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INVENCION

L : .
por wWMEDIOS PaRA Li OBTENCION DE AGENTES PARA COEBATIR EL

CRECiMIENTO DE IAS PLANTAS INDESEADASH, a favor de le firma

suiza CIBA SOCIETE &NONYME,'domiciliada en BASILE: (Suize).
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NEINMORILZ DESCRIPTIVA

.

para combatir las malas hierbas. En los tiltimos afios se

Se sabs que ciertas ureas substituf{das son aptas

ha tomado en consideracidn el empleo, como materia de accidn

herbicida total, de las N-fenil-N',N'-dimetilureas que estén

substitu{das en el nficleo por 4tomos de cloro, pero al miemo:

tiempo se echa de menos una accién selectiva de estos com=

puestos.;
Loy

;Ahora se ha descublerto, sorprendentemente, que

determinados nuevos derivados de 4cido carbanf{lico, provis=-

tos de grupos trifluorometilo de la férmula general
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significa un radical hidrocarburo cof 2 atomos
de carbono a lo sumo, |
, R2 significa un‘radical hidrocarburo con 2 & &
adtomos de carbono y
R, ¥y R, conjuntamente no deben poseer més de 5 &tomos
tde cardono,
presentan eitraordinaria accidn herbicida, y de hecho pueden

presentar tanto accidén herbicida total como, aplicados en

concentraciones apropiadas, emplearse con excelente resultado

como herbicidas selectivos,

Eliinvento que aqui se expone se refiere por lo
tento a agentes para combatir el crecimiento de plantas
‘indeseables, los cuales contienen como materia activa un

compuesto de la formula general (I) as{ como eventualmente.

también uno, por lo menos, de los aditivos siguientes: disol-

ventes, diluentes, dispersantes, adhesivos, fertilizantes_y'
asimismo otros agentes antiparasitarios.
El invento aquf expuesto se refiere ademés a

los nuevos compuestoé de la férmula genefal (1) asi como
a la preparacion de estos compuestos, sefialados como her-
bicidas por sorprendentes y valiosas propiedades, mediante
procedimfgntos ye de sf{ conocidos.

| rﬁuestran propiedades sumamente favorables como

herbicidas lcs nuevos compuestos siguientes:
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a) Ar-N-C-O + HN

2 725 5. A ‘W
- la N-J=trifluorometil-fenil«N! ,Nt=dietilurea,
~ la N-3-trifluorometil-fenil-N'-metil-N'-n-butilurea,
- 1la N-3-trifluorometil-fenil-lt-metil-Nt-etilurea,
- la N#B;trifluorometi1;fenil-N;;metil;Niun-proﬁhlurea,‘
- T2 N-3-trifluorone til”;%enil.mi'~metil;-1\r?-1sppropnurea g
- la N-3trifluorometlil-fenil-N'-metil-N'~alilureas

Los compuestos de las férmula general (I) pueden

prepararse empleando métodos.ya de sf conocidoé, a cuyo efec-

to pueden utilizarse en principio todos los procedimientos

usuales para la preparacidn de derivados de urea, con inclu-

sidén de losyprocedimientos usuales para la preparacidn téc-

nica, & con%inuacién se indican esqueméticamente algunos

procedimientos, sin proceder no obstante a una enumeracidn

conpleta. Para el radicel fenilo provisto de grupos trifluo-

rometilo, de la férmule general (I), se he elegide la de-
signacidn Ar, para Rl el grupo metilo y pera R, el grupo
i '

etilo,

»CH CH
3 —» arame-co-Nl 2
\GHZ-CH \CHE-GH

En lugar de isocianato, pueden utilizarse también

formadores o desdobladores de isocianato.

b) Ar~NHé + C:L....C().-.I\)‘\\GH2 Cﬁ———4b ArHNHﬂGO~N\\CHé oit
» CHs

/’ o
c) Ar-l}]H—GO-O-‘@ + NH - —~——3» Ar-NH~CO0-N
\\

: - -—CHB L 'CH2-0H3

a} Ar ’ co Nlm13 — AP NH-CO m/cﬂs
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) o~ CH
e) Ar-NH-CO-C1 + NE 2 : ) ~
- ' *_,CHg CH;
£) JNH + NHé-CO-NHé + NH —— Ar—NHpCO~N
. : CHé-CH GHé—CHB

