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La presente invencidén se refiere a un

procedimiento para preparar composiciones herbicidas, a base
de muevos ésteres orgénicos de &cidos fasfbéricos, fitiles en
la lucha contra las malezas. Particularmente se refiere a
composiciones herbicidas que contienen, como sustancia ac—
tiva, un éster orglnico de &cido fosfdrico de £érmula
rlo_ % Q

P-OCH2C -N R (1)

r?y ~

en la cual representan
R! alquilo de bajo peso molecular, ciclohexilo o fenilo,
RZ alquilo de b_ajo peso molecular,
RS alquileno con 6 dtomos de carbono y
X e Y oxigeno o azufre.
De'la patente canadiense No. 710. 340 es
conocido, por ejemplo, un compuesto de la formula |

S 0 CHg
!

\!l

P-SCH,C - (1)

C,H:O
C4Hg0
que tiene accién herbicida.

Se ha encontrado que los compuestos arriba

indicados de formula general I tienen un efecto muy bueno para com-

‘batir malezas en arrozales, por ejemplo contra malezas gramineas,

malezas de hojas anchas y malezas perennes, y que ademas muestran
una eficacia herbicida selectiva, sin que actiien fitotdxicamente sobre

plantas de cultivo cultivadas, tales como arroz, porotos de soya, re-
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La presente invencidn se refiere a un procedimien
to para preparar nuevos ésteres orgdnicos de 4cidos fosféricos,

utiles en la lucha contra las malezas, de formula:

1 X '
RO " xov (1)

/——\
: P-OCH3C -N RS
en la que R1 es alquilo de bajo peso molecular, ciclohexilo o
fenilo; R2 es alquilo de bajo pesc molecular; R3 es alquileno
con 6 £tomos de carbono; y X e Y son oxigeno o azufre. »
Por lz patente canadiense N2 710.340 es.condcido,

por ejemplo, un compuesto de la férmula

S o CHj
\II Tt

. P-SCH,C-
cszo/

CoHO
275 (11)

gue tiene accién herbicida.

Se ha encontrado que los compuestos arriba indi-
cados de fdrmula'general I tienen un efecto muy bueno para com-
batir malezas en arrozales, por ejemplo contra malezas gramineas,
malezas de hojas anchas y malezas perennes, y que ademds mues—
tran wna eficacia herbicida selectiva, sin que actden fitotdxi-
camente sobre plantas de cultivo cultivadas, tales como arrogz,
porotos de soya, remolachas azucareras, algoddn.

El presente invento se basa en un procedimiento
para preparar compuestos especfficos de férmula (I) que tienen
un efecto herbicida sobresaliente en la lucha contra las male-
zas que Se presentan en arrozales, tanto éntes como después
de la germinacién de las malezas.

Los compuestos obtenidos segin el proceso de la
invencién no tienen ninguna fitotoxidad para plantzs de arroz
en comparacidn con PCP, NIP (2,4-diclorofenil-4'-nitrofenilé-
ter) o herbicidas, similares aplicados hasta shora en arrozales,

pero son extraordinariamente eficaces en la lucha conira las
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malezas.

Los compuestos obtenidos segin el procéso de la
invencidén superan ampliamente a los compuestos convencionales ¥y
andlogos de férmula (II), en virtud de que, segﬁn la cantidad de
dosificacidén aplicada, tienen un excelente efecto herbicida selec
tivo en la lucha contra malezas tanto antes como después de la
germinacién de laé semillas de las malezas. 7

Los compuestos obtenidos segin el proceso de la
invencién tiene un efecto herbicida no selectivo cuando son apli_
cados en cantidades grandes (6 a 30 Kg de susftancia activa por
hectdrea), mientras que en la aplicacidn en pequefias cantidades
(0,1 a 6 Kg de sustancia activa por hectdrea) muestran un efecto
herbicida selectivo sobresaliente., Como "malezas" en el sentido
mds amplio se entienden todas las plantas indeseadas que crecen en
4dreas cultivadas y no cultivadas.

En la aplicacidn eﬁ cantidades de 0,1 a2 6 Kg de
sustancia acfiﬁé por hectdrea, los compuestos obtenidos segiin
la invencién tienen como ya se ha mencionado, un efecto herbici-
da selectivo sobresaliente; sin dafiar las plantas de arroz, son
particularmente bien apropiados para combatir las siguientes ma-
lezas ocﬁrrente§ en arrozales:

Malezas dicotiledbneas: (nombres latinos)

Rotola indica Xoehne, Lindernia pyxidaria L. y Polygonum sp.
Malezas monocotileddneas:

Echinochloa crus-galli Beauv. var, Monochoria vaginalis Presl,
Eleocharis acicularis L, Cyperus sp., Sagittaria pygmaea Mig,
Potamogeton distinctus A. Benn. y Alisma canaliculatum A. Br.
4 Bouché.

