
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vierte a correspondiente nitrilo mediante reacción con pen— ' 
tóxido de fósforo o preferiblemente Con POCly ¡

Las composiciones herbicidas de preemergencia de la 
presente invenoión son formulaciones sólidas liquidas que 
comprenden una cantidad efectiva de uno o más de los compues­

tos de 2,6—dinitroanilina de Fórmula I, o preferiblemente Fór­
mula II, y aquellos compuestos que corresponde a la Fórmula 
I en donde Rg también representa metilo con un coadyuvante 
herbicida, es decir, un portador inerte u otro auxiliar de

!
formulación convencional.

La preparación de dichas composiciones involucra 
en forma general mezclar una cantidad efectiva del agente 
herbicida y coadyuvante.

El uso de dichas composiciones involucra en general 
la aplicación de una cantidad efectiva de dichos compuestos 
o preferiblemente dichas composiciones a la tierra que con­
tiene semillas de las plantas que deben ser controladas.

Típicas formulaciones incluyen, por-ejemplo, polvos, 
concentrados en polvo, polvos humectables, granulados, y 
similares. La aplicación mediante métodos y equipos conven­
cionales se hace generalmente a regímenes de aproximadamen­
te 0,14 kg/ha a aproximadamente 22,4 kg/Ka y preferiblemente 
0,28 a 8,96 kg/ila de material activo.

Los polvos generalmente se preparan moliendo junta­
mente de aproximadamente 1% a 15% en peso del material activo 
con aproximadamente 99% a 85% en peso de un diluente sóli­
do, tal como "Attaclay", caolín, tierra de diatomeas, tierra 
de batan, talco, piedra pomes, o similares.

Los concentrados en polvos se prqparan de manera si­
milar a los polvos excepto que se utiliza generalmente apro-



5.

10.

15.-

20.

25.

-  12 -

x i . .d . M n t .  15% a a p r .x i. .d .m .n t . 95% . .  
activo. ^  ^  ^  Material

Las formulaciones gramil.?... , '

—  -  i ^ d .  d.i j :  r 1 ; r r r  °
—  —  - a  . . ^ a a ^ :  j ; ° r  ¡

a°s da d ia ta a ita . Altérnate a c a u l a -

; r  rrrr -'_ ^ granulos no-sortivos +.i..
nu arena o piedra caliza.

diente activo con un ^  Preparan moliendo "el iagj-

elaciones de polvo. Generalmente se ut-n 
aproximadamente 25% a * -̂liza
aarav, ,  a e t iv . y d. [aproximadamente 73% a .?< '' a 23/& en peso de portador sól^. A^  ̂ i 
generalmente se agrega a ^ v i   ̂ ^  '
a.e.ie d i e , . , ^ J  ' " " H . - " - * .  1% a .. ...... j

á.id. s u i i í r ' °°*° ^d ü f ^ i c .  y . . . . i . .  M id a ic s -n . i ¿ m . . .
madamente 1^ . r;-' ^caicas, y de aproxi-

L. . 5,- en pe.. <. ^  tenei..,tive

P i J  r d i  "  ^ ^  t,-P r .ie.t. „n pee. .. d m  seguida^nt..

TABLA I

A
^ Ingredientes

25/̂  3,4-dimetl 1-2.6-din-t +?-. N i
' ctinitro-N-3-pentilanilina

"Attaclay"

lignosulfonato sódico 

N-metil-N-oleoil taurato sódico

65%
5%
5%

!
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B Ingredientes

33%
59%
5%
3%

N-sec-butll-3,4-dimetil-2,6-dinitroanilina 
"Attaclay"
lignosulfonato sódico 
alquilfenoxi polioxietilen etanol

c Ingredientes:'

40% 3,4-dimetil-2,6-dinitro-N,N-dipropilanilina
50% dióxido de silicio hidratado prepitado 

(Hi-sil)s

5% lignosulfonato sódico

3% mezcla aniónica-nolónica (MAL-77L)^ ¡
2% agente humectante

a De Pittsburg Píate Glass Company 
b De Wm. Cooper y Sohinos.

Las fondulaciones en polvo humectable generalmente 
se dispersan en agua y se aplican como un rocío líquido al 
área o lugar donde se desea el control de las especies de 
plantas indeseables.

Para uso como herbicidas de preemergencia, los pol­
vos o rocíos líquidos que contiene el compuesto activo pue­
den aplicarse a la tierra poco después de la plantación o 
pueden incorporarse en la tierra mediante la técnica referi­
da como incorporación preplantal.

La presenta invención y preparación de los ingre­
dientes activos se ilustra adicionalmente mediante los si­
guientes ejemplos que no deben interpretarse como limitati-



vos de los mismos. Las partes y porcentajes se dan.en peso 
a menos que se indique lo contrario. ,

EJEMPLO 1— — — — —  ¡

Preparación de l,i-^^.til-2.6-dÍnitroclorobenc^n !
Se disuelven 2 g de 3,4-dimetil-2,ó-dinitroanilina 

Chemical Abstracta 44 4447 (1950^ en 40 mi de ácido acáti- 
oo glacial caliente. La solución se enfria hasta temperatura 
ambiente y se agrega muy lentamente una mezcla de 0,9 g de 
nitrito de sodio en 7 mi de ácido sulfúrico concentrado de- ¡ 
jando un sólido en la mezcla. Esta mezcla luego se agrega 

a una solución de cloruro cuproso en ácido clorhídrico con­
centrado. La solución de cloruro cupposo se prepara disol- ¡ 
viendo 3,24 g de OuSO^-5H^O en agua y agregando NaCl a la i 
solución caliente. Mientras se mantiene la solución azul en ¡ 
un baño de hielo, se agrega una solución de.1,24 g de meta- 
bisulfito de sodio y 0,52 g de NaOH en 12 mi de agua. Se for­
ma un precipitado blanco y se disuelve en 12 mi de ácido clor­

hídrico concentrado. La mezcla de diazonio luego se calien­
ta, se filtra, y el sólido se recoge y se cristaliza en ci- 
clohexano. El producto tiene un punto de fusión de 1092c a 
1112C. Se repiten los procedimientos utilizando ló g de la 
amina, proporcionando 11 g del producto, que tiene un punto 
de fusión de llisc a 113se.

