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Procedimiento para la obtencion de composiciones

herbicidasg.
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5

entidad alemana, residente en

Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

ILa presente invencién se refiere a nue-
vas combinaciones herbicidas sinergéticas’de ciertas
triazinonas y Nt=(3,4~diclorofenil)-N,N-dimetilurea
‘y/o 3-amino-1,2,4-triazol. Se ha encontrado sorpren-

dentemente,que estas combinaciones poseen una accién
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herbicida particularmente amplia y perdurable.,

Se conoce que las triazinonas pueden uti-
lizarse como herbicidas (comparar la especificaciéq
de la patente Belga 697.083). Se conoce también que
la N'-(3,4~diclorofenil)~N,N-dimetilurea (comparar
la especificacién de la patente de los Estados Unidos
2.655.445, la especificacién de la patente de los
Estados Unidos 3.134.665, la especificacién de la pa-
tente de los Estados Unidos 3.152.880 y la especifica~
cién de la patente alemana 970.425) y el 3-amino-1,2,
4-triazol (comparar la especificacibén de la patente de
los Estados Unidos 2.670.282), son adecuados pars com-
batir hierbas. Sin embargo, todas estas sustancias ac~
tivas sufren del inconveniente de que no controlan ade-
cuadamente la amplia variedad de hisrbas gue se encusn-
tra en el cultivo de cosechas. Ias hierbas que no pue-
den comﬁatirse se extienden degspuds en una forma inu-
gitadamente ré4pida, ya que crecen sin la competeﬁcia
de las hierbas exterminadas por el herbicida, y anu-
lan el éxito inicial del tratamiento con el herbicida.

Ie pfesente invencidén proporciona una com-
posicién herbicida que contiené, como ingrsdientes ac-

tivos, (a) una 4-emino-1,2,4-iriazinona-(5) de férmula:

0
"
c R“ 1
/ \ | ]
R-C N-N-R?
I ' (1)
N C~Y-R"t

Nn



en la que R es alquilo con 1 a 6 Atomos de carbono,
cicloalguilo con 5 o 6 &tomos de carbono o fenilo,
R' y R* (que pueden ser iguales o diferentes) son
hidrégeno o alquilo con 1 a 6 4tomos de carbono que
5. pusden sustituirse por nitrilo, hidroxilo y/o halé-
geno, o R' y R" juntas son cicloalguilideno con 5 o
6 4tomos de carbono o alquilideno con 1 a 6 Atomos
dé carbono, que pueden estar sustituidas por fenilo,
halofenilo , o un residuo heterociclico con 5 o 6
10. miembros ciclicos, R"' es alquilo con 1 a 6 Atomos
de carbono, e Y es azufre o =NH-, y (b) N'(3,4-diclo

rofenil)~N,N-dimetilurea de férmula:

. - 1 S CH,
C1 hH-COAN\\ (11)

CH3

y/o (e) 3-amino-1,2,4-triazol de férmulas

NH =1

11 C--NH
Xy~ 2 (111)

s6los o en mezcla con un portador o diluyente liquido

15. o s6lido; los ingredientes (a), (b) y (¢) estando pre-
sentes en una relacidén en peso que varia de 1:1l:4 a
1:4:1, a 4:1:1, y en el caso de que estén Unicamente
presentes (a) y (b) o (a) y (¢) variando en una rela-
cibén en peso de 1:4 a 1l:1, a 4:1.

20. Sorprendentemente, la efectividad de las
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combinaciones de sustancie activa de conformidad con

la invencidn, es significativamente mas grande que la
sumg, de los efectos de las subétancias activas indi-

ﬁiduales; Por lo tanio, no existen meramente ung gl

plementacibén de efecto, sino un efecto sinergético no
preveible, el cual sin embargo se restringes a ciertas
relaciones de meiclado.

Las combinaciones de substancia activa de
conformidad con la invencién, son supsriores a muchas
sustancias activas proviamente conocidas para el com-
bate herbicida total de hierbas en caminos, Jjardines,
terraplenes para ferrocarriles y tierra de desperdicio.
Representan de esta manera un enriquecinionto valioso .
del arte.

