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La presente memoria descriptiva tiene como fin la
declaracidn del objeto sobre el gue ha de recaer el privilegio de explota-
cidn industrial y comercial, exclusivo en el territorio nacional, de una
Patente de Invencién de acucerdoe con la vigente Legislacidén sobre Propiedad
Industrial que, como el ¢cnunciado indica, se trata de "PROCEDIMIENTO DE OB
TENCION DE DIFENILETERES".

Se conoce el uso de hv‘bicidaé del tipo difenileter
tales como 2,4-dicloro-4'-nitrodifenileter, 2,4,6-tricloro-4!'-nitrodifenil
eter. Se ha considerado que en general estos tipos de herbicidas son wds
efectivos cuando se usan en campos himedos que en campos de secanc y tra-

tando con el abono que los tallos y las hojas.

Nosotros hemos buscado compuestos nuevos der tipo
difenileter que tengan excelentes propiedades herbicidas y hemos encontra-
do que herbicidas conteniendo el compugsto que se citari como ingrediente
activo tienen un efecto marcadamente herbicida en comparacidén con los her-
bicidas ya conocidos del tipo difenilcter.

(1) El herbicida nuestra una sefialada inhibicién al cngi
cimiento de la hierba de patio tratando su abono, tallos y hojas.

(2) El herbicida mucstra gran efecto herbicida con ¢l
espliego Slenedr, cizafia de hoja ancha y otras malas hierbas.

(3) Bl herbicida nuestra un sefialado control selectivo
en el crecimiento de las plantas grimineas.

(4) E1l herbicida se puede aplicar en baja concentracidn
tanto en un campo encharcado como en uno de sccano.

Es un objeto del presente invento el proporcionar
un proceso para preparar un herbicida que tenga unos efectos herbicidas
como los indicados anteriormente.

Ello se puede conseguir con un herbicida que conten

ga, al menos, un elemento activo de férmulas
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"senta un 4tomo de haldgeno o hidrégeno, o alquil inferior C1-8 alcoxi,

X

oF < Neo— \?._z 1)
X Y
n

en la que X representa un dtomo de haldgeno; n representa 0-3; Y repre-

alcoxialcoxi inferior, algueniloxi inferior, alguiniloxi inferior, alquil

mercapto inferior, amino, alquilamino inferior, dialquilamino inferior,
. N T

. . . . . . o s . . . §
acetilamino, alilamino, hidroxi o grupo (2-dimetilamino) etoxi; ¥ Z re-

presenta un grupo nitrv, un dtomo de halégeno o un grupo ciano.

Los tipicos ingredientes activos son los siguien-
tes:

(1) 2-cloro-4-trifluorometil~4'-nitrodifenileter,

(2) 2—0loro—4—trifluorometil~3’-01_4 alcexi-gt~
nitrodifenileter,

(3) 2-cloro-4-trifluorometil~4'~nitro (o Lalo o
ciano) difenileter, teniendo la térmula:

X

CF o~ N~z (11)

o 2 ey

en la que X representa un 4tomo de haldégeno; T representa un dtomo de ha

ik

1égeno o hidrégeno; Y representa un 4tomo de hidrégeno o de halégeno, o

alquil inferior o un grupo alcoxi inferior; y 2 representa un dtomo de

2 s T ST

halégeno o un grupo nitro o un grupo ciano,
(4) 2-halo-4~trifluorometil—4'-nitro (o halo)-di
fenileter, teniendo la férmula:

X

cl

Moy 8
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en la que X representa un dtomo de hidrdgeno o halégeno;

X representa C, 4 dialquilamino, alquilamino, C, , alquil-

C
1~4 1-4
mercapto, amino, acetilamino, alilamino, 2-dimetilamino etoxi, metoxieto-
xi, etoxietoxi, n—octiloxi, aliloxi, 2-propiniloxi grupo hidroxi; y
Z representa un grupo nitro o un dtomo de halégeno.

(5) 2-halo~i-trifluorometil=4t-nitro (o halo)-di-
fenileter, teniendo la férmula:

CFB 0 Q Z ()

en la que X representa un dtomo de haldgeno;
T representa un dtomo de halégeno o hidrégeno;
Y representa un 4tomo de hidrégeno, alquil inferior, o grupo
alcoxi inferior;
2 representa un grupo nitro o un 4tomo de halégeno,
Los ingredientes activos de este invento pueden

prepararse por el siguiente proceso,

2-halo~4~trifluorometil-difenileter, teniendo la férmula:

X :
r N\ L
(3o
Y
X
n

en la que X, nn e Y ya han sido definidos en (I),

. wern

reacciona con un ageéite nitrante o halogenante para subsistir la posicién%

]
4'— por un grupo o ua itomo de halégeno, forméndose asf €l compuesto (1), °

Ademds, los compuestos sustitufdos 4'~ciano (I) se

PURUNIIET

pueden obtener reduciendo los correspondientes compuestos para obtener los]
compuestos amino, los cuales son diazotizados, sometiendo el resultado a

las reacciones de Sand Meyer o de Cutterman,

Mad 8
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También se pucden obtener el 3t-sustituido 4'-nitro

(1) cuya 3'-posicién es CJ alcoxi, alcoxi inferior, algueniloxi inferdior

3
alquiniloxi inferior, alilomino o etoxi (2-dimetilamino) produciendo una
reaccién de sustitucién de haldégeno en presencia de alcali entre compuecs—

tos correspondientes 3'-halégeno 4'-nitro y respectivamente C alcohol,

1-8§
alcohol alcoxi inferior, alquenilalcohol inferior, alguinilalcohol infe-
rior, alquilmercapto inferior, alquilamina inferior, dialquilamina o (2~

dimetilamino) etanol, 2-halo~4-trifluorometil benceno, teniendo la férmula

X
oF 7 Ny X (V1)

X
n

con un fenol de férmula:

HO Q—-- A (Vi1)

Y

en las que X, n ¢ Y ya han sido definidos en (I) y Z' es hidrégeno o un
dtomo de halégeno o un grupo ciano, en presencia de compuestos alcaanilos.

El compuesto usado para dicha reaccibén puede ser un}
hidréxido de metal alcali, o un carbonato tal como hidréxido sédico, carbg!
nato sédico, carbonato potdsico, etc, !

En dicha reaccién del compuesto (V1) con el compues}
to (VII) es preferible affadir un disolvente polar no protdénico y un catalié
zador de tipo Cu.

Fl disolvente puede ser dimetilsulféxido, dimetil-
formamida, dimetilacetamina, N-metil-pirrolidona, hexametil fosforamida o
sulfolana, i

El catalizador de tipo Cu puede ser un polve cobri-

zo, una mezcla de zinc cobrizo, cloruro cdprico, cloruro cuproso, éxido ci

prico, 6xido cuproso, sulfato ciprico, bromuro ciprico, etc.

Mad 8
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La reaccién puede ser suavemente realizada, en gene

ral, a una temperatura mayor de 1002¢,

Cuando Ja temperatura de Ja reaccién es demasiade
alta, se originan rcacciones desventajosas o se colovrea el producto,

De acuerdo con lo anterisr, es preferible reaccio-
narlos entre los 130 a los 2009C, especialmente de 140 a 1502C.

Se ilustran ejemplos de la preparacién de ciertos
ingredientes activos,
PREPARACTON 1. .

2,0,4'-tricloro-4~trifluorometil~3!'-netoxidifenileter

Se han colocadoa 3'4 g. (0'01 mol) de 2,0-dicloro-
4=trifluorometil~3!-metoxidifenileter en 50 ml, on cuatro frasces ae cue-
1le, equipados con un agitador, un embudo que vierte gotas, un termémetro
y un condensador, unos 20 ml. de 4dcido acético helado para disolver el di-
fenileter se han afiadido.

Y entonces, se afade gota a gota §'3 g, de 10f de
solucién de 4cido acético conteniendo cloro. Se calienta el frasco a una

temperatura de alrededor de 402C y se reacciona el contenido durante dos |

horas agitindolo. Después de la reaccién, se pone el contenido del frasco ;
dentro de un cubilete 1lleno de una cantidad suficiente de agua, se extrae !
con éter y la efusién se lava con agua y se seca con cloruro de cialcio du»i
rante una noche, Después del sccado, la efusidn se filtra y lo filtrado sc?

%
condensa y se destila bajo una presién reducida pura obtener 3'0 g, del mﬂf
terial requerido teniendo de 156 a 155°C/4 mmMg, de punto de cbullicién. %

PREPARACION 2,

2=cloro-4-trifluorometil—~3t-metil~4'-nitrodifenileter

Se coloca 219 g, (0101 mol) de 2-cloro~i~triflucrom
metil-3temetil-difenileter en 50 wl, en cuatro frascos de cuello de la Pre
paracién 1, y se afladen para disolver el difenileter 10 ml, de dcido acéti

co helado.

