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"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACICN DE UNA COMPOSICION
HERBICIDA EN FORMA DE UN CONCENTRADOM,

} " -
@%//]ﬂfﬂﬂfe-' MAY & BAKER LIMITED, entidad inglesa, residente en

Dagenham, Essex Inylaterra.

Iiste invento se refier a composiciones
herbicidas, v es una mejora o modificacidn -~
del invento descrito en la Memoria de la So-
licicud de Patente nlmero 291919 de los mis-

56 mos solicitantes.
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La Memoria de la Solicitud mencionada,
expons, entre otras cosas, que las sales de -
3,5=dilodo~4~hidroxibenzonitrilo y de 3,5~
dibromo~4~hidroxibenzonitrilo, tienen propie-
dades herbicidas valiosas. Es muy convéniente
preparar composiciones herbicidas que conten-—
gan estos compuestos, en forma de concentrados
que puedan diluirse con agua para dar composi-
clones en condiciones de empleo. Estos concen—
trados contienen en general, el 25% peso/volu-
men aproximadamente del ingrediente activo, ¥y,
con preferencia, por lo menos el 40%, peso/volg
men. Sin embargo, la preparacidén de concentra-
dos acuosos que contengan sales de metal alca-
lino de 3,5-diiodo-4-hidroxibenzonitrilo y de
5,S—dibromo»4—hidroxibenzonitrilo, ha dado ori
gen a dificultades dado que las sales no son
suficientemente solubles en agua.

Se ha descubierto, con sorpresa, que
pueden prepararse concenbrados muy satisfacto-
rios de estas sales, especialmente de las sa-
les de sodioy potasio y litio y sobre todo la
sal sodica de 3,5-diiodo=~d~hidroxibenzonitrilo,
y la sal potésica de 3,5-dibromo-4-hidroxiben-
zonitrilo, utilizando un disolvente mezclado,
constituido por agua y un disolvente orgénico,
como a continuscidn se define. Ademds, se ha
observado que muchas sales de metales alcalinos
de &cido fenoxialcanoicos herbicidaes, con las

cuales es a menudo conveniente combinar los de-
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rivados de hidroxibenzonitrilo, pueden incorpo-
rarse en dichos concentrados sin efectos perju~-
diciales para la solubilidad. En muchos casos,
la solubilidad del deriwado de hidroxibenzoni-
trilo ss apreciablemente mayor en el disolven-~
te mezclado que en cualquiera de los disolven-
tes puros, separados.

De acuerdo con una primera caracteristi-
ca de este invento, se proporciona unsz compo-
sicidn herbicida en forma de un concenirado que

comprende, por lo menos, un derivado de benzo-

nitrilo de la férmula gencral:

MO cH

en la que x representa un &tomo de iodo o bro-
mo, y M representa un metal alcalino, y opcio-
nalmente, por lo mencos, una sal de metal alca-
lino de un &cido femnoxialcanoico, herbicida,
cuya sal de metal alcalino tenga una solubili-
dad en agua a 202C, de, como minimo, por lo me-
nos 10% pesgo/volumen (calculada como dcido 1li-
bre), disolviendose el derivado o derivados de
benzonitrilo y, si existe, la sal de metal al-
calino del dcido fenoxialcanoico, en una mezcla
homogénea disolvente constituida por agua y -
como minimo un disolvente orgdnico no-acidico,
y suficientemente miscible con agua, para pro~

porcionar mezclas homogeneas y estables con
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ella, que conbengan, ,.0r 1o menos, 1lO0» en voli-
men de agua, conteniendo la composicidn, como =
ninimo,35% peso/volumen del derivado o derivados
de bonzonitrilo, ceclculudos al estedo del fenol
libre, junto com la sal o sales de metbal alcali-
10, que existen, calculadas al estado de deido
libre, o sea, por lo menos el 25% peso/voldme:n
de ingrediente activo total.

Los concentrados de egte invento son de
valor egpecial por ser estsbles en almacenamien-—
to tanto a temperatura elevada como a temperaturs
reducida, por ser econdmicos en la centidad de
digolvente empleada, y por ser de uso convenien-
te yo que pueden diluirse sencillamente con agua
a la concentracién precisa en la solucidén de pul
verizacién o rociado; ademds, son de fécil mani-
pulacidn y de medicidn mas sencills que las com-
posiciunes equivalentes, tales como polvos sus-—
ceptibles de mojarse.

Estos concentrados, desde luego, pueden

prepararse sencillamente mezclando la szl 0 sa-

les de metal alcalino gon uvna mezcla disolvente.

Sin emborgo, de acuerdo coua una segunda caracte—

ristica de este invento, se proporcions un proce-
dimiento para la preparacibn de composiciones her
bicidas en forma de concentrados, que couprende:

(1) el disolver o suspender un derivado de hidro-
xibenionitrilo gue es el 3,5-diiocdo=4-hidroxibenw
zonitrilo, 0 el 3,5=dibromo-4-~hidroxibenzonitrilo,

0 ambos, en un disolvente homogéneo congtituido

PR



por uno o mds disolventes orgénicés no~dcido, y
suficientemente migéibles con agua para propor-
cionar wezclas homogéneas y estables con ella que
contengan como mwinimo 10% en volimen de agus ¥,
Do opcionalmente'agua; vy (2) el atiadir a la solucidn
0 suspensién prepareda en la fase (1) un derivado
de metal alcalino que convierte el derivado de
hidroxibenzonitrilo en la sal de metal alcalino
corre3pondienfé, Yy 91 se desea 0 es preciso, una
10. nueve cantidad de agua, siendo las cantidades de
disolvente organico.y de agua, en total, gue se
obtengan una solucidn de la sal del metal alcali-
no del derivade de hidroxibenzonitrilo, en ﬁna
mezcla homogénea disolvente constituida por agua
15. " .y el disolvente o disolventes orginicos. En gene-
ral, el disolvente hompgeneo de la fase (1), estd
constituido POr uno o mas disolventes orgdnicos,
y el derivado de metal slcalino de la fase (2) se
afiade en forma de solucién acuoga. El derivado de
20, metal alcalino, por ejemplo, puede ser un hidroxi
do, carbonato o bicarbomnato, por ejemplo el hidro
xido sbdico o potdsico. Si se desea; puede incor-
porarse a la composicidn una sal de metal alcali-
no de un dcido fenoxialeanoico conocido, herbicida,
25. sl que sea por 1o menos soluble en un 10% en agua‘
g 209C, gsobre la base de peso/voldmen, calculada
en forma de dcido libre, bien afiadiendo la sal -
del decido fenoxialcanoico como tal, o disolviendo
el dcido fenoxialcanoico en el disolvente homogé-

