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" REF: BA-8101-A

RESUMEN DE LA INVENCION

Fsta invencidn se refiere a 2-aril sustituldo-4,5,-

6, 7=tetrahidro-2H~isoindol~1,3~dionas herbicidas. Estos com-

puestos pueden ser utilizados para el control selectivo de
las malas hierbas en clertos cultivos ¢ para el control.
total de la vegetaéién.

ANTECEDENTES DE IA INVENCION

En la +técnica anterior se conocen varios compues-—
tos del tipo de isoindol. Recientemente, en la publicacién
de patente alemana 2.165.651, se describe wn grupo de iso-
indol-1,3-dionas que son utiles como herbicidas. Ia fému-

la general de las isoindol~1,3-dionas es la siguiente:

ﬁ
N-R
|

donde R puede ser arilo, aralquilo o bencilo opcionalmente
sustituidos con 1 a 5 4tomos de haldgeno, hidroxi, nitro,

ciano, +tiociano, carboxi, alquilo halogenado, alquilo,

alecoxi, alquil{inferior)tio o fenilo y también puede haber

‘sustitufdo allf wn grupo con la configuracién ~0-CHA,

donde A es un grupo fenilo o naftilo y el grupo fenilo
puede contener vno o mds. sustituyentes tales como dtomos

de haldgeno, grupos nitro, grupos alguile inferior o gru-
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pos alcoxi inferior.
Son tipicos de los compuestos descritos en la pu-

blicacidn de patente alemana el compuesto del Ejemplo 1:

g
[ - L
1
-Débe insistirse que dertro de la amplia descripeidn
de dicha patente é;emana se encuentran comprendidos varios
millares de compuestos.
" Ios compuestos de esta invencién son el resulta-'
do de log esfuerzos péra poner a punto compuestos herbici-

dag superiores.

COMPENDIO DE IA INVENCION

Esta invencidn se refiere a nuevos compuestos de

ls siguiente férmula y a su uso como herbicidass

donde X es €1, Bro Fo Yes B o F, con la condicién de

Que cuando Yes F, X es F.
Se prefiere que X sea Cl ¢ Y sea H.

Esta invencidn también incluye composiciones her-

3 -
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bicidas que contienen los compuestos anteriores como in-

~ gredientes activos y los métodos de control de la vegeta- .

cidn indeseable por aplicacién de los compuestos y/o com-

posiciones a la zona donde crece la vegetacidén indeseable.

DESCRIPCION DE IA INVENCION

Compuestos preferidos

El compuesto preferido de esta invencidn es la
2-(4~-cloro—~2-fluorfenil)=4,5,6,7~tetrahidro~2H=isoindol-
1,3-diona. ‘ -

Sintesis de los compuegtos

" Tos compuestos de fémula I pueden ser preparados '
por los procedimientos descfitos e ilustrados mds adelante.

Ia preparacidn de los compuestos de esta invencidn
comienza cén la 2-fluoranilina y la 2'-fluoracetanilida,
gue pueden‘ser preparédas en la forma descrita por G.
Schiemann y H.G. Baumgarten, Chem. Berichte, 70, 1416 (1937).
El.procesd a seguir para formar los compuestos de esta in-

vencidén es el siguiente:

! - I
NH-C-CH

H~C~CH

3 CH,COOH 3

* C12 > - Etapa A

Cl hr)

=
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NH-C-CHy
HC
‘ - CH3CH,0
G F

L
—H20

) 0
¢l F Ha

0

0

Y

NHZ.HCl
> | Etapa B
o F
NH2
" Etapa C
oY F

\ | NH,
N-Bp ———————n Etapa A
.__]r/ Br F

,NH2
Etapa A%
F F




1
2

10

15

20

25

¥ .
: 0
NH | RN
L R \
CH ‘
| + - CH;C00H @@i;/@:
SO /.
. F _ F _
. . 0 . 0 -

Etapa D

- donde X es Gl, Bro Fe Yes HoF, con la condicién de

gue, cuando Yes F, X es F.

Se prefiere que X sea Cl e Y sea H,
Etapa A

Ia reaccién de la 2'-fluoracetanilida con cloro en
dcido aééfico-es conocida por los experfos en este campo,
v;g. W.W. Reed y K.J.P. Orton, J.Chem. Soc., 91, 1543
(1907) para la cloracidén de acetanilida para obtener 2',4'-
dicloroacetanilida. Ia reaccidn tiene lugar a 25-30°C a lo
largo de varias horas a la presién atmosférica.
Etaﬁa B |

Ia clorofluoracetanilida se calienta a reflujo en
wna mezela de un alcohol inferior (50 %) ¥ écido_clorhidri-
co concentrado (50 %) ,durante varias horas a 70-90°C y a la
presidén atmosférica, Ia mezcla disolvente se separa a una

presidn reducida de 100 a2 300 mm Hg ¥ 20-50°C paxra dejar un

“ residuo de la sal Iidrocloruro de 4=cloro-2-fluoranilina.

