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La presente invencidn se relaciona con ciertos

\

nuevos ésteres de 4cidos amidotionofosféricos, con un procedi-
miento para su preparacién y con su aplicacién como herbicidas.

La presente invencidn provee &steres de 4cidos

“

amidotionofosféricos de la siguiente férmula general

1 NO
RO g

AN

P-0- (1)
/

2

RzNH
10

en la cual
R~ es un radical alquilo con 1 a 3 dtomos de carbono y
R2 es un radical alquilo con 4 o 5 &tomos de carbono.
De acuerdo con la Patente norte~americana No.
15 - 3.074.790, es conocido que por ejemplo amidotioato de &cido O~
(2, 4-diclorofenil) ~O -metil -N~isopropilfosférico tiene actividad
herbicida. |
Ahora, SOr;;rendentemente se ha encontrado que
compuestos de la férﬁlula general ( 1) tienen una fuerte actividad
20 herbicida, especialmente una excelente accién combatidora de male-~

zas en campos acufticos.

Sorprendentemente, los compuestos de la férraula
9 _
(1), enlacual R* esun radical alquilo ramificado con 4 &tomos de

carbono, son particularmente eficaces contra malezas en campos

25 acubticos, malezas de la familia de gramfneas, malezas de hojas
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Fb&rmula estructural

N02
CH_O
3 \§
'/P"O"
sec - C H NH .
¢ 9 (2)
NO2
CHO
p lSI
p-0-{/\
sec -C H NH T
49 (3)
NO2
CHSO s
tl
>P—o-
iso -C H NH
4 9 (4)
CHO s NO
2 5\;'
/-9_0_ / A\
iso -C H. NH '
5 11

Tabla I

nombre quimico.

amidotioato de 4cido O-(2-nitro-
fenil) -O -metil -N-sec ~butilfostbrico

ok

amidotioato de 4cido O~(2 -nitro-

_fenil) -O~etil -N-sec —buj:ilfosférico

amidotioato de &cido O~(2-nitro-
fenil) ~-O ~-metil -N -iso -butilfosférico

r

amidotioato de Acido O-(2-nitro-
fenil) -O-iso-pentilfosférico
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: La invencién provee un procedinmiento para la
produccién de un compuesto de la férmula general (1), en el cual
un halogenuro de éster de Acido O-alquil-N-alquilamidotionofosférico
se hace reaccionar con 2-nitrofenol, preferiblemente en presencia de
un agente ligador de 4cidos, o con una sal de 2—nitrofenol.
El siguiente esquema de reaccién ilustra el proce-

dimiento:

1 Mo,
RO N

11
\P - Hal + MO-

2
R NH

P-C- + MHal (6)

en el cual
I-fal es halééeno, preferiblemente cloro, y
M es nitrbégeno, metal alcalino o amonio.
A tftulo de ejemplo, se detalla el procedimiento

en el Ejemplo 1.
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y Ejemplo 1.

- NO
02H50 g
1
\,P -0~
sec -C H NH
49 (2)

Se disolvieron 14 g (0,1 mol) de 2-nitrofenol en
100 ml de acetonitrilo y a ia solucibn se agregaron 14 g de carbona-
to de potasio anhidro. A 50—600C bajo agitacidn fuerte se a;gregaron
gota a gota 21,6 g (0; 1 mol) de cloruro de éster de 4cido O-etil-N-
sec—butilamidotionofosféricé. Se siguib agitando la mezcla durante
5 horas a 700C para completar la reaccién. Se separd por filtracién
la sal inorgénica producida y se destild el filtrado para remover el
disolvente. Se disolvib el residuo en 100 ml de benceno y se lavé la
solucién bencénica con una solucién acuosa al 1% de carbonato de so-
dio y se la secd sobre sulfato de sodio anhidro. Después de la elimi-
nacidén del benceno pof destilacién, se obtuvieron 25,8 g .de amido-
tioato de Acido O~(2-nitrofenil) -O -etil-N-sec~butilfosférico, una subs.
tancia oleosa del n20 = 1,5319, |

