PATENTE DE INVENCION
Case No.24.708/1

Wm%’a @me
sobre:

PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR DERIVADOS DE FTALIMITA,

Tobicitante: AMERICAN CYANAMID COMPANY, entidad norteamericans,
residente en Berdan Avenue, Township of Wayne, Es~

tada de New Jersey, EE.UU. de A.

Ia presente inveneién se relaciona con un
procedimiento para preparar nuevos compuestos represen-

tados por. la f£érumlas
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" en donde W es hidrégeno o alquilo de C1‘°4= X y Xt repre~
sentan cada uno hidrégeno, halfgeno, alquilo de Cl-Ca;

CF4, alcoxi (C;~C,), benciloxi, di(C;-C,)alquilamino, al-
qui;;io de C;~C4, hidroxi, alquilsulfonilo de C1=C4» alca
noilamino de C;~C, 6 nitro; Y es -COOR,, -CONHRg, -CONR,R,,
~CONHN(R,),, -CONHN® (R(),, haluro, ~CN 6 -COR, con la
condicién de que por lo menos uno de X y X' es un susti-
tuyente diferente a hidrdggno; Ri y R2 representan cada
uno alquilo de C1=C4 6 tomados juntamente con el &tomo Ge
carbono al cual estdn fijados forman cicloalquilo de €4~C13
opcionalmente sustitufdos con metilo; R3 ¥y R4 represelan
cada uno hidrégeno o alquilo de C;-C,; Rs y R represen-
tan cada uno alquilo de cl-cz; R7‘es halégeno y Rg es ~CH3
6

YA
donde Z y Z+ son hidrégeno, halégeno, alquilo de Cl“cz’
--CF3 é -OCH3, ———— @5 un enlace simple o doble con la
condicién de que solamente exista uno o ningfin doble en-
lace en el anillo; las mezclas de dichos compuestos tam-

bién estén dentro del alcance de la presente invencién.
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Las mezclas isbmeras de los compuestos procedontemohto
identificados también estén contemplados y son de.parti—
cular interés en esta invencién. Estos compuestos, como
as{ tambi®n los compuestos de la estructura precedente
donde X y X' son ambos hidrégeno, son Gtiles como agentes
reguladores del crecimiento de plantas, como intermedia-
rios para la preparacidén de agentes reguladores del creci-
miento de plantas, o como regulgdores del crecimiento de
pla?tas e 1nte;nediarios para los mismos. Los compuestos
de ia estructuéa precedente donde Y es -COR7 y X, Ry, R2
y R7 son, como se han descrito, primordialmente Gtiles é$~

- mo intermediarios para la preparaciém de los agentes regu~

ladores del crecimiento de plantas, Similarmente, los com-
puestos que tienen la fé6rmula precedente donde.Y'es nCQOR3
Y Ry @8 hidrégeno, son también Gtiles como intermedisrios;
sin embargo, muchos de estos compuestos son también regu-
ladores del crecimiento de plantas elevadamente eficaces.
Los nuevos compuestos de las f6rmulas { y IX
pueden prepararsé mediante reacclones de sustitucién nu-

cledfila entre el compuesto amino apropiado, férmuls IV

y el apropiado derivado de dcido o-ftélico de f6é6rmula IIX

y V. Generalmente se representan como sigue:

Xt 0

n

C"Tl , .
X NH,CRiR¥ ; 1

I

0

111
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en donde X, X' W, R1 ¥y R, son como se han definido para
I y II anteriormente. T, 5T, aén los grupos nnclebfilos
que se desplazan, que pueden tomarse juntamente para for-

mar un anillo como en el caso de los anhidridos de &cido,

Y es como se ha definido anteriorimente excepto en el casc

de los grupos -COR, en donde. el haluro de ficido deseadn
es producido a través de la -etapa adicional de halogeuac
el acido carboxflico apropiado (Y siendo COCH) con un agég
te halogenante convencional.

Una ruta preferida involucra el uso de los

apropiados anhidridos de &cido. En este caso los derive-

~dos de ftalimido I y II se preparan haciendo reaccicnavr el

apropiado compuesto <{-amino IV con el apropiado anhidri-
do ftdlico VI y VII. La reaccifn es inducida por calenta-
miento. Se prefieren temperaturas entre aproximadamente
1002 Cy 175%2 C, las mds preferidas entre ibO! Cy 150t C.
Preferiblemente se lleva a cabo en un disolvente, tal como
un disolv;nte aprético y con una base tal como una amina
terciaria, por ejemplo trietilamina, Dentro de los disol-
ventes que son Gtiles estén: tolueno, xileno, dimetilfor-
mamida y scido acético. Altqrnativamonte puede llevarse a
cabo fusionando el compuesto c(—amiﬁo y anhidrido ftéli-
co preferiblemente entre 1502 C y 2502 C, y mas preferi-
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blemente entre 1802 C y 210f C, La reaccién se representa

grificamente a continuacién.

X 2°R1 o S |
v11
VI
vu
VIII S

en donde X, X+, Y, W, y R, son como se ha definido para

I y II anteriormente, excepto que donde Y es -COR, los
compuestos nuevamente se¢ forman a partir de los anflogos
de &cido carboxflico a través de la etapa halogenante adi
cional. Se emplea un reactivo de halogenacién convencio-
nal, tal como cloruro de tionilo, bromuro de tionilo, pen
tacloruro de f£6sforo, o similares, preferiblemente en pre
sencia de un disolvente, por ejemplo, un disolvente apré-
tico, un disolvente aromético o un hidrocarburo clorado.
Disolventes apropiados 1nc1u§en benceno, xileno, tolueno,
cloruro de metileno, cloroformo y dicloroetano. Esta re-
accién se ilustra grdficamente mas abajo; en donde haluro

de tionilo, es decir cloruro o bromuro, es representativo
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del agente halégenante empleado.

o t
X1 ‘
| Rpee A
X —— ~C-GOOH + SO(R;), 5
X | Ry, X
0

en donde X, Xf, Ry, Ry y R, 'son como se ha descrito ante-
riormente. )

La conversién de los &cidos (tetrahidroftali-
mido)-acéticos y los &cidos (hexahidroftalimido)-acéticos
a sus correspondientes haluros de &cido también se puede
obtener por la reaccién precedente utilizando el &cido a-
propiado como material de partida.

El asf{ formado cloruro de &cido o bromuro de
&cido puede convertirse luego a la correspondiente amida
mediante reaccién de la misma con amonfaco, diglquilamina
o dialquilhidracina, a una temperatura entre aproximada-
mente -202 C y 4252 C, y preferiblemente -10% C a $15¢ C.
Esta reaccibn se lleva a cabo preferiblemente disolviendo
el haluro de &cido en un disolvente, tal como acetona o

un &ter miscible en agua, tal como tetrahidrofurano, dio-

-xano, o similares, y agregando esta soluciém a una solu-

1
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cibén acuosa de la amina. Alternativamente, la amina puede
agregarse directamente a la solucién del haluro de &cdo
en los disolventes precedentes o en un disolvente apréti-

co, tal como tolueno o cloroformo. La reaceién puede re~

presentarse grificamente como sigue:

0
X
| P |
XII X N-C-COR., + NHR,R
- C-COR, R ——
R, . XIIX
0
0
Xt
| P!
X N-C-CONR R X1v
: R4
Ry
0

0
. x' .
Ry
' L]

N(R X ~C~CONHN(R
& W-NRg); ——y X ; 5)2

v . Ry  dvr

| 0

donde X, Xr, Rl, R,, RS’ Ry, Rg Y Ry son como se han de-
finido anteriormente,

Similarmente, estas reacciones pueden emplear-
se para preparar las (tetrshidroftalimido)acetamidas y
las (hexahidroftalimido)acetamidas usando el apropiado
cloruro de ficido como material de partida. Estas reaccio-

nes pueden representarse gréficamente como sigue:




0
Ry
W N-~C~COR,
[}
[ ™
0
XVII
0
| p 1
, .
XVII Y R
0
XVIII
0
. 1}1
NHN(R;) ; W N-C~CONHN(RS)
' .
XVII R,
0
XIX

en donde W, R;, Ry, Ry, R, ¥ Rg son como se han definido

anteriormente.
0
Ry
w -('3-COR7
Ry
0
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XXIIX

0
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W N~?-connan4
Ry
0
XXI
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Ry
W -?-CONH(RS)Z
R,
0
XXIT
Ry
N-C-COR, NHR}R“
t
RZ [3 NHZN(RS)Z']\L
0
Ry
N-g-conn3n4
Ry
0
XXIV

[6 ~CONHN (Rs) 2_7 :
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a cabo a una temperatura de 60° C o menos, el fcido ftald-

. Para dar el correspondiente &écido ftalémico. Esta reaccién

cloroformo y similares, a temperaturas de aproximadamente

- 10 -

en donde W, Ry, Ry, Ry, Ry, Rg y Ry son como se définieron
antes. : ' !

Si bien la reaccién a temperatura élevada, des~
crita precedentemente, es efectiva para la prepardcién de
todog los compuestos précedentemente ident;ficados, se ha
descubierto ahora cuando Y es -CN y'la reaccién se lleva
i
mico formado puede ciclizarse como se describe a continua-
cién.

Por lo tanto las.ftalimidas acetamidas donde
ﬁa es hidr6geno pueden prepararse haciendd reaccionar el
apropiado anhidrido ftalico, tetrahidro- o hexshidrofté-
lico con el apropiado ©{,{ -disustitufdo-o{ -aminonitrilo

se lleva a cabo a temperaturas entre aproximadamente 202 C
y 602 C en un disolvente inerte tal como éter, tetrahidro-
furané, cloroformo, cloruro de metileno, benceno, tolaeno
y similares. El 4cido ftalémico asf formado se ciclize lue-
go al correspondiente ftalimido, tetra- o hexahidroftali-
midonitrilo calentando con un agenfe deshidratante tal co-
mo anhidrido acético, cloruro de acetilo, cloruro de tio-
nilo o similares a temperaturas de aproximadamente 02 C a
100¢ C. La hidratacién del ftalimidonitrile asf formado

se lleva a cabo preferiblemente con un dcido fierte tal
como &cido sulftrico, preferiblemente en presencia de di-

solventes no miscibles, tal como cloruro de metileno o

~-102 C a més de 302 C. Estas reacciones se ilustran gri-
ficamente utilizando el anhidrido ftilico sustitufdo, por

ejemplo, como sigue:
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Xt
COOH
CO-NH-C-CN
t
R. -

2 |
xxv XXVII
0 -
X
Ry
—C-CONHZ < X N~C~ON
‘ 3
. Ry !
0
XXIX XVIIX

EN DONDE X, X', Ry y R, son como se han definido.
Cuando se desea un haluro de hidracinio, una

amida que tiene la férmula:

0
R

1
]
6 W N-C-CONHN (R
Ry

XXXI
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donde W, X, Xt, Ry, Ry, Rg ¥ son como se han de-

finido anteriormente, pueden tratarse con un alquilhaluro

~en presencia de un disolvente tal comd tetrahidrofurano,

éter, dioxano, benceno, cloroformo, o similares, a una

temperﬁtura elevada, para proporcionar el deseado haluro
de hidracinio corfespondiente. Las sales de hidracinio en
la serié de tetrahidro~ y hexahidroftalimido aé prepéran

~de la misma manera.

Para obtener el ftalimido &ster activo que tie

ne la f6rmmla:

0
X
Ry
X -C-CO0R, -6
]
Ry
o N
XKXII S XXXTII

donde W, X, Xt, Ry, Ry ¥ son como ge han defini-

do anteriormente, y R3 el alquilo dQ Cl-C4, ol cotteapoﬁ-
diente #dcido, es decir donde R, s hidrégeno, se trata

;_con un diaroalcano de Cl-c4 en presencia de un disolven-

te, tal como un éter. Esta reacciém puede llevarse a cabo
a una tehﬁeratuia entre aproximadamente ~10t C y 4305 c.
Alternativamente, el < -aminoéster apropiado
puede dejarse reaccionar con anhidrido ftélico tetrahidrp
ftdlico o hexahidroftdlico apropiado para proporcionar
el ftalimido, ﬁotrahidroftalimidq o hexahidroftalimidoés-
ter, o el haluro de &cido, preparado como aﬁtés, puede

tratarse con un alcanol de Cl—C4 inferior en presencia
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de un aceptor de 4cido, tal como piridina, trietilamina
y bicarbonato de sodio y similares. ; ’ '
'El ftalimido nitrilo puede obtenerse mediante
deshidratacién de la correspondiente amida util.iz;ndo te-
tracloruro de t:l.tépio, pentéxido de fésforo, oxicloruro
de fésforo, amhidrido acético, anhidrido trifiuptucético,
o simiiarea., en presencia de un disolvente tal cotio bence-
no, tetrahidrofurano o similares. Esta reaccién puede lle-
varse a cabo a una temperatura entre aproximadamente 0% ¢
y 100t C. .
' Alternativamente, aétoé compuestos pu;adan pre~ -

pararse haciendo reaccionar un compu&sto de la férmula: .

R
Ay A

NH, -C-Y - XXXIV
N p ,

R
donde R,, R, e Y son como se ha indicado anteriormente,
con la excepcibn que Y no puede ser -'COR7V 6 ,-'-couin@(ns)y
halurd® , con un cloruro de ftaloilo sustitufdo de la .

f6rmula:
. 7
X CoCl COoC1
X - 6 w
€oCl1 COC1
XXXV b oo 1'; SN

donde W, X ¥ X' son como se ha indicado anteriormente.

