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Sesqui-natriumsaltet af il-phosphonomethylglycin fremstilles ved
nevtralisering af N~phosphonomethylglycin med en natriumholdig
base, der tilvejebringer fra 1,25 til 1,75 mol natrium pr. mol
N-phosphonomethylglycir.

Saltet er en krystallinst forbindelse, der ran anvendes som tor-

bicid efter spiringen, og til foregelse af suk¥rerrsars indhold af

saccharose.
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N-phosphonomethylglycin, som det fglgende vil blive be-
tegnet ved sit anerkendte generiske navn, glyphosat, har

formlen:

‘0 H 0

OH
" ] T /
HO-C-CH.,-N-CH

-p
2 2"
\OH

Da det antages, at forbindelsen eksisterer som zwitter-
ion i fast tilstand, kunne den ogséd representéres som

(=)
o) H e} o)
" 12 u/
HO-C-CHZ—N-CHZ-P\\\
(+) on

Glyphosat og dettes anvendelse som herbicid er beskrevet
i US-patentskrift nr. 3 799 758, mens anvendelsen som
plantevakstregulerende middel, herunder behandlingen af
sukkerrgr, er beskrevet i US-patentskrift nr. 3 853 530.
Hvert af patentskrifterne beskriver blandt andet alkali-
metalsaltene af glyphosat, og mono-, di- og trinatrium-

salte er specifikt ne&vnt.

Det har nu vist sig, at sesquinatriumsaltet af glyphosat
er en ny og enestdende forbindelse, der udviser de agri-
kulturelle anvendelsesegenskaber, der er angivet i det

foregédende. Hertil kommer, at det har vist sig, at na-
triumsesquiglyphosat udviser andre tydelige og ¢gnskvar-
dige egenskaber, der ikke fremgdr af kendt teknik, og

disse egenskaber foreligger heller ikke i de kendte na=-

triumsalte.

Opfindelsen angdr et natriumsalt af N-phosnhonomethvlaly-
‘cin, som er ejendommeligt ved det i den kencdetegnende

del af krav 1 angivne.



10

15

20

25

30

- DK 1583568

Opfindelsen angdr endvidere en i agrikulturmessig hen-
seende nyttig blanding af den 1 indledningen til krav
2 angivne art, og denne blanding er ejendommelig ved

det i krav 2's kendetegnende del anferte.

Opfindelsen omfatter tillige en fremgangsmdde til bekam-
pelse af vegetation, af den i indledningen til krav 5
angivne art, og denne fremgangsmide er ejendommelig ved
det i den kendetegnende del af krav 5 angivne.

Opfindelsen omfatter endelig en fremgangsmide til forg-
gelse af saccharoseindholdet af sukkerrgr, af den i ind-
ledningen til krav 6 angivne art, og denne fremgangsmi-
de er ejendommelig ved det i den kendetegnende del af

krav 6 angivne.

Sesquinatriumsaltet af glyphosat kan fremstilles ved den
partielle neutralisation af syren med en passende base.
Saltet har et 1,5:1 molforhold mellem natriumkation og
glyphosatanion. Anvendelige baser til neutralisation
omfatter natriumcarbonat, natriumbicarbonat, natriumhy-
droxid, natriumsulfit, natriumbisulfit, natriumsulfid,
natriumformiat, natriumacetat, natriumsilicat og lignen-
de. Det er klart, at donor-kilden for natriumkationen
kan valges blandt et bredt sortiment af baser af bade
organiske og uorganiske syrer. Man foretrakker isar
anvendelsen af natriumhydroxid, fordi det let kan rek-
vireres, og ogséa fordi det ¢gnskede sesquisaltprodukt med
dette let kan udvindes efter neutralisation.

Som angivet i spalte 13, linie 5 - 8 i US-patentskrift
nr. 3 799 758 er alkalimetalsaltene af glyphosat i hgi
grad vandoplgselige. Dette er en ¢gnskvardig egenskab
ved de i agrikulturel henseende anvendelige aktive be-
standdele, fordi sddanne bestanddele ofte fremstilles
og markedsfgres i flydende formuleringer, og det mest
gkonomiske og hensigtsmessige fortyndingsmiddel er vand.
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En sadan h¢j vandoplgselighed er typisk for de mono-,
di- og trinatriumsalte, der er anfgrt i forbindelse med

kendt teknik.

I mange andre tilfazlde fremstilles og markedsfgres i
agrikulturmessig henseende anvendelige aktive bestand-

dele i form af faste formuleringer. Dette muligggr pé

7 den ene side pafgring af formuleringen som et pulver el-

ler pudder, eller pa den anden side kan den ¢gnskede
mengde af et flydende fortyndingsmiddel tilsazttes til en
fast koncentratformulering ved padfgringspositionen for
anvendelsen. En betydningsfuld fordel ved sé&danne tgrre
formuleringer er reduktionen af beholderstgrrelse og .

transportvagt.

