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' PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ESTERES DE ACIDOS
PIOLCARBAMICOS.
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é%ﬂﬁﬁ%nﬁw FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad
- alemanea, residente en Leverkusen-Bayerwerk,

Repiblica Federal Alemana.

La presente invencién se refiere a un procedimien
to pars preperar nmuevos ésteres de fcidos tiolcarbémicos,

Ytiles como herbicidas, de férmula géneral:
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Q—GH—S-O—I\ H (1)

en 1a que X es un grupo alquile con 1 & 4 dtomos de carbono, '
un grupo alcoxi con 1 & 3 Atomos de carbono o halbégeno (siex
pre que n signifique un nimero mayor de 1, pudiendo los redi
caeles X ser iguales o distintos), R es hHidrbgeno o metilo, y
n es cero o un nimero de 1 a 3, con la excepcidén de que, si R
es un 4tomo de hidrdgeno, los radicales X representen el mismo
Atomo de halbégeno y n es un nimero entero de 1 a 3. '
EL pentaclorofenol (PCP) ha aido utilizedo emplia-
mente para combatir Panieum crusgallli (una melez® en campos
acudticos). Desgraciadamente; el PCP tiene series desventajas,
dedo que ejerce un efecto inflamatorio sobre la plel y las |
membrenas mucosas de 108 seres humanos y tiene una toxicidad
para peces y mariscos; tamblén presenta dificultades en su -
formulacién. Otro herbiclda, & saber, el &cido 2-metil-4-cloé;_.
rofenoxiacético (MCP), ha sido aplicado pare combatir la ma-
leza Eleocharis acicularis var. longiseta que crece en los-»lh

mismos lugares. Sin embargo, el MCP no combate adecuadamente

- el Paniocum crusgalli.

La Patente francese No. 1.328.112 describe los efec
tos destructores de malezas de los ésteres de Acidos bencil--
N,N-dislquiltiocarbdmicos. Le Patente norteamerioans No.
3.224,861 indica que tienen propiedades destructoras de male~
zas, los ésteres“de Acidos tiolcarbémicos o ditiocarb&miooé
de 1a férmula general ’
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en la cual Z y 2! repi-esentan ox{geno o azufre e Y un grupo

bencilo 1-4 halégeno-sustituido.
La Patente norteamericana No. 3.303.014 ensefla que

ejercen actividad herbicide los ésteres de dcidos benciltiol-~
carblmicos de la siguiente férmula general

.
AV ol ‘

en la cual m es 4, 5 6 6.

Ahora sorprendentemente los inventores encontraron
que los nuevos bencil-N,N—hemmetilentiolcar'ﬁamatos sugtituf-
dos de le férmula general (I) son herbicidas excelentes y
son eficaces especialmente contre malezas en campos acuédticos,

tales como Panlcum crusgalli y Eleocharis aciocularis var.

longiseta.
Asf, los compuestos de la presente invencién mueg-

tren muy fuertes efectos destructores sobre Paniocum crusgalli.
en el tratamiento de riego antes de la brotadure y en el ests-
do de desarrollo de une a tres hojas y, ademéds, estén carac- '
terizados por una menor toxlcidad para plantas de arroz, en
comparacién con el citado bencil‘bioldarbamato'.

Lo que precede es sumamente significativo, ya que
la mayoria de los herbicidas conoeidos comercialmente disponi-

bles son eficaces contre Panicum crusgalli ten solo durante
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el periodo de antes hasta inmediatamente después de la bro-

tadura.

Ademés, por se_;f meno8 fitotéxicos para plantas de
arroz, los compuestos de le presente invenoién pueden comha.w.
tir eficazmente malezas acudticas en cultivos de arrdz, cuon
do son aplicados dursnte un pericdo, en el cual hasta ahore
no ha sido posible combatir las mismas eficazmente, es decir,

1 hasta 2 semanas después del transplante del 8rroz. Los com~

puestos son Gtiles tanbién en reducir el trebajo necesaric

en los cultivos.

Otre ventaja de los compuestos de la presente in~
vencidn reside en que son eficaces como herblcidas no selec~-
tivos contre algunas malezas, distintas de las malezas acuS-

ticas arrita mencionadas, particulermente cuando son aplica~

. dos por tratamiento del suelo antes de la germinacién de -

las mismas, en virtud de que son bisn absorbidos pare eatas
melezas por via de las refces.

El procedimiento para la produccién de los com-
puestos de la férmula (I), comprende reaccionar un halogef

nuro de benciltiocarbonile de la fémmula generel

R

0 .
/@—— (I’,‘Hs-g—Hal (vI)

In

con N,N-hexzmetilenimina de la fémula
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con N,N-hexametilenimina de la férmula

' -

en cuyas fé6rmulas X, R y n tienen los mismos signifiocados
que los definidos con referencia a la fémula (I), Hal es ’

halégeno.

Ia reaccién puede ser lleva;a a2 ocabo en presencia
de un disolvente (este téfmino incluye simples diluyentes).