300 neo de la fase (1) y afladiendo a la fase (2) dem
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rivado de metal alcalino suficiente para conver—
tir el dcido fenoxialcanoico en la sal correspon-—
diente de metal alealino,

El procedimiento de este invento resulta
especilalmente ventajoso por hacer innecesario el
ais-lar las sales de metal alcalino de 165 derim
vados de hidroxibenzonitrilo, y el menejarlas en
estado sdlido, en el gue son altamente estornuta—
torios (o sea tienen un efecto irridante sobre la
menbrang HUCOS3) e

Constituyen ejeuiplos de disolventes orgd-
nicos comprendidos en la definicidn antes. indica--
da, el alcbhol tetrahidrofurfurilico, que es el
prefurido; las ketonas, por ejemplo acetona y mes
til etil ketona, los elkan-oles, con preferencia
los que contienen cuatro dtomos de carbono como
mdximo, por ejemplo alecohol et{lico, alcohol meti
lico y glicol propilénico, y éteras monoalquilicos
de glicol ebilénico, por ejemplo dter monometili-
co de glicol etilénico. Otros disolventes dtiles
son, los disolventes de punto de ebullicidn mas e
levado, formadog por condensacibn de oxido de eti-
leno con nonil u octilfenol, tales como &ter de ‘
octil-fenol pologlicélico (EthylanOP), que son am
gentes de superficie activa o de mojadura, ademds
de realizar las funciones normales de wn disolven

te. Estos nateriales pueden reemplazar parte o -

todos, los disolventes orgdnicos mas convencionae

les antes especificados, tal como el alcohol- te=

trahidrofurfurilico.
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’disolvente

mezclado, que proporciona los mejores resulta
dos, varia de un disolvente a otro, y en menor
grado, de und sal a otra de la férmula I. Cuan
do el disolvente orgénico es la acetona, los

concentrados, con preferencia, contienen de 20

& 50%, especialmente de 30 a 40%, de agua, en

vollmen, Cuando el disolvente orgénico es la
metil etil ketona, los concentrados, con pre-
ferencia contienen de 5 a 10%, especialmente
alrededor del 10%, de agua, en voldmen. Cuando
el disolvente orginico es el éter monometilico
de glicol etilénico, los concentrados, con pre
ferencia, contienen de 5 a 40%, .especialmente
de 10 a 20% de agua, en-volimen . Cuando el
alcohol etilico es el disolvente orgdnico, 10s
concentrados, con preferencia, contienen de 20
a 60%, especialmente de 20 a 40% de agua, en
volimen. Cuando el glicol propilénico es el di
solvente orgénico, los concentrados contienen,
con preferencia de 5 a 60%, especialmente de
10 a 40% de agué en vollmen..Cuando el disol- .
vente orgdnico es el alcohol tetrahidrofurfu-
ritico, los concentrados con preferencia con-
tienen por 1o menos 5% y especialmente. de 40
a 80% de agua, en vollmen.

8i se desea, los concentrados pueden
contener un agente de mojadura, que puede ser
del tipo anionico o no-aniénico, por ejemplo

un sulfo-ricinoleato, un ester de acido graso
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do es soluble por eterificacidén de los grupos
hidroxilo libres, por condensacidn con oxido
de etileno, las sales de metal alcalino y al-
calino-terreo de 4cidos grasos de cadena lar-
ga, tal como sulfosuccinato de sodio eioctilo,
y sales de metal alcalino y metal alcalino te-
rreo, de derivados sulflricos y sulfdnicos, ta
tes como lignosulfonatos de sodio y de calcioc.

Ia sal de metal alcalino de un dcido fe
noxialcanoico conocido herbicida, que se inclu
ve opcionalmente en los concentrados, ha de ser
por lo menos soluble en un 10% en agua a 202C.
sobre la base de peso/volflmen, calculada como
fcido libre. Los Acidos fenoxialcanoicos ade-
cuados, incluyen: &dcidaX-(4-cloro-2-metilfenp
x1) propodnico (CMPP), &cido 4=cloro-2-metilfe
noxiacético (MCPA), &cido r- (2,4-diclorofeno
xi)=-n-butirico (2,4-DB), écidoyf-(4—cloro~2-
metilfenoxi)-n~butirico (MCFB) y 4cido 2,4-di
clorofenoxiacético (2,4-D). Las sales preferi-
das de metales alcalinos de 4cidos fenoxialca-~
noicos, son las sales de sodio y de potasio de
dcidoX ~(4~cloro-2-metilfenoxi) propiénico, &ci
do 4=-cloro-2-metilfenoxiacético y écido‘Y;(2,4-
diclorofenoxi)n-butirico, y la sal de litio del
éci@o 2,4~3iclorofenoxiacético. En general es
conveniente que la sal de metal alcalino y el
derivado de hidroxibenzonitrilo y la sal del

dcido fenoxialcanoico sean las mismas ya que en



10.

15.

20,

25,

20.

-9 -

derivado de hidroxibenzonitrilo desaparezca de la
solucién en forma de fenol libre. Las proporcio—
nes relativas de derivado de benzonitrilo y de dci
do fenoxialcanoico, dependerin desde luego del em
pleo final del concentrado. En general, la relacidn
ponderal de derivado de benzonitrilo (ecaleulado co
mo fenol libre) a sal de metal alcalino del 4cido
fenoxialcanoico (calculada como 4cido libre) es de
1:1 a 1:15 y, con preferencia, de 1:1 a 1li4,

Las tablas I a VI siguientes, son resimenes
de resultados experimentales que representa la so-
lubilidad sorprendentemente elevada de las sales
de metal alcalino de hidroxibenzonitrilos de la
férmula I en mezclas disolventes constituidas por
agua y disolventes orgénicos como antes se ha defi
nido. Las solubilidades indicadas en las tablas, se
determinaron a 20°C y se indican sobre la base de
peso/vollimen, caleculadas con respecto al peso e-
quivalente del derivado de hidroxibenzonitrilo 1i=
bre. En las Tablas, las distintas sales de 4-hidro
xibenzonitrilo, se identifican como sigue.

8.,8734 es la sal sbdica de 3,5-diiodo-i4-—
hidroxibenzonitrilo.

8873B es la sal potasica de 3,5-diiodo -4~
hidroxihenzonitrilo.

8873C es la sal 1lfica de 3,5-diiodo-4-hi-
droxibenzonitrilo

100644 es la sal sbdica de 3,5-dibromo=i-

hidroxibenzonitrilo.
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100648 es la sal potésié& de 3,5-~dibromo-
d~hidroxibenzonitrilo,
10064C es la sal lfica de 3,5-dibromo—i-
hidroxibenzonitrilo.
5. Otras abreviaturas usadas son las siguientes:
MEK es la metil etil ketona
THKA es alcohol tetrahidrofurfurilico
MC es éter monometilico de glicol etilénico
Et OH es alcohol etilico
10, Me OH es alcohol metilico

PG es glicol propilénico.
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TABLA T

SOLUBILIDAD DE 8873%A

S Ll
Adtua e,

Disolvente Solubilidad en disolvente que contiene el %

indicado de agua en volfimen.