D
Los compuestos activos de acuerdo con la presente

invencién pueden ser elaborados.en las formulaciones usuales, tales
como soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas y granu-
lados. Estas formulaciones pueden ser producidas en forma conocida,

por ejemplo, mezclindose los compuestos activos con diluyentes, va-
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le decir,i substancias diluyentes o de vehfculo liquidas o sélidas,
discrecionalmente con el eﬁlpleo de agentes superficialmente acti-
vos, vale decir, emulsivos y/ o agentes dispersantes.' En el caso
de la utilizacién del agua como diluyente, pueden emplearse, por
ejemplo, también disolventes orgéanicos como disolventes auxilia-
res.

Como substancias diluyentes o de vehfculo liquidas,
preferiblemente se utilizan hidrocarburos arométicos,. tales como xi-
lenos o benceno; hidrocarburos arométicos clorados, tales como clo-
robencenoé; parafinas, tales como fracciones de petréleo;”;lcoholes, '
tales como metanol o butanol, o disolventes fuertemente polares, ta-
les como dimetilformamida o sulféxido de dimetilo, asf como agua.

Como substancias diluyentes o de vehfculo sblidos,
preferiblemente se utilizan minerales naturales molidos, tales como
caolines, arcillas, talco, creta o montmorillonita, o minerales sin-
téticos molidos, tales como 4cido silicico altamente diSpe-I"SO o) siii~
catos.

Ejemplos preferidos de emulsivos incluyen emul-

sivos no idénicos y anidnicos, tales como ésteres de polioxietileno y

~ &cidos grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes grasos, por ejem-

plo éteres alquilarilpoliglicélicos, sulfonatos alquilicos y arflicos,
Yy ejemplos preferidos de agentes dispersantes incluyen lignina, le-
jfas de desecho de sulfito y metilcelulosa.

Lios compuestos pueden ser aplicados en mezcla con

las substancias auxiliares que son generalmente utilizadas para pro-

576289
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ductos quimicos para la agric;ultura, tales como agentes eSpa!rci-

3
dores, emulsivos, humeectantes, adhesivos, etc. Ademis, pueden
ser aplicados en mezcla con otros herbicidas, por ejemplo compues-
tos fenoxi, cémpuestos de clorofenol,_.carbamatos, compuestos de
ter difenflico, compuestos de drea o compuestos de triacina, y
también con agentes reguladores de crecimiento de plantas, insec-~
ticidag, acaricidas, nematocidas, fungicidas y otros productos qui-
micos para la agricultura y con fertilizantes. La aplicacién mixia

especialmente con herbicidas fenoxi, por ejemplo &steres de MCP

(Acido 2-metil-4-clorofenoxi-acético), es eficaz y produce efectos

- sinergisticos. , .

Por ello, la invencién provee una compdsicién her-
bicida que contiene como ingrediente activo un compuestos de acuer-
do con la invencifn en mezcla con una substancia diluyente o de vehicu-
lo sélida o en mezcla con una substancia diluyente o de vehfculo lfqui-
da que contiene un agente superficialmente activo.

La invencién también provee un método de comba-
tir malezas, que comprende aplicar a las malezas o su ambiente de
vida un compuesto de acuerdo con la invencién solo o en forma de una
composicién que contiene como ingrediente activo un compuesto se~

. »
gln el invento en mezcla con una substancia diluyente o de vehfculo
sdlida orli'quida.

Il invento también provee plantas cultivadas o de

cosecha protegidas contra dafios causados por malezas, por ser

cultivadas en 4reas, a las cuales inmediatamente antes del tiempo
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de creciniiento y/o durante el ticmpo de crecimiento de las mis-

mas, un compuesto segan la invencidn fué aplicado solo o en mez

1

cla con una substancia diluyente o de vehfculo s6lida o lfquida.
El método de la presente invencién es Dustrado
por los siguientes Ejemplos 2 a 6.
Ejemplo 2.
5% del compuesto (2) de la presente invencién y
95% de una mezcla de talco y arcilla son elaborados, por mezcla-
miento y trituracidn, en una formulacidén de polvo que se aplica

