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-B reiskia amonio jong arba alkilu pakeista amonio jona, o taip pat bidai Sioms druskoms gauti, gaminant |
formulés druskg pagal bet kurj bendrai Zinoma druskoms gauti metoda, kuriame - kartu iSvengiant kity uZter§imy
- druskos formavimosi procese arba po jo di-amonio druskos bendros V formulés, kurioje -R*, A ir B turi auk&tiau
minétas reik3mes, susidarymas eliminuojamas arba slopinamas. Apradytos herbicidinés arba augaly augimg
' reguliuojantios kompozicijos su Siomis nehigroskopinémis druskomis, jy gavimo bidai ir nepageidautiny augaly
ir piktZoliy apdorojimo biidai, o taip pat kietos ir, geriausiai, lanks&ios sausame stovyje kapsulés toms kompozici-
joms patalpinti, pagamintos i tirpaus vandenyje polimero.
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ISradimas susijes su naujomis mono-amonio druskomis, jy

- gavimu ir panaudojimu kaip. pesticidy aktyviyjy

ingredienty.

Konkre¢iai iSradimas susijes su naujomis kietomis
nehigroskopinémis mono-amonio druskomis bendros I
formulés, kurios i$ esmés neturi V bendros formulés
diamonio drusky, su $iy drusky ‘gavimo blidais, su
pesticidy kompozicijomis, turin&iomis Sias druskas savo
sudétyje, o taip pat su minéty pesticidy kompozicijy
gavimu ir panaudojimu.

Siame apraSyme pakaitai bendroje formuléje visada

reisdkia:
~R' - hidroksilo arba alkilo giupes,

-A - C;., alkilamino- arba aminoalkil-grupes su
pirminémis arba antrinémis aminogrupémis, geriau-

siai -CH,-NH- arba CH(NH,)-CH-grupémis,
-B - amonio jong arba alkilu pakeists amonio jong,

-R* - vandenili, hidroksilag; gali bidti C,., alkilo
grupés arba pakeistas alkilas ir arilas arba

pakeistas arilas.

Druskos su bendraja I formule yra Zinomos kaip
pesticidy aktyvieji ingredientai, ir juy gavimas ir
savybés yra aprasytos literatroje. Bet I bendros
formulés mono-amonio druskos niekad nebuvo apra8ytos
kitame stovyje negu higroskopiniai produktai,
neatspariis normalios atmosferos dregnumui, taigi dy
panaudojimas kaip pesticidy buvo imanomas tik
iStirpinant produktus vandenyje ir parduodami produkto
vandeninius tirpalus.
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8i procedira yra aifkiai nepatogi. Todél misy idradimo
tikslas buvo surasti bidg, kurio pagalba mono-amonio
druskos bendros formulés I - ypaé N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamonio drusksa ir (3-amino-3-
karboksipropil)-metanfosfininés rig&ties mono-izopro-
pilaménio druskg bity galima gauti nehigroskopiniame
pavidale ir tokiu biidu galimi Jjy transportavimas,
komercializavimas ir netgi panaudojimas kietame
pavidale. Arba - jeigu tiesiogiai laukuose naudojami
vandeniniai tirpalai - kad biity uZtikrinta galimybe
iStirpinti kieta medZiagg prie3 panaudojant, ir tokiu
blidu transportavimas ir laikymnas sandéliuose vykty
racionaliomis kainomis lyginant su esama padétimi, kai
transportuojami ir laikomi sandéliuose vandeniniai
tirpalai. Komerciniai vandeniniai tirpalai turi
maksimaliai 30-50% aktyvaus ingrediento. Darbas su
higroskopinémis druskomis iSkelia taip pat ekologines
bei sveikatos saugos problemas, kuriy bﬁtq galima
iSvengti, turint nelipnius nehigroskopinius produktus.
Produktai pagrindinai yra riGgS$tiniai ir veikia netgi tg
medZiagy, kurioje jie trnsportuojami, taigi jiems
reikalingas didesnis démesys ir tinkama apsauginé
medZiaga - visa tai padidina eksploatacines islaidas.

Bendroé I formulés medZiagy svarbiausieji atstovai -
tai pesticidy ingredientai N- (fosfonometil)-glicino
monoizopropilamonio druska ir (3-amino-3~-karboksi: -
propil)metanfosfatinés rigsties monoizopropilamonio

druska, bet ir jy amonio druskos taipogi svarbios.

