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P A T E N T E

DB

I N V E N C I O N

por "PBOCBDIMIENTD PASA LA PREPARACION DS A1SNTBS PARA 

COMBATIR EL CRECIMIENTO DE PLANTAS INDESEADAS'** a fa vo : 

de la firma anisa CIBASOClETgANONTME, real danta en

BASILBA ÍSniza).

MEM3RIA DESCRIPTIVA

La presente invención se refiere a agentas para oom-
' ¡

Latir el crecimiento de plantas jn&seadap, qne contienen, 

como materia activa, e l compnesto de la  fírmala general



5*

10.

15.

A, s i^ i i f io a  un radical da fan ilo  sustituido,

oven tu simante mediante uno o más átomos de ha- 

lágpno, grupos alqu ilo in fe r io res , a lcox i, har 

logenoal qu ilo, n i tro ̂  ciano, tiociano o de ami­

da stilfonioa*

R, s ig i i f í c a  un átomo de halógeno, un grupo a lqu i­

lo  in fe r io r , a lcox i, halogenoalquilo, n itro , 

oiano, tiociano, o de amida sulf¿nica, y 

n, s ign ifica  un námero entero de valor 1 a 3 ,  

a s i como eventualmente todavía por lo  menos una de las  adicio­

nes s im ien tes :

Diluentes, 

disolventes, 

huma o tan tes, 

emulgentes, 

adhesivos, 

abonos o además

parasitarios.

Bajo lo s  compuestos de la  formula general ( I )  son d$ 

20. destaoar oomo de aooián especialmente favorable, los que co­

mo materia activa, contienen un compuesto de la  formula gene­

ra l

25.

f l l )

<s



an ia  que *

B, s ign ifica  un átomo da haláganos preferentemeAte 

un átomo do olóro o da bromos o na grupo alqui­

lo  in fe r io r  o bien a lcox i, y 

5* a a ign ifioá  e l  ndmero 1 , 2 á 3.

Como ejemplos de los compuestos de las formulas 

generales ( I )  y ( I I )  son de c ita r :

m .3-
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CF_

NO,

15.

NO,

CPg
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C1
10.

\
CF.

NO.

Los cimpuestos de la  fórmala general ( I )  y especial -  

15* mente de la  fórmala genaráL Í I I )  maestras ana acción pre- 

-emcrgento y post-e^.ergente característica, sobre todo 

contra diferentes g&eros de gramíneas y son notablemente 

adecuados, por ejemplo para combatir malas hierbas en oal­

tivos de coréalos y en cultivos de dicotiledóneas
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Los compuestos de las fám ulas generales ( I )  y ( I I )  

sa elaboran para su aplicación practica como preparados, 

en los que la  materia activa está presente en forma emul­

sionada, dispersa o diauelta,oen formas pulverulentas,

5. a cuyo e fecto  se emplean solos o junto con otros agentes

exte minadores de cizaña, abonos, o antiparasitarios. Para la  

preparación de soluciones directamente rocía bles pueden, en­

trar en consideración por ejemplo, fracoionea de aceite mi­

neral de zonade ebu llic ión  desde elevada a media, como 

10* gas-o il o queroseno, además aceites de alquitrán de hulla 

y aoeites de origen vegetal y animal, a s f oomo hidrocarbu­

ros de peso molecular medio a elevado, oomo nafta lina  a l­

quilada, tetrah idronsftelina, eventualmente bajo u t il iz a ­

ción de mezclas de x i lo l  o de to lu o l, o cotonas o bien a l-  

15. ooholes, como ciclohexanona, oiolohexanol, además hidrocar­

buros clorados, como tetracloroetano, triclorobenceno, t r i -  

o lorotoluol y c lo rox ilen o i;

Se preparan mediante adición de agua, formas de ap li­

cación aouosa a partir da concentrados de emulsión, pastas 

20. o polvos de rociado humedeoibles.

Como emulsionantes o dispersantes entran en conside­

ración productos no-ionógenos, por ejemplo, produotos de con­

densación de alcoholes a lifá t ic o s , aninas, o ácidos oarboxf- 

lioos  con un radical de hidrocarburo de cadena larga  de unos 

25* 10 a 30 átomos de carbono oon óxido de e tileno, como e l  pro-



dicto de condensación de alcohol octadeoílioo, y de 25 a 30 

moles de dxldo de atileno, o el de oleilam iaa técnica y 15 

moles de óxido de atileno o a l de dodecilmercaptano y 12 mo­

las de óxido de atileno.