-

como tal por espolvoreo.
Ejemplo 3.
20% del compuesto (3) de la presente invencidn,
75% de una mezcla de "Zeeklite" y de arcilla, 3% de la sal sédica
del Acido alquilbencenosulfénico y 2% de la sal sbdica del &cido
dinaftilx_netanodisulfénico son elaborados, por mezclamiento y tri-
turacién, en una formulacibén de polvo mojable que se aplica dilufda
con agua.
Ejemplo 4.
"20% del compﬁesto (4) de 1la présente invencidn,
75% de xileno y 5% de Sorpol (nombre comercial de un producto de
Toho Kagaku Kogyo K. K.) son elaborados, por mezclamiento y
agitacidn, en una formulacidén de concentrado emulsionable que se
aplica dilufda con agua.

Ejemplo 5.

Se disuelve el compuesto (3) de la presente inven-
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cién en xileno bajo calentamiento. La soluci6n es rociada sobre

-
2

grénulos de arcilla bajo rotacién y mezclamiento, de medo que
aproximadamente un 10% del ingrediente activo puede ser incor-
poradc; en los granulos.

Ejemplo 6.

3 partes del compuesto (3) de la presente inven-
cibn, 1,5 partes de &ster etflico de MCP (4cido 2-metil-4~-cloro-
fenoxi~acético) y 95,5 partes de bentonita son mezcladas bien, La
mezcla con un contenido de 10% de agua es granulada, Se la a.plica
a la superficie del suelo de campos acuéticos. .

Las composiciones del presente invento contienen

generalmente 0,1 a 95% en peso, preferiblemente 0, 5a 96% en peso

de compuesto activo.

La al;licacién puede ser efectuada por métodos usua-
les, por ejemplo, por riego, rociada, pulverizacién, espolvoreo o
esparcimiento.

El tiempo de aplicacién mé4s apropiado es de antes
de la germinacibn de las melezas a extirpar. Particularmente, si
la aplicacién es efectuada principalmente antes de la ge r.minacién
de las plantas cultivadas, las condiciones generales del cultivo no
son tan importantes, pero sf son de importancia la cantidad del com-

puesto activo a aplicar por unidad de superficie y el método de apli-

cacifn.

~Las cantidades del compuesto activo a utilizar

de acuerdo con esta invencidn pueden variar dentro de un margen

-10 -



bastante {}mplio. Dependen de varios factores, por ejemplo,‘de la
condiciér: del cultivo, del suelo, de las malezas y del tiempo, asi
como de la finalidad de la aplicacién. Los compuestos de la pre-

sente i.nvencién tienden a ejercer una accién herbicida no selecti-

, va, cuando son utilizados en una cantidad mayor de 500 g por 10 a,
pero tienden a ejercer una accidén herbicida selectiva, cuando son
utilizados en cantidades menores apropiadas.

La accidn herbicida sobresaliente de los compues -
tos de la presente invencién, asf como su superioridad como herbi-

10 cidas a los compuestos anteriormente conocidos quedan cl_arameqte

demostradas por los siguieptes Ejemplos A y B.

Ejenﬁplo A. Ensayo con malezas de campds acufticos.

Método de ensayo:
Después de llenar macetas de 1/5000 a, con tierr‘a
15 de un campb acudtico, plantas de arroz acuético nacidas de semillas
(variedad Kinmaze) en el estado de desarrollo de 3 a 4 hojas fueron
transplantadas bajo condiciones de inundacién. Desiaués de que estas
plantitas echaron rafces, se piantaron mijo de gallina y 3_'unco vy se
sembraron semillas de malezas de hojas anchas. Los compuestos
20 . de la presente invencién elaborados en una formulacién de concen-
trado emulsionable o de polvo mojable, fueron rociados en las can-
tidades de 500, 250 y 125 g de ingrediente activo por 10 a. Al cabo
de 3 semanas, se investigé el efecto herbicida contra mijo de galli-
nd, junco y malezas de hojas anchas v la fitotoxicidad para plantas
25 - de arroz acuftico. Los resultados aparecen en la Tabla A.

