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PATENTE
D E
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE NUEVOS COMPUESTOS
ORGANICOS DE ESTANO Y BORO", a favor de la firma suiza
AGRIPAT, S.A., residente en BASILEA (Suiza).
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un procedimiento para
la preparacién de nuevos compuestos orgdnicos de estafio-
boro, que presentah en la molécula por lo menos un radi-
cal organoestdnnica, asi{ como a agentes biocidas que con-
tienen como materias activas compuestos de tal fndole;
se refiere ademds a un procedimiento pars combabir los pa-
rdsitos y los microorganismos y asimismo para proteger
los substratos orgdnicos e inorgdnicos del ataque de los
pardsitos y de los microorganismos.

Con la expresidén "biocida" se entiende en el tex-
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0 que sigie una accidn insecticide, acaricida, ovicida, '
funzieide, fungiestdtica, bactericida, bacteriostdtica,
molusqguicida, algicida y tambidn herbicids ds 1os nuevos
compuestos, los cuales pueden tener asimismo varias de
estas acciones simmltdneamente.

Se ha descubiecrtc que 10s compusstos orzanicss

de estafio-bore de la férmula general I:

B-(OH)
x

3-X

\® / (1)

en la quo

R, By y Ry significan cada wno un radical alquili-

co con 1 a 4 dtomos de carbono, miantras

x significa ol mimoro 0 d 1,
poseon oxcelontes propicdades biocidas y son por lo temto
aptos como matorias activas on los agentos biocidas. Las
nabzrize activas y los agerites quo con cllas se¢ preparan
son utilizables, sobre todo, para protager substratos or-
gfnicos ¢ inerginicos dcl ataguo do los pardsitos y los
microorganismos.

Los compucstos orginicos do cstafio-boro de la
fdrmla goneral I so proparan, conforme & este invento,
hacicndo reaccionar un compycesto orga’nico dc ostafio, de la

fdmmla genoral IX,
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en la que

Rl’ R2 y R3 tienen el significado expuesto en la
formula genernl I o

Y significa un radicel disociablc como aniédn,
con Acido bérico o con derivedos rerctivos del dcido brieo,
eventualmentc con exclusién del oxigono, en prescncin do
un g28 inortec, como ¢l nitr&gpno. Fn calidad dc dorivados
roactivoe dol Acids bdrico omtren on considcracidn sus
anhidridos parcialos, 0 sca 1os dcidos motabdricos y poli-
bdricos, 1o mismo quc ol anhfdrido comploto B0y La reac.-
cidn Sc roaliza, si sc quiore, cn proscncia do disOlventes
incrtcs respocto a los compononbtos dc la rcaccidn, como
por cjamplo un hidrocarburo alifftico o aromdtico.

Por radicsl disoeiablo como snidn, que ec ha de-
signado con ¥ on la férmla gonaral II, dobe entenderse
haldgono, on particular clero, un grupd £1lcoxi, comd por
ejomple ol grupe metoxi o el oboxi, ¢ ¢l grupo hidroxilo.

Los compucstos 4o la formula genoral I obtonidos
por ¢l proccdimionto dc cste invento son compuestos 0log-
808 ostablos, inodoros ¢ incoloros. Resulten poeo tIxicos
para los snimales do sengro caliontc. Son insolubles cn

agan y, on cambio, solubles on 1os disolventes orginicos
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ususles. Pueden emplearse para combatir los microorgénissy
mog, Por ejemplo pars preservar 1os substratos orginicos
e inor.grfnicos del atague de los pardsitos y los microor..“ B
genismos, como materias activas herbicidas y como estabiliza-
dores para los pldsticos.

Pars: 1a proteceidn do los substratos orgdnicos
e inorginicos con 1las nueves meteriss activas dc la fdrmule
goeneral I, o bicn Sc incorporan dichas matorians sl substrato
en la elaboracidn do &ste, © bien 8¢ imprems ol substrric con
lag solucioncs &e matoriz activa, que, i sc quicre, contie-
nen substancinas tensicactivas, Do esta manora pucden ros-
garrdzrse dol abaguo do los pardsitos, las bactorias y
logs hongos matorialcs quora‘ti'nicoé, como picles, cuoero,
casolna, gelntinm; matorisles = basc ds celulosa, como
mrdora, cululosa, papcl ¥ =lgoddn ; prcparaciones como
colores para pinturns y barices, colas, csposentoes para la
ostmpacidn, 2 bRsc do dorivades ds Almiddn o do colulosa;
accites de $0da clasc, bafics pars ol tratamionto dol papol,
plésticos y matorinl d: fibra sintdtico ds cuzlquicr tipe,
plastificentos, jabongs, ote. En concopto de disdlvontes
pers la impregnacidn dol meberisl, ontren on considore-
eidn particul=mente los disclventcs orgénicas, cond frec-
cimes 4c potra'lea, aleoholos y Stor monoslquilies do obi-
longliesl. Para 1o protceeidn dol matorial s cmploan con
vonteja solucioncs o disporsimmes do 1ag meterias activas
con un contonid do 0,01 g do metoria active por litro,

& 12 monog. -
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Para combatir los pardsitos de lns provisiones
y 8 la salud, nsi com§ léé nﬁ?.las hi-ex-‘b.ae“;' J*.“.-fzs..;nafeﬁas
ectivas ds 1a formulsa general I pueden utilizerse en for-
ma de polvos, soluciones 0 dispersiones ncuosas. Para la
profeccidn de las provisiones, lng materiss actives de
1a fdrmula I pueden cmplearsc ademds como agentos de aspersiffn
¥y granulados.

Los nucvos compucstos de boro do la fgmula-g‘e»-
neral I pucden omplorrse adomss parn desinfeetar la Topa
do levado y para protegor csta ropa dcl astaquc de 1los mi-
croorgenismos, =si como cn los ~gontes de limpieze con S6-
co. Para e¢llo se omploan befios de lavado o dc enjuague
que conbongmm los compucstos do 1A frmula general I, con
ventaja on concentracioncs do 0,01 m O,2% rospeotp al
liquido del afo.

