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PATENTE DE INVENCION

por VEINTE afios

solicitada en Espatia a favor de ISHIHARA SANGYQ KAISHA ITD.,
de nacionalidad japonesa, domiciliada en No. 11-1, Edobori-
kamidori 1-chome, Nishi-ku, Osaka-shi, Osaka, Japén, por
"Nétodo para controlar hierbas nocivas", con prioridad de
las solicitudes japonesas 40861/76 y 88740/76 de fechas 13
Abril 1976 y 27 Julio 1976, respecgivamente. -, e e e - -

MEMORIA DESCRIPTIVA

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

1. CAMPO DE LA INVENCION

Esta invencién se refiere a la preparacién y uso

de un coﬁpuesto y de una composicidn tiles como herbicida

Apara agricultura y horticultura as{ como a wn método de con

trolar hierbas. = = = = = = = = ¢ = = = - " - - -—-—— -

2. DESCRIPCION DE LA TECNICA ANTERIOR

Hasta ahora, se han desarrollado y se han utiliza

do en la prédctica varios herbicidas para contribuir al aho-
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rro de mano de obra y al aumento de los rendimientos de pro
ductos agricolas, pero queda mucho por hacer en la mejora
de tales herbicidas y se desea vivamente el desarrollo de
herbicidas nuevos y Utiles. Desde luego, es deseable desa-
rrollar, por ejemplo, herbicidas que sean seguros desde el
punto de vista de la contaminacién ambiente y que tengan me
nor efecto adverso sobre las plantas dtiles, al tiempo que
mantengan fuertes actividades  herbicidas, pero debido a que
la resistencia de las hierbas a los herbicidas existentes
ha aumentado recientemente, ha aumentado la demanda de her—

bicidas que tengan mayor actividad y que se diferencien de

los herbicidas existentes. = = = = = =~ = 0 = 0 0 0 = v« -

RESUMEN DE LA INVENCION

Un objetivo de la invencién es proporcionar un mé

todo de controlar hierbags. -« = = = = = = = c c¢ - = - - - -

Segin este objetivo de la invencién se proporcio-
na un método de controlar hierbas que comprende aplicar una
cantidad herbicidamente eficaz de una composicidén que con-

prende una cantidad herbicidamente eficaz de por lo menos

un compuesto de la férmula general (I): = = = = = = =« = = =
s
X O~<C::>P-OCHCOR (1)
NO
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en que X es un 4dtomo de cloro, bromo o yodo; y R es un gru-
po hidroxi, un grupo ~-O-catidn, un grupo alcoxi (01-04), un
grupo aliloxi, un grupo benciloxi, un grupo amino que puede
estar substituido con wo o varios grupos algquilo (01-04) 0
un grupo anilino que puede estar substituido con un 4tomo

de €loroy = = = = = = = = = = - = - - .-~ - .- - - - -~

¥y wo o mis coadyuvantes agricolamente aceptables, = = = -

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

.En las definiciones con respecto a la férmila (I)
que representa el compuesto preparado y utilizado segin es—-
ta invencién, el catibn puede ser un dtomo formador de sal
tal-como sodio, potasio, magnesio, calcio, etc., 0 un resi-
duo formador de sal tal como un grupo aménico, una amina or
génica, etec., ¥ la porcién alquilo del grupoc alcoxi (01-04)
y el grupo alquilo (01-04) pueden ser wn metilo, etilo,
n~propilo, isopropilo, n-butilo, isobutilo, sec-butilo o

terc—-butilos = = = = = = = - - - - — - - - - - - -

El compuesto preparado y utilizadce segin esta in-
vencién, de la férmula (I), puede prepararse por medio de

los siguientes mét0doS: = = = = = = - = = - - - o o - - -

Método (A)

CH

| 3
X—{(::;;*0—4<::>F~OH (II) + Halo~CHCCR' (111)
0y
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CH3
50 - 1502C, 0,5 =~ 6 horas \ |
» X 0—<i::>—OCHCOR'
compuesto alcalino, disolvente © N\

N'O2 (1v)

En el anterior esquema de reaccién, X es como se ha defini-
do anteriormente; R' es un grupo alcoxi (01—04), w grupo
aliloxi, wn grupo benciloxi, un grupo amino que puede estar
substituido con uno o varios grupos alquilo (01-(34) o un
grupo anilino que puede estar substituido con un &dtomo de
cloro; y Halo es un 4tomo de haldgeno, tal como un 4tomo de

cloro, wn 4tomo de bromo, etg, = — = = = = = = ~ - - - - .

