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RESUMEN DE LA INVENCION

Compuestos. de f£o6rmula general:

N0,
v 7 \N—y —~ 0CH(CH,)._COYR
_ [.L 12 n |.3
R
- 2

donde
X es trif;uormetilo 0 halbgeno;
R1 es hidrdgeno, alquilo inferior, alquenilo inferior
o bencilo;
R2 es alguilo inferior;
AARé es hidrdgeno, algquilo o un metal alcalino;
Y es oxigeno o azufre y
n es 0, 1 o 2;
son Gtiles comec herbicidas.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Esta invencidn se refiere a derivados de difenilami-
na, a un procedimiento para su preparacidén y a su aplica-
cidén como herbicidas selectivos.

En especial, esta invencidén se refie;e a composicio-
nes herbicidamente efectivas y a métodos de destruccidn de
las plantas indeseables.

| De acuerdo con esta invencién, se proporciona un com-

puesto de férmula (I):E

&
X N O(‘)H(CH2)nCOYR3
1 : R,
| (1)

donde

X es trifluormetilo o haldgeno;
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bas herbdceas. Ademds, se ha descrito en la solicitud de pa-

R, es hidrégeno, alquilo inferior como los de 1 a 3 &to-

mos de carbono, alquenilo inferior como alilo, o ben-

cilo;

R, es alquilo inferior como los de 1 a 3 &tomos de car-
bono; |

>R3 es hidrdgeno, alquilo como los de 1 a 12 &tomos de

carbono o un metal alcalino;
Y es oxigeno o azufre y
n es 0, 1 o 2.
Como compuesto andlogo que ejerce actividad herbicida,
es muy conocido el 2,4-D (4cido 2,4—diclorofenoxiacéti¢o)

pero casi no ejerce actividad herbicida sobre las malas hier

tente japonesa publicada y no examinada n°® 136.138/1977 que
los derivados del 4cido m—anilino;fenoxipropiénico'son Gtilesg
como medicinas y también se ha sugerido que los m-anilino-
derivados ejercen actividad herbicida sobre las malas hier-
bas herbéqeas. x
Los inventores han hallado gque los p-anilino-derivados
de esta invencidn presentan una notable actividad herbicida
dentro de los derivados de &cido anilino-fenoxicarboxflico.
Los compuestos de esta invencidn representados por la
féfmula (I) pueden ser especialménte eficaces para el con-

trol de las malas hierbas tales como cerreig (Echinochloa

crus-galli), aliso (Alopecurus myosuroides), garrancheulo

(Digitaria sanguinalis), avena loca (Avena fatua), y cafota

(Sorghum halepense), y apenas dafian a las plantas de arroz

y a los cultivos de hoja ancha como judia, guisante, r&bano,
remolacha y pepino, que fAcilmente experimentan efectos fitot

toxicos.
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Ademds de su actividad herbicida; ibs'c$$§gééﬁégrde
esta invencidn presentan actividad fungicida. Asimismo,rlos
compuestos de esta invencidén ejercen un efecto analgésico,
antihipertensor, antiinflamatorio y aﬁtibiético Y, por lo
tanto, también son ftiles como medicinas.

Preferiblemente, en la férmula (I), X es trifluorietilq
cloro, bromo o yodo; R1 es hidrdgeno o alquilo infer;o#‘de
1 a 3 &tomos de carbono; R, es alquilo inferior de 1 a 3 &ato
mos de carbono; R, es alquilo inferior de'l‘é 3 étomoérde
carbono y n es 0. Todavia‘mejor, ¥ es trifluormetilo, kl es
hidrdgenc, R, es metilo e Y es oxigeno.