Las malezas arriba ¢itadas son ejemplos tipicos.
Ia aplicacién de las sustancias activas segin el invento, sin
embargo, no estd limitada a estas plantas. Las sustancias acti-~
vas pueden ser empleadas también para otras malezas de este tipo.

El procedimiento de la invencidén para preparar

dichas sustancias activas comprende:
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rlo_ x 0

" !

P-c1  +  MOCH,c-N_ R?
Y/ N’
R?2

(111) (V)

1

r'o_ X 0

e oc,cX X o+ ma

en cuyas formulas
R1, R2, R3, X e Y tienen los significados indicados para la formu-
lé @y
Ml representa hidrogeno o un metal alcalino,
! El procedimiento precedente para la pre-
paracion de ias sustancias activas es explicado a continuacién mas
detalladamente en base a un ejemplb de realizacion:

C,HsO_ S o (s
2 5 "
~i +  HOCH,C-

/P- cl
CHyCH,CH,S

CH
o s
CoHsO_ 5 "

1

~'OCH2C"1\: > + HC1
yd

CH3CH,CHyS
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En el esquema de reaccion precedente,
Rl representa grupos alquilo de bajo peso molecular, tales como
metllo'z.' e:tllo, n= o iso-probllo y n-, iso-, sec- o ter-butllo, ci-
clohex{lb' o fenilo; R% significa los grupos alquilo de bajo peso mole-~
cular indicados para RY; RY re pregenta un grupo 1-metilpentametile-
no o l-metilhexametileno y m! representa hidrogeno o un &tomo de
un metal alcallno como sailbo potasio.

Spn ejemplos de los cloruros de fosforilo

de formula ( III ) que constituyen las sustancias de partlda de los

compuestos segln la invencion:

“cloruro de O-et il- S-n- propilditiofosiorilo,

cloruro de O-iso- px;opil- S~ etiltiolfosforilo,
cloruro de O-etil-S-met iltiolfosforilo,
cloruro de O-seé- butil-S-etiltiolfosforilo,
cloruro de O-ciclohexil~ S~ metiltiolfosforilo,
cloruro de O-fenil-S-etiltiolfosforilo y
cloruro de Q; fenil~O- etilfosforilor.

Comé ejemplos de lag amidas de 4cido
glicélic;o-de formula (IV) o de sus sales sean mencionadés la 2-me-
tilpiperidida del acido glicolico, la hexametilenimida del &cido glico-
lico o sus saig; de sodic o de potasio.

Es recomendable realizar el procedimien-
to para la produccion de lag sustancias acﬁvas segﬁnrel»in-vento en
presencia de un disolvente o diluyente. Para este propdsito son apro-

piados todos los disolventes o diluyentes inertes.
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Como ejemplos de tales disolventes o
diluyentes pueden mencionarse: agua, hidrocarburos alifaticos,
aliclclicos o arométicos. eventualmente clorados, tales como por
ejemplo hexano, ciclohexano, éter de petrdleo, ligroina, benceno,
tolueno, xileno, cloruro dé metileno, cloroformo, tetracloruro de
carbono, cloruro de etileno, tricloroetileno y clorobenceno; éteres,
tales como eter dietilico, éter metiletilico, éter diisopropilico, éter
dibutflico, oxido de propileno, dioxano y tetrahidrofurano; cetonas,
tales como por ejemplo acetona, metiletilcetona, metilisopropllce~
tona y metilisobutilcetona; nitrilos, tales como acetonitrilo, propio-
nitrilo y acrilonitrilo; alcoholes, tales como por ejemplo metanol,
etanql, isqpropanol, butanol y etilenglicol; ésteres, tales como por
ejemplo acetato de étilo y acetato de amilo; amidas, tales como por
ejemplo dimetilformamida y dimetilacetamida; sulfonas y' sulfoxldos,
tales como sulféxido de dimetilo y tetrametilensulfona, y bases, tales
como piridina.

Como ya se ha menconado, la reaccion se-
gin el invento puede ser llevado a cabo en presencia de un agente li-
gador de 4cido. Ejemplos del mismo soh compuestos corrientes en
el comercio, tales como hidrdxidos, carbonatos, bicarbonatos y al-
coholatog de los metd es alealinos, amina:c; terciarias, tales como tri-
etilamina, dietilamina y piridina.

