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MEMORTIA DESCRIPTIVA
de una Patents de Invencién a nombre dé:
AMCHEM PRODUCTS, INC., de nacionalidad
norteamericana, domicilida en Ambler,
Pennsylvania, Brookside Avenue, USA; por:
YPROCEDIMIENTD PARA LA OBTENCION DE UN
CONCENTRADD HERBICIDA EN FORMA DE POLVO
SECOY,

eeveeee0000000000scosss

Este invento se refiere a la preparacidn de compo-
siciones herbicidas, y concierne particularmente a la preparacidn
de concentrados herbicidas en forma de polvo, solubles en agua,
que no se aglomeran, y que contienen 3-amino-l,2,4-triazol y
tiocianato de amonio,

Es sabido,a partir de la patente espafiola 255,774,
que mezclas de sales de tiocianato y 3-amino-l,2,4-triazol ex-
hiben efecto sinérgico - es decir, las sales de tiocianato po-
tencian la actividad herbicida del 3-amino-l,2,4-triazel = y
estas han probado ser tan satisfactorias comsrcialmente que

se estima que una porcidn principal del 3-amino=1,2,4-triazol
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vendido para fines herbicidas se utiliza en combinacidn con
una sal de metal alcalino, de metal alcslino-térreo o de amo-
nic del dcido tiocifnico. Dado que tanto el 3-amino-l,2,4-
triazol como el tiocianato son muy selubles en agua, este
producto de mezcla ha estado ficilmente disponible en forma
de concentrado lfquido, inclusc aunque el concentrado liquido
no es totalmente satisfactorio - por sjemplo, para el fin

de producir una composicién que permanezca estable, como

una solucifn verdadera homogfnea, a temperaturas por debajo
de aproximadamente -lﬁc, ha side necesario afiadir un 8cide
tal como 8cido clorhidrico a la formulacifn para impedir la
"pracipitacidn salina" de los ingredientes activos concentra-
dos, y ssta adicifn ds &cido hace al concentrado menos de-
seable debido al elevado grado de corrosividad resultante

del mismo.

Correspondientemente, se han efectuado muchos ine
tentos de preparar formulaciones secas, particularmente con
el deseable tiocianato de amonio; estos han sido inveriable-
mente insatisfactorios debido a la elevada delicuescencia del
tiocianato, que comunica un caracter higroscépico inapropia-
do a la composicifn resultante, hacifndola inaceptable de=
bido a la aglomeracifn, formacidn de pellas, etc, Dado que
estd generalmente admitida la deseabilidad de tensr un polvo
o concentrado granular scluble que solo necesite ser diluifdo
con agua para la utilizacidn, los intentos de hacer mfnima
la naturaleza higroscdpica de estas formulaiones sdlidas,

mezcléndolas con agentes desecantes para formar un concen=
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trado sdlido, no han tenido €xito - y, en cualgquiexr caso, los
productos que han sido fabricados de sste modo son diffciles
de elasborar dado que requieren espaciocs especialmente deshumi-~
dificados y, 8i permanecen expuestos incluso durante un corto
periodo de tiempo, se hacen delicuescentes y por lo tanto difi-
ciles de dosificar o medir y de utilizar. Por ejesmplo, la uti-
lizacidn de agentes secantes convencionales (tales como pentd-
xido de fésforo, perclorato de magnesio, hidrfxido de potasio,
perclorato de bario, &xido de calcio y difxido de silicio),
por una o por otra razln, ha probado no ser satisfactorio, y
por consiguiente, la preparacidn de formulaciones herbicidas
concentradas comerciales de 3-amino-l1,2,4-triazol y una sal

de tiocianato soluble en agua ha quedado confinada a concen-
trados liquidus en qus los ingredientes de 3-amino-l,2,4-tria-
zol y de tiocianato estdn disueltos en agua en la concentra-
cidn précticas més elevada posibla.

