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MEMORTA DESCRIPITVA

La presente invencidn se refiere a un proce-
dimiento para la preparascidn de 2~cloro-4-tercibutil-ami-
no-g-triazina,

Se ha encontrado sorprendentemente que
la 2~cloro-4-tercibutilamino-6~ciclopropilamino-s-triazina
todavia no descrita hasta el presente es apropiada sin peli-
gro del equilibrio bioldgico del agua sobresalientemente
para combatir malas hierbas acudticas y en contraposicién
a lag g-triazinas obtenidas hasta ahora conocidas a causa
de su tolerancia frente a2l algoddn asimismo para combatir
malas hierbas y cizafia en cultivos de algoddén, en especial
antes de su brote.

Este nuevo derivade de triazina destruye solo
paulatinemente el desarrollo de la: plantas, de forma que
la parte de las plantas que =c¢ narchitan y rebajan transcu-
rre sin perjudicar el equilibrio d¢ oxfgeno del agua y
no sc inflnsncia desfavorablcnonte el equilibrio bioldgico.
La nueva moteria activa no es t0zica en las concentraciones
de utilizacidn priéctica de 0,1 = 5 mg por litro para anima-
les de sangre caliente, pecec ¥ aninales acudticos. Posee
un espectro de aceibn sumamente amplio y puede utilizarse
para combatir malas hierbas acudticas de clases diferentes,

como por e¢jemplo plantas gque emcrgen, plantas acudticas
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con hojas flotantes 2lgas y plantas sumergidas, etc, In-
cluso en las concentraciones mds bajas, la nueva materia
activa herbicidae nuestra ya después de pocos dias una accidn
clara.

Lo nueva materia activae es hasta hoy el unico her-
bicida del grupo de las s-triazinas, que en concentraciones
elevadas e¢o tolerado por el algoddén y asimismo puede uti-
lizarse antes del brote de¢ las planias.

Bn los ultimos afios se han conocido una serie de
materias activas herbicidas del grupo de las s-triszinas
para combatir malas hierbss y cizafia,

Solo algunos pocos de los herbicidas obbenibles
en ¢l mercado son apropiados asgimicmo para combatir malas
hierbas acudticas, ya que por una parte son téxicos por ejem-
plo para animal s de sangre calionte, peces y/o animales
acudticos, y por otra parte poscen una accidén demasiado ré-
pida o demzsindo lenta. En una actividad buena y rdpida se
eclimina las malas hierbas, sin emburgo se ocasiona por las
plentas rdpidamente marchitadas una disminucidn considera~
blc del contenido de oxigeno del agua, asi como en mguas
con corrionte mds débil una obstruccidn de le circulacidn.
Los herbicidas de accidn lenta solo cambian un poco en la
préctica las concentraciones de utilizacidn del contenido
de oxigeno, sin embargo es insignificante segin la experiecn~

cia en agas muertas el tiempo de contacto entre el herbi~-
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cide y le mala hierba por la difusién que se realiza para
un combate eficaz., Asi el derivado de triazina herbicida
frecuenterente utilizado, la 2-cloro=4,6~bis-etilamino-g-
triazina (simazinz), no satisface l@s exigencias de 12 prée~
tica en mna extensidn total ya que su 2ccion se resliza len-
temente. Solo se deserrolla en conccntraciones elevadas une
buena accidn y existe peligro para ol equilibrio bioldgico
del agua., 4demds ningune do las triazinas conocidas es el
agente idesl para exterminar malas hierbas en cultivos de
algoddn., TLos ensayos han mostredo que las malas hierbas pue-
den aniguilarse totalmente si se perjudica bajo las condi-
ciones a mantener para ¢llo asimismo los cultives de algoddn,
Tales materias activas de s-triazing se disponen sobre cl
campo en generdgl solamente despuds del brote de las plantas de
cultivo. D¢ los herbicidas hesta shora conocidos de las
clases de nateria diferentes no se conoce todavia ninguna
materia activa que pueda utilizersce en cultivos de algoddn
asimismo antes del brote de las plantas de cultivo para
combatir malas hierbas en general y zmplismente. Algunos
derivados de urea se recomiendan como tales, sin embargo
posecn una zona de accidn insuficiantes

A causa de¢ las ventajas téonicas y econdmicas
los herbicidas pueden aplicorsc asimismo antes del brote
de las plantas de cultivo. Lsi lag materias activas se

utilizan de forma que las malas hierbas y cizafia ya se
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aniquilan en la germinacidn logrdndose un desarrollo sin
obstdeulos de la planta de cultivo, y con ello un rendi-
rniento de la cosecha nds clevado y evitdndose pérdidas
irreversibles cn plantas de cultivo, que se pueden pre-
sentar en el tratamiento despuéds del brote.