0% | 5% | 10% | 20% | 40% | €0% | 80% | 1O0%
Acetona 12,0|45.0} 59.0 [67.0 | 73.0 | 68,0 | 39.0 14,0
MEK 11.0{44.0| 44,0 14.0
THFA 53.0/56.0| 57.0 [68.0 | 75.0 | 76.0 | 53.0 14.0
Me 64,0 67,0) 77,0 |76.0| 65.0 | 46,0 | 33,0 14,0
Et OH 7a4{12:,6( 20 %8 42 14.0
PG 22,0|23.2]| 42.8 |[52.2 | 49,0 { 28,0 | 19.0 14,0
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TABLA TI

SCLUBILIDAD DE 100648

Disolvente Solubilidad en disolvente que contiene el % indicado de
agua en vollmen,
O%__5%| 10%| 20%] 30%| 40%| 50%| 605 704804 90%| 100%
Aicetona 609 11.0{23.0(24.0 22,0 15.0 9.0] 6.0
HEK 8,0 7.0/15.0 6.0
THRA 25,0 3440/ 29.0| 33,0 24,0 24,0 12.0 6.0
HC 13,0 26,0{ 26.0{ 33,0 16.0 140 9.0 6,0

!
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TABLA TITIT

-

Disolvente | Solubilidad en disolvente que contiene el % indicado
de agua en vollmen.
0% | 20% | 40%| 60% 80% 100%

Acetona ©.0] 56.0| 60,0 | 48.0 27.0 11.0

THEA 75.0] 84.0| 82,0 78.0 41.0 11,0

MC 77.0| 71.0| ©8.0] 48.0 20.0 11,0

Et OH 6.7 16,9 24.6 | 19.4 11.8 11,0
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TABLA IV

SOLUBILIDAD DE 1OO6GHA

.
| Disolvente| Solubilidad en disolvente que contiene el %
indicado de agua en yolidmen.
0% 5% | 10%| 20%| 40% | 60%| 80% | 100%
Acetona 8.0[ 5.0 | 8.0|15.0| 18.0 | 14.0| 9.0 | 4.0
THEA 43.0! 51.0 | 46.0 | 41.0} 31.0} 19,0 10.0 | 4.0
TABLA VT
SOLUBILIDAD DE 88730
Disolvente| Solubilidad en disolvente que contiene
el % indicado de agua en vollmen.,
Y 0% 20% 50% 80% 100%
Me OH 71 83, 16.
Acetona 9.3 65.3 16
THFA 45,21 4%.6| 47.01 48.2 16
TABLA VI
SOLUBILIDAD DE 1O064C
Disolvente Solubilidad en mexcla de disolvente gue
contenia en vollimen el % de agua indicado
O 10% 20% 50% 100%
THREA 31.81 47.8 48.0 %642 7.6
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Las tablas VII a XIV sigulentes, con restime-
nes de xyerimentos realizsdos para determinar los -~
puntos de oristalizacidn de composiciones que contes
nian un total de 40% peso/voliimen de un derivedo de
5 hidroxibenzonitrilo de la Formula I (calculado el es
tado de fenol libre) y una sal de metal alcalino de
un deido fenoxialcanoico (calculads en forme de &ei-
do libre). Bl punto de cristalizacidn es la tempera-
tura a que empiezan a separarse cristales, y es imw
10, poritante, por ser muy convenlente para que un con-
centrado estd en forma de una solucidn completa de
tal modo que se halle siempre presente una cantidad
controlada de material activo.
Las avrevieturas usadas en lag Tauvlas VII a
15, IV gon las anteriormente indicadas, ademas de las
giguientes.
8873 es 3,5-diiodo-4-hidroxibenzonitrilo
10064 es 3,5=-dibromo-4=hidroxibenzonitrilo
CiiPP es decido «~(4-cloro-2-metilfenoxi)pro-
20, pidnico.
MCP4 es dcido 4—cloro-2-metilfenoxiacético
2,4-DB es 4cido =-(2,4-diclorofenoxi)-n-buti
rico.
KCOPB es decido —(4~cloro—2-metilfenoxi)-n-
25, butirico.
2,4-D es decido 2,4-diclorofenoxiacético.
EL disolvente usado en los experimentos re—
suidos en las Mablas VII a IV es una mezcla de THFA
y azua, y las cifras entre paréntesis, en las Tablas,

30, son los porcentajes de THFA (sobre la base de volifmen/
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TABLA VU IT SOSESE

COrPOSICION QUE CONTIEBNEN SALES DE CMPP Y 8873

;

cidn de la
solucidn
en agua so
la

1:1 3:l 7:1 15:1
Relacion Como Como Comno Como Como 53l  "bgl Sal [Sal
CilPP/8873 sales gales sales sales sales del fde de de
de Na | de K de Na | de K de Na K Na X
CcMpP :
+sal
de K
8873 !
|
Punto de {
cristaliza i
c1dn de la
solucidn |-20¢ =210 -15¢2 -162 |-168 -16.59 -16.09 ~152 |~16.5
en disol- (407 (38.5) | (27.5)| (27.5)] (27.5) (40) | (26) | (25.0} (21)
ventes mez
clados
Punto de
cristaliza

>+200 | >+200 -52 -5 -5 -52 | -62f =50 | -62

Bstos resultados no son afectados por la presencia de 10% peso/

volimen de agentes de mojadura (dinonilsulfosuccinatosédico,a continua-

cidn denominado Monozol N)
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TABLA VIIT

COMPOSICIONES QUE CONTISNEN

SALES DE CMPP Y 10064

1:1 3:1 7:1 15:1
Relacion Como Como Como Como Como Como | Como Como
CMPP/10064 | sales| salés sales Sales sales| sales| sales | sales
E de Na de K de Na de K de a| de K| de Na | de K
Punto de
i cristaliza ;
¢idén de la 3
solucidn > 208z -179 -13%0 142 ~169 | ~132 -1%2 |=~15¢
en disol~ | (33) (33) (23.5) | (22.5) (25) |(21.5) | (19) ((21)
ventes mez |
clados
Punto de }
cristaliza |
cibn de 1a
| solucidn | 7207 000 | w00 +200 +202| +202 +82 | -6
en agua so '
1la