Se ha encontrado shora que incorporando pequefias
cantidades de un almidén que se hinchaen agua fria, previamen-
te gelatinizada y seco, en la mezcla sdlida de tiocianato/tria-
zal, se puede preparar una mezcla soluble en agua de J-amino-
1,2,4~triazol y un tioccianato soluble en agua, en forma de
polvo o en forma granular, que no se licuard y gue permansce-
ré libremente fluyente incluso bajo condiciones de elevada
humedad atmosférica. Ademfs, la mezcla asi formada, cuando
sea diluida con agua, tendré suficiente solubilidad o disper-
sabilidad para no plantear problemas cuando se utilice para

la erradicacifn de malas hierbas en equipos de pulverizacidn
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conveneionales, y no tendré el efecto corrosivo y peligroso
de una formulacidn 1fquida concentrada de 3-amino-1,2,4-triazol
y de un tiocianato soluble en agua,

Por lo tanto, en un aspecto, este invento propor-
ciona un concentrado herbicida en forma de polve seco, que
comprende una mezcla homogfnea de al menos 3% en peso de al-
1idén que se hincha en agua frfa, previamente gelatinizado y
seco, y una cantidad de 3-amino-1,2,4-triazol y de un tiocia-
nato soluble tal que hay desde 0,5 hasta 1,25 partes en peso
de tiocianato por cada parte en peso de 3-amino-l,2,4-triazol,

Los concenhadns’en forma de polvo de este invento
no se aglomerarin cuando estfn sometidos a condiciones adversas
de elevada humsdad durante extensos periodos de tiempo., Por
ejemplo, los concentrados de este inventc permanecen libremen-
te fluyentes después de exposici8n a una humedad del 100% du-
rante 48 horas y mfs, e inclusa una exposicibn mis larga a
una humedad menor no afectarf las propiedades de libre fluidez
de los mismos, Adicionalmente, dichos concentrados, cuando son
mezclados con agua, tienen suficientes solubilidad o dispersaw
bilidad para que no planteen problemas en su utilizacidn en
equipos de pulverizacifn convencionales para erradicacién de
malas hierhas,

En los concentrados de este invento, el aminotriazol
esté presente normalmente en una cantidad de desde 1% hasta 60%
en peso del concentrado herbicida, y preferiblemente de desde
25% hasta 40% en peso.

El almiddn que se hincha en agua fria, previamente
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gelatinizado y seco puede ser cualquisrs de los almidones

generalmente disponibles =n la técnica y que se emplean normal-
mente como mspesantes o aglutinantes de utilizacifn gsnsral.
Aai,'puaden ser preparados a partir de cualquier tipo de pro-
ducto de almidén o fécula (de maiz, patata y arroz, por ejem-
plo) y normalmente tendrén un contenido de humedad entre apro-
ximadamente 8% y aproximadamente 15% en peso, Sin embargo,
sobre una base de disponibilidad y de coétu, sa prefiere el
almidén o fécula de maz en los Estados Unidos de América, el
almidén o fécula de patats se prefiere en Europa, y el almi-
dén o fécula de arriz de prefiere en el Lejano Driente. No
obstante, se pueden utilizar también otros almidones, tales
como almidones de tapioca y de raices.

En gensral, sl almidSén previamente gelatinizado y
ssco debe estar presente sn una cantidad de al menos aproxi-
madamente 3% en peso del peso total de la composicién herbi-
cida {que comprende almidén, aminotriazol y tiocianato). Can-
tidades mencres darfn como resultado, bajo condiciones de ele-
vada humsdad, aglomeracifin y formacifn de pellas, debido
a la humedad absorbida por el tiocianato y el aminotriazol,
Desde luego, de modo preferible, el almiddn estd presente en
una cantidad de 4,5% en pesox No es critico el limite superior
del almidén - aparte del aminotriazol y del tiocianato, la
totalidad del concentrado puede ser almiddn - aunque normal-
mente no se incorpora més de aproximadamente 204 en peso y,

desde luego, normalmente es suficiente menos de 10%, Del modo
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més preferible, los concentrados herbicidas preparados y for-
mulados de acuerdo con este invento contendrfn aproximadamen-
te 4,5 a 6% en peso del almiddn previamente gelatinizado y
seco.

los concentrados de polvo preparados de acuerdo
con este invento cnniienan también, del médo md@s preferible,
en calidad de un modificador de las caracterfsticas de flui-
dez, una pequefia cantidad de un material de carga inerte ul=-
trafino, En efecto, se ha encontrado que, para la prepara-
cifn de un producto comercialmente aceptable, constituye
casi una necesidad incorporar un material de carga inerte ul-
trafino. Materiales de carga ultrafinos apropiadeos, son por
ejemplo, difxido de silicio u Sxido de aluminio, particular~
mente los que tienen una elevada 8rea de superficie y un ta=-
maffo de partficulas muy pequefio, Se prefisren especialmente pa-
ra este fin un didxido de silicio hidratedo precipitado, (tal
como el vendido por Pittsburg Plate Glass Co. bajo el nombre
“HiSil 233"), que tiene un tamafio medio de partfculas de apro-
ximademente 22 milimicras y un &rea de superficie tntﬁl de
aproximadamente 125 a 165 mz/g. El material de cargs ultra-
fino se semplea convenientemente en cantidedes por encima de
aproximadamente 3% en peso de la composicidn total, peroc nor-
malmente no por encima de aproximadamente 50% en peso del
total, y una composicidn preferida contendri desde 5§ hasta 10%
en peso del difxido de silicio ultrafino hidratado precipita-
do, Los materiales de carga de difxido de silicin ultrafinas