Etapa C
Por tratamiento_de wna solucidn acuosa de la sal

hidrocloruro de 4-cloro—2-fluoraniliha con una solucidén

-6 -
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de wn hidréxido metdlico élcaliﬁo, la 4~cloro-2-flucrani-~
lina libre se extrae én un disolvente orgdnico adecuado;
no miscible con agua, como éter efilico o cloruro de meti-
leno. Ia 4-cloro-2-fluoranilina crgda se aisla por sepa-
racidn del disolvente orgdnico a una preéidn reducida de

100 2 300 mm Hg a 20-50°C.
Etapa A'

Ia reaccién de 2-fluoranilina y N-bromosuccinimi-
da en un disolvente orgdnico inerte como cloruro de meti~
leno es conocida por los expertos en este campo, V.g. J.B.
Wommack(yr colabpradorés, J.Het.Chem., 6, 243 (1969). Ia
reaccidn exotérmica tiene lugar a 0°¢ a 1o largo de va-
rias horas. Ia mezcla de reaccidn resultante se lava con
agua varias veces y Se seca con un agente desecador apro-
piado tal como sulfato sédico anhidro. la 4-bromo-2-fluor-
anilina se recupera por separacidn del disolvente orgdnico
a una presidn‘reducida de 100 a 300 mm Hg a 20-50°C.

[

Etapa A"
Iz sintesis de la 2,4,6-trifluoraniliné a partir

~de 1,3,5-trifluor-2-nitrobenceno utiliza el mismo proce-

dimiento descrito por G. Schiemann y M. Seyhan [Chem.Ber.,

‘-zg, 2396 (1937)] para la preparacién de 2,4-difluoranilina.

Ia preparacién de 1,3,5-trifluor-2-nitrobenceno ha sido
deserita por V.I. Siele y H.J. Matsuguma , U.S. Deph.Com.,
Office Serv., P.B. Rept. 145, 510, pdg. 1 (1960) [Chem.

-7 -
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1 Abst. 56, 15394C (1962)].
Ztapa D
' Ia reaccidn de cada una de lag di-haloanilinas o

tri-haloanilinas (de las Etapas C, A' o A") y anhidrido

o et

o5 3,4,5;G—ﬂetrahidroftélico en deido abético'para formar la
imida correspondiente ha sido descrita en la patente holan-
desa 7.117.690 (Mitsubishi Chem.Ind.). Ia di-haloanilina o
bri-haloanilina y el anhfdrido 3,4,5,6~tetrahidroftdlico
i\se calientan a reflujo en dcido acético glacial a tempera-
10 ; Xﬁras de 115-120°C y a 1la presidn atmosférica, durante va=-"
| fiag horas. Ia di- o tri-halofenil-4,5,6,7~betrahidro-2H~
( isoindol-1,3-diona es aislada por precipitacidn con agua
. seguida de filtracidn. )
l " Ios compuestos que pueden ser preparados por este
15 procedimiento son los sigulentes:
2-(4-cloro=-2-fluorfenil)~4,5,6,7-tetrahidro-2H-isoindol~
1,3-diona, p.f. 76,5-78,0°C '
2-(4-bromo-2-f1uorfen11)-4,5,6,7-tetrahidro-zH-isoindol-
1,3-diona, p.f. 102,0~102,5°C ‘

?0 2-(é,4—difluorfenil)-4,5,6,7-tetrahidro—ZH—isoindol-1,3—
diona, p.f. 73=74°C ’
" 2-(2,4,6-trifluorfenil)~4,5,6,7-tetrahidro-2H~isoindol~
" 1,3~diona, p.f. 91-92°C.
o5 Ios siguientes ejemplos ilustran mejor este méto~

do para la sintesis de los compuestoé de esta invencidn.

-8 -
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Todas las pértes se dan en pesq"y todas las temperaturas

" en grados centigrados salvo indicacién en contrario.

EJERPIO 1
Preparacién de 2-(4-cloro-2-fluorfenil)-4,5,6,7~tetrahidro~

2Hw-isoindol-1,3~diona

Una solucién de 140 ﬁartes de 2'—f1uoracetanilida
en 500 partes de deido acético glacial se trata con 71 par-
tes de cloro, durante una hora, a 25-27°C mientras se eh—
fria con agua de hielo. Mientras se estd agitando durante
4 horas a 25-27°C, precipita la 4'-cloro-2'-fluoracetani-
lida. Desﬁués de recoger el producto por filtracidn, el
filtrado se viefte sobre 2000 partes de hielo. Ia segun~
da porcién de producto precipitado resultante se recoge
por filtracidn, se combina con la primera porcidn y se
recristaliza en 700 partes de metanol a -4500 para dar
119 partes de 4'~cloro-2'-fluoracetanilida en forme de
cristales blancos gue funden a 152-155°¢.

