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El presente invento gse refiere a un procedimien
to para preparar composiciones herbicidas, & base de una
conbinacibn sinergigtica de substencias activas que cong~
ta de la conoeida isobutilamida de deido imidazolidin-2-gn-

5e - l-carboxilico y del nuevo 3—~ciclohexil~5,6-~trimetilen—G-hin~
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droxi-5,6-dihidro-uracilo, y que son rarticularmente

buenas para la lucha selecliive conhtra nalezag en onlbi-
vos de remolacha,
Ya se ha dado a conocer que la isobutilamida

5 de &cido imidazolidin-2-on-l-carbokilico pﬁede ger enples—
da como herbicidam selectivu en cultivos de remolache { coi=
pérese: Putenie belge No. 737.449). idemnds, es conocido
que el 3—ciclohexil—5,G—trimétilenmﬁracilo, gegin su can-
tildad de aplicacibn, puede ser empleado como herbicida

10. total o como herbicida seiectivo an cultivos de remola-

‘ cha, espinaca, frutillas y cultivos de limoneros, nar:njos,
toronjos y fiubtales similares, (compdrense las Patenies
norteamericanss Nos. 3.005.015, 3.:35.357, 3.235.360,
3.235.361, 3.235.362, 3.235.363, 3.352.863, 3.360.521).

15. Ademés, es conocido que una combinacidn de substuncias
activas oonsisténhe en lsopropilamida de deido imidezolidin-
2-0n—i—carboxilico ¥ 3-ciclohexil~5,6-brimetilen—uraci-
lo, es aprupiada para la Jucha selectivu comtra muiezas

en cultivos de remolacha (compérese Patente alemana Actsn

20, 1.932.825 publicuda no examinuada). Sin embargo, el elec—
to herbicida selectivo de los tres mencionados h@rbidi—
das paru combatir malezus en remolachus, a bajas cantida-
des y concentruciones de aplicacién, no slempre es del
todo satisfactorio.

25. Se ha cncontrado que la nueve combinacidn de

gubgtancias activas consigtente en (1) isobubtilamida de

dcido inldazolidin-2-on-l-carboxi{lico de la Léruulea

l | .
i N-CO-NH~(Hp—CH(CH 3 ) 2 (1)

30.
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y on (2) 3-ciclohexil-y,6-trimetilen-6-hidroxi-5,6-dihi~

dro-urucilo de la férmula
[ - (11)

muestra una eficacia herbicida particularmente amplia y
gelectiva en cultivos de remolacha,

Sorprendenteincnte, la elficacin de lus combina-.

ciones de substuncius nctivas segin el invento c¢s subg-

tancialmente mayor gue la sumd de los efectog de las subs-
tancias activas individuales. Existe aguil un verdudero
efecto sinergistico imprevisible y no ftan solo un conmjple-
nento del efecto. bste efecto sinergistico se presenta

en forme porticulormente notuble en el cuso de Jelermina-
das proporciones de concentracidn.

Ta eflcacia herbicida de luo combinacidn de subs-

‘funcias activas segfn el invento og subsbuncialmente su-

perior a:aquella de 1lua cowbinacién de substuncius ueti-
vas conoclda del estado de la téenmica y consistente en
isopropilemida de deido imidazolidin-2-on-l-curboxilico
¥ 3=-ciclohexil-5,b=trimetilen-uracilo. Ademﬁs, la conbi-
nacién de substancias activag segin el invenio ofrece,
en comparacién con lu couocidd del'estado de la téenicu,
la ventajz de una mejor tolerubilidad por lag plantus

de remolacha cultivadas. DLa combinacién dé subgbunceing
activas segin el invento, por congiguiente, un wvalioso

enriguecimiento de los herbicidas para el uso en culiivos
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La isobutilamida de 4cido imidazolidin-2-on-1-

carbox{lico de la Lérmula (I) es conocida (compérese:
Patente belge No. 737.449).

L1 3-ciclohexil-5,G—trimetilen—Gahidroxi—S,6-
dihidro-urucilo de la féruaula (II) hasta ehora no es
conocido; el miswo pusde ser preparado en formea genci-
1lla, por ejemplo cono- sigue: .