Al dilulr a 20% peso/volimen con THFA, el punto de cristaliza=-
cidn es - 15¢

Al diluir a 5% peso/volfmen con agua, el punto de oristaliza-
cidn es +59,



- 19 -

TABLA IX

COMPOSICION®S QUE CONTTENEN SALES DE MCPA Y 8873

Relacion

1ICPA /8873

l:1

311

15:1

Como
sales

de Na

Como
sales

de K

Como
sales

de Na

Como
sales

de K

Cono
sales

de Na

Como
sales

de K

Punto de
cristaliza
cibn de la
solucidn
en THEA

acuoso

~189
(35.5)

-15¢
(31,5)

-15¢2
- (25)

~1%2
(25)

~159
(25)

Punto de
cristaliza
cidn de la
solucidn
en agua s

la

o]

+7

>+202

-148

~14Q

+2082
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TABLA X I

COMPOSTICIONES @US CONWIBNE MCPA Y 10064 EN FORMA DE SATES DE POTASIO

Relacion 1:1 3.1 15
MCPA/10064

Punto de cristalizacidn
de la solucidn en disol -15¢ -120 129

ventes mezclados (30 (20) (18)

Punto de cristalizacidn
de la solucidn en agua 3 202 7+202 ~59

sola
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TABLA XI

COLPOSICIONES QUE CONITENEN SALES DE 2,4-DB Y 10064

1:1 4.1 15:1

Relacion Como Como i Como Como Como } Como
2,4~-DB/10064 | sales sales; sales sales sales ;: BSales

de Na de K ; de Na de K de Na de X
Punto de cris
talizacidn de ‘
la solucidn |-8¢ -19¢ ~17¢ | -19¢ ~182 | -19¢
en disolven~ | (37) (37) (31) (31) (29.5)| (29.5)
tes mezclados
Punto de crig
talizacidn de |>+202 | »+202 >+202 | 4202 +132 -39
la solucidn
en agua sola
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TABLA XIT

COMPOSICIONES QUi CONTIENEN SATES DE 2,4-DB y 8873

v

i
t

. 1:1 15:1

Relacibn 2,4~DB/887% [Tomo gSales|0omo sales|Como sales |Como sales
de Na de K de Na de K

Punto de cristaliza-

icidn de la solucidn ~240 -252 ~18¢ -208

len disolventes mez— (39,5) (40) (32) (30.5)

clados

Punto de cristaliza~

¢idn de la solucidn +140 > +202 -22 -32

en = gua sola
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TABLA XTIT

COMPOSICIONES QUE CONTIENEN SALES DE MCPB Y 8873

1:1 15:1

Relacion MCFB/8873% !domo sales |Como sales | Como sales Como sales

de Na de K de Ha de K
Punto de cristali-
zacion de la solu- | =182 -208 ~l4e ~168
cidn en disolven- (35) (35) (25) (25)
tes mezclados
Punto de cristali-
zacidén de la solu~ | +15@ +59 ~30 +120
cidn en agua sola
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TABLA XTIV

COMPOSICIONES DUE CONITENEN SALES DE MCPB Y 10064

1:1 431 15:1
Relacion Como Como Como Como Como Como
MCPB/10064 sales | Sales| Sales | sales sales sales
de Na | de K de Na | de K de Na de K
Punto de cristalsd
zacibn de la solu|-26¢ | =172 | -1se | -14"% | _1p0 | -1
¢cidn en disolven~ |(46) (30) (30) (23.5)] (22) (21)

tes mezclados

Punto de cristali
zacibn de la solu|;+202 | 7+4202| »>+202 | 7+20¢ >+20Q ~52
cidn en agia sola

% - No afectado por la presencia de agente de mojadura (10% peso/
volfmen) (Monoxol N).
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La %abla 15 indica las solubilidades de
distintas mezclas de sales de metal alcalino de
4cido fenoxialecanoico y.compuestos de férmula I,
en THFA, acuosos Las solubilidades y las relacio
nes ponderales se calculan sobre la base de fenol
y &cido libres, midiéndose las solubilidaedes a 209C.
Las abreviaturas utilizadas son las antes indica-

das.



TABLA XV

MBZELA

Solubilidad de la mezcla (% peso/vo-
lumen de ingredientes activo total)

!
Solubili jSolubili |

I
|

Componente 12 | Componente 22 |Relacion Solubilidad
compuesto de sal de 4cido |ponderal| dad en fdad en en mezcla
Foérmula I fenoxialcanoi |de ingre| THFA puroéagua THFA/agua,
co II dientes § 1/1, voldmen/
activos, | voltGmen.
II/L
88734 MCPA (Na sal) 1:1 35 37 57
88754 MCPA (Wa sal) 3:1 33 35 40
10064B MCPA (K sal) 1:1 32 10 42
100648 MCPA (K sal) 4:1 45 26 50
100648 2,4-DB (Ksal) 1:1 35 20 47
100648 2,4~DB (X sal) 4:1 35 23 47
100648 2,4-DB (K sal) 15:1 26 44 57
88734 MCPB (Na sal) 1:1 42 52 47
100648 MCPB (Na dal) 1:1 40 20 50
100648 CUPP (Na sal) 3:1 38 15 59
38754 CilPP (Wa sal) %31 %2 43 o4




La Tabla XVI representa la soiupiiioad de
una mezcla de 10064B y la sal potdsica de 2,4-DB
(1:1/en peso sobre la base de fenol y &cido libres)

en agua y THFA y mezclas de fenol y &cido libres.

TABLA XVI

Solubilidad en disolvente que contenia el

porcentaje indicado de THFA en vollmen

!

0% ' 20% | 31% | 42% | 50% | 100%

2%.5| 40 40 46 57 25

Los resultados anteriores indican claramen
te que las distintas mezclas de las sales de 4cido
fenoxialcanoico y compuestos de 4=hidroxibenzonitri
lo de la férmula I, son més solubles en los disol-
ventes mezclados que en cualquiera de los disolven

tes puros, solos.
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La ‘fabla XVIT indica los puntos de crista~
lizacibén de soluciones de 2,4-D y 8873 (en forma
de sales de litio) en mezclas de agua y THFA, in
dicéndose entre parentesis el porcentaje en volil-
men de THFA en el disolvente mezclado. Las solubi-
lidades y las relaciones se basan sobre el fenol

v el 4dcido libres.