Bn concopto do substancins do actividad dotorsow
ria, los brfios do lavado contionon por cjomplo compucktos
anionmetivos, como Acidos sulfdnicos aromdticos subsbitui-
dos por grupos 1ipdfiles, o las salos solublss on agun do
ostos Aeidos, por ojompls la sal sddaics dol Acido dodooil-
beneonsulfonics, o sales solublos on 2gan do monodstores
de Acido sulfurico con aleoheles de peso molscular olova-
do o sus dstores gliedlicos, por cjemple sales solubles
de sulfato do slecohol dodeeilico o do sulfato do. dter po-

liglicdlico dc slcohol dodecilico, o salos alealinas de
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doidos grasos superiores (jrbones); tembidn substancias
de actividad debersoria no iondgenas, como ésteres poligii;
cdlicos de rlcoholes grasos superiores y éteres piliglicd-
licos ds fenoles de alguilneidn eleveda; &sf como tsmbién
5. las substancias de metividad detersoria llemadas anféteras,
por ejcnplo log productos de resccidn dec las sales Rlea-
linas de Acidos grasos hnlogenados inferiorcs con polizl-
quilcnpolismines quo contiencn redicnles 1ipdfiles, peor
ejouplo con 1o laurildictilontriamina. Apartc de eso, 03.. ba-
10. fio pucdc contoncr min 1ns matorias coadyuvenbos usueles,
come perboratos, polifosfatos, carbonatos, silicatos,
aclaradoros Jpticos y plastificantos solublos on agua,
gnlce do remccidn deide, coms silicoflucrurs do amonio O
de zine, o doberminadds dcidos orginicds, comd 2l Acido
15. ox#lics, 10 mismd quc Aprostos, por ¢jompld 1os aprostos
2 brsc ds resina sintdbica o do mlmiddn.

Lzs metcrias notivas do la fomula goncral I 2 que so re-
ficro estc invento pusdon wtilizarss tambidn en combinacidn
eon >tres metorias de acktividad antimicrobismz, por cjemplo junto

20, e difcnilurcas > Salicilanilidas halogenadns, dtores hidroxi-
difenflicHs halc gonndog, bonzoxazslinas halogonadas, poli-
cloro-hidroxidifonilmotancs, sulfuros de hallgon-dihidro-
xi-difenils, 2-imind-imidez>lidincs : ~totrahidropirimidi-
nas baetoricidas, compucsto mminicos cuatornariss bioci-

25, des © aerivados dc Acido ditiocarbeminico biocidas. Las
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materigs activas de la fdrmula general I a gque Se refiere
este invento son tembién miy eficaces contra la flora bap-
teriana que produce el olor sudoral ¥y por lo tanto pueden
emplcarse como agenbes desodorantes paras la ropa blanca;
Con tal f£in se 103 ineorpora a los agontos de limpicza y
a loz dctorgantos, por ejomplo, durantc la elsboracidn do dstos.
Les matorias actives dc la fdrmmla goncral I

sirvon edmirablemente para combatir lag melas hiorbas,

¥y on particular para cxtorminar las malads hicrbas entre
las plantas dc cultivo y tambidn para impedir- sl crcei-
micnto de vegetacidn indcscable. Por malas hicrbas o8
entienden squi también l2s plentas de cultivo ne descadas,
por ojemplo las gque sc cultiban antes, Los nusvos compues-
tos dc la fdrmula goncral I sirvon ademds para influir

en ol crecimicnto wegetal on otroes s:ontidss, por cjom-
ple para la dcsfoliacién, para acclorar la maduracidn
modiants el secado prematuro del follajo y asimiemo pa-

re rodueir 1g fructificacidn, para prolongar ol periode

dc cosocha y para sumontar 1e capaecildad de almecenamionto.

E= proparacidn de los sgontes biseidas do este

invento sc cfectda, do mamera ya do ef condcida, por mez-
ela Mtina y molturacidn de materies activas dec la fdr-
mila goncral I con matorisl ds vohiculo apropiadas, on
ocasionos con adicidn dc ngentcs disporsantos o disolwon-

tos incrtes rospecto » 1ne matoriss activas. Dstos agen-
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tes biocidns pueden emplearge en 128 siguientes formas
de el=boracidn:
- formas de clnboracidn s0lidas: sgentes para espolvoreo,
agentes para aspersidn y gramulados,

5. como gronulados dc envoltura, granuladoes

de imprognacidn ¥ granulados homogdncos

- conconbrados do materias activas, dispersables on agua: '
polvos para rociado (polvos humoctables), pastas y omul-
Sioneg:

10, - formas do cleboracidn 1fquidas: solucisncs.

Pare 1la  proparecidn do fommas de olaboracidn
s8lidms (agentes para cspelvores, agenbtes para Sspersidn
¥ gronulados) so mezelan 128 motoriss activas con substan-
cias do vehiowlo sflidms. Bn coneopto de substencias

15, vohieularcs pucdon cmplearse, por cjomplo, cadlin, tales,
bol, lice, crcha, crleita, arcnisce calodrea, atamclay,
dolomitn, tiorra do distomdcoms, Acido eilfeice proeipita-
d, silicatss nlealinotdrreos, silicatos de nluminio sddi-
eog y potédsicos (foldospatos y mica), sulfatos de caleio

20, ¥ do magnesio, dxidc de nagnesio, plesticos nolidog, for-
tilizentes, comd salfats de mmdnio, fosfatos amdnicos,
nitrat> amdnics, uren, productoss vegetales molidos, como
harins do ceresles, harina do corteza de #rbol, polvo de
maders, polv? de cortozas de nucz, polvo do cclulosa, ro-

23. siduos do oxtraceionas dc planbtes, carbdn activo, ste.,
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cada una por si sola 0 como mezelas entre si.

El temafio de granc do las meterimas de vehiculo
convienc que sea do unss 100 micrss como ndxims pars los
agontcs de espolvorco, de unas 75 micras a 0,2 mm pars
los egontoes de 2spersidn y ds 0,2 mm 0 mdn meyor grucso
pars 1los granulados.

