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Procedimiento para la preparacién de un medio herbicida.
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E) presente invento se relaciona con la
utilizacidn, coms herbicida, de cierto éster de Acido
amidotionofosfbrico. Le invencibén provee un método de
combatir malezag, el cual comprende aplicar a las maleé

5e zas o su ambiente de vida el compuesto de la Fférmula

Mod. 615
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NO,
CoHLO s
p-0-{/ \ (1)
1-C3H7NH @ wemy

£010 0 en mezela con Una substancia diluyente o de vehiocu~
1o sblida o liguida.

Un compuesto de lalPatente norteamericans
Ne 3.074.790, el amidoticato de 4cido 0-(2,4-diclorofenil)-~
~0-etil-N-isopropilfosfdérico, tiene actividad como herbici-
da. Ahora se ha encontrado que el amidotioato de Acido
0-(2-nitrofenil )=0~etil~N-isopropilfosférico ae la férmula
estructurel (I) tiene una fuerte actividad herbicida, espe-

cialmente contra malezas en campos acuébicos; malezas de

la familis de gramineas, malezas de hojas anchas y malezas

perennes.Adends, muestra actividad herbicida selectiva, por
ejemplo, en exhibir poca ¢ ninguna fitotoxicidad pare arroz.
De acuerdo con la Patente britdnica N® 659.682,
es conocido que compuestos del tipo de aquel utilizado en
la pregente invenciép,tienen actividades insecticida y fungd
cida.Sin embargo,esa patente indica solamente gue estos
compuestos tienen una eficacia insecticida y mcaricida
y son eficaces +también para combatir hongos perjudicia~
les sobre plantas y pueden ser aplicadas como preparacio-
nes de rociada. No hay ninguna descripcidn de un ejemplo
de ensayo que demuwsstre su eficacla, ¥y ningunayindicaeién
con respecto a una actividad herbicida. Tampoco se hace

mencidn alguna de la posibilidad de aplicacién de los com-
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puestos al suelo, ni de razdn alguna que periits espe-
rar vna actividad herbicida.
La presente invencidn se basa cn el

descubrimiento de que el amidotiocato de &cido 0-(2-

~nitrofenil)~0-¢til-N-isopropilfosférico de la férmula

(1) muestra una eficacia selectiva notablemente buenu,
cuando eg aplicado como hierbicida de tratamiento del
suelo antes de la.hbrotadura en la lucha contra malezas
en campos acudticos.

Bl compuesto aplicado en la presente in-

vencidn es obtenido ficilmente y con buenos rendimientos

por hacerse reaccionar un halogenurc de éster de &4cido

O-etil-H~isopropil-amidotionofosfbrico con 2-nitrofenol,
preferiblemente en presencia de un ageﬁte ligador de
4dcidos , o por hacerse resccionar el mismo con una sa;
de 2-nitrofenocl, como se ha demostrado mediante el si-

guiente esquena de reaccidn:




10

15

20

25

== a0
376290

NOZ
CZH5O g
1]
P - Hal + MeO -
1—031'171\]1{
(1)
NO2
C2H50 S
1
— : /P-O-/ \\ + MeHal
i-C3H7NH

en el cual Hal es un dtomo de halégeno, px:eferiblemente un atomo de
cloro, y Me es un 4tomo de hidrdgeno, un dtomo de un metal alcalino
o un radical de amonio, o

El Ejemplo 1 ilustra la preparacién del compues-

to aplicado en la presente invencion,

Ejemplo 1
NO,
CoHsO s .
1]
/ P-0-

iso-CgH, NH |
Se disolvieron 14 g (0, 1 mol) de 2-nitrofenol

en 100 ml de acetonitrilo y se agregaron 14 g de carbonato de potasio

anhidro a la solucién, A 50-60°C bajo agitacién fuerte se agregaron

gota a gota 20, 2 g (0, 1 mol) de cloruro de éster de 4cido 0-etil-N~- °

isopropil-amidotionofosférico, Se separd por filtracidn la sel inorgini-

ca producida y se destild el filtrado para climinar el disolvente, Se
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disolvié el residuo en 100 m! de benceno y sc lavé la solucfén:belncé-

nica con una solucién acuosa al 1% de carbonato de sodio y se la des-

hidratb sobre sulfato de sodio :;mhidro. Después de la eliminacion del
benceno por destilaéién, se obtuvieron 25, 3 g de amidotioato de acido
0-(2-nitrofenil)-0~etil-N-isopropilfosférico,