EJEMPLO 2

..Preparación de 3,4-dimetil-2.6-dinitroclorobancarm 
Se mezclan ácido sulfúrico fumante (750 mi, 23%) y 

ácido nítrico fumante (240 ml^ 90%) a O^C - 45 0̂. Luego se 
agrega 4-cloro-o-xileno (270 g, 193 moles) a 102C - 60sc.
Cuando se completa la adición, la mezcla de reacción se vier­
te en 8000 mi de hielo y 4000 mi de agua y luego se filtra.
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La torta se lava con 4000 mi de agua 500 mi de metanol y ¡
finalmente 500 mi de etor de petróleo. La torta luego se ¡

suspende dos veces oon 200 mi de xileno y se filtra. La tor­
ta de filtros luego se lava Con 50 mi de xielno frió y 300 
mi de metanol a 509C. El sólido luego se recristaliza en 2500 
mi de metanol y se lava con 0,94 dm^ de éter de petróleo. El 
rendimiento de solido blanco es 120 g oon punto de fusión 
112 a 113^0.

EJEMPLO 1
Preparación de 3,4-dimstil-2,6-dinitro-N,N-di-n-propilani- 
---- — ________ ___________ lina __________ *" - .. .

5 g de 1-cloro—3,4-dimetil-2,6-dinitrobencenc y 
5,05 g de dl-n-propilamina se disolvieron en benceno y. la mez-.
ola se calienta a reflujo. El benceno luego se elimina de
la mezcla por ebullición y se agrega tolueno al residuo res­
tante. La mezcla así formada luego se calienta reflujo, se 
filtra y el filtrado se purifica en vacio. El residuo se 
trata con hexano y la mezcla se enfría en hielo seco y ace­
tona. El sólido de la mezcla se recoge y se seca, tiene un 
punto de fusión de 42 a 43,5^0 y es el produoto deseado.

EJEMPLO 4
Reparación de N-láonropil-3.4-dimetil-2.6-dinitroatn11 no 

Se mezclan 4-cloro-3,5-dinitro-o-xileno (10,0 g, 
0,043 mol) y i-propilamina (10,1 g, 0,17 mol) y se somete a 
reflujo durante 12 hr utilizando un condensador de reflujo 
eficiente. La mezcla luego se enfria y se vierte en 100 mi 
de acido clorhídrico al 5% y se extrae con dietiléter. El 
extracto de eter se seca sobre sulfato de magnesio. La eli­
minación del agente secante y el solvente deja un aceite 
anaranjado que se solidifica fácilmente. El producto se re-
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cristaliza en metanol para dar 8,7 g (80%) y mi sólido ana­
ranjado oon un punto de fusión de 69^C a 70^0.

EJEMPLO 5 !
Preparación de N-sec-butil-3.4-dimetll-2.6-djnitroanilina

Una mezcla de 4-cloro-j,5-dinitro-o-xileno (140 g, 
0,61 mol), mono-sec-butilamina (Í84 mí, 1,82 moles), y xileno 
(1400 mi) se lleva a reflujo. Luego de calentar bajo reflu­
jo durante la noche, la mezcla de reacción se enfria y se 
filtra. El precipitado se lava con éter de petróleo. El fil­
trado y los lavados se combinan, se lavan con 500 mi de áci­
do clorhídrico al 10%, y finalmente con 2 lt de agua. La ca­
pa orgánica se separa y se seca. La eliminación del agente 
secante y el solvente deja un aceite amarillo que se crista­
liza con la adición de éter de petróleo. Se recoge un sóli­
do anaranjado amarillo (150,6 g, 86,5%) con un punto de fu­
sión de 42 a 43$C.

EJEMPLOS 6 a 50
Siguiendo los procedimientos generales de los Ejem­

plos 4 y 5, sustituyendo las aminas ahí utilizadas por la ami­
na apropiada, proporciona productos que tienen la siguiente 
fórmula y propiedades indicadas en la Tabla II siguiente*

3
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TABLA TI !

i
Ejemplo
Numero

Substltuventes Punto 3e Solvente 3e ¡ 
Cristalización

¡3l
Fusión
so

6 H H 141-142 etanol
¡

7 H 71-71,5 ciclohexano

8 " A C2H5 aceite

9 CHgCH^CHg CHgOH=CH2 41-42 ' hexano 
éter de 
petróleo

10 CH^ CH3 84-85 metanol

11
O - 118-119 metanol

12 C3H7 42-43,5 hexano

13 H CHgC(CHj)^ 88-89 metanol

14 H CHCHgCHgCH(CH^)g

OH3

79-80 .. ^

15 H CH(CHgCHgCH^)g 48-49

16 H OHC^Hg-t

CH3

100-101

17 CgHp C2H3 aceite '

18 H CH—C ̂Hy**R

C2H5

40-42

19 H °6"l3-a

í.

aceite

.