Una mezcla de 119 partes de 4'-cloro-2'-fluorace-
fanilida en 475 partes de etanol y 200 partes de dcido
clorhidrico al 37 % se calienta a reflujo durante 17 ho-

ras y despuds el disolvente se separa a una presién redu-

' cida de 300 mm Hg para dar la sal hidrocloruro de 4-clo—

ro~2-fluoranilina sélida, himeda.
Ia sal hidrocloruro de 4-cloro-2-fluoranilina sé-

lida himeda se enfria en un baflo de hielo y acetona y se

-G -
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trata a 10°C con una solucién acuosa de hidrdxido sddico

al 50 % hasta que se llega a un pH de 11. Ia mezclé'bi—
fésica resultante se extrae cuatro veces; para'cada"ex-
trac016n se utlllzan 500 partes de cloruro de metlleno.

Ios eYtractos orgénicos combinados se secan con sulfato
sédico anhidro y el disolvente se separa a una presidn
reducida de 300 mm Hg para dar 89 partes de 4-cloro-2-
fluoranilina oleosa, de color castafio palido, n%s = 1,5541.

Una solucidn de 88 partes de anhfdrido 3,4,5,6-te-

\ trahidroftilico en 2000 partes de decido acético glacial

'se trata de uwna sola vez con 84 partes de 4-cloro=-2-fluor-

anilina y se agita durante unz hora. Después de calentar
a reflujo durante 19 horas, se separaﬁ por destilacidn

de la mezcla de reaccidn 1000 partes de deido acético. El
residuo de la destilacién gse vierte sobre 3000 partes de
hlelo. Los crlstales resultantes se filtran y recristali-
Zan en 700 partes de metanol a -40°C, después de trata-
miento con carbén activo, para dar 117 partes de crista-
1es blanquecinos de 2«(4-c10ro—2-fluorfen11)~4 5,64 7-te~
trah1dro—2H—1501ndol—1 3~diona que funde a 76,5-~78, 0.

' Preparacidén de 2~(4-bromo—2-fluorfenil)-4,5,6,7-tetréhi~

 dro-2H-isoindol=1,3~diona

Una solucidén de 100 parites de 2-fluoranilina en

400 partes de cloruro de metileno se enfria a 0°C y se

- 10 =
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trata discontinuamente con 160 ﬁartes de N-bromosuccinimi-
‘da sélida, & lo largo de 2 horas, a 0°C. Despuds de agitar
durante 20 minutos, la mezela dé color rojo oscuro se la-

- va cuatro veces; para cada lavado se utilizan 200 partes
de agus fria. Ia fasé orgdnica roja se seca con sulfato sé-
dico anhidro y se evapora bajo 300 mm Hg hasta formar 164
partes de 4—bromo-2-fluorénilina oleosa parda, n%s = 1,5885.

Una solucién de 10 partes de anhidrido 3,4,5,6;ﬁe—

A
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trahidroftdlico en 100 partes de dcido acético glacial se
trata de una sola vez con 11 partes de 4-bromo-2-fluorani-
lina y se agita durante 30 minutos. Ia mezcla de reaccidn
ge calienta a reflujo durante 16 horas y después se vier-
te sobre 200 partes de hielo. Los cristales pirpura resul-
tantes se filtran -y recristalizan en 100 partes de metanol
a —4600 para dar 13 partes de plaquetas de color rosa de
2-(4~bromo-2-fluorfenil)-4,5,6,7Ftetrahidro—2H—isoindo1—
1,3-diona que funde a 102,0-102,5°C.
. BJEMPLO 3 .

Una solucidn de 5 partes de anhidrido 3,4,5,6~te-

traﬂidroftélico en 100 partes de deido acético glacial se

trata con 4,3 partes de 2,4-difluoranilina de una sola

‘vez ¥y se agita durante una hora. Despuds de calentar a

reflujo durante 20 horas, la mezcla de reaccidn se vierte
gobre 200 partes de hielo. Ios cristales resultantes se

filtran y recristalizan en 70 partes de metanol a -40°C

-11 -
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para dar 5 partes de cristales blanquecinos de 2—(2,4—di—
fluorfenil)-4,5,6,7-tetrahidro~2H-isoindol=-1,3~diona que
funde a 73-74°C. . -
EJEMPIO 4

Una solucidn de 5,3 paries de anhidrido 3,4,5,6-
tetrahidroftdlico en 100 parfes de 4cido acético glacial
se trata con 5 partes de é14,6—trif1uoranilina de una so0~-~
la vez. Después de calentar a reflujo durante 24 horés,’el
dcido acético se destila de la mezcla de reaccidén bajo una
presidn de 300 mm Hg. Bl residuo se disuelve en 100 partes
de cloruro de metileno y se lava con 100 partes de solu-
cidn acuosa de carbonato sédico al 10 %. Después de secar
sobre sulfato sédico anhidro, la solucidén se destila bajo
una-presién de 300 mm Hg. El aceite rosa resuliante se
cristaliza en 70 partes de metanol a —409d'para dar 4,7
partes de cristales blancos de 2-(2,4,6-trifluorfenil)=4,~
5,é,7—tetrahidro~2H;isoindol—1,3-dioné que funde a 91—92°C.