Alternativamente, estos compuestos pueden pre

.paraiso ‘haciendo rc_acciotiar ol cm?uu;o. .-
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5 <) ) ' ,
: X C00R9 ) : . )
X L 6 W '

cacl cocr | -

XXXVII - ' XXXVIII

donde W, X y X+ son como se ha definido anteriormente y

Ry @s alquilo de C,~Cj, con un compuesto de la f6rmula:
B
NHz‘c°Y XXXIX
1
R
donde R,, R, e Y son como se ha indicado anteriormente,

excepto que Y no puede ser -COR, -CONH!QRQ:;. haluroo
para dar un Producto:

coon ' oon9
' co-nn-cay ~ co-un.cag

Ry _
o o

que luego puede ciclizarse para dar el producto:

. X

-6

XLIII
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donde W, X, X¢, Ry, Ry, Ry @ Y son como se ha indicado an-

teriormente, excepto que Y no éuade sef'-COR7 é -CONHN*
Son ampliamente variados y muy sorprendentes

los efectos reguladores del crecimiento de plantas obte-

nidos con los compuestos que tienen la estructura

' 0 '
Xs | |
Ry | , Ry
X <Y 6 W N-C-Y
! ]
o] R | [ *
0 0

XLI1vV XLV

donde W es hidrégeno o alquilo inferior de CI“CA; X y'Xﬂ
son hidrégeno,alquilo de C;-C4, halégeno, alcanoilaminc

de €;-C,, CF4, alcoxi de C,-C,, benciloxi, di(C,-C,)alquil
amino, alquiltio de 61-64, hidroxi, alquilsulfonilo da
Cy-C, o nitro; Y es -COOR,, -CONHRg, -CONRgR,, -CONHN(R5),,
-CONHﬁ:kR6)3. haluroe 6 -CN; Rl y R2 representan cadu
uno alquilo de Cy~C4s 0 tomados juntamente foxman ciclo-
alquilo de C4~Cqy opcionalmente sustitufdo con metilo; R3
y R, representan cada uno hidrégeno o alquilo de C1'04‘

¥y Rg ¥ R, representan cada uno alquilo de Clncz; y R8 es
-CHB 6 )

Z
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donde Z y Z* son hidrégeno, halégeno, alquilo de C1~Cz,
CFy 6 ~-OCH,.

Un aspecto muy sorprendente de la presente
inwénc;én es e# hallazgo de que'virguaimente todas las
especies de plﬁntas ehsayadas de ac&ordo‘con la presente
invencién, responden, muy dramiticamente, de una manera
muy deseable sin importar el método de aplicaciém empleado
o el compuesto especifico o formulagiGn utilizada.

Otro aspecto muy sorprendente de la presente
invencién es el hallazgo dé,éue si bien los efectos regu-
ladores del crecimiento de plantas de los compuestos den-
tro de la clase genérica descrita anteriormente, & veces
var{a de planta a planta, de compuesﬁo especifico a com-
puesto especifico, todos los compuestos son altamente ac-
tivos a regimenes bajos de aplicacién, ninguno parece ssr
fitotéxico atn cuando se aplica a regimenes tan elevados

como 35,84 kgs por hectdrea en el firea tratada. En la pric

tica, por lo tanto, se hallars generalmente deseable aum-
plear de aproximadamente 0,067 kg a 35,84 kgs por hecti-
rea, preferiblemente 0,067 kg a 4,48 kg por hectdrea dsl
compuesto ftalimido activo en el &rea tratada para obte-

‘ner el degeado efecto de regulacién del crecimiento de

plantas.

Dentro de los efectos deseados obtemidos con
los compuestos de la presente invencién est&n;

(A) Un crecimiento de internodio aumentado y
evidenciado por internodios mas largos que tienen un peso
en seco aumentado; A

(B) Un tamaiio de hoja aumentado evidenciado

por un peso en seco aumentado;
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(g) Un florecimiento y/o cernidura inducida
en ciertas vaéiedades de plantas;

(ﬁ) Una fijaci6én aumentado en plantas tubero-
sas;

(E) Un régimen aumentado de emergencia de bro-
tes y una altura aumentada de plantas j6vemes; '

(F} Una demora de senectud, especialmente en
plantas florecientes; y

(G) Racimos de frutas, por ejemplo QVas, que
se abren o se eéparcen reduciendo la posibilidad de un
ataque fungoso.‘ '

Las ventajas obtenidas con una aumentada lon-
gitud de internodio son méltiples. Incluyén, adémi&s de un
aumento general en el tamafio y peso total de 1la planta,
una abertura o esparcimiento de las hojas de la;>p1antas,
que generalmente hace a las plantas menos vulnerables a
enfermedades debido a una mejor ventilacién. Ademds, una
aumentada longitud de internodio tiéne'una,yantajﬁ paxti-
cular para cultivos, tales como soya,.glgodbn, tabaco,
cafla de azlicar, madera y semilla de maiz, Con soya se ha
hallado que las cdpsulas inferiores, que normalmente se
piexrden con la cosecha debido a que esté&n por debajo del
nivel de los elementos cosechadores, no son elevadas sufi
cientemente por el alargamiéntq de los internodios d§ la
planta a ser cosechada. Este mecanismo aumenta asi los
rendimientos de soya, un significativo 261 a 349 dm3 por
hectérea y facilita una cosecha mas rdpida. Similarmente,
el alargamiento de los internodios de algodém y tabaco
eleva los capullos de algodbn inferiores y las hojas de

tabaco inferiores suficientemente para evitar su destruce-
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cién o dafio normal por los elementos (es decir, abrasién,
enfermedad, etc.). -

Con la caila de azfcar y madera, los interno-
dios mas largos producen cafias y &rboles mas.laigoé lo que
Tesulta en mayores rendimientos de azlcar y madera, mien-
tras que, internodios mas largos en semilla de maiz eleva
la borla del maiz, es decir el 6rgano masculino de la plan-
ta lo suficientemente para que pueds eliminarse de todas
las plantas en un campo con un Gnico corte antes de que
ocurra la polinizacién. Luego puede efectuarse segln se
desee la polinizacién controlada para rpoveer un maiz hi-
brido deseado,

La ventaja de aumentar el tamafio de la hoja

de plantas es obvio y de particular importancia para aque-

llas plantas donde las hojas constituyen el cultivo comer-

cializable. El tabaco, cultivo de forraje y vegetales de
hojas, tales como espinaca, acelga suiza, lechuga y repo-
1lo ejemplifican estos cultivos. i

Una acelerada floracién y cernidura es impor.-
tante para cultivos que se hacen crecer por su semilla.
Dentro de los cultivos importantes de este tipo estén la
lechuga, radicheta, remolacha, betarraga, repollos de Bru
selas, brécoli y zanahorias.

Una fijacién aumentada en las plantas tubero-
sas, como ser patatas, es otra ventaja importante de la
presente invenci@n, dado que las plantas tratadas desa-
rrollan dos a tres veces mas patatas que las plantas no
tratadas. AdemAs, las patatas en las plantas tratadas son
ampliamente mas uniformes que aquellas en plantas no tra-

tadas, si bien mon solamente de un tamaiio promedio. Esto,
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sin‘embargo, es una ventaja cuando las ventajas han de ser
envasadas. ‘

El aumento del régimen de ;nergencia de broteé
y una altura aumentada en las plantas en brote es afin otra
ventaja obtenida con los compuestos de la presente inven-
cién. En ciertas regiones, por ejemplo, en el delta del
Mississeippi en los Estados Unidos, la estructura de la
tierra y el contenido de humedad pueden presentar serios
problemas para el granjero. De manera de asegurar la ger-
minacién de plantas en esta regifm es a veces necesario -
plantar muy profundamente, Si 1la planta emerge antes de
una fuerte lluvia, gemeralment: madura de manera nornal,
Sin embargo, cuando ocurren fucrtes lluvias emtre lz plan-
tacién y la emergencia, no es poco comfin hallar que iu su-
perficie de la tierra se encostra. La semilla que ro xza
adn emergidc hasta ese momento no puede romper la costra
y generalmente se pudre en el suelo, Por lo tanto, la fni-
ca solucién para el granjero as volver>h plantar,

Serfia por lo tanto, muy ventajoso, si se pu-
diese hallar un compuesto que ﬁcelerara la germinacitn y
aumentara el régimen de crecimlento de brotes de plaatas.

AdGn otro efecto ventajoso obtenido con los
compuestos ¢e la presente invencién es la demora de la
senectud en las plantas. El efis=cto es especialmente im-
portante para duefios de almfcizos y floristas que desean
prolongar les vida de la floracién en plantas en flor.

Sorprendentemente, se ha descubierto de gue
los compuestos de ftalimido dascritos anteriormente aqui,
particularmente las ftalimidocicloalquilcarboxamidas

halo-sustitui{das proveen estas ventajas.
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También se ha hallado qué la eficacia de los
compuestos de la presente invencifén como agentes regula-
dores dsl crecimiento de plantas no estﬁ limitada por for-
mulacién o métodos de aplicacién. Los compuestos activos
pueden formularse como polvos, concentrados de polvo, pol-
vos humectables, concentrados eﬁulsionableé, baﬁosrpara
la tierra, formulaciones granulares, y similares. Pueden
aplicarse en combinacién con un diluente sélido o liquido
mediante una variedad de métodos, incluyendo: bafios de
raiz, recubrimientos de semilla, agua de transplante, apli-
caci6n foliar, incorporacién preplantal en el suelo, apli-
cacién en la tierra de preemergencia, yAaplicacion de ba-
jo-volumen en la forma de gotas discretas éue tienen un
disdmetro mediano de masa de 25 a 150 micrones.

Formulaciones tipicas que son dtiles em ia
préctica de la presente invencién incluyen: polvos huwec-
tébles, polvillos, concentrados de polvos, formulacicnas
granulares y formulaciones fluibles.

Polvos humectables pueden prepararse mezclan-
do el derivado de ftalimido activo con un portador séli-
do, como ser atapulguita, caolin, tierra de diatomeas,
sf{lice o similares, y una pequefia cantidad de un agente
dispersante y humectante y moliendo en aire la mezcla pa-
ra efectuar la reduccién del tamafio de particula a apro-
ximadamente una gama de 5 a 10 micrones. Un polv& humec-
table tipico puede contener 50 % en peso del derivado de
ftalimida, 5 % en peso de un sulfonato de lignina sédico
parcialmente desulfonado parcialmente purificado, 1 % en
peso de N-metil-N-oleoiltaurato de sodio y 44 % en peso
de atapulguita.
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En la préctica, también se hallaxéd quo!el in-
grediente activo en la formulacién precedente puede variar
de aproximadamente 25 % a 80 % en peso. Sin embargo, en
estos casos, el diluente s6lido deb; variarse proporcio-
nadamente.

Para la preparacion de um polvo, por ejemplo
un polvo' de 10 %, puede mezclarse 20 % en peso del polvb
humectable del 50 % con aproximadamente 80 % en peso de
un portador s6lido, tal como caolfn. En equipo apropiado
pafa estas separaciones son né;cladores del tipo de cinta
y maz;ladores de doble cono. También es obvio que la con~
centracién del ingrediente activo en las formulacionse de
los polvos puede facilmente variarse regulando la cauti-
dad de polvo humectable y portador utilizado, Polvos ti-
picos generalmente variardn entre aproximadamente 1 % al
15 % en peso del 1ngrediente activo; si bien tambiér pue-
den prepararse concentraciones mayores.

Un procedimiento alternativo para la prspara-
¢ién de polvos, también concentrados de polvo, imvolucran
mezclar el derivado ftalimido activo con el portador s6-
lido y hacer pasar la mezcla uniforme a través de un mo-
lino de rozadura para obtener el deseado tamafio de pérti-
cula.

Una formulacién granular tipica puede prepa-
rarse mezclando una pequeila cantidad, es decir aproxima-
damente 0,3 % en peso, de un sflice coloidal vaporizado
con aproximadamente 5,6 % en peso del derivado de ftali-
mido y moler en aire la mezcla hasta una mezcla uniforme.
Luego se coloca arena de sflice, aproximadamente 85,7 %

en peso, en un mezclador junto con aproximadamente 0,7 %

i
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en peso de polvo de sulfonato de lignina de calcio-sodio
y 4,2 % de una solucién acuosa al 1.% de sulfonato de lig-
nina de calcio-sodio. La mezcla se combina y luego se agre-
ga 3,5 % en peso de silicato de calcio sintético. La mez-
5. . cla se deja continuar mezclando durante varios minutos has-
ta que el prodﬁcto terminado esti uniformemente recubierto
y es de libre fluidez. Naturalmente, es obviovque la can-

tidad de ingrediente activo en el producto granular for-

mulado puede variarse ampliamente, preferiblemente entre
10. aproximadamente 1 % al 15 % .en peso. Esto requiere simple-
mente la regulacién apropiada de la cantidad.de portador
granular utilizada y/o coadyuvantes agregados. Tambidn es
obvio que pueden emplearse portadores granulares abscrben-
tes, como asf{ también portadores no absorbentes, en 1l

15. preparacién de la formulacién granular.

Otras formulaciones, métodos, productos y ven- |
tajas de la presente invencién serdn evidentes a través
de los ejemplos proporcibnados a continuacién. Estos éjem~
plos se proveen simplemente como una ilustracién cde la
20. presente invencién y no estén destinados a limitarla.

Dentro de las clases de nuevos derivados de
ftalimido de la presente invencién y métodos para su uso
y preparacibm descritos aqui pueden mencionarse dos sub-
clases preferidas. '

25. La primera son los derivados de ftalimido de
la f6rmula I' siguiente: |
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0
.
b1
X ~CuY I
1
.
0

donde X es hal6geno, alquilo de Cy-C, o nitro; Y es -COOR3,
~CON(R,),, ~CONEN(Ry),, ~CoN(Rg) 5 haluro© , —oN 6
~COR43 Rl ¥ R, representan cada uno alquilo de C,-C, o
tomados juntamente con el &tomo de carbono al cual estdn
fijados forman cicloalquilo de C;~Cyy; Ry y R, represen-
tan cada uno hidrégeno o alquilo de 01»04; R5 y Rg repre-
sentan cada uno alquilo de C,-C, y R, es haldgeno. Su uso
y fabricacién mediante los procedimientos descritos para
los derivados de ftalimido de férmula I también es contem-
plado por la presente invencibn.