Son ejemplos adecuados de compuestos alcalinos
utilizados en la anterior reaccién el sodio, el potasio, el
carbonato sédico, el carbonato potdsico, etec., y son ejem~

plos adecuados de disolventes utilizados en la anterior reac

cién las cetonas, la dimetilformamida, etc. = = = = = = - =
Método (B)
s
X Halo (V) + HO-@—OCHCOR' (vI)
02

(Iv)

CH3
40 - 1508C, 0,5 - 5 horas 7\ |
> X o{}—ocnoon'
compuesto alealino, disolvente =5
NO

2
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En el anterior esquema de reaccién, X, R' y Halo son comd

se hen definido anteriormente. — = = = = = = = = = = « = =

Los ejemplos adecuados de compuestos alcalinos
que pueden utilizarse son los utilizados en el étodo (4).
Los ejemplos adecuados de disolventes que pueden utilizarse

son dimetilsulféxido, dioxano, dimetilformamida, etc. - - -

El compuesto resultante de la férmuia (IV) puede
convertirse en 4cidos, sales, ésteres o amidas de la férmu
la (I) por medio de los siguientes métodos conocidos. E1
compuesto resultante de la férmula (IV) se hidroliza para

formar un 4cido y el &cido se neutraliza entonces para for-

Los siguientes Ejemplos de Preparacién se dan pa=-
ra ilustrar la preparacién de algunos compueszos tipicos
utilizados segln esta invencidén, pero no deben entenderse
limitativos de la misma. A menos que se indique lo contra-
rio, tedas las partes, porcentajes, relaciones y énélogos

10 SON €N PeS0, = = = = = = = = - - . e e e - e e

EJEMPLO 1 DE PREPARACION

Preparacién de alfa—/4-(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propic~

nato de etilo

A 23,2 g de hidroguinona se les afiadieron 300 ml

de dimetilsulféxido y 12,6 g de hidréxido potdsico al 95% y

LRI TR
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la mezcla resultante se calenté a 1002C para formar la sal
potdsica de la hidroguinona. Se les afiadieron 50 g de 2,5-
dibromonitrobenceno, dejando que la mezcla reaccionara a
1002¢ durente 2 horas. ELl producto de reaccién se verti en
una disolucién acuosa de hidréxido sédico al 10% y se lavé
con benceno. Entonces el sistema se acidulé con dcido clor—
hidrico concentrado para formar wn precipitado. El precipi-
tado asf obtenido se extrajo éon benceno, se lavéd con agua
y luego se secé sobre sulfato sédico anhidro para obtener '

52 g de 4—(2—nitro~4—bromofenoxi)fenbl. ——————————

A 31 g del 4-(2-nitro-4-bromofenoxi)fenol asl ob-
tenido se les afladieron 150 ml de metiletilceiona y 27,6 g
de carbonato potdsico anhidro y la mezcla resultante se de-
j6é reaccionar a temperatura de reflujo durante 30 minutos

mientras se agitaba. Iuego se le afiadieron gradualmente

- 17 g de alfa—~bromopropionato de etilo, dejdndose que la mez

cla reaccicnara a temperatura de reflujo durante otiras 2 hg
ras. Después de enfriar el sistema, se separaron por filira
c¢idén las sales inorgdnicas y la metiletilcetona se separé

del sistema por evaporacién. El sistema resultante se disol

vié entonces en cloroformo y se lavé sucesivamente con una

disolueién acuosa de bicarbonato sédico al 5% y agua. El

sigtema se secd entonces sobre sulfato s6dico anhidro y el
cloroformo se evapord del mismo, a lo gque siguid el dejar
que el sistema reposara, con lo gue precipitaron cristales.