La nueva 2-cloro-4-tercibutilamino-b=-ciclo-
propilamino-s~-triazina se prepara segin la invencidn
al hacer reaccionar o 4~tercibutilamino-2,6-~dicloro~
~s-triazina con ciclopropilarina o la 6-ciclopropila-
mino-2,4~dicloro~g~triazina con tercibutilamina en pre-
sencia de un agente ligador de dcido como una base inor-
gdnica., Como agento ligador dec dcido puede utilizar-
se agimismo un exceso de la amina utilizada. EFEs venta-
Jjoso realizar la reaccidn en presancia de wn disolven-
te 0 diluente inerte frente a los participantes en la
reaccidn. Como tales pueden entrar en consideracidn
por ejemplo hidrocarburos aromédticos e hidrocarburos he-
logenados, hidrocarburos aliféticos, cte. Como hase
orgdnica sc utiliza de preferencia un hidréxido de me-
tal alcalino, como hidrdxide sddico. Ia temperatura
reaccional se encuentra entre 15 y 402C, de preferen—
cia entre 20 y 309C.

La utilizacidn del nuevo derivado triazinico

herbicida cs eficez para combabir malas hierbas acudticas,



5-

10.

20,

25.

de preferencia en forma de dispersionss (suspensién y emul~
sidn), que se obtienen a partir do concentrados de materia
activa, como polvos de rocicdc y concentrados de emulsidn
mediante dilucidn con agua, Estas dispersiones pueden 0 ce-
derse al agua o rociarse sobre las plantas emergidas., TLos
concentrados de aplicacidn comprenden en general segdn el
tipo de planta a eliminar, ec decir para malas hierbas
acudticas sumergides, plantas flotantes y slges entre
0,1 ¥y 5 mg por litro de agua, para plantas emergidas entre
0,5 ¥ 4 kg por hectdrea de superficie de agua.
Los agentes herbicidas segin la invencién se apli-
can para combatir melas hierbas en cultivos de 2lgoddn,
en concentraciones, que se encuentren entre 0,25 y 2,0 kg
de materia activa por hectdrea, de preferencia entre 0,5
kg y 1,5 kg por hectdrea. Medientc la aplicacidén de tales
agentes pueden aniquilarsce en los cultivos de algoddn las
malas hierbas de Tipo herbdcco y dicotiledoneas usuales.
Pere combatir males hierbas an cultivos de algodén
los agentes utilizables segin la invencidn, que contienen
cono nateria activa 2~cloro-d~tcrcibutilamnino=-6-ciclopro-
pilanino-s-triazina, pueden asimismo mostrar como vehiculos
¥y agentes de distribucidn en los agentes para combatir nma-
las hierbas, aditivos usuales. Para ampliar el espectro
de accidn puede mezclarse a estos agentes todavia dosis

escasas de otros herbicidas, que no dafien el algoddn.,



Los cnsayos siguiontes mucstran la accidn en malas
hierbas acudticas del compuesto seguin la invencidn en com-
paracién a los herbicidas conocidos de la serie de las
s~triazinas:

5. 2-cloro-4,6~-bis-etilamino-s~triazinas (simazina),
2~cloro=-4~etilanino-6-isopropilanino~s-triazina
(atrazina), y
2-cloro-4,6~bis~isopropilamino-s-triazina (propazina).
Para verificar la actividad herbicida frente a
10. malas hierbas acudticas se utilizen los siguientes organis
mos de ensayo:
Plantas sumergidas: 1) Sagittaris subulata
2) Heleocharis acicularis
3) Hygrophila polysperma
15. 4) Myriophyllum brasiliense
Plantas flotantes: 5) Spirocdela
6) Salvinia
7) Algas verdes.
Las plantas de ensayo sumcrgidas 1) a 4) se
20, plantan cada un2 con arena de cudrzo en macetas usual es,
| ¥y éstas se¢ disponen en una cubetz de plexiglas de 10 litros
de capacidad, que estd llena dc agua potable (dureza ale-
nana 10). Les plantas se mantiencn a temperatura ambiente,
luz diuma y adicionalmente luz artificial (aproximadamente