Las triazinonas que van a utilizarse como
la sustancia activa (a) se definen goneralmente por la
f6rmula (I), R es preforiblemente alquilo con 1 a 4 Ato-
mos de carbono o cicloalquilo con 6 Atomos de carbono.
R' y R" son cada una preferiblemente hidrdgeno o alqui=
lo con 1 a 4 &tomos de carbono, que pueden estar sus—

tituidas por nitrilo, hidroxilo y/o cloro, y son mas

.. preferiblemente 2,2,2-tricloro-l-hidroxietilo, o R!' y

R" juntes son preferiblemente cicloalquilideno con 6
dtomos de carbono o alquilideno con 1 a 4 Atomos de car-
bono, que pueden preferiblemente sustituirse por fe-
nilo, 4~-clorofenilo o furilo, R"' es preferiblemente
alquilo con 1 a 4 4tomos de carbono.

Cono ejemplos de sugtancias activas del
grupo (a), pusden mencionarse las siguientes: J-metil

mercapto~4—amino—6-isopropil-l,2,4-triazinonér(5),
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3-metilmercapto~4-amino=-6-fenil-1,2,4~triazinona~(5),
3-me tilmercapto-4-amino-6~ciclohexil~1,2,4~triazinona~
-(5), 3~metilamino-4-gmino-6-isopropil-~1,2,4-triazino-
na(5), 3-~metilmercapto-4-amino-6-ter-butil-1,2,4~tri
azinona-(5), 3-metilmercapto-4-(2-tri-clore-l-hidroxzi-
etil)-amino-6-ter-butil-1,2,4-triazinona~(5), 3-metil
mercapto-4-isobutiraldimino~6-ter-butil-1,2,4~-triazino
ﬁé—(5), §-metilmercapto—4—isobutirgldmmino—G-isopropil-
-1,2,4-triazinona~(5), 3-metilmercapto-4-(2-tricloro-
1-hidroxietil)-amino-6~isopropil-1,2,4-triazinona~(5),
3-me tilmercapto-4-ciclohexilidenimino~-6-isopropil~1,2,
4-triazinona-(5), 3~metilmercapto-4-(4-clorofenil)-
formaldﬂmino-6—isopropil-1,2,4-triazinona-(5), v

3~me tilmercapto-4~furfuraldimino-6~isopropil-1,2,4-
-triazinona~(5). -

Ias sustancias activas (b) y (c¢) se defi-
nen precisamente por las férmulas (II) y (I1I1),

Son conocidas las sustancias aétivas (a),
(b) v (e).

Las relaciones en peso, para las combina-
ciones de conformidad con la invencidn, de triazinonas
(1) a urea (II1) a 3~amino-1,2,4-triazol (I1I) estén
preferiblemente entre 1:2 con relacifén a dos componen-
tes individuales a un tiempo, es decir variando de
1:1:2 a 1:2:1 a 2:1:1.

La efectividad de las combinaciones de
sustancia activa de conformidad con la invencidn, pue-
den mejorarse en la forma usual, mediante el mezclado
de sustancias de desarrollo conocidas, tales como por

ejemplo sales o ésteres de Acidos fenoxiacéticos, dci-
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dos fenoxipropidnicos, Acidos fenoxibutiricos, &cidos

benzoicos, édcidos fenilacéticos y/o sustancias de
accibn gimilar,

Las combinaciones de los compuestos acti-
vos do conformidad con la presente invencién, pueden
convertirse en las formulaciones usuales, tales como
soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastias
y eranilados. Estas pueden producirse en una forma co-
nocida, por ejemplo mezclando los compuestos activos
con extendedores, esto es, portadores o diluyentes 1i-
quidos o sélidos, opcionalmente con el empleo de agenw
tes tensioactivos, esto es, agentes emulsificantes y/o
agentes dispersantes. En el caso del empleo de agua
como un exteandedor, pueden también, por ejemplo, uti—-j
lizarse como disolventes auxiliares disolventes orgi-
nicos.

