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MEMORIA DESCRIPTIVA
La presente Patente de Invención se refiere a un 

procedimiento para la fabricación de nuevos herbicidas que 
presentan características mejoradas con respecto a los ac­
tualmente conocidos.

5. Más particularmente, el presente procedimiento se
refiere a la fabricación de compuestos herbicidas de tipo 
nuevo o (2-amino-4-metilfosfinobutiril)alanil-alanina colina 
(al cual se hará referencia en la presente memoria con la 
denominación colina SF-1293 y colina del ácido 2-amino-4- 

10. metilfosfinobutanoico) al cual se hará referencia a continua—
ción como colina AMPB) representadas por las fórmulas (I) o 
(II) :

CH, CH.
3 1315. [c h3 -p-(c h2)2-c^-co-n h-ch-co-n h-ch-coo ] (c h3)3n+-c h2c h2oh

1 (I)
NH.

20.

O

[c h3-p-(CH2)2-ch-coo“] (CH3)3N+-CH2CH2OH 

o" NH3+ (II)

Referente a compuestos representados por la fórmula (III) :

c h3-p-c h2-c h2-ch-cor
OM1/n NH,

25. (III)
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(en la que R representa grupos hidroxi o residuos de alanil- 
alanina; M representa un átomo de hidrógeno o un átomo de un 
metal tal como Na, K, Ca, Ba o Mg; n representa la valencia 
de M), (2-amino-4-metilfosfinobutiril)alanilalanina es cono- 

5. cida como producto de la fermentación del Streptomices según 
se ha dado a conocer en la memoria de Patente japonesa 
publicada 48-22688/1973, sometida a inspección pública.

La forma L del ácido 2-amino-4-metilfosfinobutanóico 
es conocida en cuanto a su preparación por hidrólisis ácida 

10. del (2-amino-4-metilfosfinobutiril)alanilalanina según se ha 
dado a conocer en la Patente japonesa publicada 48-85538/1973 
y sometida a pública inspección o por degradación encimáti- 
ca de la misma según se ha dado a conocer en la Patente ja­
ponesa publicada 49-31890/1974, sometida asimismo a pública 

15. inspección. La forma DL del ácido 2-amino-4-metilfosfinobuta- 
nóico es conocida en cuanto a su preparación por síntesis se­
gún se ha dado a conocer en la Patente japonesa publicada 
48-91019/1973 sometida a pública inspección. Todos los pre­
parados. mencionados fueron desarrollados por los presentes 

20. inventores.
Como es sabido, los compuestos representados por 

la fórmula (III) son útiles como herbicidas según se ha da- 
• do a conocer en las memorias de Patente japonesas 
52-133014/1977, 52-157421/1977, 52-154722/1977, 52-158932/1977 

25. y 53-036059/1978.
Los inventores han descubierto, después de estudios 

de sus derivados para conseguir compuestos más efectivos, 
que los compuestos representados por las fórmulas (I) y (II)



poseen efectos herbicidas más fuertes que los de la fórmu­
la (III) y por este motivo, han completado la invención.

Por lo tanto es un objetivo de la invención la fa­
bricación de nuevos .herbicidas a base de compuestos represen­
tados en las fórmulas (I) ó (II).

Otra finalidad de la presente invención es propor­
cionar un proceso para la preparación de compuestos según 
las fórmulas (I) ó (II).

Otra finalidad adicional de la presente invención 
es proporcionar compuestos herbicidas que contienen como 
ingredientes activos por lo menos uno de los compuestos 
representados por la fórmula (I) ó (II).

Otra finalidad adicional de la invención es pro­
porcionar un método para controlar plantas terrestres y 
acuáticas aplicando a las mismas por lo menos uno de los 
compuestos representados por las fórmulas (I) ó (II).

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION
Los compuestos representados por las fórmulas (I) 

ó (II) puedén ser preparados añadiendo cantidades equimo- 
lares de colinas a una solución acuosa de un compuesto de 
la fórmula (III). En este caso "colinas" significa colina 
y sales de la misma con un ácido mineral tal como ácido 
clorhídrico, ácido•sulfúrico y ácido fosfórico.

De manera más específica, los compuestos de la 
fórmula (I) ó (II) pueden ser preparados añadiendo cantida­
des equimolares de colina a una solución acuosa de compues­
to de la fórmula (III) en la cual M representa un átomo de 
hidrógeno.
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De manera alternativa los compuestos de la fórmula
(I) ó (II) pueden ser preparados añadiendo cantidades equi- 
molares de sal de colina con un ácido mineral, tal como 
ácido clorhídrico, ácido sulfúrico y ácido fosfórico a una

5. solución acuosa del compuesto de la fórmula (III), en la cual 
M representa Na, K, Ca, Ba, Mg o similares.

En el caso primero es preferible la utilización 
de agua descarbonatada puesto que la colina tiende a formar 
carbonato.

10. A continuación, la solución acuosa antes mencio­
nada es concentrada a estado seco, el residuo se disuelve 
en un volumen 10 veces mayor de un disolvente tal como meta- 
nol o etanol. Añadiendo un volumen 40 a 50 veces mayor de 
un disolvente orgánico tal como etil acetato, cloroformo,

15. benceno o eter, se obtiene un precipitado blanco, que es 
secado en vacío en presencia de un desecante, dando lugar 
al compuesto de colina representado por las fórmulas (I) ó
(II) en forma de un polvo blanco.