Pare este propdésito, pueden emplearse hidrocarbu-
ros alifiticos o arométicos (eventualmente halogenados),
por ejemplo nafta, cloruro de metileno, cloroformo, tetra-
clorufo de carbono, benceno, clorobenceno, tolueno o xllenoj
éteres, por ejemplo &ter diet{lico, éter ditutilico, dioxano
o tetrshidrofurano; alcoholes de bajo punto de ebullicién,
por ejemplo metanol, etanol o isopropanol, y cetonas, por
ejempld acetona, metiletilcetona, metilisopropilcetona o
metilisobutilcetona, Pueden emplearse también nitrilos ali-
fhticos de bajo peso molecular, por ejemplo acetonitrilo o

propionitrilo.
Ia reaccibn puede ser realizeads, sl es necesario,

en presencia de un agente ligador de écidos. Para este pro-
pbésito, pueden emplearse carbonatos y bicarbonatos de meta-

les alealinos, por ejemplo bicarbonatos de sodio, carbonato
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de potasio o carbonato de sodio, aléohoiatos de metales al-
caliﬁos, por ejemplo metilato o etilato de potasio, y bases
terciarias aliféticas, aromédticas o heterociclicas, por ejem-
plo trietilemina, dietilamina ¥y piridina,

El procedimiento gqueda ilustrado por el siguiehte

esquema de reaccién:

VA X—— CHS c 01 4+ 2N h
e

xn

/ N\ (';Hs-ﬁ ( +H01.NH/_;\} | (XI.)
XQ @ AN

Los compuestos de la presente invenclién, en su ac~
tividad de combatir malezas; gon superiores a los més conooi~
dos compuestos de estructure andloga. |

- Los compuestos tienen un efecto herbicida tanfo
total, como selectivo, en dependencia de la cantided aplica-
da. Meyores cantidades de por ejemplo 5 & 40 kg de sustancia
activae por hectédrea, por lo generel, tienen un efecto heibih
cida total, mienfras que cantidades menores, por ejemplo.de
1,25 2 5 kg de sustancia activa por heoférea, generalmanteA
tienen un efecto selectivo. f

Ios compuestos de acuerdo con la presente inven=-
oién pueden ser aplicados eficazmente como sgentes inhibido-
res de germinacién, especislmente como agentes para combatir

malezas.
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El término "malezas" usado en la presente, ha de

interpretarse como ampliamente abarca practicamente todas

las plantas que crecen en lugares donde no son deseadas. En

particular, los compuestos de acuerdo con la presénte inven-

eién son activos contra las sigulentes plantas y muestran

excelentegs efectos selectivos de destruir o de desear, cuando

son aplicados en la debida cantidad (por ejemplo de 1,25 a

5 kg/ha), y en una forma especialmente deseada, pueden ger

utilizaedos como herbicidas para la proteccién de cultivos,

marcados, en campos elevados y campos acuéticos.

Nombre de planta
Dicotiledbéneas

mostaze

berro

amor de hortelano
pamplina
camomila
escablosa

pata de gansgo
ortiga

zuzén

amaranto
verdolaga
algodén
zanshoriag
hebichuelas
patatas (papas)
café
remolachas

repollo

Nombre iatino

Sinapis
Lepidium
Galium

Stellaria

'Matricaria

quinsoga
Chenopodium
Urtica
Senecio
Amarsnthus
Portulace
*Gosaypium
EDaucus
¥Phaseolus
%golanun
®Coffea
¥Beta

#pnagsica
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espinaca §Spinacia
Monocotiledéneas
fleo Fhleum
poa Eragrostis niwahokoii
Honda o ,
cafiuela Festuca peravigluma
potentila Digitaria
eleusina Eleusine
carricera Setaria’
bromo Bromus
mijo de gallina Echinochloa
maiz ¥zea
arroz #oryza
avena ®pvena
cebadg ¥ordeum
trigo Epriticum
 mijo *panicum
cafla de azdcar #®3accharum

Ias especies de plantas artiba citadas han de con-
siderarse ejemplos tipicos del género deserito por su nombe
latino. Ia posibilidad de aplicacién naturselments no esté
limitada a estas plantas, sino que es eficaz iam*idr oontré
ofras plantas andlogas, '

Los ébmpuestos activos segin la presente ihvenciéﬁ
pueden ser elaborados en las formulaciones, tales como solu=
ciones, emulsiones, suspensiones, polvoé,'pastas W' granuian
dos. Estas formulaciones pueden ser producidas en forma eond-
cida, por ejemplo mezcléndose los compuestos activos con di-
luyentes, vale decir, diluyentes o agentes de vehiculo 1i-
quidos o sélidos o gaseosos, discrecionalmente con el empleo

de agentes tensioactivos, vale decir, emulsivos y/o agentes
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i !
d;épersantes. En el caso de la utilizmeién del agua como di-

Juyente, pueden emplearse, por ejemplo taembién disolventes

orgénicos como disolventes auxiliares.

Como. diluyentes o agentes de. vehiculo liguidos,
eé emplean preferiblemente hidrocarburos arométicos, tales
como xilenos, tolueno, benceno, dimetilnaftaleno o naftas
arométicas; hidrocarburos aromiticos ¢ aliféticos clorados,
tales como clorobencenos, clorometileno, cloroetileno o
tetracloruro de carbono; hidrocarburos alifdticos, tales como
cieclohexano; parafinas, tales:como fracciones de aceite mi-
neral; alcoholes, tales como metanol o butanol; acetonas,
tales como acetona, metiletilcetona o ciclohexanona, o di-
solventes fuertemente polares, tales como dimetilformamida,
sulféxido de dimetilo o acetonitrilo, asi como sgua.