- Los compuestos de esta invéncién dopde R, es éiqﬁilo

pueden ser preparados de acuerdo con las siguientes ecua-

-’

ciones:
NO,
X -—-\\; 0H Hal-?H(oHZ)ncom3‘
B _ R
1 (11) 2
NO,
»..7 '_.__ S ol
— X |N ocH(cH2)n00m3' (1)
'R,] R2

2 \N—mm OCH(CH,) COYR.' + R,'-Hal —>
- - \ Hy ), COTR 4 1'-Ha

By

Pr
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| N0, : : |
| Ry Ry -

N02

¥ Hal + NH OCH(CH.) COYR.'
| @ e
) ,
| 1 R,
o No,, , |
X . : B
R, ,

| , , | (3)
. ‘Nog o =,- -
x@qim + Ha@ OTH( cz-zz)ncom3'

R, A
—@? Q_OCH(CH )pCOTRy
. By

(4)

donde X, Rl' R2, Y.yin éon los definidos anteriormente; R'l
es alquilo inferior, alquenilo inferior o bencilo; R'; es
alguilo y Hal es haldgeno como cloro o bromo.

Las reacciones anteriores se llevan a cabo en un di-
solvente inerte, en presencia de un agente condensante alca-

lino. Las reacciones pueden efectuarse calentando a reflujo
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_geno, pueden obtenerse por la hidr6lisis alcalina habitual

"del éster. Las sales’ de metales alcalinos de esta invencién

. Los compuestos de esta invencidn también pueden ser

| - . >
i ,//,//’/////’
x=<{/\ T_©' O?H(CHejnGOOH ~ Ry'OH
. R4 . R2 ) ) - 7

la mezcla de reaccidn durante 3 a 6 horas. Como disclvente
inerte, pueden utilizarse los disolventes habituales como
écetona, metiletilcetona, acetonitrilo, diclorometané, ace-
tato de etilo, alcohol isopropilico, etilenglicol, dimetil-
formamida, dimetilsulféxido, benceno, tolﬁeno, xileno, clo-

robenceno y diclorobenceno. , T

Como agente condensante alcalino, puedé utilizqrsé car
bonato potdsico, carbonato sddico orun alééxido sédico, tal
como el_metéxido s6dico. .

Una vez terminada la reaccién, la solucién reac&ionan-
te se vierte sobre agua fria y el producto de reaccidn se
extrae con un disolvente orgénico..la capa de disolvente
orgidnico se lava con agua y después se seca. Por separaéién
del disolvente por destilacidén se obtienen lo; ésteres de

esta invencién. Los &cidos carboxilicos de la invencidn,

es decir, los compuestos de Fdrmula (I) donde R, es hidrd-

t

pueden obtenerse por reaccidén del &cido carboxilico con un
hidréxido metdlico alcalino como hidréxido sédico o hidrd-

xido potdsico, en un disolvente orgédnico.

producidos de acuerdo con las siguientes ecuaciones:

NOo

- " R l
X N OCH(CH,) C0C1 —3 2

2

R4 'OH

)

—
D
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l ——@o},czﬂ( CH,), COSR, "

Ry 2

0y . '
/ AL
X -< _\ N—@ OEH(gHE)ncuony
%1 . 2 -

" El material de partida de F6rmula (II) puede ser pre-

parado de acuerdo con la siguiente ecuaciédn:

N02
¥~/ \MeHal + 7 N} o
| L,
~ i
| | %2
-disolvente polar
> X N - OH
agente condensante alcalino L
' 1
(11)

Los siguientes ejemplos ilustran la producci6én de los

compuestos de esta invencidn:

EJEMPLO 1

4 (2=-Nitro~4-trifluormetilanilino)-fenol

Se disuelven 6,0 g de p-aminofenol en 60 ml de”alco-
hol isopropilico. Se agregan a la solucién 6,0 g de 4-clo-

ro-3-nitro-benzotrifluoruro y la solucién resultante se ca-

- lienta a reflujo durante 12 horas. Una vez terminada la
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siduo se disuelve en benceno. Se filtra la solucidn resul- -

i58-~-1el°cC.

