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REF.: 500448

Esta invencién se refiere a derivados de N-bencilhalo-
acetamida y a su produccidn y empleo. Mis especialmente,
se refiere'a derivados de N-bencilhaloacetamida y a compo-
siciones herbicidas que los contienen y a los procedimien-
tos para su preparacidn.

Los c¢itados derivados de N-bencilhaloacetamida pueden

sex .representados por la férmula:

T

R2 | Y
R1~C}—CONH—L
~ | (1)
R

.3‘ g
donde Ri es un grupo alquilo terciario C4~C7 ; X es un &qto-~
mo de haldgeno, R, es un grupo metilo o un grupo etilo, Ry
es un grupo metilo o un grupo etilo o cuando R, ¥ RseSﬂﬁlqu
dos, representan un grupo alquileno C2-C5 e Yy %, gque pue-
den ser iguales o diferentes, representan cada unc de ellos
un dtomo de hidrégeno, un &dtomo de halSgeno, un grupo meti-
lo o un grupo metoxi. i _
EL término "&tomo de halégeno" en el sentido aquf uti-
lizado se refiere a cloro, bromo, f£lfor y yvodo inclusive.
Como resultado de un amplio estudio, se ha hallado que

los derivados de N-bencilhaloacetamida (I) ejercen una inten

sa actividad herbicida.céntra una amplia variedad de malas

‘hierbas. Por ejemplo, pueden ejercer una notable actividad

controladora o erradicadora sobre lés siguientes malas hier-
bas anualés Y perennes mediante tratamiento de pre-emergen-—
cia del terreno o traﬁamientos de post-emergencia de los ho~
jas‘6 del terrenc: malas hierbasfgramineas como cerreig

(Echinochloa crus-galli), gad r ranchuelo' gigsnte (Digitaria

sanguinalis), almorejo verde (Setaria viridis); maleza cipe-
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‘bol de huerta (Oxalis corniculata), etc. Por lq tanto, su

‘solamente las malas hierbas de secano sino también las malas

rédcea como juncia amarilla, (Cyperus esculentus), juncia esp.

(Cyperus difformis), juncia p@rpura (Cyperus rotundus),

Scirpus Hotarui, junco acicular (Eleocharis acicularis),

]
Cyperus serotinus y Eleocharis kuroguwai; malas hierbas ama-

ranticeas tales como bledo de rafz roja (Amaranthus retro-

flexus); malas hierbas quenopodifceas tales como cenizo

comin (Chenopodium album); poligondceas como pimentilla

(Polygonum persicaria) y acedera japonesa (Rumex japonicus)

pontederidceas como Monochoria vaginalis; escrofularifceas

. v A
como falsa pamplina (Linderna pyxidiaria); alismatédceas co-

mo cola de golondrina (Sagittaria pygmaea); compuestas como

diente de leén (Taraxacum officinale); oxalid&ceas como tré-

actividad herbicida es eficaz para controlar y erradicar no

hierbas de los arrozales.

Los derivados de N-bencilhaloacetamida (I) tienen la
ventaja de qgue no producen nipgﬁn daflic a diversas plantas
cultivadas como arroz, soja, algodén, mafz, cacahuet, gira-
sol, colza y patata ni a numerosas verduras como lechuga,
col, tomate, pepino y zandghoria.

Por consiguiente, losAderivados de N—bencilhéloaéeta—
mida (I) son fitiles como herbicidas aplicables a los cultivog
de secano y a las verduras asi como a los arfozales. También
son Gtiles como herbicidas en huertos, praderas, pastos,
huertos_de té, campos de moreras, plantaciones de caucho,
bosques, etc.

En la solicitud de patente japonesa (no examinada)
n® 88.228/1973 y en la patente estadounidense 3.488.781. se

describen algunos derivados de amidas de &cido pivédlico que

b
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ﬁ algo similares a los derivados de H-bencilhaloacetami-
da-(I) en estructura quimlca y que también' ejercen actividad
herbicida. Sin emba;go, la actividad herbicida de los deri-
vados de N-bencilhaloacetamida (1) e= en general superior
a la de los derivados de amidas de &cido pivdlic o. Es espe-
cialmente interesante el hecho de quc, en comparacién con
1os derivddos de amidas de &cido pivilico, les derivados de
N- bencilhéloacetamida (I) ejercen un cfecto herbicida exiradcy
dlnarlamente intenso sobre las malas hlerbas anuales y poren-
nes en 1os arrozales, sin ninguna fltotox1c1dad para las
plantas de arroz. Ademds,-los derlvadoo de N-bencilheloace-
tamida (I) presentan la caracteristica de ser muy eficaces
en el control o erradicacién de las malas hierbas perennes
ciperéceas;

Los derivados de N-bencilhaloacctamida (I) puseden ser
producidos por reaccién de un &cido acGtico de férmula:

X
Rl—éH-COQH , (r1)

donde R; y X son los definidos anteriormente, o uno de sus

derivados reactivos, con un compuesto de bencilamina de £or-

mula:
R
‘ . f :
: H.N=C
o : (II1)
\ ) 4
Ry \

donde R2, Rb, Yy&2 sén los definidos anteriormente.
El 4cido haloacético (II) o su derivado reactivo pueder

ser éintetiza&os, por ejemplo, por el mé&todo descrito en

J.Am.Chem. Soc., 55, 4209 (1933). El compuesto de bencilami-

na (III) se puede obtener, por ejemplo, por el método descri-
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1 . .
to en J.Am.Chem.Soc., 71, 3929 (1949).

; Para la reaccifn, el &cido haloacético (II) o su
derivado reactivo y el compuesto de bencilamina (1II) pueden
ser utilizados en una relacidén equivalente de 0,4 a 1,5:1,
preferiblemente de 0,5 a 1,1:1. La reaccién puede llevarse
a cabo en presencia o ausencia de un disolvente inerte. Son
ejemplos de disolventes inertes los hidrocarburos (v.g. ben-
ceno, tolﬁeno, xileno), los hidrocarburos halogenados (v.g.
'clorobencéno, cloruro de metileno, cloroformo, tetracloruro
de carbono), los 8teres (v.g. &ter dlisopropfllco, tetrahi-
drofurano, dioxano), los alcoholes (v g. metanol, etano;,‘
isopropanol), las cetonas (v.g. acetona, metiletzlcetona,
metlllsobutllcetona), los &steres (v.q. acetato de etiio),
los nitrilos (v.g. acetonitrilq), el dimetilsulféxicc, la
dimetilformamida, el agua, etc. Entre ellés, se piefiere en
especial el benceno. La reaccidn puede efectuarse dentro
de una amplia gama de temperaturas, desde el punto de soli-
dificacibn al punto de ebull%cién del disolvente, preferible
nente entre 0°C y la temperatura‘de ebullicién del disolven-~
te. Si es necesario, puede enfriarse o calentarse.

Como Acido haloacético (II) o su dgrivado reactivo
pueden utilizarse el &cido iibre, el anhidrido, el cloruro
o} bromuro de &cido, un éster, etc. De acuerdo con el tlpo
del derlvado reactivo, puede emplearse en la reaccidn un
coadyuvante adecuado como un agente condensante, un .agente
deshidratante, un agente aceptor de &cido o un catalizador.