1200 Iux durante 12 horas diarias),
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Las substancias activas se adicionan al agua como
dispersién (emulsidn o suspensidn) en las concentraciones
- siguientes: 0,5; 0,25 y 0,1 mg de materia activa por litreo
de agua. Ia valoracidnse-efectda semin el 102 {ndice en
5 ol dfa To, 218 y 289, | |

0 = todas las plantas destruidas, 10 = plantas

sin denar como coniroles, 1 a 9 fases intermedias dei

perjuleio.
. IABLA T
L, T { 2. Heleo- ; ) M e
Materia activa 1, Sagittaria - Toare 3. Hyqroghila 4, Yyriophylluz |
S : ]

28 dias 128 diag I21 diAJ 28 diad 7 dias (2l dias %a a%%s

d
0,510,25 0,1 | 0,5 ‘ogs mslogs 0,5{0,25 [0,25} 0,1 [.0,25{ 0,1

2-¢cloro-4-tercibutilaminoe
-6-ciclopropilamino-s-
triazina 1{s5/{8|ai6lo|3j6]l2{s]slo]ojojo

2-cloro-4,6~bis=etilamino-
-s-triazina (simazina) 10 {30 10| 10} 6 { 10{10} 10 10| 10| 10} 10 7 10| T

2-cloro-4-etilamino-6-iso
propilamino-s~triazina
(atrazina) 10} 9] 10} 5j10 9{et9j 9w} 9;7(7}|7 p)

2-cloro-4,6-bis-isopro=-
pilamino-c~trinzina
(ppopaoina) g8 8f{lopo | sfros | 1of 10| 10 10| 10j10
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En los ensayos siguiontes se utilizan como plan-~
tas de ensayo, plantas flotantes y algas en cubetas de
plexiglas llcnadas dec eagua potable con dosis dosificadas, es
decir: algas correspendiendo & 1-2 mg de peso seco sobre 100
cc de agua, gpirodela en total de 50 a 100 plantas, Salvinia
de 4 a 10 plantas. Las plantas sec mantienen a temperatura
ambiente, luz diura y adicionelmente luz artificial (apro-
ximadamente 1200 lux duranie 12 horas diarias).

Las nmaterias activas se¢ adicionan como dispar—
sién (suspensidn o emulsidn) en las concentraciones indica=
das en la Tabla (mg por litro de agua). Los controles se
efectuan an el 79, 21 y 28 dias y la valoracién mediante
el 10¢ indice (0 = todas las plantas o bien algas muertas,

10 = plantas o bien algas sin dafiar),



10

H}
-H

TﬁBLA 1T

‘ Spiredela Salvinia
Materia activa T diasf 21 dias 28 diss 21 Aias 78 dias

0,5/ 6,1 10,5 10,250,1.|0,5{0,25{0,1 10,5 |0,25/0,0{0,5( 9,25 0,14
2-cloro~4~-tercibutilamino- .
-6~ciclopropilamino-s- ,
triazina : 2t 6]l 112ty 2213 Lo 1
2-cloro-4,6-bis-etilami-
no-s-triazina (simazina) 8193151 94{9171t919117[8[9 !718 5
2-cloro~4-otilamino~6-
-igopropilamino-g-tria- .
zina (atrazina slglsi7is8l3|stelajzeiiola]ls lro

'2—ploro-4,6-bis—isopro-
pilomino-s-triczina . .
(propazina) ‘ 3010121 9 {1011 | 9{1C |6 5]10{€ 15 9
B |
TABLA IIX
Alpas
Matorias active 7T dias 21 dias 28 dias
C,516,25{ 0,5 (0,25{ 0,1] 0,5} G,25} 0,1
2-§ioro-4—tercibuti1amino-6-cic10pro—
pilaminoo«p-triazina 1 3 0 0 0 0 0 0
2-cloro-4,6-bis-ectilamino-s-triazi-
na (simazina) 4 4 4 4 4 0 5 3
2~cloro-4-ctilamine-6-isopropilamino- ‘
-g-triazina (atrazina) - - 3 4 4 & 1 3
2-cloro-4,6-bis-isopropilamino-s-
triazina (propazina) - - 2 7 6 2 7 8
B
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BEn ¢l ensayo siguiente sc disponen plantas
Salvinia (2 x 4 pares de hojas) en un2 cubeta cristalizada
llenada de 250 cc de solucidn autritiva y se mantiene a
temperatura ambiente, luz diurne y adicionalmente luz arti-
5. ficial (aproximadamente 1200 Iux durante 12 horas diarias).
Le materia activa se rocia directamente como
dispersién (cmulsidn o suspensién) sobre las hojas.
Concentracién: correspondiendo a2 1 kg, 2,5 kg,
5 kg por hcctdrea de superficie de agua, Los controles se
10, efoctuan después de 6 y 12 dias y ol resultado se valora