Los cristales asi precipitados se recristalizaron de etanol
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para obtener 35 g del producto deseado que tenfa un punto

de fusidn de 59 8 6180, = = = = = = & & o C o e == - - - -

EJEMPLO 2 DE PREPARACION

Preparacién de 4cido alfa- 4~(2-nitro-4~bromofenoxi)fenoxi/

nropiénico

A 88 g de alfa-/%-(2-nitro~4-bromofenoxi)fenoxi/
propionato de etilo se les afiadieron 300 ml de una disoliu-
cién de hidréxido sédico 2N y la mezcla resultante se dejé
reaccionar entonces durante 1,5 ho;as, bajo calentamiento a
608C, mientras se agitaba. Despuész se enfrié el sistema re
sultente y se aciduld con dcido clorhfdrico concentrado pa=—
ra formar un precipitado. El precipitado asi formado se fil
tré, se lavd con agua y luego se recristalizé a partir de
un disolvente mixto de 4cido acético y agua para obtener
80 g del producto deseado gue tenia un punto de fusién de

166 2 16990, = = = = = = = = = = = = = = @ = =« = = = = =

EJEMPLO 3 DE PREPARACION

Preparacibn de alfa-/3-(2-nitro-4-bromoferoxi)fenoxi/prepio-

nato de sgodio

Se disolvieron 8,3 g de hidréxido sbdico al 97%
en 300 ml de agua y se afladieron a la mezcla resultante
68,4 g de 4cido alfa-/F-(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/pro~

pibnico. Entonces se dejé que el sistema reaccionara bajo

o » mm—
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calentamiento a 502C durante 30 minutos mientras se agita-
ba. El producto de reaccidén se concentré y se secd para ob-

tener 60 g del producto deseado. = = — = = = = = = = = « =

EJENPLO 4 DE PREPARACION

5. Preparacién de dcido alfa—éﬁk(2~nitro~4—clorofenoxi)fenoxi
propiénico

Se meiblaron 13,3 g de 4-(2-nitro-4~clorofencxi)
fenol, 11 g de alfa~bromopropionato de etilo, 13,€ g de car
bonato potdsico y 25 ml de acetona y la mezcla resultante

10. se dejé entonces reaccionar durante 3 horas, bajo calenta=-
miento a temperatura de reflujo (65 a 752C), mientras se
agitaba. Se obtuvo asi alfa-éﬁF(2—nitro—4—qlorofenoxi)feno-
xi/propionato de etilo que tenfa un punto de ebullicién de
220 @ 2222C/2 mmHg. A este compuesfo se le afiadieron 20 ml

15 de dioxano y ademis se le afiadieron gota a gota 8 g de wna
disolucién acuosa de hidréxido sédico al 48%, a lo que si-
guib el someter el sistema a hidrdlisis a 60-T702C durante 1
hora. Al producto de reaccibn se le afladidé wna cantidad
apropiada de agua y el sistema se acidulé con #dcido clorhi-

20, drico con lo que precipitaron cristales. Los cristales asi
precipitados se filtraron, se lavaron con agua y luego se
secaron para obtener 15 g del producto deseado que tenfa un

punto de fusidén de 151 a 1548C. = = = = = = = = = = =« -
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EJEMPLO 5 DE _PREPARACION

Preparacién de alfar[EL(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxg7bropio-

nato de etilo

A una mezcla de 25 g de 2,5-dibromonitrobenceno,
22,5 g de alfa-(4-hidroxifenoxi)propionato de etilo y 14,7 g
de carbonato potdsico se le afiadieron 80 ml de dimetilsulfd
xido y el sistema se hizo reaccionar entonces con agitacién
durante was 4 horas a uwna temperatura de 105 a 1109C. El1
producto de reaccién se enfrié y luego se vertié en una can
tidad apropiada de agua para precipitar cristales. Los crisg

tales as{ precipitados se filtraron, se lavaron con agua y

se recristalizaron a partir de etanol para obtener 32 g del

mismo producto que el obtenido en el Ejemplo 1 de Prepara-

A continuacién se da una lista de compuestos tipi
cos preparados por los métodos anteriores. En lo que sigue
de la descripcién se hard referencia al nimero de compuestos

indicado a continuacifn, — = = = = = = = = = = = - - o - -

Compuesto 1
Acido alfa-/Z-(2-nitro-4-clorofenoxi)fenoxi/propibnico

Compuesto 2

Acido alfa~/F-(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propiénico
p.f. 166~-1692¢
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Compuesto 3

Acido alfa-/4-(2-nitro-4-yodofenoxi)fenoxi/propibnico
p.f. 108-1158¢C

Compuesto 4

alfa~/d~(2-nitro~4-clorofenoxi)fenoxi/propicnato de metilo

p.e. 224-2302C/3 mmHg

Compuesto 5

alfa-/4~(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propionato de metilo