%7 7 {,’f (’\‘:\ N
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Valuaci(m:' Bficacia herbicida fitotoxicidad
5 efi cacia méxima 5 fito'tloxicidad méxima
4 grén eficacia 4 fitotoxicidad elevada
3 media eficacia 3 fitotoxicidad medio elevada
2 poca eficacia 2 media fitotoxicidad
1 eficacia éequeﬁfsima 1 baja fitotoxicidad
0 ninguna eficacia 0 ninguna fitotoxicidad
Tabla A.
Eficacia herbicida contra malezas de campos acul-
ticos y fitotoxicidad para plantas de arroz. -
Com- cantidad efecto herbicida _ fitotoxi:cidad
puesto de ingr. mijo de junco malezas de arroz
act. g/10a gallina hojas anchas
500 5 5 ) 5 0
(2) 250 5 5 5 0
125 5 4 5 0
500 5 ‘ 5 5 0
(3) 250 5 ' 5 5 0
125 5 4-5 5 0
500 5 5 5 " 0
(4 250 5 5 5 0
125 5 4 4-5 0
b
i AR g
S70LY
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Com- cantidad efecto herbicida fitotoxicidad

puesto de ingr. mijo de junco malezas de arroz
act. g/10a gallina hojas anchas
500 5 5 5 0
(5) ' 250 5 4 4 0
125 4 3 4 0
500 5 3 5 0
- PCP
{producto co- 250 3 0 2 0
mercial, com=~
paracién) 125 1 0 0 0
- 500 3
NIP 5 5 5 3
( produ.cto co- 250 5 5 5 1
mercml, com - .
paracibn) 125 3 1 2 0
sin tratamiento - : 0 0 0 ' 0

Notas: 1. Los niimeios de los corﬁpuestos en la Tabla A correspon-
den a aquellos en la T'abla I.
2. Maiezas de héjas anchas son; Monochoria vaginalis, Rotala
indica, Lindernia pyxiaaria, Dopatrium junceum, etc.
3, PCP: penutaclorofenol (producto comercial).
4, NIP: éter 2,4-diclorofenil-4' -nitrofenilico (producto comer-

cial).

i N NN
570750
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Eijemplo de ensayo B, Ensayo con malezas en campos altos.
+

Método de ensayo:

Después de llenar macetas de 30 x 30 cm con tie-

rra de cenizas volcAnicas diluvianas,. se sembraron semillas de las

. malezas abajo mencionadas, de arroz seco (variedad Hataminori) y

de legumbres. Después de cubrir las semillas con tierra, los com-

puestos de la presente invencibén elaborados en la formulacibn de

- concentrado emulsionable o de polvo mojable, -fueron rociados sobre

la superficie del suelo en cantidades de 400, 200 y 100 g de ingredien~

te activo por 10 a, Al cabo.de 3 semanas, se investigb la eficacia her-

bicida contra todas las clases de malezas y la fitotoxicidad contra '

arroz seco y varias legumbres, Los resultados aparecen en la Ta-

bla B.

Valuacién:  Eficacia herbicida

5 eficacia mixima
4 grén eficacia

3 media eficacia

2 poca eficacia
1 eficacia pequefifsima

0 ninguna eficacia

-14 -
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fitotoxicidad
5 fitotoxicidad méAxima
4 fitotoxicidad elevada

3 fitotoxicidad medio
elevada

2 media fitotoxicidad
1 baja fitotoxicidad

0 ninguna fitotoxicidad

>
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Tabla B,
Eficacia herbicida contra malezas de camposialtos y fito

toxicidad para varias plantas.