TABLA II (continuación) B

20 H C.A-B 68-71 metanol ¡

21 H CHC2H5

CH3

43-44
i

hexano
¡

22 ClHy-n ^4^9**n 30-31 metanol

23 - H CH(CHj)g 67-68 HgO/metanol

24 H CHgCH(CH^)g 46-47 métanol

25 H CHgCH=CHg 81-82
" ** 

metanol

26 H CHOHgCH(CH,)g 81-82 metanol

27 CgH, CHgCHgCH^ oil

28
-f

H OH(OgH,), 56-57 metanol

29 H CHCH^CI^CH^t ¿ ¿ j
0%

42-43 metanol

30 H CHgCHgCH(CH^)g 48-50 metanol

31
O

106-108 ciclohexano

32 a 120-122 ciclohexano

33 H CH-CHÍCH^g
CH3

61-63 metanol

34 H O(CE^)^ 66-67 hexano

35 H CHgCH-CgH^ '

CH3

44-45
- ^



TABLA II (continuación)
36 ' H CH-C*CH

T --------------------------------

37 H CHg.C(CH^)^ 88-89 me t a n d

38 H CH(CHj)C(CHj)^ 100-101 me t a n d

39 H 011(0̂ ) 2011(0^)2

CH^

79-80 me t a n d

40 H C H Í C ^ - n ^ 48-49 metand

41 CH3 57-60 éter,de 
petróleo

42 H CHC^Hg-n

CH3

51-53

43 H CHCH.OCH,
M 3

aceite - -

44 CH3 CHgCHgCl aceite

45 H CH2CH(0CH )̂2 72-73 ' ' *

46 H CH(C2H^)0H20CH^ 46-47,5

47 H CH(CH^)CH2C1 aceite

48 H CH(C2H^)CH201 aceite

49 H CH(C2H^)CH20C2H^ 47-49

50 H CHgCHgCHgOCI^ 43-44
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EJEMPLO 51 .

N ^ ^ ^xil)-4-a_lil-3-metll-2 * 6-dinitroanilina }
Un equivalente de 4-alil-3-metil-2,6-dinitrocloro- ¡ 

benceno se disuelve en 3 volúmenes de xileno que contiene 2 i 

equivalentes de 3 **hexi lamina. La mezcla se calienta a reflu­
jo durante 5 hr y luego se vierte en agua. La fase orgánica 
se lava con acido clorhídrico al 5% y luego con agua, se se­
ca sobre sulfato de caloio, y se elimina en vacio para de­
jar el producto mencionada más arriba. ¡

EJEMPLO 52
Preparación de 4-cloro-N-is opropj 1-3-meti 1-2.6-dinl troani i -! n.

01 NHCHfCH-^g

4- (CH2)gCHNHg 

IX

X

A una mezcla agitada de 10,0 g (0,04 mol) de 3,6- 
dicloro?*2,4— dinitrotolueno en 50 mi de etanol se agregan 9,0 
g (0,15 mol) de isopropilamina. La mezcla se agita a tempe­
ratura ambiente durante 2 hr y luego se calienta a reflujo ' 
durante 1 hr la solución se deja enfriar hasta temperatura 
ambiente y el precipitado cristalino se filtra y se lava 
con un poco de hexano para dar 10,2 g de cristales dorados, 
con un punto de fusión de 69 a 73^0. Dos recristalizaciones 
en metanol da el compuesto analíticamente puro, con un punto 
de fusión de 69 a 70ec.
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EJEMPLO 51 !
Preparación do 4—o*!oro-"3'-'K5til'-2w6-di!T!tro—N.N—dipropiio^lina'

OgI'

ci

C1

VIII

Una solución de 10,04 g (0,04 mol) de 3,6-dicloro- 
2,4-dinitrotolueno, 12,2 g (0,12 mol) de di-n-propilamina, 
y 60 mi de tolueno se agita bajo reflujo durante 9 hr. La 
mezcla se enfría, se diluye con éter, se extrae dos veces con 
ácido clorhídrico diluido. La fase orgánica luego se extrae 
consecutivamente con agua, bicarbonato de sodio acuoso, y 
salmuera y se seca sobre sulfato de magnesio. La evaporación 
del solvente a presión reduoida dá 12,5 g de un aceite. Cris­
talización del producto en hexano dá 9,08 g dé sólido amari­
llo, p.f. 36 a 38SC. El compuesto analíticamente puro, p.f. 41 
a 42SC, se obtiene por recristalización con etanol al 95%.

EJEMPLO 54 a 74
Siguiendo el procedimiento general del Ejemplo 45, 

sustituyendo la di-n-propilamina ahí utilizada por la amina 
apropiada, proporciona compuestos de la siguiente fórmula es­
tructural que tienen las propiedades indicadas en la Tabla 
III siguiente:
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C1
XIII
TABLA III

Ejemplo Substilbuyentes Punto de ¡
numero - i q  - fusión

$4 H H 123-125

55 H CHgOH^OH^ 83,5-85

'56 H CHgCH=CH^ 61-62,5

57 H CH((K^)2 69-70

58 H CHgCH(CH^)g 52-55

59 H CH3

CHCH^CH^ aceite

60 H C(CH^)^ 41-46

61 H CH(CH2CH^)2
i

41,5-44

62 H CH^t J
CHCHgCHgCH^ 31-32

^63 H ( C H g ) ^ 32,5-34

64.'- ' H CH3
CHCHgCH(CH^)p 62,5-65,5
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TABLA III (continuación)
65

T"--------- *
H CHpCHpCHgOCH^ 42,5-46,5

66 H
n

CHgCHgCN 101-104

67 O 84-87

68 H
- O 93-94

69 67,5-70

70 aceite

71 CHgC^CHg CHgCH=CHg aceite

72 CHpCIIgCH^ CHgCHgCH^ 41-43

,73 O 117-120,5

74 H CEgCHgCHgOCE^ 43-47

EJEMPLO 75
Preparación áe 4-cloro-3,5-dinltro-o^toluensulfonato de potasic 

Se agrega m-clorotolueno (166 g, 1,31 mol) a una mez­
cla de 1000 mi de ácido sulfúrico concentrado y 170 mi de áci­
do sulfúrico fumante al 23% y se calienta a 100SC. La solución 
luego se enfria a 2 5 y cuidadosamente se agrega nitrato de 
potasio (400 g) a 35-C - 45^0. Luego de completarse la adi­
ción la reacción se agita durante 1 hr a 40^0- 45̂ 0 y luego se 
calienta lentamente a 100 se y se mantiene entre 100 y 110se 
durante 1,5 hr. Finalmente, la mezcla de reacción se enfria 
y se vierte en 12.000 mi de hielo y el precipitado sólido se 
recoge. El producto se lava con agua y luego se recristaliza30
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con 5 lt de agua. El rendimiento crudo de la sal de potasio 
es 305 g.