5* Batía los emulgantes anion-activoa, que pueden aprove­

charse, con de c ita r la  aal aódioa del óster dodscilalcohol-  ̂

au lfárico, la  sal aódioa del ócido dodecilbencensulfónico, 

la  sal potóaioa o de trietanolamina del ócido olaioo o del 

acido abietín ico o de mezclas de estos ócidos, o la  sal só- 

10* dioa de nn acido petroleoaulfónioo. Como dispersantes oatión- . 

activos entran en consideración compuestos amónico cuaterna­

rios, como el bromuro c e tilp ir id ín ico , o e l cloruro d iox ie- 

tilbencildodeoilamónico.

Para la  preparación de agentes de dispersión o bieq 

15* pulverulentos, y por ejemplo de granulados, pueden aprove­

charse, como vehículos sólidos, t a l00, caolín, ben tonina, 

carbonato oáloico, fos fa to  oóleioo, y asimismo carbón, serrín 

de corcho, serrín de madera y otros materiales. Las d is tin ­

tas formas de aplicación pueden preverse en forma usual por 

20. adición de materias, que mejoran la  distribución, la  esta­

b ilidad , la  estabilidad a la  llu v ia , o e l  poder de penetra­

ción; se citan como ta les materias: Ócidos grasos, resinas, 

cola, caseína o arsimismo, por ejemplo alginatos.

Entre malas hierbas, o bien ore cimiento de plantas 

25. indeseadas, que se combaten con los nuevos agentes, son aeimis-
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mo de comprende! aqtií plantas de cu ltivo  por ejemplo c u lt i­

vadas en un tiempo precedente sobra e l terreno a tra ta r.

Loa cempuestos de la  fórmula general ( I )  puedan 

prepararse según métodos de por s f  conocidos, bajo desdo­

blamiento de un compuesto H Hal, por ejemplo mediante reacción 

de un compuesto de la  formula general

10 .

A - OH ,

en la que

A, tiene la  sign ificación  indicada en e l caso de 

la  fórmula general ( I )#  

con un compuesto de la  fórmula general

15.

CF,

20.

en la  que

R y a, tienen la  s ign ificac ión  indicada en e l caso 

de la  fórmala general f l )  y 

Hal, s ign ific a  un ó tomo de halógeno, como por ejem­

plo un atomo de c lo ro . ¡

Asimismo son objeto de la  presente invención los com-



puestos de las  fórmulas generales f i )  o bien f u ) .

La invención se describe óon más deta lles  en los 

ejemplos siguientes^ Las temperaturas se indican en grados Cel­

sius. Las partes sign ifican partea en peso, y los porcéiita- 

5. jes  tantos por ciento sobre e l  peso.

B J B M P L  0 1

a) La preparación del Compuesto de la  fórmula

sé rea liza  de esta  forma:

142,4 g de para-clorometacresol se calientan a 150* en un ma­

traz junto oon 225,4 g de triílm oruro 3-n itro -4-c loro-tencóa i- 

eo . A esta  temperatura y en e l  curso de 1 1/2 horas se añaden 

15. gota a gota 56 g de KOH, disueltos en 56 ec de agua. Se d es ti­

la  la  mayor parte del agua en e l  matraz, que se devuelve a l ma­

traz con e l agua arrastrada de la  fase oleosa. B1 contenido 

del matraz se ca lien ta todavía 6 1/2 horas a 175*, seguidamen­

te se traspasa a una cápsula dé porcelana, én e l la  se a t i la  

20 ¿ &bn C1H y se traspasa a un matraz adecuado, en e l que se
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efectáa una destilación  de vapor de agua. El residuo ge v ie r ­

te en on mortero, donde s o lid if ic a .  A continuación se lava 

neotra la  masa sobre nn noche. Se seca en vacio a 50? y des­

t i la  a l a lto  vacio . :

Ponto de eba llic ión : 0,05 mas/ 130-140?.

El prodocto poro obtenido, recrista lizado en hexano, 

fondo a 58 -56,5?.

Rendimiento: 260 g r.
 ̂ _ C E U  C1

Ana.is ís: ^  calealado: 50,70 2,72 4,22 10,69

% hallado: 50,91 2,48 4,10 10,80

Análogamente al mótodo descrito en a) ae obtienen

los compuestos siguientes:

b)

15 —CFc)

(de 3 ,4-d iclcrofenol y tr iflo o ro ro  3-nitro-4-olorobóncónioo).