Los productos finales preparados segin el
procedimiento de la invencidn, pueden ser obtenidos con buen rendi-

miento y elevado grado de pureza, silas amidas del dcido glicolico
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en forma de sus sales, preferiblemente en forma de lag sales de

metales alcalinos o de amonio de lag correspondientes amidas de

acido glicélico, se hacen reacclonar con un monocloruro-diéster

del acldo fosférico.

El procedimiento segin la Invenclon puede

ser realizado dentro de un margen amplio de temperatura. Por lo ge-

neral, es realizado a temperaturas de -20°C hasta el punto de ebulli-

cion de la mezcla de reaccion, preferiblemente a temperaturas de

0a 100°C. La reaccidn procede ventajosamente a la presion normal,

pero puede ser llevada a cabo también a una presién mayor o redu-

c.lda.

Los ésteres de dcidos tiolfosforicos de

- acuerdo con la invencidn pueden ser obtenidos segin el siguiente es-

quema de reaccidn:

"glo x 0

________ 2 . /

R?%S

P-OCH,C -©3

en cuyas formulas

. M2+ Hal R2

(v)

+ M2.Hal (VI)

Rl, R2, R3 y X tienen los significados indicados para la férmula (1),

M2 representa un metal alealino o un grupo amonio y



Hal un haldgeno,

El procedimiento arriba indicado es expli-

cado més detalladamente en base al siguiente ejemplo tlpico:

o) O/P‘ 2
n \‘\
{-CCHy g . K + CICH,
CH
B 3
CH
czn5o\9 o 3
- [/ Pt + B
5 e - /P OCH,C K. Cl
CHgs

En el precedente esquema de reaccidn,
M2 significa un metal alealino, tal como potasio o sodio, o un grupo
amonio, y Hal un haldgeno, tal como cloro o bromo.
Ejemplos de fosfatos de formula ( V) que
10 congtituyen las sustancias de partida para los compuestos segin la
invencion son ‘
Ditiofosfato de O-etll-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo),
tiofosfato de O-etil-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo),
tiofosfato de O-1so~-propil-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo),
15 tiofosfato de O-gec-butil-O-{2-metilpiperidinocarbonilmetilo),
tiofosfato de O-ciclohexil-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo),

tiofosfato de O-fenll-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo).
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Como ejemplos de los halogenuros de
formula (V) sean citados:
cloruro de metilo, bromuro de metilo, cloruro de etilo, bromuro de
etilo, cloruro de n-propllo y bromuro de n-propllo.

En la produccion de los compuestos segln
la invencion pueden aplicarse los disolventes o diluyentes precedente-
mente metcionados,

Si un compuesto segin la Invencion es apli-
cado como herblcida, puede ser aplicado directamente dilufdo con
agua o puede ser transformado en dlversos preparados, conjuntamen-
te con una sustancia quimica auxiliar agricola segin procedimientos
usuales para productos quimicos para la agricultura. Estos prepara=-
dos puedeﬁ ser aplicados como tales o diluidos en cada caso con agua
hasta la concentracion deseada. |

Como "sustancias quimicas auxiliares
agricolas" han de entenderse disolventes y/o diluyentes inertes
(cargas o vehiculos en polvo) que sirven para transferir la sustancia
activa a las malezas y/o su ambiente de vlda. |

Ademég pueden aplicarse diversos agentes
tensioactivos y/o materiales orgénicos, tales como por ejemplo agentes
ere;;tabilizadores, d;fusores (adhesivos), impelentes y agentes sinérgi-
cos o similares. Los mismos son aplicados para conservar, aumentar
y acelerar el efecto de las sustancias activas segin el invento:

Como ejemplos de disolventes pueden men-

cionarse: agua, disolventes orgdnicos, tales como por ejemplo hidro-
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carburos alifdticos y allciclicos, tales como n-hexano, nafta indus-
trial, tal como éter de petrdleo o nafta soluble; fracclones de petrd-
leo, tales como parafina, kerosene, aceite ligero, mediano y pesado;
hidrocarburos aromaticos, tales como benceno, tolueno, xileno y

naftag aromaticas; hidrocarburos halogenados, tales como cloruro

‘de metileno, cloruro de etileno, tetracloruro de carbono, tricloro-

etileno, dibromuro de etileto y clorobenceno; akoholes, tales como
por ejemplo alecohol metflico, alcohol etflico, alcohol propilico y
etilenglicol; éteres, tales como por ejemplo éter etflico, dxldo de
etileno y dioxano; éteres alcohdlicos, tales como por ejemplo etilen~
glicol monometiléterj: cetonas, tales como por ejemplo acetona e iso-
forona; éstei'és, tales como por ejemplo acetato de etilo y acetato
de amilo; amidas, tales como por ejemplo dimetilformamida y dime-
tilacetamida, y sulfoxidos, tales como sulféxido de dimetilo.