-8 -

reaccidn, se separa el disolvente por destilaci6n v el re-

tante y el disolvente se separa del filtrado por destilacién
Asi se obtienen 7,5 g del producto deseado, p.f. 133-134°C.

2—[2—(2—Nitro—4—trifluormetilanilino)fenoxi]propionato de

2

etilo (Compuesto n° 1)

Se disuelven 7,5 g de 4—(2—nitro-4—trifluormetiiani-
lino) fenol en'80 ml de metiletilcetona. Se agregan a-Ia so-
lucidn 3,5 g de carbonato pot@sico anhidro y despuésgé,S g
de 2-bromopropionato.de etilo. La solucidn se calienta a re-
flujo durante 5 horas. La solucidn reaccionante resultante
se v;érte en agua y se extrae con acetato de etilo. La solu-
cidén de acetatc de etilo se lava con agua y se seca <dn sul-
fato magnésico anhidro.>Se obtienen 8,2 g del compuesio de-
seado, p.£. 61-63°C, 'separando el disolvente pof destila-
cidn.

EJEMPLO 2

Acido 2—[4—(2-Nitro-4-trifluormetilanilino)fenoxi]propiénico

(Compuesto n°® 2)

Se calienta a 50°C durante una hora, con agitacidn,
una mezcla de 2,0 g de 2-[4—(2-nitro—4—trifluoimetilanilino)
fgnoxi}propionato de etilo y 30 ml de una solucién acuosa
al 10 % de hidrdéxido sédico. Despuds de enfrfar, la solucidnl
reaccionante se acidula con &cido cldrhidriéo éoncentrado.
Los cristales precipitados se filtran, se lavan coﬁ agua v

se secan para obtener 1,7.g del compuesto deseado, p.E£.

-
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EJEMPLO 3

2—[ﬁ~(4-Cloro—2-nitroanilino)fenoxi]propionato de etilo

(Compuesto n°® 9)

Se disuelven 11 g de 4-(4-cloro-2-nitroanilino)fenol

en|50 ml de metiletilcetona. Se agregan a la solucidén 5,8 g
!

de carbonato potdsico anhidro y después 8,3 g de 2-Ernamopro-

pionato de etilo. La solucidén se calienta a reflujo durante
5 horas. La solucién resultante se trata como en el Ejemplo
1 (produccidn del éompuesto n® 1) para obténér 13,5 g del
compuesto deseado, p.f. 46-48°C.

EJEMPLO 4

2-f4i(4—Cloro—2—nitroanilino)fenoxi]propionato de isopropi-

1o (Compuesto n°® 11)

Una mezcla de 3 g de &cido 2-[4—(4~cloro—2—nitroanilin

no)fenoxi]propiénico, 1 g de aléohol isopropflico y una o
dos gotas de &cido sulflrico concentrado se calienta a re-
flujo durante 4 horas, separando el agua producida. Después
de enfriar, la solucidn rea?cionante se lava con solucién
acuosa de carbonato sédico § agua y despuds se seca con sul
fato magnésico anhidro. Se separa el benceno por destila-
cién para obtener 3,1 g del prdduqto deseado, p.f. 63-65°C.

REJEMPLO 5

24E4—(2—Nitro-4—trifluormetilanilino)fenoxi]tiolprOpionato

de etilo (Compuesto n° 15)

Se calienta a reflujo durante una hora una solucidn
de 3,7 g de &cido 2—[4—(2;nitro—4—trifluormetilanilino)fe—
noxﬁ]prépiénico y 2,4 g de cloruro de tionilo en 40 ml de
cloruro de metileno. Una vez terminada la reaccién, el clo-
ruro de tionilo que no ha reaccionado se'separa por destils

cifén a presién reducida junto con el disolvente. El residug
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2—[4—(N~Metil—2-nitro—4—trifluormetilanilino)fenoxi}propio-

-10 -

se disuelve en clorurc de metileno. Se agregan a la solucidn

0,7 g de etilmercaptanc y 1,2 g de trietilamina y la mezcla

i
1

se lagita durante 12 horas a la temperatura ambiente. La so-

. -

luqlon resultante se vierte en agua. La capa aislada de clo-

ruéo de metileno se seca con sulfato magné&sico y separando
el disolvente por destilacidn a presidn reducida se ontie-
nen 3,2 g del compuesto deseado, p.f. 55~56°C.

