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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DE UN HERBICIDA
SELECTIVO", a favor de 1a firma suiza CIBA SOCIETE
ANONYME, residente en BASILEA (Suiza).

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a un herbicida se-
leetivo que. contiene como componen%e activo €l compuesto

de la fdérmula

N - g -5 - CH2 - CH2 - CH, (1)
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as{ como, eventualmente, todaviz uno o mds de los agitivos BIOLN
) e,
giguientes: disolventes , dispersantes, emulgentes, fijadores,z._

adhesivos o espesantes, y en ocasiones ademds otras substan- *:°

cias conocidas de accidn herbicida, ' .
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£l invento se refiere en particular a un agen- .
te herbicida selectivo que contiene como materia activa el .
’ oo e

compuesto de la férmula I y que es apto para combatir malas . s
hierbas individuales y determinadas de las gramineas en culti- ...
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vos herbdceos, como el trigo y el arroz, o en el cultivo lati-
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foliado, como el del algodén.

Singularmente, los cultivos herbdeeos, como
el trigo y el arroz, son tolerantes paré,el compuesto de la
férmle I, adn cuando se emplee éste en érahdes concentra-—
ciones, mientras que diversas malas hierﬁhs de las gramineas
quedan totalmente exterminadas;

Este hecho es sorprendente porgue determina-
dos homdlogos inforiores y superiores de I no presentan esta.
selectividad,

El nuevo agente de accidn selectiva que contie=
ne la substancia activa de la férmula I puede aplicarse de
diversas maneras; por ejemplo, en forma de aspersiones acdo-
sas; polvos para espolvoreo, granulados, ete.

Las aspersiones acuosas pueden prepararse,
por ejemplo, a base de un concentrado emulgible o de un polvo

humectable, Puede hacerse, por ejemplo, un concentrado emulgible
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apropiado a base de unas 25 partes de uh compuesto de la fér- '

et e,

mala I, 40 a 50 partes de alcohol diacetdénico o de isoforona, *,.<

.
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20 a 30 partes de un producto aromdtico del petrdleo, de xi- .
o . *
leno, de tolueno o de una mezcla de tales disolventes y 2.a | 2°

5, - 10 partes de uno o varios emlgentes. Tembién pueden emplear- ...

se pequefias cantidades de un agente que favorezea la formaciénh’ .

(%4

de una solucién homogénea, como metanol, metoximetanol o <o
LR

butoximetanol, et o
ey ¢

Puede prepararse un emulgente apropiado a Seee

e v O

10.. base, por ejemplo, de 1 a 1,5 partes de potasio o sodio do-

. decilbenéensulfénicos, 2,5 a 4 partes de un octil- o nonil-

fenoxi-polietoxietanol, asi como alrededor de 0,5 a 1 parte

de nmetanol vy 0 2 0,8 partes de xileno. Ia mezcla resultante

se afiade a los disolventes ¥ al cuerpo activo de las férmulas

15. I 6 I en la proporcidn cuantitativa que se ha indicado antes.
Pero también pueden emplearse uno o més de otros agentes
tensioactivos, )

Segin deseo y conveniencia, puede emplearse

cualquiera de tales agentes, como un emulgente anidnico o catié

20, nico o un emulgente no idnico soluble en los disolventes. En
luger del agente no idnico citado antes, derivado de un alquil
fenol y 6xido de etileno, pueden emplearse, por ejemplo, con-
densados con 6xido de etileno de alcoholes, dcidos carboxi-
licos, fenoles o aminas de cadena larga. En el comercio se

25. hallan compusstos de todos estos tipos. También los conden-
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sedos no idnicos de poliglicerina y 4cidos grasos o de poli-~  «

glicerinas, 4cides grasos y un dcido formador de resina como ,,.
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el dcido ftdlico pueden hallar empleo para componer preparados '
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sutoemulgentes. Agentes anidnicos tipicos son los que estdn

hechos a base de sulfonatos de alcohol, sulfatos de aleohol oo
e

o sulfosuccinatos. Agentes tensioactivos catidnicos solubles °:
en los disolventes son, por ejemplo, el cloruro de oleil- ah

@ o

bencil-dimetil-amonio o0 el cloruro o bromuro de dodecile st e

0.;—v
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bencil-trimetil-amonio. Se ve por ello que el cardcter del TN

e ©

emulgente carece on detalle de importancia especial, con tal {:{?
de que pueda disolverse en la solucidn de 1a materia activa
en unO'oAvarios disolventes orgédnicos inertes;

