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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES PESTICIDAS -
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Ao foritands TMPERIAL CHEMICAT INDUSTRIES LIMITED, entidad inglesa,
residente en Imperial Chemical House,rﬂﬂllbank,~

Londres, S.W.l. Inglaterfa.
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Bate invencién se relaciona con un prooedimiento-
para preparar composiclones ﬁeaticidas. a bage de deriva-"
dos de difenilaﬁina.' _ v

En la patente britdnica No. de‘serie 868,165,
se describe und nueva clase de derivadoé.de difenilamine -
de férmula general: o
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en la que Hal es un 4tomo de fluor, clore o bfdmo, Alk ecs
un radical élquiio qne contiene hasta 4 dtomos ﬁe carbono,
R es hidrégeno o un radicel alquilo que contiene hasta £
ﬁmmdewﬂmmmyﬁsmnﬁu&aﬂwm@éla&n
88 Cero 0 un nﬁhero entero de haste 6 y q es-cero 0 un nﬁ-
mero eﬁtero no superior a 10, siendo-todos los sustituyen-
tes, aparté de R, sustituyeﬁtes nuoieapes.“_

Estos compuestos §e’desériben teqigndo ac%ividud
insecticida, en especial sctividad ovieida de los gcaros.
Todos_los ejemplba ﬁascritos poséen un sustituyante,Qqnitro.

| Se-he descubierto ahora que dentro de la clase
de compuestos definida anteriormente, existé.un grupo de
compuestos que tienen una aetividad pesticida'superior, _
incluyendo las proplededes insecticidas y fungicidas de am-
plio especiro.

De acuerdo con la presente invencidn, se Propor-

cionan compuestos de férmmula:
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en la que 2 representa.un radical naftilo halo-sustituido

o el radical de fémula:

3 x
en la que Xl, 12, x3. y X4, que pueden ser iguales o di'fﬂt_&:? 7
rentes, son dtomos de halbgeno, e Y es halbgeno, triflunr—-
metilo, nitro o alguilo. - _
En un especto preferido, la inveneién proporciona

compuestos de fémulas

C{}
l\.wNO
J e

.
H
i

,:/'

en la que Xl, 12, X3 y 14, que pueden ser iguales o diferen-

tes, son &tomos de halégeno, e Y es halbgeno, trifluormetilo,

nitro o alquilo. ’
En un aspecto més preferido la presente invencién

proporcidna compues'i;os de férmulas



en la que Y es fluor, trifluometilo, nitro o metilo,

En la siguiente tabla 1 se muestran ejemplos

especificos de férmula estructurales de los compuestos de

la invencién, junto con un punto de fusién en 9G para ocada

compuesto.
TABLA 1
Compuesto S ol e turel Punto de
Yo. Formula agtrgck e fusién.ﬁc
F _(y CF%M‘__,
)/W \\\ . , '; "/ """ ~\ |
‘ m{e (/ /\-; . N o (/ .,m?
2 SN N/ | 20508
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3 op -/ Ny N \:-—-ﬂo 128,5-13245
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T ABTLA 1 (Continuacidn)

Compuesto Punto de
No. Férmule estructural fusidn 0 |
4 Br 110,2-111,7
P C1
/}{ CF, |
5 01 \>_ v _/ \_wo, | 234,1-13¢,4
¢ H V
\
'® Ccl
PF cF,
{ : .
. Gy - X .... X </ A No, | 105,9-109,3
—-—.<‘ e/
F F
3 F
. >_ 0]?‘3
7 F "*ii \%M~ g‘_m<iﬁ—j>mN02 65,6-67,0
"“‘-::'—\ PR
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TABLA 1 (Gonfinuacién)

| Compuesto Pérmula estructural Funte de
No, ' fuelén 2C
r
8 . 129,0-131,8 -

(6 ol iséﬁero

. ) ;rnaftilo)

‘Los oompﬁestos de la préaanta.inyeneién pueden prepa-
rarse por tratamiento de 4~nitro-2~trif1uoimetilanilipa con

- un naftaleno halo-sustituido ¢ con un oompﬁesto de fémuls:

L 2
: : )C PP '/x
I\
5, ¥ < \) ~Hal
\;‘;://
5' \1
X X"

en la que Hal es un-étomo de halbgeno y Xl, X?, XB, *evy
se definen como anferiomeente. EL proceso es facilitado por
la presencia de una base, por ejamplo,'hidruro'sédion, ¥
nomalmente se lleva a csbo en presencia de wn disolvente o

10. diluyente, por ejemplo, dimetilformemide o tetrehidrofuranoc.
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En un método preferide, 1 4-uitro-2~trifluoraetil-
anilina se trata con la base y el producto del trstamiento .
se haoe reaccionar con un naftsleno halo~suatitﬁido ¢ con &l

compuesto de formula: ‘ T

X 2 - e
r—-——~('

‘X
/ | .l
Y-// \§wﬂaL : ' :

\ -t n

En otro procedimiento, se trata un compuesto d&(ﬂ

Féromlas -

o una naftilamine helo-sugtituida, con 2-halo-F-nitro~, (_5{/ ,\" -
trifluortoluano, siendo facilitada la reacoién pbr la presen-
¢la de una bage.
Tos compuestos pueden emplearse por si mizmo pafa
combatir plagas, pero se utilizan mds convenientemente en
forme de composiclones en las cuales el ihgrediente'aotivo
estd mezclado con un -diluyenie o material de vehiculo, '
Por lo tento, en un aspecto més le presente invenoién

proporciona oompoaicion@é pesticldas que oomprenﬁen como in~
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grediente activo, un 'compueto de fHrmulas

e

3

\ o b sy
reee
2/

2

\!
2 - NH -._(‘./ \\‘ . “.NO
o/
en la que Z representa un radioal naftilo halo-sustifuide o

el radical de férmula:

en-la que Il, XZ, 1{3 N 2{4 s que pueden ser iguales 0 difémn-
tes, son Adtomos de haldgeno, ¢ Y es halégeﬁo, trifluormetilo,
nitro o alquilo. »

En un aspecto preferido, la invenoiénr proporaiona
composicioues pestioidas que comprenden como ingrediente

activo un compuesto de foémulat

en la gue Xl, X2, I3 vy 1‘4, gue pusden ser iguales o diferen~
tes, son Atomos de hallgeno, e Y es halbgeno, trifluometilo,
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nitro o alquild.‘
En un aspecto mds preferido, 18 invencién propor-

¢iona composiciones pesticidas gue comprenden como ingredien~

te activo un compuesto que tiene la fémmulas

F b (4 S
| y— e , o
. . /’ Y \ »
b. Y~ \> ”'N"“”“"\ )"*“NO o
) H \ U
¥ 'I"

en la que Y es fluor, trifluometilo, nitro o metilo.