Los compuestos activos aplicados de acuerdo con
la presente invencidn, puedeﬁ ser elaborados en las formulaciones usua-
les, tales como soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas
y granulados, Estas formulaciones pueden ser producidas en forma co-
nocida, por ejemplo, mezclindose los compuestos activos con diluyen-
tes, vale decir, substancias diluyentes o de vehiculo h'quidz;;o s6li-
das, discrecionalmente con el empleo de agentes super.ficialmente ac-
tivos, vale decir, emulsivos y/o agentes dispersantes, En el caso de
la utilizacién del agua o n diluyentes, disolventes orgénicos pueden
ser empleados, por ejemplo, concomita.mtemente como disolventes auxi-
liares,

Como substancias diluyentes o de vehiculo liqui-
das, se utilizan preferiblemente hidrocarburos aromadticos, tales co-
mo xilenos o benceno, hidrocarburos aromaéticos clorados, tales como
clorobencenos; parafinas, tales como fracciones de petréleo; aleoholes,
tales como metanol o butanol, o disolventes fuertemente polares, ta-
les como dimetilformamida o sulféxido ée dimetilo, as{ como agua,

Como substancias diluyentes o de vehiculo séli-
das, se utilizan preferiblemente minerales naturales triturados, tales

como caolines, arcillas, talco, creta o montmorillonita, o minerales
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sintéticos iriturados, tales coino Acido silicico altamente dispe
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silicatos,

Ejemplos preferidos de emulsivos incluyen emul-
sivos no iénicos y anidnicos, tales como ésteres de polioxietileno y
dcidos grasos, ¢tercs de polioxiclileno y alcoholes grasos, por ejem-
plo, éiercs alquilarilpoliglicolicos, sulfonatos alquilicos y arilicos; y
ejemplos preferidos de agentes dispersantes incluycn lignina, lejias
de desecho de sulfito y metilcelulosa,

Los compuestos pueden ser aplicados en mezcla
con substancias auxiliares, tales como las utilizadas generalmente pa-
ra productos quimicos agricolas como agentes esparcidores: Jemulsi—
vos, humectantes, adhesivos, etc. Ademés pueden ser aplicados en
mezcla con otros herbicidas, por ejemplo, compuestos fenoxi, compues-
tos de clorofenol, carbamatos, compuestos de éter difenilico, compues-
tos de Grea o compuestos de triacina, y también con agenies regulado-
res dei crecimiento de plantas, insecticidas, acaricidas, ‘nematocidas,
fungicidas y otros productos quimicos para la agricultura y fertilizan-
tes, La aplicacion mixta pa1~‘g_icular1nente con herbicidas fenoxi, por
ejemplo, ésteres de MCP (Acido 2-metil-4~-clorofenoxi-acético) es efi-
caz y produce efectos sinergisticos.,

E1 método de la presente invencibn es ilustrado
por los siguientes Ejemplos 2 a 6,

Ejemplo 2
5% del compuesto de la presente invencion y

95% de una mezcla de talco y arcilla, por mezclamiento y trituracién,
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son elaborados en una {ormulacidn de polvo que se aplica como tal por
espolvoreoc,
Ejemplo 3
20% del compuesto de la presente invencién; 75%
de una mezcla de "Zeeklite" y de arcilla, 3% de la sal sbdica de 4cido
alquilbencenosulfonico y 2% de la sal sddica de acido dinaftilmetano-
disulfénico, son elaborados i).or mezclamiento y trituracién en una for-
mulacién de polvo mojable que se aplica diluida con agua,
IEjemplo 4
20% del compuesto de la presente invencidn, 75%
de xileno y 5% de Sorpol (nombre comercial de un productp de Toho
Kagaku Kogyo K, K, ) son elaborados por mezclamiento y agitacién en
una formulacidn de concentrado emulsionable que es aplicada diluida |
con agua,
Ejemplo 5
Se disuelve el compuesto de la presénte invencidn ‘
en xileno bajo calentamiento, La solucién es rociada sobre granulos de
arcilla bajo rotacién y mezclamiento, de modo que aproximadamente
un 10% de ingrediente activo queda incorporado en los granulos, La for-
mulacién granular es aplicada como tal por esparcimiento sobre la su-
perficie del suelo,
Ejemplo 6
3 partes del compuesto de la presente invencion,
1, 5 partes del éster etilico de MCP (4cido 2~metil-4-clorofenoxi-acé-

tico) y 95, b partes de bentonita son mezclados bien, Lia mezcla con un
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contenido de 10% de agua es granulada, Es aplicada a la superficie del
suelo de caiﬁpbs acuaticos,