En el caso del &cido libre, son ejemplos de coadyuvantes de

la reaccién la diciclohexilcarbodiimida, pentacloruro de £6s+

foro, tricloruro de f6sforo, tribromuro de fésforc, cloruro

de tionilo, hidrbxido s6dico, hidrdéxido pot&sico, metdxido
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s6dico, etbéxido sbddico, trietilamina, piridina, quinolina,
isoquinolina, N,N-dimetilanilina, N,N-dietilanilina, N-metil-’
morfolina,'etc. Cuando se utiliza el cloruro o bromuro de
dcido, pueden utilizé;Se como coadyuvantes de ia reaccidn el
hidréxido s6dico, hidréxido potdsico, metéxido sddico, etd-
xido sédico, trietilamina, piridina, quinolina, isoquinolina,
N,N-dimetilanilina, N,N-dietilanilina, N-metilmorfolina,
acetato sédico, etc, preferiblemente trietilamina. Cuando

se emplea un coadyuvante de la reaccién, su proporcién pue-
de oscilar entre una cantidad catalitiéa y 1,5 equivalentes,
preferiblemente entre 0,95 y 1,1 equivalentes respecto al
material gue ha de ser eliminado dg los compuestos de parti-
da como resultado de la reaccidn.

La récuperacién del producto de reaccifén de la mezcla
puede ser efectuada por métodos convencionales. Por. ejemplo,
se filtra la mezcla de reaccidn y/p se lava con agua y a con-
tinuacién se destila para separar el disolvente y obtener
el producto de reaccibn, es decir, el derivado de N-~bencil-
haloacetamida (I). Cuando se desee, este producto de reac-
¢cién puede ser purificado por un procedimiegto'convencio—
nal tal como recristalizaciéﬂ en un disolvente adecuade como
ﬁenceno, tolueno, n—hexano,'metanol, etanol, cloroformo o
metil isobutil cetona.. '

El derivado de N-bencilacetamida asi producido (I) con-
tiene un &tomo de carbono asimétrico y, por lo tanto, pre-
senta isbmeros épticos. El dérivado de N-bencilacetamida (I)
puede utilizarse como herbicida en esta invencién en forma
de mezcla racémica o de uno de los isdmeros Spticos.

En los siguientes ejemplos se ilustran las realizacio-

nes prédcticas de preparacién de los derivados de N-bencilha-
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loacetamida (I).
EJEMPLO 1

En un matraz de 4 bocas y 200 ml de capacidad se in-
troducen,100 ml de tolueno, 9 g de a,g-dimetilbencilamina y
5,8 g de piridina y se agregan gota a gota, aéitando a la
temperatura ambiente, 11,3 g de clorurd de g-cloro-ter-butil-
acetilo. Se continfia agitando durante 3 horas. Después la
mezcla de reaccidn se lava con ayua para separar el hidroclo-
ruro.de piridipa. Después de secar laAcapa toluénica sobre
sulfaté s6dico anhidro, se destila el éisolvente a presién
reducida. El residuo obtenido se recristaliza en etanol pa;
ra dar 15,8 g de N—(a,a-dimétilbencil)-a~cloro-ter~butilace-
tamida, p.f. 159-160°C{ |

Andlisis elemental:

Calculado : C, 67,28; H, 8,28; N, 5,23; Cl, 13,24 %

Encontrado: C, 67,35; H, 8,40; N, 5,11; Cl, 13,37 %.

EJEMPLO 2

(1) En un matraz de 4 b?cas y 200 ml, se introducen
100 ml de benceno, 9 g decx,a—dimetilbencilamina‘y 7,4 g de
trietilamina y se afiaden gota a gota, agitando a la témpera—
tura ambiente, 14,5 g de cloruro de o-bromo-ter-butilacetilo.
Sé continﬁa agitando durante 3 horas. La mezcla de reaccidn
de iava con agua para éeparar el hidrocioruro de trietilami-
na. Después de secar la capa bencénica sobre sulfato sédico
anhidro, el disolvente se separa por destilacién a presidn
reducida. El residuo obtenido se recristaliza en etanol pa-
ra dar 15,3 g de N-(a,2~dimetilbencil)-o-bromo~ter-butilace-
tamida, p.f. 182-183°C.

Anéli;is elemental:

Calculado: C, 57,70; H, 7,10; N, 4,49; Br, 25,59
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i Encontrado: C, 57,87; H, 7,20; N, 4,59; Br, 25,56 %.
i (2) En un matraz de 4 bocas y 500 ml se introducen
150 ml de metil iscbutil cetona, 33,8 g de a,a-dimetilben-
cilamina y.27,8 g de_trietilamina y se agregan gota a gota,
agitando a la temperatura aﬁbiente, 64,5 g de bromuro de
@ ~bromo-ter-butilacetilo. Se continda agitando durante 3
horas. Una vez terminada la reaccién, se agregan 200 ml de
agua y laimezcla de reaccifn se calienta gradualmente para
separar la me;il isobutillcetona, seguido de enfriamiento
a la Eémpgratura ambiente. Los cristalés precipitados se fil
tr;n, se lavan con agua, -se secan & fecristalizan en etanol
para dar 61,5 g de N—(a,a—dimetilbenéil)—d—bromo—ter—butil—
acetamida. |
(3) En un matraz de 4 bocas y 200 ml de capacidad,
se introducen 9,8 g de &cido a-bromo-ter-butilacético y
50 ml de benceno y se agregan gota a gota, agitande 2 la
temperatura ambiente, 50 ml de piridina y 6,9 g de a & -dime-
tilbencilamina. Después se afiaden 10,8 g de diciclohexilcar-
bodiimida y se prosigue 'la reaccifn a 60-70°C durante 6 ho-
ras, seguido de enfriamiento. Se destila el disolvente a
presién reducida y el residuo se extrae con benceno calien-
te. Fl extracto bencénico se concentra por destilacién y el
fesiduo sé'recristaliia enretanol para dar 10,8 g de N-{a,~-0
dimetilben?il)-arbromo—ter~butilacetamida.
EJEMPLO 3 |
En un matraz de 4 bocas y'200 ml de capacidad, se in-
troducén 100 ml de benceno, 9 g de & ,a~-dimetilbencilamina
y 7[4_g de trietilamina y se afaden gota a gota, agitando a
la temperatura ambiente, 15,5_§ de cloruro de a-bromo-ter-

amilacetilo., Se continfla agitando durante 3 horas. Una vez
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completada la reaccibn, la mezcla se lava con agua para se-
pa&ar el hidrocloruro de trietilamina. Despuéds de secar la

capa bencénica sobre sulfato sédico anhidro, se separa el

- disolvente por destilacién a presién reducida. El residuo

se recristaliza en etanol para dar 15,8 g de N-{a,a~-dimetil~
bencil) -~ &~bromo-ter-amilacetamida, p.£. 136—137°C.
Anéiisis emelental:
Caléulado : C, 58,90; H, 7,41; N, 4,29; Br, 24,49 %
Encéntrago: c, 58,88; H, 7,65; N, 4,28; Br, 24,44A%