Formulacidn de los compuestos

Ias formulaciones de los compuestos de Férmula I

\

para uso en esta invencidn pueden ser preparadas de for-

ma convencional. Incluyen polvos finos, grdnulos esféri-

' cos, grdnulos cilindricos, soluciones, suspensiones, emul-

siones, polvos mojables, concentrados emulsionables y si-
milares. lfuchos de estos pueden ser aplicados directamente.

Ias formulaciones pulverizables pueden ser dilufdas en me-

- 12 -
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dios adecuados ¥y utilizadas'a volimenes de pulverizacidn
desde algunas pintas (algunos litros) a varios ceﬁﬁenéres
de galones por acre (1 galon = 3,78 1itros;.1 acre = 0,4
Ha). Ias composiciones de gran concentracidn se wtilizan
fundementalmente como intermediarios para otras formula-
ciones. En témninos amplios,'las formulaciones contienen

alrededor de 1 a 99 % en peso de ingrediente(s) activo(s)

y por lo menos uno de los siguientes ingredicnbes: (a) alre~
dedor de 0,1 a 20 % de agente(s) %ensoactivo(s) ¥ (b) alre-
dedor de 5 a 99 % de un diluyente(s) sélido(s) o liquido(s).

Més especificamente, contienen estos ingredientes en lag si-

e

e

s 2T

s iR T e

15

20

25

guientes proporciones aproximadas.

Ingredien Agente
te activo, Diluyente, <tensoag
o o tTivo, %
Polvos mojables 20~30 0-74 1-10

Suspensiones, emulsiones y
soluciones oleosas (in-
clufdos los concentrados

emulsionables) 5-50 40~95 0~10
Suspensiones acuosas ' 10-50 40-89 1-10
Polvos finos 1-25 70-99 0~ 5

Grénulos esféricos y cilin- - :
dricos 1-35 65-99 0-15

- Composiciones de gran concen-

tracidn 90-99 0-~10 - 0-2
' Naturalmente, puede haber presentes unas proporcio-

nes mayores o menores de ingrediente activo segun el uso

- 13 =
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a que se destine la formulécién'y las propiedades fisicas
del compuesto., Algunas veces sén convenientes unas propor-' s
ciones mayores de agente tenéoéctivo a ingfediente activo

¥y se consiguen por incorporacién al preparado o por mez-
clado en el tanque.'

Los compuestos de féfmula I pueden ser combinados
con otros herbicidas y soﬁ especialmente Utiles en combina-
cidn con bromacil ES—(sec—butil)—5—bromo—6—metiluracildj,
diuron [3-(3,4-diclorofenil)~1,1-dimetilurea], paraquat
[ion 121‘—dimeti1-4,4'—bipiridinio], terc-butilearbamato
de m~(3,3-dimetilureido)fenilo, 4-amino~6-terc~butil=3-
metiltio-as-triazin-5(4H)-ona y las s—-triazinas tales como
2—cloro~4-etilamino—6-isopropilamino-s-triagina, para con-
trolar un amplio especiro de malas hierbas.

Ios diluyentes sdlidos tipicos estdn descritos en
la obra de Watkins y colaboradores titulada "Handbook of
Insecticide Dust Diluents and Carrier", 2% edicién, Dorland
Books, Caldweli, New Jersey. Se prefieren los diluyentes
mds absorbentes para los polvos mojables y los mds densos
pafa los polvos finos. Los diluyentes y diso}ventes 1{qui-

dos tipicos estdn descritos en la obra de Marsden titulada

© "Solvents Guide"; 28 edicidn, Interscience, New York,.1950.

Para los concentrados en suspensidén se prefiere una solu-
bilidad inferior al 0,1 %; los concentrados en solucidn

son preferiblemente estables contra la separacién de fases

- 14 -
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a OOC. Iag obras "McCutchéon's Detergents and Fmulsifiers

“Anmual', Allured Publishing Corporation, Ridgewood, New

Jersey y la de Sisely and Wood "Encyclopedia of Surface-
Active Agents", Chemical ?ubiiShing Co., New York, 1964,
cdntieneﬁ listas de égentes ﬁensoactivos & Sus usos reco-
mendados. Todos.loé preparadoé pueden contener cantidadés
minoritarias de aditivos para reducir la formacidn de es-

puma, el apelmazamiento, la corrosién, el crecimiento mi-

crobiolégico, etc. Preferiblemente, los ingredientes deben

estar aprobados por la Agencia para la Proteccidn del Am-
biente de ﬁsfados Unidos para el uso a que se destinan.