Deniro de 30 minutos, 1043 g (4,47'moles) de
3—ciélohexil—2,3,4,5,6,7-hexahiﬂfo-ciclopenta/é/—l,3—oxa—
zindiona~(2,4) son introducidos en 3000 ml de amoninco
¥ entonces son ugitados ulberiormente dur:nte 2 horus
bajé enfriemiento exterior, Subsiguienﬁemenme, el amo-
niaco es eliminado por instilacibn de 2000 ml de &ter
8eco. Por filtracidn we gepary el precipitudo insoluble
en éter, se lo seca en vuclo a 1u tenperaiura ambiente
¥ 8¢ obilenen 1017 g (90 de la beorfa) de 3-ciclohexil-
.5,6~ﬁrimetilen-6-hidroxi—5,6-dihidro-urucilo del ¥.f., =
1452 (descomposicidn). _ o '

La oxazindiono necesituda cowo producto de pur-
tida, pusde ser preparsda como sisue:

A s solueidn calentada a 140°C de 187,8 g
(1,5 moles) de isocianato de ciclohexilo en 250 ml de
xileno, en el trunscurso de ung hora y media, se ugrega
gota a gota wna solucidn de 168,2. g (1 mol) de 2,2-dime-
bil=ciclopenta/e/-1,3-dioxinona~(4) en 300 nl de xile-
no. La acetona fomada en la reaccidn eg conﬁinuumen—

‘te eliminada por destilacidn v asi es removidn de la
mezcle de reaccidn. lintonces el disolvents es elimina-

do por destilacibn bajo presién reducida ¥ el residuo
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es destiludo en vacfo. Se obtienen 166,3 g (70w de 1la

teorfa) de 3-ciclohexil~2,3,4, 5,6, T-hexahidro-ciclopenta
[q/—l,_}-oxamnalona-(a 4) del P.e. = 164~1654C/0,5
Hg que se selidilica en forma erigtaling ¥y en'i;once.s -
de a TC-7120,

- La combinacién de -substancias :ac'tiv%xs segin
el invento contiene el componenie de la fémula (1) v
el componente de la férula (II), por lo general, en
la propércién de 1,5 : 1 husta de 9 ¢ 1, preieriblemente

de-, 3 ¢ 1 hagta de 5 : 1. Muy p.,wtlculamente preferida

‘ , es la combinucidn de 1sobut119mim de dcido imidazoli-

dm—2-on~1—carbo:cilico j de 3-ciclohex_il-5,G-trime'i:ilen—ﬁ-
hiar'oxi—-B,6-dihic1ro-umcilo én 1a proporci&n de b : 1,

La combinacifn de gubsbuncias ucbivas segin
el invento mucslbtra wne aceidn myy buena coniria malezus,
gin dauar las remolachas. EBn. ‘mayores cantidades de a.pln.-
cacibn (> 25 kg/ha), la comblnae.Lén de substuncias
activas seglin el invento ge preata {:unibién para la desw
truceibn total de maleszasg.

Bejo malezas en el sentido mds auplio se entien—
den todag lus plantus jue usualnente ocurren como impure—
288 en cultivos de remolschos, por ejémplo de remoluchus
forrajeras y de remolachas de azdcar.

Como malezus yue son desj;ruidas por la combi-
nacidn a gplicar sagin él invento y yue & menudo ocurien
en cultivos de remolucha, a titulo de ejemplo, seun men—
cionadag: dicotileddnens, zaragatona (Folygonua pergica—
ria), ortigs menor (Lamium spec.), pumpline (Stellardia
media), patu de gunso blunco (Chenopodium album) e Hiodiu—

verdnica (Veronica hederifolia); y monocotileddneas, tu-
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les coumo poa anula (Foau amua), alopecuro (5lopeéurus Ly O
suroides).

Lu combinncibn de substuncias aclivas geglin el
invento puede ser eluborada en las formulaciones usunles,
tales como solucioneg, emuléiones, suspensiones, polvos,
péstas Yy granulaﬁoé. Bstas fomuluaciones son ﬁxoducidas
en lomua conocide, por ejemplo mezcléndose lag substan-
cias votivas con diluyenies, vale decir, digclventes 1i-
quidos y/o subgtuncing de vehfculo, eventuslnmente con el
eumpleo de agenbes tensioactivos, vule décir, emulsivos
y/o agentes dispersantes, pudiendo emplezrse, por ejom-
plo en el caso de la ubilizacidn del asgue como diluyen-—
te, eventualuente dlsolventes orgdénicos como diaolvenxes
suxiliczres. &nlran en cunsgiderncidn esencialmnnte,;eomc
disolventes liquicos: hidrocarburos aromdticos (por cjem=
plo xileno, benceno), hidrocarburos aromdticos clorwios
(por ejemplo clorobencenos), parafinas (por ejemplo freco—
ciones de aceite mineral),'alcoholes (por ejemplo metanol,
butanol), disolvenles fuertemsnte polares, tales cowo
dimetilformamida y sulféxido de dimetilo, asi cowo agua;
cowo substuncias sélidas de vehiculo: minerules naturales
molidos (por c¢jemplo ceolines, arcillas, tulco, cretu)

y minerales sint&ticos molidos (por ejemplo decide silici-
co altamente disperso, silicatos); como emulsivos: ewul-
givos no iondgenos y anidnicos, tales como ésteres de
polioxictileno y dcidos grasos, éyeres de polioxietileio
y alcolioles grusos, por ejemplo dteres alguilurilpoligii-
cblicos, sulfonatos alguilicos y ardilicos; como agenten
dispersantes: por ejemplo ligninu, lejias de desecho

de sulfito, motil-celulosa.
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La combinucidn de substanciag activas sogln
el invento bueden estur presentes en las fommulaciones
en mezcla con otrag substanecias activag conocidas.,