El segundo subgrupo estd constituido por los
compuestos de ftalimido de formulas 1" y I1v;

0
-
S
X -C-Y 6
*
0

Ry
W NeC-Y
[ ]

II!
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donde W es hidrégeno o alquilo de C,-C,; X es halégeno,
alquilo de C,~C,, alcanoilamino de C,-C, o nitro; Y es

. . +

~haluro = , & -COR7; Ry ¥ R2 representan cada uno alquilo

de 01-04 0 tomados juntamente con el dtomo de carbono al
cual estén fijados forman cicloalquile de C,-Cyy;5 Ry ¥ R,
representan cada uno hidrégeno o alquilo de Cy=643 Rs y

R; representan cada uno alquilo de °1'°2' R, o8 halégeno,

Zr

donde Z y Z* son hidrégeno, alquilo de C;~C,, halégsto,
-CF3 o -OCH3y papa—— - ‘
condicién que solamente hay 0 6 1 doble enlace en 3l ani-

llo. Su uso y fabricaciém mediante los procedimientus des-
critos para los derivados de ftalimido de férmula I y II

un enlace simple o doble con la

es también codtenplado por la presente invencidn. También
contemplado dentro de la presente i.nvenc:l.ﬁn es un método
industrial para la produccién de las composiciones regu-
ladoras del crecimiento de plantas caracterizado por mez-
clar una cantidad efectiva de uno o m&s de los derivados
de ftalimido con diluentes agricoléa 86lidos o lfquidos
convencionales y con las composiciones asi producidas.
Preparacién de fcido ;—{;-glc;rg_f_talgdo)ciclohuénocar-
boxflico. |
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Método A

Una mezcla que contiene 1 kg de &cido l-amino-
ciclohexanocarboxflico, 1,275 kg de anhidrido 3-cloroft4-
lico y 91 ml de trietilamina en 6,3 litros de toluens, se
agita y se calienta bajo reflujo en un separador de agua
Dean~-Stark durante 20 horas. Durante este tiempo, se re-
cogen 154 ml de agua. La solucién se enfria a 0% C - 5¢ C,
y el producto luego se recoge por filtracién con un rendi-
miento de 77 %. Este material tiene un punto de fusién de
1932 C a 194t C.
Método B

Una mezcla intima de 4,56 gramos de anhidrido
3-cloroftdlico y 3,58 gramos de 4cido l-aminociclohexano-
carboxilico se calienta a 210% C hasta que no se despren-
de mas vapor de agua. La mezcla enfriada se disuelve lo
mas posible en acetona en ebulliciémn, y los insolubles
se separan por filtraciém. La acetona se separa del fil-
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trado y el residuo cristalino se transfiere i un embudo
filtrador con &ter y se seca al aife. El producto es idén~
tico al descrito en el método A anterior. .
Método C o

Una mezcla que contiene 91,3,gr;mos de anhi-
drido 3-cloroftélico y 71,6 gramos de &cido l-amirociclo-
hexanocarboxilico en un litro de &cido acético se calien~-
ta bajo reflujo durante 21 horas. El disolvente se separa
bajo presiém reducida, se agregan 250 ml de tolueno y el
residuo y ei solvente nuevamente se separan en vacfo. El
residuo se calienta en 1 litro de acetona y los insolubleé
se separan por filtracién. El disolvente se separa por des

tilacibn, y el residuo se transfiere ,a un embudo filtra-

dor con éter y se seca al aire. El producto es idéntico

al preparado en el método A.
Mét D

- Una mezcla que contiene 9,13 gramos de anhi-
drido 3-cloroftélico y 7,16 gramos de 4cido 1-aminoziclo=
hexanocarboxflico en 100 ml de dimetilformamida se calien-
ta bajo reflujo durante 24 horas. La mezcla se enfria, se
vierte en agua helada y el s6lido precipitado se serara
por filtracién, se lava con agua y se seca al aire, La
recristalizacién del s6lido con etanol al 95 %, con fil-
tracién para separar insolubles, proporciona el producto
idéntico al prepgrado‘por el método A. .

Los &cidos de ftalimido de la tabla I, siguien-

te, se preparan por los métodos generales descritos ante-

riormente.
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TABLA I
6 8
5 Ry |
X ~C=-COOH XLIX
4 '
n R
3 0 2
Punto de fur
' R R sién
X Xt 1 2 Disolvente Método °C
3-NO, H CH3 -CHZCH(CH3)2 Xileno A 90,5~92
3-N02 H -(CHZ) 5" A,B,C 178-179
H H -(CH2)4— - B 156-157
H H “(CHZ)S‘ Tolueno A 174,5-176
3-Cl H -(CH,) ¢= - B 188-189,5
3-C1 H -(CH2)4- - B 182-1@5
3-CH3 H -(CH2)6- - B 168-169
4-CH3 H -(CHZ)S— Tolueno A 167-168
4-Cl1 H '(CHZ)S' - B 184-185
4-C1 H -(CH2)4- - B 166-167,5
3-I H -(CHZ)S- - B 191-192
3-F H ~(CH2)5~ - A,B 160-164
3-Cl1 H CH3 -CHZCH(CH3)2 - B oil
4-CH3 H '(CHZ)A' - B 156,5-157
3-CH3 H ~(CH2)4- - B 150,5-151
3-CH3 H ’(CHZ)S' Tolueno A 176-177
4-Cl H -(CH2)7~ Tolueno A 189-191
3-Br H -(CH,) 5~ Tolueno A 197-198,5
4-Cl H CH3 -CH(CH3)2 - B 184-185,5
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TABIA I Continuacién

Disolven Méto Punto de

X X 32 te dp fusidn,c
CH5
T
3-NHCOCH, H {CH,) 5= Tolueno A 214,5216,5

X ’ X Ry j R, Disolvente Métodb gagggndgc
3-Br 4-Br '(CHZ)S' Xileno A 210-212
4-OCH3 H -(CH2)5~ Xileno A 136-138
3-C1 5-Cl -(CHZ)S- Xileno A 102-105
3-Cl 6-Cl1 -(CHZ)S- Xileno A 183-184
3-00235 6-0C2H5 —(CHZ)S- Xileno A 187-192
4-CHy 5-CHy  =(CH,) s Xileno A 209-219 l
4-OCHZC6H5 H -(CHZ)S- Xileno A 210-218 %
3--CF3 H -(CH2)5~ Tolueno A oil f
3-N(CHy), H - (CH,) 5~ Xileno A 143-149,5§
3-CH, 6-CH, -(CH,) 5= Xileno A 179-182
3-0C,H,  5-0C,Hg  ~-(CHy)s- - B 196-202,5
3-OCH2C6H5 6-CH3 -(CHZ)S- Xileno! A 203-203,5%
3-SCH, ~ H -(CH,) - Xileno A 204-205 |
3-cCl, H -(CH2)5- Tolueno A 201~ 205
3-SCyHy  6-CHy  ~(CH,)s- - B 163-163,5
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EJEMPLO 2
Preparacién de cloruro de 1l-(3-cloroftalimido)eciclohexano-
carbonilo
0
n
L N 4 SOClz

]

C1

o=

coC1

En un matraz de 12 litros se colocan 1,5 kg

fdol fcido 1—(3~cloroftalimido)ciclohcxanocarbaxilico y

7500 ml de benceno. La mezcla se agita y calienta hasta
ebullicién, y luego se agregan gota a gota 696 grawos de
cloruro de tionilo. Luego de la adicién, el calentamiento
se continda durante 2 horas. El volumen de la solucién se
reduce & la mitad, la solucibén se filtra, y el disolvente
restante se separa bajo presién reducida. E1 cloruro de
4cido es usado para la preparacién de carboxamidas sin una
purificacién adicional.

Utilizando el procedimiento descrito preceden-
tementq, se preparan los siguientes cloruros de dcido a
partir de los correspondientes &cidos descritos en la Ta-
bla II. Estos cloruros de fcido se utilizan directamente

sin una purificacién adicional y se caracterizan solamente
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por su espectro de infrarrojo; :

TABLA IT

L1I
X X Ry R
3-NO, H -(CH,) -
H H =(CH,) 4~
B H ~(CH,) 5-
3-CL H CH, -CH(CHy4)
3-C1 H - (CH,) ¢~
3-C1 H - =(CHy) 4=
3-CH, H -(CH,) - |
4-CH, H -(CH,) 5~
4-C1 H -(CH,) 5~
4-C} H ~(CH,) ;-
3-1 H -(CH,) ¢~
3-F H -(CH,) 5~
3-C1 H CHqy -CH,CH(CHg), |
4CH, B ~(CH,) - |
3-CH, H -(CHy) 4~
3-CH, H -(CHy) ¢~
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TABLA II _Continuacion ’
|
X X Ry R
4-C1 H - (CH,) 5~
3-Br H -(CH,) 5;- .-
4-Cl1 H CHg -CH (@3)2
, o,
3-Cl H ~CH,,~CH-CH,~CHy~CH,-
iy
3-CHy H ~CH,~CH-CH,~CH,~CHy-
3-NHCOCH, H -(CH,) 5~
3-Br 4-Bx - (Cﬁz)}r
4-0CH, H -(CH,) 5~
3-Cl 5-Cl -(CHy) 5~
3-C1 6-CL ~(CH,) 5~
3-0C,Hg - 6-0C,Hy = (CH,) 5-
4=CH, S-Cﬁs ~-(CH,) 5~
4-OCH,CH H -(CH,) 5~
3-CF, H -(CH,) -
3-N(CH,), H -(CH,) 5~
3-CH, 6-CH, -(CH,) 5-
3-0C,Hg 5-0C,Hsg - (CH,) 5-
3-0CH,CgHs 6-CH4 "(CHZ) 5
3-SCH, H -(CH,) 5~
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TABLA 11 LCoutinuaciQn

X X R1 Rz ;
3--CC13 H -(CHZ)S;
3-SC,Hs 6~CH, © ~(CH,) 5~
EJEMPLO 3

Preparacién de 1-{3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamid

LIII N 4

LIv

o,

Una solucién que contenfa el cloruro de &cido
crudo preparado en el ejemplo 2 se disuelve en 8 litros
de tetrahidrofurano y se enfrfa a 10¢ C - 152 C. Se bur-
bujea amonfaco gaseoso a través de la solucién agitada

hasta que un exceso de amonfaco comienza a escapar del

matraz de reaccidén. La mezcla se agita durante 15 minutos

adicionales y luego se agita. Los sblidos se lavan con

agua acabadamente para separar sales inorgénicas y el pro-

s s e e v Gt 6 et @ @ 2 e e e+ 8 e
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ducto se seca al aire. E1l filtrado de tetrshidrofurano se
evapora bajo. presibén reducida, y el residuo se coﬁbina con
el s6lido secado al aire se calienta hasta ebullicién en 3
litros de télueno, se enfria a 102 C y el producto se se-
para por filtraci6én para dar 1,2 kg de producto, punto de
fusibm 1942 C a 195¢ C, Las carboxamidas de la Tabla III
sigulente, se preparan mediante esencialmente el mismo pro-

cedimiento descrito precedentemente.

TABIA II1
X1 6 "
Ry
X N-E-CONH2 v
3 2
Punto de fu-
X Xt Ry Ry sién 2C
3-Cl1 H -(032)4- 1755177
H H -(CH2)4- ' 218,5-220
H E - (Cliy) 5 224-226
3-.Cl H CH3 -CH(CK3)2 137-138
3-C1 H CH3 -CHZCH(CH3)2 161-162.
4=-Cl1 H -(CH2)4- 177 -~ 178

4~CH, H ~(CH,) 5~ 179,5-180
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TABLA II1 Continuacidén

X Xt R R Punto de fusién
1 2 °C A
3-F H ~(CH,) s~ 207-208
3-I H - (CH,) 5~ 222-223
4-C1 H -(CHZ)S- 188,5-190
4=CH, H -’(Cﬂz) . 182-183
3-CH, E- -(CHy) ;- 172-173
3-CHy it - (cuz) 5 185-186,5
4-C1 H -(CH,) 4~ : 159~161
3-Br H -(CH,) - 199-.200
4-Cl H ~CH, ~CH(CH,),  173-174
CHy ,
CH,
3-CH, H ~CH,~CH~CH, ~CH,~CH, -  165-167
3-NHCOCH, H ~(CH,) 5~ 181,5-182,5
3-Br 4-Br ~(CH,) - 185,5-187
|
3-C1 5-C1 ~(CH,) 5- 166-167 I
3-C1 6-C1 -(CH,) 5~ 216,5-218 !
3-0C,Hg 6-0C,H; -(CH,) 5~ 213,5-217,5 !
4-033 5"'CH3 - (CH2) 5" 198"200 » 5
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TABLA III gContinuagiénz

X X Ry R,y Punto de fusién |
2C ;
|
6 5 1
3-N(CH,), H =(CH,) - 166,5~169
3-0C,Hs 5-0C,H -(Cﬂz)s- 172-173,5
3-0CH,CeHs  6-CH, '(CHZ)S' 191-192
3-50,C,B5  6-CHgy -(CHy) 5~ 202-203
3-CCl1,4 H -(CHy) 5~ 193-195,5
EJEMPLO 4
Preparacién de l-(3-cloroftalimido)-N,N-dimetilciclohexa-
nocarboxamida

" .
Wi @i\/n_ o 2wE(ay),
' "'
ca O -

cocl '

N- ILVI1

Cl CGN(CH3)2

Una solucién que contenia 7,43 gramos de clo-
ruro de 1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarbonilo en 50 ml
de tetrahidrofurano se enfria a 102 C - 152 C, mientras
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10.

se agita, se burbujea dimetilamina gaseosa hdsta saturar
la goluciOn. Lﬁego de 5 minutos adicionales,'la mezcla se
filtra para separar sales y 61 disolvente se separa del
filtrado. El residuo se cristaliza con ciclohexano para
dar el producto, punto de fusién 135¢ C a 137¢ C:

Las N ,N-dimetilcarboxamidas de la Tabla IV si-

guiente, se preparan utilizando esencialmente el mismo prg

cedimiento descrito precedentemente.