Nurodytos druskos, jy pagaminimas ir panaudojimas yra
apraéyti ivairiose piblikacijose: JAV patentuose Nr.
Nr. 3315675, 356672, 4405531, 3868407, 4140513, 4397676
ir Vengrijos patente Nr. 184601, o taip pat JAV
patentuose Nr. Nr. 3288846, 4507250, 4147719, 4487724,
Vokietijos patente Nr. 3312165, Europos patentuose Nr.
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Nr. 249188, 265412, 301391 ir Japonijos patentuose Nr.
Nr. 60.248190, 02.190196, 59.181288. ‘

Siekiant iSvengti minéty pasekmiy yra sukurti ijvairis
blidai. Buvo pasifilyti jvairlis priedai - pagalbiniai
ageﬁtai, kurie uztikrina drékstanciy milteliy
pagaminimg ir jy panaudojimg /pav. Europos patentai Nr.
Nr. 256942, 352508, Japonijos patentai Nr. Nr.
01.42409, 58.18311, 62.175407, 62.175408 ir JAV
patentas 4405531/ NeZitrint 3§ tai, praktiskai juos
naudoti reikia labai atsargiai, norint apsaugoti
miltelius nuo drégmés, pilnai sunaudoti atidaryts
pakuote, laikyti produktus tinkamose sglygose ir t. t.,
kadangi priedai kartais gali neduoti norimy rezultaty.
Kitas-priéjimaé prie problemos ~-tai idéja apie produkto

is8dZiovinimg purskiant /Japonijos. patentas Nr.
63.10701. Dar viena idéja - sumaiSyti druskg su
tirpikliu ir i8lydytu pavir8iaus aktyviuoju agentu,
tokiu bidu gaunant miZini, i§ kurio tirpiklis
iSgarinamas, o pavir8iaus aktyvus agentas uZ3aldomas
kol sukietéja, tuomet produktas pasidaro kietas
(Europos patentas Nr. 0206537).

Druskos paprastai gaunamos, reaguojant rGg3&iam ir
baziﬂiam komponentams vandens terpéje (pvz. Vengrijos
patentas Nr. 185003, Sveicarijos patentas Nr. 620812 ir
Vokietijos patentas Nr. 2717440), nors literatiiroje
taip pat minima rigStaus ir bazinio reagenty reakcija,
paskui jvedant i reakcijos mi$ini i3lydyta pavir$iaus
éktyvuji agentg 1ir gaunant kompozicija po miSinio
atS8aldymo. /Taip pat Zidrékite Ispanijos patentg Nr.
530743, kur analogiSkam metodui sidlomi tirpikliai yra

benzenas arba vanduo/.

Visoms publikacijoms bendra yra tai, kad, kalbant apie
gauty produkty kokybe, nurodoma, kad jie yra
higroskopiniai /pvz. Vokietijos patentas Nr. 2717440,
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Sveicarijos pataentas Nr. 620812 glufosinato amonio
druskai/, o kai kuriose publikacijose nurodoma, kad
kieti produktai yra stikli3kos medZiagos, kurios gali
biti susmulkintos gristuve, bet vistiek laikant yra

higroskopineés.

Vengrijos paraiskoje Nr. 1322/90 apra%oma nauja N-
(fosfonometil)-glicino kompoziciija, kurig patogu
naudoti ir kuri susideda i3 tirpios vandenyje kapsulés
(maiSo) su N-(fosfonometil)glicino Na arba K druskos
higroskopiniais milteliais. Patento autoriai nurodo,
kad jiems nepavyko gauti pana3ios kompozicijos,
naudojant N-(fosfonometil)glicino monoizopropilamonio
druska del ypatingai higroskopinés mono-izopropilamonio
druskos prigimties. Taip pat netiko ir N-
(fosfonometil)glicino mono-izopropilamonio druskos
vandeninis tirpalas,~ kadangi jis i3tirpina kapsulés

medZiaga dar prie$ panaudojant.

Tiriant kai kuriuos gautus produktus Zinomais metodais
/pvz. atkartojant procesus pagal Europos patentg Nr.
0256608 ir Ispanijos patentg Nr. 530743/, mes
nustateme, kad gauti produktai néra nurodyty rigscéiy

gieZtai mono-izopropilamonio druskos.

Misy iSradimo pagrindas yra teigimas, kad patikrinus
mono-izopropilamonio druska Zinomais tyrimo metodais,
tai visada yra produktai, turintieji tam tikrus kiekius

bendros V formulés di-amonio drusky.