P& grund af den hgje vandoplgselighed af mono-, di- og
trinatriumsaltene af glyphosat er det ikke let at opnéd
dem i tg¢r, krystallinsk fofm. ‘Man kan opnd et glasag-
tigt, ikke-krystallinsk, fast stof ved vakuumtgrring af
en koncentreret vandig saltoplgsning, men sadanne tg¢r-
stoffer er yderst hygroskopiske og danner hurtigt en vad
kage, nar de udsattes for luft. Man kan anvende lavtem-
peraturkrystallisation ved ca. 0°C eller derunder til
frembringelse af disse salte i krystallinsk form. Imid-
lertid kraver denne proces, som illustreret i det fpl-
gende, i det mindste adskillige dage, og man md derfor

g& ud fra, at den er ugkonomisk langsom.

Det har nu vist sig, at dette problem ikke foreligger
med natriumsesquiglyphosat, der let krystalliserer fra
koncentrerede vandige oplgsninger, selv om det ogsa er
vandoplgseligt. For eksempel neutraliseredes 33,86 g
99,6% glyphosat ved 25°C med 12,3 g 98% natriumhydroxid
i 21,5 g vand. Der fremkom en yderst viskgs opslamning
af krystaller, som blev udspredt p& en glasplade til
tgrring. Det krystallinske produkt af sesquisalt tabte
derpa vand ved ovntgrring, hvilket viser tilstedevaerel-
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sen af krystalvand, og det blev bestemt, at produktet
fg¢r tgrring foreld i tetrahydratform. Det hydratisere-
de produkt dekomponerede ved ca. 2350C, mens det vandfri

produkt har et smeltepunkt pa 300°C.

Et antal yderligere neutralisationer blev gennemfgrt un-
der anvendelse af mere eller mindre end 1,5 mol af na-
triumkationen pr. mol glyphosat-anion. I nogle af disse
forsgg var glyphosatet 99,6% rent, mens man i andre for-
s¢g anvendte et 95,3% glyphosat. 1 hvert forsgg blev
det krystallinske produkt opsamlet og tgrret til konstant
vegt ved 70°C. Det blev derp& titreret med standardise-
ret natriumhydroxid for at bestemme sammensatningen af
saltproduktet (sesqui + mono eller sesqui + di, i af-
hezngighed af om reaktantforholdet var mere eller mindre

end det stgkiometriske forhold 1,5:1).

Alle forsggene blev gennemfgrt under anvendelse af 0,1
mol glyphosat, og natriumhydroxidet blev anvendt som en
ca. 30% oplgsning i forsgg 1-10 (7,92 mek./g) eller som
ca. en 45% oplgsning i forsgg 11-14 (10,87 mzk./g). Den
totale vegt af alle reaktanter i vand blev holdt kon-
stant p& 39,2 g. Udbytterne blev beregnet for det pro-
dukt, der udkrystalliserede af en reaktionsblanding med
60% koncentration og var ovntgrret ved 70°C. Resulta-
terne af disse forsgg er sammenstillet i det fglgende.
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Af disse data fremgar det, at man opndr betydelige pro-
centdele natriumsesquiglyphosat under anvendelse af fra
ca. 1,25 til ca. 1,75 mol natrium-kation pr. mol gly-
phosat. Som man ville forvente, frembyder de blandin-
ger med mono- eller dinatriumsalte, der fremkommer ved
de ydre granser af dette interval, nogle vanskeligheder
hvad angdr separation, og det foretrzkkes at anvende et
interval pa ca. 1,45 til 1,55 mol natrium-kation pr. mol
glyphosat. Dette mere begransede interval tjener til at
maximere udbyttet af sesquisaltet og at simplifcere ud-

vindingen af produktet.

De fglgende eksempler skal illustrere fremstilling af
natriumsesquiglyphosat ved syreneutralisation, hvorved

natrium-kationen indfgres via mange forskellige kilder.

EKSEMPEL 1

En 16,93 gram portion (0,1 mol) 99,6% glyphosat blev
langsomt og under afkgling tilsat til en oplgsning af
7,95 gram (0,075 mol) vandfrit natriumcarbonat i 18,73
gram vand. Tilfgrselshastigheden blev dikteret af vold-
somheden af udviklingen af carbondioxid. Efter fuld-
stendig tilsetning blev reaktionsblandingen opvarmet til
70°C for at uddrive det tilbagevarende carbondioxid.
Reaktionsblandingen blev derpd afkglet fgrst til stue-
temperatur og derpd i et isbad for at opnd maximal kry-
stallisation. Krystallisationsmassen blev brudt op, o9
den blev derpa isoleret ved filtrering og lufttgrring
til dannelse af 9,99 g produkt. Dette produkt blev
yderligere tgrret natten over ved 70°C, hvorved der
fremkom et vagttab pd 1,34 g. Dette tab reprasenterer
98% af det teoretiske for tetrahydrat, hvorved den 1lil-
le mengde resterende bundet vand er blevet fjernet ved
lufttgrringen. Titrering af det vandfrie produkt med

standardiseret natriumhydroxid viste 99,63% natriumses-—
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quiglyphosat og 0,37% mononatriumsalt.