Como portadores o diluyentes liquidos, se
utilizan preferiblemente hidrocarburos aromiticos ta-
les como xilenos o benceno, hidrocarburos aromaticos
clorados tales como clorobencenos,parafinag, tales
como fracciones de aceite.mineral, alcoholes, tales
como metanol o butanol, o'disoivéntes fuertemente po=-
lares, tales como dimetilformemida o dimetil sulféxido,
asi como también agua.

Como portadores o diluyentes sélidos, se

utilizan preferiblemente minerales naturales molidos -

-tales como caolines, arcillas, talco o yeso, o minera-.

les sintéticos molidos tales como silicatos o dcido si-
licico altamente dispersados.

' Incluyen ejemplos preferidog.de agentes



emlsificantes, emulsificantes no ibnicos y anibnicos,
tales como ésteres de polietileno-fcido graso, &teres de
polioxietileno-alcohol graso, por ejemplo éteres alquil-
arflilicos de poliglicol, sulfonatos de alquilo y sul=-
De fonatos de arilo; e incluyen ejemplos preferidos de
agentes dispersantes lignina, deslixiviaciones sulfi-
tieas y metilcelulosa.
Lag combinaciones de sustancia activa de
conformidad con la invencién, pueden emplearse en
10, mezcla con otras sustancias activas.
Las formulaciones generalmente contienen
de 0,1 & 95% en peso de sustancia activa, preferible-
mente de 0,5 g 90.
Iag combinaciones de sustancia activa pue-
15. l den emplearse como tales, o en la forma de sus formulé—
ciones o de las formas de aplicacidén preparadas a par—
tir de las mismas, tales como granulados, polvos, sus-
pensiones, emulsiones y emulsiones y soluciones lis-
tas para empleo. Pueden utilizarse en la forma usual,
20. por ejemplo mediante vertido, aspersidn, espolvoreo,
esparcimiento o atomizacién.
las combinaciones de sustancia activg de
conformidad con la invencibén, hacen patente wna poten-
cig herbicidg extremadamente fuerte. Son particularmen-
25, te adecuadas, por lo tanto, para la destruccidn total
de hierbas. E1 efecto se inicia pronto y es perdura-
ble. Es también posible destruir brotes de hierbas
que contienen hierbas que son particularmente difici-
les de combatir, tales como pastos duros, acedera, ranil

30, culo, artemisa, pelosilla, pliatano de hoja ancha, cen-
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tura, negra y diente de leér; 74 (\ o Z

Iias combinaciones de sugtancias activa mues- -

tran un efecto particularmente pronunciado contra plan~
tas herbdceas tales como hierba de San Juan, menta y
nilenrama.

Las combinaciones de sustancia activa de con
formidad con la invencidn, pueden aplicarse profilitica-
mente a la tierra, sobre la cual no existen broites, pe-
ro se aplican preferiblemente a los brotes de hierba
existentes.

Las cantidades utilizadas de las combina-
ciones de sustancia activa son en general de 5 a 50
kg/ha, preferiblemente de 10 a 20 kg/ha. de ingredien-
tes activos totales por hectérea.

El buen efecto herbicide de las combina-
ciones de sustancia activa de conformidad con la in-
vencidm, surge del ejemplo siguisnte, Aungue las sus-
tancias activas individuales muestran debilidad en el
efecto herbicida, las combinaciones muestran un efec-
to mas amplio y mas prolongado sobre hierbas, que exce-
de de una simple suma de los efectos.

Siempre exigte un efecto s1nergét1co en
los herbicidas, si, utilizando las mismas cantldades,
el efecto herbicida de las combinaciones de sustancia
activa es {an grande o mayor gue el efecto herbicida
de la sugtancig activa individual mas activa. Ia suma
de los efectos que va a esperarse en una combinacidn
de sustancia activa, queda comprendida, dependiendo
de la relacién de mezclado, entre el efecto de las
sustancias activag individuales menos activas y el

-
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efecto de las mas activas.