Analizuojant produktus klasikinés analizés bidu,
nedideliy kiekiy di-amonio drusky buvimas néra
akivaizdus: mono-amonio druskos bendros I formulés gali
tureti laisvy riGg$&iy bendros II formulés kartu su di-
amonio druskomis bendros V formulés - tokiu badu
gaunami analizés rezultatai, slepiantys - di-amonio
drusky buvimg.
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ISskiriant di-amonio druskas bendros V formulés, mes
jsitikinome, kad $ios druskos Zymiai skiriasi nuo mono-
amonio drusky savo higroskopi¥kumu, taigi nedideli
kiekiai di-amonio drusky stipriai veikia tokiy drusky

higroskopines savybes.

Tiriant gautag N-(fosfonometil)~glicing Zinomais FT-IR
spektroskopijos metodais mes aptikome, kad produkty
spektruose buvo laisvo N-(fosfonometil)-glicino karbo-
nilinio valentingumo virpesiy esant bangos ilgiams 1717
ir 1733 em' ir laisvo karboksilato virpesiy N-
(fosfonometil)-glicino di-izopropilamonio druskoje ties
1561 ir 1633 cm’'. $iy rysiy proporcijy pasikeitimas
parodo komponento santykio pasikeitimg. Tai buvo
parodyta, ruoSiant standartinius mono- - ir di-
izopropilamonio ‘drusku pavyzdZius ir uZraSant ju

kalibracinius spektrus.

IS IR-spekroskopijos duomeny galima matyti, kad
glufosinatas taip pat egzistuoja porinés joninés
struktiros dviejose skirtingose formose. Tokiu bidu,
karboksiliné grupé gali- apsireiksti kaip disocijuotoje
formoje ties 1640 ir 1600 cmd, taip ir nedisocijuotoje
ties 1733 ir 1728 cm’.

PavyzdZiai turi bati ruoSiami atidZiai. Kartais, kai
pavydZziai iStirpinami prie$ registruojant mono-amonio
drusky, kuriose yra di-amonio, o taip pat laisvy
rig8¢iy priemaisy, registruojant, vyksta papildomos
reakcijos, tuomet gaunami rezultatai, nebidingi
produktui.

Lyginant su spektrais, gautais naudojant misy metodus,
paaiskéja, kad produktuose, gautuose pagal misy
iSradimg, iSnyksta nedisocijuotos karbonilineés grupés

absorbcijos juostos ties 1730 ecm’l, o disocijuoto
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karboksilo svyravimy juostos  bidingoms druskoms,

sustipréja ties 1640 ir 1600 cm‘.

Turint nurodytus spektroskopinius duomenis galima
panaudoti HPLC- metodus ir automatinius analitinius
metodus lydymosi taSkui nustatyti, siekiant apibréZti
naujy drusky savybes.

Sutinkamai su misy iSradimu terminas "nehigroskopinis"
reiSkia, kad 3 savaidiy bégyje néra jokio ap&iuopiamo
vandens sugérimo padidéjimo, i3laikant medZiagag 25°¢
temperatiroje ir esant atmosferos drégnumui 60%, arba
tas padidéjimas maZesnis uZ 0,1%. Druskos yra

kristalinés, turi 1lydymosi temperatfiry intervalus,

kurie skiriasi nuo anks&iau publikuoty, o jy tirpumas

vandenyje $iek tiek didesnis, palyginus su druskomis,
gautomis pagal Zinomus metodus. -
Misy i8radimo pagrindinis tikslas yra bendros I

formulés nehigroskopinés druskos.

Svarbiausi m@sy iSradimo produktai - tai kietos
nehigroskopinés N-{fosfonometil)-glicino mono-

izopropilamonio druskos o arba/ir B kristalinio tipo.

o - kristalinis tipas turi lydymosi temperatiiry
intervala 158°-163°C: budingi kristalinés gardelés lygiy
dydZiai, iSmatuoti rentgeno spinduliy difrakcijos
metodu yra: 11.0, 9.06, 5.94, 5.54, 4.13, 3.71, o
bidingos FT-IR spektry absorbcijos juostos yra 1660,
1600, 1553, 1545, 1075, 513 ir 475 cm .

Kiti misy iSradimo svarblis produktai-tai kietos

- nehigroskopinés kristalinés N-(fosfonometil)-glicino

mono-izopropilamonio druskos [ kristalinio tipo, su
lydymosi temperatiiry intervalu 143—157°C, chrakte-

ringais kristalines gardeles plokStumy dydZiais
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(matuojant retgeno spinduliy difrakcijos metodu) 7.00,
41.83, 4.47, 3.35, 2.815 ir badingomis absorbcijos
juostomis FT-IR spektruose 1645, 1594, 1561, 1541,
1066, 500 ir 455 cm'’.