EKSEMPEL 2

En 16,93 gram portion (0,1 mol) af 99,6% glyphosat blev
tilsat til en oplgsning af 9,5 gram (0,075 mol) vandfrit
natriumsulfit i 17,58 gram vand. Reaktionsblandingen
blev opvarmet til kogning for at afdrive det meste af
svovldioxidet. Fjernelsen af svovldioxid blev fuldfgrt
ved at afdampe to 100 ml portioner af destilleret vand
fra reaktionsblandingen til en i det vasentlige tgr re-
manens. Denne sidste blev tgrret natten over ved 70°C
til dannelse af 20,65 gram krystallinsk produkt. Titre-
ring med standardiseret natriumhydroxid viste 99,51%

natriumsesquiglyphosat og 0,49% af mononatriumsaltet.

EKSEMPEL 3

En 16,93 gram portion (0,1 mol) 99,6% glyphosat blev
tilsat til en oplgsning af 18,0 gram (0,075 mol) natri-
umsulfidnonahydrat i 50 gram vand. Tilsztningen blev
gennemfgrt langsomt for at moderere skumning hidrgrende
fra hurtig udvikling af hydrogensulfid. Efter at til-
setningen er fuldstendig, blev reaktionsblandingen over-
fgrt til en fordampningsskal, og to 100 ml tilsztninger
af destilleret vand blev fjernet pd dampbad. Det nasten
tgrre produkt blev derpd knust med en spatel og luftgrret
i et fugtighedskammer med konstant temperatur/fugtighed
(239¢/50% relativ fugtighed) til dannelse af 23,68 gram
produkt i hydratiseret form. Ved tgrring natten over af
produktet ved 70°C fremkom der 20,15 gram produkt, og
vaegttabet er akvivalent med 97,9% af den teoretiske vardi
for tetrahydratet. Titrering med standardiseret natrium-
hydroxid viste 99,74% natriumsesguiglyphosat og 0,26%

‘af mononatriumsaltet.
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EKSEMPEL 4

En 16,93 gram portion (0,1 mol) af 99,6% glyphosat blev

tilsat til en oplgsning af vandfrit natriumacetat (0,15

mol) i 19,08 gram vand. Reaktionsblandingen blev opvar-
met til kogepunktet, og en stark lugt af eddikesyre kun-
ne iagttages. Denne blanding blev derpd overfgrt til

en fordampningsskal, og tre gange 100 ml tils@tninger

af destilleret vand blev fjernet p& dampbad med yderli-

gere fjernelse af eddikesyre. Man fortsatte fjernelsen

af vand til dannelse af en nasten tgr remanens, der blev
brudt op og tgrret natten over for at fjerne hydratisa-

tionsvand, hvilket gav 20.55 g vandfrit produkt. Titrering
med standardiseret natriumhydroxid viste 99,35 % natrium-

sesquiglyphosat og 0,65 % af mononatriumsaltet.

EKSEMPEL 5

En 16,93 gram portion (0,1 mol) af 99,6% glyphosat blev
langsomt tilsat til en oplgsning af 24,0 gram natrium-
silicat (0,15 mol akvivalenter af natriumkation) i 150
ml vand. Den partieit gelerede oplgsning blev opvarmet
ien fordampningsskél p& dampbad for at fjerne vand,
hvilket gav en granulatformet remanens p& 30,52 gram.
Denne remanens blev ekstraheret tre gange med 200 ml
varmt vand. Vandekstrakterne blev fordampet nesten til
tgrhed pd et dampbad, og derp& blev de opvarmet natten
over ved 70°C til dannelse af 20,86 gram vandfrit pro-
dukt. Titrering med standardiseret natriumhydroxid vi-
ste 99,88% natriumsesquiglyphosat og 0,12% af mononatri-

umsaltet.

For at vise, at natriumsesquiglyphosatet ifglge opfin-
delsen i fysisk henseende er tydeligt defineret og ad-
skiller sig fra mononatriumsaltene og dinatriumsaltene,
fremstillede man krystaller af hvert salt og udsatte dem
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for et rgntgenstrdlekrystallografisk studium. Krystal-
lerne af sesquisaltet fremkom sadvanligvis som fine na-
le eller prismer, og man ¢gnskede stgrre krystaller. Ved
et forsgg for at opnd dette lod man en oplgsning af ses-
quisaltet fordampe langsomt i en petri-skal, der var

dakket med filtrerpapir.