La invencién por lo tanto también provee
un método para combatir hierbas, que comprende apli-
car a las hierbas, o a un medio de las hierbas, uha
composicién de conformidad con la invencién, asi como
también a Areas de cultivo agricola liberadas o prote-
gidas de hierba mediante la aplicacién de una composi-
cién de conformidad con la invencidn.

Ejemplo A '

Experimento de aspersibn sobre hierbas
existentes.

Preparaciones de sustancia activas
(1) conteniendo %0% en peso de 3~metilmercapto-4-amino-
-6-isopropil=1,2,4-triazinona~(5), 5% en peso de una
mezcla de un condensado de Acido arilsulfénico -formal
dehido + éter etilico de poliglicol, 2% en peso de sul-
fonato de lignina y 23% en peso de polvo de cuarzo.

(2) que contiene 80% en peso de N'~(3,4-diclorofenil)-
~-N,N-dime tilurea, 5% en peso de sulfonato de lignina,
3,5% en peso de gilice altamente dispersada, 1,5% en
peso de sulfonato de naftaleno y 10% en peso de caolin
coloidal.

(3) que contiene 100% en peso de 3—amino-l,2,4—tfiazol.

Las preparaciones se llevaron a la concen-
tracién requerida mediante dilucidn con agva. Se apli-
can después a parcelas que muestran brotes de hierbas
similares, utilizando un aparato de aspersibén conven-
cional y una cantidad de licor de 750 litros por hec~
tédrea. Despuds de 2 meses y despuds de 6 meses, el bro-

te de planta que inicialmente mostrd un grado de cubri-
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miento de Area de 100%, se exemina, y se anaiiza el
brote restante como un grado en porcentaje de cubri-
miento de vegetacién. Un grado de cubrimiento de 100%
denota que el cubrimiento en el tiempo del anilicis

fue tan grande como el cubrimiento en la iniciacidn.

0% denota que se hubieran destruido todas las hierbas.
Ademés, se registraron las variedades de plantas sobre-
viviente;.

Las sustancias activas, las cantidades ubi-
lizadas por unidad de 4rea y los resultados, se verin
a partir del cuadro 1 siguiente. _

El cuadro 2 da el daiio de las variedadss
individuales de plantas por las sustancias activas y ‘

las combinaciones de sustancia getiva.
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| CUADRO 1
".Sugtancias activas “kg/ha Relacibén de ,

o . mezclado de D p
las .sustan Lespug:
cias activas _pastos

0
a
i-C,H,- 7N '
e f -t 19 2’5
I\l €-5-Ci3 : ;
{ conocido)
C.H3
Cl “NH~CO-N (2] 12 5
/ CH:_3
Cl .
(conocido) ' )

m—l——lri'

!:n C-NH, ; (3) 12 10

\ V4 = . . . .

(conocido)




Grado de cubrimiento en %

Después de 2 meses " Despuds de 6 meses
- pastos dc hoja pastos de hoja
) ancha : ancha
245 30 5 50
5 50 18 70

10 40 . 30 70
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; (Continuacidn)
. " fugtancias activas kg/ha Relacifn de
. : mezclado de Después.

las sustan
cias activas,

-bastos
(2} + (3) S ¥ ' 1:1 x
(conocido} ' | ' R
(1) + (3) 12 1:1 245
)+ (2) . 12 11 ‘2,5
(1) + (2) + (3) 12 ‘951321 0
(1) + (2) + (3) 13 1:2:1 o
(1) + (2) + (3) 12 1:1:°2 245
1:1:1 °

(1) + (2) « (3} 12



Grado de cubrimisnto en %

Después_de 2 meses Después de 6 meses
planta planta
de hoja de hoja

pastos ancha pastos ancha

5 30 10 50

2,5 25 10 30

2,5 25 5 40
20 2,5 25

"0 25 5 25
2,5 20 5 30

0 5 2,5 10
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" Suestaneias activas Relacidn de
{cumwo en el cuadro 1)  kg/ha mezelado de
~ las sshustan
ciag activas

(1) (conocido) 12

(2) (conocido) 1

(3} (conocido) 19

(2} + (3) (conocido} 12 1:1

(1) + (3) 12 1:1

(1) + (2) ‘ 12 L:1l

(1) + (2) + (3) 12 1:1:1

R = resistente: sin dafio de Drote do

MR = moderadamonts resistente: ligoro
damente crece de nuevo.