‘ Los métodos de preparacidn de estas composiciones
son muy conocidos. Ias soluciones se preparan simplemente
mezelando los ingredientes. Ias composiciones sdélidas fi-
nas se preparan mezclando y habitualménte moliendo, por
ejemplo en un molino de martillos o en un molino de ener-
gia flufda. Ias suspensiones se preparan por molienda en
mojado (véase, por ejemplo, la patente estadounidense
3,060,084 de Iittler). Los grdnules esférices y cilfndri-

cos pueden ser preparados pulverizando el material activo

sobre portadores granulados prefommados o por téenicas

' de aglomeracién (véase.J.E. Browning, "Agglomeration",

Chemical Engineering, 4 de Diciembre de 1967, pdgs. 147

ff y "Perry's Chemical Engineer's Handbook", 42 edicidn,
McGraw=Hill, New York, 1963, pdgs. 8-59 ff,

- 15 =
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Para mds informacién sobre la téenica de la for-
mulacidén véanse, por ejemplo, las siguientes referencias:
H.M. Loux, patente estadounidenée 3.235.381, 15 de Febrero

de 1966, columna 6, linea 16 a columna 7, linea 19 y
Ejemplos 1041, '

R.W. Iuckenbaugh, patehte'estédbunidense 3.309.192, 14 ae
Marzo de 1967, columna 5, linea 43 a columa 7, linea
62 y Ejemplos 8, 12, 15, 39, 41, 52, 53, 58, 132, 138~
140, 162-164, 166, 167 y 169~182.

H. Gysin y E. Knfisli, patente estadounidense 2.891.855,
23'de\JUnio”de 1959, columna 3, linea 66 a columna 5,
1inea 17 ¥y Ejemplos 1al4.

G.C. Klingman, "Weed Control as a Science", John Wiley and

 Sons, Inc., New York, 1961, pdgs. 81 a 96;

JD. Pryer y S.A. Evans, "Weed Control Handbook™, 52 edi-

, cibn, Blackwell Scientific Publications, Oxford, 1968,
pdgs. 101-103.

Los siguientes ejemplos ilustran las formulaciones
de esta invencién. Todas las partes se dan en peso salvo
indicacidn en contrario.

EJEMPIO 5

" Polvo mojable

2~(4~cloro-2-fluorfenil)-4,5,6,7-tetrahidro-

2H-isoindol~1,3~diona 50 %
Caolinita ' _ _ 38 %

- 16 =
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Diatomita , . | 5 %
“silice sintética 3%

Iigninsulfénato'sédico 2%
VAlquilnaftalensulfonato sédico 2 %

Ios ingredientes se mezclan, se muelen a marti-
'1los hasta formar un polvo fino del que précticamente la
$otalidad atraviesa un tamiz de 50 mallas y se vuelven a
mezelar.

EJENPLO 6

Polvo mojable

2—(4—bromd—2-f1ﬁorfenil)-4,5,6,7~tetrahi—

'~ dro-2H~isoindol-1,3~diona 50 %
Caolinita " 46 %
Alquilnaftalensulfonato sédico 2 %
Metilcelulosa de baja viscosidad ‘ 2 %

Los ingredientes se mezclan, se muelen a martillos
hesta formar un polvo fino del que précticamente la tota-

lidad atraviesa un tamiz de 50 mallas y se vuelven a mez-

clar, .
' 7 EJENRPLO 7

Polvo mojable

| 2(2,4-aifluoxfenil)~4,5,6, 7-tetrahidro-

oH~-isoindol-1,3~-diona 50 %
Caolinita 46 %
Alquilhaftalensulfonato sédico 2
NMetilcelulosa de baja viscosidad 2 %

- AT =
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Ios ingredientes se mezclan, s¢ muelen a marti-~
1los hasta formar un polve fino del que prdcticamente
15 totalidad atrﬁyiesa un tamiz de 50 mallas y.después
se vuelven a mezclar.