Der opn&edes en masse af fine krystaller med f& stgrre
krystaller stikkende ud af massen. Ved et andet forsgg
lod man en oplgsning af sesquisaltet, der ikke var helt
mettet, henstd i en beholder, der var dekket med fil-
trerpapir. Oplgsningen tabte langsomt vand efter ad-
skillige dages forlgb, og der dannedes nogle stgrre kry-
staller. Disse stgrre krystaller blev sammen med kry-
stallerne i petri-skédlen udsat for rgntgenstralestudiet.

For at fremstille monosaltkrystaller holdt man en oplgs-—
ning af 4,10 gram 98% natriumhydroxid i 10,9 gram vand
ved 25-30°C under kg¢ling i isbad, mens man langsomt til-
satte 16,93 gram 99,6% glyphosat. Fra den resulterende
50% saltoplgsning udfseldede 10,3 gram (lufttgrrede) ku-
biske krystaller efter adskillige dage i en fryser ved
-79C. Man noterede ikke noget vagttab efter 4 timer ved
70°C. Krystallerne var relativt store (3 mm eller der-
over) og dekomponerede ved 185°C i et forseglet rgr, nar
de blev indfgrt i et varmt bad. Disse krystaller blev

udsat for et r¢gntgenstralestudium.

For at fremstille disaltkrystaller tilsatte man langsomt
til en oplgsning af 8,20 gram 98% natriumhydroxid i 14,4
gram vand 16,93 gram 99,6% glyphosat. Den resulterende

60% saltoplesning blev indfert i en frvser ved -7°C og po-
det efter adskillige timer. Det krystallinske materiale,
der blev anvendt som podemateriale, fremkom ved lang tids
henstand af nogle f& drdber dinatriumsaltoplesning, som
tidligere var fremstillet. Efter en uges podning blev op-

“lpsningen en fast masse af krystaller. En 3,5 g portion
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af denne masse blev bragt i opslamning med 1,5 g vand

og filtreret, hvorefter krystallerne blev vasket med
isvand. Krystallerne blev derpd indfert i en 70°C varm
ovn, hvorpd de omdannedes til en terret, sammensmeltet
masse. Den resterende del af den ferste krystallinske
masse blev bragt i opslemning med 15,5 g vand, filtre-
ret og vasket med isvand. De resulterende krystaller

blev terret pa en Blichner-tragt til dannelse af glas-
lignende prismer med smeltepunkt 43-45°C. Disse krystaller
blev luftterret natten over og fik et kridtagtigt udseen-
de. Prazparationerne blev derp& gentaget, og de med is-
vand vaskede krystaller blev i vadd tilstand anbragt

i flasker og udsat for et rentgenstrdlestudium.

De krystallinske data, som fremkommer under studiet, er
sammenstillet i den nedenstdende tabel, hvorved tallene
i parentes er den evaluerede standardafvigelse for de

mindst betydende tal.

1,0 Na 2,0 Na 1,5 Na

a, & 7,126 (1) 6,732 (1) 11,09 (1)
b, A 11,216 (2) 7,185 (1) 5,483 (1)
c, A 9,680 (1) 17,808 (3) 15,031 (4)
a, grader 90,00 90,00 90,00

B, grader 98,57 (1) 94,06 (1) 97,87 (2)
Y, grader 90,00 90,00 90,00

v, &3 765,0  (2) 813,2  (2) 905,5  (3)
Z 4 2 4
Rumgruppe le/ le - P2/N

c

Det blev bestemt, at enhedscellen for monosaltet indehol-

der 4 glyphosatanioner, 4 natriumkationer og 4 vandmole-

kyler, idet monosaltet foreligger i monohydratform. En-

hedscellen for disaltet indeholder 2 glyphosatanioner, 4

natriumkationer og 18 vandmolekyler, idet di-saltet fore-

ligger i nonahydratformen.

Enhedscellen for sesquisaltet

indeholder 4 glyphosatanioner, 6 natriumkationer og 8
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vandmolekyler, idet sesqui-saltet foreligger i tetrahy-

dratformen.