MS = moderadamente sensihle: dafio fuerte
deaarrollo retardado .
S = sensibloe: -planta destriida por la

CUAD

Plantag
(platan
de ho;a

ancha

MR
‘R
MR
MR .
MS
MS
S
planta -
dafio doJ

del 3}

substax



CUADRO 9

substancia activa; no hubo nueve

desarréllo.

Plantago Achillea Rumex Hypericum Mentha' Taraxacum
{(plétano (milenra (ace- (hierbs - menta) (diente de
de hoja ma} dera) de 3an —- le6n)
- ancha} Tuan)
MR MR NS . s MR MS
= ‘R AR R R MR MR
: MR MS MR MR M3 %
MR : MS MS MR M3 MS
NS MS NS S M3 S
MS MS MS S MS MS
, S S S 5 S S
‘0 Planta por 1a suﬁstancia activa A
0 dafio dol Dbrote de Planta por la substancia activa, répi-
‘?rté del Dbrote de planta por la substancia activa,
1la
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Doscrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en le
practica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modifica-
clones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar gue el iavento
corresponde a una Solicitud de Patente pregentada ‘
en Alemanig n2 P 18 15 145.6 de 17 de diciembre de
1.968 acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios que
conceden los Convenios Interracionales en vigor, sien-
do lo que constituye la esencia del referido invento
¥y por lo que se gsolicita Patente de Invencibn por 20 -
afios en Espafia: PROCEDIIENTO PARA LA OBTENCICN DE
COMPOSIC1ONES HERBICIDAS; caracterizandose por lo si-
guiente:

. 18 - Procedimiento para la obtencidn de
composiciones herbicidas, caracterizado porque 0,1 -~ 95
partes en peso de una combinacidén de materiales acti-
vos de (a) una 4-amino-1,2,4-triazinona-(5) de la fér-

mula

0 ' (1)

C R“
R_i;/ Nre *
|

N C_Y-3v!
\\.N”
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-3 5_
en la que R es alguilo con 1 a 6 4tomos de carbono,
cicloalquilo con 5 o 6 Atomos de carbono o fenilo,
R' y R", las cuales pueden ser iguales o diferentes,
son hidrdgeno o alguilo con 1 a 6 Atomos de carbono,
que pueden estar sustituida por nitrilo hidroxilo y/o
haldgeno, o R' y R" juntas son cicloalquilideno con
5 o 6 atomos de carbono o glquilideno con 1 a 6 Atomos
de carbono, que pueden estar sustituida por fenilo, halo-
fenilo o un residuo heterociclico con 5 o 6 miembros
ciclicos, R"' es alquilo con 1 a 6 Atomos de carbeno,
e Y es azufre o ~NH~, y (b) N'-(3,4~dicloro~fenil)-N,N-

~dimetilidrea de férmula:

CH
c1 NHE-CON”

, CH, (11)
c1

y/o (c) 3-amine-1,2,4~triazol de férmula:

N{~— N
L ()
CH C-NH2

S

en una relacidén en peso entre (a), (b) y (¢) que va-
riadel:1l:4al:4:l,a4:1:1l,yo0nelca-
g0 de que estén presentes dnicamente (a) y (b) o (a) ¥
(e), en una relacibn en peso que varia de 1:4 a 1l:l a
4:1, se mezclan con 99,9 - 5 partes en peso de medios

de cargas y, en caso dado, con medios tensioactivos.



10.

28 - Procedimiento segin la reivindice-
cién 1, caracterizado porque como medios de carga se
emplean disolventes liquidos y materiales vehiculos sb-
lidos.

32 -~ Procedimiento segun las reivindica-
ciones 1 y 2, caracterizado porque como medio tensio-
activo se emplean agentes de emulsidn y de dispersibn.

48 - Procedimiento para la obtencién de
composiciones herbicidas, tal y como queda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria.

Esta Hemoria constgy de dieciseis hojas es~
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