Polvo mojéble

9-(2,4,6~trifluorfenil) -4,5,6,7-tetrahi-

dro-2H-isoindol-1,3~diona 50 %
Caolinita ' C 46 %
Alquilnaftalensulfonato sddico o2 %
Metilcelulosa de baja viscosidad 2%

Ios ingredientes se mezeclan, se muelen a marti-
1llos hasta formar wan polvo fino del que practicamente la
totalidad atreviesa un tamiz de 50 mallas y después se
vuelven a mezclar.
| Los compuestos de fémmula I son‘dtilés para el
control selectivo de pre-emergencia de la vegetacidén inde-
seable en cultivos como_ar;oz, so0 ja, cacahue?, judias de
lima, judias verdes y calabazas. Estos compuestos bam- .

bién son dtiles para el control de post-emergencia de las

. malas hierbas en ciertos cultives, por ejemplo zanaho-—

rias. Lhdemds, los compuestos de esta invencidn pueden ser
utilizados como tratamientos dirigidos para el control de

pre y post-emergencia de las malas hierbas en diversos

- 18 ~
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cultivos entre los que se encuentran la soja, cacahuetes,
Judias de huerta y arroz sembrado en surcos.

Los compuestos de esta invencién son Gtiles para .
el control de las malas hierbas en cultivos transplantados
tales como tabaco, tomates, batatas, lechugas, apios, pimien
tos y berenjenas. El'tratamienfo puede aplicarse a la super
fibie del terreno antes del ﬁransplante ¥y con el éultivo '
trénsplantado en el terreno tratado o puede incorporarse al
terreno antes del transplante y fijar el cultivo en el te-
rreno tratado. Las ﬁroporciones ufilizadas pueden variar de
1/8 a 1-1/2 kg/ha segln cultivo, tipo de berreno, compuesto
y método de aplicacién. Una persona entendida en la materia.
puede seleccionar la proporcidén para cualquier situacién dada.

Ademis, ebos compuestos son Gtiles siempre que se
pequiera un control general de las malas hierbas, como en
las zonas industriales, servidumbres de paso del ferrocarril
¥y servicios, a lo largo de vallas, cimientos de edificios,
éonaé de estacionamiento y almacenamiento, etc.

La cantidad precisa de compuestos de férmula I a ubdl
lizar en cualquier situacién dada varlari con el resultado
final;particular deseado, el uso a que se destinen, el tipo
de planta y de terreno implicados, la formulacién utilizada,
la forma de aplicacidn, las condiciones atmosféricas relnan
tes, la densidad del follaje y factores similares. Como el
nfimero de variables que desempeflan un papel es tan grande,
no es posible establecer una proporcibén de aplicacibén ade~

cuada para todas las situaciones. En general, los compuestos

- 19 -
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de la invencién se utilizan en proporciones de unos 0,125 a 20 .
kg, preferiblemente de unos 0,25 a 10 gh, por hectérea.las pro
porciones inferiores dentro de este intervalo se seleccionan
generalmente para los terrenos mis ligeros, terrenos con poco
contenido en materia ofgénica, para el control selective de las

malas hierbas en cultivos o en sibuaciones donde no es necesa-

"ria una persistencia méxima.

La actividad herbicida de los compuestos de esta inven-
cién fué descubierta mediante diversos ensayos en campo.
En el ensayo A, se sembraron soja, cacahuet, judia de 1i

ma, judias verdes y calabazas en un campo infestado con las si

guientes semillas de-malas hierbas: pata de gallina (Digitaria

sanguinalis), almorejo (Setaria sp.), cerreig (Echinochloa

crusgalli), anserina%(Amaranthus sp.), ambrosia (Ambrosia arte-

misiifolia), verbasco (Abutilon theophrasti), verdolaga (Portu-

laca oleracea) y flor de una hora (Hibiscus itrionum). Una formu

lacién en polvo mojable al 50% de 2-(4-cloro-2-fluorfenil)-4,5,
6, 7-tetrahidro-2i-isoindol-1,3-diona fué aplicada en forma de
suspensibén acuosa en las proporciones de 0,125, 0,25, 0,5 y 1,0
kg/Ha, repitiéndose_cada tratamiento dos veces. Las parcelas se
clasificaron de acuerdo con;d.porcentaje de conbrol de'las malas
hierbas y con la respuesta del cultivo 7 semanas después del
tratamiento. La respuesta del cultivo fué expresada'en una esca
la de O = ningln dafio a 10 = destruccidn completa. Los resulta-

dos obltenidos se encuentran en la siguiente tabla.