Tokiu biidu N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropil—
amonio druska. gali bati dviejy skirtingy kristaliniy
formy, kuriuos mes pavadinome o ir B tipais. Né vienas
i8 juy niekada nebuvo apra3ytas kaip nehigroskopinis
kristalinis produktas.

Dar vienas misy iSradimo svarbus produktas - tai kieta
nehigroskopiné kristalineé (3-amino-3-karboksipropil)me-
tanfosfininés rigsties mono—izopropilamonio druska su
lydymosi temperatiiry intervalu 199-203°C ir bidingomis

.absorbcijos juostomis FT-IR spektﬁa 1640, 1601, 1530,

1138, 1037, 750 ir 471 cm .

Sekantis misy iZradimo dalykas - tai bidas kietai
nehigroskopinei druskai sintetinti, gaminant mono-

amonio drusksg bendros I formulés pagal bendrai Zinomg

druskoms gauti metods, kuriame - kartu iSvengiant kity

uZterSimy - gaunant arba gavus druskg, di-amonio
druskos su bendra V formule susidarymas paSalinamas

arba slopinamas.

Tinkamiausi bidai, sutinkami su misy iSradimu,’' apima
Siy procesy panaudojima, kiekvieno arba juos
kombinuojant:

a)reaguojant bendros II formulés rigsS¢iai su baziniu
arba Sarminiu reagentu, kuris sugéba sudaryti jong
B" organiniame poliariniame tirpiklyje arba
tirpikliy misinyje, turinciame organinio
poliarinio tirpiklio, kuriame druska ir rigstis
bendry formuliy I ir II netirpsta arba tik silpnai

tirpsta, o bazinis reagentas ir di-amonio druska
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bendros V formulés kuri susidaro kaip paSalinis
produktas, tirpsta lengvai, ir po to reakcijos

miSinys gali biGti smarkiai paZildomas: arba

b)di-amonio druska bndros V formulés veikiama
ragstimi bendros II formulés esant reakcijos

sglygoms kaip procese a): arba

c)bendros II formulés rigStis veikiama druska,
- s . . + P
sugebanéia sudaryti jong B, esant reakcijos

sglygoms kaip procese a): arba

d)bendros I formulés higroskopiné druska ekstra-
huojama organiniu, geriausiai poliariniu, tir-
pikliu arba tirpikliy miéinidh turinéiu organinio
poliarinio tirpiklio, kuriame;;gono—amonio druska
bendros I formulés netirpsta arba silpnai tirpsta,

o di-amonio druska tirpsta gerai: arba

e) kambario temperatiroje, esant  vakuumui arba
$ildant, i8 di-amonio druskos bendros V formulés
arba 1S mono-amonio druskos, uZter3tos di-amonio
druska, pa8alinamas. amino, turin&io B' jona,

kiekis, kuris virSija moli ekvivalentui: arba

f)esant reakcijos sglygoms kaip a) procese bendros
IT formulés rigSties druska yra veikiama reagentu,
sugebaniu sudaryti B’ Jjong ir Sitaip gauta
bendros I formulés druska iSskiriama, pageidautina
filtravimu. ‘

Vykdant nurodytus procesus, kaip pradines rlg3tis
labiau tinka naudoti formulés III N-(fosfonometil)-
glicing arba (3-amino-3-karboksipropil)metanfosfinine
riagsti, turincig IV formule.
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Tinkami midsy procesui tirpkliai - tai alifatiniai
alkoholiai, turintieji 1-6 anglies atomus ir/arba
polialkoholiai ir/arba aromatiniai alkoholiai su C;_
alkilo Soninémis grandinémis. Pageidautina gaminti N-
(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio druska arba
mono-amonio druskg esant etanoliui ir/arba propanoliui.
Tinkamesni temperatiiry intervalai reakcijoms pagal
metoda c¢) - tai 0-150°C, labiausiai tinka 20-80°C.

Esminis momentas procesui  a) tinkamo  tirpiklio
panaudojimas: pastarasis turi bﬁti parinktas sutinkamai
su misy iSradimu. Kaip nustatyta,‘prieé ji pasirenkant
turi bGti atlikti tirpumo bandymai. Svarbu, kad bity
panaudoti tokie tirpikliai, kuriuose bendros I formulés
druska ir Dbendros II formulés rig8$tis praktidkai
netirpsta arba silpnai tirpsta, o Sarminis reagentas ir
bendros V formulés di-amonio druskos tirpsta lengvai.