En el último caso, se forma una sal inorgánica 
20. en la solución de reacción como subproducto. El compuesto 

de la fórmula (I) ó (II) puede ser extraído del residuo 
concentrado de la solución de reacción con alcohol o una 
mezcla del mismo con acetona si la sal inorgánica es inso­
luble en agua. Si la sal inorgánica es parcialmente soluble 

25. en agua, tal como por ejemplo el sulfato de bario, puede
ser eliminada de la solución de reacción por filtrado para 
su desmineralización.

Los compuestos de la fórmula (I) ó (II) conseguidos
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de esta manera tienen propiedades físico químicas mostradas 
en la siguiente tabla I.
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Las substancias preparadas por los tratamientos 
anteriormente mencionados se confirmaron ser compuestos 
unitarios representados por las fórmulas (I) ó (II) mediante 
análisis de espectrómetro de masas y cromatográfico de capa 

5. delgada. Especialmente la colina AMPB da lugar a una punta 
iónica molecular protonada (Mtl)+ para m/e 285 por cromato- 
metría de masa por desapsorción de campo, sugiriendo que la 
colina AMPB es un compuesto unitario. Además, la colina AMPB 
da un sólo punto a 0.31 por cromatografía de capa delgada 

10. de celulosa (disolvente de desarrollo: etanol/agua= 4:1)
detectada con reactivos de, ninidrina y reactivo Dragendorff, 
sugiriendo que la AMPB es un compuesto unitario. En este 
caso el AMPB y las sustancias que contienen AMPB muestran un 
color de reacción violeta azulado con el reactivo de nini- 

15. drina, mientras que las sustancias que no contienen AMPB no 
lo dan. De manera similar, la colina y las substancias que 
contienen colina muestran color de reacción pardo rojizo con 
el reactivo Dragendorff mientras que la AMPB no lo da.

Si bien los compuestos de la invención absorben 
20. humedad incidentalmente después de un periodo largo de alma­

cenamiento, pueden ser útiles para herbicidas estables for­
mulándolos de forma líquida, en formulación en polvo, grá- 
nulos finos, polvo humectable o similares tal como se mues- 

. tra en la descripción siguiente.
25. En años recientes, el crecimiento de plantas

perennes ha constituido un problema no solamente en tierras 
no destinadas a cultivo sino también en campos de arroz, 
tierras altas, huertos y prados. La base de las plantas
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perennes se encuentra en su parte subterránea, es decir 
rizomas, tubérculos, bulbos o raices. Estos almacenan nutrien­
tes en importante cantidad y muestran una fuerte germinación 
reproductiva. No se puede conseguir un control completo de 

5. las plantas perennes meramente exterminando las partes
superiores o aéreas debido a la emergencia de nuevos cuerpos 
procedentes de las partes subterráneas. Sin embargo se puede 
conseguir, inhibiendo la reproducción.

Por lo tanto las plantas perennes tienen una 
10. resistencia mucho más fuerte a los herbicidas que las hier­

bas de ciclo anual. En las tierras de cultivo dichas plantas 
se propagan mediante sus órganos de propagación clónica de 
las partes subterráneas, finamente divididas y distribuidas 
por el cultivo, agitación y movimiento del suelo. Hasta el 

15. momento se ha conocido la N-fosfonometilglicina (a la que se 
hará referencia como glifosato) para el control de plantas 
perennes pero tiene la desventaja de que no es muy efectivo 
para plantas de hojas anchas. Por lo tanto se ha deseado 
disponer herbicidas con un amplio espectro herbicida y que 

20. presenten efectos excelentes. También ha constituido un
problema grave el control de matorrales en tierras no cul­
tivadas, prados y bosques. Por ejemplo, en tierreas fores­
tales, plantas perennes grandes tales como la miyakozasa 
(Sasa nipponica Makino y Shibata) y eulalia (Miscanthus 

25. sinensis Andress) y matorrales tales como kumaichigo (Rubus 
crataegifolius Bunge), castaño (Castanea crenata Sieb et 
Zuce.) y el matorral de arándano japonés (Viburnum dilatatum 
Thunb.) predominan sobre el cedro japonés ( Cryptomeria
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japónica D. Don) y el ciprés japonés (Chamaecyparis obtusa 
Endl.) en competencia en cuanto a sustancias nutrientes, 
agua y luz. Asimismo en los prados el control de los mato­
rrales constituye un problema. Hay pocos herbicidas efec- 

5. tivos para los matorrales puesto que es difícil su control. 
Es decir, al revés de lo que ocurre con las plantas herbá­
ceas, los matorrales poseen una corteza dura que impide la 
penetración de agentes de control, poseyendo un mecanismo 
desarrollado de reproducción en las ramas incluso después de 

10. la defoliación y de manera general son más grandes que las 
plantas herbáceas.

Los compuestos de la presente invención muestran 
efectos herbicidas excelentes mediante tratamientos foliares 
o de suelo. Particularmente, si se someten a aplicación fo- 

15. liar en plantas anuales y perennes así como matorrales,
muestran-no solamente unos efectos fuertes dé contacto sinó 
que se transponen en las plantas y matan el punto de creci­
miento, mostrando por lo tanto las siguientes propiedades 
superiores.