TABLA XVII
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Relacion ponderal 1:1.5 1:1 1e5:7 2.1 .
2,4~ D/8873 741 15:1
] T—
Punto de cri§g25% peso/ r
talizacidn de volGmen
la sclucidn  ingredien(-8.39 ~-5.5¢0 :_,7 6 | 7,80
en disolven tes acti-|(25) (15) (i5) (;O;
tes mezclados vos
- 50% peso/
| volfmen |
ingredien!~6.952|~18,72| -20.72 =16.9dwe 50 |8, 80
. bes acti—§ (L5) | (35) | (35) (30)4 (#0) | (15).
vos !
Punto de cris|25% peso/
telizacibn de| volfimen
la solucidn | ingredien|alrede~ alrede
en agua sola | tes acti-|dor de dor de
VoS +258 ~2.40 +252. +252
50% peso/ '
voliémen
ingredien |»+25¢ >+25¢ | >+25¢ 4252
tes acti-
. vos

# Una solucién aniloga con un 5% peso/vollmen de

BEthylan CP, tiene un punto de cristalizacidn de 18,352,
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La Tabla XVIII indica los puntos de cris-
talizacidn de la soluciones de 2,4-D y 10064 (en
forma de sales de litio) en mezclas de agua y TEFA,
indicéndose entre paréntesis el vorcentaje en vold
men de THFA en el disolvente mezclado. Las solubi-
lidades y las relaciones sz basan sobre el fenol y

el &cido libres.



- %L =

-

TaBLA XVIII
Relacién 2,4-D/10064 1:1.5 . 1:1 | L5PLy 2:1| 7i1 | 1501
— \ o ,ﬁ._4
i
Punto de crigs  25% peso / ‘ |
talizacibn de | voldmen in |-18,0°% ~9.45¢ —8.95 | 7,50
la solucién igredientes (40) (25) (20) (20)
en disooven~ : activos
. tes mezclados
350% neso /
vollmen in ‘=24 ,30 4'_259§E ~282
gredientes (35) (35) (35)
activos
Punto de cris | 25% peso /
talizacidn de |vollmen in $+2592 ~1.62 | =0,92
la solucidn gredientes X
en agua sola activos
50% peso /
volfimen in
gredientes |>+250 |+252 | »+252 [, 050 .
activos ‘

# Una solucibn andloga con 15% voldémen/volimen de
THFA, tenia un punto de cristalizacién superior a + 25¢.
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La Tabla XIX indica el efecto sobre los pun
tos de cristalizacién de la adicidn de &ber de oc-
tilfenol poliglicdlico (identificado como Ethylan
CP a las soluciones de distinto hidroxibenzonitri-
los de la férmula I y mezclas de los mismos, con
sales de metal alcalino de 4didos fenoxialcanoicos
en agua, y mezclas de agua y THFA, Las abreviatu-
ras utilizadas en la Tabla son las anteriormente
indicadas, las temperaturas figuran en grados cen-
tigrados; las concentraciones de hidroxibenzonitri-
los de férmula I y de sales de metal alczlino de

fcidos fenoxialcanoicos, se calculan sobre la base

de fenol y &cido libres.



XTX

TABLA

.

Solutos y con

centraciones %

Disolventes (los porcen
tajes dados se basan en

Punto de crista
lizacibén de so-

Punto de cristali
zacidn de solucidn

rpeso/volﬁmen el disolvente total lucidn sin Bthy | con el porcentaje
lan CP indicado, en peso
de BEthylan Cp.
l40% 887354 Agua conteniendo 40% de -13,92 -16.8¢ (8%)
THFA volimen/voldmen
25% 100643 u " -15.40 -17.32 (5%)
30% MCPA (Na) | Agua conteniendo 25% de -13,7¢ ~16.02 (5%)
20% 88;5A THFA voldmen/volfmen
404 CWPP (Na)
+ " " -19.52 {=25,0¢ (10%)
10% 8873A
%0% 2,4-D(Ii) | Agua conteniendo 30% de -16.72 -18.49 £5%)
0% 58750 THFA volfimen/voltmen
40% gMPP(K) Agua -8.52 -9,02 (10%)
10% 88738 '
40% CMPP(Li)
+ ¥ =752 -9,92 (10%)
10% 8873
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En otro experimento, el punbto de cristaliza-

-3l -

cibn ae una mezcla de 40% peso/voliimen de una mezcla
1:1 de sales sbdicas de MCPA y 8873 en una mezcla

de aguz v MC (25% en vollimen) se comprobd que era

de =13,52, Con MC anhidro, no se obtiene solucibn
202,

Los Bjemplos siguientes aclaran este inven-
to. Cuando en los ejemplos se citen cantidades de
sales de metal alcalino, estas cantidades, en reall
dad, se refieren a la cantidad de fenol o 4cido fe=
noxialcanoico libres, conbtenidos en dichas sales,
BIRMCLO T

Se prepara un cencentrado con los productos
siguientes.

Acido’ Z=(4~cloro=-2-metilfenoxi)propidnico
(como sal sddica) 30 g

3,5-dibromo~4~hidroxibenzonitrilo (como sal
sbdica 10 g

Alcohol tetrahidrofurfurilico 25 cc

Agua. hasta el 100% en voliumen

Agitando los componentes anteriores juntos,
a la temperatura ambiente, hasta obtenerse una so-
lucibn. Este concentrado tiene un punto de cristali
zacibn de =158C y puede diluirse directamente con
agua para pulverizar o rociar como herbicida.

La presencia del alcohol tetrahidrofurfuri-
lico, es esencial para obtener una solucibn setis~
factoria; dado que cuando se omite de esta lista,
no se obtiene una solucidn completa ni aln a +20<C,

La dilmcidn de esbte concentrado, cuando no conviene
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aleohol tetrahidrofurfurilico y contiene el 10% pe-
so/vollmen de ingrediente activo (o sea cuatro ve-
ces la dilucidn) sigue proporcionando uns cCompoSi-
nién insatisfactéria, con un punto de cristaliza-
cidn superior a 02C.

Puede obtenerse un concentrado igualmente
satisfactorio, substituyendo las sales sbdicas de
la lista anterior, por las sales potdsicas corres-
pondientes, También en este caso la composicidn sin
alcohol tetrahidrofurfurilico, dejard de formar una
solucibn completa y , por tanto, resultard inadecua~
do para uso como céncentrado herbicida,

En la préctica, es mds conveniente preparar
estas soluciones mezclando el 4cido libre y el fenol
libre en la mezcla disolvente, y afiadiendo el hidro-
xido de metal alcalino, el carbonaito o bicarbonato
adecuados de tal modo que la neutralizacidn se rea-
lice durante la preparacidn del concentrado. Este
procedimiento evita la preparacibn de las sales se-
paradas, y permite el empleo de Acido y fenol sin
secar.

EJEMPLO 2

Siguiendo el procedimiento descrito en el
ejemplo 1, en el que como materiales de partida se
utilizan el dcido y el fenol libres, pero empleando
35 g de 8cido 2-(4~cloro-2-metilfenoxi)propidnico en
ugar de 30 g, ¥ 5 g de 3,5-dibromo-4~hidroxibenzo-
nitrilo, en lugar de 10 g, la solucidn obtenida po-
see caracteristicas andlogas de solubilidad a las

indiczdas en el Ejemplo 1, tanto para las prepara-
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ciones con sal de sodio como para las de sal de po-
tasio. También en este caso es esencial la presen-—
cia de alcohol tetrahidrofurfurilico, para obtener
soluciones con 40% peso/volumen de ingrediente ac=
tivo.