Mot 8
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PREPARACION 4,

El frasco fué enfriado por debajo de los 102C, y sq
aflade virtiend: gota a gota una mezcla de dcido de 0'7 gramos de dcido nf
trico concentrado y 4 gramos de dcido sulfdrico concentrade. El frasco se
mantiene sobre los 30°C y se reaccionan los contenidos por agitacibn, Des
pués de la reaccidn, sc coloca el contenido del frasco dentro de un cubild
te lleno de una cantidad suficiente de agua y entonces se extrae con éter
y la efusién se lava con agua y se seca con cloruro de calcio durante una
noche, Después del secado, la efusidn se filtra y lo filtrado se condensa
y destila bajo una presién reducida para obtener 1!'5 gramos del producto
requerido ten:.:ndo de 167 a 165°C/1 mmHg. de punto de ebullicidn,

PREPARACION 3.

2=bromo—4~trifluorometil-4t—cianodifenileter

Se coloca 2!'8 g, (0'01 mol) de 2=-amino-j~trifluora
metil-4t-ciano difenileter en 50 ml. en cuatro frascos de cuello de la Pra
paracién 1, y se afladen 25 ml, de dcido acético helado para disclver el di
fenileter. Se afiade 3'5 ml. (0'02 mol) de 47% de 4cido hidrobrémico, y el
frasco se enfria por dcbajo de los 02C, se afiade gota a gota 7 g. (0!'01
mol) de 10% de solucién acuosa de nitrito de sodio y 3'6 g, (0'N2 mol) de
bromuro de potasio.

El frasco se calienta poco a poco y se afiade una
cantidad suficiente de polvo de cobre para reaccionar a 50°C durante 30
minutos para generar gas nitrogeno. Después de la reaccién, se coloca el E
contenido del frasco dentro de un cubilete Lleno de una cantidad suficicni
te de agua y se extrae con éter, La efusién se lava con agua y se seca col
cloruro de calcio durante una noche, Después del secado, la efusién se
filtra y lo filtrado se concentra y destila bajo una presién reducida pars
obtener 1'4 g. del producto requerido, teniendo 135 - 1392C/1 nutg, - de pun
to de ebullicién,

2=cloro-4~triflurometil-4'-nitroditviiileter

Mo g
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Se coloca 5 z. (01018 mol) de 2-cloro—4—trifluoro~

metil difenileter dentro de 50 ml. e¢n cuatro frascos de cuello equipado

con un agitador, wn embudo que vierte el liquido gota a gota, un terméme—
tro y un condensador en un bafio y s¢ afiaden 30 ml. de 4cido acético hela-
do para disolver el difenileter.

Se afiade gota a gota una mezcla de dcido de 1'8 g,
(0'02 mol) de 70% de 4cido nitrico y 15 wl, de deido sulfirico concentrado
al contenido, a una temperatura de 20 a 239C a través del embudo durante
30 minutos, El frasco se calienta a la misma temperatura durante 2 horas,
La terminacién de la operacién s¢ vonfirma por una cromatografia de gas,
Los productos de la reaccién se colocan dentro de un cubilete conteniendo
alrededor de 100 ml, de agua y el precipitado cristal se recristaliza con
etanol para obtener 3'5 g. del objeto, producto que tiene su punto de fu-
sién de 65 a 66¢9C,
PREPARACION §,

2acloro~4=~trifluorometile3t=metoxi~Jt-nitrodifenileter

It dos con un agitador, ua embudo que vierte el liquido gota a gota, un termd

Se coloca 6 g. (0'02 mol) de 2-cloro-4~trifluromc-
til-3'-metoxidifenileter en los 100 ml, en cuatro frascos de cuello equipa;
0
metro y un condensador en un bafio helado, Se afiaden 30 ml., de anhidrido
acético para disolver el difenileter, El producto de reaccién preparado al
mezclar 20 ml, de anhfdrido acético con 210 g, (0'022 mol) de 70% de 4cido!
nitrico por debajo de los 109C fué agregado gota a gota a O=52C desde el
embudo durante 15 minutos, y luego el contenido del frasco se mantuvo a di
cha temperatura durante 30 minutos con agitacién.

DPespués de confirmar el punto final de la reaccién
por medio de una cromatogratia de gas, el producto de reaccién fué coloca#,
do en un cocedor 1lenado con alrededor de 100 ml. de agua, Los cristales
amarillo p4dlido precipitados fuerwn lavados con agua y recristalizados con

metanol para obtener 5'5 g. del producto obteniendo 104-1059C de punto de

Ma
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PREPARACION 7.

-y -

fusién,
De acuerdo con ¢l proceso similar, lo siguiente pu-

do ser producido: 2-cloro-4-trifluorometil-j3t—ectoxi~J'-nitrodifenileter.

(m.p. 78-792C);

2«cloro=d-trifluorometil—3!wti~propoxi-4t-nitrodifenileter

(b.p. 200~202°C/5 muHg.);

2-cloro-4-trifluorometil-3'=iso=propoxi~ft-nitrodifenileter

(b.p. 153-161°C/3 mmHg.); ¥y

2-cloro~4-trifluorometil-~3'-n~butoxi-J!~nitrodifenileter

(b.p. 195-197°C/2 mmig.).

PREPARACION 6.

d=cloro-d=~trifluoromctil-3'-metilamino-4'-nitroditrenileter

Fueron colocados § g. (0'014) moles) de 2,3'-diclo-
ro-4-trifluorometil-4'-nitroditenileter, 50 ml, de piridina, 3'58 g, de

bicarbonato de sodio y 1'7 g. (01025 moles) de metilamina hidreclorure en

frascos de 100 ml, de la Preparacidn 5, y el frasco fué mantenido a una 3
temperatura de reflujo y la mezcla reaccioné durante 20 haras removiéndo~%
la, Después de la reaccibn, el contenido del frasco fué vertido en un co-
cedor llenado con una cantidad apropiada de agua y el producto resultante
fué extrafdo con cloroformo. La fase de cloroformo fué lavada con agua,
dcido hidroclérico y agua, y después fué secada con cloruro de calcio. :
El disolvente fué eliminado para obtener un produg i
to cristalino, el cual fué recristalizado de etanol para obtener 3'2 g, :

del compuesto teniendo un punto de¢ fusién de 102-1059C,

2wclorowd=trifluoronet il=3t=aliloxi~4l-nitrodifenilcter

Tueron colocados 210 g, (0'006 moles) de 2,3'~dicly
ro-fetrifluorometil—d4 ~nitrodifenileter, 1132 g, (01023 moles) do alilal-
cohol, 10 ml, de dioxano y 0'4 g. de hidréxido de potasio en el frasco de

50 ml, de la Preparacién !, EL frasco fué calentado a 40-602C y la mezcla

Mad 8
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'do del frasco fué vertido dentro de un cocedor llenado con una cantidad

-fase de éter fué lavada con agna, 4cido hidroclérico y agua, y fué secada

- 10 -

reacciond durante 6 horas removiéndola. Después de la reaccién, el conteni

apropiada de agua.

El producto resultante fué extrafido con éter. La

con cloruro de calcio y el disolvente fué eliminado para obtener un produd]
to cristalino, el cual fué recristalizado de etanol para obtener 112 g,
del compuesto, teniendo el punto de fusién a 55-609C,

PREPARACION 8,

2,6-dicloro—4~trifluorometil-3!~iso~propilmercapto—4'-nitrodifenileter

Fué colocado 4 g, (0'01 moles) de 2,6,3'~tricloro-
4~trifluorometil-4'~nitrodifenileter dentro del frasco de 50 ml. de la
Preparacién 1, y 20 ml, de dioxano fueron agregados para disolver el dife
nileter. Se agregé a ello 1'6 g. (0'02 moles) de iso-propilmercaptano y
114 g. de hidréxido de potasio, y el frasco fué mantenido a la temperatu-
ra de reflujo y la mezcla reaccioné durante 2 horas removiéndoia. Después
de la reaccién, el contenido fué vertido a un cocedor llenado con wna can
tidad apropiada de agua, )

El producto resultante fué extrafdo con cloroformo.
La fase de cloroformo fué.lavada con agua y fué secada con cloruro de cal
cio y el disolvente fué eliminado para obteper 3'2 g, del compuesto tenien
do el punto de ebullicién de 194-206°C/5 mmHg.

PREPARACION 9,

2, 3,5,6-tetrafluoruro~4~trifluorometil-4!'—nitrodifenileter

Fueron colocados 2!'3 g. de hidréxido de potasio,
4 g, de fenol y 10 ml, de agua dentro del frasco de 50 ml. de la Prepara-
cién 1, y la mezcla fué calentada para eliminar el agua y para formar fe-

nolato de potasio,

La temperatura del frasco fué disminuida a la tem-

peratura ambiente y 20 g, de dioxano fueron agregados a ella para disolven

Mos 8
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el fenolato de potasic,

Fueron agregados a ello 8 g. (0'034 moles) de 2,3,
4,5,6=-pentafluoruro~a, o ,¢=trifluorometil benceno y la temperatura del
frasco fué mantenida alrededor de 509C y la mezcla reacciond durante 5 ho-
ras removiéndola, Después de la reaccién, fué enfriada y el contenido del
frasco fué vertido dentro de un cocedor llenado con una cantidad apropiada
de agua, y el compuesto resultante fué extrafido con benceno y la fase del
benceno fué lavada con agua y fué secada con sulfato de sodio enhfdrico,
Después de secada, fué filtrada y el filtrado fué condensado y el residuo
fué destilado en vacio para obtener 2,3,5,6-tetrafluoruro-4-trifluorometil
difenileter, teniendo un punto de ebullicién de 90~1202C/2 mmHg.