Como aminas aliféticas que entran en consideracién

para la reaccidn con los isocianatos aromiticos, cabe men-

cionar a titulo de ejemplo la metiletilamina, la metilpropil- d

amina, la m?til-butilamina, la metil-alilamina y la dietil-
amipna. '

Asf, por ejemplo, en la preparacidn de la N-3-
trifluorometil-fenil-N'yN*-dietilurea se hace reaccionar
el isociancto de 3~ trifluorometil—fenilo con dietilamina.,

Las m&terias activas de la férmula genereal (I) pue-

den emplearse en formé emulsionada, dispersa o disuelts,

"o en agen%es pulverizantes por 8! solas o junto con otros

agentes extirpadores de malas hierbas, como por ejemplo aril-
alqullureas trisubgfituidas y tetrasubstitufdas, dcidos fe-
noxi-alcancarboxflicos halogenados, écldos benzolcos o &ci-
dos fenilacéticos halogenadds, bdcidos gresos halogenados o

gus sales, ésteres y emidas, con benzonitrilos halogenados,

T et e —————
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dcidos tereftédlicos halogenados, anilidas halogenadas de éci—f

do metacrflico, con borax u otras sales inorgdnicas, como sa-

les de escombrerias, con cianamida cdlcica, urea y otros fera
tilizég%és, o tembién egentes antiparasitarios como por ejem-
plo hidrocarburos clorados o ésteres de &cido fosférico.

Por otra porte son tamblén aptas para combinacidn las mate=

rias activas de accidn bésice, como clertas aminas terciarias
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o cuaternarias con accidn herbicida, asi por ejemplo la

. dpdecilhexametilenimina 0 sus sales, el dibromuro de 1,1t~

porarse & estos agentes carbé.matos de tiolcarbamatos de
5. accion hervicida o asimismo esteres de acido ditiocarba-
7 minico o derivados de la s-triazina. Ademds pueden emplear- .
. se conjuntamente ciertos heterociclos de accidn herbicida
-~ ' como, por ejemplo, el 2-clorobenzotigzol, el 3~aminosl,2,4-
triazol, la hidrazida de &cido maleico y la 3,5-dimetil-
10. tetrahidro-1,3,5-tiadiacin-2-tiona; pero tembién materias
herbicidas mds sencillas, como el pentaclorofenol, el di-
nitrocresol, ‘el dinitrobutilfenol, el &cido nafti 1ftaleminico
0 el isotiocianato de metilo. o
| Para la preparacién de soluciones directamente
15, rociobles entran en consideracidn, por'ejeﬁplo, fracciones
de écido mineral de escala de ebullicién alta a mediana,
como el acéite diesel o el queroseno, y ademés aceites de
. ' : alquitrdn de hulla y aceites de 6r1gen ﬁegetal o animal,
asi como hidroocarburos como las naftalinas alquiladas y
20, la tetrahidronaftalina, eventualmente con empleo de mezclas
de xileno, dé qiclohexgnoles y cetonas, y ademés hidrocarbu-
ros clorados; como el tetracloroetano, el tricloroetileno
o los triclorobencenos y tetraclorobencenos,
Lag formas acuosas de aplicacién sé preparan &
25, base de concentirados en emulsidn, de pastas o polvos
para pulverizar humectables, mediante la adicién de ague.
Como emulgentes o dispersantes, cabe mencionar los. compuestos'
eménicos cuaternarios, el jabdn, el jabdn lubricante, las
seles alifdticas de &ster sulfdrico, las sales alifaticoaro-

30, méticas de dcido sulfénico, los Acidos alcoxiacéticos,. el
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etilen-2,2'-dipiridilio o sus sales, etc. También pueden‘incor- i
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densacidn de dxido de polietileno.