Puede obtenerse un polvo humectable si se
recoge la materia activa de la férmulza I en un disolvente
voldtil (como, por e¢jemplo, 1la acetona) y se la combina con una
materia sélida finamente dividida (como caolin, pirofilita o
tierra de diatomeas), evaporando el disolvente. E1 polvo se
calienta con pequefias cantidades de uno o varios humectantes
¥y dispersantes. Una composicién tipiea consta, por ejemplo,
de 20 partes de la materia activae de la férmula I, 77,5 partes
de una o verias materias sélidas finamente dividides, 0,5 par-
teg de humectante {como un octil-fenoxi-polietoxictanol) y
2 partes de sal sédica de un sulfonato condensado de naftalina-
formaldehido.,

Pueden prepararse pulverizaciones con un con-
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tenido de 5 a 10 % del agente activo diluyendo un polve hu~ ,* ., ¢
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mectable como el que se ha expuesto antes con un vehiculo sé- .-
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lido finamente dividido. Si se quiere, puede omitirse el mu-

.
v

mectante. También, si se quiere, pucde omitirse el dispersan- , =
5, te ¢ reemplazarse por otros.
Cada uno de los preparados herbicidas que se ‘

han descrito antes contiene por lo general un vehiculo y, en =**°

- ¥
-
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la mayorié de los casos, un 2gente tensioactivo. ea s

‘. L]

Bl compuesto de la férmula I puede preparar- LS.

10, se de manera sencilla haciendo reaccionar hexametilenimina i}”'

(l-acepina) con sulfure de carbono y una amina terciaria o
e  una lejia alecalina y haciendo reaccionar la sal de l-acepin-
carboditioato obtenida con un haluro de n-propilo.
la reaccidh se lleva a cabo con ventaja en un
15. aleohol inferior como disolvente§ por ejemplo; en metanol o

etenoli
EJEMPLIO 1

En una solucidén de 29,6 g de hexametilenimi-
na (0,3 moles) y 30,5 g de trietilamina (0,303 moles), en 100
20, cc de metancl se instilan, refrigerando a una temperatura de
10 a 159, 25 g de sulfuro de carbono (0,33 moles). Se sigue
agitendo la solucidn amarilla durznte 2 horas, 2 la temperatu

ra ambients, y luego, refrigerando con hieslo a temperature de
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rante 2 horas y luego se la hierve en reflujo durante 15 mi. 7

mitos. A continuscidn se destila el disolvente, a} final en |
vacfo de 15 Torr. Se mezcla el residuoc con 500 cc de agua y
se sacude con 2 x 100 cc de cloruro de metileno el aceite s
segregado. Después de secar sobre sulfato sédico, se destila ***

. o

el disolvente, =2l final en vacfo de¢ 0,1 Torr y con una tempera:..’

P RH

tura del bafio de 602. Queda como residuo un aceite de color e .
rojo amarillento. . ::{}
Rendimiento: 62,5 g = 95 % del tedrico:

El compuesto de la férmula

N~C -5 -(CH2)2 -CH3

D ——

se precipita, procediendo de esta manera, en formes snali-
ticamente pura en la prdctica .
Andlisis: S eslculado: 29,50 %

S hallado: 29,4 9%.
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EJENMPIO 2 .

Se mezelan 40 partes del compuesto I ¢on %

10 partes de una mezcla de un compuesto tensioactivo anidnico
L] a §

(de preferencia, la sal cdlcica o magnésica del decido monolau~'+™
5 ril-bencen-monosulfénico) y de un compuesto tensiocactivo no ‘Z’
idnico (de preferencia, un éter polietilenglicélico del lau- < »+»
r2to de monosorbitol) y se disuelve todo @llo en un poco de 2:1}

et s

xileno, Luego se completa con xileno hasta 100cc. ' s

L I

T

Se obtiene asi una solucidn limpida, que se I

10, empled como concentrado pere aspersiones y que se pudo

emulsionar vertiéndola en agua.
EJEMPLO 3

En un ensayo preliminar, se comprobd la
aceidn del compuesto I en el proczdimiento de la prefolia-
15. cidn.
El tratamiento se efectud con 5,0 y respectiva-
mente 2,5 kg de¢ la materia activa de aste invento un dia
despuéds de 1la siembre de las plantas de ensayo. Los resul-

r

tados estdén compondizdos en 18 tabla 1.
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Tabla 1
Plantas de en- Concentracidn Indice de svaluaciin
sayo por ha
5.0 2.5
Triticum 0 0
0 = sin efecto

Avena 10 7
Sorghum 8 8 6-8 = inhibicidn muy
Panicum 7 6 intensa, con
Poa 1 0 utilidad herbi-
Dactylis 6 4 cida
Digitaria 1 :

g 3 A 9-10 = 100% de efecto
Cyperus rot 0 no ensa

yp ) L yado herbieida

Soja 0 0
Brasgssica 0 0
Beta 0 ¢}
Phaseoclus 0 o]
Comentario:

El compuesto I manifiesta

interesante pro-

piedades de selcctividad dentro del campo de las plantas

de ensayo monocotileddéneas y es muy bien tolerado por las

plantas de cultivo dicotiledéneas.

