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I N V E N C I O N
por "METODO PARA LA PREPARACION DE UN NUEVO COMPUESTO 
HERBICIDA" a favor de la firma italiana SOCIETA ITALIANA 
RESINE S.I.R. S.p.A., residente en 33, Via Grazioli, 
MILAN (Italia).

MEMORIA DESCRIPTIVA
El presente invento se refiere a compuestos 

de triazol dotado de propiedades herbicidas.
La patente estadounidense n2 3Ü470.196 describe 

compuestos de triazol dotados de propiedades herbicidas,
5  ̂ de la fórmula general
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en la que
R es un alquilo de C^-0̂  o-Cl, -Br o -NOg.

El objeto del invento es un nuevo compuesto 
de triazol de la fórmula:

(II)

—GF^

Se ha descubierto que el compuesto (II) posee 
propiedades herbicidas sorprendentemente superiores 
a las que lógicamente cabria esperar tomando como base 
los experimentos llevados a cabo con los compuestos 
de la fórmula (I). El compuesto (II) es un herbicida 
particularmente eficaz en condiciones que proceden 
a la emergencia do las malas hierbas, especialmente 
cuando se incorpora al terreno en vez de rociarlo 
simplemente sobro la superficie del terreno. Además, 
la actividad herbicida del compuesto (II) con dosis 
de hasta 10 kg/Ha es selectivo con respecto a cultivos 
talos como girasol, perejil, gisantos, alubias, habi­
chuelas, zanahorias, sandias, alfalfa y nabos y con 
dosis que no excedan de 2,5 kg/Ha es también selectivo 
con respecto a la remolacha y tomates. La actividad 
del compuesto (II) es particularmente elevada frente a 
FESTUCA PRATENSIS, CONVOLVULUS ARVENSIS; CYNODOM DACTYLON, 
PHLEUM PRATENSE, BROMUS INERMIS, CHENOPODIUM ALBUM, CIRCIUM



ARVENSE, DIGITARIA Sp., POA PRATENSES, A&BOSTIS TENUIS, 
SOLANUM Sp., NASTURTIUM SILVESTRE, SETARIA Sp., OXALIS Sp. 
DACTYLIS GLANERATA, FESTUCA OVINA, POA TRIVIALIS, DICHONRA 
REPENS, AVENA Sp., LOLIUM ITALICUM, MATRICARIA Sp., 
AMARANTHUS Sp., POLIGONUM Sp., ÜAPSELLA Sp.

El compuesto do la fórmula (II) puodo prepararse
como sigue.

En un reactor do 20 litros do capacidad so 
disuelven, a la temperatura del ambiento, 44 g do 
hidróxido sódico (1 ,1 mol) en 1,9 kg (unos 2,4 litros) 
do otanol absoluto. Se lleva la solución a unos 60SC 
y so lo adicionan 193 g (1 mol) do benzoil-acetato de 
otilo

y, durante 15-20 minutos, 187 g (1 mol) de m-trifluoro- 
mctil-fonil-azida.

Al cabo de 20-30 minutos so forma un precipitado 
amarillo y solidifica la masa roaccional.
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So adiciona a la masa: 270 g do hidróxido/ 
sódico (6,7 molos) disuolto en 6 litros do motanol 
absolutos 1158 g do benzoil-acotato do otilo (6,0 mol) 
y, durante 15-20 minutos, 1122 g de m-trifluorometil- "

5. fenilazida (6,0 molos).
La temperatura do la masa so mantiene a unos 

60SC y so deja que prosiga la reacción durante una hora, 
aproximadamente, después do los cual so enfría la masa 
a 10-15ec.

10. So filtra el precipitado, so lava con 3 litros
do alcohol etílico absoluto y se disuelvo on 18-20 litros 
do agua caliento.

So acidifica la solución acuosa caliente con 
5 vol. % do deido clorhídrico a un pH do 1-2 y a continua- 

15¿ ción so enfria a 10-1590. So filtra ol precipitado, 
so lava varias voces con agua fría y so seca en vacío 
a 60-703C.

Como resultado se obtionen 1550 g do un 
producto (rendimiento del 66-67%) con un punto de fusión 

20. de 159-160SC y solubilidad on agua do 0,05% a 276C y
0,09% a 60SC. Él producto tiene la fórmula estructural 
siguiente:

N-
tiN

-C00H

25



Luego se doscarboxila ol producto en un matraz 
do 5 litros sumergido en un baño de aceite. Para esta 
finalidad so introduco una pequeña proporción dol 
producto (alrododor dol 10%) en ol matraz y so calienta 
hasta el punto do fusión, después do lo cual se adiciona 
ol rosto dol producto bajo agitación, do modo que la 
masa permanezca siompro muy fluida y do modo que soa 
tan moderada como rosulto posible la espumación producida 
por la eliminación do COp.