Fluidez (Ponto de ebu llic ión  0,07 mm/ 134-138?).

20. Análisis: C H N Cl

% oalealado: 44,34 1,72 3,98 20,14 

% hallado: 44,14 1,60 4,01 20,19.



(de para-bromofenol y t ilf lu o ru ío  3-nitio-4-cloYO-bencónioo). 

Punto de fusión: (yec íis ta lizado  en hexano): 46- 479.

^nó lis is : C n N Bf

% oalculado: 43,12 1,95 5,87 22,07 

% hallado : 45,17 1,98 3,61 22,29

a)

15.

(de para-cl.crafcao? v +^iflucruTo 3-nitro-4-cloyo-beacónico). 

Pun b? de ebu llición  0,002 em 126-1389.

Punto de fusión (reorista lizado  en hexeno): 47,53. *

Analiais: C H N C1

20. % calculado: 49,15 2,22 4,41 11,16

% hallado: 49.05 2,19 4,52 11,14 -



(de para-metoxifenol y trifluoruro 3-nitro-4-clorobeneónico).

Punto de ebu llición 2,5 mm 175-1809.

Punto de fusión frecrista lizado en hexano) 5o,5-

Anóliais: C H N

10* % calcúlalo: 53,68 3,22 4,47

% hallado: 53,9 ÜL 4,6

f )

15 «o ,

(de fenol y Lrif3norH.ro 3-nitro-4-cloro-ben cónico) 

Punto de ebullición 0,01 mm 115-1209.

Punto de fusión: írscri stalizado en hexano) 33,

Análisis: 0 E N

20* . <% calculado: 55,13 2,85 4,95

% hallado: 55,4 3,0 5,1



'IR

15

(de 4 -c loro-5 ,5 -d im etilíeno l y triflu oru ro  3-n itro -4-o lo ro - 

-bencá iico ).

Ponto de ebullición: 2 am/ 175-182

Ponto de fosión: ( recris ta lizado  en hexano) 105- 1063.

10. A n á U s is : C H C1

% calculado: 52,12 3,21 10,26

- % hallado : 52,2 2,8 10,4

E J E M P L O  2

Se preparan polvoa <3e rociado, que contienen en 

15* cada oaao on 20% de uno de los  compuestos sagtín e l ejemplo 1 a) 

hasta g ),  así como un 10% de un emú 1 gado r que consta de una 

mezcla de un p o li^ lic o lá te r  de alquitfenol, por ejemplo e l 

p o lig lic o ló te r  de p - is o -o c t il- fen o l y ana se l cá lc ica  p bien 

magnésica de on ácido aaífdnico alquilan omático, por ejemplo 

20* del ácido mono-lanrilbencen-mono-snlfónioo.

Los polvos de rociado se tratan en forma cualquiera 

con agua, con lo  qne se obtienen dispersiones estab les.
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Se siembra en el invernadero y en macetas rellenadas 

con t ie rra  los  gáieros de sem illa siguientes: Linam, Spina- 

c ia , Lactuca, Cucumis, Daucus, Phaseolus, Beta, Lepidium,

5. así como Alopecurus, Boa, Dactylis, Lolium, Cynosurus, Agros- 

t is ,  Phiamm, Festuca, Bremas, Tricticam, Avena, Hordetua.

E l tratamiento pre-emergente se rea liza  2 <3ias des­

pués de ls  siembra. El tratamiento post-emorgente se rea­

l iz a  12-14 días despuós de la  siembra, es decir cuando 'se 

10 , alcanza e l estado de 2& hoja,

Las d istin tas macotas se tratan con un oaldo de 

rociado preparado segin e l ejemplo 2 , que consta del 1% de ma­

te r ia  activa  sogthi e l ejemplo 1 b) correspondiente a una dosis 

do aplicación de 6 kg de materia activa por hectárea. La 

15, váLoraoión 20 dias despuós del tratamiento muestra los re­

sultados siguientes (en valores de 0 a 10 ; 0= ninguna aooión; 

10= plantas eliminadas totalmente)
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}
í Dicotiledóneas

¡  ;

¡Pre- Post- 
¡ em erja te

Moniootile 3bne aa
! í

pro- póst­
eme rgonte

Linam
¡ * * ' 

2 9 Alopecaras 10 9

Spinacia 0 8 Poa ' 10 10

Lac taca 10 Dactylis 10 9

Loliam 10 10

i Bancas 0 1 Cynoadras 9 9

! Phaseolaa ° 1 Agrostis 10 10
! , 
Beta 3 $ Phleum 10 10

1 LepidiUB " 1 9 Holoas 10 10
t Fes taca 10 10

Bromas 10 9 ¡

¡ Tricticom 1  ̂ 1
} Avoca 9 8
!