Prielaida kaip gali vykti procesas tokia: reakcija
prasideda ant suspenduoty tirpiklio sistemoje rigsties
daleliy. Kadangi «rlgS8tis yra 2-bazé ir yra aminy
perteklius, ant rfig8ties pavir$iaus susidaro di-amonio
druskos, kurios  paskui palieka rigsties daleliy
pavirSiy ir iStirpsta, nes lengvai tirpios tirpiklyje,
o pavirSius lieka prieinamas reakcijai su nauju amino
kiekiu. AnalogiSku greidiu kokiu susinaudoja aminas
arba kitas -bazinis reagentas, likusi disperguota
rigStis ir di-amonio druska tirpale gali pradéti jony
mainy reakcija, ir tokiu blidu susidaro mono-amonio
druska. Kadangi mono-amonio druskos tirpumas naudojamas
tirpikliy miSinyje yra labai maZas, mpno-amonio druska

visa laika iSkrenta i nuosédas.

Mes nustatéme, kad poliariniai organiniai tirpikliai
arba tirpikliy miSiniai, turintieji organiniy polia-

riniy tirpikliy tinka msy idradimo a) procesui.
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Isdéstyta teorijg patvirtina pasikeitimai, kurie
stebimi, kai, pvz., N-(fosfonometil)-glicinas reaguoja

su izopropilaminu pagal misy isradimo a) metoda:

Kai gaminama N-(fosfonometil)-glicino dispersija abso-
liu¢iame etanolyje, gaunamas ryskiai ‘baltas skystis.
Kai po to jvedamas izopropilaminas - spalva pasidaro

Sviesesneé; ivedus visg izopropilamino kiekij ir

pabaigoje paSildZius - reakcijos miSinys pasidaro
beveik skaidrus : po to $ildant nuséda mono-amonio
druska.

Zinant kad nurodytas metodas tinka mono-amonio druskai,
i8 esmés neturindiai di-amonio druskos, gauti, kity
metody realizavimas taip pat imanomas.

Norédami iStirti proéesa, mes pagaminome di-amonio
druska, naudojant dvigubus kiekius iszropilamino, ir
iSbandéme produkta ir jo tirpuma /ZiGrék IV ir V
lenteles./ Paskui mes naudojome Siuos produktus kaip

pradines medZiagas midsy proceso b) ir e) variantams.

ApraSyti eksperimentai parodo, kodél buvo neimanoma
gauti grynas mono-amonio druskas pagal Europos patenta
Nr. 256608 ir Ispanijos patentag Nr. 530743: jie naudojo
tirpiklius, kuriuose di-izopropilamonio druska tirpsta
nelabai lengvai, rezultate mono-amonio druska badavo
Zymiai wuZter3ta ir di-amonio druka, ir pradine
rigStimi.

Taikant metoda «c¢) yra tas privalumas, kad vyksta
reakcija tarp bendros II formulés rigsSties ir druskos -
1- arba 2-bazinés karboksilinés rigsSties darinio su pK
2,27-5,58. ROgS8tys gali atitikti bendra VI formule.

Tokiu bidu, gaminant alkil-amonio druskas pagal metoda

c) galima naudoti bendros VI formulés rigsties
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alkilamonio druskg, kuri jvedama kietojoje formoje arba

tirpale.

Tinkamesnis temperatiry intervalas reakcijoms pagal
metodg c) yra 0-1500C, labiausiai tinka 20-80°C.

Pagal midsy <c) metodg naudojamas aminy druskos.
Paprastai lengviau yra dirbti su druskomis, negu su
aminais, kurie turi Zemesnes virimo tempetariiras. I3
karboksiliniy rGg$&iy geriau tinka, pvz., akrilo,
bénzoiné, skruzdZiy, propano, sviesto, valerijono ir

kitos rilgStys.

Druskes gali bati pagamintos atskirai, ir Sios
iSskirtos druskos dedamos i bendros II formulés
rugStis. Tet galima taip pat gaminti druskg tirpale ir
ivediﬁéti tirpala, nei$skiriant druskos, po to, kai

atlikti reikalingi analitiniai ivertinimai.

Procesai pagal miisy iSradimg yra paprasti, nereikalauja

‘'specialiy ijrengimy ir nesukelia ekologiniy problemy, o

tuo tarpu leidZia gauti naujas kristalines mono-amonio

druskas sutinkamai su misy i3radimu.

Dar vienas misy i3radimo tikslas yra herbicidinés arba
augaly augimg reguliuojan&ios kompozicijos, turin&ios
efektyvy kiekij bendros I formulés kristaliniy
nehigroskopiniy drusky kaip aktyvy ingredients.