STy B L 2

Com- cantidad eficacia herbicida , fitot
puesto de ingr. mijo  poten- card- ama-  verdo- arroz réba-
act. g/l0a de ga- tila . cera ranmto laga seco ' Do jap.
‘1llina silv, :
400 ‘5 5 5 5 5 o i 0
(2) 200 5 5 5 5 5 0 % 0
100 5 4-5 4-5 5 5 0 0
400 5 5 5 5 5 o : 0
(3) "200 5 5 5 5 5 0 o
100 5 4-5 4-5 5 5 0 ‘ 0
400 5 5 5 ' 5 5 0 P 0
(4) 200 5 5 5 5 5 0 0
100 5 4 4-5 5 5 0 0.
400 5 5 5 5 5 0 w1
(5) 200 5 5 4 5 5 , .0 0
100 5 4 4 3-4. 5 0 0

- 15 -
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campos’altos y fito-
————
i fitotoxicidad
i ~=xJtoxicidad
arroz ; réba- pepi- toma - zana-
Seco . mnojap. no te horia
—

03 gy e epermgronogm it |
.

0. : o0 1 0 0

0 0 0 0 0
{

0 } 0 0 0 0
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] 2. CAT: 2-¢loro-4,6~bis(efilamino)-l,3,5~triacina.

Com-~- cantidad
puesto de ingr. mijo poten~ carri- ama- verdo-
act. g/10a de ga~ tila cera ranto laga
llina silv. |
CAT (producto 100 5 5 5 5 5
. comercial, com- :

paracidn) 50 4 4 5 5 "5
NIP (producto 400 5 5 5 5 5
comercial, com- “ ” ,
paracibn) 200 5 "5 4 5 5

sin tratamiento - 0 0 0 0 0

Notas: 1. Los nimeros de los compuestos en la tabla B corre| ‘ponden a;



fitotoxicidad
= galcidaa
verdo- arroz réba- Pepi-  toma-  zanaho-
laga seco no jap. no te ria
5 2 3 2 2 2
5 0 1 1 1 1
¥
5 3 1 5 5 5 -
5 0 0 2 2 3
4] 0 0 0 0 0
rej-ponden a aguellos eh la tabla T,
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Descrita suficientemente la neturaleza
del invento. asi como la menera de realizarlo en la préc~
tica, -debe hacerse konstar que las disposiciones anteriox
mente 1nd1cadas sqﬁ susceptibles de modificaciones de
Getalle en cuento no' alteren su principio fundamental;
tembién se hace constar gque el invento ée refiere a una
golicitud de patente presentéda en Japén, con fecha de 14
de febrero de 1969, n¢ Sho 44-10486, acogiéndose por lo
tanto, a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo lo gque constituye le esencia
del referido invento y por lo gue se golicita Pa;énte de
Invencién por 20 afios en Espafia, sobre: Procedimiento pa~-
re la obtencibén de esteres de &cides amidotibnofosféricos;
caracterizdndose por lo sigulente:

1.~ Procedimiento para le obtencioén &e

esteres de 4cidos amidotionofosféricos de Tférmula general

R

P-—O (1)
R

en la cual R1 eg un radicsl alguilo con 1 a 3 dtomos de
carbono y R2 es un radical alqualo con 4 6 5 atomos de

carbono, caraeterizado porque un halogenuro de éster de

dcido 0O-alquil-N-alquilamidotionofosfdrico se hace reac-
‘cionar con 2-nitrofenol o una sal de 2-nitrofenol,-

2.~ Procediniento segin la reivindica-

376289
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cibn 1, caracterizado: porque 2-niirofenol se utiliiﬁ en
'presencia de un agente ligador de dcidos.

: 3.~ Procedimiento segun las reivindi-
caciones snteriores, caracterizado porgue el halogenuro
es ui cloruro. .

. 4.~ Procedimiento segin las reivindi-
caciones anteriores, ceracterizado pbrque en la sal de
2-nitrofenol, el catidén es hidrdégeno, un metal alcalino
6 amonio.

5.- Procedimiento para la obtencién de
esteres de édcidos amidotionofosféricos; tel y cowmo gueda
sustencialmente descrito en la presente memoria.‘

Este memoris consta de dieciocho hojas

escritag a méguina por una sola/éara.

46 FEB, 170

YER AKTIENGESELLSCHAFT.

4, GOWMEZ ACEEO Y MODE
v s Flrmado: F. Harndnder Buts

i

e, d
)
Fs

€

&
<
(Ca)

- 18 -



	Bibliographic data
	Description
	Claims