EJEMPLO 6

2-[ 4~ (2-Nitro-d-trifluormetilanilino) fenoxi) butirato de etil

{Compuesto n° 18)

Se calienta a reflujo durante 5 héras una'mequévde

6 g de 4—(Z-nitro—4—trifiuormetil§hilino)fenol,,60 ml'de me-

tilétilcetona, 2,8 g de carbonatb.potésico anhidro ji3,9 g

de 2-bromobutirato de etilo. La mezcla de reaccién resultan-

te se trata como en el Ejemplo 1 pafé obtener 7,8 g déi
compues to deseado, é.f. 50—62°C.
' EJEMPLO 7

4—[4—(2-Nitro—4—trifluormetilanilinb)fenoxi}valerato de eti-

lo (Compuesto n° 19)

Se calienta a 120-130°C durante 5 horas, con agifa—
cién, una mezcla de 6 g de 4-(2-nitro-4-trifluormetilanili-
no)fenoi, 60 ml de dimetilformamida, 2,8 g de carbonato po-
tésico anhidrxo y 3,3 g de écidp 4-clorovalérico. La mezcla
de reaccidn resultante se trata como éﬁ él Ejemplo 1 para
obtener 7,7 g del compuésto_deseado, p.£. 60-62°C.

EJEMPLO 8

nato de etilo (Compuesto n° 21)

Se calienta a reflujo durante 5 horas una mezcla de

3,1 g de 4~ (N-metil-2-nitro-4-trifluormetilanilino) fenol,
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30 ml de metiletilcetona, 1,4 g de c;rbohato ééfééiég:anhi—

droy 1,8 g de 2-bromopropionato de étilo. La mezcla de

reaccién resultante se trata como en el Ejemplo 1 para obte-

ner 3,8 g del compuesto deseado, p.£. 88-8%°C.
'EJEMPLO 9 -

2-[4-(N—Alil—z—nitro—4—trifluormetilanilino)fenoxi]prqp;ona—

to de etilo (Compuesto n° 23)

se agregan gradualmente 0,26 g de hidruro sédicd (sus=-
pensién al 50 % en aceite) a una solucidén de 2 g de 2 [4- -
nitro-4- trlfluo;metllanlllno)fenoxi]proplonato de etllo en
50 ml de dimetilformamida a 0°C o menos, con ag1tac16nf Cuan
do .cesa el desprendimiento de hidrégeno gaseoso, la‘ﬁeécla
se mantiene a 0°C o menos durante una hora y despues se de-
ja durante la noche a la temperatura amblente. La mezcla de
reaccibn se vyierte en agua y se extrae con acetato de etilo
para obtener un producto crudo. Esté Gltimo se purifica por
cromatografia en gel de silice, obteniéndose 1,2 g del com-
puesto deseado en forma de sustancia roja oleosa, ngl’S -
1,5550. |

- La Tabla I contiene una lista de Ejemplos de compues-

tos de esta invenci6n.
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Compuesto
nO

10
11

12

13
14

15

16 .