4
EJEMPLO 4

En un matraz de 4 bocas y 200 ml de caPa’cidéd, s2 introducen
150'ml de benceno, 7,5g de &,0,2~trimetilbencilamina y 6 g de
trietilamina y se agregan gota a gota, agitando a la tempe-

ratura ambiente, 10,2 g de cloruro de a-bromo-ter-butilace-

tilo. Se continfia agitando‘durante 3 horas. Una vez comple~

tada la reaccién, la mezcla se lava con agua para separar

el hidrocloruro de trietilamina. La capa bencénica se seca

sobre sulfato sb6dico anhidro y el disolvente se separa por

destilacién a presién reducida. El residuo se recristaliza
en etanol para dar 13,8 g de N-{(a,a,2-trimetilbencil)-a~bro-
mo~ter-butilacetamida, p.f. 166,5-168°C,
“ Anélisis elemental: ' .
Calculado : C, 58,90; H, 7,41; N, 4,29; Br, 24,49 %
Encontrado: C, 59,16; H, 7,43; N, 4,33; Br, 24,50 %
| EJEMPLO 5 _

En un matraz de 4 bocas y 200 ml de capacidad, se
introducen 100 ml de benpeno, 8,9 g de l-fenilciclopropil~
aminé y -7,4 g de trietilamina y se ahaden gota a gota, agi-
tando a la temperatura ambiente, 14,5 g de cloruro de ¢~-bro-

mo-ter-butilacetilo. Se continfia agitando durante 3 horas.
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Una vez completada la reaccidn, la mezcla se lava con'agua
para separar el hidrocloruro de trietilamina. La capa bencé-
nica se seca sobre sqlfato s6dico anhidro y el disolvente
se separa por destilacidén a presidén reducida. El residuo
obtenido se recristaliza en etanol para dar 14,8 g de N-(1-
fenilciclopropil)-a~-bromo-ter-butilacetamida, p.f. 161-
162,5°C.

Andlisis elemental:

qalculadg : C, 58,07; H, 6,50; N,i 4,51; Br,-25,76 %

Encontrado: C, 58,24; H, 6,73; N, 4,50; Br, 25,74 3

En la forma antes descrita, pueden producirse otros
derivados de N-bencilhaloacetamida (I) de los que se encuen-—
tran algunos ejemplos especificos en la Tabla I, aunque sin

limitar la invencidén a los mismos:
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" TABLA T

/
Compues
to n°® Ry
1 t-C 4H9
2 t-CyHy :
3 t-C 4H9
4 b{hﬂg
5 t--C4H9
6 t-C,4Hg
7 -trC4H9
8 t—-C4ﬁ9
9 t.—C4H9
10 t,;-C4H9
11 t-Cyly
12 t-C 4H9
13 t-CyHy
14 t=CyHy

s R
X '2 v
R1—CH-CONH—C '—&
l z
3
. " An
‘Punto de
X R R Y 7 . fusitn(°C)
2 3 : . 4
c1 c cH H g 159-160  Calcul
3 3 y
" Encont
cL CH, cH, 2-CHy,  H V1154117 caleul
o Encont
cl cH CH, ~ 3-CH H 126~128  Calcul
3 3 3 -
~ Encont
Br CH, CH, H H  >182-183  cCalcul
o Encont
Br cH, @,  2-CHy H - 1%6,5-168  Calcul
. Encont
Br cH CH 3-CH H 156,5-157,5 Calcul
3 3 3 S
. Encont
Br cH cH 4~CH H 199-200  Calcul
3 3 3 -
. Encont:
Br cH CH 2-CH, 5-CH, 178,5-179,5 Calcul
3 3 3 3
: Encont:
Br CHy CH, 2-F "H 168-169  calcul:
Encont:
Br cH CH 3-F H 181-182  calcul
3 3 ,
Encont:
Br_ ci, CHy 4-F H 183,5-184,5  Calcul:
Enconts
Br cH cH 2-Cl H 155,5-157 Calcul:
3 . 3
Enoonta
Br cH, cHy 3-ClL H 172,5-174 Calculs
: Enconti
Br CH3 CH3 4-C1 H 198-199 Calcul:
Enconta
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‘ TABLA T

R
i *
XL 7
3
3 " Anilisis elemental (%)
Punto de -
Y Z fasidn(°C} .. ... . C H N  Hal6geno
[ H U 159-160  cCalculado 67,28 8,28 5,23 13,24(Cl)
Encontrade 67,35 8,40 5,41  13,37(Cl)
Hy, ~H ’115-117  calculado 68,19 8,58 4,97 12,58(CL)
’ Encontrado 68,25 8,61 5,08 12,66(Cl)
H, H 126-128  Calculado 68,19 8,58 4,97 12,58(Cl)

o Encontrado €8,15 8,65 5,01 12,46(Cl)

H  -182-183 cCalculado 57,70 7,10 4,49 25,59 (Br)
Encontrado 57,87 7,20 4,59  25,56(Br)

Hy, H --'166,5-168  Calculado *° 58,90 7,41 4,29 24,49 (Er)
) Encontrado 59,16 7,43 4,33 24,50(Br)

3 H 156,5~157,5 Calculado 58,90 7,41 4,29 24,49(Br)
L Encontrado 58,77 ‘4,45 4,21  24,53(Br)

3§3 H 199-200 Calculado 58,90 7,41 4,29 24,49(Br)
) Fncontrado 59,08 7,62 4,27 24,66(Br)

My 5-CHy 178,5-179,5 Calculado 60,00 7,70 4,12  23,48(Br)
- FEncontrado 60,18 7,92 4,05 23,36(Br)

vy

"H 168-169 Calculado 54,56 6,41 4,24 24,20(Br)
Encontrado 54,38 6,50 4,33 24,11(Br)

7 H 181-182  Calculado 54,56 6,41 4,21 24,20 (Br)
‘ ' Encontrado 54,59 6,45 4,02 24,26(Br)

P H 183,5-184,5 Calculado 54,56 6,41 4,21 24,20(Br)
Encontrado 54,62 6,22 - 4,08 24,09(Br)

Z1 H 155;5—157, Caleulado 51,97 6,11 4,04 23,05(Br) 10C,23(Cl)
Encontrado 51,88 6,05 3,99 23,13(Br) 10,31(Cl)

23,05(Br) 10,23(Cl)

1 H 172,5-174 Calculado 51,97 6,11 4,04
4,18 23,20(Br) 10,35(Cl)

Encontrado 51,93 6,21

Cl H 198-139 Calculado 51,97 6,11 4,04 23,05(Br) 10,23(Cl)
' Encontrado 52,05 6,23 4,20 23,21(Br) 10,13(Cl)
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" TABLA I (continuacién)

___Ang]
Campues Punto de fu. -
to n? R X R, Ry Y . Z o sitn (°C). ...
15 t-C,H Br CH CH 2-CL 4-C1 168-169 Calculad
479 3 3 »
Encontrac
16 £-C,Hy Br  CH, @, 2l T 6-Cl  162-163 Calculad
_ " Encontrac
17 tC,Hy Br  CHy CH, 2-Cl  4-CH; 157-is59 Calculad
rr Encontrac
18 £-C,Hg Br  CH, CH, 3Br H 171,5-172,5  Calculak
R Encontrad
19 +-C,H Exr CH CH 2-0CH H 143145 Calculadc
479 3 3 3 . .
K Encontrac
20 £-C,Hg I CH, |, H H 200-301 - Calculadc
’ L Encontxac
21 1:—C4H9 I CH3 CH3 3—(1H3 H 175;5-177 Calculadc
e Encontrac
22 cH, cL CHy H, H H i17-118 Calculade
‘ : Encontrac
C2H5-C‘J
iy
4
23 CH3 Br CH3 CH3 H H 136-137 Calculadce
_(l: Encontrad
CZH5 !}[ .
3
24 CH3 Br CH3 CH3 3—CH3 H 134-135 Calculado
‘ Encontrad
CZHS-(l.‘.
CH3 )
25 CH3 I CH3 CH3 . H H 161~162 Calculado
_(L Encontrad
C2H5 l
i
26 CH3 Br CH3 CH3 H H 131,132,5 Calculado
Encontrad
C.H.~-
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I (continuacidn)