31 g. (0'01 moles) del anterior difenileter fué di
suelto en 30 ml, de anhfdrido acético, a lo cual se agregb gota a gota una
mezcla dcida de 0'7 g. de 4cido nitrico concentrado y 1'0 de dcido sulfdri
co concentrado removiéndolo y la temperatura del frasco fué aumentada a
509C y la reaccién fué llevada a cabo durante 2 horas removiendo con la
reaccidn después y antes de enfriar. El contenide del frasco fué colocado
en un cocedor llenado con wna cantidad apropiada de agua, extraide con ben
ceno y el extracto fué lavado con agua y secado con sulfato de sodio‘anh£~
drido. Después de secar, el extracto fué filtrado y el filtrado condensado
y el residuo fué destilado al vacio para obtener 3'2 g, del compuesto que
tiene el punto de ebullicién de 170-1752C/4 mmHg,

PREPARACION 10,

2,6=-dicloro=3, 5~difluor—4=trifluorometil-3t-metoxi~4'-nitrodifenileter

Se colocéd 3'4 g. (0'01 moles) de 2,6~dicloro=3,5=

difluor-4~trifluorometil3!-metoxidifenileter dentro del frasco de la pri-

mera preparacién y 20 ml, de anhfdrido acético fueron agregados para’ disol

ver el difénileter, Cuatro gramos de una mezcla de la misma cantidad de
dcido nitrico concentrado y anhidrico acético fueron agregados gota a gota

a la solucién, Como se trata de una reaccibén isotérmica, la temperaturadel

Mod @
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frasco fué enfrfada a 30°C y luego la temperatura del frasco fué mantenid%

a 50°C y la mezcla reaccion$ durante 3 horas removiéndola,

Después de fa reaccifn, el contenido del frasco fué
enfriado y fué vertido en un cocedor llenado con una cantidad apropiada dd
agua, el compuesto résultante fué extraido con benceno y la fase benceno
fué lavada con agua y despuds secada con sulfato de sodio anhfdrido. Des—
pués del secado fué filtrada y el filtrado fué condensado y el residuo fué
destilado al vacio para obtener 2!3 g, de compuesto, el compuesto crista-
lino teniendo el punto de fusién de 149-1539C.
PREPARACION 11,

2, 4'=dicloro-3,§, 6-triflnorometil-3!~ctoxidifenileter

Se colocé 3'7 g.(0!01 moles) de 2-cloro-3,5,6-tri~
fluor~4-trifluorometil-3!-ctoxidifenileter dentro del frasco de la prime~
ra preparacidn y 20 ml, de dcido acético fueron agregados a ello para di-
solver el difenileter, Veinte mililitros de 4cido acético conteniendo 114
gramos de cloruro fueron agregados gota a gota a ello removiendo, Después
de la adicidn, la temperatura del frasco fué mantenida a 509C y la mezcla
reaccioné durante 4 horas.

‘ Después de la reaccidn, el producto resultante fué
tratado de acuerdo con la novena preparacién para obtener 4'2 g, del com~
puesto, teniendo el punto de ebullicién de 140-144°C/3 mmilg,

Los ingredientes activos tipicos de los herbicidas |
de este invento y las propiedades fisicas de &1 son expuestas en la Tabla

I, Los ingredientes activos son preparados con los procesos antes mencio~

TABLA T
N¢ de ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas
2-cloro-4-trifluorometil—4'— m.p.
1 nitrodifenileter 65-662C

Mod 8
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N® de ingredientes

Difenileter

Propiedades

activos Ingrediente activo fisicas
5 2~cloro—4~trifluorometil—~3"~ m. p.
metoxi-4'-nitrodifenileter 104~105°C
3 2=cloro~4-trifluorometil—~3f— m, p.
etoxi~4!-nitrodifenileter 78-792C
4' 2-cloro~4~trifluoronetil-~3!-n— b.p. ‘
propoxi-4!-nitrodifenileter 200-2022C/5 mmHg
5 2mcloromj=trifluorometile?!wi- b.p.
propoxi=4'-nitrodifenileter 158-1618C/5 mmHg
6 2~cloromg~trifluorometil—3'-n~ b.p. .
butoxi~4'-nitrodifenileter 105-197C/2 mmHg
7 2, 4'~dicloro=4~trifluorometil-~ b.p.
difenileter 129-1322C/418 mHg
8 2~cloro~4~trifluorometil~ b.p.
4'~bromodifenileter 151l5-15290/3'2ﬁg
9 2,4t=dicloro=4~trifluorometil- m. p.
3l-metoxidifenileter 08-1069C
10 2,4'-dicloro-4~trifluorometil- b.p.
3'~etoxidifenileter 157~1589C/3 mmHg
11 2,4'~dicloro~4~trifluorometil~ b.p.
3t-n-propoxidifenileter 159~1609C/3 mmHg
12 2,41=dicloro=g~trifluorometil- b.p.
3l-n-butoxidifenileter 162-1642C/3 nmig
13 2-cloro~4-trifluorometil—~3!- b.p.
metoxi~4!-bromodifenileter 161~1629C/216 mmig
14 2=cloro~4-trifluorometile3’= b.p.
etoxi~4'~bromodifenileter 168~1699C/3 mmHg
13 2~cloro-4-trifluoromstil-3'- b, p.

metil~4l-nitrodifeniletexr

167-1689C/1 nmHg
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Ne de ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas
16 2, 31-dicloro~g4-trifluorometil-. b.p.
4lenitrodifenileter 170-1722C/113 mmlg
17 2, 41~dicloro~j-trifluorometil- b.p.
3'-metildifenileter 135~137°C/1 mmHg
8 2,3, 4t=-tricloro-4-trifluor- b.p.
metil-difenileter 1472C/016 mmHg
L 2~cloro~d4~trifluorometil- b.p.
9 4'—cianodifenileter 133-1372C/1 mmHg
20 2=~cloro~g4—-trifluorometil«—3t- b.p.
metil-4'~cianodifenileter 171-1759C/115 nublg
21 2=-cloro—-4~trifluorometil—31—n~ b.p.
propoxi~4‘'~cianodifenileter 173-1759C/1 muHg
5 2-cloro-4=trifluorometil—31- b.p.
2 etil-4!-nitrodifenileter 151-1539C/21 3 mutg
9 2-cloro-4~trifluorometil-3'- b.p.
3 tert-butil-4!'-nitrodifenileter 150—15290/2'3 mmHg
) 2-bromo=gj-trifluorometil- b.p.
4 4'~clorodifenileter 108-1118C/1 mmHg
9 2-~bromo~4~trifluorometil~3t-~ b.p.
5 metoxi~4'~clorodifenileter 137-140°2C/0'5 nnHg
2% 2--bromo~d-trifluorometil=31— b.p.
etoxi-4'~clorodifenileter 145~1559C/2 mmHg
) 2-bromo=4~trifluorometil- m, p.
7 4!~nitrodifenileter 70-739C
‘ 28 2-bromo~4~trifiluorometil~3t- b. p.
metil-4'-nitrodifenileter 160-1709C/0'8 muHg
29 " 2=bromo~4-trifluorometil~3'~ b.p.

metoxi-4!-nitrodifenileter

175~1799C/0 4 mmHg
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N@ de ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas
30 2-bromo=-4~trifluorometil—3"—- b.p.
etoxi-~4'~nitrodifenileter 172-1832C/115 mmby
31 2ebromo=4-~trifluorometileq - b.p.
cianodifenileter 135-1392C/1 mmig
12 2~fluor—4-trifluorometil—3t— m, p.
metil=4'-nitrodifenileter 141-1562C
23 2-fluor-4-trifluorometil-3+t- b.p. .
metoxi~4!~nitrodifenileter 175-1842C/3 wulig
A 2~iodo~4~trifluorometil-31—~ b. p. :
3 etoxi~4'-nitrodifenileter 242-2469C/2 mmHg
5 2~iodo~-4=trifluorometil—-31— b.p.
3 etoxi~41-bromodifenileter 215-2209C/3'5 mmHg
%6 2,6-dicloro=4~trifluorometil- b.p.
4'-nitrodifenileter 162-1642C/5 nutg
7 2,6, 4'=tricloro—4-trifluor- b.p.
3 metildifenileter 132~1342C/516 mmHg
B 2,6~dicloro=-4~triflnorometil- b, p.
3temetil-4'~nitrodifenileter 165~1672C/513 mmig
39 2,6, 4'-tricloro~4~trifluorometil- b.p.
3t-metoxidifenileter 156~1582C/4 nunllg
40 2,6-dicloro~d-trifluiorometil~ b, p.
3temetoxi-4'=bromodifenileter 170~1732C/3 mulg
] 2,6~dicloro=4~trifluorometil-31—~  b,p.
4 metoxi~4tenitrodifenileter 182~1919C/3 mmHg
) 2,6~dicloro—4~trifluorometil- b, p.
3tmetoxi-4'-bromodifenileter 179-1832C/315 mmHg
4 '2,6—dicloro~4~trif1uorometil— b, p,