17

18

19

20
21

22

Br
CF3

Br

05
!
Rl R2
H CH,
; "
1" \il
" Cols
. CHy
" 1C3H7
CH, CH,
C H "

275

TABLA I

OCH( cHg)ngo

,nC3H7

iC3H7

[

~

n
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1CH, (63-65)
" 32,5
CoHsg S Bp " 1,6585
Na o " (180-150)
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C.H
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3 N
He C,Hg " " (60-62)
I3 ] " 2 (60"‘62)
33H, u " ) ngo 1,5725
1t " "
I (88-89)

(81-85)




STSS’T ow:
(09T-6ST)
LS¥S’'T Hm:
(Te~0€)
(s8-€8)
(8p-L%)
29sS’T Ty
ST
0795’1 mm:
(9L-5L)
OVPS’T m~¢mc
(82T~92T)
(9v-v¥%)
(59-29)
(85-95)
(TL-0L)
a
875’ pzt
(68-88)
(v9~29)
(12-69)
0LLS’T mmu
0sSS’T m~Hma

ESISTI D3ULISUODH

10 147

uo " \ /) HO
.. " " Cao=H0%HD tao 4
T H " H I (44
’ (AT 4 €
. " HO=HD“HD ao %
" " 8 ™ ov
mmVU..n n (1) " 6€
H.Hmmuc u " e 8E
LT 8y “ " " Le
MHEWUC M " " 9t
mmvoq n n » se
mNENHU " H " 143
H “ 1% €ao e
Syen €10 Cuo=no%HD ) (43
.. 6% " *nto » . I8
Lo . ’ ' ™
R - H ! °
mmwh/u .
e . " . 8z
mmow\
< Ly€or " " ™ Le
: Emo " ’ Suco n o
s . “ N.mmU: “ se
o N - " %o “ ve
Sy%5 €4 Cyun=an%HD €10 €2C
€ Ty Ty X wpu o3
. sandwo)

Acwﬁuwmcﬂucoov I ¥IdYL

(03

Gg

038

ST

o1



10

15

20

25

30

Compues
to nlm. X
23 CF
24 L
25 "
26 n
27 "
2 8 "
29 I
30 1n
31 Cl
32 Cl
33 CF
34 n
35 1]
36 "
37 "
38 L
39 "
40 Cl
41 CF,
42 I
43 CF
Cl

44

RI

_CHZCH=CH2

Collg

CHZCH=CH2

CoHg

CH2CH=CH2

H
CHZCH=CH2

/N

CH2

TABLA I (continuacién)

R3

Cy2H25
nC4H9
nCeH, 4

nC8H17

nC.H

"ic,H

49




TABLA I (continuacidn)

Ry

"

CioHs5
nC,H

nCgHy 3

nCgH, 4

nCSHll
iC4H9

tr

n Constante fisica (p.f.°C)
0 ngl’5 1,5550
. 23
’)ﬁ% , ny 1,5770
" (69-71)
" (62-64)
, " (88-89)
Saaew n?t 1,5481 -
)‘ ? D
o (70-71)
B (56-58)
Ty " (62—65)
u (44-45)
" (126-128)
: 2
" n54'5 1,5440
" (75-76)
, 25
' ny 1,5640
25
u n 1,5562
" (47-48)
" (83-85)
" (30-31)
21
" n, 1,5457
" (159-160)
, 20
' 'nD 1,5515
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Como se ha indicado antericrmente, los compuestos de

esta invencidn presentan una notable actividad herbicida.
Estos compuestos pueden ser aplicados directamente al terre-
no como tratamientc de pre~emergencia o como tratamiento de
post-emergencia al follaje de las plantas. El tratamiento
preferido es después de la emergencia del follaje de las
plantas y los compuestos pueden ser aplicados al terrénd o)
al folléje en proporciones de 10 g 0 mds por cada 10 é§eas.

Las composiciones herbicidas conteniendo un coﬁﬁﬁes—
to de esta invencién como ingrediente activo pueden ser for-
muladas mezclando vehfculos adecuados en una formé genéral—
mente utilizada en los productos quimicos agricolas, tales
cémo pélvo mojable, concentrado emuléionable, grénulés; pol-
vos solub;gs en agua y aerosoles. Como vehiculos séiidos,
pueden utilizarse la-bgntonita, tierra de diatomeaéilépati—
to, yeso, talco, pirofilita,vermiculita y arcilla. Como vehi-
culos liquidos, pﬁeden utilizarse agua, querosina, aceite
mineral, éter de petrbleo, nafta disolvente, benéeno, xile~-
no, ciclohexano, ciclohexanoﬁa, dimetilformamida, alcohol
y acetona. También puede agregarse un agente tensoactivo pa-
ra obtener una formulacidn homogénea y estable.