Como diluyentes o agentes de vehiculo sélidos, se
emplean preferiblemente minerales naturales molidos, tales
como csolines, arcillas, talco, creta, attapulguita, montmo-
rillonita o tierra de diatomeas, o minerales sintéticos moli-
dos, tales como Acido slilicico altamente disperso, alimina o.
silicatos.

Como diluyentes o agentes de vehlculo gaseosog pue-~
den emplearse agentes impelentes de aerosoles, que son gaseo-—
gos a temperaturas y presiones normales, tales como_freoﬁ.'

Ejemplos preferidos de emulsivoa incluyen emulsi-
vos no ibnicos y aniénicos, tales como ésteres de polioxi-
etileno y 4cidos grascs, éteres de polioxietileno y alcoholes
grasos, por ejemplo éteres alquilaril-poliglicélicos, sulfo-
natos alquilicos y arilicos, y ejemplos preferidos de agentes
dispersantes inéluyen lignina, lejias de desecho de sulfito

y metileelulosa.



Los compuestos de la presente invencién puedeh
ger aplicados, si se deses, ¢onjuntaménte con otros produc-
tos quimicos para la agricultura, por ejemplo, insectioidés,
nematocidas, fungicidas, agentes antimicrobianos, agentes

5. antibacteriancs, otrés herbicidas, sgentes reguladores del

crecimiento de plantas o fertilizantest

Por lo general, las formulaciones contienen 0,1 a
95 % en peso, preferiblemente 0,5 a 90 % en peso del ingre- ‘
diente activo. .

10. El contenido de ingrediente activo naturalmente
puede variar de acuerdo con la formulzeién, el método de
aplicacién, el propésito, el periodo de aplicacién, el lugar
de aplicacién y factores similares.

Las formulaciones pueden ser de los tipos general-

15, mente conocidos en el sector de los productos quimic&s para
ls agricultura, por ejemplo, soluciones, emulsiones, concen-—
trados de emuléién, polvos mojables, soluciones acuosas, for-
mulaciones aceitosas, aerosoles, pastas; fumigatorios’, polvos
secos, grémulos recubiertos, pastillas, granulados, pildoras

20, ¥y lo similar, _

Por lo general, las formulaciones pueden ger apli-
cades directamente o por métodos de esparcimiento, répia&a{
-atomizacién, nebulizacién, espolvoreo, mezclamiento;:fumigé—
c¢ién, inyeccién o de recubrimiento de polvo con el empléo-de

25. aparatos apropiados.

Ademés, la aplicacién de los compuestos activos
'puede ger efectuads segin el llamado método de voldmen ultre-
bajo. En este método es posible aplicer hasta un 95 % al
100 % del ingrediente activo. %

30. El-periodo de aplicacién es g menudo y preferible-
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mente durante el estado de pre-brotadura de la malezs a

" destruir, pero esto no es tan importante, con excepcién de

que la aplicacién ha de efectuarse en'cada caso durante el
estado de pre-ﬁrotadura pera la proteceién de'cultivos. La
cantidad del compuesto activo que debe gser aplicado, puede
variar dentro de un margen amplio y depende generalmente de

varios factores, por ejemplo de la condieién de los cultivos,

" del suelo, de las malezas, del tiempo y/o del propésito exac~

to de la aplicacibén., La concentracién del compuesto asetivo en
los materisles utilizados para la aplicacién real, tamblén
puede varier empliamente. Por lo general, la concentracién
del compuesto amctivo para la gplicacién real es de 0,0001 a
10 % en peso, particularmente de 0,005 a 5 % en peso. '
Por ésto, el invento provee también una composiciéﬁs
herbicida que contiene como ingrediente activo un compuegto;;
de ascuerdo con la invencidn, en mezcla con un diluyente &::W?f
agente de vehioulo s6lido o en mezcla con un diluyente o
agente de vehiculo 1iquido que contiene un agente tensioac~ -

o

tivo.

La invencién también provee un método de combatir
malezas, que comprende gplicar a las malezas o su ambiente
de vida un compuesto de acuerdo con la invencién solo o en
forma de una composiclén que contiene como ingrediente activo
un compuesto segin la invencién en mezcla con un diluyente o
agente de vehiculo s6lido o 1iquido. _

La invencién también provee cultivos o sembrados
protegidos conira dafios causados por malezas, por ger culti-
vados en cempos a los cuales inmedistemente antes y/o durante
el tiempo de desarrollo de las plantas, fué aplicado un com-

puesto segun la invencidén solo o en mezcla con un diluyente
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o agente de vehiculo 861ido o liquido. Se apreciaré que lox; o
métodos usuales de proveer cosechas, pueden ser mejorados |
" ‘por la presente invencién. |
Le invencién es ilustrsda por lovs gigulientes ejem~
5.' plos. En todos los ejemplos, los mimeros de los ejemplos co- ‘

rresponden a aquellos en la Tabla 1.