TABLA IV

Nh?-CONRBRa LVIII

Punto de fusién
X Xt R1 Rz R3 R4 !9
H H °(CH2)5' CH3 CH3 112 - 113
3-N02 H '(CHZ)S' CH3 CH3 132,5 -~ 14,5
EJEMPLO 5

Preparacidn de écido l-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarbo~

x{lico, 2,2-dimetilhidrazida

LIX N- ) * ‘NH2N(CH3)2
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. A una solucién helada de cloruro de &cido en
tetrahidrofurano se agrega gota a gota dos equivalentes
de 1,1-dimetilhidracina. Luego de agitar 0,5 hr mis, los
86lidos se separan por filtracién y el solvénte se elimi-
na en vacfo del filtrado. El residuo se cristaliza con
acetonitrilo para dar el producto, punto de fusidén 184% C

a 1852 C,
EJEMPLO 6

Preparacién de cloruro de 2-/1-(3-cloroftalimido)ciclohe-
xilcarbonilz-l,1,1-trimatilhidrazinio

LXI Ne CH,I
'___2_.€> .

Q=

c1 ONHN(CH,),
0
1]
IXII N-
. v
cc O com@(cns) 5 S

Amberlyst A2l
(forma de cloruro)
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IXIII Ne—

coﬂm@(cns) 519

!

Cl

o=

A la dimetilhidracida preparada como se des-
cribe en el ejemplo 5 em tetrahidrofurano se agrega exce-
86 de ioduro metilico y la mezcla se calienta bajo reflu-
jo durante 4 horas. Los sélidos se separan por filtracién
y se secan al ailre para dar ioduro cuatermario. El° ioduro
se convierte al cloruro haciendo pasar una solucitn de
etanol acuoso al 50 % de la sal lentamente a través de
una columna rellenada con Amberlyst A21, una resina de
intercambio iénico orgémica, en su forma de cloruro y eva
porando el eluente. El residuoc se cristaliza con etanoi-
éter para dar la sal de cloruro, punto de fusifm 20zZf C a
203¢ C.
gg;h EJEMPLO 7

¥

Preparacién de"til y metil 1-(3-cloroftalimido)=ciclo-

hexanocarboxilato-

LXIV ‘illln N~ 4 CH3CHN2

Q
-
o=

Ccoo”
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]

Cl COOCZH5

Un exceso de una solucién de &ter de diazoeté-
no se agrega a una solucién de 4cido 1-(2-clor;ftalamido)
ciclohexanocarbox{lico en tetrghidrofurano. Después de re-
posar a temperatura ambiente durante 1 hr, la solucién se
lava con un exceso de solucién de carbonato de sodio acuo-
sa, seguido por dos lavados con agua. La fase orgénica se
seca y el solvente se evapora bajo presién reducida. Ei
Tesiduo se cristaliza con hexano para dar el éster, punto
de fusi6m 70% C a 712 C.

Alternativamente, este éster puede preparurse
mediante la acci6n de etanol y piridina en el cloruro de
&cido, descrito en el Ejemplo 2.

Se prepara l-(3-cloroftalamido)ciclohexanocar-
box{lato de metilo calentando 5,7 g. de anhidrido 3-clo-
roftédlico con 4,9 g. de l-aminociclohexanocarboxilato de
metilo en 100 ml de tolueno que contieme 2 ml de trietil-
amina bajo un separador Dean-Stark durante 24 horas. El
disolvente se elimina bajo presién reducida y el residuo
se disuelve lo mis posible en etanol. El producto se cris-

taliza con una mezcla de 6ter y hexano para dar 5,7 g. de

- @ter metilico, p.f. 90-92¢ C,

EJEMPLO 8

Preparacion de X .(3-cloroftalimido)- N -isopropil- A -

metilacetonitrilo
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0
"
s
N-C-CONH, ——

¥ CH(CH,)
' 372
cx O cc O

1XVI o LXVII

A 60 ml de tetrahidrofurano seco, agitado y
enfriado a 0% C se agrega gota a gota 11,5 ml de tetra-
cloruro de titanio en 15 ml.de tetracloruro de carbono
seco. A esta mezcla frfa se agregan 8,82 gramos de -
(3-cloroftalimido)- X -isopropil- & -metilacetamida em 50
ml ge tetrahidrofurano seco, seguido por 12,3 gramos de
tristilamina en 20 ml de tetrahidrofurano seco. Lﬁ mazcla

de reaccién se deja calentar lentamente hasta temperatura

. ambiente y se deja reposar durante la noche. Luego se agre

ga agua cuidadosamente a la mezcla mientras que se extrae
tres veces con éter. Los estractos combinados se lavan con
éter, se secan,'y se evaporan. El residuo se cristaliza
con éter-hexano para dar 6,1 gramo del nitrilo, puntc de
fusion 712 C a 72¢ C. |

La amida de partida puede deshidratarse con

otros reactivos, como ser pentdoxido de f6sforo y oxiclo-

- ruro de fésforo en benceno, anhidrido acético y anhidrido

trifluoracético para proporciocnar el mismo producto.
EJEMPLO 9

et —— e

hidroftalimido)acético

Preparacién de &cidos 2,2-disubstituido-2-(3,4,5, 6-tetra-
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4 NHZ-C-OOOH N-C~COOH
' ]
M R N R
0 2 o 2
IXVIII IXIX LXX

Utilizando el procedimiento del Jjemplo 1 pew
ro utilizando anhidrido 3,4,5,6-tetrahidroftélico en lu~

gar de anhidrido 3-cloroftélico proporciona los compuestos
indicados en la Tabla V.

TABLA V
6 h l
5 ?1 |
N-C-COOH LXXI !
4 ) ' !
n R .
Rl R2 Disolvente | Método § Punto de fusifén
(CHZ)S Xileno A 134-136%
=(CH,) 4~ Xileno A §6-87¢
“(CHZ)G' Xileno A aceite
CH, | -CHyCH(CH), | Xileno A 118-119,5¢ Il
CH, --CH(CH3)2 Xileno | A aceite
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EJEMPLO 10
Preparaci6n de cloruro de 2, 2-disubstituido-2-(3,4,5,6-

tetrahidroftalimido)acetilo

Utilizando el procedimiento del ejemploZ pero
utilizando los &cidos indicados en la tabla V y gjemplo 9
en lugar de dcido 1-(3-cloroftalimide)ciclohexanocarboxi-
lico, se preparan los cloruros de 4cido indicados en la
tabla VI. Estos cloruros de dcido se obtienen como aceites
y se utilizan directamente sin una purificacién adiciomal
y se caracterizan solamente por su espectro infrarrcjo.

Tabla VI

R
ot

N-C-COC1 LXXII

L) A Rz

b (CHZ) 5"

-(CH2)4-

-(032)6-

CH3 CHZCH(CH3)2

3)2

CH3 CH(CH
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EJEMPLO 11
Preparacién de 2,2-disubstituido-2-(3.4,5,6-tetrahidrofta«

limido)acetamida

Utilizando el procedimiento del ejemplo 3 pe~
ro empleando 1los cloruros de &cido indicados en la tabla
VI en lugar de los cloruros de 1-(3-cloroftalimido)ciclo-
hexanocarbonilo, se preparan las amidas indicadas en la

tabla VII.
Tabla VII
]
y
4 i N-?-CONH2 IXXIII
3 Ao Ry
0
R R Punto de fuéibn
'-(CH2)4~ 172-173
-(CHZ)G- 133-134
EJEMPLO 12 -

Preparaciéon de &cido 1-(1,2,3,6-tetrahidroftalimido)~i-

ciclohexanocarboxilico
Utilizando el procedimiento del ejemplo 1 pe-

ro empleando anhidrido 1,2,3,6-tetrahidroftélico en lugar
de anhidrido 3-cloroftélico, se prepara el siéuiante com-
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puesto. :
9 COOH )
{
¢ + XXV
"
0
LXXIV
7ot
5 N - LXXVI
0 - Co0H
Punto de Fusibén 2C
159 - 161
EJEMPLO 13

Preparacién de cloruro de 1-(1,2 3 6-tetrahidroftalimido)~

1l-ciclohexanocarbonilo

Utilizando el procedimiento del ejemplo 2 pe-
ro empleando el &cido del ejempo 12 en lugar de &cido i-
(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxilico, sé prepara el
cloruro de fcido ilustrado mas abajo. El cloruro de &cido
de utiliza directamente sin purificacién adicional y se

caracteriza solamente por el espectro infrarrojo.

6 9
5 1
. ___@ LXXVII
4 2
H v
0

cocl
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EJEMPLO 14
Preparacién de 1-(2 3.4 6-tetrahidroftalimido)~l-ciclohe-

Xanocarboxamida
Utilizando el procedimiento del ejemplo 3 pe--
ro empleando el cloruro de &cido del ejemplo 13 en lqgar
de cloruro de 1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboni;o,
da la amida siguiente
Tabla VIII

Q

CCN——-_ LXXVLLE
H
0

C()NH2
Punto de Fusién: 192 ~ 1942 C,

EJEMPLO 15

L e s PR

Preparaci6n de metil 1-(3.4. 5 6-tetrahidroftalimido}-1-

g;clohexanocarboiilato

HoN COOCH3

+ —>

LXXVIII LXXIX

COOCH3
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Una mezcla que contiene 11,4 g. de asgidrido
de 4cido l-ciclchexano-l,2-dicarboxilico, 11,8 g. de me-
til l-aminociclohexanocarboxilato y trietilamina en 150
ml de tolueno se calent6 a reflujo bajo una trampa de agua
durante la noche. La eliminacién del disolvente dejé un
aceite que se purificé por cromatografia sobre silicato
de magnesio para dar el &ster cristalino, p.f. 44 - 45% C.

EJEMPLO 16

Preparacién de 1-(3.4 5 6-tetrahidroftalimido)-1-ciclohe~

xanocarbonitrilo

IXXVIII

o=

IXXKI

0 CN
Utilizando el procedimiento descrito en el

ejemplo 8 pero empleando 1-(3,4,5,6-tetrahidroftalimidc)-
l-ciclohexanocarboxamida en lugar de o(-(3-cloroftalimi-
do)~ | -isopropil-c{ -metilacetamida, se formé el compues-
to del encabezamiento, p.f. 35,5 - 56,52 C.

EJEMPLO 17
Preparacién de_l-(2-cloroftalimido)~N-metil-l-ciclohexano-

carboxamida
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0
N LXXXTI
' 0
c1 cocl
0
I
4+ NGl S LXXXIII
’ "
ci © CONHCH,

Utilizando el mismo procedimiento descrito
en el ejemplo 3 pero reemplazando el amonfaco con metil-
amina proporciona la ﬁono-metilamida del enc#bezamiento,
p.f. 168,5 - 1702 C. Similarmente, haciendo reaccionar
cloruro de 1-(3~acetamidoftalimido)-ciclohexanocarboniic
con metilamina proporciona l-(3-acetamidoftalimido)~-N-
metileciclohexanocarboxamida, p.f. 205 - 207,52 C.

EJEMPLO 18

Preparacién de 4!-cloro-1-(3-metilftalimido)-l-ciclohexa~

nocarboxanilida

20

LXXX1IV N +

' 1]
CH, 0 coc1
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A una solucién que contenfa 13,16 g. del clo-
ruro de &cido descrito en la tabla II en 125 ml de tetrﬁ-
hidrofurano se agregé gota a gota con agitacién a tempera-
tura ambiente una solucién que conéenia 11,0 g. de p;clotg
anilina en 75 ml de tetrahidrofurano. Luego de 0,5 hr adi-
cional, la mezcla se filtré,iol filtrado se evaporé y Gl
residuo-se cristalizé con acetonitrilo para dar la cazho-
xanilida deseada, p.f. 208,5 - 209¢ C,

EJEMPLO 19
Preparacién de &cidos l-(hexahidroftalimido)ciclohexanoc-

carboxilico

Utilizando el procedimiento descrito en el
ejemplo 1 pero empleando anhidrido ciclohexano-l,2-dicaxr
boxflico y anhidrido 4-metilciclohexano-1,2-dicarboxilico
en lugar de anhidrido 3-cloroftélico, se preparan los com
puestos de hexahidroftalimido de la tabla IX.

Tabla IX

L { =

LXXXVII

0 COOH
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Punto de Fusion
W Disolvente Método : eC:
H Tolueno A 135 - 136
CH3 Xileno A 92 ~ 97
EJEMPLO 20

Preparacién de cloruros de l-(hexahidroftalimido)ciclohe~

xanocarbonilo

Utilizando el procedimiento descrito en el
ejemplo 2 pero empleando los dcidos indicados en la tabla
IX en lugar de ‘&cido 1-(3~cloroftalimide)ciclohexanocarbo-
x{lico, se preparan los cloruros de &4cido indicadoa en la
tabla 1X. Estos cloruros de &cido fueron caracterizacos
solamente por su espectro infrarrojo y luego se convic.ie-
ron directamente las amidas indicadas en la tabla X.

Tabla X

Q

W ———Eﬁn ——@ LXXXVIII
" L d
0 cocl ,

W3H64~CH3

EJEMPLO 2], .
Preparacién de 1-(hexahidrofteiimido)ciclohexanocarboxa-

midas

Utilizando el procedimiento descrito en el
ejemplo 3 paro empleando los cloruros de &cido indicado
en la tabla X en lugar de cloruro de l-(3-cloronaftuli-
mido)ciclohexanocarbonilo, se preparan las amidas indica-
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das en la tabla XI.

Tabla XI
CONH2
W Punto _de Fusién 2C " No. C1
H 186-188 99.488
4-CH, -~ 150-152 99,622
EJEMPLO_22

Preparacién de &cido 3(6 6)-cloro-N (1~cianociclohexil)~
ftalémico

0
] i
xc 0 s |
]
ca O
HN N
,—COOH
xcr — —CO-NH ——— XCIL
3(6 6)C1 N

Una mezcla que contenfa 18,26 g. de anhidrido
3-cloroftélico y 12,4 g. de l-sminociclohexanocarbonitri-
lo en 250 m: se calentd bajo reflujo durante 2 horas. La
mezcla se enfri6 y el productc sélido cristalino se sepa-

rd por cristalizaciémn. El &cido 3(6 6)=cloro=N-(l-ciano-
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ciclohexil)-ftalémico puede recristalizarse con acetona/

hexano para dar material anal{ticamente puroc p.f. 154 -

1552 C.
Similarmente, cuando amhidrido ftdlico es sus-

tituido por anhidrido 3-cloroftélico, se forma el produc-
to, &cido N-(l-cianociclohexil)-ftalémico, p.f. 154,5 -
156¢ C.