El concentrado de este Ejemplo, puede diluip
se directamente con agua, para el rociado o pulveri-
zacibne
BJEMPLO 3

acido 4-cloro-2-metilfenoxiacético 30 g

%,5~-dibromo-4-hidroxibenzonitrilo 10 g

Alcohol tetrahidrofurfurilico 20 cc

Los componentes anteriores se mezclan entre
si y se conviebten a la sal potdsica por la adicidn
de solucibén 4N de hidroxido potdsico (46,5 cc) que
proporciona 100 cc de solucidn. La solucién asi ob-~
tenida es un liquido mévil con un punto de cristali-
zacién de -12¢C. La solucidn correspondiente en la
que se omite el alcohol tetrahidrofurfurilico, no
proporciona solucidn completa ni afn a +208C. Este
concentrado puede diluirse directamente con agua pa-
ra el rociado.

EJBIPLO 4

Se prepara el concentrado con los componentes
siguientes:

Acidos 4=-(2,4-diclorofenoxi)butilico (como sal
sédica o potdsica) 32 g

3,5-dibromo~4~hidroxinitrilo (como sal sddica
o potésica 8 g

Alcohol tetrahidrofurfurilico 31 cc
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Agua hasta el 100% en vordmen.

La solucién se obtiene por simple agitacidn
de los componentes juntos, a la temperatura ambien-
te. Como variante, las sales pueden prepararse " in
situ " por laadicibn de la cantidad adecuada de al-
cali de fenol y el 4cido libresy los puntos de crig
talizacibn de las soluciones de sal sédica y potési
ca, son infzriores a ~152c, mientras que sin el al-
cohol tetrahidrofurfurilico, no se obtienen solucipo
nes a +202C¢ y aun diluyendo esta solucidn a 20% peso/
vollmen de ingmrediente activo, su punto de cristali-
zacién es tan elevado como 02C. Bl efecto solubili-
zante del alcohol tetrahidrofurfurilico, se atlaran
mejor por el hecho de que une mezcla de 8 g (al es-
tado de 4dcido y fenol libre;) de las sales de pota=-
sio del 4cido 4-(2,4-diclorofenoxi)butilico y 3,5~
dibromo-4-hidroxibenzonitrilo en la relacidén ante-
rior, precisa 35 cc de agua para obtener solucién
a 202 ¢, mientras que solo se precisa 17 cc de una
solucién de 31% vollmen/voléimen de alcohol tetrahi-
drofurfurilico en agua, para llevar a cabo la solu-
cidn. Si se utiliza alcohol tetrahidrofurfurflico
anhidro, se precisa 23 ¢c psra llevar o cabo la so~
lucidn completa. Asi, la solubilidad en los disol-
ventes mezclados, es mayor que en cuslquiera de los
disolventes puros, solos.

Kste concentrado pued~ diluirse directamen-
te con agua para rociar,

BJEMPIO 5

Se prepara un concentrado con 40% peso/voll
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men de ingredientes activos o herbicidas, por medio
de la mezcla siguilente

Hoido 2=(4-cloro-2-metilfenoxi)propionico 20g

3,5-diiodo~d4-hidroxihenzonitrilo 20g
alcohol tetrahidrofurfurilico 4Qcc
solucibn 4N de hidroxido sddico 36,8cc

El concentrado se obtiene sencillamente por
agitacidén de los componentes anteriores juntos, y
el véltimen es de 100 cc. El concentrado asi obteni-
do es unza solucibén mbé¥il con un punto de cristaliza=-
¢ibn inferior a -202C. La solucidn correspondiente
en la que el alconol tetrahidrofurfurilico se subs-
tituye por una cantidad anfloga de agua, no propor-
ciona solucidn completa a 202C j aun diluyendo la
solucidn ulteriormente con agua para gue contenga so
lamente 20% peso/vollimen de ingredientes activos (o
sea diluida a vollmen doble) la solucidn tiene un
punto de cristalizacidn insatisfactorio de aproxima-
damente 02C.

Cuando el concentrado se prepsra como acaba
de describirse, pero utilizando la cantidad equiva-
lente de solucibn 4N de hidroxido potdsico en lugar
de la solucidn de hidroxido sbdico, se produce tam-
bien una solucidén satisfactoria con un punto de crig
talizacidp de -209C. También en este caso, la solu-
cidn correspondiente en la que el alcohol tebrahi-
drofurfurf{lico se substituye por una cantidad andloga
de agua,‘tiene un punto de cristalizacidn superior
a 209C y ademds la dilucidn pera duplicar el voldmen

solo reduce el punto de cristalizacidn a +1<C.



‘A
o

10.

15,

20

- 303154
<

Como variante, sstas soluciones puedsn pre-
pararse convenientemente mezclando el dcido y el fe
nol libres en la mezecla disolvente, y afladiendo el
hidroxido de metal alcalino adeciiado el carbonato o
el bicarbonato, en forma sdlida., Este procedimiento
evita tembien la preparaciln de las sales separada-
mente y permite ademas el empleo de Acido y fenol
libres sin secar, con lo cual se consigue ulteriores
economias,

El concentrado anterior puede diluirse direc
tamente con agua, para usarse como herbicida.

Siguiendo el procedimiento descrito en el
Ejemplo 1, en el gue se utilizan como materiales de
partida el fenol y el dcido libres, pero empleando
3, 5=diiodo=f=hidroxibenzonitrilo en lugar de 3,5~
dibromo-4~hidroxibenzonitrilo, se obtiene una solu-
cibn de sal de sodic o de potasio que contiene el
40% peso/voltmen de ingredientes activo total., Es-
tos concentrados tienen puntos de cristalizacidn de
-158C v pueden diluirse diréctamente con agua para
usarse como herbicidas.

Pueden obtenerse otras soluciones concentra-
das, igualmente estables, con distintas relaciones
d= 4cido 2-(4-cloro-2-metilfenoxi)propidnico (CMPP)
vy 3,5-diiodo-4-hidroxi-benzonitrilo (8873), pero
menteniendo el contenido total de ingrediente activo
al 40% peso/vollmen asi como con una relacidn de -
931 de CMEP a 8873, el punto de cristalizscidn de

la solucidn es de -162C con ambas soluciones, la de
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sal de sodio y la de sal de pobasio. Para solucio-

nes con una relacidn de CMPP/8873 de 15:1, el pun-
to & cristalizacidn para la solucidn de sal de so-
dio es de -152C, mientras que la solucibn corres—
pondiente de sal potésica, tiene un punto de crig-
talizecidn de ~1620. Pueden obtenzrse ftambien solu-
ciones andlogas de una mezcla de .al nocésica, una
Yy de‘sal sbdica otra, pero estas soluciones no o-
frecen ventajas especiales sobre las que contlenen
las sales sencillas de sodio o de potasio.