Ypa& svarbios yra tokios miisy i8rastos herbicidinés
arba augaly augimg reguliuojan&ios kompozicijos, "kurios
kaip aktyvy ingredientg turi efektyvy kieki kristalinés
nehigroskopinés (3-amino-3-karboksipropil)metan-fosfi-
ninés rigSties mono-izopropilamonio druskos arba «
ir/arba B kristalinio tipo N-(fosfonometil)-glicino

mono-izopropilamonio drusky.
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Pageidautina, kad kompozicijos pagal misy i3radimg
turéty 0,1 - 99,9% mineéty drusky kaip akty&iuosius
ingredientus kartu su priedais ir pagalbiniais
produktais, kurie naudojami pesticidy pramonéje,
ir/arba produktais, kurie norima kryptimi modifikuoja

kompozicijos savybes, jas pritaikant Zemés idkyje.

Kaip priedus ir pagalbinius produktus galima naudoti
pavirsiaus aktyviuosius agentus, kurie sumaZina
pavir$iaus jtempimg ir kurie gali bGti katijoniniai,
anijoniniai, nejoniniai, o taip pat amfoteriniai. Kitus
priedus sudaro adjuvantai, medZiagos, stimuliuojancios
ir sumaZinandios adhezijg ir puty susidarymo
inhibitoriai, tirpumo pagerintojai, daZantys agentai,
produktai, padidinantys atsparumg lietui ir korozijai,

aktyvatoriai ir pan.
Tikamiausi pagalbiniai produktai yra sekantys:

- tirpls vandenyje alkilsulfonatai alkilfosfatai,

alkilbenzolsulfonatai,
- naftilsulfonatai, alkilnaftilsulfonatai,

- sulfatuoti riebieji alkoholiai, aminai, rigsc¢iy

amidai,

- sulfatuoti arba sulfoninti riebiyjuy rlgsciy

esteriai,
- sulfoniniai augaliniai aliejai,

- alkilfenoliai, tokie kaip izooktilfenolis ir

nonilfenolis,

- polioksietileno dariniai ir heksital-anhidridai,
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mono-(ilga anglies grandine) riebiyjy riags&iy

esteriy poli (oksietileno) dariniai,

polioksietileno alkilenteris, polioksietileno al-

kil arileteriai,

polioksietileno alkilarileterio formaldehidiniai

kondensatai,
polioksietileno alkilenarileteriai,
polioksialkileno alkileteris,

polioksialkileno sorbitai - sorbitano ir glice-

rolio esteriai,

ﬁol;oksialkileno blok-kopolimerai,
polioksialkileno alilsulfonamidai,
polioksialkileno alkilglicerolio esteriai,
polioksialkileno dervy esteriai,

polioksipropileno blokkopolimerai,

polioksietileﬁo oleil-eteriai,

polioksialkileno alkilfenoliai ir jy misiniai,
polioksialkileno alkilaminai, tokie kaip etoksi-
lintas kieto augalinio aliejaus aminas,
etoksilintas oleinaminas,

etoksilintas sojos aminas, etoksilintas kakao

aminas, etoksilinti sintetiniai alkilaminai,

propoksilinti aminai ir miSiniai,
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palioksialbileno alkil - ir alkilarileterio sul-

fatai,
polioksialkileno stiril-fenil eterio sulfatai,
alkilnaftalin formaldehidiniai kondensatai,

alkil-difenileterio sulfonatai,

! polioksialkin-alkilfosfatai,

pilioksialkilen-fenileterio fosfatai,

polioksialkil-fenolio fosfatai,

-

polikarboksilatai, N-metil-riebiosios rigéties

lauridai,

aminoksidai, tokie kaip laurildimetilamino oksi-

das,

N-(fosfonometil)-glicino pavir$iaus aktyvios drus-
kos, pvz., N- (fosfonometil-glicino N, N-
bis (hidroksietil-kokosoamino druska,

sotieji riebieji alkoholiai,

organiniy ridg3&iy esteriai, pieno rig$ties etilo
esteris, dibutilftalatas, adipino rigsties

izopropilo esteris,

riebiosios rigStys, riebiyjy rlGgs$&iy druskos,
riebiyjy rigs$ciy esteriai,

etiloleatas, etilstearatas, di-n- butiladipatas,
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laurino rugSties heksilesteris, dipropilenglikolio

pelargonatas,

izopropililmiristatas, izopropilpalmitatas, izo-

propilstearatas,

oleino riig8tis, oleilo esteris, oleino rig3ties
dodecilesteris, poliglicerino ir laurino rigsties