P.e. 245-24T79C/4 mxig

Compuesto 6

alfa~/F~(2-nitro-4-clorofenoxi)fenoxi/propionate de etilo

P.e. 220-2229C/2 mmHg

Compuesto 7

alfa~/4-(2-nitro-4~bromofenoxi)fenoxi/propicnato de etilo
p.f. 59-612C

Compuesto 8

alfa-/d~(2-nitro-4-yodofenoxi)fenoxi/propionatc de evi-

lo
p.e. 245-2479C/3 mmlig
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Compuesto 9

alfarlﬁl(2—nitro—4—clorofenoxi)fenoxi?bropionato de n-pro-

pilo

p.f. 44,5-45,52C

Compuesto 10

alfa-/4-(2-nitro—4-bromofenoxi)fenoxi/propionato de n-pro-

pilo

Compuesto 11

alfa-/f~(2-nitro~4~bromofenoxi)fenoxi/propionato de isopro-

pilo

p.e. 230-2332C/1 mmHg

Compuesto 12

alfa-/Z-(2-nitro-4-clorofenoxi)fenoxi/propionato de n-buti-
lo .

p.e. 204~2072C/3 mmHg

Compuesto 13

alfa~/4-(2-nitro~4~bromofenoxi)fenoxi/propionato de n-buti~
lo

p.e. 225-2282C/1 mrfg
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Compuesto 14

alfa~£1¥(2—nitro-4-clorofenoxi)fenoxg7br0pionato de bencilo

p.f. 90-932C

Compuesto 15

alfa~/4~( 2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propionato de bencilo

p.e. 215-2192C/1 mmlig

Compuesto 16

alfa~/4~(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propionanida

Compuesto 17

alfa-/4~(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propionamida N,N-die-

t{lica

Compuesto 18

p-cloroanilure de alfa-/4~(2-nitro-4-bromofenocxi)fenoxi/
propidénico

p.¥. 64-€669C

Compuesto 19

alfa-/4~{ 2-nitro-4-clorofenoxi)fenoxi/propionato sédico

Compuesto 20

alfa-/%-(2-nitro-4-bromofenoxi)fenoxi/propionato sédico

L
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Compuesto 21

alfa-/f~(2-nitro-4-yodofenoxi)fenoxi/propiorato sdédico

Compuesto 22

Sal dimetileménica de dcido alfa-/f~(2-nitro-4~bromofenoxi)

fenoxi/propiénico

Compuesto 23

alfa-/4~(2-nitro—4~bromofenoxi)fenoxi/propionato de alilo

Compuesto 24

alfa-/4~(2-nitro-4-clorofenoxi)fenoxi/propionato de isopro-
pilo

p.e. 212-2209C/1 mmig

Las composiciones herbicidas que contienen lcs
compuestos preparados y utilizados segln la presente inven-
cién que tienen la anterior férmula (I) como ingredientes
activos presentan excelentes actividades herbicidas como se
ilustra en los Ejemplos de Ensayo descritos posteriormente.
En particular, se observa que los compuestos presentan una
actividad herbicida selectiva peculiar sobre hierbas grami-
neas gin prévocar actividad fitotdéxica alguna en cultivos
tales como algodébn, soja, cebada, trigo, ete. Asf, aprove-

chando las actividades herbicidas selectivas de lo0s compues
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tos, las composiciones herbicidas preparadas y utilizadas se
gén esta invencién hacen posible controlar sbélo hierbas gra
mineas nocivas que crecen en cultivos de secano por aplica~
cibén de las composiciones segin varias maneras ée aplica-
cibn. Desde luego, las composiciones herbicidas preparadas
y utilizadas segin la presente invencién pueden también
aplicarse ampliamente a huertas, bosques, varias tierras no
agricolas, arrozales (campos de regadfo) ademds de a las
tierras de secano por medio de la eleccidén adecuada del pro
ceso de aplicacién, de la cantidad de la composicién a uti-
lizar, ete. Ademds, tales composiciones herbicidas pueden
aplicarse utilizando varias técnicas tales como tratamiento
del suelo, tratamiento foliar y similares, de manera simi-
lar a las composiciones herbicidas convencionales, como es

bien conocido en la técnica, = w = = = = @ @ @« - - - - - -

la dosis adecuada de aplicacién varZa segin va-
rios factores, tales como las condiciones climdticas, las
condiciones del suelo, la forma del producto quimico, el