3l-etoxi~4'=nitrodifenileter

197-20120/4 mnHg
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Ne de Ingrediente Difenileter Propiedades
activo ingrediente activo fisicas
2w-cloro—-4—-trifluorometil—6- b.p.
44 fluor—4!-nitrodifenileter 184-1922C/5 muHg
2—cloro~d~trifluoromstil-H- b.p.
45 fluor-3'-metil-4t-nitrodifenileter 175-184°C/4 muHg
6 2-cloro=~4~trifluorometil=3'«amino~ m,p.
4 4t-nitrodifenileter 77-802C
2=~cloro=-4-trifluorometil-3!=- n.p.
47 metilamino-4t-nitrodifenileter 102-.1052C
8 _2~cloro-4~trifluorometil-3'— b.p.
4 etilamino-4'-nitrodifenileter 185-2009C/215 mnHg
2~cloro~4~trifluorometil-3't~ b.p.
49 n-propilamino—4'-nitrodifenileter 175-1852C/3 mmHg
0 2-cloro=4=trifluorometil=3twiso~ b.p,
> propilamino-4!-nitrodifenileter 175-1869C/2 nmHg
2-cloro-4-trifluorometil—3t-— b.p.
51 dimetilamino—4'-nitrodifenileter  179-180°C/2 mmHg
2-cloro~4~trifluorometil-~3t- b.p.
52 dietilamino-4!'~-nitrodifenileter 187-1892C/2 mmHg
2—cloro~4—-trifluorometil~31- b.p.
53 ‘dietilamino-4!-clorodifenileter  165-1759C/4 mmHg
2~cloro-4~trifluorometil=3t~di- b.ps
54 n-propilamino-4'~nitrodifenileter 173-1782C/215 mmHg
2-cloro=4-trifluorometil=-3i- b.p.
55 alilamino~4'~-nitrodifenileter 190-20020/215 mmHg
2ecloromdmtrifluorometil-3 - M. Py
56 acetilamino-4t-nitrodifenileter 120-12220
2mcloro~d-trifluorometil-3t-iso~  b.p.
57

propilmercapto-4!~nitrodifenileter

191~2042C/3 mmHg

!

PR S
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N¢ de Ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas

58 2—cloro—4—trif1uor6metil—3'—sec— b.p.
butilmercapto~4'-nitrodifenileter 175-1862C/2 mnHg

59 2~cloro=j=trifluorometilm3 = b.p.
metoxietoxi~4'~-nitrodifenileter 146~153°C/5 mmHg

60 2=-cloro~4~trifluorometil=31~ b.p.
etoxietoxi~4'l-nitrodifenileter 168-1709C/5 mmHg

61 2mcloro=4~trifluorometile31- m, p.
aliloxiwe4t-nitrodifenileter 55-602C

62 ‘2-cloro~5~trifluorometil=3"~ b.p.
(2-propinil) oxi=4'-nitrodifenile~ 178-1859C/4 mmHg
éter

63 2-cloro~4~trifluorometil-3'- b.p.
hidroxi-4'~nitrodifenileter 14§~1629C/2 muHg

64 2,6-dicloro—4~trifluorometil-3'~ m,p.
etilaming-4'-nitrodifenileter 117-1202C
2,6~dicloro-g-trifluorometil~3t-  b.p.

65 iso-propilmercapto~4'-nitrodife~  194-2065C/5 nmHg
nileter
2~cloro~4~trifluorometil-31- Liquida a tempera-

66 (2-dimetilamino) etoxi-4!'- tura ambiente
nitrodifenileter N ; 1.5535

6 2—cloro~4~trifluoromnetil=3"!~n- b.p.

7 octiloxi~-4t-nitrodifenileter 210~2179C/2 nmHg
2,3,5,6,41~pentacloro=4-trifluor-~ b.p,

68 metil-3'-metoxidifenileter 168-1722C/3 nnHg
2,6, 4!=tricloro~3, 5~difluor-g- b.p.

69 trifluorometildifenileter 160-1752C/4 nnHg
2,6,4'=tricloro-3, 5~difluor-dg- b.p.

70

trifluorometil-3t-netildifenii-
éter

170~1859C/4 nmHg

Mod 8§
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N2 de Ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas
1 2,6,4'=tricloro-3,5-difluor~i- b.p. '
7 g€ifluorometil—3'nmetoxidifenil— 161~164°C/2'5 nmHg
er
2,4'~dicloro~3,5,0~trifluoreqg— b.p.

72 trifluorometildifenileter 120-1342C/3 mug
2,4'-dicloro~3,5,6=-trifluor-d= b.p.

73 Erifluorometil—S'-metil—difenilr 129-136°C/4 mnHg

ter
2,41-dicloro-3,5,6-trifluor-4~tri~ b,p.

74 trifluorometil~3l-metoxidifenil-  138~1402C3 mmHg
éter
2,4'-dicloro-3,5,6~trifluoro~4~ b.p. ’

75 trifluorometil-3'~etoxidifenil— 140-144°C/3 mmHg
eter

6 2,3,5,6~tetrafluor~4-trifluor~ b.p.

7 metil-4!—clorodifenileter 106-1112C/3 mmHg
2,3,6,4'-tetracloruro-4-trifluor- m,p.

7 metil-difenileter 58-619C
2,3,5,6-fetracloro~4~trifluor- b,p.

78 metil=3lemetil-4t-nitrodifenil~ 189—19290/3 nmHg
eter - -
2,3,5,6~tetracloromg-trifluor- b.p.

79 metil-3'-metoxi~4'-nitrodifenil-  210-215°C/2 mmHg
eter .
2,6-dicloro-3, 5~-difluored-tri- m,p.

80 fluorometile3tmetoximgqlenitro--  140=-1522C
difenileter
2-cloro-3,5,6~trifluor—4-~tri- b, p. ,

81 fluorometil=q!-nitrodifenile 180~1859C/6 mmHg
eter
2~cloro~3, 5,6~trifluor~4-tri- mp. )

82 fluorometil=3twmetil wqlenitro- 103-1079C
difenileter

’ 2-cloro~3, 5, 6=trifluor-4-tri- m, p.

8. fluorometil-3!-netoximg ! ~nitrom- 137=1432C
difenileter

84 2wcloro=-3, 5, 6=trifluoreg-trifluor- b,

metil~3!=ctoxi-~dt-nitrodifenil~

) eter

P.
173=1759C/3 nmig

emmTel
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heptiloxi-4t=nitrodifenileter

206~2129C/2 mmHg

- 19 =
N¢ de Ingredientes Difenileter Propiedades
activos Ingrediente activo fisicas
85 2,3,5,6-tetrafluor—4~trifluor~ b.p.
metil-4'~nitrodifenileter 170~175°C/4 wmHg
2, 3,6~trifluor—J-trifluorometil~ m.p.
86 4t-nitrodifenileter 102-1112C :
2,3,6~tricloro~4~trifluorometil-  m,p.
87 Jlemetiieg!-nitrodifenileter 62-709C
2, 3,6=tricloro~4~trifluorometil-  m,p,
85 3lemctoxi-4t-nitrodifenileter 12713320
2~cloiomd=trifiuorometil-3+, 41~ b.p.
89 difluor~difenileter 127-12200/5 mnitlg
2,6-dicloro—4~trifluorometil-3'=  b,p.
90 bromo=4!=nitro-difenileter 172-17590/2 mmHyg
2, 6~dibromo-4~trifluorometile b.b.
91 At-metil~4l-nitrodifenileter 189-197°C/C'9 nmHg
2~cloro=4-trifluorometil=3'~p- b.p,
92 metaliloxi~4'-nitrodifenileter  ° 168-1779C/5 nmilg
2~cloro~4=trifluorometil-=31- b.p. E
93 n-pentiloxi-4'-nitrodifenileter 198-2042C/2 mmHg %
- 1
2-cloro-4~trifluorometil-3"-n- b.p. :
94 hexiloxi=4'=-nitrodifenileter 205~2099C/2 mmHg i
i 2~cloro-4~trifluorometil~3t~sec—- b.p, %
95 hexiloci~4!-nitrodifenileter 204-2119C/3 mmHg :
96 2~cloro=d~trifluorometil=31-n~ b.p. $

Los ingredientes activos nombrados arriba en la Tu-

bla I son todos componentes nuevos, y los mds deseables componentes son

los ingredientes activos n®. 1, 2, 3, 15, 41, 43, 59, ctc,, como s¢ dedu~
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| cird de los experimentos mencionados a continuacién.