L=s concentraciones do matoria activa on 1ss for-

a8 dv elsbaroracidn sdlidas con por 1o gencral de 0,5 a 807,

A ostas mozclas pucdon agregarsc adomis aditivos que gam.
tebilicon la materis activa y/o0 matorias ne idniess, anio-
nac’:civas ¥y cationactivas, dc las corricntes en ol comor-
cio, que, por ¢jcmplo, mejoran 1o adheorencia de 158 ma-
terins nctivas & las plentas y 2 las partos vegebales
(fijndorse y adhosivog) y/0 ascguran mcjor humcctabilidad
(humcetantos) y diepcrg@abilidad (disporsantes).

Los concontrades de matsria activa disporssabloes
cn agua, 0 Sca log polvoe pars rociado (polvos Immocta-
bloa), prsta y concontrades eon cmulsidn, constituyon
agenbes gque pucden diluirse con agua en cualgzier concon-~
tracidn que 8¢ dosoes, So componon de materia activa, ma-
toria do vehieulo, cventuales aditivoe ostabilizadores de
la matcria activa, substancias tonsiogupsrficiales y an-
ticepumantos, asi como, wm ocmsiones, disolventes. La con-
conbracidn do matcris activa en ostos agontos cs de 5 a

807“’ .
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Los polves para rociado (polvos humectables) y

i
i

las p=sbns se obtienen mszeland y moliendo hasts homo-
geneldrd, en dispositivos apropiados, 1ns materias zeti-
van con 2gentes dlsgpersentes y matorias vehiculeres pul-
verul:ntas., BEn concopto do materies vchiculares entran on
consid-;racidn, por ojomplo, ins citadas on ol pfrrafo qud
trata do lag formas do cliborseidn sdlides, En muchos -
cA808 o8 ventajoss omplear mozelns de divarses mab orias
vehicularss. Tn concspto do disporsantes puedon utilizar.

4

gc subftancins tonsiomctivas do les corriontes on ol co-
ASrCio.

Como enticspumentcs entrsn on cuentay por ejemplo ,V
les siliconas, ol “Antifoam A, otc.

Les netering sctives se mezclan, moltursn, cri-
ben y ciormon do wods que on 108 polves para rociado la
porcidn sdlidn no scbropase un temafio dc grano ds 20 a
40 miers, y on 1as pastas no sobropas: d: 3 micme. Pa-
re. 1o preparacidn dc concontrados on omulsidn y pastas

8¢ omplorn disporsenitos como los gque sc han citads on los

e

3

parrafos anteriores, disolventos orgdnices y agus. En
conccpto dc disolvenies entron on cousideracidn, por cjem-
plo, 158 Simiontos: alecholes, bencens, xilcnos, tolucno,
sulflxid do dimetils, dimotilformemida y freccicnes do
necite mineral hirvianteos en 12 cseala do 120 a 3500, Ios

disolvontes Goben sor praActicemonte inodoros, no fitotdxi-



008, inertes regpects a las materias activas y poco infla-
m=bles.
Por otra parte, los =gentes de este invento pue-
den emplearse en forma de solueiones. Para cllo, 1a m:ife’..
5. ria activa do la fdrmulz gereral I, ¢ variass de 19s matc.
riss activas de la formulsa I, @c disuclven en disolventos
orginicos apropiados, mezclas dc estos disolventos o agua,
n calidnd do disolventes orgfnicos pucdon utilizarsc hi-
drocarburos alifiticos y aromdticos, los derivados clera-
10, dos do dstos y 1las elquilnaftalinss. €olos 6 on mezels
entro sf. Las solucionos dobon contonor 128 metorias acti-
vAag on un? gama de concentricidn do 1 a 2004
& loe agontos do este invento que sc han doscrito
pueden agregarse otres moterias actives o agentes bioei-
15, dne. i, los nucvos agentos pucden contoner, aparke
do los nuevos compuostos do csbafio y cobro, por cjomplo
otros insccticidas, fungicidas, bactoricides, fungisti-
ticos, bactoriostdticos o nematocidas, con ol fin de smpliar
2l cepoctro de nceidn. Los ngentes do osto invento pucden
20, conbener ndemis mbonos para lés plantas, hormon2s vegetsled, ote.
Los cjomplos quo signon 8irven pnra oxplicar los
diversos aspoctss dcl invento aqui oxpuasto. En tanto no

indique oxpresamcntc otre cosa, Se onticnde que "partes®

=

significa p2rtes on peso y que 17s tomperaturas estin ro-

25, gistradee on grados centigrados.
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3¢ c-lient=n durrmte 10 horss = 150-1702, brjo

;
atmosfors 38 nitrd geno

60 porbtos de Oxido de bis—(tri-.;d
n-butil-estaiio} y 6,5 partes do Acids bdrico. Isto nace
gue 8¢ dosprends agun. Despude del onfrismiento, seo di- ‘—
suslve 1a mozela rosccionsl on 50 volumchoe de dter do po-

$rd1co y ®c Scpara, por filtracidén, 1a partc insolublo

en Sbov de pobrdloo. Iucgo so dostile ol disolvinto y se

fragcione ol residuo on vacio. Sc obticnen 28 partes do
borsto do bis-(tri-n-butil-cstannilo), de punto de

cbullicidn 192-1962/0,001 Torr.

indiigis slomcnbal

[(0414:9)33110)]33 Galoulndo G 46,55 2 &,79 B 1,085 Sn 36,40

Hellndo: 46,81 8,35 1.08 37,90
Gomo soeunda freccidn sc obbioncn 28 partes de
borato &s bifi-(tri-n-butil-catrnnilo), d¢ punto de cbu-

11icidn 230-2350/0,001 Torr.
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snalisis elemental

[ (C4Hy)Sn0)1BOH  Cele. C 45,05 H 8,67 B 1,66 Sn 37,10
Hall. 45,18 8,66 1,62  .35,90

Estos compuestos Se pueden combinar, tsl como
se explicn al fincl de los ejemplos de preparacidn,
formmndo agentes de espolvoreo y aspersidn, granul=dos,
polvos para rociads, pastas, concentrados en emulsidn,

soluciones, cte.