Una voz completada la adición so eleva la 
tomporatura dol baño do aceito a 180BC y cuando cesa 
ol desprendimiento do COg so onfria la masa a 120SC,
En osto punto so adiciona, do forma rápida y con agitación 
una cantidad do alcohol etílico doblo do la cantidad 
inicial dol producto sometido a doscarboxilación.

So detiene la agitación y so deja que prosiga 
ol enfriamiento hasta la tomporatura dol ambiente, después 
do lo cual so congola el producto a -lOaC. So filtra 
la masa y so lava el residuo sólido con un poco de 
alcohol otilico. Los cristales blancos así obtenidos 
so socan en una estufa do vacio a 65^0.
Peso: 1110 g,
Rendimiento: 85%s con la concentración do las aguas 
madres so rocupora un 10% adicional dol producto.

El producto os ínsolublo en agua, En etanol 
absoluto so disuelvo hasta una concentración dol 62% 
en poso a 8030 y dol 6,4% on peso a 2030.

El producto so disuelvo también on acetona, 
benceno, dioxeno, cloruro do motilono y acotato do etilo¡



Para uso práctico el compuesto (II) puedo 
formularse do modo convencional, en forma de soluciones, 
suspensiones, emulsiones, polvos o gránulos, sogán la 
aplicación seloccionada, siempre que el producto herbi­
cida final contenga el compuesto (II) en forma fina­
mente dispersa.

Las preparaciones acuosas se obtienen adicio­
nando al agua concentrados omulgcntos o disporsablos 
dol compuesto (II). Mediante agentes emulgentos y 
dispersantes convencionales se obtiene una distribución 
homogénea del compuesto (II) en ol agua. Los disolventes 
que pueden utilizarse en los concentrados son la 
acetona, ciclohcxanona, bonoono, tolueno, xileno y 
hidrocarburos clorados. En calidad do rellenos inertes 
para polvos y granulados son recomendables ol caolin, la 
bontonita, las tierras de diatomoas y el sílice coloidal.
Sin embargo, pueden utilizarse también otros materiales 
inertes normalmente utilizados para estos finos.

Los preparados pueden contener agentes humectantes 
emulgentos y/o dispersantes dol tipo iónico o aniónico.

Las dosis titilos dol compuesto (II) puoden variar 
desdo un mínimo de 2 kg^Ha hasta un máximo do 10 kg/Ha.
En los ejemplos que siguon so ofrece más información 
sobro las dosis.

El compuesto (II) os un herbicida que interfiero 
ol desarrollo de las malas hiorbas, principalmente inhi­
biendo la formación dol sistoma radical (raícos) do modo 
que después do un período de tiempo que varia con las 
diferentes especies, éstas detionen el crecimiento,
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so socan y cxtiguen.
Asi pues, el mejor modo do utilizar el compuesto 

(II) os on ol periodo do pro-emergencia de las malas 
hierbas. Sin embargo, aún un tratamiento de post-emer- 

5. gencia resulta con frecuencia efectivo debido a la elevada 
selectividad dol compuesto.
EJEMPLO 1

El compuesto (11) se formula on forma de un 
líquido omulsificablo on agua disolviendo 10 g dol 

10. compuesto (II) on una moscla do 60 g do xilono, 15 g 
do ciclohoxanona, 10 g de Collosolvo (R.T.M.) y 5 g 
do emulgcnto y so utiliza a una dosis equivalente a 
10 kg/Ha, en 10 cubetas cada una do las cuales comprende 
una rica población do siembra do pisum sp., linum sp.,

15. sinapis sp.. cichorium sp.. bota sp., solanum sp.. allium 
sp., avena sp., lolium sp.. zoa sp., respectivamente. 
Duranto un periodo do 21 dias on una atmósfera de aire 
acondicionado se destruyen todas las plantas que crecen 
do las siembras, a oxcepción do pisum sp., y sinapis sp.

