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en la  que

X = un halógeno o CH 5
3

X = un halógeno o CĤ j 

n = 1 o 2|

Z = un alquilo con 1 a 5 átomos de C y,

cuando n = 2, X o Y son diferontes do CH .
3

Por la  patente francesa U2 1.446.959 so conoce

tambión 'una clase de compuestos que tienen la  fámula 

general*

n

en la  que

&L osan alquilo que tieno do 2 a 3 átomos do 

carbono y

&2 0s H o un alquilo con 2 a 3 átomos de carbono

7

n es un número entero do l  a 3.

I-a patento USA N2 3.231,360 doscribo e l empleo 

de 3-*bromo-íT, U-dialquonilbenzamidas.

Ilovande a cabo investigaciones sobro los de­

rivados do bonzamida la  peticionaria ha descubierto 

ahora, y e llo  constituyo e l objeto del prosento invento, 

que los derivados do N,N-d.i—(a lfa*-otil—n—prop il)—benzami— 

da que tionon uno o mas substituyendos en e l  nácloo bon- 

cúnico son particularmente ofoctivos como herbicidas.

Asi puos, un objeto dol presento invento os

doscrib ir una nueva clase de bonzamidas substituidas ao—
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tivas como herbicidas.

Otro objoto consisto on describ ir la  prepara­

ción do dstas.

Un objoto u lterio r os o l do describ ir su a c ti­

vidad contra especies infestantes do cultivos agrarios.

Estos y todavía otros objetos se obtienen con 

los productos del presente invento que comprenden la  

clase de las benzamidas que tienen la  fóimula general:

/ ch(o2h5 ) 2

/  \  ”«0M

en la  que

X, Y, Z, iguales o diferentes entre s í, pueden ser 

H, halógenos, alquilos con 1 a 6 átomos de 

carbono, alcoxilos cpn 1 a 6 átomos de car­

bono, grupos NH2 y UOg*

El mótodos de preparación incluye las etapas 

siguientes*

a) preparar d i-(a lfa-etil-n -prop il)-am ina haciendo 

reaccionar 3-amino-pentano con 3~hromopentanoJ

b) hacer reaccionar di(a lfa-etil-n-propil)-am ina 

con e l  cloruro de ácido benzoico substituido en

e l  núcleo bencónico para obtener la  d i- (a lfa -e t i l-n -  

-propil)-benzamida substituida.

Ies productos mas interesantes desde e l punto 

de v ista  de la  actividad son;

-N,N**di(alfa~etil~n-propil)-3-«til-benzamida (e l  producto 

de la  peticionaria PAL 1000)j

t
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-  U, Urdí (alfa-otil-n.*-prop¿l)*-3*-0til-5-bromo-benzaJnájla 
(PAI 211) j

-  N ,K -di(alf a-etil-n~propil)~3.-isopropil-benzamida 
(PAI 106)?

*” N«-ci.i(a2f a—et i l —n—prop il)—3",üietil*-5*-bromo—benza. '̂
mida (PAI 210)?

-  N, l\T-d i  ( a lfa-e t il-n -p  rop il) -3-clo ro-be nzamida (PAI 1138)?

N ,N -di(a lf a -e til-n -p rop il)—3»5*<licloro-benzamida 
(PAI 1143)?

-  N,íT<-di(a!Ifa-etil-n-^propil)-2,3, 5*-tricloro-benzamida 

(PAI 1152)?

-  N,N-di(alfa-6til-n-propil)-3-aetil-benzam ida (PAI 1288)?

-  N,lT-d i  (a l f  a-e t  il-n -p  rop il) -3Hnetoxi^)enzamid a (PAI 1289)

-  N,lT-di( a lf a-et il-n-p ropil)-3-yodo-benzamida (PAI 1290)?~

“  -d i(a lfa —etil-n-^propil)—2—amino-3-bromo-5-metil—

*-benzamida (PAI 1324);

“ ^>N-di(alf a-e til-n -p ropil )-3-nitro*-benzamid a (PAI 1409);
-  H ,N—di ( alx a -e til-n —p rop il) —3—b romo—5nne t  oxi—hen v.nmfñ a 

(PAI 1434)?