Ejemplos de diluyentes (cargas o vehicu-
los en polvo) son polvos vegetales, polvos minerales, arcilas, tales
como caolin, montmorillona y attapulguita; talco; pirofillta; mica;
yeso; calcita; vermiculita; dolomita; apatita, cales apagadas; cal de
magnesio; tlerra silicea; sales ingrginicas, tales como carbonato de
calcio; azufre; piedra pdmez; polvos minerales,sintéticos, tales como
dcido silicico altamente disperso y 6xido de aluminia sintético; y re-
slnas sintéticas, tales como resina fendlica, resina de urea y resina
de cloruro de vinilo.

Como ejemplos de agentes tenaloactivos

sean mencionados los tensioactivos anidnicos, por ejemplo ésteres
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de acidos alquilsulfiiricos, tales como sulfato de laurilo y sodio;
acidos ﬁrilsulfénleos, tales como por ejemplo alqullarllc.::sulfonato
y alquilnaftalenosulfonato de.sodlo; los tenaloactivos catidnicos, ta-
leé como éor ejemplo alquilamlhas, tales como laurilamina, cloruro
de esteariltrimetilamonio y cloruro de alquildimetilbencilamonlo;
alquilaminas polioxletilenadas; los tensioactivos no ionicos, por
ejemplo éteres polloxietilenglicolicos, tales como el polioxietilen~
alquilaril-éter y el polioxietilen-alquilfeniléter; ésteres polioxletilen~
glicolicos, tales como ésteres de polioxietileno y &cidos grasos; és-
teres de alcoholes polivalentes, tales como monolaurato de éorb itan
polioxietilenado y los tensioactivos a;lféteros.

Ejemplos de materias primas organicas

gon agentes estabilizadores, difusores (adhesivos), tales como por

- ejemplo jabones agr{colas_, cal de caseina, alginato de sodio, alcohol

polivin_ilico (PVA)_,. agentes de remojo, resina de cumarona o de in-
deno y.éter pollvinilbutﬂicé; agentes impelentes de aerosoles, tales
camo hidfocarburos halogenados (Freon); agentes de fumligacion, ta-
les como nitrito, polvo de zinc y diciandiamida; agentes formadores
de oxigeno, tales como percloratq y dieromato; agentes reductores
de la fitotoxicidad, tales como por ejemplo sulfato de zinc, cloruro
de hierro y sulfato de cobre; agentes prolongadores de efecto, tales
como ter-fenilo clorado; estabilizadores de dispersion, tales como
caseina, tragacanto, carboximetilcelulosa (CMC) y alcohol pollvmm-
co (PVA), as{ como agentes sinérgicos y similares.

Los compuestos segin la invencidn pueden
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ser elaboradbs gegin diversos procedimientos usuales en la pre-
paracion de productos qui{micos para la agricultura.

Pueden ser elaborm dos en preparados
l{quidos, tales como por ejemplo concentrados emulsionables, en
polvos mojables, pastillas, polvos hidrosolubles, suspensiones y
goluciones, poi'vos secos y polvos granulados, preparados de fumi-
gacion, granulados, aerosoles y agentes de apresto.

Las composiciones herbicidas pueden
contetnier las sustancias activ.as arriba indicadas en cantidades de
0,1 a 95 % en peso, preferiblemente de 0,5 a 90 % en peso.

En la aplicacién practica de los prepara-
dos precedenteﬁuente indicadosy de las preparaciones listas para el
ugo, el contenido de sustancia activa generalmente estd dentro de
un margen de 0,01 a 20 % en peso, preferiblemente de 0,.05 210 %
en peso.

El contenido de sustancia activa depende
del tipo y de la forma de aplicacién del preparado, de la finalidad,

del tiempo y del lugar de 1a aplicacién y de las condiciones de creci-

-miento de las malezas.

Segin la necesidad, los compuestos de
acuerdo con la invencién pueden ser aplicados también conjuntamente
cot.l.otros productos quimicos agricolas, tales como por ejemplo in-
gecticidas, fungicidas, acaricidas, nematodicidas, agentes antivird-
sicos, herbicidas, reguladores del crecimiento de plantas y sustan-
ciag de cebo, takes como por ejemplo ésteres orginicos de acidos

fosféricos, carbamatos, ditio- o tiolcarbamatos, compuestos organi-
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cos clorados, dinitro-compuestos, compuestos organicos de azufre

_u organometélicos, antibibticos, éteres difenilicos sustituidos, de-

rivados de la urea y derivados de la triazina y/o fertilizantes.