EJEMPLO 76 j
!

de cloruro de 4-cloro-3,5-dinitro-o--toluensulforr! *] 

60 g de 4-cloro-3,5-dinitro-o^-toluenaulfonato de po­
tasio, 70 g de pentacloruro de fósforo y 130 mi de oxicloruro 
de fósforo se mezclan y se someten a reflujo durante 3 hr. La 
mezcla se filtra para eliminar parte del sólido insoluble.
El filtrado se vierte cuidadosamente en agua a 20SC —  302(3.
El sólido precipitado se recoge y se disuelve en 500 mi de ben­
ceno. La solución de benceno se lava oon agua y luego se se­
ca sobre MgSO^. Luego de separar el sulfato de magnesio, el 
benceno se concentra a 100 mi y se agregan 400 mi de hexano.
El sólido precipitado se recoge y se recristaliza en 300 mi 
de hexano y 100 mi de benceno para proporcionar 50 g de sólido 
con un punto de fusión de 1052c a 1072c.

EJEMPLO 77

Preparación de 4-cloro-3.5-dinitro-o-toluensulfonamida

Se disuelve cloruro de 4-cloro—3,5—dinitro—o—toíuen— 
sulfonilo (10 g, 0,0318 mol) en 150 mi de acetona y se enfría 
a -1520. Se condensa amoniaoo (1,08 g, 0,064 mol) y luego se 
vaporiza en la solución de acetona. Cuando se completa la adi­
ción, la mezcla de reacción se vierte en un volumen igual de 
agua y el precipitado sólido se recoge. El rendimiento crudo 
q.ue es sólido blanco es 6,8 g con un punto de fusión de 2052c 
a 2153C.

EJEMPLO 78

Preparación de 3*-metil-2.6-dinitro—N^*,N*^-dÍpropilsulfanilamida 
Una mezcla de 3;4 g de 4-cloro-3,5-dinitro-o-toluen- 

sulfonamida, N,N-dipropilamina (3,4 g) y 50 mi de tolueno se
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llevan a reflujo. En este punto, todo se encuentra en solu­
ción. Luego de calentar a reflujo 24 hr, la mezcla se enfría, 
se lava con agua, ácido diluido y finalmente con agua. La ca­
pa orgánica luego se separa y se seca sobre MgSO^. La sepa­
ración deí agente secante y el solvente proporciona el produc­

to deseado.
EJEMPLO 79 a 87

Siguiendo el procedimiento general del Ejemplo 78, 
sustituyendo N,N-dipropilamina y 4-cloro-3,5-dinltfo-o-toluen- 

sulfonamida, por la amina apropiada y dinitrosulfonamida, res­
pectivamente, proporciona los productos que tienen la siguien­
te estructura y propiedades indicadas en la Tabla IV siguien­
te :

TABLA IV

Ejemplo
numero

Substituyentes Punto de 
fusión ce"i "2 *4

79 H C^H^-sec H H 126-129,5

80 H C^Hy-n H H 108-109

81 H H H H 226-228

82 C^Hy-n C3H7*"- H CH^ 140-142

83 C^Hy-n C ^ - n ^ 3 CH^ 124-127

84 C^Hy-n CjHy-n H -CH-CgH^
CH^

132-134

85 CH3 H H ^ 3 206-208

86 H ' C Jiy-sec H CH^ 118-119

87 H 0 ̂Hy—soĉ H C^Hg-sec 112-114
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EJEMPLO 8 8  i

Preparación de N-sec-butil-3-metil-2,6-dinitro-4-(trif luorma- ; 
_______________  til) anilina________________ ,______________ !

Una mezcla nitrante, que consiste en 16,1 mi de 
UgSO^ (d 1,84) y 1,9 mi de HNO^ (d 1,5), se calienta a 55̂ 0 

y lentamente se agregan 3,5 g de 5-cloro-2-(trífluorometil) 
tolueno. La mezcla se calienta durante 1 hr a 55^0 seguido 
por 1 hr a 1103C. La mezcla de reacción se enfría y se vierte 
sobre hielo para dar 5-cloro-2-(trifluorometil)-4,5-dinitro- 
tolueno como un sólido.de color crema. El producto se crista­
liza en ciclohexano para dar 3̂ 6 g de cristales de color cre­
ma, con un punto de fusión de 8l a 82^0. Se calienta a reflu­
jo 1,8 g de 5-oloro-2-(trifluorometil)-4,6-dínitrotolueno du­
rante 15 min con 3 mi de mono-sec-butilamina y 30 mi de ben­
ceno, se enfría, se filtra, se lava con agua hasta neutrali­
dad, se seca y se purifica en vacio para dar 1,5 g de N-sec- 
butil-3-metil-2,6-dinitro-4-(trifluormetil)anilina como un

¡

¡

!

sólido amarillo, p.f. 38 a 39^0.
EJEMPLOS 89 a 93

Siguiendo el procedimiento general del Ejemplo 88, 
sustituyendo la mono-seo-butilamina utilizada ahí por amina, 
proporciona compuestos que tienen la siguiente fórmula estruc­
tural y las propiedades indicadas en la Tabla V siguiente:
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- TABLA V
i

Ejemplo
numero

Substituyante Punto de 
fusión seR

89 32-35

90 -mcH(cíi^)g Cristales amarillos 
75-76

91 -N(CHj)g Cristales amarillos 
107-108

92 Aceite castaKo ana­
ranjado

93 -NHCH(CgH^)g 44-45

EJEMPLO 94
Preparación de cloruro de 3.5-dinitro-4-cloro-o-toluoilo

10 g de ácido 3!5-dinitro-4-cloro-<)-toluico 03 ea-
lientan en un baño de agua con 9^2 g de pentaoloruro de fós­
foro y 30 mi de benceno. Luego de disolverse los sólidos, el 
benceno se destila y el óxido de fósforo se elimina bajo 
presión reducida. El producto deseado como un aceite residual 
se solidifica al enfriarse.