- N, IT-di(alf a^til-n-p ropil )-3-etoxi-£enzamida (PAI 1421).
Asimismo, otros productos de la  misma serie 

ejercen actividades interesantes. las características de

las benzamidas antes referidas, objeto de este invento, 

se exponen en la  Tabla I  que s igu e .1
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(2) Aceito indestilable, Cromatografía en capa

delgada : soporte de geJL de s ílic e  EQPg  ̂ (Merck )j 

disolvente = hexano 80 -  acetato de e t i lo  20 -  

Hf  «  0,93.

Los compuestos de este invento exhiben una 

fitotoxicidad específica frente especies importantes de 

hierbas, particularmente frente a la  gramineae infestante 

ccmo, por ejemplo: Amarantus^mtmeiexm.L, ^ m ¿ 8¿a ja ¡í~  

garis L. Cheno-podium álbum I . Convolvulus sepium L. leph-  

b.o.c.loa crus-galli R. S. , Setaria glauca L. Vio ia  sa tim  L.

Por e l  contrario, no se ejerce ninguna f i t o ­

toxicidad frente a especie alguna de plantas á tile s  como, 

por ejemplo: teaa>..,^.at.iy:a. 1 » Re.t.a, ya igaria, ,L> 

y.ulg.aris, ,1. P lem  s.atlvum 1, .S.olanum. Lvcopersioum L. 

ficum. vallare L. Zea Mais I . 0,rvga sativa L.

Su efecto consiste en detener e l crecimiento 

de las plantas infestadas durante sus períodos de vida 

temprana. El color verde de las hojas se vuelve mas inten­

so, pero se obstaculiza e l  crecimiento y, después de un 

corbo tiempo muere la  pequeña planta.

Los compuestos de este invento son activos 

para obstaculizar la  actividad infestante de las malas 

hierbas cuando emergen de la  tie rra  (etapa de p re-eme agen­

cia ) y para mejorar e l cultivo cuando las plantas han 

emergido (etapa de post-emergencia).

Indicando las plantas'infestantes, en e l  orden 

en que se han expuesto previamente, con las letras A, B,

C, D, E, j?, Cr, y evaluando e l  grado de actividad de los 

compuestos de este invento son valores que van de 0 (nin-



gima actividad) a 4 (actividad máxima con ausencia ocsa*- 

p leta  de germinación o muerte to ta l de las plantas «cuan­

do emergen del terreno), se obtienen los datos que se ex­

ponen en la  labia I I  (un guión entre dos cifras s ig n if i-  

5* ca q.uc e l  va lor es un valor intermedio : la  c ifra  de la

izquierda es la  mas sign ifica tiva )*

las cantidades herbicidas se expresan en kg/hsL
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Seg&n so dosprondo do la  Tabla I I  la  actividad 

varía, dentro dol campo do las ospocios, do especio a 

especio, sQgfci sea e l  compuesto, aunque en general puede 

apreciarse una superior actividad frente a Eohihooloa 

5. orusrgalli .L y frente Setaria glauoa L.

En ciertos casos e l  compuesto no resulta activo 

en e l  tratamiento do pro-emeigoncia mientras que resulta 

activo posteriormente (por ejemplo PAL 1421 con Amarantes , 

rotrofloxuff) ,  por e l contrario, en otros casos, e l  compues- 

10, to no es activo en e l tratamiento de post-emergencia mien­

tras que resulta activo en e l tratamiento de pre-emergon- 

cia  (PAL 1434 con Amarantus).

Las cantidades de herbicidas que pueden u t i l i ­

zarse segdn este invento varían sobre una amplia gamas 

15, por lo general dosis de 4 a 10 2cg/ha proporcionan una

protección suficiente; en algunos casos y frente a deter­

minadas especies dosis de aán 0, 25 kg/ha tienen probada 

actividad.

Una característica particular de la  sintesis 

20, de los nuevos compuestos es la  reacción, en un disolvente

orgánico polar anhidro, de 3-amino-pantano con 3-hromo- 

pentano en una cantidad oquimolecular, Estos se hierven 

prolongadamente bajo agitación, luego se evapora e l  d i­

solvente y se completa la  reacción con KOH concentrado.

25. Mediante extracción con disolventes y destilación fracc io­

nada bajo vacío se obtiene N,U -d i-(a lfa -o til-n -p rop il) ami­

na pura (punto de ebullición «  6720 a 16 mm de presión 

residual).