Por lo general, lag formuleciones contienen

eatre 0,1 y 95% en peso de subgtencia activa, preferi-

blemcnte entre 0,5 ¥ 90% en'peéo.

La combinacidn de substuncias activag puede
8er gplicada como tal, en foma de gus Lomulacionnsg o
de las Formug de aplicacidn de ellusg preparadag, tales
couo goluciones, emulgiones, Sudgpensiones, polvos, pag-
tas y grenulados en estado ligto ?aru el uso. La apli-
cacidn eg electuads en Forma usuel, ror ejemylo bor eg-
polvoreo, pulverizacidn, roclada, riego y esparcimiento.

- Las cantidades ge aplicacidén de la cowbina-
cidn de substuncius activag segin el invento, pueden
variar dentro, de ciertos limites.rPor lo general, log
canticades de eplicacibén son de entre 0,5 ¥ 1C kg/ha,
preferiblemcnte de entre 1y 7,5 ka/ha,

La aplicucién de 1g combinacidn de aubgtun~
cias activag segin el invento es efectuada Prefesiblemen—
te antes de 1a brotadura de lag rlentas, pero tumbidn
puzde ger realizadé despuds de la brotgdura de las plan-
tas. 7

L1 vuen efecto herbicida de la.combinacidn de
substanciae uctivag surge de los siguient@s'ejemplos.
Micntrag que las subslancing activag individuales mae g—
tran ‘debilidades en la accidn herbicida, la combing—
cibén muestra un efecto nuy amplio contra mrlezes, que
oxcede de uwnw simple ndicidn de efectog.

El efecto a espoerar de uny combinmceidn dada de
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dos herbicidas puede ser calculado (eompérese: Culbe, Heltee.

"Calculatinghsynergistic and antagohistic regponges of
herbicide combinutions", Weeds 15, pdginas 20-22, 1967},
como sigue:

[

i
X = % de dafio por herbicida A en umna cantidadAde'aplica—
cién de p kg/ha,

- 4% de dafio por herbicida B en wne contided de aplice—
cidn de g kg/he, ¥y
E = el dalio epperado por los herbicldes A + Bconp + g

ke/he de conticed de aplicneidn, entonces

E=X+y-LY
160

51 el dafio efectivo es mayor gue el calculzdo,
entonces le combinacién en su efectb es gobreaditivo, vew
le decir, existe wn efecto sinergistico.

De la tuble del Ljemplo & surge terminnntcmen-—
te que el efecto lherbicide encontruado de la combinucién
de subgtunciss uctivas segln el invento contra losg mole—
zas eg mayor que el efecto calculado, vale decir, exise
te un verdaderoe wfeeto sinergistico.

En le tabla, ademds, se demuestra que la efice-
cia herbicida de la coimbinncidn de substuncing cebives

bl

seglin el invento es superior y le tolersbiliGud por las

remolachus (Bela) es mejor gue en el caso de la cowbina—

cidn de gubstenciss uwctives anteriormente conocida cone
sistente en las substencias activas (III) y (IV) en la
proporeidn en peso de 5 : 1,

ijeuiplo A

lngayo de pre-brotadura.
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Ligolvente: 5 partes en peso de ucetona

Emulsivo: 1 parte en peso de écer'alquilarilpoliglicélicu.

Para la proguccidén de wia prepéraqién sdecun—
da de substenclia active, se mezcla 1 parte en peso de
le substuncie actlva con la cantidad indicada del disol-
vente, se tgrega la caﬁhiﬁad'iﬁdicaaa'del emuledvo v g6
diluye el concentraedo con agua hesta la concentracidn
dereada. '

Semillos de las plantes de ensayo don gémbra~
das en wne tlerra nomal y, al cabo de 24 horus, son
regadas con le prepuracibn de subsiancia activa, mante-~
niéndose convenientemenle congtunte le canbidud de spue
ror unlidad de superficie. Ia concentraciﬁh de la substan-
cia activa en la preparzcidén no es derimpoxiancia, deci-
sive eg tan solo la cantidad de épliodcién.de la gubgstan~
cia acti?a por unidad de superfiéie. A1 caebo de tres se-
mnanas, se delermina el grado de Gaﬁo.sufrido por las
plantas de ensayo y se lo clasifice con los indices de