20. A saber, matan hierbas de ciclo anual que poseen
capacidad notable de reproducción tales como hierba maná 
(Digitaria adscendns Henr.) y hierba "cockspar" (Echinochloa 
Crus-galli P.Beauv.) e inhiben su reproducción. Cuando se 
aplican de forma foliar a plantas perennes se transponen a 

25. las partes subterráneas tales como rizomas, tubérculos,
bulbos, grano o raíz que son la base de la vida de las plan­
tas perennes y matan las partes subterráneas. Como resultado 
de ello, las plantas perennes quedan controladas por aplica-
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ción foliar, impidiendo la reproducción de partes subterrá­
neas lo cual es lo más difícil pero lo más importante en el 
control de plantas perennes.

Hay pocos herbicidas conocidos para controlar los 
5. matorrales o arbustos de forma efectiva. Cuando los compo­

nentes de la invención se aplican de manera foliar, se 
trasladan a todas las partes de la planta, mostrando efectos 
de exterminio fuertes y efectos inhibidores de la reproduc­
ción. Los efectos inhibidores de la reproducción para plan- 

10. tas y arbustos o matorrales por la acción de los compuestos 
de la presente invención son superiores a los del glifosato 
en los puntos siguientes. Especialmente, los compuestos de 
la invención son más efectivos que el glifosato a concentra­
ciones menores.

15. Mientras el glifosato tiene unos efectos herbici­
das reducidos en cuanto a plantas de hoja ancha y matorra­
les , los compuestos de la invención muestran actividad muy 
fuerte en cuanto a casi toda la totalidad de plantas y ma­
torrales excepto el ciprés japonés y tienen un espectro 

20. herbicida extremadamente amplio.
Cuando se comparan las actividades herbicidas de 

la colina AMPB y la colina SF-1293 con las de la sal mono- 
sódica de ácido 2-amino-4-metilfosfinobutanóico o una sal de 
monodietanol amonio del ácido 2-amino-4-metilfosfinobuta- 

25. nóico o una sal monosódica de (L-2-amino-4-metilfosfinobuti- 
ril)-L-alanil-L-alanina o sal de monodietilamonio de (L-2- 
amino-4-metilfosfinobutil)-L-alanil-L-alanina, respectiva­
mente, los compuestos de la invención son superiores a los
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herbicidas anteriormente conocidos con respecto tanto a 
efectos de exterminio de las partes aéreas como en lo que 
hace a los efectos de inhibición de la reproducción. En 
particular, sus diferencias se pueden observar en los efec- 

5. tos de inhibición de la reproducción mostrados en los si­
guientes experimentos. Por ejemplo la colina L-AMPB es el 
doble efectiva que las sales monosódicas o de monodietil amo­
nio del ácido L-2-amino-4-metilfosfinobutanóico, tal como se 
muestra en el experimento 1.

10. Otro problema en el control de plantas es que el
periodo de florecimiento de las plantas, es decir, el perío­
do cuando el control de la planta se requiere en mayor gra­
do, coincide con la estación lluviosa. Habitualmente es di­
fícil en la estación lluviosa el rociar herbicidas aprove- 

15. chando el buen tiempo. Los herbicidas aplicados tienden a 
ser arrastrados con la lluvia que cae poco tiempo después 
de la aplicación.

Una de las características de los compuestos de 
la presente invención es que pueden ser fácilmente absorbi- 

20. dos y pueden penetrar en las plantas después de la aplica­
ción foliar y no quedan influenciadas por la lluvia. En 
otras palabras, los compuestos de la presente invención tie­
nen una resistencia completa a la lluvia. Esta caracterís­
tica hace que los compuestos de la presente invención sean 

25. ventajosos en condiciones en las que el metabolismo de las 
plantas se encuentra en un nivel bajo y se inhibe la absor­
ción y penetración de herbicidas o cuando son rociadas a tem­
peratura baja o en una fase última de crecimiento de las plan-



tas por tratamiento de otoño.
Tal como se ha mencionado antes, los compuestos de 

la invención tienen efectos herbicidas fuertes para la mayor 
parte de plantas de ciclo anual y peremnes así como matorra­
les, excepto el ciprés japonés y por lo tanto se pueden 
utilizar solo para el control de todas clases de plantas y 
matorrales. Además, pueden inhibir la reproducción y recu­
peración de plantas y matorrales y poseen un valor práctico 
muy elevado.

El desarrollo de tierras forestales y el control 
de plantas salvajes en las mismas constituyen un trabajo, 
difícil. De acuerdo con ello ha constituido un problema la 
disminución reciente en el número de trabajadores dedicados 
a dicha labor.

Los compuestos objeto de la presente invención son 
adecuados para el desarrollo de tierras forestales, puesto 
que, tal como se ha indicado anteriormente, poseen fuertes 
efectos herbicidas para las plantas perennes de grandes 
dimensiones y matorrales. Dado que no tienen fitotoxicidad 
para los llamados cipreses japoneses, se pueden utilizar 
como herbicidas selectivos en tierras forestales a base de 
cipreses japoneses, para controlar las plantas salvajes en 
los mismos.

Los compuestos de la presente invención se pueden 
formular de manera fácil en polvo y gránulos finos que se 
utilizan de manera habitual en tierras forestales.

Ello se justifica por la dificultad de conseguir 
agua en las tierras forestales y que las formulaciones de
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referencia no provocan fitotoxicidad en los árboles con hoja 
acicular tales como cedro japonés debido a la reducida 
adherencia. Se debe comprender por lo tanto que los compues­
tos de la invención se pueden utilizar no solamente en 

5. tierras forestales a base de ciprés japonés sino también en 
tierras forestales a base de cedro japonés para el control 
de plantas salvajes, por formulación adecuada.