‘ Las preparaclones listas para el uso
u otras que contienen las sustancias actlvas segln el invento, pueden
ser aplicadas segln los procedimientos usuales para el empleo de
productos quimicos eu la agricultura; por ejemplo en el caso de pre-
paraciones liquidas, por rociado, pulverizacion, nebulizacion y es-
polvoreo, o en forma de granulados, por tratamiento de las super-
fcies del agua, riego, mmlgacién, tratamiento del suelo, tal como
recubrimiento, aplicacion de tiras, recubrimiento con polvb, recu-
brimiento y finalmente por lnmersién. Pueden ser aplicadas también
segin el procedimiento de volumen ultrabajg que permite un conteni-

do de sustancia activa de 95 a 100 %.

La cantidad a aplicar por unldad de super-

'ﬂcie' asciende a aproximadamente 10 a 100 g de sustancia activa por

cada 10 &reas, preferibiemente 30 a 600 g/10 dreas. Segun necesidad,
sin embargo, estas cantidades pueden’también ser mayores o meno-
res.

Constituye el objeto de la presente invencion
la provision de. composiciones herbicidas que contienen un compuesto
de féfmuia (1) como sustancia activa, un disolvente y/o un dilu~
yente (carga o vehiculo en polvo) y/o un agente tensioactivo y even-
tualmente materiales (materias primas) orgénicas.

Otro objeto de la invencion es un procedi-



miento para combatir malezas, seghn el cual los compuestos de for-
mula ( 1) son aplicados a las malezas y/o su ambiente de vida, so-
1o8 o con el disolvente y/o diluyente (carga o vehiculo en polvo) y/o
el agente tensioactivo y eventualmente con las materias primas or-
ganicas.

La invencién es explicada mas detallada~-

mente en bage a los siguientes ejemplos de ninguna manera limitati-

vos.
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Ejemplo 1 : (polvos mojable).

15 partes del compuesto No. 2 gegin la in-
vencion, 80 partes de una mezcla de tierra de infusorios - caolin
(éroporcién 1:5) y 5 partes del emulsionante polioxietilénalquil=
feniléter fueron molidos & polvo; el polvo mojable fué diluido con
agua y pulverizado sobre las malezas y/o su ambiente de vida.

Ejemglo 2 ;: (concentrado emulsionable).

30 partes del compuesto No 6 segin la inven-
cién, 30 partes de xileno, 30 partes de metilnaftaleno y 10 partes
de polioxietilénalquilfeniléter, son transformadas bajo agitacidn en
un concentrado emulsionable que, diluido con agua, fué pulverizado
sobre las malezag y/o su ambiente de vida.

Ejemplo 3: (polvo seco)

2 pértes del compuesto No. 4 segﬁﬁ la inven-
cidn y 98 partes de una mezcla de talco y arcilla (proporcién 1:3) fue-
ron molidos a polvo; el polvo seco asi obtenido fué aplicado a las male~
zag y/o su ambiente de vida.

Ejemplo 4:(polivo seco) ,

1,5 partes del compuesto No. 3 segin la invencién,
0,5 partes de fosfato de isopropilo e hidrégeno y 98 partes de una mez-
cla de talco y arcilla (proporcién 1:3) fueron molidas a polvo; el polvo
seco asi 6btenido fué aplicado a las malezas y/o su ambiente de vida.
Ejemplo 5:(granulado)

25 partes de agua fueron agregédag a una mez-

cla de 10 partes del compuesto No. | segin la invencién, de 10 partes
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de bentonita de 78 partes de una mezcla de talco y arcilla (pro-
porcién 1:3 y de 2 partes de gulfonato de lignina.

La mezcla formada fué bien comprimida y
transformada mediante una granuladora de extrusién en partfculas
de 375 a 750 IS El granulado obtenido después del seca.do a 40-50°C
fué pulverizado sobre las malezas y /o su ambiente de vida.