EJEKXPLO 2

Se¢ calientan m reflujo durente 10 horns 78,3
pertes de 6xido do bis-(tri-n-propil-estnfic) y 6 partes
de tridxido dc boro, en 150 voldmence do tolusno. Despuds
del onfriamiente, sz filtra 1a mezels reaccional pare a-
partar ol fcido borico excedente, ¢ destila ol disolven-
to y gc fraceion? cl residuo. So obticnen, como primers
fraccidn, 56 pArtce dc borato do tris-(tri-n-propil-cstan-

nils), dc punto do cbullicidn 174.178¢/0,031 Torr,

hndlisis clementeal

[(CH,)5n0]8 Cale. € 59,60 H 8,058 1,32 Sn 45,01
Hall. 40,04 7,65 1,29 44,60
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Gomo Segunda fraccidn se obtienen 5 partes de

il
i

borato de bis-(tri-n-propil-estannilo), de puato de ebu-

1licidn 184-1892/0,001 Torr.

. S
analisis elemental

[(CgH, i 5n0],B0H Calc. C 59,15 H 7,79 3B 1,94 Sn 42,50
Hall. 40,14 7,84 41,80

Zztos compuestos pueden combinarse, tal como Se
explics en sl Tinal de loe ejemplos de preparacidn,
Tormando agentes dc espolvereo y aspersidn, grenuladss,
polvos pare rociado, pRetas, concontrados on tmulsidn,
soluciones, ctc.

Scgnidamente sc dosoribc 12 preparacion y comp
sicidn de elaunas formas tipieas de aplicacidn do 1as
matorise activee biocidas de ostc invento. Las partes sig-

e <
nifican agui partes cen poso.

’

azonées ds Cspolvored

02

S¢ mogzele intimamentc 1 parto de borato de bis-
(tri-n-butil-cstonnilo) con 99 parbtes de talco. Para pro-
parar uns mazcla completamento homoginea, ©c mucle esto
agontc de ogspolvorso, qﬁs conticne 1% do materia active,
cn un molino Kolloplox. El producto halla empleo para

combatir las cucarachas y 198 homigas.
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Polvoe para rociado

a) Se mezclan y se muelen 25 partes de borato de
$ris-(bri-n-butil-estannilo) con 5 partes de un éter hexa-
decilglicdlico sulfatado y 2,5 partes de un producto gz
concentracidn de nafteline sulfonads y formaldehido, asi
como 67,5 partes de silicato 80dico de aluminio, newtro,
%1 polve para rociado al 25/ asi obtenido tiene buena
capacidad de suspensidn y se distingue por escasa forma-

cidn de eSpuma.

b) S¢ mezelan y se muelon 25 partes de borato de tris-
($ri-n-propil-cstannilo) con 50 partes do dtor cotil-po-
liglicdlico, con un producto @ condensacidn de alcohol
cctilico y 8 molos do dxide dz 2tilono, con 2,5 partes do
un producte de condcnsacidn d: naftalina sulfonada y for-
maldchido, con 25 partes do kiesclgur purificado y con
42,5 partcs dz eaolin., Este polvo para rociado tiene muy
busna hunectabilidad,

Con estos polvos para rociado pueden prepararse,
por dilueidn en agia, Suspensiones de cualquier concentra-
cidn e Se desee, las cuales Se emplean para combabtir
los pardsitos de las provisione# en los depdsitos, alma-

cenes, etc.
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~ s 2 . .(
Gecentracion en emulsion

&) 25 partes de boraso de bis-(tri-n-propil-estannilo?}
se disuslven en 55 pertes de xileno y 20 partes de éter .
nolilfenilpoliglicdlico con 15 dtomos de sxigeno etéreo
por térnino medic. Se obtienc una solucidn emulsionablo,
la cual puede diluirsc con agu® hasta cualjuisr concen-

. 2
tzeion gquoe s8¢ descce.

b) Sc¢ disuclven 25 pertes do borato de bis-(tri-n.-
butil-cstennilo) on 55 partos do destilade de potrdloo
(geme 4: cbullicidn: 160-190%), 15 partes dc olcato do
dtor poligliedlico y 5 partes de un amulgente combinado

a besc do dbor alguilerilpolizlicdlico y sel odleica de
un sulfonats de alguilarile (“Bmullat ¥ 140 HFPY; fabri-
cante: Union Chimique Belge, S.A., Brugelas). Se obtiene
una solucidn emulsionable, que puede diluirse hasta cual-

* . 2
guior concentracion gue se desee.

cl Se disuslven 25 partes de borato de tris-(tri-
n-butil-estannilo) en 55 partcs de destilado de potrdleo
(game 4z obullicidn: 160-1902), 15 partcs de oleato do
dter poliglicdlico y 5 partes ds un omulgente combinads
a bags dc dber slguilaril-peliglicdlico y sal cdlcica de
un sulfonato ds alquilarilo ("Emullat P 140 HFP®; fabri-
canto: Unidn Chimiguo Bolge S.A., Bruselasg). Sc obtienc

un conccntradd on cmulsidn 2l 255, quc pucde diluirse
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con agua haste cualquier concentracidn que sc desea.

a) B¢ mozclan y so disuclven 10 partes dc borato
de tris-(tri-n-propil-estannilo} con 20 partes dc xileno,
20 partos do dstor ctflico do deido amcdtico, 30 partes
do acctona y 20 partcs ds Jtor nOnilf:nilpolietilonglicd-
lico {8 a 10 dtomes do Sxido do otileno por moldoulal,
Sc obticns un concentrado en emulsidn al 107 que puede
diluirse con sguz hasta cualquier concentracidn que ge
degec.

Estas cmmleiones so utilizen para combatir 1lo& pd-.
résitos ds 148 provisioncs, asf comd los mdisquitos y
las moscas, on las viviondas, 108 corralces, 108 almace

ncs, ote.