segin el 102 indice.

IABLA IV
Salvinig
Materia activa 6 dias 12 dias

It

2,50 1 |5 |2,5(1

2:cioro—4—tercibutilamino-6~ciclopro—
pilamino~-s~triazinsa 1 51 8 0! 1 4

2-cloro-4,6-bis-etilamino-s~triazina
(simazinas

2~cloro~4~etilamino~6-igopropilanino~
-s-triazina (atrazina) 91 10{10 | 4] 8 9

2-cloro~4,6-bis-isopropilanino-g~tria~
zina (propazina). 9 9110 19 9 |10
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Como muestran los ensayos precedentes, la s-~tria-
zina segin la invencidn posee frente a las plantas sumergi-
das (Tavla I), plantas flotantes (Tabla II) y algas (Tabla
III) en aplicaciones en el agua ya en concentraciones més
bajas despuds de pocos dias una accidn méé clara que las
materiss activas de concentracidn conocidas en las concen-
traciones mds elevadus. ILos herbicidas conocidos no origi-
nan en estos ensayos después de 28 dias ningin dafio en las
malas hierbas acudticas o solamente escaso. ILa relacidn de
destrucecidn de la nueva metaria activa alcanza dentro del
término de pocag semanas el mdximo y la destruccidén se ve-
rifica en la nasa necesaria -para mantener ¢l equilibrio de
oxigeno del agus.

El ensayo siguiente se utiliza para mostrar la
accidn herbicida selective de la materia active segin la
invencidn sobre el algoddn en comparacidn con los compuestos
conocidos cowmo herbicidas, 2-cloro-4-gtilarino-6-isopropila-
mino-s-triazing y 2~cloro-4-etilaminio-G-ciclopropilamino=-g-
triazina.

La superficie de la tierra egtdri: himeda se rocia
con dispersidn de materia activa. Inegzo ac¢ giembra el algo-
dén y se mantiene a 20-24¢ C y 70% de humedad del aire
relativa bajo luz diurna.

Ta valoracidn del ensayo se efcetda despuds de

26 dias.
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La valoracidn se cfectia segin el 102 indice:

10
0

It

Plant s degtbruidas

1 - 9 = Fases intermedias de la destruccicn.

Plantas sin destruir

= controles

Cada una de las Josis de aplicacidn ( .g/ha), en las

que se aplican las materizs activas y los datos sobre los con-

troles (en dias) se encuentran en la cabecera de la Tabla, Las

dispersioncs de materia activa tienen la composicién siguiente:

25 partes de materia activa, 8,5 partes de sal cdlcica de deido

lignonsulfénico, 1,5 partes de agente adhesivo (1:1 polivinilpi~

rrolidona: creta de champafia), 32 partes de caolin, 33 partes de

creta de champafia, dispersado en una dosis de agua que corres-

ponde a 1000 litros por hectdrea

TABLA V

Compuesto Dosis de aplicacidn en kg/ha
Controles después de 26 dias
0,5 { 1,0 2,0 4,0
2-cloro~4-tercibutilanino~-6~ciclo-
propilamino-s-triazina (segin la
invencion 10 10 10 9
2-cloro-4-etilamino~6-isopropila~
mino-s-triazina (conoeida por la
patente suiza n 329.777) 7 6 0 0
2~cloro-4-etilamino~6-ciclopro~
pilamono-s-triazina (conocida por
la patente bekga n® 714.891) 4 3 0 0
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En este ensayo se disponen y tretin luego toda-
vig las siguientes malas hierbas y cizafia en igual forma:
Ballico, Alopecurus myesuroides, Agrostis spica-venti,