Los compuestos de esta invencidn también pueden ser
aplicados en mezcla con otros productos quimicos, que se uti+
lizan en agricultura y horticultura y que son compatibles
con estos compuéstos. Estos productos guimicos pueden ser,
aungue sin limitarse a los. mismos, las clases'de productog
com@inmente conocidas como nutrientes de las plantas, ferti-
lizantes, insecticidas, acaricidas, fungicidas, herbicidas’
y nematocidas.

Para mezclar con los compuestos de esta invencién,
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linuron, compuestos heterociclicos como pyrazon y lenacil y
!

20 y 60 % en peso, en los concentrados emulsionables y entre

-~ 15~

se recomienda el uso de los derivados de triazina tales como
simazine, propazine y prometryn, derivados de carbamato como

phenmedipham, derivados de urea como metabenzthiazuron y

derivados de &cidos fenoxialcanocarboxilicos como 2,4-D.
i La concentracidn del ingreéiente activo en una compo-
sicidn herbicida de esta invencidn puede variar con el-tipo
de formulacidn y estd comprendida, por ejemplo, entre 5 v 80%°

en peso, preferiblemente entre 10 y 60 $ en peéo, en los pol-

vos mojables; entre 5 v 70 % en peso, preferiblemente entre

O,S-y 30 % en peso, prefériblemente entre 1y 10 % en peso,
en las formulaciones granuladas.

El polyo mojable o el concentrado emuléionableaési pre
ducido puede ser dilufdo con agua hasta una concentracidn
determinada y utilizado como suspensidn liquida o emulsién
lfquida para el tratamiento del terreno o del follaje de las
plantas. Ademds, las formulaqionesrgranuladas pueden utili-
zarse directamente para el tfatamiento del térreno.

A continuacién inclufmos algunos ejemplos no limita-

tivos de las composiciones herbicidas de esta invencién:

EJEMPLO 10
Poivo mojablé * .  Partes en peso
Compuesto n°l g ‘ 30
Carbén blanco - 6
Tierra de diatomeas 56
Alquilsulfato s&dico 8

_Estos ingredientes se mezclan homogéneamente y se re-
ducen a partficulas finas para formar un polvo mojable cue

contiene un 30 % de ingrediente activo. En uso, se diluye a
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la concentracidn deseada con agua v se pulveriza como sus-—

pensidn.

EJEMPLO 11
Congentrado emulsionable Partes en peso
Com?uesto n® 8 . : 25
Xileno 20
Dimetilformamida ' 47
Polioxietilenfeniléter 8

Estos ingredientes se mezclan para formar un concen-
trado emulsionable que contiene 25 % de ingrediente activo.
En uso, se diluye a la concentracién deseada con agua y se

pulveriza como emulsidn.

| EJEMPLO 12 /
Formulacién granuladé ' : Partes en peso
Compuesto n® 15 » 3
Talco : ' 85
Bentonita o 8
Polioxietilenalquilarilsulfé;o 4

"Estos ingredientes se mezclan homcgéneamente y se
reducen a partfculas finas. Las particulas finas se confi-
guran en grdnulos, de un didmetro de 0,5 a 1,0 mm, para
formar un granulado que contiene 3 % del ingrediente activo.
Se'aplica directamente.