Agonte pare asporsidn

a) B¢ disuclven 2 partes ds borats do tris-(tri-
n-butil-cetannilz) en 10 partes dc xilono y 86 partes do

notrdloo (dc punto A3 obullicidn 220.2600).

b) Se disuclven 2 pertes de borato de tris-(tri-
n-propil-estannilc ) y 3 partes 4 substancia activa do
DDT on 95 partes de quordoscnd.

Zstas soluciones s¢ rocian con pulvorizadsres
do presidn. Das soluciones sc cmplesn pars cumbatir las

moscas y 108 mosquitos on les viviondae, 1los almacenes
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Tumigantes
2l 20 partes de borsto de bis-(tri-n-propil-estanni-~

10) se mesclm con 61 partes de aserrin de madera, que

previamente so ha impregnado com 16,4 prrtes de nitrsto
.2 3

potasies, y con esta mess 8o forman pastillas por com-

prasidn.

b} 8¢ muelen y so mezelen intimamonte 50 partes de
borato do bis-(tri-n-butil-cstamilo), 22 pertos do azd-
car, 12 partes de clorato potésico, 2,4 partes de nitra~
to potdsico y 13,6 partes ds aserrin do madera. Le mesa
para funigreidn so cnvasa on potos y sc proves do una mo-
cha & do un corddn do ignicidn.

Log fumigmntes sirven pira combatir 1as moscas
¥ los mosquitos, sobrc todo on las vivicndss y on los
alnacencs.

A continuncidn se exponc ol cmpleo 42 138 ma-
torias retives do csic invento on la protoceidn ds ma-
terinl orgénico, como gdnoros tdxtilos, pléshicos, madera,

papel y aecitos.

I. Enplso on ol brfio de 12vado para alnoros textiles

2 £ un bafio de lavade que conticme por litro 1,5 g
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de jahdn sddico, se sfiade 1a solucidn en dter monometi-
lico de ebilenglicol de una de lag mAteriass activas ine
dicedas a continuacion (1 parte de materia activa en 20
partes de disolvente). BEn este baflo, que contiene por
Litro 100 mg de nateria activa, se introduce batista de :
elgoddn (relacidn de 1fguido, 1:20) y se calienta a 40¢.
Se trata el géncro textil a esta temperatura durante 20
minztos y a continuecidn 8¢ 1lc onjumga por dos veces a
409, durante 5 mimubtos, con agua do pormutita (relacidn
del 1fyuido, 1:20), se 1t contrifuga, so lo sccd y 86 Lo
plancha. So obbicnen génoros textiles cstdriles, como

puode verse por los resultedos de las pruebas de exemen:

s 7 .
Exmmen de 12 a2ccion sobre las bacherias

Unns mestras redondss, de 20 mm de didmetro
cadn unn, del género textil lavado segin el aparteds a)
y acabado se depositen on placas de 2ger que &c¢ hen ino-
cul=do previmmentc con cultivog de 24 Loras do edad do
Staphylococeug aureus SG 511 0 con cultivos de 5 dias do
ednad do Asporgillus nigor. Betas plzmcas do “gar 8c incu-

ban 2 379 durmntc 24 horse,
Resultados

Lns miesbras rodondas tratndss con los nucvos

boratos no presontnn ataque del Staphylococcus Aurous SG
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511 ni del hspergillus niger y se forman sobre el agar,

en torno = las muestres, aureolns exentns ds becterifs y

dc honzos,

lnterirs actives

I1 resultndo que Sc ha expuesto sc obtuvo cn ol
oxamen 4c los borstos ®ignicntos:

borsto de bis-(tri-n-butil-cstnnilo)

borate ds tris-(tri-n-butil-cstennilo)

borato do tris-(tri-n-propil-cstannilo) ¥y

borzto de vis-(tri-n-propil-cetannilo].
N £ 25 partcs igualos do un bafio do lavads quo con’cicne
0,5 g por litro do Jtor poliglicolico do oetilfonilo y 1,7 g
por litro de polifosfato s4dico, so afiaden respoctivemente
1vg omntidndes, correspondientes a 100G mg de meteria activa por
litro, dc una solucion en éter monometilico de &ilenglicol
dx les mrtorins activas que 8¢ indicem 2 continuacidn (1 parte
82 materia metivn on 20 partes de disolvento). En cstas pro-
parnciones So leven recortes dc batista ds algoddn, con una
proporeidn do 1fquido d: 1:20, dursmte 20 mimutos y a 902, ¥
lucgo 8¢ onjusgan con Aguz 38 permtita en la proporeidn do
1fguido ds 1:20. L continuacidn sc centrifuga, So Secn y 80
planicha.

BL oxamen dol génoro tratado, parn comprobar su

resistonclia contra ¢l atague de las bactorins y los hongos,
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por el método que Se ha expuesto en IS., apnrtedo 2, mestra
que 2l 2lgoddn tratado do le menort que s¢ hn doscrito mtes
os-b:‘f exento de bactorias.y ds hongos. En concopto de materiag
actives s¢ cmploaron 1os compuostos orgénicos do estafo-boro
que %0 indican a continuaciln: |

borato dc bis-(tri-n-butil-cstannilo)

borato de tris-(tri-n-butil-cstannilo)

borato do trig-(tri-n~-propil-cstannilo) y

borato do bis-(tri-n-propil-cstannilo).
c. i partom igualos do un befio @ lmvado que contiane por
1itro 1,5 g de j=bdn s6dico, Sc afiade una 2olucidn eon e"cé::_-’r'
monomctilico dz etilenglicol dc una o 18s materias actives in-
dicadas a continuzcion (1 parte dc m=teria sctiva on 20 partos
de disolvonte), on cantidad t2l quo la concentracidn son do 100
ng de eada matoria activa por litro de bafio do lavado. En ostas
prepesraciones se lavs a 409, con una pmporoidn de li'quido
de 1:20, muselina de lana, Se deja ol género textil durinte
20 minugtos n esta temperaturc y 2 continuacidn se le engnaja
porndos wyeces, durante tres minutos y = 109 con agas de per-
matitn on une proporeidn de liquido ds 1:20, se contrifuga y
B3 8Qea,