Este producto se hace reaccionar, de forma co-
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nocida, con e l cloru.ro del an illo  benzoico substituido 

en presencia de un aceptor de HC1. E l producto obtenido 

es la  amida que, en ciertos casos, puede purificarse 

mediante destilación fraccionada -  por ejemplo N,N-di- 

( alfa*>« t  il-n -p rop il) -3-et id—benzamida —; mientras que 

en ciertos casos es crista lizab le en disolventes* los com­

puestos según este invento se f  o amulan -  para asociarlos 

sobase e l  teasaseno que ha de tasatarse — con emulgentes y/o 

diluyentes, opcionalmente en pasesencia de otasos herbici­

das, exté aminad oases de algas marinas, exteaaminadores de 

malas hierbas o feastilizantes.

los ejemplos siguientes que se asefieasen a la  

paseparación y la  actividad de cieasbas benzamidas según 

este invento, se ofasecen paasa ilu stra r mejor e l  pasesente 

invento.

EJEMPLO I.

Preparación de alfa-alfa»n ii-etil-n-nropilam ina

En un matasaz equipado con refrigerador de reflu ­

jo y agitador se intasoduoen 87,-2 g de 3-aminopontano y 

151 g de 3-bromopentano en 150 cc do etanol absoluto. Se 

hieasven en re flu jo  bajo agitaoión duasante 6 dias y lue­

go se evapoasa e l  disolvente; se disuelve e l  residuo de 

nuevo con una solución de KOH concentrada y se extasao con 

óter. Se secan los eactaractos etóreos sobre Na2S0  ̂ anhi­

dro y se evapora e l  disolvente. So somete e l  residuo oleo­

so a destilación fraccionada bajo vacio ¡ se recoge la  

frección que destila  a 6720 y 16 mm de presión residual* 

EJEMPLO I I .

Preparación de N .NH ii-(alfa-etil-n-nro^il)-3-etil-benzam i-
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da (producto PAL 1000)

Se calientan en reflu jo durante 1 hora con 50 cc 

de cloruro de tion ilo  15 g de ácido m -etil—banzoico (pun— 

to de fusión *  47ffiC, recristalizado en etanol d ilu ido).

Se separa bajo vacio e l  cloruro de tion ilo  en 

exceso; se disuelve e l residuo de nuevo con 300 cc de ben­

ceno anhidro que contiene 0,1 mol de a lfa -a lfa—distil-d i-to ."4 

•propilamina preparada segán e l  ejemplo X y con 0 ,1 mol 

de trietilam ina. Se calienta la  mezcla en baño de agua 

en reflu jo durante 1 hora; se adiciona 1 g de carbón de­

colorante y luego se f i l t r a .  Se evapora e l  disolvente ba­

jo vacío y se destila  e l  residuo oleoso, recogiéndose la  

fracción que hierve a 1252 C y a 0,05 mm de presión re­

sidual*

la  N ,N*-di ( a lf  a-et il-n~prop i l ) - 3-e t  il-benzamida 

aparece en forma de un aceite espeso, insoluble en agua, 

soluble en los disolventes orgánicos comunes:

CjÉ Cale'. 78,84 -  Cale. 10,79. -  Cale. 4,83 

Hallado 78,57 Hallado 10,77 Hallado 4,96

EJEMPLO I I I

Preparación de N.Nfr3i-alf a~et il-n-n ron i l ) -3-mo.t ilr5_- 

-bromo-^enzamida.

Se calientan en reflu jo  durante l  hora 21,5 g 

( 0,1 mol) de ácido 3-m etil-5-bremo-benzoico (punto de 

fusión = 1782C) recristalizado en metanol (preparado se 

gán E, Búres, J. Borgman Cas. Cesk. Lákam 2, 1927, pág. 

262),con 100 cc de cloruro de t ion ilo .

Se evapora e l  agente clorante bajo vacío y se 

recoge e l  residuo en benceno anhidro (300 cc).
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Después de la  adición, en fr ío ,  de 0,1 mol de a lfa , alfa* *• 

-di-etil-di"ü*-propilamina, preparada según e l  ejemplo I ,  

se hierve en reflu jo la  mezcla durante 1 hora. A continua­

ción se adiciona 1 g de carbón decolorante y luego se 

lleva  a cabo la  filtra c ió n  y la  concentración en seco 

bajo vacío. El residuo se c r is ta liza  repetidamente en 

éter de petróleo. la  N ,N (d i-a l£a^ til-n *^rop il)-3Haetil- 

-5~bromo-benzamida adopta forma de crista les blancos (pun­

to de fusión = 70-7120), es insoluble en agua, soluble 

en acetona, hexano, acetato de e t ilo .