Hay pocos herbicidas efectivos simultáneamente pa­
ra plantas salvajes y para matorrales. Por ejemplo, si bien 

10. el sodio 2,2,3,3-tetrafluoropropionato es un herbicida para 
tierras forestales efectivo para la eulalia y bambú, no es 
tan efectivo para matorrales. De acuerdo con ello, los ma­
torrales tales como kumaichigo, castaño y arándano japonés 
empiezan a crecer después de efectuado el control de la 

15. eulalia y el bambú. Como resultado, se hace necesario uti­
lizar un herbicida para controlar el crecimiento de matorra­
les.

Por el contrario los compuestos objeto de la pre­
sente invención pueden exterminar tanto las plantas salvajes 

20. como los matorrales e inhiben la reproducción y recuperación 
durante un largo periodo de tiempo. Por lo tanto se puede
decir que los compuesto objeto de la presente invención son

*herbicidas que marcan una época.
Si bien los componentes de la invención pueden te- 

25. ner efectos en plantas durante un largo período de tiempo, 
pueden asimismo ser inactivados en el suelo de manera com­
parativamente rápida. De acuerdo con ello, pueden controlar 
las plantas salvajes en tierras altas durante un largo
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periodo cuando se aplican antes de sembrar sin ninguna 
fitotoxicidad para las plantas sembradas. Cuando se utili­
zan en campos de arroz mediante tratamiento de otoño después 
de la cosecha para controlar las plantas perennes o simila- 

5. res, se transponen a las plantas e inhiben la reproducción 
de las partes subterráneas en la primavera siguiente.

Dado que quedan inactivados de manera comparativa­
mente rápida en el suelo, absorbidos en la superficie del 
mismo, también se pueden aplicar en los huertos. Es decir, 

10. si se usan en los huertos para el control de las hierbas o 
plantas salvajes, no provocan fitotoxicidad alguna a las 
plantas cultivadas puesto que no se absorben por las raices 
de.las plantas.

Los compuestos de la invención también se pueden 
15. aplicar en diferentes sitios, además de tierras forestales y 

tierras de cultivo.
Por ejemplo, frecuentemente los matorrales crecen 

alrededor de los prados. Además plantas salvajes tales como 
la bardana amarga (Rumex obtusifolius L.) crecen en competi- 

20. ción con las plantas de forraje. De ello se puede anticipar 
que la calidad de la leche producida por el ganado es infe­
rior si se alimenta con dicho tipo de plantas salvajes.

feAdemás, las plantas salvajes que poseen pinchos tales como 
warunasubi (Solanum carolinense L.) pueden producir daños en 

25. el ganado. Los componentes objeto de la presente invención 
pueden exterminar los matorrales y las plantas salvajes 
entre las plantas forrajeras mediante tratamiento puntual.

Además, los compuestos de la invención se pueden
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utilizar para el control de plantas anuales y plantas peren­
nes y matorrales en fábricas, ferrocarriles, parques, insta­
laciones públicas, riberas de los ríos, orillas, carreteras, 
terrenos de golf, tierras en reposo para cultivo y tierras 

5. de nuevo cultivo.
La cantidad de los compuestos objeto de la inven­

ción necesarios para el exterminio de plantas salvajes y 
matorrales y para inhibir la reproducción de las mismas 
puede variar dependiendo de las condiciones climáticas tales 
como temperatura e intensidad de luz, así como según las 
especies de plantas y matorrales que se desean tratar.

La cantidad de ingredientes activos se mostrará 
más claramente en la siguiente tabla 2.

1 0 .
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Nota: En la tabla la cantidad de herbicida a
aplicar se indica en gramos por 10 áreas.

Los compuestos de la invención pueden controlar de 
manera eficaz no solamente las plantas de tierras altas y 

5. tierras bajas sino también las algas y plantas acuáticas más 
altas. En este caso se indica como "plantas acuáticas más 
altas" las plantas acuáticas que desde el punto de vista 
taxonómico son más altas que las algas.

Entre ellas se incluyen por ejemplo plantas sumer- 
10. gidas completamente en agua y que extienden las raices por

debajo del fondo del agua asi como aquéllas que emergen par­
cialmente fuera de la superficie del agua y las que flotan 
en el agua. Las plantas acuáticas aportan varias desventa­
jas tal como se mencionan a continuación. Por ejemplo, si 

15. se reproducen las plantas salvajes en un curso de agua, la 
proporción de flujo en cursos de agua disminuye en compara­
ción con lo previsto. Esto provoca sedimentación de tierras 
y arenas, cambios en la temperatura del agua, aumento de la 
erosión en el curso del agua, interrupción de transportes 

20. del río y disminución en el número de los peces. También es 
sabido que las plantas acuáticas que flotan y que crecen en 
la superficie del agua tales como jacintos de agua (Eichhor- 
nia crassipes Solms Laub.), presentan serios problemas en 
cuanto a las funciones de suministro de agua y drenaje en 

25.. canales, lagos y pantanos, así como en el agua de irriga­
ción. De hecho, los jacintos de agua son una planta seria­
mente dañina en los cursos de agua especialmente en zonas 
tropicales y subtropicales. -
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Además, el crecimiento de plantas acuáticas puede 
hacer imposible la natación y la pesca en lagos y pantanos y 
puede restringir fuertemente la utilidad del agua para usos 
industriales y turísticos.