En un aspecto ain més preferido, la in&enoién Pro~
porcions composiclones pesticidas que comprenden aﬁmo ihgré-
dianfe activo cualquiera de los compuestos inﬁicados an lgﬂ

10. tabla 1. L

Tos coqpuastbs de esta invencién y‘laa composiclo-—

nes que los contienen son muy bbéxlcos hacia une variedad de

plagas de insectos y de otros invertsbrados, incluyendo. los

siguisentess

15, Tetranychus telarius (4oaros de arafia roja)
Plutella macuiipennis {orugn de polilla negra

diaments)

Aphig fabae (4fidos negros)
Pieris biassioaa , {oruga blanoa del repollo)
Blatelle germénica (cucarachas)

20. Megoura vicise (4fidos verdes)

Phaedon gochleariae (esocarabajo de moataza)
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Tribolium confusum

Musca domdatica

Aedes segyptl

Agriolimax reticulatus

Calandre granaria

- 10 -

(asoarabajo de harina}
(moscas comines)

(mosqui tos)

{babosa silvesire gripreea)

(gorgofo del grano)

los compusstos de la invencién y lam composioiones

a bege de los mismos poseen actlividad contra.una smplla ve-

riedad de enfermedades fungales y bacieriamles ftanto en las

hojas, en las plantas como en la poﬂt«raoogida, inclwyendo,

por sjemplo, laa siguientes enfermedades especificas:

Puccinie recondita

Phitophthore infegtang

Botggtia.cinerea

Uncinula necator
Podospheers leucotricha

Piricularia oryzas

?;asmOpara viticola

Venturia insequalis
Botritis tulipaes

Nigrogpora aphaerice
Phomopsié citrl

Alternaria eitri

Phitophthora eltrophthore.

Panioillium digl tatun

Gloeosporium musarum

(roya) en 1 trigo

(nfiublo tardfo) .en la judfa ancha
(manche de chocolate) en la jﬁﬁiéanch:

(mldeu pulverulento en la vid)
(mildeu pulverulento) en la menzans

(afiublo) en el arroz
(mildeuw vélloso) en lo vid
{costra) en le manzana
(fuégo) en loé bulbos
{jeringador) en los pldtanos
(coétra) en los citricos

(putrefaceifn an nl extremo) en los
eitricos

(pntrafacoién marrén) en log
cikrlcos

(moho verde) en los cILricos

{exiremo negro) en los plétanos



10.

15.

20.

400914

- 1] -

Fusarium oseruleum

Botrodipeodia theobromee

Ceratocystis paradoxe

Phoma exigua
Phytophthora paresitica

Xanthomonas oryzae

Yanthomonsy malvacearunm

Exwinia amylovora

Erwinia carotovora

Peeudomonas phageolicols

Pseudomonas gyringae

Pgeudomones mOrs-prunorum

Corynebacterium michlgenenge

(putrefaceién secs) en las patatas

(putrefaceién del tallo) en los. _
: plataqoa

(gengrena) en las patates

. (putrefacoién) en la pifia

(moho gris) en los oitricos ]

‘(aﬂublo bacterial de lss hojas) en

eJ,arroz

(brazo negrn) en el algodén

(afiublo de fuego) en peras y men~
- zenes’,

(putrefacoién blanda baoterial).de '
los vegetales

(aBublo sureolar) en las judis
(dieback) da la fruta de hueso--

(cancro baoterial) de lo frute da
hueso

(canero bacterial)

Streptomyces scabies

Agrobacterium tumefaciens

Fusariwn culmorum

(costra) en las patetas
(cecidia de la copa)

(exceso de humedad) plentas de
guisante

Los compuestos de la invenoidén exhiben tembién una

actividad algiclida.

En su empleo, los compuestos do le invencién, o

composiciones que contlenen & los mismos, puedénvutilizarse

para combatir pestes de varios modos. Asi, para controldr lag

_pestes, pueden tratarse las pestes mismas, 0 el foco de la _
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peste 0 el habilat de la misma.

Por cbnsiguien@'é, en una caracteristica mds, la
inveneibn proporeiona un método péra combatir pestes en el
que las pestes, foco de las pestes o el habitat de ellas ge
trate con un compuesto o une composieién como Van"cea 80 ha,
definido, - |

Ia invencidén proporcions tambidn un método PRre. ei
tratemiento de plantas para hacerlas menos suscepiibles al “
dafio por las pestes, el cual puede habaraa-y"a presentado (éa
decir, el tratemiento pare errediocar una infestmoién o infecw
0l6n) o que se espera (iue se .pfesentg (es deocir, el trétémien-
to para proteger la planta de una infestacibn oiinfecoié_ri)'.

Por lo tante, en una caracteristica més, la inven-
cién proporcions un método para el “tratemiento de plantas
para hacerlas menos auscapﬁhles al dafio pof lan pestes; que
comprende tratar las plantas, o las se_miliz_as, bulbos, tubérou-~
los, rizomes u otras partes propagadoras de las plentas, con
un compuesto o composicién como snteriormente se ha descrito.

31 ge desea, el medio en el cual crecen las plan~
tes puede tratarse enalogamente con un compuesto de la in-
veneién o une composiecién que contiene a diého compuesto.