EJEMPLO 2
Preparacién de 3-cloro-N-(l-cianociclohexil)-ftalimida

~COOH
~CO-NH XCILX
3(6 6)C1 | CN
0
"
— @O« . XCIII
¢ 1] CN
ct O

Una suspensién de 1,5 g. de &cido 3(6 6)-cloro-
N-(l~cianociclohexil)-ftalamico en 10 ml de anhidrido acé-
tico se calienta a reflujo durante 4 hr., El anhidrido se
separa por evaporacioén bajo presidén reducida para dejarx
un residuo cristalino. El residuo se recristaliza con iso-
propanol para dar 3-cloro-N-(l-cianociclohexil)-ftalimida
analiticamente pura, p.f. 153,5 - 154,58 C.

éimilarmente, cuando se reémplaza scido 3(6 6)~
cloro~-N-~(l-cianociclohexil)~ftalémico bor dcido N-(l-cia-
nociclohexil)~ftalamico se forma el producto, N-(l-ciano-
ciclohexil)-ftalimida, p.f. 115 - 1162 C.
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EJEMPLO 24
Preparacién de 1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida

0
"
N XC111
1 " s
ct © N
' | 9

0
Ccl .CONHZ

A una solucidn que contenia 300 mgs de 3-clo
ro-N-(l-cianociclohexil)-ftalimida en 3 ml de clorure de
metileno se agrega, con agitaéidn, 0,38 ml de &acido sui~
farico conceritrado. Lueg$ de 0,5 horas, se agrega hialo
y la fase acuosa se extrae con cloroformo., La fase orgu-
nica se lava con agua, se seca y se evapora para dsar 1.(3-
cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida que puede purificar-
se mediante recristalizacién con etanol acuoso,. p.f. 193-
1942 C.

EJEMPLO 25
Preparacion de anhidrido 3-triclorometilftalico

0

" L

0 + Cl2 —— .lillll 0
' n '

0
Xcv CHy xcvp | CClg

o=
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anhidrido 3-metilftalico a 1452 C se hace padar Gnicamen-
te gas cloro mlentras que la mezcla de reaccibn es irra-
diada con una lémpara solar. Luego de 4 hr la temperatura
se aumenta a 170¢ C, La temperatura se aumenta adicional-
mente como sigue: luego de seis y media hotra, 1902 C, lue-
go de catorce y ﬁedia horas 2302 C, luego de un total de
dieciocho horas. La mezcla de reaccién se deja enfriar a
1002 C. Luego se agregan 60 ml de tolueno y la solucién
se transfiere a un frasco erlenmeyer, luego se diluye con
60 ml de tolueno mas 60 ml de hexano, seguido por calen-
tamiento para efectuar una soluciébn, y enfriamiento para
precipitar el producto. Los cristales resultantes se¢ sepa-
ran por filtracién y se lavan con hexano frio dejamiv 65
g. de un sélido de color canela, p.f. 121-1242 C,
EJEMPLO_:6

Preparacién de anhidrido 3-triiluormetilftdlico

Xcv1 XCVII

Una mezcla de 12,43 g. de 3-triclorometilft4-
lico, 12,5 g. de trifluoruro de antimonio, y unos pocos
gramos de arena se calientan a 200¢ C. La masa fundida
se agita durante una hora. Luego se enfrfia, se agita con

benceno y agua y la mezcla se filtra y se sépara{ La so-
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CONH,
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lucién orgénica resultante sé lava con agua y salmﬁera, se
seca, y el disolvente se evapora‘dejanao 7,29 g. de un 86~
lido color castafo, p.f. 65-67¢ C,

EJEMPLO .27
Preparacién de 1-(3-trifluormetilftalimido)ciclohexanocar-

boxamida

CC13

n

N XCIX

Se calientan juntamente pesos iguales del de-
rivado de triclorometilo y trifluoruro de aﬁtimpnio a
2002 C con cierta cantidad de arena durante 1 hr. La mez-
cla se enfrfa, se agita con tolueno y agua, la mezcla se
filtra y la fase orgédnica se separa. La fase orgénica se
lava con agua y salmuera, se seca y el disolventé se eva-
pora para proporcionar el derivado de trifluormetilo que
puede recristalizarse con nitrometano, p.f. 166-167¢ C,

Alternativamente, puede obtenerse el mismo
producto a partir del anhidrido trifluormetilftdlico uti-
lizando los métodos descritos en los ejemplos 1-3.

EJEMPLO 28
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Preparacibn de 1-(3-dimetilaminoftalimido)ciclohexanocar-

boxamida
c + HCHO + H, —>
0
n
N c1

11

0 B
CONH,

N(ClHy), -

La alquilacién reductiva de 1-(3-nitroftali-
mida)ciclohexanocérboxamida se lleva a cabo con formalde-
hido de hidrégeno en presencia de un catalizador de metal
de platino a temperatura ambiente en eFan?l para dar el
compuesto del encabezamiento, p.f. 166,53 -169% C.

EJEMPLO_29.

Preparacion de una mezcla de 1-(2= y 4-cloroftalimido)ei~

clohexanocarboxamida

CO
-CH3 -COOH ~ I \
CII — 0
—_— ~COOH
-CH 3 AN co/

3y4cCl 3y é4 cl

CIII CIv
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1, 50012

A P Bo————"

2. NH3

CcvI

3y4cCl

Una mezcla que contenfa 14,0 g. de cloroxile-
nos mezclados (aproximadamente 5% % de 4-cloroxileno y
45 % de 3-cloroxileno) en 400 ml de agua que contenia 69
g. de permangaﬁato de potasio se calienta a reflujo duran
te 4 horas. la mezgla se filtra y el filtradoAse acidifi-
ca con sto4 concentrado hasta un pH de 1. La evaporacifn
del agua deja un residuo sblido qué se extrae en una mez-
cla 1:1 de cloroformo:isopropanol. La evaporacion del di-
solvente deja los &4cidos 3- y &-cloroftalicos mezclados,
p.£. 1152 C (descomp).

Los &cidos cloroftalicos'mezclados se calien~
tan en 50 ml de anhidrido acético durante 1 hr, el disol-
vente se elimina para dar los anhidridos 3- y &4-cloroft&-
licos mezclados, p.f. 52-662 C.

La condensacién de los anhidridos- mezcludos
con acido l-aminociclohexanocarboxilico, como se describe
en el ejemplo 1, da los &cidos 1-(3- y 4~cloroftalimido)

ciclohexanocarboxflico mezclados, p.f. 166~1772 C, que,
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i :
cuando se hacen reaccionar con clorure de tionilo, en ben-

cena; como se dsscribe en el ejemplo 2, propo¥cionan los
cloruros mezclados de 1-(3- y 4-cloroftalimido)-ciclohexa~
nocarbonilo como un aceite. La reaccién de los cloruros de
carbonilo precedentemente descritos con amonfaco, como se
describe en el ejemplo 3, da la mezcla deseada del encabe-
zamiento, p.f. 167-175¢ C.
EJEMPLO 30
Preparacién de 1-(3-bromoftalimido)ciclohexanocarboxamida

CVII
- + By ——>

Bre-

o=

CONH2

- CVIII
' 0
Br CONH,

Una solucién de 1-(3,4-dibromoftalimido)ciclo-
hexanocarboxamida en &cido acético que contiene un equiva-
lente de acetato de sodio, se reduce con hidrOgenb, en pree-
sencia de paladio sobre carbén, para dar el producto 1-(3-
bromoftalimido)ciclohexanocarboxamida, p.f. 199-200¢ é.

EJEMPLO 31

Preparacién de anhidrido 3-benzoiloxi-6-metilftialico
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cH, 3
'3
‘COOCZHS -COOCZHS
~C00C, g -CO0C,H, T 7
# ’ ! )
oH 0CHCels
CIX . - CX
CH,
I
~COOH
. CXI
~COOH _
) .
0CH,CgH5
_—_
3 9
113
CXIT Y
n
0
OCH,CgHs

A una solucién agitada que contieme 25,2 g.
de fenol en 250 ml de t-butanol seco, se agreg6 11,2 g.
de t-butoxido de potasio en una atmésfera de nitrégeno.
Después de 15 minutos, se agregaron gota a gota 17,1 g.
de bromuro de bencilo. La reaccién se agita durante la
noche y luego se vierte en agua y el producto se extrae
con éter, El extracto se lava sucesivamente con agua,
NaOH 2N frio, agua y salmuera, se seca y el solvente se
evapora para dejar 32,9 g. de dietil 3-benciloxi-6-metil
ftalato crudo.

El &ster crudo se calienta bajo reflujo du-
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rante 3 horas en 150 ml de agua y 100 ml de etanol al 95 %
‘que contiene 20 g. de NaOH. La mezcla se vierte en agua y
el s6lido resultante se separa por filtracién, se lava con
agua y se seca al aire para dar 24,4 g. de &cido 3-bencil-
oxi-6-metil-ftélico. o

El &Acido ft4lico crudo ﬁreparado precedente~
mente se calienta en 150 ml Ae anhidrido acético durante
2 horas. El disolvente se elimina bajo presién reducida y
el residuo cristalino se recoge y se lava con éter. El an-
hidrido puede recristalizarse con nitrometano para dar
una muestra analftica, p.f. 203-2032 C.

EJEMPLO 32

Preparacién de dcido 1-/3-(etilsulfonil)-6-metilftalimido/-

ciclohexanocarboxflico

CH
e
(i} "
X0 e
! i
sC,Hs O COOH coo
50,C,Hq
CXIII CX1V 4

A una solucién de 15,6 g. de perbxido de hi-
drégeno al 30 % en 15 ml de &cido acético se agregan 8,9

g. de sulfuro en 80 ml de 4cido acético y la mezcla se

calienta bajo reflujo durante 1,5 horas. El volumen de
la solucién se reduce en tres .cuartos y el residuo se
vierte en agua., El producto s=2 extrae con éter, el extrac

to se lava con agua, la fase orgénica se seca y el solven

te se evapora., El residuo se cristaliza con benceno para
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"3 9
"
- ' H, 3
0 com, ‘
OCH,CHs
CXv
CH
3 0 |

- do se evapora para dar 500 mg del prbducto. La torta de
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dar el derivado de etilsulfonilo con p.f. 152-153¢ C.
EJEMPLO 33
Preparacién de 1-(2-hidroxi-6-metilftalimido)~-ciclohexano-

N-

"
oy O CONH, [

CXVI

Una solucién que contenfa 2,7 g. del &ter ben-
cflico en 100 ml de &cido acStico se agita en una atmbs- ;
fera de hidrégeno en presencia de 2 g. de paladio scbre
carbono al 5 %. La hidrogenacién se completa en 20 minu~-

tos y el catalizador se separa por filtracién y el filtra-

filtro se lava con dimetilformamida y el filtrado se vier- |
te en agua. El precipitédo se separa por filtracidn, se
lava con agua y se seca al aire para dar 800 mg adiciona-

les del producto. La recristalizacién de las fracciones

combinadas con 4cido acético proporciona el producto ana-
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lfticamente puro, p.f. 265¢ C. (descomp).
EJEMPLO 34

Efectos de regulacién del crecimiento de plantas de deri-

vados de ftalimido en una variedad de especies de¢ plantas

En estos ensayos, ung mézcia 50/50 de agua/ace-

tona con 1-(3~cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida se ro-
cia sobre una superficie de tierra de semillero de 929 cm2
en cantidad suficiente para proveer 4!48 kilogramos por
hectarea del compuesto activo. Luego se colocan semillas
de una variedad de.plantas sobre la tierra tratada y se
cubren con tierra mo tratada hasta una profundidad de 2,54
cm, Los semilleros tratados luego se colocaron en bancos
de invernadero, y se regaron y se mantuvieron de acuerdo
con las préActicas de invernadero ndrmales. Todos los ensa-
yos se llevaron a cabo en duplicado y los semilleros no
tratados se utilizaron como controles.

Todos los semilleros se examinaron periédica-
mente y los resultados se observaron y se registraron. Las
especies de plantas utilizadas se indican seguidamente en
la tabla XII junto con los tiempos de emergencia y la al-

tura de la planta para dar especie. Todos los ensayos se

completaron 28 dfas después de la plantacién.

TABLA XII
Algodén  Maiz (dulce) Remolacha Apio
Guisante Trigo Soya Pasto Sudanés
Sorgo Tomate Alfalfa Mani
Nabo Haba naval Arroz Cartamo
Avena. Haba lima Ré&bano ' Repollo
Pepino Patata Trébol de pata Haba saltadora
de pajaro
Lino Cebada . Zanahoria Lechuga
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Emergi6 en
3 dias
4 dias

5 dias

6 dias
7 dias
12 dias

Emerglid en
6 dias.
7 dias
8 dias
10 dias
15 dfas
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TABLA XTI Continuacién

Tiempos de Emergencia
Plantas tratadas

Rébano y alfalfa

cebada y soya, pepino, remolacha, pasto su-

danés, trigo, nabo, guisaﬂte

lino, maiz, cértamo, avena, haba naval, algo~

dén, haba lima, repollo, haba saltadora,
trébol de pata dé pfjaro '
sorgo, tomate, patata

mani, lechuga, arroz, zanahoria

apio

Plantas de control
Algodbn, soya

haba naval, haba saltadora
tomate 3
patata

apio

Las plantas restantes emergieron en el mismo momento que

las plantas tratadas.
ALTURA OBSERVADA DE LAS PLANTAS 28 DIAS DESPUES DEL TRA-

TAMIENTO.

gigntag 50 % o mis altas que los controles

Patata
Lechuga
Haba lima

Haba saltadora

Soya Avena Remolacha
Pepino Arroz algodéh
Trigo maiz =~ lino

cebada tomate nabo
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TABLA XII Continuacitn

Plantas 25 % 6 50 % més altas que los_controles

Rébano Pasto sudanés Sorgo
Zanahoria Repollo Haba naval
5, cértamo Guisante mani.