El cxomon dol génoro tratads, para comprobar su resisten-
cir al desarrollo de los microorganismos, sc¢ afectda do 1la
menora quo sc ha indicado on I 2, pArrafo 2. El génoro tratado

) . s
sopun ol apartado c¢.) con 1a8 matorias activas que So rosefinn
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= continuncidn s mentuvo libre de Staphylococcus surous So
511 y do Lsporgillus nigor y So formd en ol agar, on tor-
no = 128 muostras, un hzlo oxento 4z bacterias y do hon;gcs.

concepto 4 maboriss activas sc cmplaaron:

o)
pe]

5 borsto d: bis-(tri-n-butil-cStannilo)

horato d

[$)

trigs-(tri-n~-butil-cstannilo )

vorato ds tris-{tri-n-propil-~ecstannilo) y

<

bor=to 4

<

bis-(tri-n-propil-cetmnilo).
d.  Con proparncioncs do bafio como lag del apsrtado .,
10. so tratan de 15 menora doscrita on osto apartado c. tojides
do Tibras cortades do nildn, El ge'noro tratads g0 oxaming
respecto a la resistencia contra el erecimiento de bacterias
¥ hongos, procediendo segin las indicaciones de I 2, aparte-
do 2, y resultz estar exento de Staphylocscous aureus RG 511 y
15. d¢ asporgillus niger. En cl agar, 18s mestras ostdn rodea-
das por una menificsta sona dosprovista de bactceriaz y de hon-
£08,
S¢ cmploaron las matorias activas sigmiontos:
borzto dc bis-(tri-n~butil-cstannilo)
20, borats dc tris-(tri-n-butil-ostanmilo)
vorato do tris{tri-n-propil-egtannilo) y

borato ds bis-(tri-n-propil-ocgtannilo).

II.Bupico ds la limpicza cn scco

Unos recortes dc babista do algeddn @c lavan con
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un ngente pura la limpiesa en Seco que contiene 5 mg de
materia nctive por 11tro de tricloroctilens puro. 4 conti-
muncisn ge oxprime ontre papel do filtro, con una cAlan~
dris, ol géncro lyado y lucgo e lc seen co0lgado al aifq
= la tomporatura ambicnte. El género dz nlgoddn ha ad~
quirido un aprosto bactericida y fungicida, como pucde
versc por el resultado dcl cxemen 4o 12 aceidn biocida
ofoctuado sogin I a, apartado 2, con rocortes dol algo-

-

ddn tratado.

Las meterias activas que Se reSefien a continuacidn
dieron en la limpieza en scco segu'n el procedimiento gue
8@ ha doscrito antes mmostras quoe no pregentaban desarro-
1lo de Staphyloeoccus anrcus SG 511 ni do Aspergillus
niger y que formaben sobrc ¢l agar un halo excnto do bac-
teries y do hongos.

Se¢ cmplearon como natcrias activas:

borato de bis-(tri-n-butil-estannilo)

borato de tris-{tri-n-butil-cetannilo)

boreto de trig-(dri-n-propil-sstennilo) y

borate do bis-(tri-n-propil-estamnilo)

III. Emploo on log pldsticos

e 200 partes dc granulado dc poliemida ("Grilon A 25G
de la firma Emsor-derke AG, dc Domet-Zms) y 1 parte de

matoria activa sc mezelfn previamentc On 86CO Cn un  wpLe-
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reto mezolndor =propiado parn ello, dursnte 10 2 15 ninu-
tos, ¥ o continuncidn se extruyen en una extrusors sutd...
wsics con plhstificacidn previa por tornillo helicoidal,
a 2602C, formando placas de 55 x 36 mm y 1 mm de eSpescx, -
Je estne placas de polismids 8¢ rocortam por estampacifn
srendelns de 5 mm de dismetro. EL cexazmen de 1a actividad |
se ofzotin dupositando les arende.las on torrenos nutricios
ds aghr qué 8¢ hon inoculado proviamente con cultivos de
24 horas de eded de Staphyloccus =ureus 3G 511 o con
cultivos de 5 dias de edad de Aspergilius niger. Se in-
cuban estos terrenos a 372 durente 24 horas. Transcurri-
do este tiempo, Se advierten en torno a las arandelas
zonas de inhibieidn claremente visibles.

b, 85 partes de cloruro de polivinilo (“Lonza G,

dc la firma Lonza A%, dc Basilea), 35 partes de sebacabo
de dirtutile y 2 partes de laurato do dibutil-csbafio so
mozclan previamsnte con 0,10 partes dc materia activa

y @ confinuacidn s: homogoncizen 2 160¢ on la leminadora-
megcladora, durante 10 minutos, y Se ostiren on 1Z4minas
dc 0,% mn de esSpesor. Para matorisl do comparacidn, se
proparan dol mismo modo 1dmines sin adicidn do matoria
sctiva. Do las 14minas hochas, que a Simple vista no se
difersnoien cntre s, se recorten 2randelag de 20 mm de
diductro. Bstas arandclas 8o depositan on cajas do Potri

quo contienen ager, cl cual 8¢ ha indculado proviamenteo
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con cultivos de 24 horas de edad de Staphylococcus SG
511 0 con cultivos de 5 dfas de edad de Aspergillus ni-
ger. Lag cubetas de agar se incuban luego a 37¢ durante . -

24 horas. Treamscurrido este tiempo, se observan zonas d‘e'j
inhibicidn menifiestas. '

A 200 g de solucidn para hilar viscosa que con-
tiene 9,05% de celulosa se afiado 0,8% de matoria activa
(respecto al peso de la celulosa), en forma de une golucidn
en solucidn gonerstriz al 64 do hidrdxido sddico. Para -
preparar la solucidn genormtriz, se dispersa 1a materia
activa, en proporeidn de 1:12, en lejiz acuosa de sosa
cdustica sl sj. Durante 20 minutos se mezcle intimemente
la adicidn con 1& solucidn d» viscosa y & continuacion
ge desairea le solucidn dc viscosa., Imcgo Se preparan,
scgin método conocido, pcliculas de viscesa, que a con-
tinuscidn so lavan, sc desulfuran y so sccan. Do 1as pe-
1fenlas de viscosa sc recorten arendelas de 20 mm do did-
metro, las cualas 8o depositen en terrenos muiriclos de
agar que 2¢ han inoculade previamentc con cultivos de
24 horas de cdad ds Staphylococcus aureus S& 511 o culti-
vos Go 5 dias d: cded de hsporgillus niger. Las placas
de ager so incuban a 379 durente 24 horts. Dospuds do 1a
incubacidn, pucdsn obsorvarsc cn 1ag arandclas zonas do
inhibicidn.