EJRMPLIO 1
oA, ﬁ
7 \—cH,-5-Cn |
__ ) CHp=5-0~ (5
cxg“‘/_ \ B ) (5)

Una solucién de 21,5 g de cloruro de 2,5-Qdim'e'ti1-fi_. :

10. benciltiocarbonilo (P.e. = 85-872C/0,05 mm Hg) en 200 ml dey

éter fué enfria;da hasta una temperstura de 0 a 52C y en:ié; --.
miems se instilé graduslmente bajo agitacién una soluci6xi'_de_:_.j:-i
19,8 g (0,2 moles) de N,N-hexsmetilenimina en 100 ml dé éte’;‘;’} Vv
Una vez terminada la instilacién, se hizo prooedef la reaé; i
15. oién durante otra hora y se dejé la mezela de reaccién en-
reposo durante 12 horas = la temperatura gmbiente, Ia sal de
a'mina precipi‘baaa fué separada’ por filtracién, ‘la, cape etéresa
fué levada con une solucién al 1 % de sosa cfustica, con una
solucién 8l 1 4 de 4cido clorhidrico y con agua ¥y subsiguien-.,
20, temente fué secada sobre sulfato sbédico anhidro.

£

Después de la eliminacién del &ter por destilacién;.
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ge destild el residuo bajo presién reducida para obtener  i:f~

24,0 g de 2,5-dimetilbencil-N,N-hexametilentiolearbamato.

Rendimiento: 86,6 %, P.e. = 165-1702C/0,1 mm Hg.

EJEMPLO 2

GH3 o |
’ >—— H—S- X J (21

Una solucién de 20,0 g (0,1 mol) de cloruro de
ol -metilbenciltiocarbonilo (P.e, = 72-742C/0,15 mm Hg) en
200 ml de éter enfriada hasta 0-59C y en la misme fué ins-
t1lada gradualmente bajo sgitacién una solucién de 19,8 g-:
(0,2 moles) de N,N—hexamétilenimina en 100 ml de éter. N
Una vez terminada la instilaci6n, se hizo proceder”. .
la reaceién durante otra hora y se dejé la mezcla de_rescF;
eién en reposo durante 12 horas a la temperatura ambiente.f?w
In sal de amina precipitada fué separada por filtracién y
la capa etérea fué lavada con una solucién al 1 % de sosa
céustica, con una solucién al 1 % de Acido clorhidrico y
con agua y subsiguientemente fué secada sobre sulfato de
sodio enhidro. Después de la eliminacién del éter por desti-
laoién, el resfduo fué destilado bajo presién reducida pera
obtener 22 g de n|~metilbencil-N,N~hexametilentiolcarbamato
(compuesto racémico).
Rendimiento: 83,6 %, P.e, = 152-1602G/0,1 mm Hg.
Ejemplos tipicos de los compuestos de la presente inven
eidn, sintetizados por un método andloge al de los ejemplos 1y 2,
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estén detallados en la siguiente Tabla 1. La tabla indica

los puntos de ebullicién o (entre pardntesis) los puntos de

fusién de los compuestos. En algunos casos, da también los

indices de refraceién.

5. TABILA 1
Compuesto P.e. ¢G/mm Hg indice de
No. Pérmile p.E, o¢ refraccién
20.
8D
%)
(1) CH,-//  S-Cr (U . 52/ .
3-(\ ,._-C.Hzmﬁ— -r\\ n [ 146-152/0.1 1.5754
P - .\\ /’
O
N [P
2) C.H -/ N\ ~CH_ -§-C-N 1 157-165/0.2
27578 2 . H
: N
O '
(3) iso-C.H -/ - -s-i[—N/~ tl 160-166/0.2
gty & > 9 t | 3 3 .
S \ ’]
T
U V
(4) ter-C,H -/ \\-CH,-$-C-N 1 = 173-177/0.2 1.5592
479 \ — / 2 \
N\
CH O
3
— A -
d I \ . |
(5) g/ }—01{2 —b~C.~N\ - i 165-170/0.1 1.5717




" ABL A

1 (Continuacién)
c ‘t‘ P 00/mm H indice d
ompuesto €. 20/mm Hg ndice do¢ |
0. Férmila .£. oC refraceién
n20
Cll, O
(6) CH,-// “)\-CH,-8-C-N = = 164-169/0.3 1.5730
- PN/ UL
e
[
(7 CH,0- VAN -CH,-8-C-N. | l 177-182/0.1
o/ N
C1 (')l
. i -
- L . .
(8) CH O—// \) ~CHyg -S~31~N . J (G4-65)
’ \ -
cl O
'\/mm; PR
-/ \ -CH,-8-C-N _— (60-61)
(9) .C2H5O { _—A‘> 9 . H ] )
\o Ny L
Cl (f
i50-C H 0_7/""% -CH scI,JN/ N sL-s2)
(19) 1so-Lglhl, \ .,) 2 \\ H ]




T ABLA 1

by vind

2

15
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(Continuacién)