Plantas aproximadamente de la misma altura que los_controles
Alfalfa Trébol de pata de pdjaro Apio
EJEMPLO 35

Efecto de regulaci6én del crecimiento de plantas de deriva~

10. dos de ftalimido sobre tabaco de Xanthia

En este ensayo, plantas de tabaco no cubiertas
de aproximadamente una altura similar se tratan. con mez-
clas de 50/50 acetona/agua que contienen 100 ppm, 200 ppm,
6 400 ppm de 1—(3—cloroftalimido)ciglohexanocarbéxamida y
15. luego se colocan eén bancos de invernadero. Todos los tra-
tamientos se duplican 4 veces y se utilizan plantas no tra
tadas como controies. 28 dias después del tratamiento, to-
das las plantas se examinan y se miden.

Los datos obtenidos se reglstran seguidamente
20. en la tabla XIII, donde puede apreciarse que las plantas
tratadas con 100 ppm del compuesto de ensayo tienen una
ganancia de 18 % con respect; a los controles y aquellas
tratadas con 200 ppm y 400 ppm muestran ganancias de 28 %
>~ y 50 %, respectivamente, con relaci6én a los controles.
25. 5 semanas después del tratamiento, las plan-
tas mis altas y més cortas de cada tratamiento se cortan
y se pesan y se determina el peso promedio por tratamien-
to. De estos datos, puede apreciarse que la ganancia por-

centual de las plantas tratadas respecto a los controles

30. no tratados es del 30 % al 70 %. Los pesos en seco de las




menes de tratamiento de: Acetona/
Compuesto 400 ppm = 200 ppm 100 ppm agua
50/5

1-(3-clorof-
talimido)ci-~
clohexanocar
boxamida
Réplica I 111 84 100 75

11 151 114 © 115 77
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2 plantas del medio en las 4 réplicas se toman 9 semanas
después del tratamiento y muestran un aumento de 12 % a
54 9 respecto a los controles no tratados. Estos datos se
dan seguidamente en la tabla XIII.

TABLA XIII

Tabaco de Xanthia

Altura en centimetros a regimeneé de:

Compuesto 400 ppm 200 ppm . 100 ppm Control
l6mg/planta  8mg/planta 4mg/planta Acetona/
agua 50/5(Q
1l-(3-clorof-
talimido)eci-
clohexanocar
boxamida _
Réplica I 87,9 71,1 62,2 58,4 |
I 83,8 71,1 68,6 38,4
II1 83,8 76,2 73,7 09,1
v 94,0 81,3 72,4 50,8
Promedio 87,5 75,0 69,2 58,4
Ganancia % respecto a controles a regimenes de:
Compuesto 400 ppm 200 ppm 100 ppm
1~(3-clorof-
talimido)ci-
clohexanocar '
boxamida 450 % 428 % 418 % .

Peso hdmedo en iramos de dos réplicas
(la més ‘alta y la més corta) a régi- Control

Promedio 131 99 107,5 76

)
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TABIA XIII Continuacién

Tabaco de Xanthia

Ganancia % respecto a controles en peso en hame-
Compuesto do a régimenes de:

400 ppm 200 ppm 100 ppm
1-(3-clorof-
talimido)ci-
clohexanocar :
boxamida 472 % $30 % VAR A

Las plantas tratadas fueron més altas que las plantas no
tratadas, pero no tenfan mas hojas. Los espacios inteino-

dales eran alargados, sin embargo los tallos no parecizn

mas delgados que lbs controles.

Pesos secos en gramos de dos répli- Control
cas (dos plantas del medio) a ré- Acetona/agua

Compuesto gimenes de tratamiento de: 50/50
400 ppm 200 ppm 100 ppm

1-(3~clorof-

talimido)ci-

clohexanocar

boxamida 31,5 23 26,5 20,5

Ganancia % respecto a controles en peso en
Compuesto seco a regimenes de:

400 ppm 200 ppm 100 ppm
1-(3-cloxrof- '
talimido)ci-
clohexanocar ’
boxamida +53,6 % +12,2 % 429 %
EJEMPLO_ 36

Tratamiento de semillas para mejorar los pesos frescos y

pesos_secos de plantas

En estos ensayos; se sumergen semillas de maiz
de campo (DeKalb XL-45) durante 2 horas en agua en una so=-
lucion acuosa que contiene 10 ppm, 100 ppm 6 1000 pom de
1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida., Luego d2 este

tratamiento, las semillas se plantas, cinco por tiesto,

en tiestos plésticos de 12,7 centimetros y se colocan en
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un invernaderc donde se cuidan de acuerdo con procedimien-
tos comunes de invernadero..

Tres semanas después del tratamiento, todas
las plantas se miden, se cosechan y se pesan. Luego de pe-
sar, las plantas cosechadas se secan y se determinan los
pesos en seco de cada tratamlento. Los datos obtenidos se
dan a continuacién en la tabla XIV,’donde puede apreciar-
se que se obtiene aproximadamente 20 % a 36 % de aumento
en altura, 15 % a 28 % en aumento en peso fresco, y 5% a
21 % en aumento en peso seco de las plantas tratadas.

v " TABLA X1V
TRATAMIENTO DE SEMILLA PARA MEJORAR EL PESO FRESCO, ALTURA
Y PESO EN SECO DE MAIZ DE CAMPO .
Compuesto de emsayo: l-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarbo-
xamida

Regimenes Peso fresco de partes in Peso en seco de partes

de trata- feriores en gramos superiores en gramos

miento Réplica R&plica Réplica Réplica Replica Replica
I 11 I1X 1 II I1I

0 ppm 14,8 19,5 20,1 1,70 2,05 1,90

10 ppm 20,9 21,3 20,8 2,00 2,02 1,94

100 ppm 22,0 24,5 21,9 2,18 2,21 2,18

1000 ppm 23,2 25,3 21,5 2,26 2,26 2,33

" Regimenes Altura (cm) hasta 2¢ hoja " Altura total (cm)

de trata~- Replica Replica Replica Replica Replica Replica

miento I I1 I1Y I 11 I11
0 ppm 9 9 9 30 - 37 32
10 ppm 10 12 10 38 41 37
100 ppm 10 13 11 39 42 40

1000 ppm 12 13 12 43 45 42

:
'
{
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TABLA X1V Continuacitn

TRATAMIENTO DE SEMILLA PARA MEJORAR EL PESO FRESCO, ALTURA

Y PESO EN SECO DE MAIZ DE CAMPO
Compuesto de ersayo: l-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarbd-

xamida

Regimenes de
tratamiento

0 ppm

10 ppm
100 ppm
1000 ppm

Regimenes de
tratamiento

0 ppm
10 ppm

100 ppm
1000 ppm

rivados de ftalimido

EJEMPLO 37
Efectos de regulacién en el erec

: Cambio %
peso fresco promedio
de 3 réplicas

415
+26
428

Cambio %

segunda hoja Promedio total

419
+25
436

‘peso en seco prope~
dio de 3 réplicas

+5
416
+21

418
421

430

imjento de plantas de de-

En estos ensayos, iemillas y pirths de semi-

llas de tomate y patata, respectivamente, se colocan en

hileras en una superficie de tierra em semilleros. Se apli

ca un rocfo, de 50/50 de acetona/agua que contiene el com-

puesto de ensayo sobre la semilla y la supetficie de tie-

rra en cantidad suficiente para proveer 0,56, 1,12, 2,24,

4,48 kilogramos por hectérea dglfcompuesto'do ensayo.'La

semilla se cubre con aproximadamente 1,27 cm de tierra mo

tratada y se riega. Los semilleros se colocan en bancoa

de invemmadero y se cuidan de acuerdo cawfpracticds de in-

vernadero. Tres semanas después del tratamiento, los semi-
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lleros ée examinan y se determinan la altura ; el peso fres
co de las plantas de tomate y batata. El némero de tallos
en las plantas de patata también se cuenta dado que el nd-
mero de tallos por planta es un indicio del ndmero de pa-
tatas que se fijardn. Los datos obtenidos se registran a
continuacién en la tabla XV.. '

TABLA XV
EFECTOS DE REGULACION DEL CRECIMIENTO DE PLANTAS DE COMPUES-
TOS DE ENSAYOQ

COMPUESTO TOMATE  PATATA
Régimen Altura Gr, 5 Altura Nimero Peso
kg/Ha cm plantas em de ta- fresco

V ~ llos gu

Cloruro de 2- 0,56 11
1-(3~clorofta- 1,12 12

g 20 24 109
imido)-ciclohe 2,24 11 g

21 23 124
N 2L . 21 130
»d 25 21 18}
1,1-trimetilhi- S _
drazinio

17 17 32 16 1%

1-(3-clorftali- 0,56
mido)-ciclohexa 1,12 -- - - 33 13 109
nocarboxamida ~ 2,24 17 15,5 34 25  147,5
' 4,48 16 10,5 36 19 104
‘o] -(3-clorofta 0,56 11 10 23 19 145
limido-&-metil 1,12 10 9,5 21 9 85,5
- =150 propil- 2,24 7 3 19 7 30
acetamido 4,48 6 1,5 13 2 22
1-(3-cloroftali 0,56 8 7 22 19 155
mido)~-ciclohep- 1,12 8 8,5 18 13 65,5
tanocarboxamida 2,24 11 14,5 20 21 122
4,48 6 4 : 22 22 145
Acido 1-(3-clo~ 0,56 11 12,5 19 .18 153
roftalimido)-2, 1,12 12 13 19 15 137
2«dimetilhidra- 2,24 12 . 14,5 21 19 179
zida ciclohexa- - 4,48 12 14,5 24 12 123,5
nocarboxilico - '
Acido 1-(3-clo- 0,56 12 16,5 18 14 113,35
roftalimido)=ci 1,12 11 14 18 19 95,5
clopentanocarbo 2,24 12 12 20 26 149,5
xilico 4,48 10 12 18 20 139,0
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TABLA XV Continuacién
EFECTOS DE REGULACION DEL CRECIMIENTO DE PLANTAS DE COMPUES-

TOS DE ENSAYO.

Compussto TOMATE PATATA
Régimen Altura Gr. 5  Altura Namero Peso
kg/Ha com plantas cm de ta- fresco

' llos gm

o) ~(3-clorofta 0,56 15 14,5 17 16 84,5

limido-&-iso- 1,12 15 17,5 24 19 188

butil-ol-metil 2,24 15 13,0 24 16 98,5

acetamido 4,48 13 11,0 26 20 177

Acido 1-(3-mi- 0,56 12 12,5 25 17 146,5

troftalimido)- 1,12 13 10,0 22 18 182,5

ciclohexanocar 2,24 13 12,5 27 13 170,5

box{lico 4'48 15 13,0 21 11 150,5

& -(3-nitrofta- 0,56 14 15,0 23 26 182

limido)~X~iso~ 1,12 10 11,5 20 21 141

butil-®-metil- 2,24 11 11,5 21 16 117

acstamida 48 9 7,5 23 19 174

Etil éster de 0,56 10 11,5 22 20 152

Geido 1-(3-clo- 1,12 7 7,0 21 17 144

roftalimido)~ci 2,24 12 10,0 23 15 143

clohexanocarbo- 4,48 10 8,5 22 13 98

x{lico ,

N N-dimetil-l1- 0,56 8 6 19 19  135,5

(3-nitroftalimi 1,12 9 9,5 23 18 192

do)ciclohexano- 2,24 12 11,0 23 13 14l

carboxamida : 4,48 11 9,5 21 29 160,5

1-(3-cloroftali 0,56 13 12,0 22 19 138

mido)~N N-dime- 1,12 12 12,5 18 19 119

til ciclohexang 2,24 10 8,5 21 17 159

carboxauida . 4,48 10 12,5 21 15 145

1-(3-nitroftali 0,56 13 13,0 20 18 169

mido)-ciclohexa 1,12 11 13,5 18 14 11,5

nocarboxamidé 2,24 12 13,0 20 22 152

448 10 10,0 19 21 132,5

1-(3-cloroftali 0,56 14 14,5 26 27 212

mido)-ciclopens 1,12 11 9,5 23 17  124,5

tanocarboxamida - 2,24 12 12,0 30 23 204

4,48 12 11,5 32 15 140

Acido 1-(3-clo- 0,56 10 7,5 19 18 142,5

roftalimido)-ci 1,12 10 7.0 2% 15 197

cloheptanocarbo 2,24 11 10,0 20 17 121,5

x{lico 448 10 135 25 18 184
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“ABLA XV Continuacion

EFECTOS DE REGULACION DEL CRECIMIENTO DE PLANTAS DE COMPUES~
TOS DE ENSAYO. '

COMPUESTO | TOMATE PATATA
Re imen‘Alturé_Gr. 5 Altura Ntamero Peso
kg/Ha cm - plantas cm de ta- fresco
llos gm
Acido 1-ftali-~ - 0,56 13 18,0 11 14 62
- midociclohexa- 1,12 12 9,5 22 13 111
nocarboxilico 2,24 12 14,0 24 13 111
4 48 11 10,5 23 13 1425
1-ftalimidoci- 0,56 7 6,0 22 14 80,5
clohexanocarbo- 1,12 6. 35,0 24 16 148,5
xamida 2,24 10 9,0 20 17 75,35
4,48 10 - 7,0 26 17 76,5
1-ftalimidoci- .0,56 10 11 13 14 33,5
clopentanocar- 1,12 8 7,5 19 17 118,5
boxamida 2,24 11" 11,5 27 22 121,5
4,48 10 10,0 28 14 135,5
Controles |
Promedio de 6 :
réplicas 3 agua _ .
v 3 acetona/ 10,6 12 19,5 17,3 122,6
agua
EJEMPLO_38