Anflisis elemental (%)

Punto de fu. - .

sién (°C).  ........... .C. _H N Hal6geno
168-168 Calculadoc 47,27 5,29 3,68  20,96(Br)
Encontrado 47,33 5,35 3,70 21,04 (Br)

162-163 Calculado 47,27 5,29 3,68 20,96 (Br)
Encontradc 47,25 5,17 3,59  21,21(Br)
157-159 Calculado 53,28 6,43 3,88  22,15(Br)
fr Encontrado 53,25 6,40 3,76  22,02(Br)

. 1
71,5-172,5 Calculado 46,06 5,41 3,58 40,86 (Br)
N Enoontrado 45F89 5,40 3,62 40,98 (Br)
143-145 Calculado 56,15 7,07 4,09 23,34 (Br)
. Encontrado 55,94 7,00 4,21 23,45 (Br)
200~701 Calculado ‘50,15 6,17 3,90  35,32(I) -
- Encontrado 50,22 6,18 4,06  35,19(1)
75,5-177 Calculado £1,48 6,48 3,75  34,00(I)
; Encontrado 51,33 6,52 3,86  33,96(I)
117-118 Calculado 68,19 8,58 4,97  12,58(Cl)
Encontrado 68,01 8,63 5,12  12,561(Cl).
1

136-137 Calculado 58,90 7,41 4,29 24,49 (Br)
Encontrado 58,88 7,65 4,28 24,44 (Br)

134-135 Calculado 60,00 7,70 4,12  23,48(Br)
Encontrado 60,23 7,81 3,95 23,36{Br)

161-162 Calculado 51,48 6,48 3,75  34,00(I)
Encontrado 51,29 6,53 3,91 34,05(1)

131,132,5 Calculado 60,00 7,70 4,12  23,48(Br)
Encontrado 59,95 7,51 3,98  23,47(Rr)

18,60 (C1)
18,51 (C1)

18,60 (C1)
18,65 (C1)

9,83(C1)
9,91(Cl)
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Compues

ton® — Rl
27 CH 3
n~C3H7—%
cH 3
28 CH3
i-C 3H7—(l
b,
29 CH3
n-C 4H9—Kl‘l
Gy
30 CH3
i-C 4H9-i
) 3
31 +=C 4H9
32 t-C 4H9
33 t-C 4H9
34 t-C 4H9
35 t~C 4H9
36 t-C 4H9
37 t-C 4H9
38 ?{3
C2H5—C\3
iy

Br

Br

Br

cl

Br

Br

Cl

Br

Cl

13

/

TABIA I (continuacidn)

Punto de fu

R, . By yA sién (°C)~

Br CH, CH, H 137,5-138,5 Cal
. Encc
CHy ai, H 136,5-138 Calc
LT RV Encc
m, o H 130~131,5 Calc
CHy a, H 1174118 Calc
e Encc
C.H CH H 135-137 Calc
25 3 o
C.H cH H . 159-160 “Calc
2°5 3 P
C.B CH H 177,5-179 Calc

25 3 ' _ -
C.H C.H H 172-173 Calc
25 25 o
- (CH,) - H 141-143 Calc
- Ence
C(a,) H  161-162,5 Calc
Enco
- (CHy) o~ H 178,5-180,5 Calc
: . Encc
= (CH,) o H ' 138-139,5 Calc
) Enco
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TARTA I (continuacibn)

An&dlisis elemental (%)

Punto de fu

% sién (°C) = . c H N  Haldgeno
[ 137,5-138,5 Calculado 60,00 7,70 4,12 23,48(Br)
Encontrado 59,79 7,92 3,95 23,51(Br)
136 ,5-:138 Calculado 60,00 7,70 4,12 23,48(Br)
o Encentrado 60,10 7,82 4,34 23,22(Br)
130"'—-;131 +5 Calculado 61,02 7,97 3,95 22,55(Br)
<o Encontrade 61,23 8,02 4,12 22,66(Br)

1174118 Caleulads ™ 61,02 7,97 3,95 22,55 (Br)
e Encontrado 60,97 7,82 4,06 22,58(Br)
135-137 Calculado 68,19 8,58 4,97 12,58(Cl)
Encontrado 67,95 8,37 5,04 12,66(Cl)
159-160 Calculado 58,90 7,41 4,29 24,49(Br)
Encontrado 58,87 7,32 4,40 24,50 (Br)

177,5-179 Calculado 51,48 6,48 3,75 34,00(1)

- Encontrado 51,33 6,51 3,47 34,20(1)
172-173 Calculado - 60,00 7,70 4,12 23,48(Br)
Encontrado 60,08 7,71 4,20 23,46(Br)
141-143 Calculado 67,79 7,58 5,27 13,34(Cl)
: Encontrado 67,88 7,62 5,41 13,22(Cl)
161-162,5 Calculado 58,07 6,50 4,51 25,76(Br)
Encontradc 58,24 6,73 4,50 25,74(Br)

178,5-180,5 Calculado 50,43 5,64 3,92 35,52(I)

. Encontrado 50,29 5,38 3,78 35,70(1)
138-139,5 Calculado 68,68 7,92 5,01 12,67(Cl)
Encontrado 68,77 8,06 5,05 12,70(Cl)




(2@} 9%’z L6'c 95«
(x9)89‘2¢ 86°'¢ ¥W'L
(rg)es’€z 82’y 987L
(xg)€9‘'ce ¥1'% ST'L
(1) 65°%¥Z  0€‘y TO*'L
(x) #9°y2 z£'% ¥8'9
(1D)9s’2T " 00°’S 10’8
(1) L972T T0‘S 26°L
(xaysi’zz v0'y TE’L
(19) 89’22 86°€ WL
(xg) LL'€e ST'Y 0T'L
(r@)go’ee v1'v ST’L
(xg)ss‘er  ve'c Tz'L
(19)€9°¢€Z  #1'¥y STL
(D) T0‘vE  S9¥¢ 02’9
(D) 8T’%e LL’E L6'S
(19) 05’¥Z 61°F €69
(X)) v9'vz  ZE€'v ¥879
ousboTeH N

6T’T9 opexjuodud )
S'€Te-5'21C H

LE'TY cpernoTeD

29’09 opexyuooud . _

9€‘09 OpeTROTRD v1e-gic H

0265 opexzucouy

Lz'es opeTnoTEDd S’L6T-96T H

19’89 oOpexyucOUT

89/89 . opeTNoTED €LT-TLT H

0519 Opexjucoust

LE'T9 OpeTIOIR) TET-62T H

6209 cpexjucoud

9£/09 opernoTEd 65T~8ET .~ H

1509 opexjuooud .