5. Los compuestos de la invención pueden exterminar
cualquier tipo de plantas acuáticas, incluyendo los jacintos 
de agua que es como se ha dicho una planta perenne dañina a 
escala mundial en los cursos de agua y pueden inhibir la re­
producción del mismo sin toxicidad alguna para los peces. La 

10. excélente actividad herbicida de los compuestos de la in­
vención se relaciona con la superior penetración y absorción 
en la superficie de las plantas y translocación en las plan­
tas después de la penetración. En caso de plantas perennes 
tales como jacintos de agua, los compuestos de la invención 

15. inhiben completamente la reproducción de nuevas hojas desde 
la base, llevando a la muerte de las mismas.

Los inventores han descubierto además que los com­
puestos de la invención pueden controlar de manera efectiva 
amplias variedades de plantas sumergidas si se disuelve en 

20. agua tranquila con una concentración determinada, inhibiendo 
la reproducción de dichas plantas. Además, los compuestos 
de la invención pueden controlar las algas tales como las 
"espumas verdes" (pond scum) de pantanos o estanques (Spi- 
rogyra) y diatomeas (Diatomacae).

25. La mayor ventaja de los compuestos de la invención
cuando se aplican a las plantas acuáticas es que presentan 
una toxicidad muy baja a los peces (LC^q > 20ppm) y muestran 
una excelente selectividad entre peces y plantas y algas pa-
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ra las cuales se requiere control. Este hecho hace que los 
compuestos de la invención sean interesantes para el uso 
práctico como herbicida de plantas acuáticas.

Cuando los compuestos de la invención se aplican 
5. de manera .foliar a las plantas acuáticas que flotan en la

superficie del agua o que crecen sobre el agua y que extien­
den las raices debajo del fondo del agua, se diluyen en el 
agua y no dan toxicidad alguna a los peces.

Además, si los compuestos de la invención se 
10. formulan en una forma fluida tal como se da a conocer en la 

Patente Japonesa publicada 41-10037/1965 titulada "Esparcido 
de compuestos insecticidas en la superficie del agua" forman 
una capa delgada alrededor de la superficie del agua durante 
un cierto período y son absorbidas de manera acelerada por 

15. las plantas salvajes que crecen alrededor de la superficie 
del agua y al mismo tiempo, no son transmitidas a los peces. 
Así pues, el aumento de la efectividad y la prevención de 
toxicidad a los peces se pueden alcanzar de manera simul­
tánea.

20. La cantidad de compuestos de la invención necesa­
rios para controlar las plantas acuáticas varía teniendo en 
cuenta diferentes condiciones. En caso de aplicación foliar, 
se pueden controlar las plantas acuáticas y las algas espar­
ciendo una solución que contiene 0,01 a 1.0% de ingrediente 

25. activo en una cantidad comprendida entre 25 y 250 litros por 
10 áreas. En caso de aplicación sumergida, las plantas 
acuáticas y las algas pueden ser exterminadas manteniendo la 
concentración de ingrediente activo en aguas tranquilas
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entre 0,1 y 20 ppm.
Para el control de plantas y matorrales de tierras 

altas y bajas asi como plantas y algas acuáticas, los com­
puestos de la invención se pueden formular de distintas 

5, maneras, con diluyentes apropiados, tales como formulación 
liquida, formulación soluble en agua, polvo humectable, 
concentrado emulsificante, formulación en polvo, gránulos 
finos y similares. Las formulaciones pueden contener sur- 
factantes tales como octilfenil polioxietanol, polioxietilen 

10. dodecil éter, ester del ácido graso polioxietilen sorbitan, 
polioexitilen alcilaril eter o similares, para mejorar la 
extensión, propiedades adhesivas o dispersantes y asegurar 
los efectos o incrementarlos.

Las formulaciones pueden contener además otros 
15. herbicidas tales como agentes inhibidores de la germinación 

y agentes de aplicación foliar para incrementar los efectos 
de los compuestos de la invención y prolongar el periodo de 
control.de los mismos.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS
20. La figura 1 muestra el espectro de infrarrojos de

productos conseguidos en el preparado 1, o sea colina del 
ácido L-2-amino-4-metilfosfinobutanoico. La figura 2 mues- 
'tra el espectro de infrarrojos del producto conseguido en 
el preparado 2, o sea colina del ácido DL-2-amino-4-meti1- 

25. fosfinobutanoico. La figura 3 muestra el espectro de in­
frarrojos del producto conseguido en el preparado 3, o sea 
colina de la (L-2-amino-4-metilfosfinobutiril)-L-alanil-L- 
alanina. ■
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DESCRIPCION DE LA REALIZACION PREFERENTE
La invención se explica de maneta adicional con 

los preparados, formulaciones y experimentos siguientes que 
no restringen de modo alguno el alcance de la Invención. Los 
porcentajes y partes indicados lo son en peso si no se indica 
lo contrario.

Preparado 1. Colina del ácido L-2-Amino-4-metil- 
fosfino-butanoico.

Se disolvieron 3,55 g. de ácido L-2-amino-4-metil- 
fosfinobutanoico en 50 mi de agua hervida y enfriada poste 
riormente añadiéndose 2,38 g. de colina a la misma. La mez­
cla se concentró y el residuo resultante se disolvió en 50 
mi de etanol. Se separó un precipitado blanco añadiendo 500 
mi de etil acetato. El producto sobrenadante se elimino 
por decantación y el precipitado se lavó con una pequeña 
cantidad de etil acetato y se secó en vacio sobre pentóxido 
fosforoso, proporcionando 4,5 g. de colina del ácido L-2- 
amino-4-metilfosfinobutanoico en forma de polvo blanco.