Ejemplo 6: (granulado)

95 partes de particulas de arcilla de un tama-
fio de grano dentro del margen de 0,2 a 2 mm fueron introducidaa en
una mezcladora rotativa; entonces 5 paftes del compuesto No.7 se-
giin la invenci6n disueltas en un digolvente orgénico fueron rociadas
durante la agitacién sobre las particulas de arcilla en la ﬁezcladora.
El producto formado fué homogeneizado y transformado por secado a
40-50°C enun granulado, que fué pulverizado sobre las malezas y/o
su ambiente de vida. |

Ejemplo 7 : (preparado aceitoso)

0,5 partes del compuesto No.8 gegin la inven-
cién, 20 partes de un compuesto aromético de elevado punto de ebu-
Llicién y 9, 5 partes de kerosén fueron transform das baja agitacién
en un preparado aceitoso que fué pulverizado sobre las malezas y/o
su ambiente de vida. |

De la comparacién entre las substancias acti-
vas conocidas de la literatura y las substancias nqtivas segin el in-
vento resulta que las substancias activas segin el invento muestran

un efecto ampliamente mejor, unido a una muy baja toxicidad para ani-
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' - males de sangre callente y, por ésto, son de gran valor prédctico,

El efecto excelente de las substanci%s

" activas segfin el invento surge manifiestamente bien de los siguientes

ejemplos de aplicacién que ilustran la aplicacién en arrozales.

7 Ejemglo A

Tratamiento del agua antes de la germina-

cién de las semillas de malezas que crecen arrozales bajo condiciones

de inundacién (ensayo en macetas).

Preparaqién de la substancia activa

Vehiculo: 5 partes en peso de acetona,

Emulsionante: 1 parte en peso de éter benciloxipoliglic6lico.

Por mezclado de 1 parte en peso de la subs~
tancia activa con el vehiculo y el emulsionante en las cantidades arriba
indicadas, se prepara un conceptrado emulsionable, que-es aplicado
diluido con agua. |

Procedimiento de ensayo:

Unas macetas de Wagner (1/5000 de un 4rea)
son llenadas con tierra de un arrozal. Entonces se plantan en cada
mépeta 2 plantas de arroz (variedad Kinmaze) en el estado d? de§a-
.rrollo de 2 a 3 hojas (de aproximadamente 10 cm de altura)., Luego
se siembran en la_s macetas las semillas de Echinochloa crus-galli,

Cyperus sp., malezas de hojas anchas y Eleocharis acicularis y las ma-

cetas se mantienen mojadas,A los 2 dfas de la plantacién,las macetas son

sumergidas en agua hasta 3 cm debajo del nivel del agua, En cada caso

se aplica a las macetas una cantidad determinada del compuesto se=
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gin la invencién indicada en la Tabla 1, en forma de un concentra-
do emulsionable . Entonces se deja escurrir el agua de las mace-
tas en cada caso unos 2 a 3 cm durante dos dias. Luego vuelven a
sumergirse las macetas hasta una profundidad de 3 cm debajo del ni-
vel del agua. A las cuatro semanas del tratamiento con los productos

guimicos, se evaluan el efecto herbicida y la fitotoxicidad para las

plantas de arroz segln las siguientes escalas:

En comparacién con el drea teatigo no tratada,

el efecto de 1a substancia activa segin la invencién es evaluado como

gigue:
_ grado de destrucciéns
5 més de un 95%
4 _ més de un 80%
3 més de un 50%
2 : més de un 30%

més de un 10%

[y

0 menos de un 10%
En comparacién con el 4rea testigo no trata-

da, la fitotoxicidad para plantas de arroz es evaluada como sigue:

5 més de un 90% (dafio total)
4 més de un 50%

3 més de un 30%

2 menos de un 30%

1 menos de un 10%

0 0% (ninguna fitotoxicidad)

Los resultados de los ensayos pueden verse en la Tabla 1.
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TABLA 1

Resultados de los ensayos con el tratamiento del agua antes de la gers
inundados. '
Compuesto cantidad de efecto
No. substancia
activa por .
unidad de Echinochloa  Eleocharis Cyper
superficie crus-galli acicularis -
1 4 5 5 ;
2 5 5 5
1 5 5
2 4 5 5 g
2 5 5 5
1 5 5
3 4 5 5 i
2 5 5
1 5 5 5
4 4 5 5 Z
2 5 5
i 5 4 5
5 4 5 5 >
2 5 5 5
1 4 4
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la germinacidn de las semillas de malezas en arrozales

fitotoxicidad

Cyperus malezas de plantas de arroz
&, hojas anchas
5 5 0
5 5 0
5 2 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 5 0
5 4 o
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TABLA 1