9€'09 operoTED ZTT-0T% H

T6' TS opex2uooug «

9L’Tg OpemoTe) STTEIT” H

Ob 65 OpRIjuoouy

Lz'65 opernored . TRT-TPT H
o L oa)ugIs - T g

-ny op onmy

(ugroenuriuod) T WIgvi

Im ANvﬁuv -

- (%) -
£ (%) -

|wﬁmmuv|
|wH~muvn
< () -
e

HO) -

(%) -

I byPan Ly
28 buTg op
T bV v
e butag o
i
-bu¥a )
e
ag HD 1374
o
)
o>-bnfot
)
€ M
g H z
mmmw
55
¢
x D 14
wsm:Nu
: 5T} op
7
wlmmmu .
£
g n 6€
X Ty LU 03
sandwo)

0g

03

¢34

o7



- 14

TABLA I (continuacién)

10

15

20

30

Compues Punto de fu-
to n° R X R R LY 2 Csién (5C)Y . 7 .
1 —_—. 2 3 R - -
39 iﬁ3 Br -(CHZZZ- i H 141-142 _ g
Gyt -
&{3 1 Tim
40 CH, I - (CH,) 5 H H 213115 Cz
l T Er
C2HS-E '
H3 E » ! N
41 CH Br ~(CH,) ,~ H H 210~-112 Ca
3 22 .
f En
s <
CyHg o
42 CH Br - (CH,)) ,- H H - .°138-139 Ca
3 2°2 i
| En
H
i3
43 CcH Br -(CH,) = i H 129-131 Ca
73 2'2 .
| ; En
. n~C4H9~?
CH3 :
44 £-CyHlg cl ~(a,) 5 H H 171-173 Ca
En
45 t=C,H Br —(cH,) - H H 196-197,5 Ca
49 2’3
: En
46 t-CHy - Br - (CH,) - H H 212-214 ca
49 2’4 :
R . En
47 ©C 4H9 Br - (CHZ) 5" H H 212,5-213,5 (5‘&;




Punto de fu-
2% osiGn (XY 00N ¢ H N Halégeno
H 141-142 _Calculado 59,27 6,84 4,32 24,64 (Br)
Encontrado 59,40 6,93 4,19 24,50 (Br)
H  .1T-15 Calcwledo 51,76 5,97 3,77 34,18(I)
Encorcrado 51,91 6,20 3,65 34,01(T)
H - .310-112 Calculado 60,36 7,15 4,14 23,63 (Br)
) Encontrado 60,51 7,22 3,%4 23,55(Br)
H . 138-139 Calculado 60,36 7,15 4,14 23,63 (Br)
; Encontrado 60,29 7,10 4,15 23,77(Br)
'(
H 129-131 Calculado 61,37 7,44 3,98 22,68 (Br)
Encontrado 61,50 7,31 4,04 22,75 (Br)
H 171~173 - Calculado * 68,68 7,92 5,01 12,67(CL)
Encontrado 68,61 8,01 5,00 12,56 (Cl)
H 196-197,5 Calculado 59,27 6,84 4,32 24,64 (Br)
Encontrado 59,20 7,02 4,30 24,59 (Br)
H 212-214 Calcdulado 60,36 7,15 4,14 23,63(Br)
. Encontrado 60,62 7,36 4,28 23,53 (Br)
,44 3,98 22,68 (Br)

.H 212,5-213,5 Calculado 61,37

7,4
Encontrado 61,19 7,56 3,97 22,46 (Br)
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En la préctica, los derivados de N-bencilhaloacetamida
(I) pueden ser aplicados tal como se encuentran o en cual-
quier prepéracién como grénulos, gré&nulos finos, polvos fi-

nos, polvos groseros, polvos mojables, concentrados emulsio=-

nables, formulaciones flufdas, concentrados acuosos o suspen
siones oleosas.

Para p;oducir estas preparaciones, pueden utilizarse
vehiculos s6lidos o liqﬁidos. Como vehfculos sblidos podemos
citar los polvos minerales (v.g. caolin, bentonita, arcilla,
montmo}illonita, talco, tierra de diat%meas, mica, vermicu-
lita, yeso, carbonatoc cilcico, apatito), polvos vegetales
{(v.g. harina de'soja; harina de tfigo,‘serrin de madera, ta-
baco en po;vo, almidén; celulosa cristalina), compuestos de
alto peso molecular (v.g. resina de petrSleo, poli(cloruro
de vinilo), goma dammar, resina ceténica), alGmina, cera
y similares. )

Como vehiculos liquidos podemos citar el queroseno, los
alcoholes (v{g. metanol, etanfl, etilenglicol, alcohol ben-
cflico), hidrocarburos arométicos (v.g. tolueno, benceno,
xileno, metilnaftaleno), hidrocarburos halogenados (v.g. clot
roformo, tetracloruro de carbono, monoclorcobenceno), &teres
(ng. dioxano, tetrahidrofutano, cetonas (v.qg. acetona, metil
etil cetona, ciclohexaho, isoforona), ésteres (v.g. acetato
de etilo, acetato de butilo, acetato de etilenglicol), ami~-
das (v.g. dimetilformamida), nitrilos (v.g. acetoritrilo),
éter-alcoholes (v.g. éter etilico de etilenglicol), agua y
similares.

'El agente tensoactivo utilizado para emulsionar, disper-
sar o extender puede ser cualquiera de los agentes de tipo

no iénico, anifnico, catiénico y anf6tero. Son ejemplos de
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gggntes tensoactivos los éteres polioxietilenalquilicos,

t
étgres polioxietilenalquilarilicos, ésteres polioxietiléni-
cos de 4cidos grasos, &steres de sorbitano y &cidos grasos,
ésteres de polioxietilensorbitano y &cidos grasos, polime-
ros de oxietileho—oxipropileﬁo,'polioxietilenalquilfosfatos,
sales de &cidos grasos, alquilsulfatos, alguilsulfonatos,
alquilarilsulfonatos, alquilfosfatos, polioxietilenalquilsulsg
fatos, sales de amonio cuaternario y simiiares. Pero, natu-
ialmente,:el agente tensoactivo no se limita a estos com-
! <

puestos. Y, si es necesario, puede utilizarse gelatina, casej

na, alginato sddico, almidén, agar, alcohol polivinilicn o

similares como agente auxiliar.

En la preparacién de las composiciones herbicidas, pue-
den utilizérse habitualmente de G,05 5.95 % en peso Ge deri-
vado de N-bencilhaloacetamida (I) y preferiblemente de 3 a
50 % en peso.

Las reaiizaciones précticas de las composiéiones nerbi-
cidas de esta invencifn estén, ilustradas en los siguientes
ejemplos, donde todas las partes y porcentajes se dan en

peso.

" EJEMPLO DE PREPARACION 1
«Se nmezclan bien, mientras se pulverizan para obtener

un polvo mojable 50 paftes del Compuesto n® 1, 2,5 partes

de un dodecilbencenosulfonato, 2,5 partes de un ligninsulfo-

nato y 45 partes de tierra de diatomeas.

) EJEMPLO" DE PREPARACION 2

Se mezclan bien para obtener un concentrado emulsiona-
ble 3 partes del Compuesto n® 4, 10 pdrtes de emulgente
("Sorpol SM-100" fabricado por Toho Chemical Co., Ltd) y 60

partes de xileno.
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- se amasa bien con agua y se granula y se seca para obtener

. |

|
,_.