Efecto de 1-(2-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida en

patatas
En estos ensayos, partes de semillas de pata-
tas se colocan en la superficie de tierra en semilleros
profundos de aproximadamente 1858 centimetros cuadrados y
se rocian con una solucién acuosa de oompuestos en ensayo
en una mezcla de'50/50 acetona/agua. Las aplicaciones son
suficientes para proveer de 0 4,48 kilogramos por hecta-
rea de compuesto activo, y luego de rociar las partes de
las gemillas se cubren con tierra. Los semilleros se cdlo—

can en el invernadero y se cuidan de acuerdo con procedi-
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g s
mientos normales de invernadero. Ocho semanas despuééddel
tratamiento, las plantas con raices y tuberculos se cose-~
chan y se examinan. De los datos obtenidos, que se regis-
tran seguidamente en la tabla XVI, puede apreciarse que
los retofios de las plantas tratadas son mis altos, mas
fuertes y pesan mds que los controles no tratados. El na-
mero de retofios aumenta 16 % a 33 %, las raices son mis
pesadas, y el nlmero de tubérculos iniciados es superior.
TABLA_XVL
RENDIMIENTO DE PATATA

Compuesto utilizado en estos ensayos

1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida

Tratamiento Retofios Tubérculos Raices
ppm Namero Altura Peso gm ndmero gramos
control 6 41 126,2 9 - 71,2
10 6 49 147,8 9 109,5
100 7 48 123,0 10 91,1
1000 7 64 1346 9 101,0
10000 8 96 138,4 19 118,7
control 5 51 111,2 8 82,7
10 7 52 144,2 11 123,5
100 6 56 119,0 9 83,7
1000 8 73 155,4 15 108,8
10000 8 100  181,8 22 106,7
EJEMPLO_39

Mejorada resistencia de tallo en tabaco de Xanthia y efecto ;

sobre la altura de las plantas y el numero de hojas

En los siguientes ensayos, plantas de tabaco
de Xanthia de aproximadamente dos meses y que se desarro-

llan en tiestos individuales se tratan en la primera flo-
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racién con una mezcla 50/50 de agua/acetona que contiene
100 ppm. a 1600 ppm & 800 ppm a 3206Mppm. de 1-(3-clorof-
talimido)ciclohexanocarboxamiéa. Un mes después del tfata-
miento, las plantas se examinan y los tallos se cosechan
para determinar lcs pesos seco de los mismos o el nGmero
de hojas se cuentan y las plantas se miden. Los datos ob-
tenidos se proveen seguidamenté en la tabla XVII.
TABLA XVII
Tabaco de Xanthia
Pesos en seco de tallos de tabaco en gra

: nos (4 xéplicas) : Contxrol
Compuesto 1600 ppm 800 ppm 400 ppm 200 ppm 100 ppm O

1-(3-clorofta
limido)ciclo- .
hexanocarboxa
nida 74 86 87 83 83 72,6
Ganancia % 1,9% 18,4% 19,8% 14% 14% -
3200 ppm 1600 ppm 800 ppm
Compuesto altura ndmero altura nGmero altura nmero
cm de ho- cm de ho- cm de ho-
Jas jas jas
1-(3-clorofta
limido)ciclo-~
hexanocarboxa
| mida 191 47 198 50 138 45
Control 0
Altura ndmero de
cm. hojas
97,5k 43k
107 %k 48kk
k réplica I o

kk réplica Il
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EJEMPLO_40

Efectos de derivados de ftalimida en plantas de patatas

; En estos ensayos, se preparan mezclas 50/50 de

agu&/acetana que contienen de 0 a 10.000 pp, de 1-(3-clo+

roftalimido)ciélohexanocarboxamida. Partes de semillas de

. patatas (variedad superior) se sumergen durante 1 a 5 mi-

nutos en la solucidén seleccionada y luego se plantan en
semilleros y se colocan en invernaderos. Las plantas se
cuidan de acuerdo con procedimientos normales de inverna-
dero, y dos meses después del tratamiento las plantas se
examinan. Se cuenta el nGmero de retoiios y tubérculos ﬁe—

sarrollados y también se determinah la altura y el peso

.de los retofios y el peso de la raiz. Estos datos se re-

gistran a continuacién en la tabla XVIII, donde puede apre
ciarse que hay un aumento de 22 % a 60 % del nfmero de re-
tofios, un aumento de 2 % a 134 % en la altura de los reto-
filos, hasta un aumento del 63 % en el peso ée los retofios,
hasta un aumento de 170 % en el ntmero de tubérculos, y

hasta el 53 % de aumento en el peso de la raiz.




Efecto de'1-(3—cloroftalimido)cicloheianocarboxamida sobre

- Th - |

TABLA XVIII

tubérculo de patata bafiada.

/

Ndmero de retofios

Altura de retoiios cm.

mas mas
Réplica |, ome| o ||-REBIECE_lprome| o i
Tratamiento{I II II| dio |meposf| I II I1II{ dio mepos
® A-1 7{5)6l 6 | - [{33] 42} 48] 41} -
A-2 71 5 |10} 7,3 {4+22% ||50) 50| 48] 49 [+19 %
A-3 6] 719]7,3 $22% ||50f 48] 46| 48 |417%
A-4 9] 6 | 7] 7,3 |+22% |160] 68} 65} 64 |456%
A-5 81 9| 7] 8 1433% [[90{ 90{110} 96 |+34% !
B-1 6l 4| 51 5 - 46} 56} 50} 50 | - :
B-2 8| 8| 6] 7,3 |+46% |50} 50| 55 51_ 12%
B-3 71 9| 6] 7,3 {446% ||53| 55| 58| 55 |+10%
B=b 10| 9 | 6] 8,3 [+66% ||73] 83] 65] 73 |44s%
: , !
B-5 71 9| 8] 8 [s60% ||94[100|205] 99 |498% |
|
x Concentraciones: 1 = 0 ppm. f
3 = 100 ppm. |
|
4 « 1,000 ppm, '
5 = 10.000 ppm.
Duracién de bafio & = 1 minuto
Duracién de baito B = 5 minutos
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TABLA XVIII Continuacioén

Efecto de 1-(3-cloroftalimido)ciclohexanocarboxamida sobre

tubérculo de patata baflada.

Feso de aitura (g)l ?
Réplica mis o T
menos
Tratamiento I O II IIT promedio %
®ao1 116,8 | 126,2 | 135,6 { 126,2 -
A-2 153 136,7 | 153,5 | 147,7 116 %
A-s 130 109,7 | 128,2 | 122,6 -4 9
A-4 134,5 | 139,8 | 129,3 | 134,5 | 4+ 4 %
A-5 165,4 | 161,3 | 88,0 | 138ﬂ2 +9% !
B-1 111,2 | 105,5 | 116,8 | 111,1 - :
B-2 154 | 130 | 148,6 | 146,2 | +20% ;
B-3 118,7 | 106,8 | 141,4 | 122,3 + 9% 4?
B-4 147,1 | 174,1 | 145 155,4 + 39 % r
B-5 177,3 | 181,5 | 186,5 | 181,7 1 63 %

x Concentraciones: 1 = 0 ppm.

2 = 10 ppm,

3 = 100 ppm.

4 = 1.000 ppm.
5 = 10.000 ppm.

Duracién de bafio A = 1 minuto

Duracién de bafio B = 5 minutos

—————— e
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TABLA XVIII Continuacidn
Efecto de l-(3-cloroftalimidp)ciclohexanocarboxamida sobre

tubérculo de patata baflada.

NtGmero tubérculo
Réplica mas o
, menos
| Tratamiento | I II III | promedio %
¥p-1 1010} 8] 9,3 -
A-2 51 13 91 9 -4 %
A-3 %] 9| 8 10,3 +7%
A-4 71 7115 9,6 +3%
A-5 11 | 27 | 20 19,3 4 107 %
B-1 9| 9 s 8 .
B-2 11| 9 12 10,6 +32%
B-3 10| 6 10 8,6 +7%
B-4 16 |19 10| 15 +87%
B-5 15 | 32 | 18 21,6 + 170 %

x Concentracionés: 1=10 ppm.

2 = 10 ppm.

3 = 100 ppm.

4 = ;.000 Ppm.

5 = 10.000 ppm.
Duracién de bafio A = 1 minuto
Duracién de bafio B = 5 minutos
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TABLA XVIII Continuacién

Efecto de 1-(3-tloroftalimido)ciclohexanocarboxamida sobre

tubérculo de patata bafiada.

Peso de raiz (g)
Réplica mas o
menos

Tratamiento I II 111 promedio %

¥p-1 69,5 | 75,3 86,7 77,1 -
A-2 132,6 82,3 86,3 100,5 + 30 %
A-3 115,3 81,3 76,6 91,0 + 18 %
A-4 111,2 | 103,4 88,4 101,0 + 31 %
A-5 104,7 | 129 122 4 118,7 + 53 %
B-1 - 78,7 86,4 82,5 -

., B=2 101,4 | 195,7 83,3 126,8° + 53 %
B-3 86,5 67,8 96,8 83,7 +4 1%
B~4 10448 | 122 99,6 108,8 4+ 31 %
B-5 86,1 94,1 1 140 106,7 + 29 %

* Concentraciones: 1 = 0 ppm.
2 = 10 ppm.
3 = 100 ppm.
4 = 1.000 ppm.
5

Duracién de bafio A =

Duracion de bafio B =

1 minuto

5 minutos

10.000 ppm.
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EJEMPLO 41

Efecto de derivados de ftalimida en plantas de madera

En estos ensayos, plantas de madera Euonymous
en reposo que se desarrollan en tiestos individuales se
tratan con soluciones 50/50 de agua/acétona que contienen
cantidades suficientes de la ftalimida de ensayo para pro-
veer 0,56 6 16,80 kilogramos por hectérea de la misma. Las
ftalimidas utilizadas son 4-cloro- o -isobutil- o{ -metil-
1,3-dioxo-2~isdindolinacetamida y l;(3-cloroftalimido)§i-
clohexanocarboxamida, y la aplicacién se hace como un bafio

para la tierra. Las plantas se miden y se cuenta el ntme-

- ro de ramas al ser tratadas. Dos meses después del trata-

miento, las plantas nuevamente se miden y se cuenta el nfi-

mero de ramas. Los datos obtenidos se registran a conti-

nuacién en la tabla XIX donde puede apreciarse que hay un

aumento del 10 % al 55 % en el desarrollo lfder y un zu-
mento del 23 % al 54 % del nfimero de ramas en las plantas

tratadas.
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TABLA XIX
Efecto de 4~cloro- ™) -isobutil- o ~metil-1,3-dioxo-2-isoin
dolinacetamida y 1—(3-clorbftalimidé)ciclohexanocarboxamida !

sobre Euonymous.

Altura lider en cm|| nGmero de ramas
al tratamiento al tratamiento

Compuesto régimen Réplica Réplica
kg/Ha | 't T ox [ axxfl ol 2 1 11 Jarnl v

1-(3-clorofta-

limido)ciclo- |

hexanocarboxa-| 16,8 {24 [21,5/37 |41 6 912 2

mida 5,6 - |21,5(25,5|32 |38 3 6|62

i

4=cloro- X -

isobutil- X -

jmetil-1,3-dio-| 16,8 }19,5121,5{43,5[28 6 51517 U

xo-2-isoindol-| 5,6 |21,5)24 |31 |38 4110 4§31}3

inacetamida ;
control 0 39,5139,5(23,5(23 4 6 e |6
control 0 28 121,5]16,5|24 7114|214

Lider-crecimiento || Namero de ramas Promedio % Promedio %

adicional en cm. crecimiento]aumento en.

, de Lider 4 |namero de '

Réplica Replica réplicas ramas ;

I} IT {1y Ivyl 2} 11 | 11X I f

1721 8|23fo] 9 44l +55% $36% |

9 92| 7|14l 7] 7}3f +31% +23%

2 4 2 411 8 6§10 | 8 +10% $ 40%

4 8 2 71 5] 11 9 { 6 + 18 % $ 54 %

ol o] of olls| 6| 6] 0% 0% |
0 0 0 ol 71 14 21! 4 0% 0%

Al
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EJEMPLO: 42

Efecto de derivados de ftalimido en la fijacién de vaina

en plantas de soya

En estos emsayos, se plantan plantas de soya
(cv Corsoy) en tiestos individuales y se tratan con mez-

clas 50/50 de agua/acetona que-contiene de 0 a 2,24 kilo-

_gramos por hectirea dela ftalimida activa, l-(3-clorofta-

limido)ciclohexanocarboxamida. Los tiestos luego se colo-
can en el invernadero y se cuidan de manera usual. Dos me
ses después del tratamiento, las plantas se examinan; pa-
ra cada planta se determina.la altura de fijaci6n de la
primera vailna por encima del suelo. De los datos obténi-
dos, puede apreciarse en la .tabla XX que la altura de lu
fijacién de la priqera vaina de plantas tratadas es de 10

a 22 centimetros por encima--de dichas,plantas no tratadss.

TABLA XX
Compuesto Régimen cm: sobre el suelo dea
kg/Ha adhesién de primera
cépsula
0 : - 12 ¢en
1-(3~cloroftalimido)
-ciclohexanocarboxa-~ 1,12 20 cm
mida 2,24 32 cm
EJEMPLO 43

Evaluacién de ftalimidas con respecto a la actividad qe

regulacién del crecimiento_de_plantas

En estos ensayos, se llenan recipientes has-
ta 1,27 cms de la parte superior con tierra en tiesto de
invernadero, se apisona, y se colocan en cada tiesto tres

plantas de soya Amsoy. El tiesto se llena hasta la parte

. superior con tierra en donde semillas de cafiuela de Ken-
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tucky 31 han sido mezcladas en una cantidad suficiente pa-
ra proveer cada tiesto con aproximddamente 625 éemillas
de cafuela.

_ Para preparar los compuestos de ensayo, se co-
locan 20 mg del compuesto en una botélla de vidrio de boca
amplia de 56 gramoé y se disuelven o se diépersan en una
mezcla 50/50 de acetona/agua suficiente para preﬁarar una

solucién o suspensgién de 1,000 ppm.