Resultaterne af den rgntgenstrdlekrystallografiske struk-
turbestemmelse viser klart, at sesqui—saltforbinde;sen er
en enhed og ikke en fysisk blanding af mononatrium- og
dinatriumsaltene. Idet man antager den ovenfor -angivne
zwitterion-struktur for glyphosat, svarer mononatrium-
saltet til tabet af carboxylat-hydrogenatomet, mens di-
natriumsaltet svarer til det yderligere tab af det hy-
drogen, der er bundet til phosphatets oxygenatom. Ses-
gui-saltet svarer til et par af glyphosat-anioner (med

3 natriumkationer), idet carboxylat-hydrogenet er tabt
fra hvert glyphosatmolekyle, og idet phosphathydrogenet

er tabt fra det ene glyphosatmolekyle. En grafisk reprasen-

tation af et molekyle af sesqui-saltet kan se ud som
fplger:

-
(=)
(;))ECH EZCH E/O
TETHE TR T NG
(+) OH
Na,
(=)
0 H o o
(=) w !2 n/
0-C-CH..~N~-CH, -P
2y 2 )
o _

EKSEMPEL A

Ved bestemmelse af de regulerende effekter af sesqui-
saltet ifglge opfindelsen pd sukkerrgr mé det iagtta-
ges, at den passende pafgringsintensitet varierer fra
ca. 0,112 til ca. 5,6 kg/ha. I afhangighed af de lokale

kultiveringsmetoder p& de forskellige omréder verden
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over fremdrives sukkergr fra ca. 9 fil ca. 30 méneder
f¢r hgst, og det er sdledes ngdvendigt at tage bade den
kronologiske alder og modenhedstrinnet af rgret i be-
tragtning, hvad angdr relativ vardi. Behandlingen gen-
nemfgres sadvanligvis i et tidsrum af mellem 2 og 12
uger f¢r den beregnede hgstdato. Fortrinsvis gennemf@-
res en s&dan behandling mellem 3 og 10 uger fgr denne

dato.

Ved denne prgve bliver individuelle stangler af sukker-
r¢r behandlet med forbindelsen ifglge opfindelsen ca.
4-5 uger fg¢r hgst. For at undgd prg¢vefejl anvender man
i dette tilfszlde aldre sukkergr, fortrinsvis 13-23 méne-
der gamle. Man gjorde brug af mindst 5 stangler, de
blev behandlet, og pd basis af de totale opndede vardi-
er beregnedes et gennemsnit for hver stengel. Et der-
med identisk antal af ubehandlede sukkerrgrsstengler med
samme alder undersegtes p& lignende made til tilvejebrin-
gelse af en blindprgve. En sammenligning af de opndede
verdier for de behandlede sukkergr med blindprgverne
tilvejebringer et hensigtsmessigt middel til at bestem-

me den reqgulerende virkning af forbindelsen.

Analyserne gennemfgres ved den pressemetode, der er ud-
viklet af T. Tanimoto og rapporteret i Hawaiian Planters'
Record, bind 57, side 133-150 (1964). De padgeldende da-
ta udtrykkes som saftrenhed og pol procent rgrsukker.
Pol procent rgrsukker er en polarimetrisk bestemmelse og
er lig med procentdelen af saccharose, hvis denne er det
eneste stof i oplgsning, som vil dreje planet af polari-
seret lys. En bestemmelse af pol procent rersukker be
tragtes af sagkyndige som et effektivt middel til at be-

stemme saccharoseindholdet i sukkerrgrsaft.

For at konvertere en @ndring af pol procent rgrsukker
£il en tilsvarende endring af mengden af fremkommet suk-

ker er det fgrst ngdvendigt at kende det gennemsnitlige
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normale udbytte af sukker i det omrade, der undersgges.
Her gennemfgrer man prgverne i et omrdde, hvor der hg-
stes ca. 225 - 245 metriske tons sukkerrgr pr. ha, og
der fremkommer ca. 22,5 metriske tons sukker pa basis

af denne mangde sukkerrgr. Med dette gennemsnitlige ud-
bytte af 22,5 metriske tons pr. ha svarer en forggelse
af netop 0,1 pol procent sukkerrgr til en forggelse pa
ca. 225 kg sukker pr. ha.

Cirka 38 mg af sesqui-saltet (p& en syre-zkvivalentba-
sis) oplgses i ca. 0,3 ml vand. Til denne oplgsning
tilsetter man en lille m®ngde (ca. 0,1% af det slutte-
lige volumen) af et kommercielt non-ionisk overfladeak-
tivt middel (nonylphenol ethoxyleret til at indeholde
ca. 9,5 mol ethylenoxid pr. mol nonylphenol). En sé&dan
oplgsning p&fgres derpd pa kransen af hver af de stang-
ler, der skal undersgges, med undtagelse af blindprgve-
stenglerne. Ved pafgringstidspunktet bliver internodi-
um nr. 13 p& hver stangel markeret som referencepunkt.
P38 et tidspunkt, der ligger 4 eller 5 uger efter behand-
ling (WAT), hgstes planterne, og man fjerner den del,
der ligger fra referencepunktet til skuddets apex pa
hver stazngel af en behandlet eller ubehandlet gruppe,
hvorpad de kombineres og analyseres som beskrevet. De

opnédede resultater er som fplger:

4 WAT 5 WAT
Saft- Pol % Saft- Pol %
renhed sukkerrgr renhed sukkerror
Behandlet 76,97 9,25 78,23 9,54
Ubehandlet 65,78 5,73 65,88 6,79
EKSEMPEL B

I det samme geografiske areal gennemfgrte man ogsd pro¢-
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ver pad smd marker med sukkerrer, idet paferingerne blev
gennemfort med manuelle sprojter. Formuleringerne inde-
holder ca. 74,5 vagt-% af sesqui-saltet ifslge opfin-
delsen, 2 vegt-% af et kommercielt anionisk overflade-
aktivt middel (et komplex af benzoesyre og natriumdioc-
tyl-sulfosuccinat), 9,5 vegt-% af et dodecanthiol/urin-
stof-komplex og 14 vagt-% urinstof. De sidste to be-
standdele tjener til at inhibere korrosion af metalliske
beholdere og sprejteudstyr. Formuleringen fortyndes

med vand med henblik pd sprejtning, og den pafsres pa
sukkerrgret med enhver af de pdgzldende paferingsinten-
siteter (pa& syreakvivalentbasis), der er anfert i det
felgende. Vandvoluminet er ca. 185 liter/ha, og dele

af de behandlede og ubehandlede arealer hestes med for-
skellige tidsintervaller, og de heostede sukkerrgr be-
handles som beskrevet i eksempel A. De opndede resul-

tater er som folger:



10

15

20

LDG)\IC\S
E

10
12

Pafgringsintensitet:

W 00 9 G U1 =
>
=

10

DK 158356 B

15
Ubehandlet Behandlet
Saft- Pol % Saft- Pol %

. renhed sukkerrgr renhed sukkerrgr
75,33 9,50 80,96 11,54
75,16 8,11 83,96 12,68
78,39 9,06 85,57 12,86
75,58 8,41 87,52 13,67
70,60 7,05 86,03 13,50
68,06 6,68 85,01 12,18
0,84 kg/hektar

Ubehandlet Behandlet
Saft- Pol % Saft- Pol %
renhed sukkerrgr renhed sukkerrgr
70,55 7,55 80,69 10,57
74,93 8,37 86,46 12,32
75,33 9,50 89,09 14,17
75,16 8,11 89,20 14,89
78,39 9,06 89,24 14,31
75,58 8,41 90,22 15,50
70,60 7,05 89,16 15,13
68,06 6,68 84,41 11,83

12

Pafgringsintensitet: 1,12 kg/hektar
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Ubehandlet Behandlet
saft- Pol % Saft- Pol %
WAT renhed sukkkerrgr renhed sukkerrgr
4 70,55 7,55 84,84 11,83
5 74,93 8,37 86,31 13,10
6 75,33 9,50 88,19 14,14
7 75,16 8,11 88,99 14,72
8 78,39 9,06 88,60 14,53
9 75,58 8,41 91,66 16,39
10 70,60 7,05 89,84 14,81
12 68,06 6,68 88,86 14,42

Pafgringsintensitet: 2,24 kg/hektar

Ubehandlet Behandlet
Saft- Pol% Saft- Pol %
WAT renhed sukkerrgr renhed sukkerrgr

4 70,55 7,55 85,39 11,83
" 5. 74,93 8,37 82,95 10,95
6 75,33 9,50 83,49 11,71
7 75,16 8,11 91,11 15,13
8 78,39 9,06 87,97 15,14
9 75,58 8,41 90,82 15,76
10 70,60 7,05 87,98 13,33
12 68,06 6,68 89,15 16,15

P&fgringsintensitet: 4,48 kg/hektar

Ubehandlet Behandlet
saft- Pol % Saft- Pol %
WAT renhed sukkerrgr renhed sukkerrgr
4 70,55 7,55 76,71 8,62
5 74,93 8,37 81,88 10,15
6 75,33 9,50 82,11 10,53
7 75,16 8,11 80,88 10,23
8 78,39 9,06 78,08 9,19
9 75,58 8,41 77,82 8,74
10 70,60 7,05 76,38 8,36
12 68,06 6,68 79,46 9,84

Paforingsintensitet: 4,48 kg/hektar.
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EKSEMPEL C

I et andet geografisk areal behandler man smd@ marker med
sukkerrgr, der er blevet fremdrevet i ca. 14 maneder,
med i det vesentlige de samme formuleringer af sesqui-
saltet som anvendt i eksempel B. Voluminet af fortyn-
dingsvand er ca. 300 liter/ha, og pafgringen foregar ved
hjzlp af en med CO2 drevet applikator. Tyve stangler af
sukkerrgr tages som prgve ved hver hgstdato, og hver
stengel bliver tarsket og aftoppet ved tilknytningspunk-
tet for den bladskede, der svarer til 5' og 6' blad.

ved resultaterne fra denne prgve, der er sammenstillet i
det fglgende, betyder ERS den bedgmte maengde af udvinde-
ligt sukker (estimated recoverable sugar) udtrykt i ton

pr. ha.