esteris,

kaprilo/kaprino rligsties prisotinty riebiyjy
alkoholiy esteriai,

glicerolio ir polivinilalkoholio dariniai,
fosfolipidai, alkil-poliglikozidiniai dariniai,

metil-, hidroksietil-, hidroksimetil- ir Kkiti

celiuliozés dariniai,
polivinilo dariniai,

lignino sulfonatai, polimeriniai alkilnaftalin-

sulfonatai,

poli(metilen)—bis—(naftalinsulfonatas), N-metil-N-

(ilga grahdiné) riebiosios rigsties lauratai,

ketvirtinés amonio druskos, alkil ir alkil-aril
amonio halogenidai, pvz. 10-18 anglies atomy
alkil-dimetil-, alkil-trimetil-, alkilbenzil-
dimetil amonio chloridai, pvz., cetil-tirmetil

amonio chloridas,

anijoniniai, katijoniniai, nejoniniai ir amfo-

teriniai fluor-alifatiniai drékinantieji agentai,
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- pavirSiaus aktyvatoriai silikono kopolimery

pagrindu,
- tetraetoksisilano dariniai.

Pageidautina, kad kompozicijy sudétyje bty priedy -
speciéliq neérganiniq arba organiniy produkty, turiné&iy
azoto-pvz., karbamidy, karbamidy dariniy arba neor-
ganiniy drusky, tokiy kaip kalcio, natrio, amonio

chloridas, sulfatas, fosfatas, boratas ir pan.

Kompozicijos taip pat gali turéti parafininiy anglia-
vandeniliy, mineralinio aliejaus frakcijy, gamtiniy

augaliniy aliejy, organiniy tirpikliy.

Inertiniai riSantys produktai, pvz., diatominé Zeme,
kaolinas, atapulgita§, milo +vélimo molis, montmo-
rilonitas, bentonitas, sintetinés silicilo rigstys,
tiosulfatai ir kiti agentai gali biati adjuvantais

naudojant kompozicijas.

Kadangi Sios kompozicijos kietos , tai naudojant
tinkamus jrengimus, -jom$ gali bati suteikta ivairi
forma, priklausomai nuo pritaikymo reikalavimy:

piliules, miltéliai, tabletés, granuleés.

Salia paminéty, “kompozicijos pagal misy iSradimg gali
tureti savo sudétyje produktus, kurie patys turi
pesticidini arba kitoki biologini aktyvuma. Tai gali
bati insekticidai, fungicidai,  herbicidai, augimg
reguliuojantys agentai arba chemineés trgsos,

mikroelementai ir t. t.

" Geriausi 8io tipo partneriai kompozicijoje yra, pvz,

sekantys:

2,4-D = 2,4-dichloro-fenoksi acto rigstis



10

15

20

25

30

35

LT 3194 B

17

endotal = 7-oksibiciklo/2,21/hepten-2, 3-dikarbo-
niné riugstis

2,4,5-T = 2,4,5-trichlorfenoksiacto rigstis,

MCPA

4-chlor-o-toliloksiacto rigstis,

MCPB

4-4-chlor-o-toliloksi acto rigstis,

glufosinatas=amonio /3-amino-3-karboksilpropil/me-
tilfosfinatas,

bialafos = dl-homoalanin-4—il—metilfosfinatas,
.etafon = 2-chloretanfosfonine regstis,

‘mekoprop = 2-/2-metil-4-chloefenoksipropano rig-

sStis,

pikloram = 4-amino-3,5, 6-trichorpikolino ragstis,
benzak = 2,3,6, -trichlorbenzoininé rigstis,
.dalapon = 2,2-dichlorpropano rigstis,

dikamba = 3,6,-dichlor-o-anyZiy rigstis,

dichlorprop = 2-/2,4-dichlorfenoksi/-propano rig-

Stis,

scepter = 2-/4,5-dihidro-4-metil-4-/l-metiletil/-
5-okso-1H-imidazol-2-il~3-ehinolino karboniné rig-

stis,
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pursuit = 2- 4,5-dihidro-4-metil~4/1-metiletil/-5-
okso-1lH-imidazol-2-il] ~5-etil-3~piridino karboniné