Compuesto P.e. 2C/mm Hg indice de
No. Pérmile P.f. 9C refraceién
20
)
Br . O
\7‘ - ! Y
20 N\ -cH -8-C-N "
(11) cH,0 _> cH,-5-C-N Y
\\ u/
OCH, O
(12) ~CH2~S—n-N’ o ] 185-192/0. 15
cl
OCH,
(13) -CH,, -5- —N\ H I 177-181/0.2
CH,
__OcH, ﬁ
(14) </ \§~CH2'-S-C-L(— HJ
e \W_,,_w
r
CH, (ﬁ
(15) CZHSO—-D-lC.HZ-S'- - < 175-180/0.25 1.5648




T ABLA 1 (Continuacién)
" Compuesto ' 1 P.e. °C/mm Hg indice de
No. ¥ a P.f. ¢C refracclén -
n20
D
CH, (ﬁ
2 ~~-‘\ " 1' e ‘.\ v e X
(16) Fso-C3H7O-\/_ Yy -CH,-S-C-N g J (62-63)
— A
Cl o)
| —
(17) CH,O- -CH,-S-C-N g (60-62)
. 3 2 \ ;
Nem
Cl
CH, (ﬂ)
[ N
(18) CH30~;/_*\>-(,H2—S- N g ] 188-190/1.0 1.5731
R
Cl 0
~ .
(19) n-C_H o-]/ \-CH, -$-C-N (46 -47)
3TN 2 \ H J
Cl (f
(20) c1-§/ \;-CHZ—S-A—N: H I 182-186/0.5 '1.5720
i e \\\ e
‘ Cl
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TABLA 1

(Continuacién)

R
Gompuesto P.e.2C/mm Hg {ndice de .
No. Pérmula P.£.2C, . refraceién
20 :
B
P e N }
(1) < > H-8-C-N° J 152-160/0. 1 1.5700
N
Cl \
7 3 |
(22) /7 N CHS 155-156/0.1 . 1.5750
o/ T\ H |
.
(23) ci-// \-CH-s-C- j 159-165/0.4 1.5759
< _ > H
i
(24) CH o-< \>-CH-S- N H \J 163-166/0.1 1.5713
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EJEMFLO I

5 % del compuesto (1) de la Tabla 1 y 95 % de una
mezcla de talco con arcilla fueron mezclados en un molino
para formar un polve apto para espolvorear. En el uso, el
polvo fué splicado como tal.

EIEMFLO IT

20 % del compuesto (2) de la Tebla 1, 75 % de tina
mezcla de zeeclita con arcilla, 3 % de algquilbencenosulfona-
to de sodlo y 2 % de dinaftilmetandisulfonato de sodio fueron
mezclados en un molino pera former un polvo mojsble. El polvo
puede ser aplicado después de su dilueién ocon agua. |

. EIEMPIQ III o

20 % del compuesto (5) de le Tabla 1, 75 % de xi-
ieno ¥ 5 % del emulsivo Sorpol (marca registrada) fueron mez~
clados para formar una emulsién concentrada. El concentrado
puede ser aplicado después de su diluclén con agua. |

EJEMPLO IV
El compuesto (8) de la Tabla 1 fué disuelto bajo

aplicacién de calor en xileno y la solucidén fué rociada sobre
gréinmulos de arcilla, de modo que éstos contenian aproximeda~
mente un 10 % de ingrediente activo. Los grénulos resultantes

pueden ser esparcidos directamente sobre la superficie del

suelo.
En comparacién con compuestos activos conocidos

de estructura anéloga y de un tipo de actividad similar, los

. nuevos bencil-N,N-hexametilentilecarbamatos sustituldos de

la presente invencidén se caracterizan por efectos sustancial-
mente mejorados, por una Fitotoxicidad reducida para cultivos
Wtiles y una toxicidad mucho més bgja pars animeles de sangre

caliente. Por ello, los nuevos compuestos son muy Utiles.
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EJEMFPLO A
Ensayo de pre-brotadurs con tratamiento-del suelo contra
malezas en campos ascudticos bajo inundacién (Ensayo en me-
cetas).

Agente de vehiculo: 5 partes en peso de acetona (6 5 par-
tes en peso de talco), '
emilsivos 1 parte en peso de &ter benciloxipoli-

A glicélico.

El compuesto active fué incorporado en un polvo
emulsionable o mojable, mezclindose 1 parte en peso del com~
puesto con las cantidades indicadas del agente de vehiculo
y del emilsivo. La preparacién asi obtenida fué diluida con

agua.
Método de.ensayoz

Macetas de Wagner de una superficie de 1/5000 de
un 4ree fueron llenadas con tierra de un campo acufitico y
plentitas nacidas de semillas de arros aoustico (variedad: : fﬁ
Kinnampu) en su estado de desarrollo de 3 a 4 hojas-fﬁeioﬁ '
transplantadas en las macetas.

Después de que las plantitas echaron raices, semi- -
1las de Panicum crusgelli y de una malezs de héjas anches
fueron sembradas y Eleocharis acicularis var. Longiseta fué
transplantada en cada maceta.