Como majerins activas d ec cmplearon: borato de
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big- (tri-n-butil-estennilo) y borato de bis-(tri-n-propil-

estranilo).

IV. Bmplao en colores de meliloto

L un caldo de melitoto, comstituido por 50 par-
tes Ge polvo de melitoto y 45 partes de agna, Se afladen .

-

despuds dc la dispersidn 5 ce do una solucidn al 2% do
witeria activa, = fin dc obtonor un celdo de melitoto
extenddvle con 1,04 dc materin active. Sobre armndclas
de pepel d filbtro do la cnlidad "ihatman n® 3 MW, dc
40 om de difmotro, sc splican por uns 80lz cara 200 mg,
pare cads una, dol color de melitcto preparado antes.
Les orendclss do papel, una vez Sccas, Sc dopositan en
c.ajas' de Potri, sobre torrcnos muiricios de agar inccu-
1ndos. Para in inpculacidn se cmplcaron los sigiiontos
0rzanisnos de enssyo:

Paecylomydes varioti

Penicillium cyclopiunm

Alternaria tenuis

Feterrhizium glutinosum

Chaetomium globosum

bgpergillus oryzae

agpergillug niger

& continuacion Se incuban las cubetas a 28° duron-

te 7 dias. Luego Se miden las zonas exent2g de honges en
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tornd a 108 papeles dz filtro. Las cubetas con Arandelas
que contenian materia active mostraron halog exentos de
hongps, claramente visibles, micntras quo la muestra en_'
blanco mostrd una vogotacio'n fungoga quc rceubria toda
la cubota.

Se cmploaron las matorias activis signicntes:

borato dc bis-(tri-n-butil-ocstannilo)

borato de tris-(tri-n-butil-ostannilo)

borasto do tris-(tri-n-propil-cstannilo) y

borato de bis-(tri-n-propil-cstannilo).

V. Emplco cn coloras de @lepersidn

Sc cmplez un color d¢ dispursidn con pigmento blan-~
c0, preparado = base de acetato de polivinilo copolimero
como ~glutinante y que contiene alrededor de 50% de ma-
torin ©dlida. Con la materia activa y dimetilformamida/
éter monomatilico de etilenglicol (1:1) so prepura una
solucidn 21 5%. Se deslic csta solucidn on el color do dis-
persidn, dc t2l mods que cl color oxtendible contonga
0,1% do meteria activa, y 200 mg dol color de disparsidn se
oxticndon uniformente sobre arandolas de pepel de fil-
tro do 1a calidad "Whatmen n® 3 MM, de 40 mm de @idmotro.

Lag arsandelag do pepel de filtro, sSecas, &¢ dopo-
gitm cn cajrs do Pctri que combicnon 20 ce de agar-mal-
tosn do Sapouraud, inoculado. Para la inoculacidn del

agar 8o cmploaron los orgenismos do onsayos sigiicntos:
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1. Precylomydes varioti

2. Peniciliium tenuis

Js Fetarrhizium Zlutinosum
5. Chretomium globosun

6. «Spergillus oryz=c

7. Lsporgillus niger

Prra 1- preperacidn de los colores de dispersidn

]
frie

@
g.
]
i

sntos doScritos Se cmplenron las materias activas
tes:
borato de bis-(tri-n-butil-estannilo)
vorato do tris-(tri-n-butil-cstannilo)
borato de trig-(tri-n-propil-estannilo) ¥
vorato de bis-(tri-n-propil-estannilo ).
L1 erbo dc 7 afms do incubacidn =~ 282, on todes
128 cubstns con arandclms dotz@ss do materia activa resul-
tebrr muy claramento visibles halos coxentos dc hongod,
mniontres que le mucstrn en blenco mostraba una vegetacidn

fungosa uniforme.

Vi. Zmplco on acoite do corbe. -

——

. un aceitc de corto cmulsionmble Sc¢ afiade 17 do
una netoris setive do osto invonto. Si 2 causs do c¢llo

so producon dificulta=des dc solubilidad, antcs d¢ la mezcla

2

Y]

sc disuclve lz mator

.\

2 aetiva en metileellosolve, en la

v d .
proporeion 1:1. Egbc concontrado de accite s¢ diluye con
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agus dostilads on 1= proporcidn 1:10, dac niodo qua la
cmulsidn originade progontc una concentracidn de 1000
ppm. 506 cc de osta omulsidn so cstorilizam on la .auto-; _
elave modiants calontamionto a 1209 durento 15 minutos.
Despuds d> comprober le osterilidad ds 1a cmmlsidn, so 1a

s dc vidrio nircables. Se foctua

[&]

tronsvasa 2 recipicnt
: . . s s Z . )

1~ misme disposicidn ds onsayo con accits do corte al que

no..s¢ ha afindido ningma materin activa, Por las emulsio~

nos o haco pasar mirc con rogalsrided aurente 7 dfas,
validndose do 1a bomba do chorro dc agma. AL cabo do log
7 ding, se toma de cada emulsidn un~ mestrs de 1 g apx'o--‘
xinndsmente y se 1la diluye con solucidn fisioldgica de snl
comin en ls proporeidn 1:1 y 1:100. 0,5 ce de cada una de
astas muestras diluides se mc—zcian con 15 ce de agar nn-
tricio esteril; fundido, y se vicrten en cajas de Pebri.
DGSpuG’S de incubar lz2s cubotas = 372 duranto 48 horas,
sc cucntan 1as colonizs. Duogo 8¢ inoculmn 1lns cnpas do
cgar con 2,5 ce, pare cada uns, dC una mcozela dC susSpon-