EJEMPLO DE PREPARACION 3

Se mezclan bien mientras se pulverizan 5 partes del
Compuesto n° 37, 1 parte de carbén blanco, 5 partes de un

ligninsulfonato y 89 partes de avcilla. Después la mezcla

gréanulos.

! EJEMPLO DE PREPARACION 4

Se mezclan bien mientras se pulverizan 30 partes del
Compuesto.n® 20, 1 parte Qe fosfato de isopropilo, 66 partes
de arcilla y 30 partes de talco. Después la mezcla se amasa
conjagua, se granula y se, seca para 6btener grénulos. |

! ' EJEMPLO DE PREPARACION 5

Se mezclan bien mientras se pulverizan 40npaxtes de
bentonita, 5 partes de un ligninsulfonato y 55 partes de
arcilla. Después la mezcla se amasa bien con agua, se granulg
y se seca para obtener gré&nulos que no contienen ingrediente
activo. Después los grénulos se impregnan con 5 partes del
Compuesto n® . 7 para obtener g;énulos activos.

EJEMPLO DE PREPARACION 6

Se impregnan 95 partes de bentonita de 16-48 mallas con
5 partes dei Compueéto n® 23 para obtener grénulos.
«El derivado de N-bencilhaloacetamida (I) puede ser uti-
1izado junéo con otros herbicidas para mejorar su actividad
como herbiéida,y-,en ahﬂrbs casos, cabe esperar un efecto si~
hérgico. Como herbicidas a mezclar con el agente activo de
esta invencién podemos citar los herbicidas de la serie fe-
noxi como &cido 2,4-diclorofenoxiacético, &cido 2-metil-4-clo
rofeﬂoxiacético y &cido 2-metil-4~clorofenoxibutirico ginciui
dos sus ésteres y sales); herbicidas de la serie del aéido

benzoico como &cido 3,6-dicloro-Z-metoxibenzoico y &cido 2,5~
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diclo;o—S—aminobenzoico; herbicidas de la cerie de los dife-
nil-éteres comnie 2,4-diclorofenil-4'-nitrofenil-&ter, 2,4,6-
triclorofeﬁil—é‘-nitrofenil-éter, 2-cloro-4-trifluormetilfe~-
ni1—3'-etoxi—4'—nitréfenil—éter, 2,4-diclorofenil-4'-nitro-
3'-netoxifenil-éter, 2,4-diclorofenil-3'-metoxicarbonil-4"'-
nitrofenil-éter y 5-(2'-cloro-4'~-trifluormet L1lfenoxi) -2~

~

nitrobenzoato sédico; herbicidas de la serie de la triazina

etilamino—s—isopropilaminq—l,3,5-triazina, 2-metiltio-4,6-bis~
etilamino-l,3,5-triazina: 2—metiltio-4§G-biSnisopropilamino-
1,3,5-triazina y 4—aminoﬁ6-ter—buti143—meti1tio-1,2,4-L;iazi1-
5-ona; herbicidas de la serie de la urea como 3—(3,4—diclo—
rofenil)—l,l«dimetilured: 3%(3;4—diclorofenili—l—metoxi—l—

metilurea,.1—(2,2-dimetilbencil)—3—§—tolilurea y 1-(2,2-di~

los carbamatos como N-(3-clorxofenil)carbamatoc de isopropilo
y N-(3,4-diclorofenil)carbamato de metilo; herbicidas de

la serie de los tiolcarbamatqs como W,N-dipropiltiolcarbamatp
de S-etilo, N,N-dietiltiolcarbamato de S~ (4-clorobencilo),

N,N-hexametilentiolcarbamato de S-etilo, N,N-diisopropiltiol

carbamato de 5-2,3-dicloroalilo y N,N-dibutiltiolcarbamato
de S-etilo; herbicidas de la serie de las anilidas de &cidos

como 3,4-dicloropropionanilida, N-metoximetil-2,6~dietil~o-

nilida, 2-cloro-2',6'-dietil-N~(n-propoxietil)acetanilida
y éster etflico de N-cloroacetil-N—(Z,6-dietilfenil)glicinq;
herbicidas de la serie del uracilo como S~bromo-3-sec-butil-
é-métiluracilo y 3=ciclohexil-3,6-trimetilenuracilo; herbi-
cidas de la serie del cloruro de éiridinio como cloruro'de

1,1'~dimetil~4,4~bis-piridinio; herbicidas de la serie del
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|

fésforo c&mo N~ (fosfonometil}glicina, N-sec-butilfosforo-
a#idotioatd de O-etilo y O- (2-nitro-5-metilfenilo), 0,0-di-
n;propilditiofosfato de'SmCdeetil—l~piperidilcarbonilmeti—
lo) y O,p-difenildit%ofosfato de'S-(2~metil—1-piperidilcar-'
bonilmetilo); herbicidas de la serie de la téluidina como

o ,a,a—trifluor—z,6—dinitro—N;N—dipropil~p—toiuidina; herbi-

cidas de la serie de compuestos alifdticos como &cido triclo

1}

roacético; &cido 2,2-dicloropropibnico y &cido 2,2,3,3-tetra
'fluofpropidniqo; S-ter-bu§i1—3-(2;4-dicloro-S-isopropoxife-

nil)-l;3,4—oxadiazolin-2*ona; 2,2—diéx§do de'a—;soprmpiLnJHu
2,£,3—benzotiadiazin(4)-3H-ona; 2,6—diclorobéﬁzonitrilo,

o~ (B-naftoxi)propionanilida; 4'~(fenilsulfonil)-(1,1,1-tri-
fluérmetilsulfono)-O—toluidida; 4~(2,4~diclorobenzoil)~1, 3~

dimetilpirézol-S—il-p—toluensulfonato; N-p-clorobenciloxife-
nil-A\' -tetrahidroftalimida y similares. Pero, naturalmente,

los herbicidas uéﬂizdﬂes” no se limitan a estos ejemplos.

Los herbicidas de esta invencidn pueden ser aplica-
dos junto con fungicidas, insgcticidas de la serie piretroi-
de, otros insecticidas, rggulédores del crecimiento de las
plantas, fertilizantes, ete.

Cuando el derivado de N~bencilhaloacetamicda (I) se
utiljza como herbicida, puede ser aplicado antes o despgés
de la_ggrminacién de las malas hierbas, en proporciones com-
prendidas éentro de amplios lfimites. La proporcidn puede ser
habitualmente de unos 0,1 a 1 kg/Hé, preferiblemerte alrede-
dor de 0,25 a 5 kg/Ha.

A continuacién se dan algunos ejemplos experimentales
que ponen de manifiesto la actividad herbicida de los derivad

dos de N-bencilhalocacetamida (I), estando dados lcs porcenta-

jes en peso. . ,
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EJEMPLO T

Una maceta Wagner de 14 cm de didmetro se llena can
1,5 g de tierra de arrozal y se le agrega agua para estable-
cer las condiciones éropiasrdel arrozal. Se transplantan a
la maceta unas plantitas de arroz en la fase de crecimien-

to de 3 horas y después se siembran semillas de cerreig

(Echinochloa cruss—galli) y Scirpus Hotarui v pimpollos de

junco acicular (Eleocharis acicularis), gue flotan durante

el invierno. Sg'aplica al terreno inundado de agua la can-
tidad fequerida de cada compuesto a enéayar. Veinticinco

difas después de la aélicacién; se determina la actividac hert
bicida y la fitotoxicidad del coméuesto ensayado sobrz las

plantas transplantadas y sembradas y sobre Monochoria

Para la aplicacién, se diluye con agua un polvo moja-~
ble que contiene la cantidad requerida del compuesto a ensa~
yar y se aplica en una proporcién de 10 ml/maceta mediante
una pipeta. La actividad herbicida se expres6 mediante ci-
fras de 0 a 5.