La referida preparacién de compuesto activo fué
introducida en las macetas en dosis de 500,.250 6 125 g de
compuesto activo por unidad de superficie de 10 éreas. ios
gra&os de dafio sufrido por las malezas fueron evaluados al
cabo de 4 gemanas sobre una escala de 0 a 5, cuyos valores
tienen los siguientes signifioados. Tembién se determiné el'
grado de fitotoxicidad de acuerdo con las segunda escala
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abajo detallada.
Grado de dafio

destruceién de malezas en compara-—
cién con el lote no tratado

‘destruccién de malezas en compera-

¢ién con el lote no tratado

degtruccidén de malezas en compara-—
eién con el lote no tratado

degtrucecibén de melezas en compara—
cién con el lote no tratado

destruccién de malezas en compara~
cién con el lote no tratado

destruccién de mslezas en compara-
c¢ién con el lote no tratado

Greado de fltotoxicided

O

fitotoxicidad comparada con lote
no tratado

relacién de fitotoxicidad con lote
no tratado

relaclén de Fitotoxicidad con lote
no tratado

relacién de fitotoxicidad con lote
no tratado

relacién de fitotoxicidad con lote
no tratado

relacidn de fitotoxicidad con lote
no tratado

més de 95.9
(desecacién)

. més>de 80 4

més de 50 %

" més de 30 %

més de 10 %

enos de 10%
gin efecto

Tés demggtal)

n4s de 50 %
més de 30 %
menos de 30 %
menos de 10 %

% (no hay
fltotoxicidad)

Los resultados de los ensayos se encuentran en la

Tebla 2.




PTABL A 2

Resultados de los ensayos

Com— Contenido Grado de daflo fitotoxiecidad
p§§?to ggtiﬁgr' P.e. E.a.v.l., . Thaleza de plantas de
(g/10 érees) hoja ancha arroz
(1) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 5 4-5 5 0
(2) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 5 4-5 5 0
(3) 500 5 5 5 0
250 5 5 4-4 0
125 5 4 4 0
(4) 500 5 5 5 0
250 4-5 4-5 4 0
125 4 4 4 0
(5) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 5 4-5 5 -0
(6) 500 5 5 5 0
250 5 4 4 0
125 4 4 3 0
(7) 500 5 5 5 0
' 250 5 5 4-5 0
125 5 4 4 0
(8) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 5 4-5 5 0
(9) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 4-5 4-5 5 0




TABLA

2 (Continuacién)

Resultados de los ensayos

g&ggto ggntenido Grado de dafio fitotoxicidad|
No. activo . P.c, E maleza de | plantas de
(g/10 4reas) 8.V,1. hoja ancha | arroz
(10) 500 5 5 5 0
250 5 5 V) 0 -
125 - 5 4-5 5 0
(11) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 4-5 4-5 5 0
(12) 500 5 5 5 o
~ 250 4-5 4 5 0
125 4 3-4 5 0
(13) 500 5 5 5 0
250 4-5 4 4-5 0
125 4 4 4-5 0
(14) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 4 4-5 5 0
(15) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 4 4.5 5 0
(16) 500 5 5 5 0
250 5 5 5 0
125 4-5 4-5 5 0
(17) 500 5 5 5 0
250 . 5 5 5 0
125 5 5 4-5 0
(18) 500 5 5 4-5 0
250 5 4 4 0
125 5 3 3 0




TABL A
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2 (Contimuacién)

Resultados de los ensayos

Com=— Contenido - V )
_puesto |de ingr. Gredo_de daflo fitotoxieidad
No. activo - | P.o. melegza de Lontes de
(8/10 éreas) E.a.v.1. hoja encha | D227
(19) 500 5 5 5 0
250 4 4 4 0
125 4 3-4 3~4 0
(20) 500 5 5 5 0
250 5 4 4 0
125 4 4 3-4 0
(21) 500 5 5 5 - 0
250 4-5 4 5 0
125 4 3-4 4 0
(22) 500 5 5 5 0
. 250 4-5 4 4 -0
125 3 3 3 0
- (23) 500 5 5 5 . 0
250 45 45 4 0
125 3 3 3 0
(24) 500 5 5 5 0
250 4 4 4 0
125 3 3 3-4 0’
A 500 5 5 5 4
(testigo 250 5 4 4 2
Patente 125 4 3 3 1
francessa ! :
1.328.112)
Product
oducto
comercial ggg g g ’ g 8
(testigo) |
Tote no - 0 0 0 0
tratado
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Notas referentes a la Table 2:
1.. P.c. s Panioum crusgalli,

2, E.,a.v.1l.: Eleocheris acloularis var. longiseta, - "_
3. 'Malezas de hojas anchast Monochoria vaginalis ver.

plantfagineaj Rotele indica Koehne var, uliginosa

' koemme (Mig) y ILindernia pyxidaris,
4. ' A Behcil—N yN-dietiltiolearbamato,
5. PCP: Pentaclorofenocl. -. -
EJEMPIO B

Ensayo de post-brotadura con tretamiento del suslo conira "
maleges en campo acudtioco bajo inundacién (ensayo en mavetas).

Macetas de Wagner de una superficie de 1/5000 de
un ﬁro'a fueron 1leﬁadaa con tierra de iun campo acudtieco y dos
plantitas nabidaa de semillas de arroz acudtico (varieded:
K:lnnampu) en su estado de desarrollo de 3 a 4 hojas fueron
'l:mplantadaa en oada maceta.