Los efectos herbicidas de los compuestos de esta
invencién son ilustrados mediante los siguientes ensayos:

Ensayo 1. Pre-emergencia

Unas semillas de garranchuelo, avena loca, cenizo,

bledo, crisantemo coronario y soja se siembran en macetas’
. 2 . . .

con una superficie de 250 cm” e inmediatamente se pulveri-

za sobre la superficie de la tierra una suspensifn acuosa




10

18

20

25

30

-17 =

preparada por diluciédn de un conéént;ado emulégghéglé éon
agua hasta una concentracidn determinada, en una proporcidn.
de 200 g de ingrediente activo por cada 10 areas. Las mace-~
tas se mantienen en un invernadero. Tres semanas después de
la pulverizacidn, se observa el grado de dafio causado a ca-
da planta y se evalia en una escala de 0 a 10, que tiene los
siguientes significados:
- - 0 : efecto nulo
10 : planta completamente destruida o supre-
8idn de la germinacidn.

Los resultados se encuentran-en la Tabla II.

TABLA II
Compues  Garran Avena ’ Crisantem
to n° chwelo Joca Cenizo Bledo  coronario ‘Soja )
1 10 9 0 0 0 0 '
2 0 10 o 0 0 0
3 10 10 0 0 0 0
4 10 9 0 0 0 0
5 io 10 0 ‘0 0 0
6 10 3 0 0 0 0
7 9 4 0 0 0 0
8 9 7 0 0 0 0
K} 10 10 0 0 0 0
10 9 5 0 0 0 0
11 10 6 0 0 0 : 0
12 8 6 0 0 0 0
13 8 2 0 0 0 0
14 9 7 0 o 0 0
15 10 10 0 o 0 0

16 10 8 0 0 0 0
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Corpues Garran
to n® chuelo
17 0
18 10

19 10
21 10
22 10

23 10

24 6

25 10

26 10
27 10
28 10

29 8

30 6

31 8
32 9

33 10

34 10

35 10

36 10

37 _7 10

38 10

39 - 10
40 10

42 9
43 10

44

- 18 -

TABIA II (continuacidn)

Avena » Crisantemo

loca Cenizo Bledo corecnario Soja
7 0 0 0 0
8 0 0 0 0
3 0 0 0 0
10 0 0 0 Q-
9 0 0 0 o
10 0 0 0 .0
3 0 0 0 0
8 0 0 0’ J
5 0 0 0 0
7 0 0 0 0
7 0 0 0 0
0 -0 0 0 0
.o 0 0 0 0
1 0 0 0 0
2 0 0 0 0
9 0 0 0 0
1 0 0 0 0
5 0 0 0 0
6 0 0 0 0
4 0 0 0 0
3 0 0 0 0
3 0 0 0 0
2 0 >0 0 9
1 0 0 0 0
-7 0 0 0 0
1 0 0 0 0
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“TABLA II (continuacién)

'Compues Garran-  Avena ) isantemo
to n® chuzlo loca Cenizo Bledo coronario Soja
Compresto
Comparativo®
1 2 1 10 10 10 10
2 0 0 1 0 1 1

* Compuesto comparativo

1. 2,4-D: &cido 2,4-diclorofenoxiacético

Noé . 3
2., OF, / N\ __nm -—Q >
Lo OG{‘HCOOCz I (p.fe T1A/7220)

CHs

Ensayo 2. Post-emergencia

Unas semillas de garranchuelo, avena loca, cenizo y ble-
do se siembran en macetas con una superficie de 260 cm2. Cuan
do las plantas han crecido hasta la fase de 2-4 hojas; se puli
veriza sobre el follaje de la§ mismas una suspensién acuosa,
preparada diluyendo un concentrado emulsionable con agua has-
ta una concentracidén determinada, a razén de 200 g de ingre-
diente activo por cada 10 &reas, y las macetas se mantienen
en un invernadero. Tres semanas después de la pulverizacidn,
se observa el grado de dafio gauéado a-cada planta y se evalda

en la misma escala que en el Ensayo 1.