Porcentaje de

Cifras “inhibicidén (%)
o . ' 0 -9
1 10 ~ 29
2 30 - 49
3 _ 50 - 69
4 70 ~ 89
5 : 90 - 100

Para evaluar la toxicidad, se determinaron tres fac-
tores (es decir, altura de la planta, nfimero de véstagos y

peso total (peso seco)) y se calcula para cada factor la re-
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lacidén entre la maceta tratada y la maceta no tratzda. La
fitotoxicidad se evalfia bas&ndose en el valor minimo de las

tres relaciones, que se clasifica en los siguientes grados
4

que varfan de 0 a 5.

Relacibn respecto
a.-la maceta no tra

Grado o tada (%)
0 100
1 80 - 99
2 - 80 - 89
3 60 - 79
4 - 40 - 59
: 5 0 - 39
‘&ABLH'II
. Dosis, (pe Actiyidad herbicida Fitctoxicidad
Com~ so de ingre Monocho
pues . diente acti . = ria vagl Scirpus Junco aci Planta de
ton® vo, g/drea) - .Cerreig - nalis -~ Hotarui cular arroz
1 20 5 5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
2 40 - 5, 5 5 0
20 - 5 5 4 0
3 40 - 5 5 5 0
20 - 5 5 5 0
4 20 5 5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
5. 40 - 5 5 5 0
. 20 - 5 5 5 0
6 40 - 5 5 5 0
20 - 4 .5 5 0
7 120 - 5 5 5 0
80 - 5 5 5 0
8 40 - 5 5 5 0
- 20 - 5 5 4 0
9 40 - 5 5 5 0
5 5 5 0

20 -
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: Dosis, (pe Actividad herbicida Fitotoxicidad
i Com~ so de ingre HMonocho
pues diente acti ria va- Scirpus Junco aci Planta de
ton® vo, g/drea) Cerreig ginalis Hotarui cular arroz
10 20 - 5 5 5 0
10 - 5 4 5 0
11 - 40 - - 5 5 5 0
20 - 5 5 5 0
12 40 . - 5 5 5 0
20 - 5 5 5 0
13 40; - 5. 5 5 0
- 20 - 4 5 4 0
14 120° - 5 5 5 0
80 - 5 5 5 0
5 - 120 - 5 5 5 0
80 - 5 5 4 0
16 120 - 5 5 4 0
80 - 5 5 4 0
17 120 - 5 5 5 0
80 - 4 5 4 0
18 120 - 5 5 5 6
80 - 5 5 4 v
19 80 - 5 . 5 5 0
40 - 5 5 5 0
20 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
21 120 - 5 5 5 0
80 - 5 5 5° 0
R N
22° . 20 5 5 5 5 0
10 . 5 5 5 5 0
23 20 5 5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
24 40 5 5 5 5 0
20 5 5 5 5 0
25 20 5 4 5 5 0
10 4 3 5 5 0
26 20 5 5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
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TABLA II (continuacidn)

Dosis, (pe Actividad herbicida Fitotoxicidad
Com- so de ingre Monocho
pues diente acti ria va- Scirpus Junco aci Planta de
to  vo, g/drea) Cerreig ginalis Hotarui cular arroz
27 20 5 5 5 5 0
10 5 5 5 4 0
28 20 5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
29 20 5 5 5 5 0
10 5 4 5 5 0
30 20 5 5, 5 5 0
< 10 5 5 5 T 5 0
31 20 -5 5 5 5 0
10 5 5 . 5 5 0
32 20 5 -5 5 5 0
10 5 5 5 5 0
33 20 - 5 5 ‘5 5 0
10 5 5 5 5 0
34 40 5 5 5 5 0
20 5 5 5 5 0
35 40 5 5 5 5 0
20 . 5 5 5 5 0
36 40 5 5 , 5 5 0
20 5 5 5 5 0o
37 80 5 5 5 . 5 0
40 5 5 5 5 0
38 80 5 5 5 5 0
‘ 40 5 5 5 4 -0
39 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
40 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
41 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
42 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
43 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 0
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TABLA TT (continuacidn)

Dosis, (pe Actividad herbicida Fitotoxicidad
Com~ so de ingre Monocho :
Pues diente actl ria va- Scirpus Junco aci Planta de
to n® vo, g/frea) Cerreig ginalis Hotarui - cular arroz
44 80 5 5 5 5 0
40 5 5 4 4 0
45 80 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
45 g0 5 5 5 5 0
40 5 5 5 5 0
47 120 . 5 -5 5 5 0
" 80 -5 5 5 ' 5 0
Sin tra )
tamiento - 0 "0 0 0 -0
EJEMPLO IX

En unas macetas corrientes de 10 cm se sembraron las
semillas de malas hierbas como garranchuelo gigante (Digitaria

sanguinali), bledo de rafiz roja (Bmaranthus retroflexus),

tubérculos de juncia pﬁrpufa (Ciperus rotundus) y semillas de

cultivos como soja y algodén.y se cubrieron de tierra. Inde-
pendientemente, se formuld la‘cantidéd requerida de cada com-
puesto a ensayar como concentrado emulsionable y se diluyd
con agua. La solucidén quimica diluida se aplicd a la tierra
mediante un pulverizadox manpal y la tierra asi tratada se:
nezcld y mantuve a una profundidad de 2 cm desde la superfi-
cie. Todas las semillas y plantas (tiles se cultivaron en un
-invernaéero vy la actividéd herbicida'y la fitotoxicidad del
compuesto a ensayar se determinaron 20 dfas después de la
apliéacidn. Los resultados de los ensayos se encuentran en
la Tabla III. La actividad hérbicida se evalud mediante cifra
de 0 a 5, La fitotoxicidad para las plantas cultivadas tambié

se indicd sobre el mismo patrSn gue la actividad herbicida.

T
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Porcentaje de inhibi-

Cifras cibn (%) .