EXPERTMENTO 1

Cada recipiente de 1/10,000 4reas fué llenado con tie-
rra y fué supersaturado con agua,

Una cantidad especifica de semilla de hierba de patio
comestible secads al aire fué sembrada en el recipiente y cubierta con tigy
rra, Cuando la hierba de patio aparecié sobre la tierra, se virtié agua en
cada recipiente a una profundidad de 3 cm, y luego una dispersién acuosa
de un ingrediente activo de este invento se virtid dentro del recipiente.
Catorce dias después de dicho tratamiento, cada hierba superviviente fué
secada al aire y pesada,

Los resultados son mostrados en porcentaje por peso de

hierba superviviente de semilla tratada, en contra de la no tratada y son

indicados como "Grado de Crecimiento",

TABLA IL
2
(Area = 100m)
Ingrediente Activo : CRADO DE CRECIMIENTO .
Cantidad de Ingrediente activo (g/4rea)
2~cloro=4~trifluor-metil =0 10 5 2'5 215/ I 2'5/4g
4'-nitrodifenileter 0 o lol o o - 0 |

EXPERIMENTO 2

i TS

Cada recipiente de 1/3,000 4reas fué llenado con abo- j

no y supersaturado con agua,

Se colocsd semilla de cizafia de hoja ancha, tales como
Monochoria, Toothcup y Slenedr en sus respectivos recipientes en un espe-

sor de alrededor de 5 um, . 1
Se virtié agua en el recipierte hasta una profundidad |

de 3 cm.

Despuds de que las hierbus emergieron, una dispersién
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acuosa de cada ingrediente activo de este invento fué dispersada en las
hierbas, Catorce dias después de dicho tratamiento, se observé cada hier-
ba superviviente de Slenedr espliego y la cizafia de hojas anchas, A

Los resultados son mostrados en la Tabla ITI,

En la Tabla, el grado de control de crecimiento es ex
plicado bajo los siguientes simbolos:

5: Se encuentra supresidn completa de crecimiento,

4: Una notable supresién de crecimiento es encontra—
da,

3: Una supresién de crecimiento clara, comparada con

las no tratadas, es encontrada,

2: Una ligera supresién de crecimiento es encontrada.

1: La misma condicién que con los casos no tratados,

TABLA ITT

Qantidgd de GRADO DE CONTROL DE CRECIMIENT)
Ingrediente Activo 1n%?§g1ente Maleza -

activo. Cizafia de hoja SLENESR

(g/8xea) ancha ’

2~cloromd~trifluor- 25 5 S
metil-4l-nitrodife-
nileter (1215 5 5

EXPERIMENTO 3

Cada recipiente de 1/900 4reas fué llenado con tierra
¥ el nfimero prédetermina&o de semillas de trigo, zanahoria, ribano, tomaw
te, berzas, berzas chinas y hierba de patio comestible fueron sembradas
en los recipientes y fueron cubiertas con tierra conteniendo semillas de
cizafia silvestre, tales como hierba de patio silvestre, hierba de prado,
etc.

Tres dfas después de haberlas sembrado, una cantidad

Mod 8
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especifica de aspersidn acuosa por cada ingrediente fué dispersada en el
suelo, Después de 10 dfas de dicha dispersién, la condicién de c-ecimiento
de cada una de las plantas y hierbas fué observado.
Los resultados son mostrados en la Tablu .V,
TABLA IV

Ingrediente activo: 2-cloro-4-trifluorometil-4!-nitrodifenileter
(Area = 100 m")

v

GRADO DE CONTROL DE CRECIMIENTO
Plantas y cizafias Cantidad de ingrediente activo,
. (g/4rea)
: 10 5
Trigo 4
Zanahoria
Rébano 4 4
Tomate 4~5 3-4
| Berza 4 4
Berza china 4 4
Hierba de patio comestible 4 4
Hierba de patio silvestre 5 j
Repollo de pantano 5 5
Hierba de prado 5 5
Wavy bittercress 5 5

Los otros ingredientes activos muestran resultados similares, respectiva-

i
mente. . 3
EXPERIMENTO 4
Cada recipiente de /5,000 dreas fué llenado con tic-

rra y un nimero predeterminado de semillas y de hierbas de patio comestim

ble fueron sembradas y fueron cubiertas con tierra,

Cuando 1a hierba de patio llegé al estado de tres ho-
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jas, la cantidad especifica de una dispersién acucsa de cada ingrediente
fué esparcida en los tallos y en las hojas, Despuds de dicha fase, la con
dicibn de crecimiento de la hierba de patio fué observada,

Los resultados son mostrados en la Tabla V.

(&%)
t

TABLA V ol
(Area = 100 m“ﬂ
Cantidad de ingrediente | Grado de
Ingrediente Activo activo, Control de
(g/4rea) Crecimiento
2~cloro-4-trifluorometil- 1o 5o :
4'-nitrodifenileter 5 K

EXPERIMENTO 5

El método del experimento 1 fué repetido usaudo los

siguientes ingredientes activos,

Los resultados son mostrados en la Tabla VI,

TABLA VI ,
(Area = 100 m")
GRADO DE CRECIMIENTO :
Ingrediente Activo Cantidad de Ingrediente Activo, (g/drea)
20 10 5 5/2 5/4 5/8
Zwcloro=g=trifluor- i
metil-3'-metoxi~4!~ 0 0 0 0 0 0 ¥
nitrodifenileter H
2~cloro-4~trifluor-
metil-3t-etoxi—4'~ 0 0 0 0 0 0 i
nitrodifenileter
2cloro-4~trifluor- H
metil3!-—n-p opoxi- 0 0 0 0 0 0
4t~nitroditenileter
2~cloro~4=~trifluor-
metil-3'-iso-propoxi-— 0 0 0 0 0 0

4'itrodifenileter

Mad 8
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4
(Arca = 100 m™)

GRADO DE CRECIMIENTO

Ingrediente Activo Cantidad de Ingrediente Active {(g/drea)

20 10 5 5/2 5/4 5/8

2-cloro=-4-trifluorometil-
3ten~butoxi-~4!-nitro- 0 0 0 0 0
difenileter .

EXPERTMENYO 6

De acuerdo con el experimento i, excepto agna,.~los de
mds ingredientes fueron vertidos a una protundidad de 4 cm, en ?a ctapa
de dos hojas, y 18 dfas después de dicho tratamiento se hizo la prueba,

Los resultados son mostrados en la Tabla VII.

TABLA VIL
2.
(Area = {00 m )
GRADO DE CRECIMIENTO
Ingrediente Activo Cantidad de Ingrediente Activo (g/4rea)
10 5 5/2
2~cloro~4~trifluorometil— )
3t-metoxi~4'-nitrodifenil~ 0 0 -0
eter
2~cloro~4~trifluorometil=
3t—etoxi-4'-nitrodifenil- 0 0 0
eter
2-cloro~4-trifluorometil-
3Ven-propoxi-4!-nitrodifenil~ 0 0 0
eter ‘
2.cloro~4-trifluorometil-
Jten~butoxi=gql-nitrodifenil- 0 0 0
eter ' ’

y
3
¥

TFrorere 2y
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EXPERIMENTOQ 7

El método del experimento 2 tué repetido usando los

siguientes ingredientes activos, Los resultados son mostrados en la Tabla

VIII,

113LA VIII

)
{4rea = 100 m

)

Grado de Control de Crecimiento.
Ingrediente Activo Cizafia Cantidad de Ingrediente Activo (g/drea)
25 |25/2 | 25/4 | 25/8 | 25/16
2-cloro-4-trifluor~ | Hojd 5 5 5 5 5
metilw3!=metoxi~-4'- -
nitrodifenileter Slenedr 5 5 5 5 3
2-cloro~-4-trifluor- Eﬁgﬁa 5 5 5 5 5
metil-3!~etoxi-4~
nitrodifenileter Slenedr 5 5 5 S 5
2~cloro~4~trifluor- gﬁ%ﬁa 5 5 5 5 5
netil~3len-propoxi-
4t.nitrodifenileter Slenedr 5 5 5 5 5
2-cloro-4-trifluor- | Hoja 5 5 5 5 g
metile3'-n~butoxi~ ancha-
4'-nitrodifenileter | Slenedr 5 5 5 5 -5

EXPERIMENTO 8

do los siguientes ingredientes activos,

TABLA IX

Los resultados son mostrados en la Tabla IX,

2

EL método del experimento 3 fué repetido excepto usanf

»

(Area = 100 m”) |

{

iy

1

3

Cantidad GRADO DE CONTROL DE CRIiC TO
Ingrediente Activo ggeé%érs ne .
T activo, (1) (2 (3 @ (5 (& (@
2-cloro~4~trifluor- 10 5 5 5 5 5 5 5 :
U metile3lemetoxicg e
nitrodifenileter 5 4 5 5 5 5 5 5

t
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Cantidad GRADO DE CONTROL DE CRECIMLINTO
Ingrediente Activo de ingre

giiﬁg._ v @ @ @ B G @

2-cloro-4-trifluor- 10 5 5 5 5 5 S 5
metiledtwetoxivmdg! -~
nitrodifenileter 5 4-5 5 5 5 .5 5 5