Punto de fusión 175 - 1782 C.
Análisis elemental (%) para C^q^25^2^5 '̂
Calculado C, 42,25; H, 8.86; N, 9.85; P, 10.90
Hallado C, 42.20; H, 8.83; N, 9.81; P, 10.98
Espectro IR, el que se muestra en la figura 1. 
Preparado 2, Colina del ácido DL-2-Amino-4-metil- 

fosfinobutanoico
Se disolvieron 2,49 g. de la sal del ácido DL-2-

amino-4-metilfosfinobutanoico en 25 mi de agua y se añadie­
ron 1,52 gr. de sulfato colina al mismo.
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El precipitado del sulfato de bario resultante se 
separó por filtrado y el filtrado se condensó. El residuo se 
disolvió en 25 mi de etanol y se separó un precipitado 
blanco añadiendo 250 mi de acetona. El producto sobrenadante 
se eliminó por decantación y el precipitado se lavó con una 
pequeña cantidad de acetona y se secó en vacío sobre pentó- 
xido fosforoso, suministrando 2,75 gramos de la colina 
del ácido DL-2-amino-4-metilfosfinobutanóico en forma de 
polvo blanco.

Punto de fusión 152-1572 C
Análisis elemental (%) para C1QH25N2°5P'
Calculado C, 42.25; H, 8.86; N, 9.85; P, 10.90
Hallado C, 42.18, H, 8.82; N, 9.79; P, 10.97
Espectro IR, el que se muestra en la figura 2.
Preparado 3. (L-2-amino-4-metilfosfinobutiril)- 

L-alanil-L-alanina colina.
Se disolvieron 2,33 gr. de (L-2-amino-4-metilfos- 

fosfinobutiril)-L-alanil-L-alanina en 25 mi de agua hervida 
y enfriada y se añadieron 1,21 gr. de colina. La mezcla se 
concentró y el residuo se disolvió en 25 mi de metanol.

Se separó un precipitado blanco añadiendo 50 mi 
de eter. El producto sobrenadante se descartó por decanta­
ción y el precipitado se lavó con una pequeña cantidad 
de eter y se secó sobre pentóxido fosforoso, dando lugar a 
4,26 gr. de (L-2-amino-4-metilfosfinobutiril)-L-alanil-L- 
alañina colina en forma de polvo blanco.

Punto de fusión 110QC
Análisis elemental (%) para C^gH^N^O^P;



Calculado C, 45.07; H, 8.27; N, 13.14; P, 7.26
Hallado C, 45.02; H, 8.23; N, 13.10; P, 7.33
Espectro IR tal como se muestra en figura 3.
Formulación 1. Formulación en polvo.
Se pulverizaron 4,0% de colina L-AMPB, 95,0% de 

talco y 1,0% de polvo fino de ácido silícico anhidro y se 
mezclaron en formulación en polvo. Después de su aplicación 
a plantas salvajes y matorrales de tierras altas y tierras 
bajas se sometió a aplicación foliar.

Formulación 2. Formulación líquida.
Se disolvieron 30,0% de colina SF-1293, 15,0% de 

octilfenil polioxietanol, 0,15% de metil p-hidroxibenzoato y 
54.85% de agua y se mezclaron para constituir una formu­
lación líquida. Después de su aplicación a tierras altas y 
tierras bajas en plantas y matorrales se diluyó con agua y 
se sometió a aplicación foliar.

Formulación 3. Polvo humectable.
Se pulverizaron 45,0% de colina DL-AMPB, 50,0% 

de tierra de diatomeas y 5,0% de surfactante no iónico/anió- 
nico, se mezclaron de forma homogénea y con elevado grado de 
finura constituyendo unpdvo humectable. Después de su apli­
cación a plantas de tierras altas y de tierras bajas y mato­
rrales se diluye con agua y se somete a aplicación foliar.

Formulación 4. Formulación líquida.
Se disolvieron 30,0% de colina DL-AMPB, 15,0% de 

octilfenil polioxietanol, 0,15% de metil p-hidroxibenzoato 
y 54,85% de agua y se mezclaron para constituir una formula­
ción líquida. Después de su aplicación a plantas acuáticas
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se diluye con agua y se somete a aplicación foliar o sumer­
gida.

Formulación 5. Polvo humectable.
Se pulverizaron 50,0% de colina L-AMPB, 45,0% de 

5. tierra de diatomeas y 5,0% de surfactante no iónico/anióni- 
co y se mezclaron de manera homogénea, para constituir un 
polvo humectable.

Después de su aplicación a plantas acuáticas se di­
luye con agua y se somete a aplicación foliar o sumergida.

10. Formulación 6. Formulación en polvo.
Se pulverizaron 5,0% de colina SF-1293 y 95% de 

talco y se mezclaron de manera homogénea constituyendo una 
formulación en polvo. Después de su aplicación a plantas 
acuáticas se somete como tal a aplicación foliar en una can- 

15. tidad de 0,4-6 kg. por 10 áreas.
Los siguientes son experimentos de la invención.
El detalle de las observaciones hechas en los si­

guientes experimentos de la invención fueron los siguientes: 
Indice de exterminio Daño en las hojas (%)

2 0 . 0

1
2
3
4

25. 5

0
20%

40%
60%
80%
100%

Cuatro meses■después del tratamiento se hizo una 
evaluación de la inhibición de la reproducción expresada en 
términos de símbolos desde (-) a (4-4-4) , significando el sím-
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bolo (-) no reproducción, es decir supresión completa de la 
reproducción, (i) supresión notable de la reproducción; (+) 
supresión considerable de la reproducción; (-H-) supresión 
media de la reproducción y (4-H-) ninguna supresión de la 

5. reproducción.
Experimento 1.
Los compuestos de la invención y otros compuestos 

de comparación relacionados en la tabla 3 diluyeron a las 
concentraciones prescritas y se rociaron sobre plantas 

10. salvajes de crecimiento natural mediante aplicación foliar 
en cantidades de 150 litros por 10 áreas.