, , filtrado .
gidn tdrren/(proporcidn tiorra:sgna = 1:2) y emuleidn
putrefact~ de =ceite de corte (1:1). Se vuelven 2 2i-

gar 1ng cubetas y, &1 cebo de 24 horas y de 7 dias,

o]

go tonrn do cada unn 1 g de las emulsiones infeetadas y
se 1o diluye en 1la proporeidn 1:1 y respectivamente 1:100
con solucidn fisioldgica de anl comin. 0,5 cc de osta di-

lucidn se mezclan con 15 ce do sgar nutricio fundido, es-



téril, ss vierten ca cubebts de Potrd y so incubsn a 370
dsrents 48 horams. Lucgl ¢ reeummitrn las colonias en 1ns
cubotas. Los resulindos obtonidos cstdn compondindos

an 1o trbla que sigue:

5. Concantrmeidn sin ino- inoculacion con susponsidn |
de 1ne cmulsio | cular  térrom + acoitc infoctado !
nos, on 1000 T 7 di=s b1 aia 7 dins :

ppa 1l 1:100 ¢ 1: 1:100} %:1 § 1:100 °
fop o i35 1 o : 0 218 8100 | 216 |
0+ _osteonnilo) ? | 508 :

21 9000 | 250

i
t

¥100000 5100000; 100000

!

contrsl cn : P
blanco 00000 | ¥100000  [;100000

(]

!
control on i
i

]
15. agua ¢ 0 ' 0
o : . ‘ {
: i : |
comtrol on : ’ , ; i
$GTIone nt- ‘ : i ; ' i
tritivo .0 L 0 N 1
' : i ' i |

20. YIT. Dorostracidn dz 1o =ceidn inscebicida

’ . . J .
a) nccion de envenensmiento por eontacto

. o 2 . s s

Prra comprobar 12 accion insccticids de envena-
mionto por contacto, se disuclven las materias activas
en ~eetona, se depositan on cubetas de Poetri y se evapo-

25, ra 31 gisolvonte, Al cabo do 1 hora aproximadementc so
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pueblan las cubetas de Potri con los inssctos de ensayo.
En la tabla s¢ indica el tiempe (en mimutos (') y horas
(h)) on quc todos 1los inssctos do cnsayo (100%) medan
incapzcitados para moverse o respectivamente adoptan 1~
posicidn dorsal. 1
-‘_,._____'
: Substancia activa Insectos s |
| ensayo g
‘ ¢inifos Gorgo jo i
sodes acgyptit de la ha- ;
dogifichncion chuela - I
: 1 ng d° matoria | Bruchidug- !
sctiva por pro | obfGctus, ;
: bata dosificn c1dn :
i 1 mg 4o ma. i
| toria activa f
| por probota
| f
! ;
; !
tborato ds tris-(tri-n-butil | h
eStannilo) | 26" 5 |
| , 5
j l |
{ . i
'borzto de tris-(tri-n-pro- { ;
fplle stannilo) ; 3! 20!
; ;

I

b) Lecidn de envenonamicnto por ingestion con oruges de

ef \,Jtia

~ o 2 . . ¢
La accion inscocticida de cnvencnamiento por ingosS-

2 J g - - .. 3
tion se determina en oruges do cfestia de la mansra si-

. . - « 7
@uiente: 10 g do copos do avena 0 cmpapan con una solucion
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aceténicz ds 0,1 g ds materia active. Se evapora le ace-
tona y 2l cabo ds varias hores Se pucblan los copos de
avena con 10 orugns de efestia cn el torcer cstadio de
dssarrollo, por muestra. Despuds do un porfodo de porménéh-
iz do 6 dfas o tomporaturs de 24¢C y con una humeéad ro-
lativa del-aire de 40 a g0%, se determina la mortalidad ™

porcentual de orugas.

‘ fiztoria activa Orugns do ofosbis ;‘
’ ' a
; | 5
jborato ds biz-(tri-n~butilestennilo) 100% :
iborato do $ris-(tri-n-butilestamilo) 100 |

|

5

;bo 250 de tris-(tri-n-propilostannilo) 1004

¢




_ Dascrito el objeto del presente invento, se decleran
nuevas y de propia invencidn las siguiontes reivindicaciones
con prioridad de la solicitud de patante suiza 10505/64 del
12 de Agosto de 1964.

1
5. 1., procedimiento para la preparacidn de nuavos

compuestos orglnicos de estafio y boro, de la férmula

gensral I
/ \
[ By —— Sn-0 | B-(0H)
i - /
3 < % "

10. LB, S /5 -x

\ 7

en la que

C N i 0y Lo o
Bl, Ra y’RZ glgnifican cada uno un radiecal alquilico
con l a 4 dtomds da carbomo ¥

15, X significa el nlmero 0 o 1,

caractorizado por hacerss reaccionsr un compuesto organces-

tdnnico de la Pdrmula general II
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]

Y - Sn — R o (1I1)

5, an la qus
Rl’ Rg v Rz tienen el significado expuesto arriba‘p
represantz un radical disocisble como
anidn,
con §cido blrico o con un derivado reactivo del dcido
10 bdrico.
2+ Procedimiento para la preparacidn de nugvos com-
puestos orgdnicos ds estado ¥ boro.
Segln se describe y reivindiea en la presente memo-
ria deseriptiva que consia de trienta ¥ cuatro hojas foliadas
15, ¥ esoritos a mdquina por une sols de sus caras.

Barcelona, para Madrid a 10 de Agosto de 1965

DPePe

JAIME ISERN

P

Fismados JOSE RODRIGUEZ
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