(1) Hierba de patio comestible (6) Especies poligonales

(2) Hierba de patio silvestre (7) Gran hierba amarga

(3) Repollo de pantano o
(4) Hierba de prado

(5) Berro amargo

EXPERIMENTO 9

El método del experimento 4 fué repetido usando los

ingredientes activos tal como siguen, Los resultados fueron observedos en
la Tabla X,

TABLA X
—_— s
(Area = 100 m)
Cantidad de Grado de
Ingredientes Activos ingrediente Control de
‘ activo (g/4rea) Crecimiento
2=cloro-d~trifluorometil=~ ‘ 10 5
3temetoxisd twnitrodifenil~ 5 5
eter 5/2 45
2—cloro~4~trifluorometil-~ 10 5
Jlwetoxi~4!'=nitrodifenil- 5 5
eter 5/2 5
2l orowd—trifluorome tile- 10 5
3'-n-propoxi—4'jnitrodifenil- I 5
eter 5/2 5
2-cloro~4-trifluorometil~ 10 5
3'=n-butoxi-4'-nitro~ 5 5
difenileter . 572 4
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EXPERIMENTO 10

El método del experimento 1 fué repetido excepto usan
do los siguientes ingredientes activos, Los resultados son mostrados en
la Tabla XTI,

Los ingredientes activos usados fueron mostrados por

‘el niimero de ingredientes activos de la Tabla I,

TABLA XL
(Area = 100 mz)
Ne de Ingrediente Activo Grado de Crecimiento(%)
Prueba Ne Cantidad de Ingrediente Activo
20 (g/é4rea) 10 (g/4rea)
1 7 12 18
2 8 12 24
3 9 ' 10 25
4 10 0 0
5 11 8 12
6 12 33 27
7 13 0 2
8 14 0 0
9 15 0 0
10 16 0 0
11 17 0 0
12 18 0 4
13 19 0 0
14 22 0 [y
15 24 16 20 ]
16 25 0 0
17 26 0 1
18 28 0 0

Mod 8




P. Inv. 410.943

10

15

25

30

(Area = 100 n’)

N2 de Ingrediente Activo Grado de Crecimiento (%)
Prueba Ne Cantidad de Ingrediente Activo
20 (g/4rea) 10 (g/4rea)

19 29 0 0
20 31 0 0
21 36 0 0
22 37 0 0
23 38 0 0
24 39 0 0
25 40 0 3
26 41 0 c ‘
27 42 4 7
28 43 0 0
29 46 0 0
30 47 0 0
31 48 0 0
32 49 0 v
33 50 0 G-
34 51 0 0
35 52 0 0
36 53 8 20
37 54 0 0
38 55 0 0
39 56 0 0
40 57 0 \
41 58 0 0
42 59 0 0
43 60 0 0
44 61 0 0
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(Area = 100m”

Grado de Crecimiento (%)

N¢ de Ingrediente Activo
Prueba No itidad de Ingrediente Activo
(g/drea) 10 (g/érea)
45 62 0 0
46 63 0 0
47 64 0 0
48 65 0 0
49 66 0 0
50 67 0 0
51 68 16 23
52 69 0 0 |
53 70 0 7
54 71 0 0
55 72 0 0
56 73 0 13
57 74 0 D)
58 75 0 0
59 76 0 |
60 77 5 0
61 78 18 31
62 79 0 0
63 80 0 0
64 81 0 0
65 82 0 0
66 83 0 0o
67 84 0 0.
68 85 0 0
69 86 0 0
70 87 0 0
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(Area = 100 m )
N2 de Ingrediente Activo Grado de Crecimiento (%)
Prueba N© Cantidad de Ingrediente Activo
20 (g/4rea) 10 (g/érea)
71 88 0 0
72 89 0 0
73 90 0 0
74 91 0 0
75 92 0 0
76 93 0 0
77 94 0 W]
78 95 0 0
79 96 0 0
80 (referencia) 73 85
2~cloro~4~trifluor-
metil~3'-metoxi~ '
difenileter
81 (referencia) 71 82
2,2V=dicloromq--
trifluorometil-
difenileter
82 (referencia) 65 94
2-bromo~4~trifluor~
metil—3temetoxi—
difenileter
83 (referencia) 85 97 ¥
2-cloro=d-trifluor- %
metil-2t-metil- t
difenileter 3
84 (referencia) 75 92
2,6-dicloro~ds-
trifluorometil-
difenileter
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- 31 =

El método del experimento 6 es repetido excepto

usando los ingredientes activos.

Los resultados son mostrados en la Tabla XII,

TABLA XI1

(Area = 100 m2)

Grado de Crecimiento (%)

N de N¢ de Ingrediente
Prucha Activo Cantidad %z/;ggzidiente activo
20 10 ‘5 c
1 14 0 o
2 15 0 0 .
3 17 0 7
4 19 0 0
3 22 3 16
6 25 1 1
7 28 0 0
8 29 0 0
9 31 0 0
10 39 2 16
11 41 0 0
12 43 0 0
13 47 0 0 0
14 48 0 0 0
15 49 0 0 0 g
16 50 0 0 o g
17 51 0 ) 0 ;
18 52 0 0 -
1 M 0 5 20
20 55 0 o 0

Mod 8
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(Area = 100 m")

Crado de Crecimiento (%)

Ne de N% de Ingredientc Cantidad de Ingrediente Activo
Prueba Activo (/4rea)
20 10 5
21 59 0 0 0
22 60 0 0 0
23 61 0 0 0
24 62 0 0 0
25 63 0 0 6
26 72 11 18
27 74 0 0
28 75 7 20
29 84 0 0
30 85 0 0
31 88 6 12
32 90 0 8
33 91 5 12
34  (referencia) 2,4,6~tricloro~3!'- 88 ’ 97
metoxi-4l-nitrodifenileter
35 (referencia) 2—trifluorometil-4- 100 100

cloro-3t-metoxi~4!'=nitrodifenileter

EXPERIMENTO 12

E1l método del experimento 2 fué repetido excepto
usando los siguientes ingredientes activos,
Los resultados son mostrados en la Tabla XITX,
TABLA XT1X
Cizafia de hoja ancha BL

Espliego Slenedr SL

< B Taen Seme

Mo @
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2
1 (Area = 100 m")
N¢ de Ingrediente Grado de Control de Crecimiento
= de T ien
Aci?vo Cizafia Cantidad de Ingrediente Activo (g/4rea)
25 25/2 25/4 25/8
5 - 36 - p p : y
BL 5 5 4 3
BL 5 5 5
10 Y 5L 5 5 5
BL 5 5 5
8
4 SL 5 5 5
b SL 5 5 5
15
BL 5 5 5
* SL 5 5 5
BL 5 5 5
55 - p . ;
20 -
BL 5 5 5
66 p y ; )
BL 5 5 5
2
8 SL 5 4 4
25
BL 5 5 5
83 SL 5 4 4
BL 5 5 5
o SL 5 5 4
30
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No de Ingrediente cioa Orado de Control de Crecimiento
Activo izana C.atidad de Ingrediente Activo (g/4rea)
25 25/2 25/4 25/8
BL 5 5 ‘5
85 SL 5 5 5
_ BL 5 5 5
88 SL 5 3 3
92 BL 5 5 5
SL 5 5 5
BL 5 5 5
23 SL 5 5 5
BL 5 5 5
o4 L 5 5 5
BL 5 5 S
% SL 5 5 5
%6 BL 5 5 5
SL 5 5 5

EXPERIMENTO 13
' El método del experimento 6 fué repetido excepto
sembrando semillas de arroz y hierba de patio comestible secada al aire,

y en el punto de 1'5 de hoja de la hierba de patio fué vertida agua y el

ingrediente activo fué esparcilo.

; Los resultados son mostrados en la Tabla XIV.

Mod @
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" TABLA XIV
(Area= 100 mz)
Cantidad de de Crecind g
N2 de N¢ de Ingrediente | insrediente Grado de Crecimiento (%)
i i Planta
Prueba Activo ?g};ﬁg;) Arroz Hierba patio
20 80 0
1 19
10 100 0
2 25 20 100 0
10 100 4
2 1
3 28 0 00 0
10 100 R
20 100 0
4 31 i
10 100 0
20 67 0
5 38
10 100 0
20 70 0
6 39
10 70 0
20 100 0
7 80
10 100 2
2
10 100 o
9 82 20 100 0
10 100 0
10 83 20 100 0
10 100 0
20 8 0
11 85 4
10 82 0

EXPERIMENTO 14

El método del experimento 3 fué repetido excepto

usando los siguientes ingredientes activos.,

Los resultados son mostrados en la Tabla XV,

Mot 8
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, TABLA XV
(1)~(7) son definidos en el experimento 8,

(Area = 100 mz)

Ne de Ingrediente E§g§gg%§ngg Grado de Control de Crecimiento
Prueba Activo ?Cﬁizgé) Cizafia