_ Por oonsigulente, en otre caracteristica, la in-
vencibn proporciona un método para el tratemiento de un medio
en el cual crecen las plantas o han de-oreoer,' que comprende

aplicar al medio un compuesto 0 composicién como antes se ha
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- descrito..

Los compuestos y composiciones del invento son
fitiles parse fines agricolas u horticolas y ol caﬁpueéto 0
tipo de composicion utilizados en cualgquier caso-dépenderﬁr
de la finalidad particular a que se destine. | ‘~"°f

lag composiciones que comprenden los 6ompuestup;rV
del invento pueden tener ls fdnmg de polvos o grénulos pa%g
espolvorear en 1os que el ingrediente activo se mezeola ;§%; '
un diluyente o vehiculo ablido. Los diluyentes o vehieuloéﬁ
p6lidos idéneos pueden ser, por ejemplo, ocaolinita (arciai;
caolinica), montmorillonite, stapulglte, taloo, piedre ﬁ?::
mez, siliég, carbonato cdlcico, yeso, magnesis eﬁ polvo,f~n
tierra de Fdller,-tierra de Hewitt y tierra de diatomeaﬁ;'"
Lag composiciones para recubrir semillass pueden comprender,
por ejemplo, un agents que ayude é consegulr la adherencia
de la composicién & la semille como, por ejemplo, un aceite
mineral.

Ias composiciones pueden hallarse también en for-
ma de pdlvos 0 granos dispersables que comprenden ademés
del ingrediente activo, un agente humectente pars facilitar
la dispersién del polvo o granos en 1los liquigos. Tales pol-
vos O granoﬁ pueden comprender materiales de rellesno, agen-
tes de suspensibn y similares,

Ias composiciones pueden hallarse también en for-

me de preparados liquidos que se utilizan para inmeraibn 0
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pulverizaoién Ng en general son dlspersiones o emulsiones
aguosas que oont;enen el ingrediente activg én ppegencia de
uno o més agentes humecténtes, agentes ¢iaperéantaa,,égentea
emulsionantes o agentes de auspeneién. : .
Los agenfes humectantes, agentes diepersantes(y
agentes emulsionantes pueden ser del tipo catiénico, an16n1~
co o0 iniénico. Ios agentes idéneos del tipo catlénico co???en-
dan, por ejemplo, compuestos de amonio cupternario como, pof
ejemplo, bromuro de oetiltrimeﬁilamonio. Los agenbes idéneos
del " tipo anidnico comprenden, por egemplo, jabonas, sales de
monoésteres alifédticos de écido sulfdrico, por ejemplo, 1au~
rilsulfato sédico, sales de compuesios aromatlcos sulfonados,

por ejemplo, dodecilbencenosulfpnato sbédioco, lignosulfonato

,éédico, cédlcico o aménico, sulfato de butilnaftaleno ¥y una

mezela de las sales sbdicas de 4cidos diisopropil- Y tri-

. isopropilnaftalensulfénicos.

Los agentes idéneos del tipo iniénico comprenden,
por ejemplo, los productos de condensacién de 6xido de eti-~
leno con alcoholes grasos como éon el alcohol oleilico 0 el
alecohol cetilico, o con alquilfenoles ooﬁo son el octllfenol,
nonilfenol y octiloresol. Otros agentes ini@nicos son -los
éoteres parcialea derivados de dcidos grasos de cadena lar—-
ge o anhidridos de hexitol, los prdductos de condensacidn de
los citados éateres parciales oonAéxido de etilano, las leoi-

tinas y copolimeros en blogue de 6xido de eitileno y 6xido de
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propileno.

Los agentes de suspensidn idéneos SOn, por ejamw'
plo, bentonita, s{lice pirogénica y coloides nidréfilos como,
por ejemplo, polivinilpirrolidona y carboximetilcelulosa .sb=-

dica y les gomas vegetales ecomo, por ejemplo, goma de mcRrell

-

y soma de tragacanto.

~an

Ias soluciones, dispersiones o emulaiones acuosas

"pueden prepararse disolviendo el 1ngrediente activo, © in~'

- gredientes, en un disolvente orgfnico que puede contener uno.

AERT a2 ¥

o més agentes humectantes, dispersantes o emulsionantes, afla—
diendo después’la mezcla asi obtenida en ague que puade-ﬁon~
tener lgualmente uno o més agentes humectanteg, dispersanﬁge
o emuleionantes. Son disolventes orgénicos apropiados elydi—
cloruro de etlleno, .alcohol isopropilico, prbpilénglicol,
alcohol dé diacetona, tolueno,‘queroéeno, metilneftaleno,
xilenos y tricloroetileno,

. Los compuestos de este invento pueden formularse
en composicioneé que comprenden cdpsulas o midroodpshlas que
contengen bien el ingrediente activo, o biédn una composioién
que lo contenga, y preparada por cualquiers de las técenicas
conocidas de encapsulacién o microencapsulacién.

ﬁaa composiciones que se han de emplear pare pule-
verizacibén pueden hallarse también en formh de serosoles eﬁ :
los que la formﬁlaci6ﬁ ge mentiene en ﬁn recipiente a pfe~

sién en presencia de un impulsor como es el'fluortriélord-f
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metano o diolorod¢f1uormetano.

. Mediante la inolusién de aditivos aprOpiados, por
ejemplo, pare mejorar la distribueién, polvo adhesive y re-
sistencia a la lluvie en las supsrficies sometiuas al trafa-
miento, las diferentes composiciones pueden adaptarse meaor
a- 1os diversos usos o que se destinen.

Los oompuestoa de este invento pueden fonnularae
convenientemente mezoléndolos tambidn con. fertilizantea.
Una composiclén preferida de este tipo comprende grénuloa
de material fertilizante que incorpora un oompuesto de wuie
invento en forma dé recubrimiento del fertilizante. EL mate~
rial fertilizénte,puede,eomprender, por ejeﬁpla,.sustanciaa
que contengen nitrégeno o foafgto.

Por consigulente, en otro aspecto adipional.del

invento, proporoionamos une composicién pesticida que com-

prende un'compuesto de este invento, como ingrsdlente aoti-
vo,'en mezola con un material fertilizante.