La incorporacidn de un agente de mojadura,
por ejemplo 4 g de dioctilsulfosuccinato sddico,
puede llevarse a cabo anauiendo este material al
preparar el concentrado. La prosencia del agente de
mojadura no afecta perjudicialmente la solubilidad
de los componentes ni el punto de cristalizacidn del
concentradc.

EJEMPLO 7

Se prepara un concentrado con los ingredien-
tes siguientes.

Acido #4-cloro~2-metilfenoxiacédtico 15 g

345-diiodo~4-hidroxibenzonitrilo 10 g

solucidn 2N de hidroxido sbdico cantidad
tedrica

alcohol tetranidrofurfurilico hasta 100 cc
agitando estos ingredientes juntos hasta oblener
una solucibdn. Este concentrado contiene 25% peso/
vollmen de ingredientes activos de mezcla herbicida
¥ puede diluirse directamente con agua para utili-

zarse como herbilcida. Para proporcionar un control
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perfeccionado de las hTerWagy gu e

concentrado un agente de mojadura, tal como dioctil-

ncorporarse al

sulfosuccinato sédico.
EJENPLO 8

Una mezcla de 9,22 g de las sales potdsicas
de 4cido 4-(2,4-diclorofencxi)butirico, (2,4-DB) ¥
3,5~dibromo-4-hidroxibenzonitrilo (10064) correspon~
dientes a una relacidn de 4:1 (2,4-DB/10064), se sa-
cudid a 252C con 20 cc de alecohol tetrahidrofurfuri-
lico (THFA), acuoso, hasta obtener una solucidn com
pleta o que no se disolvieron mas cantidades de sal.
El efecto solubilizante aumentado del disolvente =~

mezclado, se indica en la Tabla siguiente:
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% Vol/vol de THFA en solvente Resultado
0 No completamente soluble
5 I
10 Solucidn casi compleba
20 . u n
40 1 1
100 o completamente soluble

Lo solubilidad de csta misma mezcla de herbicidas en alcohol be-~
trahidrofurfurilico (THFA) acuoso se determind, obteniendose las cifras

aproximadas siguientes:

% Vol/vol de THFA en solvante % Solubilidad (como ingredients activo)
0 23,5
31 40
42 46
50 50
100 35
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Se mezclaron 4 g de 3,5 ~diiodo~4~hidroxi-
benzonitrilo, con varias cantidades de alcohol te-
trahidrofurfurilico, y 2,7 cc de solucibn acuosa
4N de hidroxido sédico. Se realizd una solucidn
ripida, con desprendimisnto de calor, Le solucidn
se dejé enfriar y se aumentd hasta 10 cc don agua.
Si se desea un agente de mojadura, vuede disolver-
se Aerosol OT (0,4) en el alcohol tetrahidrofurfulf
lico (con caldeo y enfriamiento posterior) antes de
la adicidn al 3,5-diiodo-#4-hidroxibenzonitrilo, o
puede disolverse 0,4 de aeresol OT (por agitacidn)
en la solucidn, antes de que el volfimen se eleve
finalmente a 10 cc con agua.

Los resultados obtenidos con las distintas
cantidades de alcohol teisrahidrofurfurilico (IHFA)
empleadas, son como sigue (todas las soluciones cén
tienen sal sbdica eaquivalente a 40% peso/volhmen

de fenol libre.



Cantidad de
THFE emplea

-l -

% de THFA (vol/

vol con respec

a LR

v
VRN SV

[

do, cc to a la solucidén

2 20 8in incorporacidn de agentes de mojaduray
Ripido posado de sélido en almacenamien-
to, a -102C

3 30 Preparada con y sin agentes de mojadura.
en smbos casos, ligero depdsito de sbli
do que se presento despues de 4 a 5 dias
a -102C

4 40 Preparvada con y sin agente de mojadura.

Fn ambos casos no me pracentd depdsito
de s8lido despues de 14 dias a -10¢C.

56

En todos los casos se diluyd 1 cc de solu-

c¢idn a 20 cc con agua. En ausencia de agente de mo
jadura, las soluciones diluidas eran claras y bri-
llantes; en presencia de algunos agentes de mojadu-—
ra, las soluciones eran ligeramente turbias.
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EIEMPLO 10

Procediendo como se ha descrito en el Ejem-
plo 9, se prepard una solucidn de 4 g de 3,5-dioodo-
4-hidroxivenzonitrilo, 5 cc de éter monometilico de
glicol etilénico y 2,7 cc de solucidn 4N de hidroxi
do sbdico, v agua hasta 10 cc. Bsto proporciona una
solucidn al 40% peso/volGmen, con respecto al 3,5-
diocdo=t~hidroxibenzonitrilo, y 50% volimen/volimen
con respecto al éter monometilico de gricol etiléni-
co en la solucidn.

La solucidén no depositd sblido almacenada a
~10¢C durante 11 dias.
EJEMPLO 11

Acido 2,4-diclorofenoxiacético 30 g

3,5~dioodo-4~hidroxibenzonitrilo 20 g

alcohol tetrahidrofurfurilico 40 cc
hidroxido litico hidratado 8,2 g
agua hasta 100% en vollmen

La cantidad de hidroxido 1litico hidratado,
8,2 g, se suspendid en iO a 20 cc de agua y se aia
dieron sucesivamente, con agitacidn, 40 cc de alco-
hol tetrahidrofurfurilico, 30 g de dcido 2,4-diclorg
fenoxiacético y 20 g de 3,5-dicodo-4-hidroxibenzoni-
trilo, countrolandose el pH (por adicién gota a gota,
como fué preciso, de una solucidn acuosa al 5% peso/
volGmen de hidroxido litico hidratado) de tal modo
que el pH fuera de 7 a 8 cuando todo el sdlido se
hubo.disuelto. Bl vollmen de la solucidn se elevd a
100 cc con agua y se filtrd para dar un liquido mo-

vil con un punto de cristalizacidn inferior a -25¢2C,
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Este concentr:do puede diluirse directamente con
agua parz usarse como herbicida.
EJEMFIO 12

Procediendo como se ha descrito en el Ejem-
plo 11 pero empleando distintas cantidades relati-
vas de &cido 2,4~diclorofenoxiacético (2,4-D) ¥y
%,5~dioodo~4~hidroxibenzonitrilo (887%), pueden ob-
tenerse soluciones igualmente estables con diferen-
tes relaciones de 2,4-D a 8873, pero conservando los
ingredientes activos totales al 50% peso/volimen.
Asi, con una relacidén de 1il de 2,4 D a 8873, y una
concentracidn de 35% vollmen/volimen de alcohol te-
trahidrofurfurilico (THFA) en 1a solucidn, el pun~
to de eristalizacidén es de -20,72C. Para una solu-
cibn con una relacidn de 2:1 de 2,4-D/8873, y una
concentracidén de THFA de 15% vollmen/vollmen en la
solucidn, el punto de cristalizacidn es de ~8,89C.
EJEMPLO 13