& (1 2 B @ G 6

1 10 100 45 5 5 ~5 5 5 5

50 5 5 5 45 5 5 5

\ ' 100 5 55 5 5 §5 5

50 4 45 5 4 5 5 5

100 45 5 5 5 5 55

3 1 50 4 45 5 4 5 5 5

100 5 5 s 5 5 8 5

4 15 50 5 5 5 5 5 5 3

] a 100 4 45 S 45 5 5 5

50 4 4 4 4 5 5 3

100 55 5 5 5 5 5

6 19 5 5 5 5 5 5 5 3

; 2 100 45 45 S 45 5 5§

50 4 4 4 4 5 5 5

g 8 100 55 5 5 505§

“ 50 4 45 s 4 5 5 5

100 55 5 5 5 5 5

? 29 50 5 5 5 5 5 5 5

' 100 5 3 55 5 5 5

10 3 50 4 5 5 4 5 5 5

100 5 5 5 5 3 5

w3 50 5 5 s 5 5 3 %

100 4~5 5 5 5 5 5 5

12 3 50 4 5 5 45 § 5 5
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(’
(Area = 100 m")

Cantidad de

N2 de Ingrediente ingrediente

Orado de Control de Crecimiento

Prucba  Activo ?;;g:a) (1 (2) Ciz?ﬁ? (5) (6 (7
I A A
14 a R A
soow % ol L
16 47 128 g g g g g g g
e W5 5 s s s s s
18 v ; § A
TR A -
N
21 52 128' g ; g g g g g
R S P R A -
I - P 2 A A A
TO O T -
s o %P f i E i E

Mod @
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2
1 {Area = (00 m")

Cantidad de

. p : Grado de Control de Crecimiento
Ne de Ingrediente dingrediente

activo. Cizana

Frucba  Activo  (g/rea) (1) (2 () ) (5 (6) (7

e e moniiony
2R T A -
s w33 3%
I
s 31 67 PO §-4 i‘ g i ;51 ?3-4
32 71 123 | é—a, alt:g g~4 i g i 3:2
I I T T I S
* 34 74 133 i § § g g g g
35 75 38 i"5§ § g g g g
I R
3 8 128 g 5 g g g g —g
L T VU
30 .

Mci 8
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N de LIngrediente nbﬁlglfégigngz Grado de C;,;,.ciol de Crecimiento

Prueba  Activo  activo. ‘ Ulzana ‘

(g/area) (1) (2) (3) (4) (5 (6) (7)
I
41 86 128 ij g g g g g g
I - A
w0 s s
5w G LS h s 5
T

EXPERIMENTO 15
El método del experimento 3 fué repetido.eXCepto usag'
do los siguientes ingredientes, !
Los resultados son mostrados en la Tabla XVI,

TABLA XVI
(1)=(7) son definidos en el experimento 8,

2
(Area = 100 m )

. Cantidad de Grado de Control de Crecimiento
N2 de [Ingrediente én%?gdle“t° Cizafia
Prueba| Activo N@ ?g}égéa) .
ool lw|o e | o

Mod 8
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(Area = 100 mz)
Cantidad de . .
- - Grado de Control de Crecimiento
1;9 di Ilzgie‘:die;;te :;’ré%ggglente Cizafia

rueba ctivo N2 3 -

e/res) 1T o @ 6 ©] @

i 15 20 5 3 5 15 5 5 5

10 4515 5 |5 5 5 5

5 4-5 |5 5 14 5 5 5

2 19 20 4515 5 14515 5 5

10 34 |5 5 14 5 5 5

5 34 |34 | 4 | 341 5 2 4

3 29 20 4 s 5 |5 5 151 5

10 4 4 5 451 5 5 5

5 3 4 4 |4 5 5 5

4 47 20 4 5 5 15 5 5 5

10 3-4 |5 515 5 5 5

5 3 5 515 5 5 5

5 49 20 5 5 515 5 5 5

10 5 5 515 5 5 5

5 4 5 5 15 5 |5 5

6 50 20 5 |s 5 |5 5 15| s

10 4-5 |5 5 |5 5 15 5

5 4 5 5 15 5 5 5

7 51 20 5 5 515 5 5 5
10 4 5 5 (5 5 5 5 &

5 3 5 515 5 5 5

8 52 20 5 5 515 5 5 5
10 4=5 1 5 5 {5 5 5 5

5 4 5 5 15 5 51 5
Y 59 20 5 5 5 |5 5 5 5
10 4 5 15 1|s 5 50 5 |
\ 5 3 5 515 5 5 5

10 . 60 20 5 5 515 5 5 5

10 4 5 5 {5 5 5 5

5 3 5 5 15 5 5 5

Mo 8




P. Inv. 410.943

- ] -
2
1 (Area = 100 m")
Cantidad de grado de Control de Crecimiento
N& de |Ingrediente | ingrediente Cizafia
3 o | activo, - ; -
Prucba) ActivoNs | &0 rea) | | () |9 [@ | (5 Tie) [ ()
s 11 61 20 5 5 5 5 5 5 5
10 4 5 5 5 5 5 5
5 3 5 5 5 5 5 5
12 81 20 45 5 515 5 5 5
10 3 5 5 5 5 5 5
5 3 4 5 4 5 5 4
10 13 82 20 3 5 5 5 5 5 5
10 3 5 5 5 5 5 5
5 23 | 4 514 5 5 4
14 84 20 5 5 5 5 5 5 5
10 4 5 5 5 5 S 5
5 34 4 5 4 5 g 4
15
15 85 20 5 5 515 5 5 5
10 5 5 5 5 5 5 5
5 4 4 5 4 5 3 4
EXPERIMENTO 16
20 El método del experimento 4 fué repetido excepto
usando los siguientes ingredientes activos.
Los resultados son mostrados en la Tabla XVII,
TABLA XVI1
(Area = 100 mz)
25 e de Ne de Tngrediente Crado de Control de Crecimiento
Prueba Activo Cantidad de Ingrediente Activo (g/drea)
20 10 5 )
1 10 5 S 4
2 13 5 5 4
30 3 14 5 5 4
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R
1 (Area = 100 m")
Ne de N de Ingrediente Grado de Control de Crecimiento
Prueba Activo Cantidad de Ingredicnte Activo (g/drea
20 10 5
4 15 5 5 5
: 5 16 5 5 4
6 19 4-5 4 3
7 22 5 5 4
8 27 5 4 3
10 10 29 5 4 4
11 30 5 5 4
12 33 5 5 4
13 39 5 4 3
15
15 47 5 5 5
17 49 5 5 3
18 50 5 5 5
19 51 5 5 5
20
20 52 5 4-5 4
22 55 5 4-5 4
23 59 5 5 5
24 60 5 5 5
25
25 61 5 5 5
26 62 5 5 5
27 66 5 4-5 45
28 80 4 3-4 3
29 81 5 4-5 3
30 .
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(Area = 100 mz)
N® de N® de Ingredientc Grado de Control de Crecimiento

Pruchba Activo Cantidad de Ingrediente activo(g/4rea)
30 10 z
30 84 5 5 4
31 85 5 5 4
32 87 5 4-5 3
33 88 5 5 4
34 90 5 5 5
35 01 5 5 5
3 92 5 5 5
% 93 5 5 s
38 94 5 5 4
39 95 5 5 4
40 96 5 4 3

Se deduce de las pruebas experimentales que;cuando
los ingredientes activos de este invento son usados como herbicidas, las
siguientes ventajas son encontradas y por lo tanto es apropiado su ﬁso co
mo herbicida,

(1) Ticnen un efecto de supresibén de crecimiento

altamente notable en contra de la hierba de patio en un campo encharcado

o un campo seco por medio de aplicacién en el suelo, asi como también de

una aplicacién en los tallos y hojas,

(2) Tienen efectos herbicidas altos para difercn— |

tes semillas en un campo de gran humedad as{ como en un campo seco,

(3) Se puede obtener un alto efecto en un campo sc¢

co en concentracién baja,
(4) La actividad de los ingredientes es ulta adn

cuando estdn dilufdos, de manera que pucden s¢r aplicados en concentram

Mod 8
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ciones bajas.
Los herbicidas de este invento pueden ser aplicados
en difcrentes lugares tales como arrozales, tierras sccas, huertos, gran—

jas, bosques, tierras, lugares de fabricas y la aplicacién puede ser se-

- leccionada de métodos apropiados tales como .ua aplicacién en condicién

de disolucién, en el abono o una aplicaci6u a« los tallos y a las hojas.

Los compuestos herbicidas pudiendo ser aplicados en
forma de dispersién acuosa de polvo, grénulo, en polvo himedo, o una emul
sién con agentes auxiliares tales como diluentes, disolventes, emulsifica
dores y pulverizadores.

Los conpuestos herbicidas de este invento pucden
ser usados junto cen otros compuestos herbicidas, insecticidas,ifungici—
das, fertilizantes o abonos, ' -

1a cantidad de herbicida de este invento requerido
depende del tiempo, de la tierra, de la preparacidén del agente, de la es-
tacibén, del método de aplicacién y las semillas van usualmente entre la-
gama de 0!'5~100 g, y 2'5-50 g, como ingrediente activo, '

PREPARACION DE LA COMPOSICION 1

2=cloro-4~trifluorometil-4t.

nitrodifenileter 5% en peso
benzonita 00% en peso
sulfonato de lignina de sodio 5% en peso

Los componentes anteriore- -—on mezclados y grdanulados con agua en la forw
ma del herbicida (grénulc -
PREPARACION DE LA COMPOS1: : 2

_2«g¢loro-4=trifluorometil~4'-

nitrodifenileter 20% en péso
2-trifluorometil-4-cloro-4!- ’
nitrodifenileter 20% en peso
polve caolin : 55% en peso
sulfonato alkilbenceno de sodio 5% en peso

Mou 8



P. Inv. 410.943

10

15

25

Los componentes. anteriores son mezclados uniformemente en forma de herbi-

cida (polvo humedecida).