empleados estén comercialmente disponibles para utilizarse en
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la preparacifn de polves humectables.

Adem8s de los ingredientes activos como herbicidas
arriba identificados (el aminotriazol y el tiocianato de amo-
nio, presentes en una proporcifn de desde 0,5 hasta 1,25 par-
tes de tiocianato de amonio por 1 parte de aminoiriazol),
del polvo de almidén que se hincha en agua frfa previamente
gelatinizado y geco, y del material de carga ultrafino, los
concentrados preparados con ayuda de este invento pueden in-
cluir también ingredientes tales como otros materiales de car-
ga inertes fitolSgicamente (por ejemplo arcilla de atapulgita,
sesquicarbonato de sodio o sulfato de sodio), agentes humec-
tantes, agentss tensiocactivos y otros excipientes inertss con-
vencionales. Dichos ingredientes opcionales constituirén nor-
malmente deede 5§ hasta 50% en peso del concentrada total.

Aunque el tiocianato de amonio constituye la sal
de tiocianato preferida, se pueden utilizar también, desde
luego, otras sales solubles en agua (por ejemplo tiocianato
de litio o tiocianato de calcio), y se deberd hacer observar
que cuando sa emplea tiocianato de litio, se puede obtensr un
producto apropiado sin incluir ningfin material de carga ultra-
fino.

Los concentrados herbicidas en forma de polvo prepa-
rados con ayuda de este invento pusden incluir también otras
sustancias activas como herbicidas, o pueden ser incorporados
o combinados con otras formulaciones herbicidas secas, Compo-
siciones herbicidas particularmente deseables se pueden prepa=-

rar combinando las formuleciones secas preparadas con ayuds de
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este invento con formas secas de herbicidas de triazina sus~
titufda tales como Atrazine (2~cloro-4-etilamino-6-isopropila=
mino-1,3,5-triazina) y Simazine {2-cloro-4,6~bis-etilamino-
1,3,5-triazina), mientras que otros herbicidas que se pueden
emplear de este modo son Diuron (3-(3,4~diclorofenil)-l,l~
dimetilurea), Prometryne (2,4-bis({isopropilamina)=6-(metiltio)-
s-triazina), Linuron (3-(3,4=diclorofenil)-l-metoxi-l-metilurea),
Monuron (3-(para-clorofenil)-l,l-dimetilurea), Siduron (1-(2-
metil-ciclohexil)-3-fenilurea) y Bromacil (5-bromo-3-sec~butil-
6-metil-uracilo). Dichos herbicidas adicionales, cuando estén
presentes, se empleardn ordinariamente en una cantidad entre
aproximadamente 0,5 y 1,5 partes en peso por cada parte de
aminotriazol en el concentrado seco.

Las formulaciones secas preparadas con ayuda de
este invento ofrecen un cierto nlimero de claras ventajas con
relacifn a las formas de concentrado liquido actualmente dise
poniblesde los herbicidas de aminotriazol/tiecianato. Asi,
por ejemplo, las formulaciones secas facilitan el envasado,
el almacenamiento y el transporte; eliminan la necesidad de
recipientes y de aparatos aplicadores r;aistentes a la corro=~
s8idn; y pueden ser ambinados con facilitad con formulaciones
secas de un cierto ndmero de otros herbicidas. Ademds, la ac-
tividad de los concentrados del invento es igual o mejor que
la obtenida con formulaciones liquidas convencionales corres-
pondientes basadas en cantidades equivalentes de los ingredien-
tes activos.