- 20 -
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TABIA I

Ensayo 4
% de control
Propor- . Flor de¢
cién, Pata de Anse~ Ambro Verdo uxa ho-
kg/Ha oallina Almorejo Cerreig rina sia Verbasco lage _rIa
0,125 60 40 45 90 90 g0 8 87
0,25 %4 82 g2- 98 99 . 99 97 99
0,50 99 % 96 9% 99 100 100 99
1,00 s ~ 99 99 00 100 100 100" 100

- 2] -
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Respuesta del cultivo

Flor de '
Ambro Verdo unz ho- Calg Judfes Judfas de Caca
sf{a- Verbasco laga _Ia baza verdes lima hets Soja
0 % & & ‘2 2 0 o o
o9 99 91 9% 2 25 1 0. 1,5
g9 100 100 99 6 8 4 2 3
100 100 100 100 9,5 8,5 - 8,5 3,5 7,5
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En el Ensayo B se ufilizé un campo sembrado de

‘ganahorias y en el que emergian naturalmente las siguien-

tes especies de malas hierbas: pata de gallina (Digitaria

‘sanguinalis), almorejo (Setaria sp.), cerreig (Echinochloa '

crusgalli), anserina (Amaranthus sp.), ambrosia (Ambrosia

artemisiifolia), verbasco .(Abu'tilon fheoPhrasti), péi:{gono

(Polygonum spe) ¥ cenizo (Chenopodium album). Diez y seis

dfas después de la siembra, cuando todas las especies de

malas hierbas habiaen emergido, las plantas se rociaron %o-

talmente pon una formulacidn en polvo mojable al 50 % de

om(4-cloro~2-Eluorfenil) 4,5, 6,7-tetrahidro-2H~isoindol~1,3~

[ 4

diona (Tratamiento I) en forma. de suspensién acuosa, & propor-

ciones de 0,5, 1,0, 2,0 y 4,0 kg/Ha y con 2-(4~clorofenil) -

4,5,6,7-tetrahidro~2H~isoindol~1,3~diona (Tratamiento II)

en la misma forma y a las mismas proporciones. ELl volumen

de pulverizacién fud de 425 litros/Ha. A todos los tratamien
tos se agregé el agente tensoactivo Tween 20 x, a una con-

centracién de 0,1 % en peso. Seis semanas después del trata-

miento, se observ6 viswalmente el porcentaje de control de

las malas hierbas y, para las zanahorias, la respuesta del

cultivo. Log datos pertinentes se encuentran en la Tabla II.

X . Tween 20\~ Marca comercial de ICI of America que es el

producto de reaccién de monolaurato de sorbitano con un
promedio de 20 moles de déxido de etileno.

o e
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TABIA I1
Ensayo B .
% de control
Tratamien
to I Malas hierbas de emergencig natural

Proporcidén, Pata de Almo

Anse Ambro Ver-
sia _ basco FPolizono Cen

40

keg/Ha gallina rejo Cerreig rina

0,5 60 70 65 92 98 100 99+
1,0 & 9 - 90 99 99+ 100 100
2,0 90 94 94 100 100 100 100
4,0 0 99+ 99+ 100 100 100 100

Tratamiento a

T

Pr0£gr§§6n;'
0,5 0 0 0 50 50 70 70
1,0 20 20 20 70 70 80 80
2,0 40 40 40 9. 90 100 80
4,0 60 50 99 99+ 100 99

1
1

to
l




114

1Y)

Wwrol

‘Respuesta del

srgencia natural ' cultivo
1se  Ambro Ver-

.na  siaz _ basco Polizono Cenizo Zanahorias
2. 98 100 99+ 100 2

39 99+ . 100 100 100 3

0 100 100 100 100 5

% 100 100 100 100 6

5 50 70 0 70 4

) 70 80 80 80 4
3. 90 100 80 99 4

3 99+ 100 9% ag. 4

-

- 23 -



1 Ie superioridad del Tratamiento I es bastante
pronunciada con respecto a las malas hierbas que emer-
gen'néturalmente. En cada uno de los § enéayos,'él Trata-
miento I produjo unos porcentajes de control que eran cla-

5 remente superiores a los del Pratamiento II. En especiél,'

resulté notable el control'de la pata de gallina, el almo-~
rejo y el cerreig con el Pratamiento I en comparacidén con
el Tratamiento II. |

L . El ensayo C traté del control de pre-emergencia de

\

10 i\\ias malas hierbas en el arroz. EL campo seleccionado con~ -

|
oA
' genfa semillas de las siguientes especies de malas hierbas:

pata de gallina(Digitaria sanguinalis), almorejo (Setaria

| sp.), cerreig (Echinochloa crusgalli), anserina (Amaranthus

sp.), ambrosfa (Ambrosia artemisiifolia), verbasco (Abutilon

15 theophrasti), verdolaga (Portulaca oleracea) y flor de una

hora (Hibiscus trionum). Se sembraron dos variedades de

arroz GSM-3 y Nato, a profundidades de 1 y 2 cm. Ademds,

. se trasplantaron unas plaptitas de arroz de embas varie-
dades al campo en tratamiénto. Tnmediatamente después, el

20 terrenc fué tratado con una suspensién acuosa de ?-(4-c104.
ro-2—f1uorfen11)-4,5;6;7-tetrahidm-2ﬂ-isoindol-1 ,3~diona
(Tratamiento I), a proporciones de 0;125 y 0,25 kg/Ha ¥y
wna suspensidn acuosa de 2-(4-clorofenil)~4,5,6,7~tetra—-
‘hidro-2H~-isoindol~1,3~diona (Tratamiento II), & proporcio-