—————— - {co
Resultados de los ensayos con el tratamiento del agua antes de Iz g
& ger
inundados.
Compuesto cantidad de efecto
No. substancia
activa por
unidad de Echinochloa Eleocharis o
superficie crus-gali acicularis yg sr
6 4 5 5
2 5 5 g
1 5 5
_ o 5
7 4 5 5 5
2 5 5
1 5 5 5
' 5
8 4 5 5 5
5
2 5 5
1 5 5 5
(11) 4 5 5 ' 5
compuesto de 2 4 4 4
comparacion 1 3 3 p
<




- {continuacidn)

iz germinacién de las semillas de malezas en arrozales

_fitotoxicidad
Cyperus malezas de plantas de arroz

‘sp. hojas anchas
] 5 0
5 5 0

5 0
5 5 ¢
5 5 0
5 5 0
5 5 0
3 5 0
5 S 0

W g
[AV]
Lol 7 I

- 20 =
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Notas:
1) Los ntmeros de los compuesatos en la tabla precedente co-
rresponden & los nimeros indicados en los siguientes ejem-
" plos de preparacién y en la Tabla 3.
2) Malezas de hojas anchas son: Monochoria vaginalis Pres.,
Rotala indica Koehne, Lindernia Pyxidaria L, o similares.
3) (I1) como compuesto de comparacién se aplicé el compuesto
de férmula
H
S 3
cra | jj
25 »_SCH C_
2
CH
25
ya conocido por la patente canadiense N°710. 340.

Ejemplo B :

Tratamiento del agua después de la ger-
minacién de las semillas de malezas en arrozales bajo condiciones
de inundacién (ensayo en macetas).

Procedimiento de ensayo:

Unas macetas de Wagner (1/5000 de un
irea) son llenadas con tierra de un arrozal. Entonces se planta en
cada maceta 2 plantas de arroz (variedad Kinmaze) en el estado de
degarrollo, de 2 a 3 hojas. En las macetas ée siembran las gsemillas
de Echinochloa crus-galli; Cyperus sp., malezas de hojas anchas y
Eleocharis acicularis L., y las macetas se mantienen mg:jadas. Cuando
la Echinochloa crus-galli ha alcanzado el estado de desarrollo de 2

hojas (al cabo de aproximadamente 7 a 9 dias), se aplica a las mace-
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tag una determinada cantidad de substancia activa (véage Tabla 2)
en forma de un concentrado smulsionable. Al tiempo del trata-
miento, cada maceta es sumergida hasta 6 cm debajo del nivel del
agua.

5 Después del tratamiento se quitan de

las macetas cada vez 2 a 3 cm de agua durante dos dias luego se
sumergen las macetas & una profundidad de 3 cm debajo del nivel
del agua. A las 4 semanas del tratamiento con los productos quimi-
cos, e evaluaron el efecto herbicida y la fitotoxicidad para las plan-

10 tas de arroz segln las escalas indicadas en el Ejemplo 1. Los resul-

tados de los ensayos se ven en la Tabla 2.

TABLA 2

Tratamiento del agua después de la germinacién de las semillas bajo condiciones de inundacién

Compuesto cantidad de efecto | Fitotoxicidad
No. substancia '
activa por Echinochloa Eleocharis Cyperus malezas de plantas
unidad de crus-galli acicularis sp. hojas anchas  de arro:
superficie
1 4 5 5 5 5 0
2 5 5 5 5 0
1 5 5 5 5 0
2 4 5 5 5 5 0
2 5 5 5 5 0
1 5 ~4 5 4 0
6 4 5 ) 5 5 0
2 8 5 5 3 0
1 5 5 4 4 0
(1) 4 4 4 5 3 4
compuesto de 2 3 2 3 0 3
comparacién 1 1 1 2 0 0
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1) Los niim eros de los compuestos en la tabla precedente co-
ri'esponden a los nimeros indicados en los siguientes ejem-
plos de preparacién y enla Tabla 3.

2) Malezas de hojas anchas son: Monochoria vaginalig Presl,
Rotala indica Koehne, Lindernia Pyxidaria L, o similares.

3) (II) como compuesto de comparacién se aplic6 el compuesto

de férmula

CH

CH '
25
ya conocido por la patente canadiense No. 710. 340.