Se muestran mds abajo tesultados de ensayo con
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soluciones de pulverizacidn herbicidas acuosas a partir de

- los concentrados secos preparados con ayuda de este invento:

~

METODO DE ENSAYOD: Plantas perennes arraigadas de Agropyron

repens, Cynodon dactylon y Artemisia vulgaris, fueron pulveri-
zadas con una solucifn preparada a partir de un concentrado
sflido de acuerdo con el invento. La solucién contenfa amino-
triazol y tiocianato en la proporcién de 4:3 (véase ejemplo
111 dado a continuacién), y fue pulverizada en una cantidad
de 37,6 litros por hectfirea y con un grado de aplicacidn tal
que se aplicaron aproximadamente 3,3 o 6,6 kg/hectérea con

el pulverizador transportable de remolque en forma de una
pulverizacidn foliar. En calidad'de testigo, se efectud un
ensayo similar uvtilizando un concentrado similar pero conven-
cional de la técnica anterior,

Los tratamientos se efectuaron en triplicados Las
porciones que crecen por encima de la supexficie fusron cor-
tadas y sliminadas tres semanas més tarde para permitir un
estudio del nuevo crecimiento, y la evaluacifn final se efec-
tud 5 semanas después del corte de la parte superior, Se uti-
lizd el siguiente patxdn:

0 -« ninguna difersncia aparente de comprobaciones

1-4 - alglin albinismo y alguna inhibicién foliar.

5«7 = albinismo considerable y no més de 50% del folla-

je en comprobaciones,
8 ~ Muy poco follaje y casi nada de clorofila.
9 - Nada de follaje, raices o rizohas vivos prasentes,

10 - Rizomas y raices destruidas asi como los tallos

o partes supsxiores,
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Las calificaciones para tres repeticiones, prome-
diadas y multiplicadas por 10, igualan al porcentaje media
de destruccidn de malas hierbas ~ mostrado en 1a Tabla 1 y

2 siguiente,

TABLA 1

Parcentaje medio de destruccidn de malas

hierbas con 3,3 ka/ha

Solucidn de pulve-
rizacién preparada
a partir des Agropyron Cynodon Artemisia Promedio

Formulacifn liquida de

la técnics anterior 83 73 87 81
Formulacifn seca del

invento 80 73 a7 80
TABLA 2

Porcentaje medic de destruccidn de malas

hierbas con 6,6 kg/hectirea

Solucién de pulve-
rizacién preparada

8 partir des Agropyron Cynodon Artemisia Promedio

Formulacidn liquida de
la técnica anterior 90 77 87 85

Formulacién seca del
invento 90 T7 87 85
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Estos datos ilugtran la equivalencia en cuanto
al efecto herbicida entre una pulverizacifn herbicida prepara-
da a partir de un concentrado liquido convencional y una pul-
verizacifn herbicida preparada a partir del concentrado ssco
de este invento, cuando ambas son aplicadas en el mismo grado

basado en la cantidad de ingrediente activo.
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herbicidas secas de este invento.

EJEMPLO I

Fécula de maiz previamente

gelatinizada 4,5%

J-amino-1,2,4-triazol 50,0%

Tiocianato de litio 45,5%
100,0%

EJEMPLO 11

d-amino=l,2,4-triazol 50,0%

Tiocianato de amonio ar,on%

Fécula de patata previamente

gelatinizada 5,0%

Diéxido de silicio hidratado

y amorfa 8,0%
100,0%

EJEMPLD 113

3-amino-1,2,4-triazol 50,0%

Tiocianato de amonio 38,0%

Fécula de maiz previamente

gelatinizada y seca 6,0%

Difxido de silicio hidratado

precipitado (tamafo de parti

culas fino) 6,0%

100,0%
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EJEMPLO IV
3-amino~1,2,4-triazol 25,0%
Tiocianato de amonio 25,0%

Fécula de maiz previamente
gelatinizada y seca 5,0%

Otros herbicidas insolubles en
agua finamente divididos tales

como Atrazine o Simazinm 30,0%
Dibxido de silicio hidratado 5,0%
Agentes ds suspensifn o dispemifn 10,0
lUD’D%
EJEMPLO V
3-amino-1,2,4-triazol 40,0%
Tiocianato de calcio 35,0%

Fécula de maiz previamente
gelatinizada y seca 5,0%

Didxido de silicio hidratado y
precipitado (tamaflo de particu-

las finag) 5,0%

Agentes de suspensifn o disper-

8ifn _15,0%
100,0%

Todas las anteriores formulaciones fueron prepara-
das individualmente mezclindolas a fondo duante un periodo de
20 minutos Bn un mezclador de doble cono. Después del mezcla-
do, fueron tfituradas todas ellas hasta un tamafio que pasaria
a través de un tamiz de malla 20 de la escala de Tyler,