Bordean 0 1

Í______ ' # t  " _f i
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5 .

10,

Se obtienen resultados sim ilare en lu­

gar de la  emulsión obtenida sagín al ejemplo 2, una que qm- 

tiona un composición sim ilar en lugar de la  mataría activa 

sagtfn e l ejemplo b ), nna seg&i e l ejenplo 1 a ), 1 o) ó I  d ).

De lo s  resultados de los  ansayos anteriores resulta, 

que lo s  nuevos agentes pueden u tiliza rse  con ¿x ito , pa rti­

cularmente para combatir selectivamente malas hierbas gra­

míneas en cu ltivos de cereales como por ejemplo trigo y 

cebada, y en cu ltivos de determinadas dicotiledóneas.



B O T A

10 .

15.

Descrito e l  objeto del presente invento, se de­

claran nuevas las siguientes reivindicaciones, con p rio ­

ridad de las so lic itudes de patentes suizas nóms. 1567/62

de 1962, existiendo en e lla s  unidad de invención.

1 . Procedimiento para la  preparación de agentes 

para combatir e l  crecimiento de plantas indeseadas, ca­

racterizado por e l hecho de disponer en los  agentes, como 

materia activa, tin compuesto de la  fórmula general

en la  que,

A, s ig n ific a  un radical de fen ilo  sustitu ido,

del 8 de Febrero de 1962 y 14820/62 del 18 de Diciembre

2

evontualmente mediante uno o más átomos de 

halógeno, grupos a lqu ilo  in fe r io res , a lcox i, 

halo ganoalquilo, n itro , ciano, tiociano o de
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5.

lo .

15.

20.

amida sulfániq^.

R, s ign ifica  un át<mo de halógeno, un grupo alquilo 

in fer io r* a looxi, halogenoalquilo, n itro , ciano, 

tiociano, o de amida sulfánica, y 

n, s ign ifica  un námero entero de valor 1 a 3. 

a s í como eventualmente todavía por lo  manos una de las 

adicionas siguientes:

Dilaentes,

disolventes,

humectantes,

emulgentes,

adhesivos,

abonos o además

parasitarios.

2. Procedimiento-, conforma a lo definido en la  r e i ­

vindicación 1 , caracterizado porque los agentes contienan, 

como materia activa, un compuesto de la  fármala general

2

3

en la que



R, s ig i iü c a  un átomo de hal ó^no, prefe ron tanen te Mi 

átomo de c loro  o d6 bromo, o na grupo alqu ilo in ­

fe r io r  o a lcoxi, y 

a s ign ifica  e l ndmero 1, 3 o 3.

3. Procedimiento, conformo a lo  definido en la  

reivindicación l ,  caracterizado porque los  agentes con­

tienen, como materia activa, e l  compuesto- de la  fórmu­

la

vindicación 1 , caracterizado porque los  agentes contienen, 

como materia ac ti.va, e l compuesto de la  fórnala

C1

3

-  CF.
3

4. Procedimiento, conforme a lo  definido en la  reí-.

C1

CH, NO,

5. Procedimiento, conforme a lo definido en la
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reivindicación 1 , caracterizado porque loa agentes con t ie ­

nen, como materia aotiva, e l compuesto de la  fórmala

5

Br CFg

6* Procedimiento, conforme a lo  definido en la  rei-^ 

vindicación 1 , caracterizado porqne los agentes oontie- 

nén, como materia activa, e l compuesto de la  fórmala

7. Procedimiento para la  preparación de ab a ­

tes para combatir e l crecimiento de plantas indeseadas*

Segtia se describe en la  presente memoria qae cons­

ta da 22 hoias foliadas y escritas a móqnina por una sola 

da sus caras.

Madrid, a 7 de Febrero de 1965

CIBA, SOCI%T% ANONYMB

p.a.
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