' Para la preparacidn de agentes para esparcir
¥y pulverizar puede recurrirse, como vehiculos sélidos,
al galco, el caolfn, la.Ventonita, el carbonato célcico y
el fosfato cédlcico, pero también al carbén, al serrin de
corcho, al serpin"de madera y a otros materioles de origen
vegetal. Las diversas formas de emplea puedén estar provis-
‘tas‘dé manera ordinaria, pof adicidn, de materias que mejo-
ran la distribucidn, la adherencia, la resistencia a la llu-
via o el poder de penetrgcidn; en concepto de tales materias
cabe mencionzr los &cidos grasos, laé resinas, la cola, la
caseina o también, por ejemplo, alginatos, etc. ‘

Los nuevos agentes herbicidas pueden contener

la materia dctiva en forma concentrada, por ejemplo"presen~
tando un contenido de materia activa de 5 a 80 porcentajes
en peso. Ed muchos cagos, entes de la ﬁtilizacién para Eom-
batir a la§ malas hlervas se preparari, a base del preparado
'éoncentradé, un caldo en dilucidn apropiada, que contenga
por ejempio 0,5 a 5 porcentajes en peso de materie activa;
pero también ge pueden preparar. de antemano los agentes de
este inventc en una forma dilufda como ésa, Que evite la

necesidad de una ulterior dilucidn antes de la utilizacidn

Seglin la cantidad en que se prodiguen las amidas
de &cldo carﬁaminico'elaboradas en los agentes de este inven- !
to, éstés;selprestan tanto para la sxterminaciln selectiva ;i
de malaslh{erbas ehtﬁe las'plantaS'de'cultivo, por ejemplo :
emp leando épntidades de 2 & 6 kg de materia activa por hectd= |

rea, como & la exterminacidn total y aniguilacidn del desarro-
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1llo vegetal indeseable. Por melas hierbas se enilenden aéuim

también las plentas de cultivo no deseadas, por ejemplo las
cultivadas previamente o en la vecindad.
En . los ejemplos que siguen’,slas temperaturas es-

tén indicadas en gradoc Celsius.

EJENPLO 14

L2l
~NH~C0-N

N
CzHé

0?3

187 g de isocianato de 3-trif1ﬁorometilfenilo se
disuelven en 150 cc de acetona y s& hacen afluir a 81 g
de dietilamina en 1000 cc de agua.iEl producto de condgnsa-
cidn se precipita entqnces, al pri;cipio-en forma semisdlida,
y se vuelve paulatinemente granuloso & medida que se prosi
gue la agitacidn. A continuacién se filtra por sucelidn, se‘

lava con agua y se seca en vaclo. ¥l rendimiento bruto es

‘de 247 g y el punto‘dé fusidn se halla en 72.78°, Por recris-

telizacidn en hexano, se obt;ene‘la N-3~trifluorometilfenil-

N',N'-dietilurea en forma pura, con un punto de fusidn de

- 83-84°,

01 50NLF5 Caloulado: N 10,767
Hallado: N 10,81%
EJENPLO 2. |

_ CH,=CHoCH,-CHy
, NE-CO-N

Ol

CF3

187 g de isoclanato de 3-triflurometilfenilo ‘se
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-diéuelven en 150 cc de acetona o acetonitrilo y, con refri-
geracidn moderada y agitacidn enérgica, se anmaden a 100 g
de N-metil-butilamina, disueltos en 1000 e¢c de agua. Con
esto se precipita el producto de condensacidn. Se prosigue
la wEitacidn durante altunas horas todavia y entonces el
pfoﬁucto.precipitadq se solidifica.;Seguidamente se le sepa-
ra por aspiracidn, se le iava y se le seca en vacio a 45°,

- Rendimiento bruto, 188 g; el punto de fusidn se halla en
85-86°, Recristalizando en alcohol, ss obtione N-3-trifluo-
rometilfenil-N'-metil-N*-n-butilurea pura, de punto de fu-
s1én 887-890.‘ ’

De 1l& misma manera se obtienens

- la N-3-triflurometilfenil-N*-metil-Nt-etilurea (a base de
isocianato dé N-3-trifluorometilfenilo y metilet{lamina),

- la N~3-tri fluorometilf_enil—w-meéil-N'-n-propilupea (a ba-
se- de lsocianato de N-B-trifiuorometiifenilo y metil-n-
propilam{na),

- la N-S-trifiuorometilfenil-N'-metil—N'-isopropilurea x(a ba-
8e .de isocianato de N-3-trifluorometilfenilo y netil-iso-
propilamina) y

- la N—B-trifiuorometilfenil-N'-metil-ﬁ‘-alilurea (a base de
isocianeto de N—S-trifluorométilfenilé y metilalilamina).