La formulacién del Ejemple IV demuestra que las

composiciones del presente invento pueden ser combinadas con
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otros de los concentrados herbicidas denominados de “palvo
humectable" comercialmente disponibles, sin adolecer de nin-
glin efecto perjudicial,

Todas las formulaciones de los ejemplos 1 a V fue-
ron evaluades en cuanto a su caracter de aglomeracidn bajo
condiciones de 100% de humedad a la temperatura ambiente du~
rante un tiempo de 48 horas, Al final de las 4B horas, todas
ellas estaban himedas al tacto, pero sustancialmente no se
aglomeraban. A titulo de comparacidn, se prepard una formula-

cifin sin almid8n y que contenfa los siguientes ingredientes:

3-amino-1,2,4-triazol 45,0%
Tiocianato de amonia 45,0%
Difxido de silicio hidratado

precipitado (tamafo de parti-

culas fino - HiSil 233) 10,0

100,0%

Bajo las mismas condiciones de evaluacién, esta formu-
lacifn, al final de las 48 horas, estaba completamenterlicua-

da.
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Se reivindica como nueve y de propia invencidn:

l.~ Procedimiento para la obtencidn de un concen-
trado herbicida en furma:de polvo seco, caracterizado porque
comprende 1asvoperacinnas de incorporar en un dispositivo
adecuado una cantidad ds al menos 3% en peso de almidSn que
se hincha sn agua fria, previamente gelatinizado y seco, y
una cantidad de herbicida sinfrgico a base de 3-amino-l,2,4-
triazol y de un tiocianato soluble en agua tal que por cada
parte sn peso de J-amino~l,2,4-triazol hay desde 0,5 a 1,25
partes en peso del tiociasnato; mezclar y homogeneizar a fondo
estos ingredientes hasta que el producto muestra ser homogé-
neo y seco, y triturarlo finalmente hasta un grade de finura
apropiadao.

2.~ Procedimiento seglin la reivindicacifn 1, carac-
terizado porque el almidén que se hincha en agua frfa, pre-
viamente gelatinizado y seco, se prepara a partir de almi-
dén o fécula de patata, maiz o arroz, y tiene un contenido
de humedad de desde 8% hasta 15% sn peso.

3.

Procedimiento seglin reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el almiddn est3 presente en una cantidad
de desde 4,5% hasta 20% en pesc.

4.- Procedimiento segiin reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el almiddn est@ presente sn une eantidad

de desde 4,5 hasta 6% en peso.
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S~ Procedimiento segin reivindicaciones anterio-

res, caracterizado parque el tiocianato es un tioccianato alca-
lino, alcalino-térreo o de amonic.

6.~ Procedimisnto seglin reivindicaciones anterio-

5 res, carscterizado porque el tiocianato es tiocianato de so-
dia, litiec o calcio,

Te~ Procedimiento seglin reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque se incluye también una pequefia
cantidéd de un materisl de carga inerte ultrafino,

10 8.~ Procedimiento segiin reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque el material de carga ultrafino es
didxido de silicio u 6xideo de aluminio, que tiene una elevada
érea de superficie y un temafio de partfculas muy pequefio.

9.~ Procedimiento segiin reivindicaciones anteriores,

15 caracterizado porque el material de carga ultrafino se smplea
en cantidades de desde 3% en peso hasta 50% en pesc de la com-
posicidn total,

10.- Procedimiento segln reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque la cantidad de material de cérga es

20 de-desde 5% hasta 10% en paso.

1l.~ Procedimiento seglin reivindicaciones anterio-
res, caradterizado porque hay uno o mis ma‘riales de carga
imrtes fitol8gicamente, y/o sesquicarbonato de sodio, y/o agentes
humectantes, y/o agentes tensioactivos, y/o otros excifientes

25 inertes convencionsles, en cantidades de desde 5 hasta 50% en

pesoc del concentrado total.

12,~ Procedimiento seglin reivindicaciones anteriores,
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caracterizado porque incluye a estf incorporado o combinado
con una formulacidn herbicida ssca que contiens 2-cloro-4-
etilamino-6~isopropilamino-1,3,5«triazina o 2=-cloro-4,6-bis-
stilamina~1,3,5~triazina,

5 13.- PROCEDIMIENTO PARA LLA OBTENCION DE UN CONCEN-

TRADO HERBICIDA EN FORMA DE POLVO SECO,
Tal como se describe 9 reivindica en la presente

Memoria Descriptiva, que consta de diecisiete hojas escritas

a maquina por una sola cara.
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