Las composiciones del presenie invento, por lo
general, "contienen d, 1 a 95% en peso, preferiblemente 0,5 a 96% en
peso del compuesto activo,

La aplicacién puede ser efectuada por métodos
usuales, por ejemplo, por riego, rociada, pulverizacién, espolvoreo
o esparcimiento,

El tiempo de aplicacién mas apropiado es de an-
tes de la germinacidn de las malezas a extirpar, Cuando la aplicacion
es efectuada principalmente antes de la germinacion de las plantas
cultivadas, las condiciones del cultivo nc:> son tan importantes, pero son
de importancia la cantidad del compuesto activo a aplicar por unidad
de superficie y el método de aplicacién,

Las cantidades del compuesto activo a aplicar
de acuerdo con esta invencién pueden variar dentro de un margen bas-
tante amplio, Dependen de varios factores, por ejemplo, de las condi-
ciones del cultivo, del suelo,‘_,\de las malezas y del tiempo, asi cormo
de la finalidad de la aplicac.ién. El compuesto de la presente invencién
tiende a ejercer una accidén herbicida no selectiva, cuando es aplicado
en una cantidad de méas de 500 g por 10 a en campos acuaticos o en cam-
pos secos, pero si ejerce una accibén herbicida selectiva al ser aplica-
do en cantidades mas pequefias,

La accién herbicida sobresaliente del compuesto

de la presente invenciodn, asi como su superioridad como herbicida a
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los compuestos anteriormente conocidos quedan demostradas clara-
mente por los siguientes ejemplos A y B,

Ejemplo A. Ensayo con malezas de campos acudticos

Método'de ensayo:

Después de llenarse macetas de 1/5, 000 a con
tierra de un campo acuético, plantas nacidas de semillas de arroz
acuatico {variedad Kinmaze)\:en el estado de desarrolio de 3 a'4 hojas
fueron transplantadas bajo condiciones de inundacidén, Después de que
las plantas echaron raices, se sembraron semillas de mijo de galli-
na, de .malezas de hojas anchas y de junco, El compuesto de la pre-
sente invencidn elaborado en una formulacién de concentr_aélo emulsio-
nable o de polvo mojable, fué rociado en cantidades de 500, 250 y 125 g
de ingrediente activo por 10 a, Al cabo de 3 semanas, se determind el |
efecto herbicida contra mijo de gallina, junco y malezas de hojas an-

chas, asi como la fitotoxicidad contra arroz acuatico, Los resultados

aparecen en la Tabla A,

Valuacion:

Eficacia herbicida fitotoxicidad

5 eficacia maxima 5 fitotoxicidad maxima

4 gran eficacia 4 fitotoxicidad elevada

3 media ceficacia 3 fitotoxicidad medio elevada
2 poca eficacia ) 2 media fitotoxicidad

1 eficacia pequefiisima 1 baja fitotoxicidad

0 ninguna eficacia 0 | ninguna fitotoxicidad




TABLA A

Eficacia herbicida contra malezas en campos acuaticos
y fitotoxicidad para arroz

Compuesto cantidad Efecto herbicida fitotoxicidad

de ingr, mijo de junco malezas de
act, g/ 10a. gallina hojas anchas arroz

compuesto 500 5 5 5 0
de la pre- - 250 5 5 5 0
sente inven-~ 125 5 4-5 5 0
cidén
A 500 5 4 4 0
{comparacidn) 250 4 3 3 0

125 2 1 2-1 0
PCP 500 5 3 5 0
(producto 250 3 0 2 0
comercial, 125 -1 0 0 0
comparacion)
NIP 500 5 5 ) 3
(producto 250 5 5 5 1
comercial, 125 3 1 2 0
comparacidn)
sin trata- »
miento - 0 0 0 0
Notas: 1} Malezas de hojas anchas son: Monochoria vaginalis, Rotala in-

dica, Lindernia pyxidaria, Dopatrium junceum, etc,
2) PCP: pentaclorofenol (producto comercial)
3) NIP: éter 2, 4~diclorofenil-4! -nitrofenilico (producto comercial),
4) A: amidotioato de acido 0-(2-ni%rofenil)-o-metil-N-isopropil-

fosforico,
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FEjemplo B, Ensayo con malezas en campos altos:

Método de ensayo:

Después de llenarse macetas de 30 x 30 cm cén
tierra 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, el compuesto
de la presente invencion en la formulacién de concentrado emulsionable
o de polvo mojable fué rociado sobre la superdicie del suelo en cantida-
des de 400, 200 y 100 g de ingrediente activo por 10 a, Al cabo de 3
semanas, se determiné la eficacia herbicida contra todas las clases
de malezas, asi como la fitotoxicidad para arroz seco y val:i:as legum-~

bres. Los resultados aparecen en la Tabla B.