Semillas de Panioum crusgalli y de una melesa de .
hojas snchas fueron sembredes y Eleocheris aciculeris ver. '
longise'ba fué trasplanteda en cada maceta,

Las macetas fueron puestas en estadb de inundacién
¥y, ouando el Panicum orusgalll se habia desarrolladc hasta . ..
sujepta;do de 2 hojas (a los 7 & 9 dfas de 1é-aigmbra), las :
maoetgab fueron éumergidas en agua & una profundidad de 6 cn.
Subsiguientemente, la preparacién del compuesto ashivo anf;ie‘f,' '
forma de ia misme emlsidén que en el Ejemﬁlo A, fué introdu-’

_cida en las mamoetas en una cantided predeterminada mediante -

_una'pipe'ba. Después de este tratamiento, el agus de inunda~ -

o16n fué dismimuide por 2 dfas en 2 & 3 om por dis y fué man~
tenida a una proﬁmdidad de aproximadamente 3 om. .
El efecto herbicida (grado de dafic sufrido por las



- malezas) y la Titotoxicidad fueron determinados al cabo de

4 semanas a contar de la aplicaciéﬁ del compuesto activo y

fueron evaluados de acuerdo con las escalas defalladas en el

Ejemplo 1. ,
5. Ios resultados de log ensaydg se encuentran en la
Tabla 3.
TABILA
Resultados de los ensgyos
Com~ Contenido ,
ﬁgesto dgtingr' o Grado de dafio fitotoxicidad
. activo «Ce } ‘
(2/10 4reas) E.a.v.1. mgleza de plantas de
— _ hoja encha |arroz
(1) 600 5 4-5. 5 0
300 5 4 4 0
150 3 3 3 Y
NM -
(2) 600" 5 5 5 0
300 5 . 4 4 0
' 150 *© 3-4 3-4 3 0
—— ' '
(3) 600 5 5 5 0
300 5 4 4 0
150 4 3 3 0
(4) 600 5 5 5 0
300 5 4 4 0
150 4 3 4 0
_-_\-—-‘_
(5) 600 5 5 5 0
300 5 4-5 5 0
150 45 4-5 4 ()
»—-.._‘.__‘-.
(6) 600 5 5 5 0
300 4 4-5 4 0
150 3 3-4 4 0
\*—n—.._________ .
(7) 600 5 5 . 4 0
=] ; :
150 )
L.___-__‘___




TABIL A 3 (Continuacién)

Resultados de los ensayos

Con- . | Contenido ' Grado de dsfio . Fitotoxicidad
'§2?3-° ggtiﬁér‘ P'cf E.a.v.1. ﬁg}gz:hgga plantas de
(g/10 éreas) arroz
(8) 600 5 5 5 0
300 5 5 4-5 0
150 4-5 45 3 0
(9) 600 5 5 5 0
300 5 5 4-5 0
150 4-5 4-5 3-4 0
(10) 600 5 5 5 )
300 5 5 4-5 0
150 4-5 4-5 4 0
(11) 600 ' 5 5 5 0
300 5 5 4-5 0
150 4-5 4 3 0
(12) 600 5 5 5 0
300 4 4 5 0
150 4 3 5 0
(13) 600 5 5 .5 0
300 4 4 5 0
150 3~4 3 45 0
(14) 600 5 5 5 0
300 5 5 4-5 0
150 4 4 4 0
(15) 600 5 5 5 0
300 5 4-5 4 0
150 4 3 34 0
(16) 600 5 5 5 0
300 3 4-5 5 0
150 5 4 4 0




TABILA 3 (Continuacién)

Regultados de los ensayos

fitotoxicidad

Come- Contenido Grado de dafio
§:esto 2gt%$§r. 7 P.c, E.a.v.1l. ma%eza de |plantas de

’ (g/10 Areas) hoja ancha |arroz
(17) 600 5 5 5 0
300 5 4-5 4 0

150 4-5 4 4 0

(18) 600 5 5 45 0
300 4 3 4 0

150 3 3 3 0

(19) 600 5 5 5 0
300 4-5 4 4 0

150 4 3-4 34 0

(20) 600 5 5 5 0
300 5 4-5 4 0

150 4-5 4 34 0
(21) 600 5 , 5 5 0.
300 45 4 4 0

150 4 3-4 3~4 0

(22) 600 5 5 5 0
300 4 4 4 0

150 3 3 34 0

(23) 600 5. 5 5 0
300 - 4 4 4 0

150 3 3 3 0

(24) 600- 5 5 5 0
300 4 4 4 0

150 3-4 3 -3 0

(% +i '

Paizn%§0 600 5 5 45 2-3

francesa 300 45 4 4 1
1.328.112) 150 2-3 2 3 0
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TABIL A
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Resultedos de los ehsayoa

CO tinuacién)

Com—
puegto
7 No‘ . .

PCp
(prOductO

eatigo)

Lote n
tr&tadg

10,

15.