Ias composiciones que se hen de ufilizar en forma
de dispersiones o emulsiones acgosas se auministran'general~
ments en forma de un concentrado que contiene una elevade
proporecibén del ingrediente o ingredientes activos, diluyén-
dose dicho concenfrado con 9gﬁa antes de su uso.

Estos concentrados son necesarios a veces para que
el compuesto resista pefipdos prolongados de almecenamiento

¥y que, después de dicho almaoenamiento,'puedaq dilwirse con



10.

15.

20.

5009014

. zar un preparado acuoso que contenga de un 0,0001 % a un’

......

agua con el fin de fomar preparados — qué permane z-
can homogéneos durente un tiempo sufioienfe\para pgrmitirA _
su aplicacién smpleando aparstos normalea>dé ﬁulvefizaci6n.'
Los cdncentradoa_pueden oontener'convanienfamehte de un~10

a un 85 % en peso del ingrediente. o ingredierteés aotivcé_ﬂ'

¥ generalmente de un 25 & un 60 % en peso de ingredientq‘o‘

ingredientes activos. Cuando se diluyen para formar prepa=-

.
1

radoa acuosos, tales preparedos pueden contener oantida@gg'
variables de ingredients o ingredientes activos dependieﬁdo
de los fines a que hayan de destinarse, pero se puede utili-~

LN

: - ~

1,0 % en peso de ingrediente o ingredientes activos.

. Deberd apreciarse que las composiciones pestiocidas
de esta invenoién pueden comprender, ademéé de un cdmpuesto
de la invencidn, uno o més compuesios diferentes Que'tengan '
una sctividad biolégloa. '

Iz invencién se ilustre, pero no se limite, por
los siguientes ejemplos.
Ejemplo 1

Este ejemplo ilustra la preparacibén de 2,3,5,6~
—tetréfluoreQ',4-bistrifluormetil—4‘—nitrodifenilamina {com~
puesto No, 3 de.la tabla 1) que tiense lé eétfudturax,

P
_ P CFy

cF
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Se affade con agitaoiéﬁ 2~amino-5—nit:bﬁenzotri-
fluoruro (4,0 g) en solueién en dimetilformemide sece, a
una sﬁsg&nsién de hidrure sédico (1,56 g) en dimeti1forma~
nida, & 0¢C, Cuando cesa la efervgsoéhcia, la mezola se de-~
je calentar a 15-18¢C y Se aglta entonces dyiante 45 mim~
tos. Después de enfriar la mezcle a 090,>sé éﬁgdé cuida&p~
samente octafluortolueno (4,58 g) en soluoién_an'dimetila'
formamids. Una vez_completadé le adiecién, la'mgzcla se agi-
te durante 4 hores a temperatura amblente y aé vierte enton-
ces en una mezcla de hislo, sal y ague (600 ml sproximads-
mente). La acidificacién de la mezcle asi obtenida prod@qe
un precipitado de color anfe, que ée reqristaliéa dos vsnén
en une mezola de oloruro de metileno y éter de petréleo |
(punto de ebullicién 40-602C) pare dsr 2,3,5,6-tetrafluor-
21, 4~bistrd fluorme til-4 -nitro~difenilaminea. que tiens un
punto de fusibn de 128,5-132,50C. '

Ejemplo 2 ' ' ‘

El procedimiento del ejemplo 1 se Emplea pare pre-
parar otros compuestos de la invencién, usando los ragctantes
apropiados como a continuacién se indica: |
444'-dinitro-2,3,5,6-tetrafluor-2' ~trifluormetildifenil-
amine (compuesto No. 1, tabla 1) & partir de pentafluor—
niltrobenceno y 2—amino~5-nitrobenzoﬁrifluoruro.
4,4!-dinitro-2,3,5,6—tetragloro-2'-trifluo:metildifenilamina
(compuesto No. 2, tabla 1) a partir de pentaclorOnitfoben-
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ceno y 2-amino-5-nitrobenzotriflucruro.
4-bromo~4 ' -nitro~2,3,5,6~tetrafluoro~2' ~trifluorne tildi~
fenilamina (compuesto No. 4, tabla 1) a partir.de péntaflﬁorw
bromobenceno y'2—aminoe54nitrobenzotrifluoruro. Y
3, 5~difluor-4' -nitro~2,4,6-tricloro-2! ~trifluordifenilamina
(compuésto No. 54 tabla l) a partlr de 1,3, 5~tr1cloro~2,4,6n
»ﬁrifluorbenceno y 2~amino—5-nitrobenzotrifluoruro. ;o
4ﬁmetil-4'~nitro-2 345, 6~tetraflupro—?‘»trifluormetildifbnil—
amina (compuesto No, 6, tabla 1) & partir-de 2,3,4,5,6-pen-
taflqbr-toluéno Yy 2-aminb-5qniﬁrobenzofrifluarufo‘ "
41 -nitro-2,3,4,5, 6-pentatlnor-2' ~triflnorme ti 141 font lamitia
(compuesto No. 7, table 1) a partir de hexafluorbenceno j:
Q-emino~5—nifrobenzotxifluoruro. | ,
2(2~heptaf1uornaftilamino)-5-nitrobenzotrifluoruro, 6 el
correspondiente isémero laheptafluornaftilaﬁino (compuesto 7
No. 8, tabla 1) a partir de octafluornaftaleno y 2-emino-
~5~nitrobenzotrifluoruro.
Ejemplo 3

Ia actividad de una seris de los compuestos de
este invento ocon respecto a varias plages de inseotos v
otros invertébrados se sometié a investigﬁcién. Los odm-'
puestos de este inveritd, se utilizaron en ‘Forma de prepare-~
cién liquida Qge contenfa en peso del compuesto 0,1 %, ax;
cepto en los oﬁsayps con Aedes sezypti y Meloidogyne ;
incéznita en los cuales la preparacién contenia 0,01 % en
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peso del compussto. Ias preparaciones se llevaron & orbo
digolviendo cadn o de los compuestos en una mesclu de

disolventes constltulde por 4 partes en volimen de acatons.