Valuacidng ‘
Eficacia herbicida | fitotoxicidad

5 eficacia maxima 5 fitotoxicidad méaxima

4 gran eficacia ’ ' 4 fitotoxicidad elevada

3 media eficacia 3 fitotoxicidad medio elevada
2 poca eficacia 2 media fitotoxicidad

1 eficacia pequefiisima 1 baja fitotoxi_cidad

0 ninguna eficacia 0 ninguna fitotoxicidad

e

-11 -~
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TARBRL A D
Resultados de enseyes de ls eficacia herbicida com
rg neles
contra plantas culiivadas.
R
5- ¢ C (o & O
Compuesto cantidad de eficacia herbicida
ingr, act, mijo de poten- carri- amaran- verdo- arro
g/10 a, gallina tila cera tosilv, laga seco
compuesto de 400 5 5 5 5 5 0
la pres, inven- 200 5 5 5 5 5 0
cién 100 5 4-5 4-5 5 5 0
B 400 5 5 5 .1 2 ! 0
(comparacidn) 200 4-5 4 4 0 0 ] 0
100 3 3 3 0 0 ¢ 0
CAT .
(prod, comercial 100 5 5 5 5 5 ’ 2
comparacion) 50 4 4 5 5 5 0
Lo
NIP ' ‘,
{prod, comercial, 400 5 5 5 5 5 . 3
comparacidn) 200 - 5 5 4 5 5 ? 0
sin tratamiento - 0 .0 0 0 0 i 0
Fotas: 1) CAT: 2~cloro-4,6-bis(etilamine)-1,3,5~triacinz. g
2) B: anidotioato de Acido O—(2,4—diolorofeni1)—-0«-me’

5i1-N-iso




fitot'oxicidad

- arroz rahano pepino  tomate zana-
i 5eco  japones horia
H
0 0 1 0 0
0 0 0 0 0
i 0 0 0 0 0
i
0 0 1 ] 0
0 0 0 0 0
0 0 0 -0 0
i
2 3 2 2 2
: 0 1 1 1 1
3 1 5 5 5
0 0 2 2 3
i 0 0 0 0 0
ome

iil-N~-isopropilfosférico. -



10.

15.

20.

BT A,
N 0.1 AUJ’SEQO ' .

Descrita suficlentemente la na%uralcza
del invento, asl como la manera de realizerlo en la

practica, debe hacerse constar gue lag disposiciocnes

“anteriormente indicadas son susceptibles de medifica-—

clones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundomental. También se hace constar que el invento
corresponde a una. Solicitud de Patente presentada en
Japbn n? Sho 44-14 227 de 27 de febrero de 1.969 sco~
giéndose, por lo tanto, a los beneficios que conceden

los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo gue

'constituye la esencia del referido invento y por lo que

se golicita Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia:
PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACICON DE UN MEDILO HERBlCle;
caracterizindose por lo siguisnte:

12 —~ Procedimiento para la preparacidn de

un medio herbicida, caraclerizado porgue el auidotioato

de dcido O~( 2-nitrofenil )~O-etil-N-isopropil~

fouférico, de fbérmula

NO2
CZHSO g
n
P-0-// \
= (1)

i-C gH,NH

se mezcla con disolventes liquidos gue contienen un ma-
terial tensioactivo o con materizles de carga s6lidos e
inertes, en caso dado, contienen un material tensioac~

tive, empledndoge 0,1 - 95 partes en peso de material
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activo por 99-9 — 5 partes en peso de maberisles auxi-

liares, |

28 -~ Pprocedimiento segln la roivindico-

cibn 1, caracterizado porgue como Gisolventes se emplean

-aromatos, aromatos clorados, parafinas, alcoholes; ami-

nas o derivados aminicos como materisles de carga s6li-
dos, les molturaciones de minerales naturales o moliurs-
ciones de minerales sintéticos y como materiales ten~
sioactivos emulsionadores no ionbgenos o anidnicos o lig-
nina deslixiviaciones sulfiticas o celulosa metilica.

38 - Procedimiento para la preparacibn
de un medio herbicida, tal y como gueda subslancialmen~

te descrito en la presente Memoria.

Esta Mg ‘consta de catorce hojas es-

s

critas a miguina poriuna sola car
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