Los resultados se encuentran en la Tabla ITII.
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TABLA IIT
Compues Garran-
ton®  chuelo Avena loca Cenizo Bledo
11 10 10 0 0
2 10 10 0 0
31 10 10 0 0
4 1 10 10 0 0
5 10 10 0 0
6 10 10 0 0
7 10 10 0 0
8 10 10 0 0
9 10 10 0 0
10 10 10 0 | 0
11 10 10 0 0
12 10 10 0 0
13 10 10 0 0
14 10 10 0 0
15 10 10 0 0
16 10 10 "o 0
17 10 10 0 0
18 10 10 0 0
19 10 7 0 0
21 6 8 0 0
22 10 10 0 0
23 10 10 0 0
24 6 7 0 0
25 10 10 0 0
26 9 10 1. 0
27 3 10 0 0
10 0 0

28
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1 TABLA III (continuéciénf%?"iig'
Compues Garran- .
to n°_ chuelo Avena loca Cenizo Bledo _
29 - 10 10 2 1
5 .30 10 10 - 0 0
31 4 A 10 0 0
32 1 9 ’ 0 o
33 . ; 5 10 0 0
34 7 3 0 0
10 35 10 10 . 0 077
36 10 10 0 0
37 10 - 10 0 O.
38 10 10 0 0
39 ] 15 0 - -0 ‘ 0
15 40 10 10 0 ' 0:_
42 10 ‘ 10 0 0
; 43 10 10 0 0
? 44 - 10 10 5 5
: ) Compuesto com-
parativo*
20 1 3 1 10 10
' 2 1 0 1 1
; * Compuesto comparativo
ﬂ ly 2: igﬁales que en el Ensayo 1.
En resumen, la Patente de Invencién que se solieita
25

deberé& recaer sobre las siguientes:

REIVINDICAC TONES

1. Un procedimiento Para la preparacidn de deriva-

dos de difenilamina de férmula general:
30
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02
X W 0CH(CH,) COYR,

By By

es trifluormetilo o haldgeno;

R, es hidrdgeno, alquilo inferior, alquenilo inferiocx

L
o0 bencilo;
32 es alquilo inferior;
35 es hidrdgeno, alquilo o wn metal alcalino;

Y es oxigeno o azufre y
n .es 0, 102,
cuyo procedimiento comprende:

a) hacer reaccionar un compuesto de férmula:

NO,

X N OH

- Ry
con un compuesfo de formula:
Hal - ?H (CH’2)n COYR%
Ry

doﬁde
Hal es haldgeno ¥
Rg es alquilo;

b) si se desea, ¥y cuando R"es hidrbgeno, hacer reaccionar
el producto de la etapa anterior con un compuesto de-
férmula R) - Hal, siendo R] alquilo inferior, alguenilo
inferior o bencilo.

2, Un procedimiento segin la reivindicacién 1, dony
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de By es hidrégeno, alquilo infefior'de 1a 31éé6£6§:de car
bono, alilo o bencilo;

R2 es alquilo inferior de 1 a ? 4tomos de carbono v
3 €8 hidrdgeno, alquilo de 1 a 12 atomos de carbono 0

un metal alcalino.

%, TUn procedimiento segin la reivindicacibn 2, don-
de Rl e§ hidrigeno, 32 es metilo, R5 es alquilo inferior de
1 a 3 Adtomos de carbono y n €s 6;

4, TUn procedimiento segun le reivindicacidn 3, don-
de X es trifluormetilo ¢ Y es oxigeno.

5. Un procedimiento segin la reivindicacidén 3, don-
de ¥ es hélégeno.

6. Un procedimiento segin la reivindicacidn 2, dond
X es trifluormetilo, Rl v R3 son alguilo inferior de 1 a 3
Atomos de carbono e Y es oxigeno.

7. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
UN PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE DERIVADOS DE DIFE-
NITAMINA.

Todo conforme queda deserito y reivindicado er la
presente memoria descriptiva que consta de veintitres pagi-

nas mecanograiiadas.

()
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