2 WAT 5 WAT 8 WAT 12 WAT
JP  ERS Jp  ERS JP__ ERS 'JP ERS

Ubchandlet 80,8 8,78 80,4 10,14 83,7 13,21 87,3 15,55

0,22
(kg/ha) 82,7 10,18 80,8 11,69 85,5 15,20 88,3 16,78
0,45
(kg/ha) 82,1 10,32 81,2 12,17 87,0 16,25 88,4 17,09
0,67
{kg/ha) 80,8 9,60 81,4 11,69 88,2 16,30 89,4 17,76
1,12
(kg/ha) 81,9 9,83 80,4 11,63 87,4 15,34 88,3 15,94

JP = saftrenhed

"EKSEMPEL D

P& et tredje geografisk areal i verden behandler man smé
marker af sukkerrgr, der er blevet fremdrevet i ca. 8
mineder, med i det vasentlige den samme formulering af
sesqui-saltet som anvendt i eksempel B. Applikationen
foretages ved hjalp af en manuel sprgjte, og voluminet
af fortyndingsvand er ca. 385-390 liter/ha. Prgverne
ved hver hgstdato bestdr af ti stangler, og man Opnar

fglgende data:
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EKSEMPEL E

Den herbicide aktivitet af natriumsesquiglyphosat ifglge
opfindelsen efter spiringen pavises pa fglgende made:
Den aktive bestanddel pafgres i sprgjteform pd 14-21
dage gamle eksemplarer af forskellige plantearter.
Sprgjtevasken, der er en oplgsning i vand eller organisk
oplgsningsmiddel og vand og indeholdende aktiv bestand-
del og et overfladeaktivt middel (35 dele butylaminsalt
af dodecylbenzensulfonsyre og 65 dele tallolie kondense-
ret med ethylenoxid i forholdet 11 mol ethylenoxid til 1
mol tallolie) pafgres p& planterne i forskellige sat af
skdle med adskillige pédfgringsintensiteter af aktiv be-
standdel (malt i kg/ha). De behandlede planter anbrin-
ges i et drivhus, 09 virkningerne observeres 09 registre-
res efter ca. 2 uger eller ca. 4 uger. De fremkomne da-
ta er angivet i det fgplgende, og de behandlede plantear-

ter er reprasenteret ved en kodebogstavsbetegnelse som

fglger:

A - Agertidsel K - Hanespore

B - Cocklebur I, - Sojabgnne

C - Flgjlsblad M - Sukkerroe

D - Ipomoea N - Hvede

E - Hvidmelet gasefod 0 - Ris

F - "Smartweed" P - Sorghum

G - "Nutsedge" Q - Vild boghvede
H - Kvikgras R - Hamp Sesbania
I - Durra S - Panicum Spp

J - Taghejre T - Fingeraks

Det anvendte herbicide aktivitetsindeks efter spiringen

er som fglger:
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Plantereaktion Indeks
0-24% beskadigelse 0
25-49% beskadigelse 1
50-74% beskadigelse 2
75-99% beskadigelse 3
Alt drabt 4
Planteart
WAT kg/ha A B C D E F G H I J K
2 11,2 2 2 4 3 4 4 3 3 3 3 4
4 11,2 4 3 4 4 4 4 4 4 4 4 4
2 5,6 2 2 2 2 4 4 2 3 2 2 3
4 5,6 3 3 3 3 4 4 3 4 3 2 4
Planteart
WAT kg/ha L MNOPRBOQDREFCUJISKT
2 5,6 3 33 43-323143213213333
4 5,6 3 4 4 4 4 - 3 2 4 4 4 2 4 4 4 4
2 1,12 1122 2 21213311333
4 1,12 1 32 42 2 22143114 43
2 0,28 0 0201100011 01211
4 0,28 0310111112201 322

Til herbicid anvendelse varierer den passende pafgrings=-

intensitet mellem ca. 0,28 kg/ha og ca. 22,5 kg/ha.

Det md forstds, at i agrikulturmessig henseende anvende-
lige blandinger, som indeholder den aktive bestanddel

ifglge opfindelsen, kan anvendes enten i fast eller fly-
dende form. Sadanne blandinger fremstilles ved at blande
den aktive bestanddel med et adiuvans, sdsom et fortyndings-
middel, et strazkkemiddel, en barer eller et konditione-
ringsmiddel til tilvejebringelse af mulighed for pdfgring
som et partikelformet, fast stof, en opldsning eller en
dispersion. Fra det synspunkt, der omfatter gkonomi og
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hensigtsmassighed, foretrskker man flydende blandinger,
der g¢r brug af vand som fortyndingsmiddel.