tiempo de-aplicacién, el método de aplicacién o los tipos

‘de cultivos plantados a los que se aplica y las principales

hierbas a controlar. Usualmente, la cantidad de ingrediente
activo es de wnos 0,1 a unos 1000 g por drea (100 m2), pre-
ferentemente de 1 a 500 g por 4rea y, mis preferentemente,
de 5 a 100 g por &rea. Especialmente, la cantidad del ingre
diente activo utilizada en las tierras de secano en que se

cultivan cebada o trigo es de 3 a 50 g por 4rea y preferen-~

 ERRE 2 Y A AR
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temente de 5 @ 20 g pOr 4re@. = = = = = = = = = = =~ =« = ~ —

El compuesto preparadc y utilizado segin esta in-
vencidn puede dispersarse en agua para producir ung disper-—

SifN BCUOSA. = = = = = = = = = - - ——— - - - - - - - - -

El compuesto preparado y utilizado segin esta in-
vencién puede también formularse en varias formas tales co-
mo un concentrado emulsionable, un polvo humectable, una di
solucién miscible en agua, un polvo fino o grdnulos por me-
dio de la incorporacién opcional y cenvencional de coadyu-
vantes agficolamente aceptables, por ejemplo un vehiculo
tal como tierra de diatonmeas, hidr&xido cdleico, carbonato
cdleico, talco, cenizas, caolin, bentonita o Jeeklite (mar-
ca &e caolinita producida por Jeeklite Co.), un disolvente
tal como n~hexano, tolueno, xileno, nafta disclvente, eta~
nol, dioxano, acetona, isoforona, metilisobutilcetona, di-
metilformamida, dimetilsulféxido o agua, o un agente de ac-
tividad superficial, aniénico o no idénico, tal como un al-
quilsulfato sédico, un alquilbencensulfonato sédico, lignin
sulfonato sédico, un lauriléter de polioxietileno, un al-
quilariléter de polioxietileno, un éster de 4cido grasoc de
polioxietileno o un éster de d4cido graso de polioxietilen-
sorbitdn. Uha relacién adecuada del compuesto preparado y
utilizado segin esta invencidn respecto al coadyuvante o
coadyuvantes oscila entre unos 1 a 90 : 99 a 10 en peso y

preferentemente de 1 a 70 : 99 a 30 en peso. = = = = = = -~

s e e .
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La composicién herbicida preparada y utilizada se
gin esta invencién puede mezclarse o utilizarse también jun
to con otros productos quimicos agricolas adecuados, tales
como otros herbicidas, insecticidas o fungicidas, o mezela-
da con un agente agricola, tal como un fertilizanie o un
acondicionador del suelo o con tierra 0 arend, en el momen—
to de la formulacién o aplicacién. A veces, tal uso conjun-

to determina mejores efectos, ~ = = = = = = w0 = - = - = - o

Los ejemplos tipicos de las formulaciones herbici

das que contienen un compuesto preparado y utilizado segin

esta invencidén se indican a continuacibn. - = = = « = ~ - «

EJEMPLO 1 DE FORMULACION

(1) alfa~/4-(2-nitro-4-bromofenoxi)fe

noxi/propionato de metilo . 20 partes en peso
(2) Xileno 60 partes en peso
(3) Sorpol 2806B 20 partes en peso

(marca de wna mezcla de un derivado de polioxi-
etileno fenilfenol, un alquilariléter de polio-
xietileno, un alguilato de polioxietilensorbi-
tén y un sulfénato alguilarflico producida por

Toho Chemical Co., Ltd.) = = = = = - -
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Los componentes (1) a (3) se mezclaron wniforme-

nente para formar un concentrado emulsionable. = = = = « -

(1)
(2)
(3)

(4)

EJEMPLO 2 DE FORKMULACION

Jeeklite 78 partes en peso
Cenizas 15 partes en peso
Lavelin S 2 partes en peso

(marca de un condensado de naftalensulfonato sd-
dico-formaldehfdo producido por Daiichi Kogyo

.Seiyaku COuy LEd.) = = = = = = = = = = = = = = =

Sorpol 5039 | 5 partes en peso

(marca de un sulfato de alquilariléter de polioxi
q L

etileno producido por Toho Chemical Co., Ltd.) -

Los componentes (1) a (4) se mezclaron y la mez—

cla obtenida se mezclé entonces con alfa—/F—(2-nitro-4-bro

mofenoxi)fenoxi/propionato de etilo en una relacidn de 4:1

en pesc para formar un polvo humectable, = = = = = = = = =

(n
(2)
(3)