Procediendo como se ha descrito en el Ejem-
plo 11, pero utilizando distintas cantidades relati
vas de 4cido 2,4~diclorofenoxiacético (2,4-D) y 3,5-
diiodo~4—hidroxibenzonitrilo 887% pueden obtenerse
soluciones igualmente estisbles con dictintas relacio
nes de 2,4-D a 8873 y en las que el contenido total
de ingredientes activo sea de 25% peso/vollmen. Asi,
como una Relacién de 7:1 de 2,4-D a 8873, y una con-
centraciép de alcohol tetrahidrofurfurilico (THFA)
de 20% voltmen/Volfémen en la solucién, el punto de
cristalizacibén es de -7,62C, Para una solucidn andlp

ga con una relacién de 2,4-D/8873 de 15:1, con un
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contenido de concentracidn idéntica de THFA, el punto

de cristalizacidn es de -7,82C,
BJEMPLO 14

Procediendo como se describe en el Ejemplo
11, pero substituyendo el 3,5-diiodo-4-hidroxibenzo-
nitrilo por una cantidad andloga de 3,5-dibromo~i-
hidroxibenzonitrilo (10064 y utilizando solo 35 cc de
alcohol tetrehidrofurfurilico, se obtuve un liquido
estable, mévil, con un punto de cristalizacidn infe—
rior a -259C, Este concentrado puede diluirse directa
mente con sgua para usarse como herbicida.
EJEMPLO 15

Procediendo como se describe en el Bjemplo 14,

pero empleando cantidades relativas difercntes de &-
cido 2,4-diclorofenoxiacético (2,4-D) y %,5-dibromo-
4-hidroxibenzonitrilo (10064) pueden obtenerse solu-—
ciones igualmente estables, con diferentes relaciones
de 2,4-D a 10064 y conservando el total de ingredien-
tes activos a 50% peso/volfimen. Asi, con una relacidn
de 2,4~D a 10064, de 1:1, el punto de cristalizacidn
es de ~24,32C, y para una relacibn de 2:1 de 2,4-D a
10064, el punto de cristalizacidn de la solucidn es
de -282C,
EJEBVMPLO 16

Procediendo como se describe en el Ejemplo 14,
pero usendo distintas cantidades relativas de Acido
2,4,diclofenoxiacético (2,4-~D) y %,5~-dibromo-4-hidro-
xibenzonitrilo (10064, pucden obtenerse soluciones es
tables con diferentes relaciones de 2,4~D a 10064 ¥

en las que el total de ingredientes activos sea de 25%
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peso/vollimen. Asi, con una relaciéﬁ ge>2,4-D a 10064,
de 7:1, y una concentracidn de alcohol tetrahidrofur-
furflico (THFA) de 204 volimen/vollmen en 12 solucidn
el punto de cristalizacidn es de -8,9¢C. Para una so=-
lucibn andloga, con una relacidn de 15:1 de 2,4-D/
10064 con una concentracidn idéntica de THFA, el pun
to de cristalizecidn es de ~7,8¢C.
NOTA

Dggerita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizario en la pric
tica, debe hacerse constar gue las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles a modificaciow-
nes de detalle en ctianto no altere su principio fun~
damental. También se hace constar que el invento co-
rresponde a una solicitud de patente presentada en
Inglaterra con fechas 24 de septiembre de 1963 y 17
de diciembre de 1963 bajo los nlmeros 37585/63 y
49861/63, acogiendose por tanto a los beneficios que
conceden los convenios Internacionales en vigor, sien
do 1o que constituye la esencia del referido invento
y por 1o que se solicita la Patente de Inveucidn por
20 afios de Espafla sobre "Procedimiento para la prepa
racidn de una composicién herbicida en forma de un
concentrado’; caracterizandose por lo siguiente:

1.-"Procedimiento para la preparacidén de una
composicidn herbicida en forma de un concentrado", -
caracterizado por: (1) disolver o suspender un deri-
vado de hidroxibenzonitrilo que sea 3%,5-diiodo-4- hi-
droxibenzonitrilo, o 3,5-dibromo-4-hidroxibenzonitri-

lo, o ambos, en un disolvente homogéneo constituido
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por uno o mas disolventes orgdnicos no-3cidos y su-
ficientemente miscibles en agua para dar mezclas es
tables homogéneas con ella, que conbtengen como mini-
mo 10% en Volﬁmen'de agua, y opcionalmente agua; ¥y
(2) afiadir a la solucibén o suspensidn preparada en
la fase (1) un derivado de metal alcalino que con-
vierta el derivado de hidroxibenzonitrilo en la sal
de metal alcalino correspondiente, y si se desea o
es preciso, otra cantidad de agua; al disolvente or-
génico y la cantidsd total de agua siendo tal que se
obtenga une soluciln de la sal de metal alcalino del
derivado de hidroxibenzonitrilo, en una mezcla homo-
génea de disolventes constituida por agua y el di-
solvente o daisolventes orginicos.

2+~ Procedimiento segin la reivindicecidn 1,
caracterizado porque el discolvente homogéneo de la
etapa (1) consiste en uno o mas disolventes orgini-
cos y porgue en la etapa (2) se aflade una solucidn
acuosa de un hidroxido, carbonato o bicarbonato de
uetal alcalino,

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1
o 2, caracterizado porque el disolvente orgénico es
acetona, metil etil ketona, un alcanol que contenga
como mdximo 4 &tomos de carbono, alcohol tetrahidro-
furfurilico, un &ter alkilico inferior de glicol eti
lénico, o un condensado de oxido de etiléno con octil
o nonil fenol.

4,~ Procedimiento segin cualouiera de las rei
vindicaciones aateriores, caracterizado por incorpo-

rarse a la composicidn una sal de metal alcalino de
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un dcido fenoxialcanoico, herbicida, éiehdo la sal
de metal alcalino del &cido fenoxialcanoico soiuble
en agua, por lo mwnos en un 10%, a 202C, sobre la
base de peso/volﬁmen, calculado como 3cido libre.

5.-"Procedimiento para la preparacidén de una
composicidn herbicida en forma de un conc-:ntrado™;
tal y como cueda sustamcialmente descrito en la pre-
sente memoria.

Bsta memoria consta de CINCUENTA hojas es-

critas a mduina por una sola cara.

Madrid )
MAY & BAKER LIMITED

., GOMEZ ,:"/a,m Y MaDEY
L2 -4 / '/(
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