0</o Cale', 51,01 -  Cale. 7,96 -  1$ Cale. 3,95 

Hallado 60,97 Hallado 7,91 Hallado 3,96

EJEMPLO 17

Se llena con t ie r ra  de campo de arroz un juego
p

de cajas que tienen una superficie de 2 m . En éstas se 

siembra Setaria glauca y arroz. Luego se inunda la  tierra  

con 10 cc de agua e inmediatamente después se distribuye 

de forma uniforme una composición granular conteniendo dfo 

de PAL 1000 y 95$¿ de bentonita en dosis correspondientes 

a 6, 4, 2, i ,  0,5 0,25 kg de compuesto activo por hectá­

rea.

Las c o aprobaciones periódicas del crecimiento 

demuestran que e l arroz se desarrolla reglarmente en to­

das las cajas, a excepción de acuellas plantas que no se 

tratan con PAL 1000 (utilizado con finos comparativos), 

en donde se observa un desarrollo raquítico debido al 

crecimiento competitivo de Setaria glauca.

En las cajas tratadas con 0,5 y 0,25 kg/ha do 

PAL 1000, e l arroz crece junto con la  plantó infestantes



sin embargo, esta óltima ha emergido, aunqu.© ©n condicio­

nes d if íc i le s , ©n una cantidad de 16-17 pequeñas plantas/m 

en la  caá a tratada con 0,5 kg/ha de compuesto activo y 

do 27-28 en la  caja tratada con 0,25 kg do compuesto 

activo/ha. En las cajas no tratadas las plantas son de 

33-34/m2.

EJEMPLO Y

Se procede según las mismas modalidades del 

ejemplo precedente, pero so in ic ia  e l  tratamiento cuando 

acaban de emerger las plantas de Setaria glauca.

Se aprecia que las plantas infestantes recién 

salidas (44/m2 do promedio) se vuelven muy verdes, luego 

se arrugan las hojas, aparecen manchas amarillas sobro 

las hojas y por último mueren las plantas.
O

De estas plantas sobreviven unas dos por m en 

la  caja tratada con 4 kg de compuesto activo/hai unas 

10 en la  .caja tratada con 4 kg de compuesto activo/ha; 

unas 18 en la  caja tratada con 1 kg do compuesto activo/ha; 

21 en la  caja tratada con 0,5 kg/ha y 40 en la  caja tra ­

tada con 0, 25 kg/ha.

hbivinpic aciones

Descrito e l  objeto del presente invento se de­

claran nuevas y de propia invención las siguientes reiv in ­

dicaciones con prioridad de la  solicitud de patente it a l ia ­

na n2 '24058 a/74 del 18 de Junio de 1974.

1. Procedimiento para la  preparación de N,N~di- 

(a l fa -e t i l“JT*^propil)benzamidas herbicidas de la  fórmula 

general:
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en la  que

Zs Y, Z, iguales o diferentes entre sí¿ pueden ser 

H, halógenos, alquilos con 1 a 6 átomos 

de carbono, alcoxilos con 1 a 6 átomos de 

carbono, grupos -KHg y -ITOg, 

g,ue constituyen la  materia activa en la  composición de 

agentes para inhibir e l  crecimiento de plantas infestan­

tes en cultivos agrarios, caracterizado porque se hace 

reaccionar 3-bromopentano con 3-aninopentano en cantida** 

des equimoleculares y, la  d i (a lfa , a lfa ' -o t il-n -p ro lil )-  

-amina resultante, se hace reaccionar con e l  cloruro del 

ácido benzoico que tiene la  fórmula general:

en la  que

S, Y, Z tienen e l  valor de la  fórmula precedente. 

2, Procedimiento para la  preparación de N,N-di— 

-(a lfa-otil^-propil)benzam idas herbicidas.

Z
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■ Segán so describe y reivindica on la  presento 

memoria descriptiva que consta de 21 páginas foliadas y 

escritas a máquina por una sola de sus caras.

p. a.
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