_yrl parte en volimen de alcohol de dlacetona. Lms solucio-

nes se diluyercn a continuacidn con agur aue conbenia 0,01

en peso de un agente hunectante que el comercio expende oon

el nombre comercial de "LISSAPOL" NX haste que las | repara-

ciones liquidas conten{nn 1s concentracién precisa dul cow-

puesto. ("LISSAPOL" co una marce registrade). E1 prweediﬁlen~

to de ensayo adoptado con respecto a pada inseuto L o
ensay6, sre praclticamenie el mismo y tomprendia ol wupoi.ar
unos cuantoh insectos en algin medio que podfs mer wie plun-
ta anfitriona o alguno de 1os'produétos‘dé que el insectie

se alimenta, y tratar el insecto o lu planta anfllrtuna .
ambos con las prepardaciones. Ia mortnlidad de los insectoy
ge comprobaba en periodos variables de 1l a J dina después

del tratumlento.

Bn 1A slguiente tabla 2 ae propercionan ioua yo

sultados ds loo ensayos. Bn eata  tabln, 1o primera oolum-

_na indica el nombre de la especle de la plaga. Cada una do

lag ulteriores columns indice la planta anfitriona 6 el
medio en el cnal estaba soportada la nmgpecie en cuestidn,
el nimero de dias que se dejaron p: - despuds del +rute-
miento antes de evaluar la mortalidad <o las plagas y IOﬁ-

-nanltados obtenidos parn ceds unoc de loe compuastor grmons-
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rados en la tabla 1.anterio"r. La evaluacidn se express emn en-
teros que oscilan del 0 al 3.

0 represen*i;a una mortalidad inferior al 30 %

1 repres‘evnta una mortalidad de 30 - 49 #

2 representa una mortalidad de 50 ~ 90 % o .

3 representa una mortalidad supizrior al 90 % "
Un guidn (-) en la table 2 indica gque no se 1llevé a cabo’
ninglin ensayo. ‘ ' '.
El simbolo "A" en la tabla 2 indica . que se observé un e:t'efc::-i:o

de anti=-alimentecién.

TABYLA 2
. | . T I T
_ Especie de la medie INo, |Compuesto No. (tabla 1)
plaga ~ |soporte 'de o
.d:[as _,.,....i., L e e B ].._-. . —
: 12 |3 4 ‘5 6 |7 8
t — B e -r-—.-----m--—v—-__.‘,...._,._... I TR USROS A S | _T.-‘. . [ [N SR
" Tetranydwms telarius !j at ;
(4caros de arefia roja,dior . o |- Yol o L
adultos) frances 3 |3 3 15 .]3 (
hus telariug | !
Zotrondely Judio 3 0% (o (3 1o jo |0 3 0
(doaros de arafie frances !
roja, huevos) | i
Aphig fabas juata- | 2 |0 {e |5 (o v Jo i3 0
'('E?Hos verdes lanche | ;
i i
Megoura viceae Hjudia 210 lo |3 (0o 0 |0 ;0 0
iaﬁdos Nnegros) ancha, » i
 Aedes aegypti agua 103 |35 13 |3 13 |o |0 0
(mosquitos, larvas) . }
: § )
Aedes amegyptl ‘tablero| 1 [0 |0 3 0 |o 0 |1 0
: (mosquitos, adultos) o P ;
_ B ! .




TABLA 2 (Continuseién)

hmdio No..

Easpecie de la plage soporte |de Compuesto No. (tabla 1)

diaa
1]2 3-74 5161718

M d £ ' ‘ 8
usca oméafica | ;;gg;é 2 l1l1{3lzlolol1]o
(moscas comiges ~ ensayo 1

de contacto™)
Mugen dom§stica | 2 |ojo|3fojolo|-]-
(mosces coménes - ensayo |tablero

residual¥) :

Pleris bragsicas repolle| 2 Jolol3|3|3l0lolo
(orugas blancas de repollo) AlAl A
Plutella maculipennis S , 6
(oruge de polilla negra  ([nO®t828 2 0 i. i z i ° i -
diamante, larves) oy
FPhasdon cochlearise e ol1lolole
(escarabvajos de mostaza) moatazav 2 .2 E AlA

Celandra grﬁnéria .
(egcarabajos del grano) grano

Blatells germénica
(eucarachas)

Tribolium confusun
(escarabajos de harina)

Meloidogyne incbgnita
(nemétodos)

| grano | 2 |-|=| 3{0j0 {00 {0

age |1 |-|-| -|3]2]- O -

# In el ensayo de contacto, las moscas fueron pulverizadams di-
rectamente; en el ensayo residual, las moscas se colocaron
en un medio que habla gido previamente tratmdo.
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Eﬂémplo 4

Los compuestos de esta invencion fueron ensa-
yados oontra una variedad de enfermedades fungales fo-
liares de lad. n]antas. La tecnica empleada fue la de pul-
verizar el follage de las plantas sanas con ung Bolucior
el oompuesto del ensayo y embeber tambidn el suelo en
el cual crecfan las plantas con otra solucidn del miemd -
compuesto de ensayo. Todas lasg soluciones de pﬁlverizaéi
cidn y embebido conten{an 0,01 % del compussto del ensayo.
A continuacién, las plantas se infectaron con la enfé;@édad
que ge deseabs controlar y despues de un periodo de dfas,
en funcidn de Ja enfermedad particular, se evalud visual-
mente el gradb de enfermedai. Los resultados se muestran
en la siguiente Tabla 3, en la qué el grado de enfermedad

!
se expresa on lorma de una graduacidn en la forma siguiente:

N
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Greduacién Cantidad de enfermedad como %
de enfermedad sobre las planias
de control _

0 _ 61 a 100
1 26 a 60
2 " 6a 25
5. 3 ’ oe 5

En la tabla 3 slguiente, los nombres de la enferse-
ded ‘aparecen en la primera columna y en la segunda columne
se indica el tiempo trenscurrido entre la exposicién de las
plantas é‘lé infeccién y la evaluacién'devla cantided de en—~