2 . . .
2 nes de 0,25, 0,50, 1,00 y 2,00 kg/Ha. Los productos qui-

- 24 =
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micos de ensayo fueron formulados como polvos mojables al

"50 %, El volumen de pulverizacidn global fué de 540 li~ .

tros/Ha. Se obtuvieron los porcentajes de control de las
mé}as'hierbas y las respuestas del cultivo al babo de 29
dias.después ael tratamiento, como se ha descrito para el
ensayo A. Ios resultados obtenidos se encuentran en la Ta~

bla III.

-25 -
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Ensayo €
Tratamiento - - .
I . % de control
Proporcién; Pata de Almo Anse Verbag Verdo Flo:: de
Xg/Ha galling rejo Cerreig rina Ambrosfa co ~  laga” una hora
0,125 96 96~ 90 99 - 100 100 100 100
0,25 w0 100 99 100 100 100 100 100
" Tratamiento : ‘
II
Proporcidn; ‘
0,25 99 99 58 100 - 100 100 100 : 98
o,s_o' 100 100 97 100 100 100 100 100 |
1,0 100 100 99 100 100 100 100 100
2,0 100 100 100 100 100 100 100 100
X

1 cm y 2 em = profundidad de siembra; T = trasplantados

- 26 -




Respuesta del cultivo

aontrol ) Arroz

-osia Vezgag ngio Eii-ngia 1 cm C:Mci Tﬁ 1 cmsazocm Qf
0 100 100 _ 100 3 0 0 3 1 0

o 100 100 0 5 1 0 6 2 0

20 100 100 - 98 4 1 o 5 0 1

20 100 100 100 5 2 0 8 1 1

20 100 100 100 T 4 0 9 4 1

» 100 100 0 10 7 1 9 2

= trasplantado.
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La utilizacidn de estos compuestos en cultivos transplan

tados se ilustra por los sigulentes experimentos llevados a

cabo en un terreno fangoso. Como se ha indicado en la tabla

dada a continuacidn, una serie se.incorporéfacto seguido del
tratamiento y los cultivos se transplanbtaron el mismo dia. Se
muestran Tos resultadoé obtenidos tres semanas mis tarde. EL
control de malas hierbas se da‘én'porcentajes. Tos dafios en
cultivo se expresan como: O= ningdn dafio; 10 = destruccidn
completa (cultivo muerto), 6 = retraso en el desarrollo. '

»
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Control de las malas hierbas en el transplante de torates

4 .. Preparac
Trgtamiento AT

%g?ha

2-(4~cloro=2=-fluor=
fomil)—4,5.6,7—bem
tahedro ~2H-isoindol=
1,35-diona

(incorp. a la preplant.)
2-(4-cloro-2-fluor;
fenil)—k,5,6,7-betrahidro-
2H~isoindol—1,5-diona

(Pretranspl. superficie
aplicadag

Control

0,125
0,25

0,5

1,0

0,125

0,25
0,5
1,0

Porcentaje control amba

hierbas

88
96
99 +
100.

97
99 +

99 +
100

de h



:ransplante de torates y tabaco

orecentaje conbrol ambas hierbas

afos en,cuWBiX8
< hod %Topor01on (0=10)
ierbas de hoja ancha ) EYH Tanaco

88 75 0 0
96 93 : . 0 0
99 + . 9 + o 0
X00. 100 16 16
97 ‘ 97 0 0
99 + 99 + 0 0
99 + 100 0 0

) 0 0

100 : 100
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En resumen la Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para preparar un, compuesto her-

bicida del tipo isoindol de férmula

gaSe:
1l ¥
0

donde X es C1, Br o F e Y es H o F, con la condicidn de que
cuando Y es F, X es F, que consiste en hacer reaccionar
anhidrido 3,4,5,6-tetrahidroftélico con al menos un equi-

valente de un compuesto de férmula

NHz

Y ¥
N

7

X

donde X e Y son tal como se les ha definido anteriormente,
con la condicidén de que cuando Y es ¥, X es F.
2, Un procedimiento segin la reivindicacién 1, donde

X es Cl.

- 29 -
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3. Un procedimiento segin la reivindicacién 1, donde

‘X es Br.

4, Se reivindica por ultimo como objetb sobre el que

ha de recaer la FPatente de Invencidn que se solicita: UN

- PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN COMPUESTO HERBICIDA DEL TI-

PO ISOINDOL.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de treinta pagi-
nas mecanografiadas.

Madrid 2 de septiembre de 1975
BERNARDO UNGRIA

.- 50-. .
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