EJEMPLO 95
Preparación de 3.5-dinitro-4-oloro-o-toluamida

Cloruro de 3,5-dinitro-4-cloro-&-toluoilo se trata 
con dos equivalentes de amoníaco en acetona fría. La mezcla 
se vierte en agua y el producto deseado como un sólido preci­
pitado se recoge por filtración.

EJEMPLO 96

Preparación de 3.5-diDÍtro-4-cloro-o-toluonitrilo
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s,

Una mezcla finamente pulverizada de 15,5 g (0,051
mol) de 3,5-dinltro-4-cloro-o-toluamida se calienta con 12 g !

¡ '
(0,084 mol) de pentóxido de fósforo durante 15 min a 300-3503(j. 

El nltrilo resultante se destila del frasco de reacción. Re- ) 
cristalización del producto solidificado en metanol dá el pro-- 
ducto deseado oorno un material analíticamente puro.

EJEMPLOS 97 y 98
Preparación de 4-oiano-3-metil-2.6-dinitro-N.N-dipropilaniÍina

¡

Una mezcla de 4,82 g de 3,5**dinitro-4-cloro-&-toluO'-j- 
nitrilo y 3 g de di-^-propilamina en 25 mi de tolueno se some-- 
te a reflujo durante 8 hr. La mezcla enfriada luego se lava 
oon agua, ácido diluido, y finalmente con agua. La capa orgá­
nica se separa y se seca sobre MgSO^. La separación del agen­
te secante por filtración y concentración de filtrado en va­
cio deja aceite residual que cuando se oristaliza dá el pro­

ducto oon un p.f. de 97 a 99^0.
Se prepara N-sec-butil-4-clano-3-metil-2,6-dlnltro— 

air! n  na mediante el procedimiento precedente sustituyendo la 
di—n—propilamina por sec—butilamina. El producto deseado po­
see un punto de fusión de 1023 a 103^0.

EJEMPLOS 99 a 162
La actividad herbicida de preemergencia seleotiva 

de los compuestos de la presente invención se ejemplifican 
mediante los siguientes ensayos en donde las semillas de una 
variedad de plantas monocotiledonias y dicotlledonias se mez­
clan separadamente con tierra de plantación y se plantan so­
bre aproximadamente 2,54 cm de tierra en tiestos de 0,47 dm^ 
separados. Luego de plantas, los tiestos se rocían con la 
solución seleccionada de acetona acuosa que contiene el com­
puesto de ensayo en cantidad suficiente para proveer el equi-
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valente de aproximadamente 1,12 a 4,48 kg par hectárea de ! 
compuesto de ensayo per tiesto. Loá tiestos tratados luego } 

se oolocan an bancos de invernadero, se riegan y se cuidan } 
de acuerdo con procedimientos de invernadero convencionales. 
Tres o cuatro semanas luego del tratamiento, los ensayos se 
completan y cada tiesto se examina y se clasifica de acuerdo 
con el sistema de clasificación indicado máa abajo. La capa­
cidad herbicida de los ingredientes activos de la presente 
invención es evidente a través de los resultados de ensayos 

que se registran en las tablas siguientes:

SISTEMA DE CLASIFICACION
Sistema de Clasificación ^ diferencia entre el de-
____________________________________ sarrollo v control x

0 - ningún efecto 0 .

1 - efecto posible 1-10

2- leve efecto 11-25
3 - efecto moderado 26-40

5 - daño definido 41-60
6 - efecto herbicida 61-75
7 - buen efecto herbicida 76-90
8 - oerca de destrucción completa 91-99
9 - destrucción completa 100

4- desarrollo anormal, es decir, una, malformación fisioló-
gioa definida pero con un efecto total menor de 5 en la
esoala de clasificación.

M En base a la determinación de posición, tamaño, vigor,

clorosis, malformación de desarrollo y apariencia de 
planta total.
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ABREVIATURAS DE PLANTAS
pasto BA - Paste de corral
hoja de terciopelo FOX - Carricera verde
chual MG - Dondiego de día anual
chual americano COT - Algodón
Maíz SB - Remolacha
avena salvaje SOY - Soya
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TABLA VI

Ri / R 2

02N ^

Q . ,  *
CHj

Ej,
No. Z 'A Rg

Régimen
kgn/Ha CR V:;-;r.

99 CH^ CI^ CH3 4,48
2.24

7
6

0
0

100 ^ 3 OHgOH^CHg CHgCH-CHg

Wí\̂
-4*

H 
r̂
-̂
 00 9

6
7

.

0
0
0

101 3.H3 ^ 3 / \  
A - /

4,48 = .9 
2.24 , 8 
1,12 3

0
0
0

102 CH^ H CH2'JH=0Hp 4,48
2,24
1,12 -

'

Q
9
8

0
0
()

103 CHj H O4H9-Í 4,48
2,24
1,12

9 ' 0 
9 1 
7 0

104 CH^ H 4-48 ' ] 7 : 0
2.24 ¡ 6 0

.J

105 CH^ !! OH (0112̂ 201^)2 4.48 ! 9 6 
2.24 .i 9 , 2 
1,12 i 8 0 ¡
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- i:* -.

Especies - Tierra de Invernadero
IR V¿L PI LA COR wo BA FOX J.IG cor SB SOY

7 0 8 5 0 1 8 9 0 0 0 06 . 0 8 2 0 0 6 8 0 0 0 0

9 0 9 6 1 0 9 Q 0 0 0 06 0 2 5 1 0 7 7 n 0 0 07 0 0 0 0 0 5 3 Ó 0 0 0

9 0 7 6 0 0 8 9 0 0 0 08 0 0 0 0 0 3 3 0 0 0 03 0 0 0 0 0 1 1 0 0 0 0

O** i 0 8 ¡ 7 3 0 8 9 0 0 2 09 0 § ! 5 0 2 5 8 0 0 0 08 0 8 ! 5 0 0 3 5 0 0 0 0

9 0 8 6 3 t 0 8 9 0 0 2 09 1 6 ¡ 0 0 ! 2 5 8 0 0 0 07 0 0 o ° ! 0 3 5 0 .0 0 ! 0

7 0 7 í 8 0 i 0 6 7 0 0 2 ' 06 0 3 ; 2 ¡ 1 : 0 2 5 0 0 i i; 2

9 6 2 i
!