EJEMPLO 3 DE FORMULACION

Bentonita 58 partes en peso
Jeeklite 30 partes en peso

ILigninsulfonato sédico 5 partes en peso

v oraay o rvemmn 1 v w ar b
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Los componentes (1) a (3) se mezclaron y se granu
laron. Se rocid sobre los componentes granulzdos para for-
mar grinulos una disolucién preparada por dilucién de 7 par

tes en peso de alfa—[ﬁl(2—nitro-4—clorofenoxi)fenox17bropig

- nato de etilo con acetona. — = = = ¢ = - - - - ... - -

EJEMPLIC 4 DE FORMUTLACION

(1) Acido alfa~/4-(2-nitro-4-bromofe-

noxi)fenoxi/propiénico _ 3 partes en peso
(2) Caolin . 50 partes en peso
(3) Teleo Y 46 partes en peso

(4) ZLavelin S 1 parte en peso

Los componentes (1) a (4) se mezclaron y se pulva

. rizaron para formar un polvo fino. = = « = = = = = w = ~ -

EJEMPLO 5 DE FORMULACION

(1) alfa-/4-(2-nitro-4-bromofenoxi)fe

'nox@?bropionato sbédico 20 partes en peco
(2) N-metil-2-pirrolidona 15 partes en peso
(3) Alquilariléter de polioxietilenoc 5 partes en peso
{4) Alcohol etilico €0 partes en peso

Los componentes (1) a (4) se mezclaron uniforme-

mente para formar una disolucidn miscible en sgua. = - - -
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La actividad herbicida del compuesto preparado y
utilizado seglin esta invencién se ensayd como se ilusira a
continuacién y los resultados obtenidos se dan también a

continuacibfN,e = = = = = = C - _- - . e . . - e e e - - -

EJEMPLO 1 DE ENSAYO

Cada semillera de 1/3.000 drea (1/30 m?) se llend
con tierra para proporcionar condiciones de secano. Se senm~—
braron cantidades predeterminadas de semillas de hierba de
barnyard comestible, rdbano y soja y se cubrieron con tie-
rra que contenfa semillas de “crabgrass" (Digitaria adscen-
dens HENR.) carricera verde (Setaria viridis BEAUV.) y hier
ba de barnyard (Echinochloa crusgalli BEAUV.i como hierbas
graﬁineas, hasta un espesor de unos 1 cm. Tres dfas despuds
del sembrado, se pulverizé sobre aquéllas uné dispersidn
acuosa de cada uno de los compuestos indicados en la Tabla
1 y el crecimiento de las hierbas y de los cultivos se valo
ré visualmente veinte dfas después de la pulverizacién. Los
resultados se indican en la Tabla 1. El grado de inhibicidn
del crecimiento indicado en la Tabla 1 se valord en una es-
cala de 10 grados, en que 10 indica que el crecimiento se

habfa inhibido completamente y 1 indica ausencia de inhibi-

amemrim e

—E g -

B s L T

vy g e e

JRSISISUENER S S S ——
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TABLA 1
Grado de inhibicién del crecimiento
Cantidad de Hierba de
Compues 1ingrediente  barnyard Hierbas
to N® activo comestible Rébano Soja grani{neas
(g/drea)
1 100 10 1 1 10
50 10 . 1 1 10
2 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
3 100 10 1 1 10 .
50 10 1 1 10 ?
4 100 10 1 1 10 -
50 10 1 1 10 g
F!
5 100 10 1 1. 10 |
50 10 1 1 10
6 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
7 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
8 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
9 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
10 : 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
11 100 10 1 1 10

50 10 1 1 10
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TABLA 1 (continuacidn) -

Grado de inhibicidn del crecimiento

Cantidad de Hierba de

Compues ingrediente  barnyard Hierbhas
to N2 activo comestible R&Abano Soja gramineas
(g/drea)
12 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
13 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
14 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
15 100 10 S 1 10
50 10 1 1 10
16 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
17 100 10 1 1 10
50 9 1 1 10
18 100 10 1 1 10
50 8 1 1 10
19 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
20 - 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
21. 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
22 100 10 1 1 10

50 10 1 1 10
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TABIA 1 (continvacién)