0 a 100, que tienen los siguientes sighifioados:

0 = ningin dafio (ensayo testigo)
50 = 505i.de dafio o inhibicién del crecimiento
100 = 100% de dalio, vele decir, plante botaluen—

te muestra:
Las substencies aclivas, lag centidades de
eplicacién y los resultados se hallan indicados en la

glgulente tablas
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N A
snuayo de plre- brotad
Subsiuncia setiva cuanticad de 181 10- Galiin
subat,act. lacha
aplicada kg/he
i
I ‘ 6.25 O 1
o JEYY S - 4'17 O i
HN\/N CO-NH~CH,~CH(CH,) 5 5085 o
é (conocica) (1)
0]
- S\ 1.25 o I
7 . w .<L__/ 0.83 O
K) 0.415 0
f\\N///ﬁko
HO |
I3
(nuevea) (11)
!_—_-_—, .
_ ) 7 _ 1
HN ,’-—CC—l‘\IH-(CH(GHP’)Q 6.25 4+ 1.25 10 ‘
AN 4.17 + ¢.83 10 (_
Qg (III) 2.0854¢ C,415 0
A
+ ¢ )

<)

\0

/_.__

(Iv)

(conocida) 5:1




brotudure

Galinsoga Urtica otellaria atri- Lolium
' caria
100 90 8C 80 70
100 &o 60 70 60
50 60 60 40 50
80 90 90 60 90
- 60 70 8O 380 80
30 20 4G 20 50
© 100 50 90 90 90
90 Q0 &0 90 80
g0 8¢ 80 60 70
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Substancia activa

- 11 -

contidad de
subgt.act,
aplicada kg/ha

Ensayo de pre—

remnolache,
encon—- caleu—
trado lado

Gal

enc.

(1) + (1I1)
5 1

(segln el
invento)

6.25 + 1.25
4.17 4 C.83

2.085+ C.415

(O V)
0 0
0 0

100
100

160
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(continuscidn)
brotadura
Gelinsoga Uxtica Stellurisa wabricaria . Lolium
enc.  calc. enc. cale. enc. calec. enc. cale. enc. calce.
100 10C 100 99 100 38 100 96 100 97
100 100 1.00 g6 100 92 160 94- 100 92

100 72 100 66 100 70 10C 52 g 75
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-NOT A

Deserite suficiéntemente la naturaleva-del,in-
vento, asi como la menera de realizarlo en le prictica,

debe, hacerse constur que lag disposiciones anteriormente

indicades, son susceptibles de modifiocaciones de detalls
en cuento no alferen su principio fundsilental. Pambidn
ge hace donstaf que el invento correspohde &, ung Solioi-.

-tud de Patenbe, presentada en Alemania, con Fecha 1l de

Julio de 1. 971, vejo el nimero P 21 32 764, O, acogléndo-

_. 86 _por lo tanto a los beneficiog que conceden los Conve—
._.nios Internacionalea en vigor, siendo lo que constituye

s euencia del referido invento y por lo que se solicita

Paﬁente de Invenelén por 20 afios en Dspaﬁa, sobre: PROCE-
DIMIENTO PARA FPREPARAR COMPOSICIONES HBRPICIDAS caraete-'

rizéndose por lo siguiente:

low Procedimxento paru preparar conposiciones

hcrbicidas, para combatir selecb¢Vdmente malezas en cul—~

tlvos de remolucha, caxweterizado porcue comprende mezclar -

de 0,1 a 95 partes en peso de une, combinacién de subs%anp :
clas activas consistente en: (1) 1sobutilamida dé 4cido
imidezolidin-2-on-l-carbox{lico de la férmula_

I |

\\Wr//N~OO—NH—Cd?—CH(CH3)2 oy

0

3~ciclohexil-5 6-tr1metllen-6-h1droxi-5 6—dihidzc~uracilo
de le férmula

N
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en wna proporcidn en ];;éso entre 1:5 y 15+ 1; cbr 99 9
hagte 5 partes en peso de medios de cargs y, en caso da-
do, con medios tensloectlvos.

2.- Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como medios:dé c&rga'se mezclen qif_
solventes liquidos y meteriales tehiculo sélidod. .

3.- Procedimiénto segén las reivindicaciones 1
¥ 2, caracterizado. porque como medio tensioﬁcfivb 3T ﬁez-
clan agentes emulsionéntes ¥y dispersantes.

4.- Procedimiento pare preparar composiciones

. hexrbicidas, tal y como queda sustancislmente descrito en

la presente Memoria. 7
’ Eota lemoria constu de 13 ho;as CJOllL&S mé—

quina por uns. sola cars.
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