10. fermedad. '

TABLA 3

F Intérvalo de Letra clave de le
Enfermedad y planta tiempo : enfermedad (3a)
: (dlas) : ]
Puccinig recondita : :
(trigo) 10 A
Phxtththora infestans 3 ' B
(tomate)
Podosphaera leucé%;igﬂa 10 s
(manzena) o
Unecinula necator 10 D
R ... S R S :
Plasmopara viticola 7 B
(vid)
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TABLA 3 (Confinuécién)

Intérvalo de | Ietra clavé de la .
Enfermedad y planta ¥1empo enfermedad (3a)
(dias) . .
Piricularia oryzae
(axrroz) ; T ’ ' F
Botrytis cinerea 3 ‘ ¢ -
(judia) RS
g TABLA 3a
—
No. de compuesto - Ietra clave de la enfermedad (tabla 3)
1. 1 3 0 3 2 3
e o |3 -1313 2 | 2
3 1z [-|3]3| 3] -1]060
g o oo |- | 3 - | o
5 1 0 2 1 3 - 0
6 0 0 1 1 1 - 1
7 0o |3 ]2 |2 3 - Y
8 0 0 | 2 1 0 - 0

Ios compuestos fueron también activos contra la

costre de la manzana, Venturia inmequalis.
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Ejemplo 5

Se mantuvo el cultivo de Fusarium culmorum en -
tubos de ensayo inclinados ocon agarAde malta al 2% ¥y &
2000, Entre los trece y diecisiete dias antes de un ensayo
del producto quimico, el cultivo fue transferide 8 un abo-
no de harina de maiz, que consistia en 400 gremos de harira
de mafz al 5 % en uu abono preparado pera semillas John
Innes en una proporoién de dos harinas de maiz a tres_cubos
de abono (cubos de 9 lltros de capaoidad). Iag semillas
se_prepararon egitando 10 gramos de semillas de trigo en
una formulacién al 25 % de aréillafcaolinioa del producto
quimico (en la cual éste se.hallaba bajo la formae de:un pol-
vo) 0 una formulaéién al i2,5 % de arcille caolinioca (en aon-

de el producto quimico se hallaba bajo forma lfquide) y en

' una relacién de 1.000 ppm peso/peso, pbr ejemplo, 40 mili-

gramos de la formulacidn al 25 % sobre 10 gremos de semi-~
llas. Para ensayar el producto quimico, se colocaron apro-
ximadamente 100 gremos del suelo mezclado en un tiesto de
fibra, colocéndose 20 semillas en la guperficie y otros
100 gramos aproximadamente se colocaron sobie las semillas,
Esto se repitié tres veces haciendo un total de cuatro ré-
plicas. Ios tiestos se mantuvieron en el invernadero &
temperaturas comprendidas entre 162C y 202C, Al cabo de

10 dias, se registré el nimero de semillas germinedas y al

cabo de 17 dias se descubrieron las raices y el nimero de
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plantas saﬁas»fue registrado, Bstos registrés se .compara-
ron con semlllas sin tretar y semillas tratadas con mercu-
rio (Agrosan) efectudndose los cdlculos para obtener l&'
graduécién.pafa el control de la enfermedad. las graduscic-
nes eﬁpleadas'fueron las mismas que para el ejemplo ante-
rior. El compuesto No. 3 (tabla 1) dié una graduscibn de 2,
Ejemplo 6 N
Se investigd, mediante ensayos in vitre, la ac-
tividad del compuesto de le invencién contra una emplia
variedad de enfermedades bacteriales de las plantas y én-

fermedades saprofiticas fungales de post-recogida, en la

-forma siguiente. Se digolvieron o suspendieron 5 mg del

compuesto a ensayar en 10 c¢c de acetona y se afiadieron

2 cc de esta solucidén o suspensién a 18 cc de agar nutrien-
te (pare la enfemmedad bacterial) é 16 co de ager de malis
al 2 %4 (pare la enfermedad fungml), pare dar una concentra-
6ién finazl de 50 partes por millén del compuesto a ensayar.
Al agar de malta se afladieron 2 cc de un preparadc de es-
treptomicina que cdontenfa 100 unidedes/oc, para eviter la
contaminacién bacterial de los ensayos fungeles, Los prepa-
rados de agar fueron secados durante la noche en platos de
petri y & la maﬁané siguienté se inocularon con la enfermej
dad bacterial o'fungal émpleando un incculador de multi-
puntos. Ia actividad entibacterisl se evalud después de 5
dias y la ectivided entifungal después de 6 dias,
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Loy resultndos de los enseyos se indiocan & con-

tinuacién en la tabla 5 (actividad antidacterisl) y en la

table 6 (actividad sntifungal) . Ie graduscién de los resul~

tados es como en el.ejamplo 4 enterior. En la tabla 4 se in-

dicen los nombres de los‘Organismos de la enfermedad.

TABLA 4
Orgeniamo de Jia en~| Olave Orgenismo de L& en-| Ciava
fermedad becterial tabla § fermedad fungal |tabla 6
Agrobaoterium Nigrospora
: tumifacions Bl spheerica Fl
Gorynebacterium Phytophthoxrs
michiganense B2 Citrophthora F2
Erwinia : Alternaria
carotovora By Clitri F3
~ Xanthomonas T E Diplodia -
 oryzme B nutalensis Fh
- Pzehdohohus Phomopsis
ayringae B6 eitri F5
. "Streptomyces Cérutocyatia '
scabies 87 paradoxa F6
Pseudomonas - Gloeosporium
mOYS~prunorum B8 musarum P7
T Paeudomon;u é;;;;;;iium - !
phaseolicola BY digitatum F8 !
Erwinia Phowa exigua P9
’ amylovora B1O
Botrytis
" tulipae FIO
Botrodiplodia .
! theobromae Fl1 i
; IR WA
X Fusarium i !
5 caeruleun ,  FR12
{
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TABLA 5
Compuesto Clave de la enfermedad (tabia 4)
NO. - ] - :
table 1 BL [ B2 | B3 | B4 iB5 |6 {p7 {88 lBY9 IO
i iR
1 3 13 ‘5 503 3 3 i3 s s |7
2 1 |2 0 1 l2 |2 |3 0o o |0 [
3 o |2 0 2 10 |2 jo jo |o o !
|
e e S SUURTRN S RS O
TABILA 6
Compue 8o Clave de la enfermedad (tabla 4)