Grado de inhibicidn del crecimiento

" Cantidad de Hierba de

Compueg ingrediente barnyard Hierbas
to N2 activo comestible Rdbano Soja gramineas
(g/érea)
23 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10
24 100 10 1 1 10
50 10 1 1 10

EJEMPLO 2 DE ENSAYO

Cada maceta de 1/5.000 drea (1/50 m2) se 1lené con
tierra para proporcionar condiciones de secano. Se sembra-
ron cantidades determinadas de semillas de %trigo, cebada y
avena salvaje y se recubrieron con tierra hasta un espesor
de unos 1 cm. Cuando la avena salvaje y los cultivos alcan-
zaron una etapa de tres hojas, se aplicd al follaje una dim
persidn acuosa de cada uno de los compuestos indicados en
la Tabla 2 en una cantidad predeterminada. Cuarenta dfas
después del tratamiento con la dispersién, se valoré visual
mente el crecimiento de las hierbas y de los culstivos y el
grado de inhibicidn de crecimiento se valor$ con la misma
escala que en el Ejemplo 1 de Ensayo. Los resultados obteni

dos se indican enla Tabla 2. =~ = = = = = = =« « - - - - -

e
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TABIA 2
Grado de inhibiecidn del
crecimiento
Cantidad de Cultivos Hierbas
ingrediente

activo Trigo Cebada Aveng salvaje

20

(g/4rea)

7,5 1 1 7
10 1 1 7
15 1 1 10

7,5 i 1 10
10 1 1 10
15 S 2 10

7,5 \,. 1 1 10
10 1 1 10
15 1 2 10

7,5 1 1 7
10 1 1 g
15 2 3 10

7,5 1 1 10
10 1 1 10
15 2 3 10

Iy 1 1 9
10 1 1 10
15 2 2 10

Ty5 1 1 8
10 1 1 10

15 1 2 10
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(continuacién)

Grado de inhibicidn del
crecimiento

Cultivos Hierbas

Trigo Cebada Avena salvain

alfa—/4~(4-trifluo-
metilfenoxi)fenoxi/
propionato de eti-
lo

alfa~/f-(3,5-diclo~
ropiridil~2-oxi)fe-
noxi/propionato sé-
dico

(g/4rea)

o O BN

aa O P~

8 9 9
10 10 10
10 10 10
10 10 10
10 10 10
10 10 10
10 10 10
10 10 10

EJEMPLO 3 DE ENSAYO

Cada maceta de 1/5.000 drea (1/50 m2) se llené

con tierra para proporcionar condiciones de secano. Se sem-

braron cantidades predeterminadas de semillas de soja y So

cubrieron con tierra hasta un espesor de unos t cm. Cuando

la soja alcanzé la etapa de dos hojas, se apilicé al follaje

una dispersién acuosa de cada uno de log compuestos indica~

dog en la Tabla 3 en una cantidad predeterminada. Veinticin

co dfas después del tratamiento con la disversién se valord

visualmente el crecimiento de la soja y el grado de inhibi-~

cibn del crecimiento (grado de fitotoxicidad) se valors con

la misma escala que en el Ejemplo 1 de Ensayo. Los resulta-
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¥
dos obtenidos se indican en la Tabla 3. = = = = « - =~ =~ - g
]
;
TABLA 3
Grado de inhibicidén
, . del crecimiento
Cantidad de N PN
ingrediente (fitotoxicidad)
Compuesto N2 activo Soja
(g/érea)
1 1,5 1
15 1 i
20 1 ;
5 1,5 1 f
15 1
20 2
, |
|
6 : 7,5 1
15 1 14
20 1 A
7 7,5 1
15 2 F.
20 3
4
20 7,5 1 3
15 1 ‘
20 2
alfa~-/4-(2,4-diclorofe 7,5 4 :
noxi)fenoxi/propionato 15 4 -
de metilo 20 . 6 ‘
EJENPLO 4 DE ENSAYO