8 1 0 } 0 7 9 2
i

7 ! 39 ; 2 8 ! 8 ! 0 0 7 8 0 0 8 i 08 0 8 - 6 ! 0 ! 0 5 7 0 0 7 ¡ 
----L

0



cc
o
o
to
C D

!

CO

C 3
<3*



-  32

TABLA _VI (co atinuació

/N°2r  ^ xvi

k / \ z
OHi

,83: z Ri "2

106 °"3 H OH OH (OH ) Cli 4,48 2 0

107 CH3 H OgH^OHCHyOHgCH^ 4,48
2,24

9
9

7
7

1 , 1 2 9 5
0 , 8 6 9 2
0 ,2 8 - 8 0

1 0 8 OH^ H OHgO(OH^)^ 4,48 5 0

109 CH^ C2H5 4,48
2,24

9
9

0
0

1 . 1 2
¡ .-1

0

1 1 0 CH^ H C^ig-n 4,48
2,24

! í
! 9 
} 7

0
0

1 . 1 2 í 7
L-----

0

m CH^ H CH^CH-CHqCH^ 4,48
2,24

i
! 9 ! 9

1,12 9 5
0 . 5 6  . 9 0

' 0 , 2 8 8
i !- 0

L____
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0 0 3
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0 0 3
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t 3
9
9
9
9
8

7
7
5
2
0

9
8
8
6
5

8
8
8
8
7

5
0
0
0
0

5
3
i
i
0

9
8
8
6
5

Q
9
9
8
6

6
2
0
0
0

0
0
0
0
0

8
8
6
2
0

0
0
0
0
0

$ 0 2 0 0 0 2 7 0 0 0 0
9
3 :

0 8
0 í 8
0 : 7  

----____ _

7
3
3

2
3
0

52
1

9
o
9

9
Q
9

0
0
0

.
1
0

0
3
0

0

? - 0 
í : 0 
 ̂ ! o

7
0
0

6
0
0

3
0
0

____

1
0
0

8
1
0

q
9
9

1

0
0
0
0

0
0

0
0
0

' : 8 ¡ 8 
i 8 i 8 
; 5 7 
i 0 ¡ 3 
' 0 [ 0  

__ !—  i

8
8
8
7
5

)

3
ó
0
0

[

2
0
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0
0
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o
9
7
5

9
9
9
9
5

2
0
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0
0

0
0
0
0
0
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8
8
7
0
0
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3
0
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0
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TABLA V I  _ ( c o n t i r n i a c i '



L

( c o a t i n n a c  i o n )

8 1
1—  
5 ! 2 2 0 2 8 0 7 0 08 0 1 i o 0 0 1 5 0 1 2 0

9 3 9 ¡8 0 2 9 9 0 0 7 09 1 8 ¡8 1 1 9 9 0 0 5 09 1 7 ! 7 0 0 9 9 0 0 0 09 0 2 ¡ 2 1 0 7 9 0 ü 0 0

9 3 9 ! 7 0 2 9 9 4 1 0 09 1 Q ! 7 0 0 8 9 0 0 0 0a - 0 8 3 0 0 7 Q 0 0 0 08 0 6 2 0 0 5 9 0 u 0 0

9 0 9 ; 7 0 0 O 9 0 0 0 08 0 8 = 6 1 0 8 9 0 0 0 03 0 6 i 1 0 0 6 8 0 0 0 0^ 0 2 : 0 0 0 1 6 0 0 0 0

9 0 8 ! 8 0 7 9 3 . 0 0 29 0 8 - 7 0 2 8 8 0 0 0 09 0 7 ! 1 0 0 6 8 0 0 0 0

7 0 8 7 0 0 9 5
.

0 0 0 02 0 7 ! 0 0 0 6 3 0 0 0 01 0 0 ! 0 t í !
0 0 3 0 0 5 0

___ L

0
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ô enĉ o CCtC'C^OD c - c - .c - c c cnc*cro3Lr\

CT\03¿)<'lO C'.C'^OOM c'.cnr-xnft CHC.CC <̂ :M 0̂

00<̂ /0̂ C\!C\!000 tf.C'JOCO r^MOOO oo

ooooo O O O O O t-^OC!r-)) TpOJOOO oo
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TABLA VI (continuac

Ri, / R 2
^N-

OpN  ̂ ,NO,
i ! XVI

6HT
Z Ri Rp

118 CH^ H CH^CHCHgCHÍCH^^g 4,48 9 
2,24 ' 9 
1.12 9 
0,56 ; 8 
0,28 6

3
2
0
c
C '

119

i

CH3 C2H5 0̂ - .

.

4.48! 9 
2,24, 9 
1,12 i 8 
0,56 6 
0,28 2

0 * 
0 
0 
0 
2

120 CH^ H CglI^CHCgH^ 4,48 1 9 
2,24 ¡ 9 
1,12 9 
0,56 9 
0,28 9

7
7
6
5
5

121 H CH^CHO^Hy
-------s
4,48 ! 9, 
2.24 ¡ 9 
1 ,1 2 ' .9 
0.56 i 9 
0,28 9

7
2

.2
0
1

122 CH^ H CHgCHp0H(0H^)2 4,48 j 9 
2,24 ] 7 

_____ -J

0
0
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9
9
9
8
6

3 
2 
0 
C- 
L '

8
7
7 '
6
2

---- r
7 í 
7 )7 ! 
6 
5 '

0
0
0
0
0

—
0
c
c
0
u

9
8
6
3
0

9
9q
7
0

0
2
0
0
0

- - *w'
o ! 
0 '! 
5 !