Una adicién de 5 ml de la solucién de 1.000 ppm'

en cada copa es equivalente a 11,2 kilogramos pof hectarea,
Justo antes de la aplicacién de los compuestos, los ties-
tos de ensayo se riegan levemente para evitar la formacioin
de cavidades de aire y conductos durante la aplicacién gue
podrfan evitar una distribucion uniforme del compuésto de
ensayo en la tierra., La aplicacién se obtiene suministran-
do 5 ml de la solucién o suspensién uniformemente sobre la
superficie de la tierra con una pipeta. Se realizan tres
réplicas para cada compuesto.

El ensayo se lleva a cabo semanalmente., Cada
ensayo incluye 5 ml de controles de 1:1 de acetona:agua,
5 ml de gontroles de agua como una norma para comparacién
de la actividad de ensayo a ensayo. Las plantas tratadas
se colocan en bancos en el invernadero y se siguen practi-
cas normales de riego. Se mantienen temperaturas minimas
de dfa y de noche de 18,32 C durante las partes més fres-
cas del atio. Cambios de temperatura diarios normales tie-
nen lugar durante la estacién de verano. Los datos obte-
nidos se registran a continuacién en la-tabla XXI,.

Registro de Datos

Las observaciones jniciales se hicieron 3 a 5
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dfas después del tratamiento durante la germinacién tempra

na de ambas especies., Los cambios fisiolégicos o morfolés-

gicos respecto a lo normal se anotan durante el perfodo

de ensayo. Las observaciones firiales se hacen dos a tres

semanas después del tratamiento (dependiendo del tiempo

del afio). En este momento, se hacen mediciones de la altu-

ra de las pléntas de ambas especies. De estas mediciones

comparacion con las plantas de control.

TABLA XXI

Preemergencia con 11,2 kg/Ha

se calculan los auméntos o las reducciones porcentuales en

AUMENTO O REDUCCION % EN ALTURA COMPARADA CON CONTROL
SOYA

Primera

Compuesto medicién medicidén

1-ftalimidociclohe~
xanocarboxamida -

o -(3-cloroftalimi-
do) - -isopropil-o{ -
metilacetamida 28

o) ~(3-cloroftalimi-
do)- -isobutil-™ -
metilacetamida N

ciclohexanocarboxa-
mida, 1-(3-clorofta

limido) 73(7-10) 73(7-21)

ciclopentanocarboxa
mida, 1-(3-clorofta
limido) N

4cido ciclohexano-
carboxilico, l1-fta-
limido~ -13

ciclopentanocarbo-
xamida, l-ftalimido- -

cicloheptanocarboxa
mida, 1-(3-clorofta
limido)- -

Ultima
58 GTk

36 F

corte

corte

23 GT

NGD

CARUELA

Primera
medicién medicién

38

21

24

-33

Ultima

46 GT

15

49

10

~31

17 GT

41 GD
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TABLA XXI Continuacidn

SOYA ’ CANUELA

Primera Ultima Primera Ultima |
Compuesto medicién medicién medicién medicién

4cido ciclohexano- :
carboxilico, 1-(3- . . ' |
cloroftalimido)-2, ;
2-dimetilhidrazida - N - 11 ‘
ciclohexanocarboxa-

mida, 1-(3-clorofta -

limido)-N-metil 29 - 25 -

c¢icloheptanocarbo-
xamida, 1-(3-metil-
ftalimido)~ 24 - 53 6

cicloheptanocarbox=-
p=anisidida, 1-(3-
metilftalimido) N - 33 -

4cido cicloheptano-~

carboxilico, 1-(3-

metilftalimido)-, :
2,2-dimetilhidrazida N - 29 -

4cido cicloheptano~- i
carbox{lico, 1-(3- V ;
metilftalimido)—, ;
metil éster -20 - 17 1 ;

4cido ciclbhexanocag
boxilico, 1-(3-ace-
tamidoftalimido)- 14 - 22 -

ciclopentanocarboxa-
mida, l-(3-cloroftal-
imido)-N-metil~ N - 32 -

ciclopentanocarboka-
mida, 1-(4-cloroftal-
imido)- 31 -GT 35 ~-GT

ciclohexanocarboxami-~
da, l=(4-metilftalimi- .
do}~ 31 -GT 50 ~GT

ciclohexanocarboxani-
lida, &4'~cloro-l-(4-
metilftalimido) N - 25 -

ciclohexanocarboxi-o-
toluidida, 3+-cloro-
1- (4-metiiftalimido)- 11 1 28 -

Scido ciclohexanocar

box{lico, 1-(4-metil-

ftalimido)-2,2~dimetil

hidrazida 16 - 25 1
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TABLA XXI Continuacién

SOYA CANUELA

Primera Ultima  Primera Ultima
Compuesto mediclén medicién medicién medicidn
&4cido ciclopentano-
carboxfilico, 1-(4-
metilftalimido)- 11 - 21 -
ciclopentanocarboxa-
mida, 1l-(3-cloroftal
imido)-N ,N-dimetil- 19 - 19 -

ciclohéxanoCarboxi-
m~-toluidida, 4t-clo~
ro-1-(3-cloroftalimi

do)=-™ , X X ~trifluor- 23

ciclohexanocarboxa-
mida, 1l-(4-clorofta-
limido)~-

¢iclohexanocarboxa~
mida, 1l-(3-acetami-
doftalimido)~N-metil

ciclohexanocarbox-p~
anisidida, 1-(3~iodo
ftalimido)~

ciclohexanocarboxa-
mida, 1-(3-iodoftal-
imido)~-

ciclohexanocarboxa~
mida, 1-(3-fluoro-
ftalimido)-

ciclopentanocarboxa-
mida, 1-(3-metilftal
imdo) -~

ciclohexanocarboxa~
mida, 1-(3-metilfta-
limido)~

ciclooctanocarboxa~
mida, 1-(4-clorofta-
1limido)-~

ciclohexanocarboxa-
mida, l-(3-bromofta-
limido)-

ciclohexanocarboxa~
mida, 1-(1,2,3 6-te-
trahidroftalimido)-1-

21

51

46

60

46

N

53GT

=24

26

39

48GT

66GT

44

-23

26

S50

14

14

28

. 48

28

39

47

12

41GT

N

N

28

41

27GT

56GT

56
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Compuesto

ciclohexanocarboxa-~
mida, l-(l-ciclohe-
xano-1,2-dicarboxi-
mido)- '

ciclohexanocarboxa~
mida, 3-metil-l-(3-~

SOYA

Primera Ultima
mediciébn medicidén

51

metiiftalimido)-trans

(CH, a CONH,)-

&cido ciclohexanocar

boxilico, 3-metil-

27

1-(3-metilftalimido)-,

trans (CH, a COOH)-
ciclohexanocarboxa-~
mida, 1-(hexahidro-
ftalimido)
ciclohexano¢ arboxa-
mida, 1-(4-setil-
hexahidroftslimido)
F = fitotéx:.co

N = normal

=z

CA = crecimiento acilario

GD = germinacién demorada

GT = germinacién temprana

- = no fué leida para ese ensayo particular
(ya sea 12 6 29)

Ensayo especial - Evaluacién de actividad de ftalim:da

Semillas de algodén de plantas tratadas con.
2,24 kilogramos por hectérea de compuestos de la prasen- !
te invencién en el momento de la primera floracién ¥ se- '!
milla de controles no tratados en el mismo experimento se
plantaron 5 semillas por tiesto plastico de 15,2 ceatfi-
metros en la primavera. Habia 4 tiestos de cada tipo de

semilla, tratadas y no tratadas. Los brotes tratados

CARUELA !
Primera Ultima !
medicién medicidn |

53

11

28 26

18 :
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irrumpieron a través de la superficie el 17 de marzo (19
de 20 semillas émergieron, 95 % de émergencia) mientras
emergieron 7 a 20 semillas de los conéroles no tratados,
(35 % de emergencia). E1 26 de marzo,é la terminacién del
ensayo, la posicién de las plantas tratadas era del 95 %
y de los controles era 50 %.. Estos datos sugieren.que las
plantas tratadas imparten una mejor viabilidéd a las se-
millas. ,

EJEMPLO_44

Evaluacién de ftalimidas respecto a la actividad de regu-

lacién del crecimiento de plantas

En estos ensayos se llenaron recipientes plég
ticos coﬁ tierra de tiestos hasta 1,90 cms de la parte
superior. Luego se colocaron semillas de ré&bano Cherry
Belle y cafiuela Kentucky 31 en la superficie de la tierra
y se cubrieron con 1,27 cm de tierra de tiesto. Se apiso-
né para nivelar la superficie de tierra y para afirmar la
tierra. _

Luego de plantar los tiestos se rociaromr con
una mezcla 1:1 de agua y acetona que contenia suficiente
compuesto para proveer de aproximadamente 0,134 a 8.96
kilogramos por hectarea de compuesto de ensayo.

Los tiestos tratados se colocaron en el inver-
nadero y se regaron segln fue necesario.

| Catorce dfas despuds del tratamiento lo:i ties~
tos se examinaron y las plantas se retiraron y se lavaron
y se pesaron. Cailuelas y rabanos desarrollados en tierra
no tratada fueron utilizados como controles y los datos

obtenidos se registran en la tabla XXII siguiente.
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TABLA XXIJ

Actividad de regulacién del crecimiento de plantas de com-

puestos que tienen la formula:
Xt 0
N "
X ' N-(.-CONH,
L v
i R
0
Pesé fres Peso fres+
co de ca- co de ra-
X kg/ ﬁu?l? dic?eta
' X g/Ha R R g total raiz
! 2 (g) __(g)]
3-0C,H 6-0C,H. 0,56 -(CH,) o= 17,9 60,2 46,8
23 25 2% 273 218 59,6 45,8
3-50,C,H. 6=CH 0,56 -(CH,) s~ 18,4 61,0 46,5
27275 3 2024 273 156 48,7 37,9]
. |
4=CH, 5-CHy 0,134 ~(CHy)s- 17,7 61,8 48,7
Check 0 17,1 55,4 41,8
3-CH, 6-CH, 2,24 -(CHy) 5~ 28,4 74,5 55,9!
3-0C,H;  5-0C,H; 8,96 -(CHy) 5= 25,7 76,5 59,3
Check 0 26,3 62,2 44,9|
3-Br 4-Br 2,24 -(CHy)5- 34,6 55,1 39,3
control 0 27,1 61,5 44,8
4-0CH, H 0,134  ~(CHy)s- 26,8 77,0 56,5
4-0CH,C,H. H 0,56 -(CH,) s~ 27,9 79,3 59,5
27673 224 275 35’8 60,3 59,5
3-CF, H 0,56 - (CH,) 5~ 35,4 68,5 52,1
' 2,24 35,4 77,4 58,7
8,96 41,7 54,2 39,9
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NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la prictica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental. También se
hace constar que el invento corresponde a dos Solicitudes
de Patente, presentadas en Norteamérica, con fechas 21 de
agosto de 1972 y 5 de abril de 1973, bajo los nGmeros :
Ser. 282.537 y Ser. 348,355, respectivamente; acogiénzose
por lo tanto a los beneficlos que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esercia del referido invento y por lo que se aolicita Pa-
tente de Invenci6n por 20 afios en Espaila, sobre: PROCEDI~
MIENTO PARA PREPARAR DERIVADQOS DE FTALIMIDA; caracterizén
dose por lo siguiente:

1.~ Procedimiento para preparar derivados de

ftalimida, cde f6rmula

X

enn donde W es hidrézeno o alquilo de cl-ck; Xy Xt repre-
seutan cada uno hidrSgeno, haldgeno, alquilo de Cy-Cy,
C¥a,s aleoxi de $y~Cy, benciloxi, di{Clucﬁjalquilamino,
alquilcio da C1~C¢, hidroxi, alquilsulfonilo de Cl—C4,
aleancilanine de C;-C, o nitro; Y es -COOR,, -CONHRg,
~CONR,R, | -CONRN(RS),, ~comol®(r,),. naluro @ | -av 6

~COR, con la condicisn que por lo menos uno de X y Xt es

e ———

£ e npmm— - ——— s
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un substituyente diferente & hidrdégeno; Rl Y R, repreosentan
cada uno aiéuilo de 01-04 o0 tomados Juntamente con el ocarhbo-
no al cual estdn fijados forman ¢icloalquilo de Gy~Cyj opelo-
nalmente qubstituido con metiloes R3 y R4 representan cada uno
hidrégeno o alquilo de C1=Cy3 Ry ¥ R, representan cada uno
alquilo de Cy-Cp; By es haldégeno, Rg es -CH3 é

z

pA

donde % y 2' son hidrdgeno, alquild de.Cy=C,y. halégbno, ~CF,
& ~0CH

37z es un enlace simple o doble con la condicidn

de que aolame#te hay O 8 1 enlace doble en el anille; caracte

rizado porque ge hace reaccionar un oompueato'amino de for- |

mila NE,CRyR,Y con un derivado de doido o-ftdlico de 1a Lér-
. o .

mlas 0

- "
- Ot
1
X s v

fTo
0

III v

en donde X,X',W,Ry R, © Y se definen como anteriormente, con

la oondioién de que Y no sea -0037; Ty ¥ Ty son sustituyentes

micledfilos a ser desplazados que pueden ser tomados Jugta- |

mente para formar un anillo oomo en el caso de un anhidrido *

doido. j
2.= Procedimiento segin la reivindioaoién

1, caracterizado porque TlAy T, se selecoionan del grupo que

comprende ~Cl, ~OR (01-04).

t
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3e= Procedimiento segin la reivindicacidn
1, caracterizado porque W es ~COOH y porque se realizs una
etapa adicional de halogenacién .x‘i)ara formar el compuesto co-—
‘| rrespondiente en donde Y es -COR7-.
4.~ Procedimiento para preparair derivados.
de ftalimida, tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memorisa,
Esta Memoria consta de 90 hojas escritas
a maquina por una sola cara.
v BTV 1975
Madrid - ,
AMERICAN CYANAMID COMPANY

OMEZ ACEDY ¥ RMODEY
- Firmado: L, Gagia
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