De i agrikulturmessig henseende anvendelige blandinger
vil fortrinsvis indeholde mellem ca. 0,5 og ca. 20,0
vagt-% af et overfladeaktivt middelrfof at forbedre
befugtning, dispergering, suspendering, absorption og
lignende. Den kategori af overfladeaktive midler, der
kan anvendes til s&danne formdl, omfatter anioniske,

kationiske, non-ionogene og amfotere typer.

Foretrukne befugtningsmidler er alkylbenzen- og alkylnaph-
thalen-sulfonater, sulfaterede fedtalkoholer, aminer eller
syreamider, langkazdede syreestere af natriumisothionat,
estere af natriumsulfosuccinat, sulfaterede eller sulfo-
nerede fedtsyreestere, petroleumsulfonater, sulfonerede
vegetabilske olier, polyoxyethylen-derivater af alkylphe-
noler (isar isooctylphenol og nonylphenol) og polyoxy-
ethylen-derivater af de mono-hgjere fedtsyreestere af
hexitol-anhydrider (f.eks. sorbitan). Foretrukne disper-
geringsmidler er methylcellulose, polyvinylalkohol, na-
triumligninsulfonater, polymere alkylnaphthalensulfonater,
natriumnaphthalensulfonat, polymethylen—bisnaphthalensul—
fonat og natrium-N-methyl-N-(langkadet syre) taurater.

De inerte barere og strzkkemidler er fortrinsvis af mine-
ralsk oprindelse, herunder naturlige lerarter, nogle pyro-
phylliter og vermiculit. Typiske findelte tgrstoffer, som
kan anvendes i blandinger ifglge opfindelsen, kan eksempli-
ficeres ved diatoméjord, valkejord, kaolinitter, attapul-
gitter eller montmorillioniter, bentonitter, syntetiske
silica, calciumcarbonat og calciumsulfatdihydrat. Sadanne
materialer kan foreligge i blandingerne i mangder, der
ligger fra ca. 3 til ca. 95 vegtprocent.

T agrikulturmessig henseende anvendelige blandinger af
den aktive bestanddel ifglge opfindelsen kan ogsa indeholde
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smid me@ngder, op til mindst 10 vagtprocent, af mange for-
skellige additiver for at forbedre specifikke trak. Blandt
disse additiver skal anfgres antisammenbagningsmidler eller
strgmningskontrollerende midler, antikorroderende midler,

skumdempende midler og farvestoffer.
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Patentkrarv:
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1. Natriumsalt af N-phosphonomethylglycin, kende-
tegnet ved, at det molare forhold natriumkation

til syreanion i saltet er 1,5:1.

2. I agrikulturmassig henseende nyttig blanding inde-
holdende en effektiv m@ngde af et natriumsalt af N-
phosphonomethylglycin og i det mindste ét adjuvans,
kendetegnet ved, at det molere forhold na-

trium-kation til syreanion i saltet er 1,5:1.

3. Blanding ifglge krav 2, kendetegne + ved,
at adjuvanset omfatter fra ca. 0,5 til ca. 20,0 vegt-%
af et overfladeaktivt middel, i forhold til blandingens

totale veagt.

4. Blanding ifglge krav 2, kendetegne t ved,
at adjuvanset omfatter fra ca. 3 til ca. 95 vegt-% af
en indifferent barer eller et strzkkemiddel, i forhold

til blandingens totale vagt.

5. Fremgangsmade til bekampelse af vegetation, som om-
fatter, at man bringer en plante i kontakt med en i her-
bicid henseende effektiv mengde af et natriumsalt af N-
phosphonomethylglycin, kendetegnet ved, at
det molare forhold natrium-kation til syreanion i sal-
tet er 1,5:1, og at den anvendte mengde ligger mellem
ca. 0,28 og ca. 22,5 kg/ha.

6. Fremgangsmdde til forggelse af saccharoseindholdet
af sukkerrgr, ved hvilken man £il sukkerrgret tilfgrer
en effektiv mengde af et natriumsalt af N-phosphono-
methylglycin, k e n detegnet ved, at det molare
forhold natrium-kation til syreanion i saltet er 1,5:1,
og at den anvendte mangde er fra ca. 0,112 til ca. 5,6

kg/ha.
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7. Fremgangsmade ifglge krav 6, kendetegnet
ved, at man tilfgrer saltet til sukkerrgret i et tids-

rum mellem ca. 2 uger og ca. 12 uger f@¢r hgst.

8. Fremgangsmade ifglge krav 6, kendetegnet
ved, at saltet tilfgres til sukkerrgret i et tidsrum
mellem ca. 3 og ca. 10 uger fgr hgst.
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