" i

—
i

*1
1
0
0

0
9
9
0
0

Q 0 6 7 0 __2 9 9 ú o ! 0 0
9 0 0 7 ü Q ó 0 0 ü
8 0 0 l 0 0 6 9 0 0 0 0
6 ü 0 0 0 0 0 7 0 ! 0 0 0
2 2 0 2 0 0 2 8

.
0 : o 0 0

9
!' .......'i
7

r*-----
8  ̂ 8 7 5 9 a 7 í 5 5 3

9 7 8 : 8 6 2 i 9 9 7 i 2 5 2
Q .6 8 i 8 2 0 . 7 9 6 : 1 2 0
9 5 8 . 8 1 0 i 8 9 3 ' 0 1 o
9 5 7 : 7 ! — 0 : 5 9

1 =. o 0 1 0

9 7 8 8 ! 8 ! 3 Q 9 5 ' 0 6 i 0
.9' 2 8 8 ! 2 ! 2 ' 9 ' 9 6 ' 0 5 i 0

Q 2 8 ' 8 i 0 1 0 8 : 9 5 9 2 , 0
' 9 0 7 ; 7 i o ! o 3 ; 8 2 . 0 0 i 0
9 1 6 i ^ ! 0 i i 0 !!

2 5 0 : 0 0 í; 0
1 _______

9 0 6 ; 6
1-------
i 0 0 ; 6 5 0 ' 0 0

j
! 0

7 0 2 ::
t

0 i 3 
j_____

3 0 ¡ 0 0 ¡ 0
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E.___ ( c o n t i n ú e  i  o n )

9 ! i ¡ 5  í 7 i 78 i.c ¡ 2  i 6 ! ?
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9 ! 2
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; 5  ¡ 3 ! o
9 í 0 ! 3  i 7 : 0
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Q
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¡ 7
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- i
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9 : 3 ! 6  ! 8 i 08 i 0 i 2  ¡ 7
7 ! 0 : ¿  ' 3 ; J.

5 ' 0 ! 0  0 0

5 0 i o  G
3 0 0  0 ü

9 i- 0 í 0 0 ' 08 0 ' 0 0 : o6 , 0 0 0  ̂0

2 7 8 : o0 5 6 0
3 3 i 0í ; 0 2 . 0

' i

0 6 8 i 2 !o 0 00 2 7 i o 1 0 0 ' 0
0 0 5 ! 0 o ' 0 ! 0

0 ' 9 ! 9 2 ; o 0 ' 10 ; 5 , 8 0 ; 0 0 ; 00 i 2 í 7 : 0 : 0! 0 , 0

3 : 8 9 3
:
: 0 6 00 í 7 9 2 ' 0 3 00 3 7 : 0 0 i 00 - 2 5 u : i ó 00 1 1 U 0 0 0

0 0 2 G u 0 J

p. G 0 0 0 0ó 0 ü G 0 0  i 0

8 3 0 2 ! o7 1 . 0 0 i o2 3 0 0 ; 0

1 8 9 0 0 2 ¡ U0 7 8 0 0 0  ̂ 00 5 6 u 0 0 00 0 0 ' 0 0 0 G

i
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a¡̂  oD>

OOO ooo
¡

- - .  -----¡

-í
!P S 0 r̂ O LTs ooo

!!

-.
? 3-i

03 rn ar-cc !'

'* ir** a< -!
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TAj'LA VII

f  H " v i i  

01

No. Rl H,
! '^ p 3(

k^s/Ha - !' CR VriL

Í'IO H C
- j ---------

4 ,4 8  ; 9 u 2 .24  ! 9 : 0 
1 , 1 2  ¡ 5 0

131 C^,Hy-n 03!!^—n ! 4 .4 8  } 0 i 
! 2 ,24  ; 9 ó 

1 . 1  ̂ ; 9 0

1.3 r? H
¡ i í

'*6 " l 3 - 3  ! 2 ,2 4  ¡ 3 !
¡ T ' i "  ¡ 2 ¡

OHgOH^CHg ¡ 2 ,2 4  ¡ 8 j ¡133 H

134 H

------- -

C3H7 - Í

¡

-------------- {— -----'----------!
i

2 .2 4  ! 9 ;
1 . 1 ? ! 8 i 
0,66 ! 5 i

! !

135 C.igCH^OHg CHpOHnOHp ' 2 .2 4  9 i 
1 , 1 2  ' 7 : 
0,66 ! 6 ! 
0 ,3 3  : 6 ;

136

____ L

I-i CH^CHUpH^
! ¡ ! 2 .24  9 '' j

1 ,1 2  <¡ i ¡
0,66 0 ,
0 , 3 1  8 ¡ !

r
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TABLA VII (nontinttac:

Ri^N" R ,

OgN i NOp ̂O  /  <-*/ ¡y
] XVII

01
i'.l. No. R.1 *2
137 °2"5 CgH5 2.241,120,56

0,28

98
30

138 O 4,48 5 1

139 H CH^CHOHgCHÍCH^g 4,482,241.12
999

32
0

140 H
- O 4,482,24 9

7
0
1

141 C(0Ĥ )̂ 4,482,24 52 . 20

142 H CHgCHÍOH^)^ 4.48
2,24

i8 !6 i¡
2
0

143 H Ĉ Ĥ OKÔ Î 4.48 2,24 1,12 0,56 [ 0,28

— — -- }-
9 ¡- 9 ¡ 9
97 !^  t

76530



VII_ (coxtinttacion)
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-----

5 5 o : o 0 3 0 0 0
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o ! o . 7 o s o ' 3 0 ' 0 5

o
9
8
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---- i----- r
5 : i  

! 3 ! o 
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9
7

01 5
1

21 0 ! 0 ! 2 o ! o ; i 32 2
5

— r - i —0 j 0 ! 1 o ¡ o ; i
52 20 20 00 0 i 0 ! 0 0 ! 0 ¡ 0

!

i3'0 00
—

00 i  ! o 1 ! 0
8 ! 2 
6 1 ú

----— — }----

3
0

0
0

0 : 0  6 
0 ' 0 3 75 0

0
0
0

0
0

0
0

,

9 ; 9 í
9
9
7 ¡

7
65
3
0

)

0
8
7
6
2

8
7
7
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r
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0 , i

2 9 
2 7 
1 5
0 ! l 
0 ¡ 2
____i.
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0

0
0
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0
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0
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TABLA VII (continu-^j

Ri R?