NO. R - I
tabla 1 ppipe [F3 |w (wy [P0 |[F7 [¢8 |F9 |¥i0 |FU jRi2
1 303 03 |3 (3 |3 {3 (53-13 13 (3 |3

303 |3 |3 13 fo |3 |3 Jo |3 |3 |1
3 212 |2 .2 2 |0 {2 2 f2 |2 |2 12
e e ’ I
Ejemplo 7

Tos compuestos de le inveneidn se enseyaron como

algleidas potencisles. Se traté un cultlvo de algas mezolaw

das con une cantidad de una suspensién acuosa del compuesto

a8 enaayar,'de forma tal que el cultivoﬁconfenia 20 ppm del -

compuesto. Se enconﬁré que el ocompuesto No. 2 (tabla 1) con- '
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trolé completeamente el crecimlento de alges & este concen-

trecidn,

los sigulentes ejemplos ilustran las composiclo-

nes pesticidas de la invencién. T

©

Ejemplo 8 o
Este ejemplo ilustra un concentredo que compren—

de un aceite miscible que-es facilmente corvertible ﬁér

dilucién con agua en un.prep&rado 1£qhido ade¢uado para fi-

nes de pulverizacién,

El concentrado tiene la sigulente compesicldnt

% en peso

Compueéto No. 1 (tabla 1). A . 25,0
"ILUBHOL" L (condensado de alquilfe-
nol/6xido etilénico; "Iubrol® es una
marce reglstrada) : 2,5
Dodecilbencenosulfonato cdleico _ , 2,5
"AROMASOL" H (disolvente de alquilben~
ceno; "Aromasol" es une marca registrada) - 70,0

100, 0

Ejemplo
Este ejemplo ilustra también un concenirado que

se enouentra en forme de un aceite miscible. la compoéicién

de este concentrado es la sigulente:
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Compuesto No., 2 (tabla 1)

"LUBROL® L ("Inbrol"es una marca regis—

trada) 4,0
Dodecilbencenosulfonato cédleico 6,0
"ARCMASOL" H ("Aromasol" es una marcs . : -
registrada) ‘ 65,0 .

100,0 -
Elemplo 10

"Este ejemplo ilustrg un polvo humeotable que tiene

la piguiente composioclbni

Compuesto No. 3 (tabla 1) 25,0
Silicato sédico ' 5,0
Lignosulfonato céleico 5,0
Arcilla caolinice : ' 65,0

100,0

Ejemplo 11 . ) 7
Este ejemplo ilustra un fluido pulverizable gue

comprende una mezcla consistente en un 25 % en peso de com-

" puesto No. 1 de la table 1 y un 75 % en peso de xilenos

Ejemplo 12

Este ejemplo ilustra un polvo espolvoresble gue
se puede aplicar directamente a las plantas u otres super—

ficies y comprende 1 % en peso del compuesto No., 2 de la ta~
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bla 1 y 99 # en peso de talco.

Ejemplo 13

Se mezolaron en un mezolador adecusdo 25 partes
en peso del compuesto No. de la tabla 1, 65 partes'éhfpamo'
e xileno y 10 partes de un aléohol de alquiiarilpoiié$gr
("Triton" X-100; "Iriton" es una marca regiatradé); Dé‘esta

forma se obtuvo un concentrado en emulsién que ge pégié

mezclar con agua para producir une emulsién apropiada?para
su emplec en aplicaciones agricoles.
Ejemplo 14 | ’

Se mezclaron completemente 5 partes en peso del
compuestd No. 1 de la tabla 1, en un mezclador aproplado,
con 95 .partes en peso’de talco. De ssta forme se obiuve un
pol&o de espolvoreo.

Ejemplo 15 - _

Se mewclaron completamente 10.partes en peso del
compuesto No., 7 de la tabla 1, 10 pertes de un condengado
de octilfenolféxidp de,etiléno ("Ig¢ spapol™ NX; "Lismapol®
es une marcs registrade) y 80 partes en peso de aloohol de
diacetona. De este forme se obtuvo un concentrado que, al
mezclarlo con ague, di6 uha dispersibn aouosa idénee para
aplicaciones en forme de pulverizacién pare combatir plagns

de insectos.

_ Ejemplo 16°

Este ejemplo ilustra une formulaeibén liquida con-



10.

15,

20.

centrade en forma de emulsidén. Se mezoleron entre si los
ingredientes indicados a continuacién en las proporciones
expuestas y se ngitd la mezols hasta que se formé le disper—

816n de los componentes.

% en weso
Compuesto No.-5 (tablm 1) | 20 .
"LUBROL" L ("Iubrol" es uns marca re— o
glatrada) 17 .
Dodecilbencenosulfonato cldleico 3
Dicloruro de etileno : 45
"AROMASOL" H ("Aromasol" sg ung mares re-— .
glstrada) : 15

100

Ejemplo 17

Se molieron los ingredientes indicados & conti-
nuacién en las proporciones indicadas para producir una

mezcla en polvo facilmente dispersable en liquidos.