Se añadió como surfactantes 10% de octilfenil 
polioxietanol.

El índice de exterminio (0 ningún efecto; 5 exter- 
15. minio) después de 21 dias y el efecto de inhibición de la 

reproducción (-ninguna reproducción; 4+f, reproducción 
máxima) después de dos meses (hierba maná y hierba "cockspar") 
y 4 meses (otras plantas). Los resultados de la determinación 
efectuados se muestran en la tabla 3.
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5.

10.

• 15.

2 0 .

Notas:
A: hierba maná (Digitaria adsceudes Henr.)
B: hierba "cockspar" (Echinochloa Crus-galli P.Beauv.)
C: yabugarashi (Cayratia japónica Houtt.)
D: "enea" púrpura (Cyperus rotundus L.)
E: warunasubi (Solanum carolinensis L.)
F: corregüela de setos (Calystegis hederacea Wall.)
G: trébol blanco (Trifolium repens L.)
H: azumanezasa (Pleioblastus Chino Makino)
I: chigaya (Imperata cylindrica Beauv.)

Experimento 2.
Los componentes de la invención y otros compues­

tos relacionados en la tabla 4 se diluyeron a las concen­
traciones prescritas y se rociaron a matorrales por 
aplicación foliar en una zona forestal a base de cipreses 
japoneses en una proporción de 150 litros por 10 áreas.

Se determinó el Indice de exterminio después de 
30 días y 3 meses (0, ningún efecto; 5, muerte).

Las alturas de las plantas fueron de 50-70 cm. 
para el ciprés japonés, aproximadamente 50 cm. para el 
castaño, 50-90 cm. para la miyakozasa, aproximadamente 
100 cm. para eulalia y 70-100 cm. para kumaichigo, respec­
tivamente.

Los resultados se muestran en la tabla 4.
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Notas:
J: ciprés japonés (Chamaecyparis obtusa Endle.)
K: castaño (Castanea crenata Sieb et Zuce.)
L: miyakozasa (Sasa nipponica Makino et Shibata)
M: eulalia (Miscanthus sinensis Andress.)
N: kumaichigo (Rubus crataegifolius Bunge)

Experimento 3.
Los compuestos de la invención y otros compues­

tos relacionados en la tabla 5 se diluyeron a las concen­
traciones prescritas y se rociaron sobre matorrales de’ 
crecimiento natural en aplicación foliar, con una propor­
ción de 150 litros por 10 áreas.

Se añadió 0,1% de octilfenil polioxietanol en 
función de surfactante. El Indice de exterminación (0 
ningún efecto; 5 exterminio) después de un mes y tres 
meses y el efecto inhibición de la reproducción (- ningu­
na reproducción; +++ reproducción máxima) se determinaron 
después de tres meses.

Los resultados se muestran en la tabla 5.
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5.

10.

15.

2 0 .

Notas:
O: arándano silvestre japonés (Viburnum dilatatum Thunb.) 
P: kiichigo (Rubus palmatsu Thunb. forma coptophyllus 

Makino)
Q: fresno japonés espinoso (Xanthoxylum piperitum DC.)
R: arbusto lazo (Stephanandra incisa Zabel)
S: yamazakura (Prunús donarium Sieb. var. spontanae 

Makino)
T: azalea cérea (Rhododendoron Kaempferi Planch.)
U: roble (Quercus serrata Thunb)

Experimento 4.
Se puso agua en recipientes de plástico de 20 x 

30 cm. y se añadió un fertilizante liquido.
Se hicieron flotar dos jacintos de agua en cada 

recipiente. 0,1 Ó 0,2% de cada uno de los surfactantes 
relacionados en la tabla 6 se añadieron a 0,1 ó 0.2% de 
soluciones acuosas de colina DL-AMPB. Cada solución se 
roció en aplicación foliar con una cantidad de 100 litros 
por 10 áreas. El índice de exterminio (0 ningún efecto;
5 muerte) después de 21 días y tres meses y el efecto de 
inhibición de la reproducción (-, ninguna reproducción; 
++■+, reproducción máxima) se determinaron después de tres 
meses. Los resultados se muestran en la tabla 6.
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Tabla 6.