20. EJEMPLO 2
Procediendo como se ha expuesto en ol ejemplo 1, 

poro aplicando el compuesto (II) on post-cmcrgcncia, 
o sea, cuando las pequeñas plantas han alcanzado 
el estado fisiológico do 3 hojas, se observa que despuós 

25. do 3 somanas dosdo ol tratamiento las únicas plantas
que permanecen vivas son pisum ap.. sinapis sp., cichorium 
sg., y allium sp.
EJEMPLO 3

Con la siembra do tiestos en un invernadero do



-aire acondicionado de las 18 especies do plantas que so 
exponen mas adelante y tratándolas en pro-emergencia 
con -1& kg/Ha del compuesto (II) como en el ejemplo 1 , 
se obtionon los resultados siguientes:

5. Especies botánicas: Sin tratamiento; Con tratamiento:
FESTUCA PRATENSIS crecimiento normal Inhibición do la 

germinación
PHLEUM PRATENSE n !t

BROHUS INERMIS !! !!
POA PRATENSIS H t!

10. AGROSTIS TENUIS t! n M

LACTYLIS GLANERATA t! n !!
FESTUCA OVINA M !! H

POA TRIVIALIS H Germina y luego 
se destruye

AVENA SATIVA n a So desarrolla de 
forma anormal y muero

15. LOLIUM ITALICUH t ! ! ! Inhibición parcial 
do la germinación 
muriendo debido* a 
la falta de creci­
miento posterior.

FASEOLUS VULGARIS U !! Crecimiento normal
VIGNA SINENSIS ! ! n "  M

20. CUCURBITA PEPO t! n Muere después do 
la germinación

OUCUMIS MELO !! ! ! Se destruye dospués 
de la germinación

SOLAI^UM LYCOPERSICUM M ! ! "  !t

CICHORIUN INTYBUS ü "  u

25. SPINACIA OLERACEA n Se dotiene ol cre­
cimiento al nivel 
do las hojas coti­
ledón

EJTWLO 4



Los resultados do una serie do pruebas loga- 
riímicas en el campo abierto en las que se utilizó 
el compuesto (II) en forma do un ingrediente activo al 
50% (obtonido molturando finamento una mezcla do compuesto 
(II) al 50%, carbonato cálcico en polvo al 25%, caolín 
al 20% y agontos dispersantes y humectantes al 5%, de­
mostraron que el límite do fito-toxicidad tolerado 
por el tomate y la remolacha os de 2,5 icg/Ha do com­
puesto (II) y 5 kg/Ha para Avona Elatior, mientras 
quo dosis tan elevadas como do 10 kg/Ha fueron perfecta­
mente toleradas por el girasol, los gisantes, las alubias, 
las habichuelas, las zanahorias, las sandias, la alfalfa 
y los nabos.

El herbicida so distribuyó sobro el terreno 
mediante la bomba "Chesterford Miniaturo Logarithmic 
Sprayor" lo quo hizo posible una distribución logarítmica 
del producto.
EJEMPLO 5

So repitió la prueba descrita en el ejemplo 4 

con la diferencia de que el herbicida so incorporó 
al terreno dcspuós do la aplicación. Los límites 
do selectividad con respecto a las plantas de cultivo 
descendieron en cierta modida poro so obsorvó un nota­
ble aumento do la actividad fitotóxica fronte a las malas 
hierbas.
EJEMPLO 6

Una prueba en el campo abierto sobro un cultivo 
de alubias, tratado con el compuesto (II) formulado según 
el ejemplo 4, en periodo do pro-emergencia y sin incorpo-
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ración al terreno, dló ios resultados siguientes:
- perfecta tolerancia del cultivo do las tres dosis 

utilizadas tal como se expone a continuación;
- buen control de las malas hierbas evaluado en

5. 5 para una dosis de 2,5 kg/Ha
4 para una dosis do 5 kg/Ha 
3 para una dosis de 10 kg/Ha,

(Método do ovaluación E.W.R.C. Standard para herbicidas 
propuesto por Europoan Woeds Research Council). Antes 

10. do efectuar el tratamiento se encontraron presentes
las malas hierbas siguientes:
Heliotropium europeanum. Amarantus sp., Solanum nigrum, 
Euphorbia Sp., Verónica Sp., Stdiaria media, Convol- 
vulus arvensis, Potentilla roptans, Sonchus asper,

15. Circium Sp.
EJEMPLO 7

Ikia pruoba localizada, llevada a cabo sobro el 
mismo torrono, y en iguales condiciones a las expuestas 
en ol ejemplo 6, pero sobro un cultivo do gisantos 

20. confirmó tanto la perfecta selectividad con respecto
a esto cultivó como la actividad herbicida indicada en 
el ejemplo antes citado.
EJEMPLO 8