7 % en pego
Compuesto No. 1 (tabla 1) 50 ]
Dispersol T ("Dispersol" eas una mar-
ce registrada) 5
Arcille caolinica . 45
100

Ejemplo 18

‘Se preparb una composicibn en forma de granulos
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faciiﬁénte diapersahlésPen un, liquidd (agua por ejemplo}
moliendo Jjuntos los cuatro primeros 1ngredionoea indicadon

a: continuacién en presencia de agua hd deepuéa se iucorperé

. el acetato sédico. e seoé la mezcla Y despuéa ge inoorporu

el acetato gédico. Se seoé.la_mezola%y daspuémige pasd- por

un tamiz del temafio 44~100 de malla;,No?mas<Briténioaﬁ}apara

obtener 61 tamafio deseado de grénﬁlqs;‘% ' L
R % _on pely

compuesto No, 2 (tabJa 1) oo 50 -

Diaperaol T R | R 12,5 7

Iignosulfonato oélcioo S R P8 nw;i.
' DodeoilbanpanosulfgnatO'qélcico :;.,‘;,j . 1. '12,5; Q
E Aceiﬁtb sédico ' ‘ o y;~g»' 3 _ ,,20«1

100
Ejemplo 19

Se preparé una campoaioién apropiada para recubwiw

miento de semilles mezclando los tres ingredientes que se

indioan a contlnuaoién en las properclonea expuestaa.

_ ' ' % en peso
COmpuesto No. 1 (tabla 1) ' ' A 80
Aceite mineral ' o f 2
Arcilla ceolinica o , 18

T ————c,

100
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Biemplo 20
Se prepard una composieién apropieda pars recu-
brimiento de semillas mezclando log tres Ingredisutes gque

-----

ge indicen a contlpnacibén en lag proporciones axpues basg.,

Compueéto Noo 2 (tnbla 1) . i 80 -

Aceite mineral g . - i:JNE

Arcilla caolinics _ 18- --

100

10. Ejemplo 21 ' o ' S -

Se prepard una composiclén granular diéoév}epdo
el ingrediente activo en un disolvente, nebnlizands la
soluclén obtenide sobre los grénmulos de plédre pdhﬂg.y

dejando .que se évaporara el disolvente.

15+ o % .en peso
» Compueato -No. 2 (tabls 1) B . 5 B
Grénulos de pledra plmez ' . 95

Ejemplo 22
20. - T Se'preparé"unn diaperaiéh acuosa ﬂeéclando.y
moliendo los ingmadiénﬁeﬂVihdicadosAa'continuaoiﬁn er 1as

proporeiones expuestag. -

POCR
QUALITY
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' ul e.n J’ “J
Compuesto No. 3 (tabla 1) - - 40
Lignosulfonalo- caleico ' ' 10
Ague o 50

2 -
Ao i o e

100

A continvacién se indican les composiclonss, o- mis-
tancias representadas por las varias marcas y vombres Lo

merciasles citadas en los ejemplos anteriores.

YLUBROL" L es un condenpade de 1 mol de mouiltlennl
: ' con 13 molea de §xido de etlileno.
"AROMASOL" H 8y una mezcla dlsolvenbe de alq"jjhﬂncaw
nos. :
"DISPERSOL"® T es unk mezcla. de sulfato sédico V‘FH GOl

densado de formaldehido con la snl %6&1(@
de écido naftalensulfdnico.

"LISSAPOL" NX a8 un oondensadp de X mol de nonilfonol
V con 8 moles de éxido de etilemo.

"PRITON® X-100  es un alochol de slquilarilpoliéter.
NOTA

frrterdardimgogoide

o

Descrita suficiseutemente la naturaleszm del invemto,
asi como la manera de realizarse en la practios, debe Liesn
se constar que las diappaicioneé anteriormente indicadas son
suscepliibles de modificaciones de detnlle en cuanto no ulte-
ren su principio fundamental. Tembién se hade constar que ol
invento corresponde a dos solicitudés de patente presenbadan

en Ingiaterra-con los Nos y fechaa:_7292/7l de 19 de marzo de



1.971 y 40087/71 de:26 de agbsto de 1.971, acbgiénﬁoge-pmp

lo tanto a log benelicios que canpeden log Conveniog fuive-

nacionales en'vigor; siendo lo que constituye la esencia

del referido invento por lo gque se solicita fabénta de In-
5. vencién?por 20 aBos en Espaila, sobre:-PROdEDIMIENTO P@RA )
OBTENCI(SN DE COMPOSTCIONES PESTICIDAS; ocaracteriméndose por -
lo gsiguiente: ' ' .il

| 1.~ Procedimiento para la obtencidn de cdmpésiu

ciones peaticidas, caravterizado porgue comprende mencler,

10. como ingrediente actlvo, un compuesto de férmulas
L3
D
-y \}~~— O, -
\\ Pagor] / i

i
en la que Z repregents un radical naftile halo-sustdbuido

o el radical de férumia:

1t K12
)
vt/ \
w3 gt
. 1 52 .3 o .
15. en la que X7, X%, X y X7, que pueden ser iguales o dife-

rentes, son dtomoy de haldgene, e Y es halégeno, brifluor-.
metilo, nitro o wlguilo; con uno 6 mig m@enhem humectantes,
dispersantes o emulsionantes.

‘ 2.« Procedimlento segin la reivindicmcidén 1, cﬁ»

.20. racteriéado porgue se mezcla uno o més compuestos que tiem
e
POOR
QUALITY
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nern ac%ividad'hioldgioa.
3, Procedimieﬁto segun lag retvindicasiones Ty
2, carachernzado porque ue mezcla ur materlal Teriilis unte.
'?A 4.- Procedimlento segﬁn uualquiera de Jag'rvivlnn
dicaciones 1 a 3, caraclerizado’ porque ge mezcla de~0f99%L?5
a 85 %?en peso del ingrediente o ingredientes active.
5.~ Procedimiento segun la reivindicaciéh7d, na~
| racterizado porque se mezola de 10_% a 85 ¢ en peso.del in-
grediente o ingredientes nctivo, .

"6,- Procedimiento sapﬁu 1arrelv1nﬁlcaﬁiév~d v e
raeterlzauo porque se mezcla de D 00012 n 1,0 % en oo del
1ngred1ente 0 1npred1ente act1VO..

To= Erocedlm1ento para 1& obrenczén de ‘combtiul-~
ciones peqticldas, tal ¥ como queda suqtanoialmcnfe deanri..
to en 1a prenente Memoria.

Egba Memorias consta de 38 hojns esorifus o magul-
na por una sola cara, o .
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