g

Cada maceta de 1/5.000 4rea (1/50 m2) se 1lené
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con tierra para proporcionar condiciones de secano. Se senm-
braron cantidades predeterminadas de semillas de hierbas
[Eérricera de agua (Alopecurus geniculatus) y hierba de cu-
randero (Agrogzron repensl7 ¥y se recubriercn con tierra hnag
ta un espesor de unos 1 cm. Cuando la carricera de agua nl-
canzd la etapa de dos a tres hojas y la hierba de curandero
alcanzd la etapa de las cuatro a seis hojas, se gplicd al
follaje una dispersidn acuosa de cada uno de los compuesios
indicados en la Tabla 4, en una cantidad predeterminada.
Cuarenta dfas después del tratamiento con lz dispersién, ue
valord visualmente el crecimiento de las hierbas y el grado
de inhibicién de crecimiento se valorS con lz misma escala

que en el Ejemplo 1 de Ensayo. Los resultados obtenidos se

indican en la Tabla 4. = = = = ~ = = = & o = = 0 = = -
TABLA 4
Grado de inhibicién del
Cantidad de crecimiento
ingrediente Carricera Hierba de
Compuesto N2 activo de agua curandero
(g/4ree)
7 8,5 9 6
10 10 7
20 10 9
alfa-/4-(2,4~dicloro 8,5 5 2
fenoxi)fenoxi/propio 10 7 3
nato de metilo 20 9 3

Si bien la invencién se ha descrito en detalle y

T

afaba 2o
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con referencia a realizaciones especificas de la misma re-
sultard evidente para los entendidos en la técrica que pue-~
den realizarse varios cambios y modificaciones en ella sin

salir de su espiritu y alcance. = = = = = = = @ = = = = = -

5. A los efectos consiguientes se declaran de nove-
dad y propiedad para Espafla, sus territorios y plazas de au

beranfa, las reivindicaciones-que siguen. — = = = = « « = =~
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REIVINDICAGCIONES

1, - Procedimiento pars la preparacion de dcido
alfa~{ 4~ 2-nitro-4-~halogenfenoxi)fenoxi Jpropidnico, sus

teles v ésteres alquilicos, de la formule general (I)

x 0-@ b @
N02

dorde X representa un dtomo de cloro, bromo 0 yodo, ¥ °
R es un grupo hidroxi, un grupo -O-catidn, un
grupo alcoxi (01-04), o aliloxi, o benciloxi,
o un grupo amino que pusde estar substituldo
con uno ¢ varios grupos alquilo (01—04), o un
grupo anilino que puede estar substlituido con
un gtomo de cloro, .
que constituye la materia activa en la composicion de pro-
ductos pars controlar hierbas noclvas, caracterizsdo por~
que, en ung primers etapa, se hace reacclonar un hidroxi-

derivado de la férmula

2528

3
[
N®2

Jespsctivamente con un derivalo halogenado de la formila
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3
Halo-E:OOR' (111) 6 X Halo (V)

en cuyas fomulas
X es como se ha definido antes,
R 95 un grupo alcoxi (Cl-C 4), un grupo aliloxi ¢
benciloxi, o un grupo amino que puede estar subs~
tituido con wno o varios grupos alquilo (C,-C 4)
0 un grupo anlling que puede estar substituido
con un Atomo de cloro, y
Halo represents un &tomo de haldgeno,
conjuciéndose la reaccidn, en ambos casos, a temperaturas
entre 40 y 1502C, en un medio disolvente inerie y en pre-~
sencla de un cc_)mpuesto formade de sal con el hidracido
(Halo~H), genersdo en la reaccién, preferenmtemente un com-
puesto basico de cabtidn alcalino, alcalino térreo, O DPOT-
tador d¢ wn grupo amonio, 6 una amina organica, y, 1 pro=

ducto resultente de ambas rescclones, de férmula (IV)

‘jﬁs
]
X——(: E)—— 0——‘-{: :}-—0 COR (IV)
N02



10.

457540

- 30 -

se hidroliza, opcionalmente, en una segunda etapa, en su
correspondiente acido, de la fémula general (I), que

eventualmente se neutraliza para formar sus saleg respec-—

tivas.""'——'------..--.-....--....-.--...-—--—-

2.~ Procedimiento para la preparecidn de &cido
alfa=l 4=( 2-nitro-4~halogsnfenoxi)Ffenoxi Jpropionico, sus

sales y ésteres alquilicog, = = = = = = = = = — -

Segun se describe y reivindica.en la presente
memoria descriptiva que consta de 30 péginas foliadas ¥

egeritas a maguina por una sola de sus caras.

Magrid, a % Abril 1978

. a.
M." LUISANSERN CUYAS

ot JOSE F. NIETG




	Bibliographic data
	Description
	Claims