Poa trivialis, Panicum italicun, Sinapis alba, Gallium
aparine. Ia 2-cloro-4-tercibutilamino-6-ciclopropilamino-
s=triazina elimina asimismo casi tobtalmente como los dos
derivados s-triazinicos conocidos, ya en dosis de aplicg-
cidn de 0,25 kg/ha estas malas hierbas,

Como resulta de la tabla V, las plantas de algoddn
en la utilizacidn de las concentracioncs de materia activa
préacticas de 0,5 a 2 kg por hectdrea permanecen totalmente
gin dafiar, Una sobredosificacidn de le materia activa fdeil-
mente posible en la prdctica se adiciona o las plantaé sin
daflarlas, En comparacidn, las plantas ya se dailan fuertemente
0 se aniquilan inelusive mediante los herbicidas conocidos
utilizados en estas zonas de concentracidn prédctica,

El ejemplo siguiente aclara la preparacidn del
nuevo compuesto. Lag temperaturas se indican en grados

Celsius,
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EJEMPLO

A una solucidn de 11 gramos de 4-tercibubilamino-
2,6-dicloro~-s-triazina en 150 cc de benceno se adiciona
en forma de gotas una solucidn de 2,85 gremos de cido-
propilamina en 10 cc de bencenc. ILa mezcla reaccional se
calienta a 352. Tras finalizar la reaccidn se adiciona
a la nezcla 2 gramos de hidrdxido sédico, disuelto en
50 ¢¢c de agua y a continuacidn se agita durante 2 horas.
El precipitado separado se filtra, se lava con agua y se
seca. La 2-tercibutilamino-4-cloro~b6-~-ciclopropialmino=-g=
triazina recristalizada en ciclohexano, tiene el punto de
fusidn de 1%2-1549.

Si se utiliza en lugar de 4-tercibutilamino-2,6-
dicloro-s~triazina como material de partida, 10,25 gramos
de 2,4~dicloro-6-ciclopropilamino-s-triazina (punto de fu-
sidén 100-1012) y sc hace reaccionar a éata cono se ha des-
crito anteriormente con 3,65 gramos de tercibutilaming
se obtiene asimismo 2-cloro-4-tercibutilemino-6-ciclopro-
pilamino-s~-triazina con el punto de fusidn de 152-1542,

Ia preparacidn de los concentrados de materia acti-
va herbicida se efcctda en forma de por si conocida me-
diante mezcla y moliends intima de la materia activa con
vehiculos apropiados, bajo adicidn de agentes de dispersion

o disolventes inertes frente a la materia activa. La materia
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activa puede presentarse y utilizarse en las siguientes for-

mas de elaboracidn:

Concentrados de materia activa dispersables en aguat

polvo de rociado (wettable powder), pastas, emulsiones;
formas de elaboracidn liquidas: soluciones, aerosoles;

formes de elaboracidn sdlidas: azentes de espolvoreo

y granulsdos.
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Demerito ¢l objuto del proscnte invento, se decla-
ren nueves ¥ le dropir invencion las sisuientes reivindica-

ciones, con prioriidrd d¢ lv golicitud de patente suiza

I’lo [i-lr7/68 “i 1 OC.J.Oa

5 1. Procszlindiento para lao preprracién Jde
2-cloro-4~tercibutilanino~6-ciclopropilenino~s-triacina,
carsetorizado porque s¢ hoce reaceionsr o 4-tercibutilamino-~
2,6=-dicloro-s~tricoine con ciclopropiluminea o 6-ciclopropi-

arino-2,4~dicloro-g-triacine con tercibutilaming en pre-

. a de . . r .
10, sencis de un ogente ligedor de acido.

2. Proc:diniento, segun le reivindiczeidn 1,

inorganicas en
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carzctorizaio por 1o utiliz:o

) Aa ot s 13 mnignae da Aad A
ezlided de cagontza ligeloress de écido.

3. Proculindento para lo proporcceidn de 2-cloro-

15, A=-torcibutilinino-6-ciclopronilenmino-s~triccing,

]

Semin se Aeseribe v reivinlien en lo presente
menoris degeripuiva que conste de 17 hojrs Tfoliadas y es-

critas a mdquing por unt soli. cerw.

lodrid, a 18 de Morzo de 1969

p.&.

dédand bl




	Bibliographic data
	Description
	Claims