En una pruoba do campo protegido, llevada a cabo 
25. sobro una pareóla do terreno que no se había cultivado

desde hacia años, pero quo se restauró para el cultivo 
con ocasión do la prueba, se efectuó una investigación 
con respecto a la selectividad y la actividad herbicida 
dol compuesto (II) formulado en forma do un polvo

4



t

- 11

humcctablc con potencia al 50%.
So aplicó este herbicida en la etapa de 

pre-omorgoncia del cultivo y también en la etapa de 
post-omorgoncia, por medio do una bomba do presión do 

5. aire "Oxford Precisión Sprayer", con los resultados 
siguiontos:
a) Etapa do pre-omorgoncla: 5 kg do compuesto (Il)/H¡a. 
Selectivo con respecto al perejil, habichuelas francesas, 
zanahorias, alfalfa, gisantos y nabos.

10, No selectivo con respecto a las espinacas, tomates, 
cobollas, remolacha, chicoria, lino, alfalfa, lolium 
y maíz.
Controla do forma efectiva: Chonopodium álbum, Circlum 
arvonse, Digitaria sp., Solanum nigrum. Poa sp.,

15. Nasturtium silvestre, Convolvulus arvenso. Setaria sp., 
oxalis sp.
No controla: Artemisia vulgaris. Portulaca sp., Seirpus.
b) Etapa do pro-emergencia: 10 do compuesto (H)/Ha. 
Selectividad: tal como se ha indicado en a) antoriormento.

20. Eficacia como on a) con la observación de que las plantas 
que escapan al control quedan, no obstante, parcialmente 
dañadas.
c) Etapa do post-emcrgencia: 5 hg del compuesto (II)/Ha 
Buena selectividad para todos los cultivos, pero insu-

25. ficicnto actividad horbicida sobro todas las malas, 
hierbas.

N O T A
Descrito el objeto del prosento invonto, so decía-
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ra& nuevas y  de propia invención la s  s ig u ien tes  reivm dioa-*

* 'oiones oon p riorid ad  de l a  s o lic itu d  de patente i t a l ia n a  n2 

21651 A/74 d e l 19 de A b ril de 1974.*

1 .*- Método para i a  preparación de un nuevo compues- 

5¡ to  h erb ic id a , de l a  fórm ula
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10.

19*

20.

caracterizado porque comprende las etapas sucesivas de:
a) hacer reaccionar m-trifluorometü-fenil-azida con 
benzoil-acetato de etiLo a temperatura elevada en un di-* 
solvente orgánico anhidro y en presencia de un exceso de 
hidróxido sódioo sobre el estequiomótrioo;
b) separar el producto de reaooión sólido de la masa de 
reaooión, disolver el producto en agua, acidificar la solu­
ción a un valor de pH de 1 - a 2 a temperatura elevada y a 
continuación enfriar la solución hasta que sea obtenido un 
precipitado, formado por un compuesto intermediario de la 
fórmula:



t
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: 10.

15.

20.

25.

o) desoarboxilar dicho compuesto intermediario para obtener 
el compuesto herbicida (II), y recuperar el ,último como fa­
se sólida de la masa de reacción.

2*- Mótodo, según la reivindicación 1, caracteri­
zado porque el disolvente en la etapa a) es aloohol etílico 
y la temperatura elevada en dicha etapa es aproximadamente 
6030.

3,.- Mótodo, según la reivindicación 1 Ó 2, carac­
terizado en que la etapa a) comprende- en su realización una 
primera sub-etapa en que solamente una parte de la cantidad 
total de reaccionantes se haoo reaccionar en una o antidad 
paroial de disolvente hasta que se forma un precipitado y 
la masa de reaooión solidifica, y una segunda sub-etapa en 
que son adicionados la cantidad restante de reaccionantes y 
disolvente y se continúa la reaooión.

4.- MÓtodo, según la reivindicación 1, oaraoteri- 
zado en que la etapa c) oomprende en su realización calentar 
el compuesto intermediario por encima de su punto de fusión 
hasta que cesa el desprendimiento de CO^ gaseoso? disolver 
el compuesto deoarboxilado a temperatura elevada en aloohol 
etilioo, enfriar la solución hasta que se obtiene un preci­
pitado congelado, y recuperar el precipitado.
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5¡**-* Método para la  Proparaoi^n de un nuevo ooDamea— 

to herbioida*
Según se describe y reivindica en la presente memo­

ria descriptiva que consta de 14 páginas foliadas y escritas 
a máquina por una sola de sus caras.

mpe.
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