PREPARACION DE LA COMPOSICION 3

2~¢cloro=4~trifluorometil-3'-

metoxi~4t-nitrodifenileter 15%
polioxietileno 20%
xileno 65%

en peso -
en peso

en peso

Los componentes anterioremente indicudos son mezclados en forma de solu-

cién del herbicida (emulsién tipo).

PREPARACION DE LA COMPOSICION 4

2=cloro~4-triflucrometil-3!~

etoxi-4'-nitrodifenileter 40%
polvo de caolin 55%
sulfonato alkilbenceno de sodio 5%

Los componentes antcriores son mezclados en

PREPARACION DE LA COMPOSICION 5

2wcloro-4-trifluorometil~-3t=-

metil-4'-nitrodifenileter . 159
poli~oxi~etileno 20%
xileno 65%

Los componentes anteriores son mezclados en
sién),

PREPARACION DE LA COMPOSICION 6

2=bromo=4=triflucrometil=3"-

metoxiwqlenitrodifenileter 40%
polvo de caolin 55%
sulfonato alkilbenceno de sodio 5%

en peso
en peso
en peso

forma de herbicida (grdnulos).

en peso
en peso
en peso

forma de herbicida (tipo emul-

en peso
en peso

en peso

Los componentes anteriores son mezclados y granulados en forma de herbici

da (polvo humedecible)
PREPARACION DE LA COMP(SICION 7

2=cloro=d=trifluorometi Leq!-
ciano-difenileter 5%

en peso

Mo 8
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Benzonita ' 90% en peso

Sulfonato de lignina de sodio 5% en peso

Los compuestos anteriores son mezclados y granulados en forma de herbici-
das (grénulos).

Los otros ingredientes activos fueron respectivamen
te mezclados con agentes auxiliarés de acuerdo con la férmula anterior, pa
ra obtener las composiciones herbicidas. - .

Descrita suficientemente la naturaleza del presente
invento, asi como su realizacién industrial, sélo cabe afiadir que en su
conjunto y partes constitutivas es posible introducir cambios de forma, ma
teria y disposicién, sin salirse del cuadro del invento, en cuantu tales
alteraciones no desvirtden su fundamento.

El solicitante, al ampﬁro de los Conveniosilnterna—
cionales sobre Propiedad Industrial, se reserva el derecho de extender la
presente demanda a los paises extrarjeros, si fuera posible, reivindicando
la misma prioridad de la presente sclicitud. .

Igualmente, el solicitante se reserva el derecho de
solicitar los adecuados Certificados de Adicidn, en la forma sefialada por
la Ley, al introducir en el presente invento cuantos perfeccionamieutos se
deriven del mismo.

NOTA
La Patente de Invencién que se solicita por veinte
afios para Espafia, de acuerdo con la vigente Legislacién sobre Propiedad
Industrial, deberd recaer sobre "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE DIFENILETE-
RES", en todo de acuerdo con las siguientes:

REITVINDICACIONES

12) Procedimiento de obtencién de difenileteres,
que tiene la férmula:

X

Cr
13 OQZ

Mod B
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. dialquilamino inferior, acetilamino, alilamino, grupo hidroxi o (2-dime~

- 47 -

en la que X representa un 4dtomo de haldgeno; n representa entre cero a
tres; Y representa un 4tomo de hidrégeno o de halbgeno o de un alquil
inferior, C1 g alcoxi, alcoxialcoxi inferior, alqueniloxi inferior, alqui

niloxi inferior, alquilmercapto inferior, amino, alquilamino inferior,

tilamino) etoxi; y Z representa un grupo nitro, un dtomo de halégeno o un
grupo ciano, caracterizado porque en una primera etapa reacciona el 1,2-

dihalo-d=trifluorometil benceno que tiene la férmula:

X
cr X
3
X .
n
con un fenol, que tiene la férmula;
HO it
Y

en la que X, n e Y ya han sido definidos en esta reivindicacién y Z' re-
presenta un dtomo de haldgeno o un grupo ciano, y en una segunda etapa

reacciona el 2-halo~dmtrifluorometil difenileter de férmula;

X
Cr 0 (4'-—posici6n) :
3 ]

X Y

n
!
en la que X, n e Y ya han sido definidos con un agente nitratante o halo-|

genante que ocasione una sustitucidn eh la posicién cuatro prima con un
grupo nitro o un 4dtomo de haldgeno, y en una tercéra otapa so reduce diue
zota y cianura la posicién cuatro prima del 2-halo-g-trifluoromctil—di-

nitro difenileter que tiene la férmula:

Mad 8
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X
( N
CF3 7\ _0_<£;m N02 (41-posicién)
Ty

X
n

en la que X, n e Y ya han sido definidos, y en una cuarta etapa reacciona

un compuesto que tiene la férmula:

X

e 7\
oF, & N—o N
3 \{ N/ 2
X (3'-posicién)

X
n

con un compuesto de férmula:
Yt - H

en las que X y n ya se han definido ¢ Y! representa: alcoxi, alcoxi~

%18
alcoxi inferior, alqueniloxi inferior, alquiniloxi inferior, alquilmercap-
tano inferior, alquilamino inferior, dialquilamino, alilamino o grupo (2-
dimetilaminoe) etoxi para sustituir la posicién tres prima con Y,

22) Procedimiento de obtencidn de difenileteres, en
todo de acuerdo con la primera reivindicacién, caracterizado en que reac-

ciona el 1,2-dihalo-4-trifluorometil-benceno de férmula:

X

-~
3 _//- A (
CFS \uTJ)- X
X
n

con un fenol de férmula:

Mod b
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en los que X, n ¢ Y han sido ya definidos y 2! es un dtomo de hidrégeno o
haldgeno o un grupo-ciano y a continuacién cuando Z! es un dtomo de hidré-
geno, se sustituye Z! del compuesto resultante por un grupo nitro, un 4to-
mo de haldgeno o un grupo ciano.

32) Procedimiento de obtencidn de difenileteres, en
todo de acuerdo con la segunda reivindicacién, caracterizado en que la
reaccién se conduce a una temperatura superior a cien grados centigrados
en presencia de un compuesto alcalino.

42) Procedimiento de obtencién de difenileteres, cn
todo de acuerdo con la segunda reivindicacidén, caracterizado porque la
reaccidn se 1leva a cabo en un solvente polar no-proténico, en presencia
de un catalizador tipo cobre.

58) Procedimiento de obtencidén de difenileteres, en
todo de acuerdo con la primera reivindicacién, caracterizado en que el 2-
halo~4~trifluorometil difenileter de férmula:

X

7 N\_ o
3 ‘Q

Y

X

n
en la que X, n e Y ya han sido definidos, reacciona con un agente nitra-
tante o halogenante para sustituir la posicién cuatro prima con un grupo
nitro o un dtomo de halégeno.

62) Procedimiento de obtencién de difenileteres, en

todo de acuerdo con la primera reivindicucién, caracterizado porque la

férmula:

reacciona con un agente nitratante o halogenante,

Mod 8




P. Inv. 410.943

10

15

25

- 50 -

72) Procedimiento de obtencién de difenileteres, en
todo de acuerdo con la primera reivindicacién, caracterizado porque se re-

duce el compuesto de férmula:

X
/Y
CFsQ 0 ‘QN%
Y
) |
n

para formar el correspondiente compuesto amino, diazotando a continuacidn
dicho compuesto y sustituyendo luego la posicién cuatro prima del compues-
to resultante diazo con un grupo ciano.

82) Procedimiento de obtencién de difenileteres, en

todo de acuerdo con la primera reivindicacién, de férmula:

X X
7\ v
ar (S m, Lo,
. Y Y
Xn Xn

en la que X y n ya estdn definidos, e ¥Y! es ¢ 8 alcoxi, alcoxialcoxi infe
rior, alqueniloxi inferior, alquiniloxi inferior, alquilmercaptano infe-
rior, alquilamino inferior, dialquilamino, inferior, alilamino o el grupo

(2-dimetilamino) etoxi, caracterizado porque reacciona el compuesto de fér

mulas
X
72 P A |
Y X
X
n : %

con Y'-H en presencia de un compuesto alcalino.
9a&) "PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE DIFENILETERES".
Segin queda sustancialmente descrito en la presente
memoria descriptiva que consta de cincuenta y una hojas, mecanografiadas

por una sdla cara,

Mod b




i*. Inwv.

4100d3

10

15

25

- 51 -

Madrid, a @
El Agente

MIGUEL FERNAND
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