°2"

1 XVII

01

-

'j *UB Hl R2

144 CH^ ""3 4,48 3 0

145 H CH^OHC^Hy-n 4,48 
2,24 

' 1,12 
0,56 
0,28

Q
Q
C}
8
8

6
5
2o
0

¡
_____L
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3 0 0 5 0 1 2 5 0 0 0
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q 6 8 8 3 0 q Q 0 0 8 0c¡ 5 8 8 ? 0 7 q 0 0 7 0
9 2 7 7 0 0 7 **7í 0 0 5 0
8 O 5 5 0 0 6 6 0 0 2 0
-3

!

o

____

ü 0 0 0 3 2 0 0 0 0
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TABLA V I I I
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TABLA I X  .

'" i .  ^.^2

°s "

1

,.IK .

-3* ¡iá îman ;rp
US Y * i  . *2 k -fs/ha - CR Vj.'I,

152
—

BOgNHg H 4,48
2.24
1¡12
0,66

9
9
8
7

8
8
7
8

153 SÔ NHp
*

C^My-n 3^Hy-n 4,48
2,24
1,12
0,66

9
9
7
5

7
5
5
6

154 SOpNHCĤ 3^Hy-n
-

4.48 . 
2.24 
1.12 
0.66

9
9
8
7

1
1
0
0

155

.

SOpN(CH )̂p OpHy-n CJI^-nJ! í —

*

4,48' 
2,24 
1,12 

¡ . 0.66 
__________ —

* 9 
7 

,7 
3

0
0
6
0

156 SOg!iH';H-flH^

°2"5
¡

4,48
2,24

6
2

1

1L7 SOgHBOĤ H

-  —

c.Hn-nec 4 9 ---- 4.48
2.24
1.12
0.66

9
9

-9
9

7
7
5
3
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TABLA IX (continuaciÓ!

Rn j
hr' 

0 :̂.f A

2̂

îíC'2
:r:.

3j. 
.0. Y ;^ 1 t.p

158 SO^NHCH^
! ' " '—— - 
=H ""3 .4,48

2,24
5 3

159 80^(0^)^ H

:

C^^-sec

.

4,48
2,2'
1,12
0,6b 
0,33

h 9 
9

; 9
9
6

n
3
o
o
0

6
7
3

160 SOgNHC^Hg-secL H C,Hr,-sec 4 9 --- 4,4o
2,24 ; 3

3

161 CN Cyiy-n O^Hy-n 4,48
2,24
1,12
0,66
0,33

1 9 
! 9a
j 7

7
6
5
.3
0

8
7
6
2
0

162 CN H 4,4ú : 9 7 8
OÍ 2 5 2,24 Q 5 7
*^CH^ 1,12 ' Ó 3 6

0 66 9 9 2
____________

0.33 : ' ó 3
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163 CH3
CĤ H -CHCHgOCĤ .

CH3
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2.24
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9
9
Q

7
6
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9
9

0-
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166 CĤ CĤ H CH (C2Í^)OH20CHi 4,48 
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167 ^ 3
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Descrita suficientemente la naturaleza del in­
vento, así como la manera de realizarse en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente 
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 

cuanto no alteren su principio fundamental. También se ha­
ce constar que el invento corresponde a una solicitud de 
Patente presentada en Norteamérica, con el ns Ser. 174.938; 
de 25.de agosto de 1.971; acogiéndose por lo tanto a los be 
neficios que conceden los Convenios Internacionales en vi­
gor, siendo lo que constituye la esencia del referido 
invento por lo que se solicita Patente-de Invención por 
20 años en EspaBa, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTEN­
CION DE DERIVADOS DE 2,6-DINITROANILINA; caracterizándo­
se por lo siguiente:

1.- Procedimiento para la obtención.de deri­
vados de 2,6-dinitroanilina, de fórmula general:

en donde:

Y y Z son metilo, representa hidrógeno,
R- representa alquilo de C -C ( recto, ramifl- 
¿ 2 7



cado o cíclico), alquenilo da Cg-C^, alquinilo de Cg-Cg, alq.ui 

lo de ^2.**̂ 4 ^ono—sustituido en donde el sustituyante e haló­
geno o alooxi de C^-C^; R^ y representan cada una hidróge­
no o alquilo de C^-C^; y cuando y Rg se toman juntamente" 
representan piperidino, pirrolidijio o morfolino; con la oon-, 
dición de que ouando Y y Z son metilo y R-̂  es hidrogeno o eti­
lo, entonces Rg no puede ser etilo, caracterizado porque se ha 

oe reaccionar un compuesto de la estruotura:

C1

oon ""s na de la fórmula: *
R^RgNH '

en donde, R^, Rg, Y y Z aon oomo se ha defiiiido anteriormente.
.2.- Procedimiento según la reivindicación 1, carac­

terizado porque la reacción se lleva a cabo en un disolvente 
orgánico a una temperatura en la gama de 50s a 150̂ 0.

3.- Procedimiento para la obtención de derivados de 
2,6-dinitroanilina, tal y como queda sustancialmente descrito 

en la presente Memoria.
Esta Memoria consta da 45'hojas escritas a maquina

por una sola oara.
Madrid, a' ^
AMERICAN CYANAMIB COMPANY.-

i. su^z Acrm v Kcnst
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