Ejemplo de preparacién 1:

H
3
Cc H5O 1
a2 - OCH, C-m
CH_CH_CH 8
3 2 9
( Compuesto No. 1)

2,8 g de carbonato de potasio aghidro fueron
agregados a una solucién de 4, 4 g (0, 02 moles) de cloruro de &-etil~
S-n-propilditiofosforilo, 3,2 g (0,02 moles) de %-metilpiperidida del
dcido glicélico y 20 ml de tolueno. La golucidn formada entonces fué
agitada durante 18 horas a la temperatura de 30 a 35°C. Terminada

la reaccién, la mezcla de reaccién fué enfriada hasta la temperatura
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arnbiente y lavada con agua, con una solucién acucsa de hidroxido
de sodio al 5% y con agua, entonces la capa orgénica fué separada
y deshidratada con sulfato de sodio anhidro., Después de la des 'I-
lacidon  del tolueno fueron obtenidoa como producto final 5,5 g de
ditioato de O-etil-S-n~propil-0O-{2-metil-piperadinocarbonilmetil)-
fosforilo. “2?3  1,5310.

Ejerp lo de preparacién 2:

CH

3
CH iﬂb Q j]
3 /\‘._QCHZ X )

CZHSS
. (compuesto No. 2)

En una solucién de 4,1 g (0, 02 moles) de cloru-
z"O' de O-iso-propil-S-etiltiofosférilo, 3,2 g (0, 02 moles) de 2-
metilpiperidida del 4cido glic6lico y 20 ml de tolueno, fueron distri-
buidos 2,1 g (0, 02 moles) de trietilamina a la temperatura de 20-30°C,
la solucién formada fué agitada durante um hora. Entonces fué agita-
da adicionalmente durante una hora a 50-60°C y durante otra hora a
80°C. Terminada la reaccién, la mezcla de reaccidn fué enfriada has-
ta la terhperatura ambiente y lavada con agua, con HCI diluido, con una
solucién de NaOH al 5% y con agua, y la capa orgédnica fué separada. Se-
gin el procedimiento descripio en el Ejemplo de preparaci6n i fueron
obtenidos como producto final, 5,8 g de tioato fosfdrico de O-iso-pro-

pil-S-etil-O-(2-metilpiperidinocarbonilmetilo)}, DZDO: 1,4967,

¥
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Segiin procedimientos similares fueron preparados los compuestos écitados ‘

TABLA 3
"o oend
P-—-OCH \Rs
RzY
Compuesto 1 9 3
No. R R R %
CH - CH - ~-CHCH_CH CH_CH, -
’ 2 5 3 272 2 2 ©
CH
3
. C H- ~-CHCH CH CH CH -
4 CH_CH cH-  ©,F] GHCH, CH CH ™,y o
CHg ol
3
5
CH~ -CHCH CH CH CH - o
: 3 2 9 2 2
CH
3
6 C H- -CHCH CH CH CH -
O o% gy o
‘ H
3
7 C H- -CHCH CH CH CH - o
@__ 25 2 2 2 2
3
8 {7 cC ¥ - -CH CH -CH -CH -CcH -C
N 35 g g e g o, Hy O

0 s st s . s



IS citades en la siguiente Tabla 3.

3
\R?’
p— /
20
1i
X Y D
0 S a20 1, 4985
D
o} S n20 1, 4942
D
.o s 228 11,5130
D
s S n%% 15412
D
o} o n?% 1, 5095
D
. 20
Ce_ o s} a 1,5558

- 25 =
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Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como 1a manera de realizarse en la préctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no

alteren su principio fundamental.
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1. Procedimiento para preparar ésteres orgdnicos

de dcido fosféricos de férmula general
R' X ¢

0 ~ " ” 7N 3
P+— OCH,C —N R (1)

o2y — 2 N

en la que R1 es alquilo de bajo peso molecular, ciclohexiloio
fenilo, R2 es glquilo de bajo peso molecular, R3 es alquilenq
con 6 Ztomos de carbono ¥y X e Y son oxfgeno o azufre; caraﬁﬁéri—
zado porgue un cloruro de fosforilo de fdérmula A

R;O

T~
Ry —

==

—Cl

en la cual R1, Rz, X e Y tienen los significados indicados pa-
ra la férmula (I), se hace reaccionar con una amida del decido
glicdlico de férmula

. TN

M 0CH,C —————N R

en la cual R3 tiene el significado arriba indicado y M1 es
hidrdgenoc o un metal, o con una de sus sales convenientemente
en presencia de un disolvente o diluyente inerte a temperaturas
entre 202C, y el puntb de ebullicidén de la mezcla de reaccidn,

particularmente entre O y 100¢9C.

2. Procedimiento para preparar-ésteres orgdnicos
de deidos fosféricos, tal y como queda sustancialmente descrito

en la presente Memoria.
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Esta Memoria consta de 28 hojas, escritas a md-

guina por una sola cara.

Madrid? < hiR. 977
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

o e mn e gy
Vﬂ“ YA r L L Py

A R —
Utriizicd~
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