0 0 -9
1 10 - 29°

‘ 2 : 30 - 49
3 50 - 69

y 4 70 - 89
; 5 90 - 100

, TABLA ITI

1

' Dosis, (pe Actividad herbicida 3

Com- so de ingre Bledo
pues -diente acti Juncia Cerreig de rafz Fitotoxicidnd o
to n® vo, g/drea) plrpura. gigante roja Soja  Algoédn
1 80 5 5 5 0 0
40 5 5 5 0 0
2 80 5 5 5 0 0
40 5 5 5 0 0
3 80 5 5 5 0 0
40 5 5 5 0 0
4 80 5 5 5 0 0
40 5 5 0 0
5 40 5 \- - 0 0
20 5 - 0 0
6 40 5 - - 0 0
20 5 - - 0 -0
7 40 5 - - 0 0
N 20 5 - - 0 0
9 80 5 - 5 5 0 0
40 5 4 5 0 0
10 80 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
11 80" 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
12 80 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
13 80 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
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TABLA III (continuacidn)

Dosis, (pg Actividad herbicida Fitotoxicidad
Com- so de ingre Bledo -
pues diente acti Juncia Cerreig de raiz
to n°vo, g/drea) plrpura gigante roja Soja Algodén
14 40 5 7 - - 0 0
20 5 - - 0 0
15 80 5 - - G 0
40 5 - - 0 0
16 80 5 - - 0 0
40 ) 5 - - 0 C
20 80 5 5 4 0 0
40 4 4 4 0 0
21 40 5 - - 0 0
20 5 - - 0 0
22 80 5 5 4 0 0.
40 3 5 3 0 0
23 80 4 5 4 0 0
40 3 5 3 0 0
24 80 5. 5 5 0 0
40 5 4 4 0 0
25 40 5 5 5 0 0
20 5 5 5 0 0
26 80 5 5 4 0 0
40 5 4 ‘o4 0 0
27 40 5 5 5 0 0
20 5 4 4 0 0
28 40 5 5 5 0 0
20 5 5 5 0 0
29° 40 5 .5 5 0 0
20 4 4 3 0 0
30 160 5 5 -5 0 0
: 80 4 4 4 0 0
31 40 5 5 5 0 0
20 5 5 5 0 0
32 40 5 5 ‘5 0 0
20 5 5 5 0 4]
33 40 5 5 5 0 0
20 5 5 5 0 o
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TABLA III {continuacién)

minada) n°® 88.228/1973:

Dosis, (pe Actividad herbicida * _Fitotoxicidad
so de ingre Bledo de
pues diente acti Juncia plir Cerreig raiz
to n° vo, g/érea)  pura gigante  roja Soja Algodsn
34 80 5 "5 5 0 0
40 5 4 4 0 0
35 40 5 - - 0 0
20 5 - - 0 0
36 40 5 - 0 0
2d 5 - - 0 0
37 40 5 - - 0 0
20 5 - 2 0 0
38 40 5 5 "5 0 0
20 5 5 4 0 0
39 40 5 5 5 0 0
20 5 5 5 0 0
40 40 5 - - 0 0
'20 5 - 0 0
41 80 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
42 80 5 - - o 0
40 5 - - 0 0
43 80 5 - - 0 0
40 5 - - 0 0
N 80 0 0 1 0 0
40 0 0 0 0 0
*
B2 80 0 3 3 3 2
. 40 0 2 1 2 1’
*3y
¢ 80. 0 0 0 0
40 0 0 0 0
% 1
p4 80 . 0 0 0 0 0
: 40 0 0 0 0 0
£*5) 80 0 0 1 1 1
40 0 0 0 0 0
* ' '
F o) 80 0 0 0 0 0
40 0 0 0 0 0
*1) Compuesto descrito en la patente japonesa publicada (no exa
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*4)

*5)

*6)
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H3C

/ N\

Compuesto descrito en la patente estadounidense ntmero

.3.458.781:

CH

3
, V(7N
i . 0 4 Hg CONE~ _

CH3

4

Compuesto descrito en J.Am.Chem.Soc., 55, 4209 (1923;:

] I\
t-C4HgC%§ONH

-r-

Compuesto descrito en la patente estadounidense nGmero

2.864.679:

’
;o\
01CH200NHCH2

Compuesto descrito en la patente japonesa publicada (no
examinada) n°® 5005/1979: .

i

o

: BrCHZCONHiH

! \

1

Compuesﬁo descrito en la patente japonesa publicada (no
examinada) n°® 5005/1979:

CH3
BrCHOORHCH, 7\
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 En resumen, la Patente de Invencién que se solici-

ta debera recaer sobre las siguientes:

RETIVINDICACIONES

*1.- Un procedimiento para la preparacién de deri-~

vados de N-bencilhaloacetamida de férmula:

X Ry

R1-CH-CONH—O

e 3‘ A

donde Rl es un grupo alquilo terciario 04-07, X es un étbmo
de halégeno, R2 es un grupo metilo o un grupo etilo, R3 es
un grupo metilo o un grupo etilo o cuando R, y R5 estén
unidos representan un grupo alguileno 02~C5 e Yy Z, que pug
den ser iguales o diferentes, son cada uno de ellos un &to-
mo de hidrdégeno o haldgeno o un grupo mebilo o meboxi, cuyo
procedimiento consiste en hacer reaccionar un acido halo-
acético de formula:

X

Ry

|
~CH-COOH
donde Rl ¥y X son los definidos anteriormente, o uno de sus
derivados reactivos, con un compuesto de bencilamina de for
mula:
Tz
H,N=-

L z

donde R,, RB’ Yy Z son los definidos anteriormente.
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e

! 2.~ Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,
donde R' es ter—butllo, R es metilo, R &5 metilo e Yy 2
son cada uno hidrdgeno. »

3.~ Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1,
donde R es ter-alguilo 05_7; R? es metilo, R’ es metilo e
Y y 'Z son cada uno hidrégeno. .

4;— Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1,
donde R es un grupo ter-butilo o ter-amino, X es un &tomo
de cloro, bromo, yodo, 32 €8 un Egrupo metllo o ebilo, R3
es un grupo metilo o cuando R2 N P7 estan unidos, represcntan
un grupo alquileno 02, Y es un atomo de hldrogeno? un gruo-
po metilo o un atomo de cloro y Z es un atomo de hidrdgeno.

5;— Un procedimiento segin la Reivindicacidén 1,

donde el compuesto obtenido es:
il- B zH3 ;
. '< \>
- ~CH-CO0ONH=-
t C4H9 CH CO_N 4 _
H
3

6.- Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1,

donde el compuesto obtenido es

7 . . Br ' CH3- ' .
. | Sy 4H9-LH-GONH-6L—©'
. . : iH3

1
B

7.- Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,

donde el compuesto obtenido es

=G 4H9-CH-COl\?H-—(l} @
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8.~ Un procedimiento segln la Reivindicacidén 1,

doqde el compuesto obtenido es

CH .
‘ Br GH3 3
- ~CH~CONH=C =
t C4H9
CH 3‘

|
) 9;- Un Procedimiento segin la Reivindiceseidn 1,
donde el compuesto obtenido es
Br -CH3
t_c4H9~CH-CONH-l /_:\ CH,
' ‘ VCH3
10.~ Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1,

donde el compuesto obtenido es

Cl
Br CH3

4
T

Hy

- -L"—CONH—

11.- Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,

donde el compuesto obtenido es

|

CH3 s
Lo -
t-C4H9~ H~CONH~C \

I -—
CH3
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12.~ Un procedimiento seglin la Reivindicacién 1,

donde el compuesto obtenido es

nroP
CzHgéT-——-CH-CONH—T-—<<::::>
oHy GH

13.- TUn procedimiento segin la Reivindicacidn 1,

donde el compuesto obtenido es

’ l
£=C, Hy~CH—CONH \c/ _@

l4.~ Se reivindica por Ultimo como objeto sobre

el que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita:
" UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE DERIVADOS DE N~
BENCILHALOACETAIMIDA ".

deo conforme gueda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de treinta y dos pa-
ginas mecanografiadas. . .

Madrid, 18 de Septiembre 1979
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