Sumamente interesante es la intensa accidn
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contra Avena fatua (avena loce, mala hierba), sin que se S

Fae
perjudique 2l trigo, afin 2 ella. Es ademds notable la buena >+
0"‘l‘

aceidn contra el Sorghum y el Panicum, Jjunto a 1a innocuidad':’

~

contra Digitaria y Poa . . 2
Te

EJEMPIO 4 *
:0’5;";

Pruebn de selectividad contra la Avena fatua en el %5:3
trigo (Triticum) | i
Para la prueba de selectividad contra la :;{}
avena loca o ballueca (Avena fatua) en el trigo (Triticum) se
compararon 1os siguientes tipos de apliecacidn:
a) tratamiento sobre la superficis del terreno, sin
riego ulterior,
b) tratamiento sobre la superficie del terrenc seguido
por-riegq de 25 mm.
E1 compuesto I se ensayd con .cantidades de
de aplicacidn de 2,4 kg y 8 kg por hectérea. Los resultados
consten en la tabla 2. El sistema de evaluseidn es el

mismo que en el Ejemplo 3,
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Tabla 2

Concentra- Avena loca Trigo

ciones, en

kg/ha con sin con sin
' riego

2 2 5 0 0
4 10 10 0 o
8 10 10 0 0

La 2ccidn contra la avena loca es muy buena
con 4 y 8 kg, Bl trigo es perfectamente tolerante ain

con el doble de 1la concentracibn eficaz.

EJEMPLO 5
Prueba de selectividad en el algoddn y el arroz
En otra prueba mds, se examiné la accidén con-

tra importantes melas hisrbas de las gramineas y 1& tolerana
ria del aléodén v el arroz. Las cantidades de aplicacidn co-

rrespondieron 2 2,5, 5,0 y 10 kg de 1la substancia del inven~-

to.
Los resultados estdn anotados en la tabla 3

segun el mismo esquema que en la table 1,
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Table 3
kg/ha
2,5 5,0 10,0
Algoddn 2 4
Arroz o 0 2
Penicum ¢.g. 7 9
Sorghum halepense
sembrado 10 10
Rizomas ' . 0 5 10
Cyperus esc, vegetativo 10 10 10
Comentarios

El srroz es perfectamente tolerante aun con

10 kg, mientras que con 2,5/5,0 y 10 kg se combate muy bien

el Panicum, 1la importante cizafia de las gremineas,

Muy interesante es la gran sensibilidad del

Cyperus esculentus. Estd indicado combatirlo en el algoddn,

dado que éste es muy tolerante con la :plicacién de 2,5 kg.

Resumen:
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hierbas individuales y determinadas, muy importantes, de las
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El compuesto I manifiesta intensa accidn contra falas

gramineas, mientras gque los cultivos herbdceos, como el trigo

¥y el arroz, y asimismo los cultivos latifoliadosg, como el ale

goddén, en 1los que estas malas hierbas tienen especial impor-

tancia, toleran muy'bien la substancia de este invento,
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Descrito el objeto del presente invento, se
declaran nuevas y de propia invencidn las signientes
reivindicaciones, con prioridad de la patente suiza

n® 18845/66 ds1 30.12.66.

1, Procedimiento para la preparacion de un
herbicida selectivo, caracterizado por comprender como

componente activo el compuesto de la férmule

N~C=~8 = CH2 - CH2 - CH3
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as{ como eventualmente todavia uno o mds de los aditivos

siguientes: disolventes, dispersantes, emulgentes, fijadores,

adhesivos o espesantes; y ademds, 2ventualmente, otras

tancias conocidas de actividad herbicida.

2. Procedimiento seain la reivindicacién 1,
caracterizado por comprender como materia activa el

compuesto de la férmula

subs-—
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N-«C-5-CH -Ci, - CH3
, 1 2 2
S S
5, " para combatir las malas hierbas herbdcecas un el trigo.
3. Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caractefizado por comprender como materia activa
* 21l compuesto de la férmula
L-2
N-Ca~8 -CH, - CH, ~ CH
N Vi
para combatir las malas hierbas herbiceas en el arroz.
4, Procedimiento segin la reivindiecacidn 1,
caracterizado por comprender como materia activa el
15. compuesto de la férmla

g
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l\ N~-C-35 - Cﬂz - C:I2 - Cﬁ3
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para combatir las malas hierbas herbdceas en el algoddn.

5. Procedimiento para la preparacidén de un

herbicida selectivo.

Segin se deseribe y reivindica en la presénte
memoria descriptiva que consta de 14 hojas foliadas y

escritas @ mdguina por una sola cara,

Madrid, a 29 49 Diciombre de 1967

Dells

Fitmoue s JOSE RUDMGVEL
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