EJEYPLO_ 3. | )

10 g de cada uno de 103 compuestos, preparados

segin los ejemplos 1 y 2, N-3-trifluorometilfenil-It,Nf-

dietilurea y N-3-trif1uorometilfenil-N‘~metil—N'—buéilﬁrea

se deslien con 2 g de lejia residual de celulosa sulfftica

y se completan con agua hasta 100 cc. Se soﬁote la mezcla

a una molturacion intensa y de ese moddlse origina en cada

caso una dispersidon estable de particulas flnas.
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En un ombrdculo, se llenan de tierra unas macetas

y se las plembra con semillag de las plantas que & continua-
cién se recefian: Avena sativa, Setaria italica, Dactylis
glomerata, Sinapis alba, "Calendula chrysantha y Lepidium
sativum. Se riega la tierra y sl dfa después de la siembra
se la rocia con caldos pulverizablass preparados a base de
las diépersiones\obtenidas segin el ejemplo 3, siendo la
cdncehtracién de la materia activa en los caldos pulveriza~

bles de 0,64% en cada caso, Tres semanas después del trata-

- miento, todas las plantas de ensayo (con excepcidn de la avena,

que eota fuertemente perjudicada) han perecido del tedo o
casi por completo. Este efecto ge logrd con cada una de las
dispersiones preparadas segin el ejemplo 3., '
EJENPLO |

Se preparan unas macetas del miémo modo que en el
ejemplo 4. l@ dias después de la siembra, se tratan las plan-
t2s con los mismos caldos pulverizables que en el ejemplo &.
14 dfas después de 1a aplicacidn, todas las plantas del en-
sayo, con excepcidn de la avena, han perecido. Estp efecto
se logrd con cada una de las dispersiones preparadas segtn
el ejemplo 3.

40 partes de cada uno de los compuestos prepara-
dos segin los ejemplos 1 ¥y 2 se mezclan con 58 partes de
caolin y 2 partes de un emulgente nToximul WMPn (marca re-
giatrada),éégministrado por la casa -Ninol Inc;, de chicagb,
que se coﬁpone de una mezcla de compuestos;orgénicos anidn-
activos y no idnicos con accidn tensiosuperficial, y se mue-

len finamente. La mezcla puede emplearse como polvoa para

3 - 2
B . .
ﬁ ~
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pulverizas, los cuales se pueden diluir eventualmente con
agua en cualquier proporcidn, por ejemplo & un contenido’

de materia activa de 0,5%.

EJEMPLO 7,

5. Sl Bste ejsmplo muegtra gue empleando cantidades
cofrespon@ieﬂtemente menores de los compuestos de este in-
vento se logran efectos herbicidas selectivos. .
Un campo que antes'deiempezar el ensayo se ha lim~
piado de todas las malas hierbas de un afio, se‘siembra con
10. las siguienfes'malas hierbas y plantas de cultivo:
Zea mays, Sorghum sudanense, Setaria italica,
Trif;cum vulgare, Avena sativa, Allium cepa,
Pisum sa¥ivum, Linum usitatissimum, Phaseolus
vulgaris, Soja max, Cannabis sativa, Daucus
15, carota, Spinacia oleracea, Trifolium yratense,'
Trifolium repens, Brassica rapa, Sinapis alba,
Raphanus raphsnistrum, Beta wulgaris, Lactuca
. sat}va.
| Al dfa siguiente al de la siembra se trata el campo
20. con un caldo ﬁulverizabie segin el ejemplo 6, que contiene
| N-3=trifluorometilfenil-N'-Nt-dietilurea, empleando una caa~
tidad correspondiente a 2;5 kg de materia activa por hectérea.
Seis semanas después del tratamiento se evalia el grado de
deterioro de todas las plantas del ensayo por medio de un ese
25, quema de tasacidn de 0 a 10, 0 corresponde a un& planta per-
fectamente normal, en tanto que 10 significa la aniquilacidén
completa. pl grado de deteriorode las diversas plantas, en
el mismotoféen de sucesidén con que se han enumerado antes,
fué el siguiente:
30. 2, 0, 4, 9, 10, 0, 1, 3, 0, 2, 7, 1, 10, 10, 10,
9, 2, 9, 10, 10.
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EJEMPLO 8, ' 2A