'^'^Concentración {%) de 
/''■'•'•colina DL-AMPB

Después de 
21 días Después de 3 - 

meses
Surfactante y 
concentración (%) - 0.1 0.2 0.1 0.2

Monostearato de Polioxie- 
tilén sorbi.tan 0.1 2.5 4.5 2 4f 5

0.2 3 5 4 ♦ 5

Monooleato de polioxieti- 0.1 2.5 4.5 2 -H- 5
lén.sorbitan 0.2 3 5 4 ♦ 5

Octilfenil 0.1 3 5 3 + 5
polioxietanol 0.2 3 5 4.5 ♦ 5

Polioxietilén 0.1 2.5 4.5 2 ■H- 5 -
alkilaril eter 0.2 3 5 4 + * 5

Polioxietilén - 0.1 2.5 4.5 2 5
dodecil eter 0.2 3 5 4 5

Ningún surfactante 2 4 1 +t+ 4.5 i

Ninguno 0 0 +H-
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Experimento 5.
Se puso agua en recipientes de plástico de 20 

cm. por 30 cm. y se añadió a los mismos un fertilizante 
líquido. Se hicieron flotar dos jacintos de agua en cada 

5. recipiente.
Se rociaron soluciones acuosas al 0,1 ó 0,2% de 

cada uno de los compuestos de la invención relacionados 
en la tabla 7, por aplicación foliar en una cantidad de 
100 litros por 10 áreas. Como surfactante se añadió 0,1% 

10. de octilfenil polioxietanol.
El índice de exterminio (0 ningún efecto; 5, 

muerte) después de 21 días y tres meses así como el 
efecto inhibidor de la reproducción (-, ninguna reproduc­
ción; +++, reproducción máxima) se determinaron después 

15. de tres meses. Los resultados se muestran en la tabla 7.



Sal monopotáslca
Sal dipotásica
Sal monodietilamonica
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Tabla
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Experimento 6.
Se puso tierra de campo de arroz en recipientes 

de hormigón cuadrados de 50 cm. Se transplantaron omodaka 
(Sagittaria trifolia L.), urikawa (Sagittaria pygmaea 

5. Miq.), prog-bit (Hydrocharis dubia) y aginashi (Sagittaria 
Aginashi Makino) a continuación se vertió agua en la 
tierra hasta una profundidad de 5 cm.

A continuación se hicieron flotar sobre el agua 
jacinto de agua, "duckweed" grande (Spirodela polyrhiza 

10. Schleid.) y "duckweed" (Lemna paucicostata Hegelm).
Después de un mes se diluyeron los compuestos 

de la invención a las concentraciones prescritas según se 
indica en la tabla 8 y se rociaron con una cantidad de 
100 litros por 10 áreas. Como surfactante se añadió 0,1% 

15. de octilfenil polioxietanol.
El índice de exterminio (0, ningún efecto; 5, 

muerte) después de 21 días y 3 meses así como el efecto 
inhibidor de la reproducción (-, ninguna reproducción;
+++, reproducción máxima) se determinaron después de tres 

20. meses.
Los resultados se muestran en la tabla 8.
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Tabla 8
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Notas:
V: omodaka (Sagittaria trifolia L.)
W: urikawa (Sagittaria pygmaea Miquel)
X: prog-bit (Hydrocharis dubia)

5. Y: aginashi (Sagittaria Aginashi Makino)
Z: jacinto de agua (Eichhornia crassipes Solms)
A': "duckweed" grande (Spirodela polyrhiza Sohleid.)
B': "duckweed" (Lemna paucicostata Hegelm)

Experimento 7.
10. -Se puso tierra negra en recipientes de hormigón

cuadrados de 50 cm. y se echó agua en ellos hasta una 
. profundidad de 50 cm. Se transplantaron Hornwort (Cera- 
tophyllum demersum L.), stonewort (Chara Braunii Gmel.) y 
salvinia (Salvinia natans All.) y se hizo flotar en los 

15. recipientes espuma verde ("pond scum") (Spirogira crassa 
Kiirtz) y diatomeas (Bacillariophyta) .

Entonces los compuestos de la invención se 
aplicaron gota a gota en la superficie del agua, de 
manera que se obtienen las concentraciones en el agua 

20. según se indica en la tabla 9.
Se determinó el efecto de control (0, ningún 

efecto; 5, control perfecto) después de 21 días y 3 meses 
mostrándose los resultados en la tabla 9.
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Notas:
C': hornwort (Ceratophyllum demersum L.)
D'j stonewort (Chara Braunii Gmel.)
E': salvinia (Salvinia natans Allioni)
F': espuma verde de pantanos ("pond scum") (Spirogira 

crassa Kütz.)
G': diatomeas (Bacillariophyta)

Todo cuanto no afecte, altere, cambie o modifi­
que la esencia del procedimiento descrito, será variable 
a los efectos de la actual Patente.
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N O T A
Se reivindica como objeto de esta Patente de

Invención:
1.- Un procedimiento para la fabricación de 

5. herbicidas caracterizado por comprender la reacción de 
(2-amino-4-metilfosfinobutiril) alanilalanina o Scido 
2-amino-4-metilfosfinobutanoico/ con colina o por la 
reacción de sales metálicas de los mismas con una sal mi­
neral de colina, dando como resultado:

15.

2 0 .

o c h3 c h3
[c h3 -P-(CH2)2-CH-CO-NH-CH-CO-NH-CH-COO"J (c h3)3n *-c h2c h2oh

n h3+
(I)

o
CH,-P-(CH
' A -

j l j - C H - C O O - ]

I +.NH3
(CH3)3N+-CH2CH2OH

(II)
Sean cuales fueren las circunstancias que con­

curran en la esencialidad de la Patente de Invención, de­
finida en la anterior reivindicación, cuyo objeto es:

2.- "UN PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE
HERBICIDAS".
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Consta la presente memoria de cuarenta y ocho 
hojas foliadas, mecanografiadas por una sola cara y de 
los dibujos unidos a la misma.

Barcelona, \ 1 JUH. 1979
P.A. de MEIJI SEIKA KAISHA LTD.

. ALFONSO DURAN

JR/cb/mp
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