Lb omerci al

Pitotoxicidad

antenido Grado de dafio
e inger., ’
, antivgr P.o. E.a.v.l. molezae de plantas de
(g/10 éreas) hoje ancha arroz
800 0 0 3 4]
600 0 0 0 4]
- 0 0 0 0o

Notas referentes a la Tabla 3:

1. P.c., y E.a.v.1l. significan lo mismo que en la Tabla 2,

2., Malezas de hojas anchas: Monachoria veginelis var,
Rotels indica Koehne var., uliginosa

¥ Lindernia pyxidaria,

plantaginea
EKoehne (Mig

J

3. A: bencil-N,N-dletiltiolcarbamato,

4. POP: pentaclorofenol.

EJEMFIO C

Ensayo con tretemiento del suelo contra varias clases de -

plantas.

Método de ensayo.
Semillas de las plantas a ensayar fueron sembra-

das en macetas (20-30 em) y al cebo de 24 horas, la misma
preparacién que la aplicada en el Ejemplo A, fué introﬁuciaa

en las macetas en dosis de 20, 10, 5, 2,5 6 1,25 kg del com~ -

puesto activo por hectdrea. El grado de dafio sufrido por las

plentas fué determinado al cebo de 3 semanas, de acuerdo con

la siguiente escala:
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1: leve dafio notable

2: dafio sustancial o afraso en el crecimiento
.~ 3: dafio consideraeble o germinacién de tan solo un 50 ¢
5, 4; destruccién parcial de las planta's degpués de la ger-
minacién o germinacién de tan solo un 25 %
5: desecacién completa de las plantas o sin germinacién,
Los resultados de log ensayos se encuentran en la
Tabla 4.
10, TABLA 4

Resultados de los ensayos

Conw- Concen-

puesto | tracién

ectivo | del comp plantas ensayadas

ctivo .
?kg/ha) e lblelda |e | £ | g | h |1 I |l |2
20 4 |44 |4 4 | 4 5 5 5 5 5 5
10 ' [H-2(2 [1-2]2 | 2 | 2 5 5 5 5 5 5
(5) 5 o lo|lo |oO 0 | O 5 5 5 5 5 5
2,5 .|lojolol]Jo |o |0 |5 5 |5 5 5 5
1,25 o (olo o o |o 5 |4-5 [4~5 | 4 |4-5 |4-5
20 5 1515 |5 5 5 s 1 5 5 5 5 5
A 10 1212 |3 |2 |2 |1=2| 5 5 5 5 5 5
(testi| 5 0O (0[O |O 0 O | 4|5 5 5 5 5
g0) 2,5 ojojoto |0 o |31 4 [4 4 4|3
1,25 otoloi{o |o |o 2 2 |2 2 |2 |2

Notas referentes a la Tabla 4:

A (testigo): bencil-N,N-dietiltiolcarbamato
(Patente francesa No. 1.328.112).

a: trigo b: cebada c: arroz ds 'algoddn
o: maiz £: repollo . g: mijo de h: verdolaga
galline

i: pata.de j
ganso

panpling i emarento 1: potentila = &
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NOTA

S m s

Desorita suficientemente la natursleza del invenfg;'

‘as{ como la manera de realizarse en la préctica, debe hacer-

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundamental. También se hace constar que el
invento corresponde a une solicitud de patente presentada
en Japén con el n® Sho 45-12463 de 14 de febrero de 1.370,
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los
Convenios Intermacionales en vigor, siendo lo que constituye
la esencia del referido invento por lo que se solicita Paten-
te de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO
PARA LA OBTENCION DE ESTERES DE ACIDOS TIOLCARBAMICOS; caz‘ao-;-
terizandose por lo siguiente: .
1.~ Procedimiento para la obtenocién de ésteres de
doidos tiolearbémicos, de eficacia herbicida, de férmula:

7 \\}— CH-8~C~N (1),
2 £

en la que X es un grupo alguilo con 18 4 éfomoe de carbono,

un grupo aleoxi con 1 & 3 &tomos de carbono o halégeno (siem-—
pre que n signifique un némero mayor de 1, pudiendo los ra-
dicales X ser iguales o distintos), R es hidrégeno o metilo, ¥y
n es cero o un nfmero de 1 & 3, con la excepcién de que, =i

R es un Atomo de hidrdgeno, los radicales X representan el
mismo &tomo de haldgeno y n es un nimero entero de 1 8 3; ca-
racterizado porque se hace reaccionar un cloruro de bencil- '

mexrcaptoformilo de férmula:

T



en la que R, X y n tienen el significado arriba indicado, :
con N,N-hexametilenimine de £émula

i H ] (vi1)

5. en caso dado en presencia de un disolvente y en caso dado
en presencla de un aceptor de Acido.
2.~ Procedimiento para la obtencidn de ésteres o
de 4cidos tiolcarbdmicos, 8l y como queda sustancislments {_'_-.-'
desorito en la presente Memoria. ' '7 7
10. . Esta Memoria consta de 32 hojas escritas a méquiﬁé?"v‘ :

por ung -sola carsa.

Nedrid, . ¢ 1N, 1973
FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.

J. GOMEZ ACEBO Y
tp. Firmador L. Gaeha >




	Bibliographic data
	Description
	Claims