a) Los'compuestos'prepgrados segin los ejemplos 1 y 2

se mezclan de la manera siguiente:
50 partes de materia activa
_w* 45 partes de caolln _
‘ 5 partes'de un dispersante'constituido por 3 parteé
de'dodecilsulfonato ¥ 2 partes de un producto
de condensacién de alcohol dodec{lico con 8

moles de 6xido de etileno.

100 partes'

Besp;és de molidas finamente, las mezclas constituyen
polvos péra pulverizar, miscibles en agua en cualquier propor-
cidn.

En iuga: del caolin, en las mezclas dorrespondientes
puede emplearse también otro agente de rellgno eorriente
en los herbicidas, por ejemplo el talco.

En‘lugar del disﬁe;sante que arfiba se indica, puede

emplearse también otro, de preferencia uno que consta de 1

- porte por lo menos (por ejemplo, 3 partes) de substancia ten-

siosuperficial orgénica anidnactiva y 1 parte de substancia
tensiosuperficial orgénica no ionégena.

Los polvos para pulverizar que as{ se obtienen - se
designan en adelante como mtmezcla 1n (la que contiene N-3-
trifluorometilfenil%N',N'-dietilureé)'y nmezcla 2n (la que
contiene N;B-trifluorame%i1fenil-N'-metii~N'-n-butilurea).
El emplepéég efoctud en todos los casos en forma de. caldos
acuosos éara pulverizar de la mmezcla 1t o la wmezcla 2u,. .
que en el caso, por ejemplo, de una aplicacién de 6 kg por

hectérea contenfan 0,6 porcentajes en peso de materia activa.
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b) Se planté Lllium POrrum en un campo y se diﬂyﬁiv

éste en parcelas. Catorce dfas despuds de plantar, se rocid

- una serie de parcelas con la mmezcla 1t o la wmezcla 2n, a-

plicando una cantidad de 6 kg de materia activa por hectérea.
Otra serie de parcelas semﬂejaron sin tratar, para que sire.
vieran de testigos. Veinticinco dfas después del rociado se
comprobd el resultado y pudo esitablecerse que las parcelas no

tratadas estaban completamente cublertas de malas hierbas,

. mientras que en las parcelas tratadas se hablan logrado 1os

efectos sigulentes:

r Accidn sobre las mlas hierbas en %
Malas hierbas
nMezcla 1 . nlezcla 2n
Stellaria media 100 100
Galinsoga parviflora 100 100
Urtica urens ‘ 100 90
4 N
Sonchus oleracea 100 "~ inexistente
" Poa annug N paralizada 90

El desarrollo del Allium po:fum no experimentd nin-
gun perjuiéio a causa de la aplicanén de las mezclas 1 y 2
de este invento.
¢)  Se sembrd un campo con zanahorias (Daucus carota)
y 19 dfas después se le rocfo con 1la nmezcla 1t en cantidad
correspondiente a 6 kg de materia actiVa por hectdrea, Las
malas hierbas tenfan en el momento del tratamiento de 6 a 10
hojas. Quigde dfas después de la aplicacidn, las zanahorias
de las pa;celas no tratadas estaban précticamente extingul-
das, a causa de la gran proliferacidn de mélas hierbasg en el

suelo, mientras que en las parcelas tratadas se desarrollaban

L o
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con toda normzlidad. La accidn de la wmezcla 1n se establecid

de la manera ciguiente:

Malgs hisrbas Accidn en %
Giiinsoga parviflora v : 20
Urtica urens ‘ 100
Stellaria media 80 (muy para-
' lizada)
Capsella bursa pastoris : 100
Sonchus oleracea . 100
Portulaca oleracea ‘ E . paralizada
x
. M r '
a) Un ocampo cuyas malas hierbas estaben constituidas

principalmente por la Stellaria media y la Galinsoga parvi-
flora, se sembrd con tomates y 13 dfas después se rocld con
la wmezcla 2v en cantidad correspondiente a'6 kg de materia
activa par h?ctérgq. Catorce dfas despuds del rociamiento,
las parcela; tratadas seguian completamente exentas de malas
hierbas, mientras que las cizafdas antes mencionadas habian
cubierto completamente las parcelas sin tratar. Los tomates
no experimentaron perjuicio a causa del tratamiento,

e) Se planté apio en un cempo y 12 dfas despuds se tra-
té éste con la mmezcla 1t en cantidad correspondiente a 2 kg
de materia activa pér nectérea, y respectivamente con la
nmezcla 2t en cantidad correspondiente a 6 kg de materia ac-
tiva por heotdres. Como preparado de comparaoién se recurrid
a la N-3,4~diclorofenil-N*,N'~dimetilurea en cantidad corres-

pondiente & 0,25-0,5 kg de materia activa por hectérea. Trein-

" ta y cuatro ‘dfas después del tretamiento se evaluaron los e-

fectos sobre las malas hierbas y las plantas de cultivo. M;en-

tras en las parcelas tratadas con las mezclas 1 y 2jlas plan-

!AL“"‘
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tas de aplo se habian desarrollado con toda normalidad, en
las parcelas tratadas con el preparado de comparacidn estaban
manifiestamente parallzadas en su desarrollo, presentaban
clorosis en los margenes de las hojas_y,en parte habfan pere-
cido Yor completo. & pesdb‘de respetar las plantas de apio, .
1as‘mezclas 1l y 2 produjeron excelentes efectos contra las
malas hierbes.

Se exterminaron egpecialmente las malas hierbas si-
guienEes:

Stellaria media, Gallnsoga parviflora, Urtica urens,
Sonchus oleraiea, Capsella bursa pastorls, Senecio vulgaris

y Creamium purpureumn.

.
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NOTA

.o Desorito el preaente invento, se decleran auevas les
siguientes reivindioaciones, con priorided de la soligitud
de patente suiza n® 13.072/60 del 22 de Noviembre de 1960.

1. Procedimiento para le obtenoidn de agentes pare
oombatir el orecimiento de les plantas 1ndeagadéa. oaraote-

rizado, porque un compuesto de le fdrmula general

en la que ; ) o o
R, signifios un radical hidrocerburo oon 2 dtomos
de oarbono a lo sumo,
R, significs un radiosl hidroocarduro oon 2 8 4 dtomon
de carbono y ) '
B y R, oonjuntamente no deben poseer més de 5 dtomos de
carbono.
utilizado como materia aotiva, se trate con un disodvente, pre-
ferentemsnte/ab eeguidameute se diluye en una amina 4i.
suelta en agua oon 1o que se preocipits un producto de condensa-
oién, que una vez se00, es disuelto nusvamente en leifa residual
de oeluloéa sultitioa y agua, se dispersa en forma estable, y
ge le adloionan eventuales adheaivoa, fertilizantes y asimigmo
otros agentes antiparasitarioa.
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2. Procedimiento, en conformidad con lo definido en

la reivindicaoidn 1, oaracterizado por el hecho de que se uti-

liza como materia activae el ocompuesto de la férmule

5 .'. - - g : . /
. ,f;::::>>. NE-~GO-1I
Nz

3+ Procedimiento, en conformided oon lo definido
en la reivindicecidn 1, oarmoterizado por el hecho de gue ae

- 10. atilize cofo materia activa el compuesto de la fdrmule

CHz
L Fs
~NH=CO-1X

P 2 2

OB~
.‘3 A

~CH -cg3
i

15. 4. Procedimiento para la obtenoidn de sgentes para

combatir el orecimiento de las plantas indeseadas.
Segdn se desoribe y reivindios en la presente memoris
degoriptiva que consts de 16 pdginas y folisdas y éaozitaé
a mfquina por une sola cara.
20. Medrid, a 21 Qe Nbvionmie de 1961
CIBA, S.A. | |
p.@. '
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