rigstis,

atrazin = 2-chlor-4-/etilamino/-6-/izopropilami-

no/-s-triazinas,

simazin = 2-chlor-4, 6-bis/etilamino-/s-triazinas,

diuran = 3-/3,4-dichlorfenil/-1,2-dimetilkarba-
midas,

linuron = 3-/3,4-dichlorfenil/-l-metoksi-1l-metil-
karbamidas,

NES = l-naftilacto ragstis,

orest = 2-[3-{4,5- (dimetilpirimidin~2-il} ureido-

sulfonil] benzoiné rigstis,

glean = 1-[ 2-chlorfenil-sulfonil/-3~/4-metoksi-6-

metil-1,3,5-triazin-2-1il] karbamidas,

allin = metil-2-[ { 4-metoksi-4-metil-1,3,5-triazin-

2-1il} -aminkarbonil] -aminsulfonilo benzoatas,

klasszik = etil-2-[{4-chlor-6-metoksi-pirimidin-2-

il} -amin] -karbonilamin-sulfonilo benzoatas,

fomesafen = 5-] chlor-4-{ trifluormetil} ~fenoksi] -N-

metil-sulfonil/-2-nitrobenzamidas,

oxyfluorofen = [ 2-chlor~1-{ 3-etoksi-4-nitro-fenok-

si} -4-/trifluormetil] -benzenas,

-ferce = [ fenokso-prop-etil (+-)etil-2,49-6-chlor-

2benzoksazolil) -oksi-fenoksi] -propanoatas,
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-alachlor = 2-chlor-2', 6'-dietil-N-/metoksime-

" til/-acetanilidas,
-propachlor = N-izoporopil-2-chlor-acetanilidas,

- -butachlor = N-/butoksimetil/-2,6~dietil-2-chlor-

acetanilidas,

-metachlor = 2-chlor-2-etil-6-metil-N-/l-metil-2-
metoksietil/-acetanilidas ir kt.

Tolimesni misy iSradimo tikslai yra bidai herbicidineéms
arba augimg reguliuojandioms kompozicijoms pagaminti,
taikant Zinomus pesticidus gaminti metodus, su 0,1-
99,9% aktyvaus ingrediento pagal misy iSradimg ir
pagalbinius prodﬁktus, naudojamais pesticidy sudétyje
ir/arba su produktais, kurie tinkamai modifikuoja
aktyviyjy ingredienty savybes, jskaitant produktus,
kurie patys pasiZymi biologinémis savybémis arba yra

Zinomi kaip pesticidy aktyvieji ingredientai.

Kiti misy iSradimo. ebjektai - tai herbicidinés arba
augaly audgima reguliuojan&ios kompozicijos, susi-
dedanCios 18 kapsulés (maiSo) - kuri sausame stovyje
yra kieta ir yra pagaminta i$ tirpaus vandenyje

polimero -pripildytos kompozicijos pagal misy i3radimg.

Labiauiai tinkantys $io tipo produktai yra tokie, kurie
savo sudetyje turi N-(fosfonometil)-glicino mono-
izopropilamino arba mono-amino druska, arba glufozinato

mono-izopropilamonio arba mono-amonio drusks.

Siam iSradimui naudojamos tokiy matavimy kapsulés, kad
i jas telpa 0,1-10 kg, geriausiai 0,5-5 kg iS8rastos
kompozicijos. Pageidautina, kad jos buty pilnai
uZpildytos iSrastgja kompozicija. Bet gali biti palikta
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Siek tiek tuSdios erdvés, siekiant palengvinti tam

tikry médiiagq jivedimg pried panaudojant.

Supan¢ios aplinkos temperatiiros ir drégnumo sglygomis
kapsulés yra kietos ir lanks&ios. Sieneliy storis - iki
20-100 mikrony, labiau tinka 30-60 mikrony, ir jos yra

sulipusios (susilydZiusios) maZiausiai vienu &onu.

Tirpios vandeny kapsulés, panaudotos misy i3radime, yra
Zinimos kaip tokios. Gali biti panaudoti &ie vandenyje

tirplis polimerai:

- polivinilo alkoholiai, ypad& polivinilo alkoholio
polimerai, plastifikuoti polivalentiniais alko-

holiais,

-

- metilceliuliozé,
- etileno oksido kopolimerai,
- vinilpirolidono arba vinilacetato polimerai,

- Zelatina, karboksimetilceliuliozé, dekstroze,

hidroksietilceliuliozé, arba

- metilceliuliozé su polivalentiniais alkoholiais,
kaip etilenglikolis, propilenglikolis, glicerolis,
sorbitolis ir kt.

Gali prisireikti apsaugoti kapsules, patalpinant jas i
didesnius konteinerius arba bendras fasuotes. Pas-
tarieji turi blti pagaminti i¥ pigios medZiagos, tokios
kaip plastikai, kartonas arba aliuminis. Tai neveikia
produkty izoliavimo nuo aplinkos, kadangi medZiagos
tiesiogiai su pesticidais polimeriniy kapsuliy viduje

nekontaktuoja.
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Sutinkamai su misy iZradimu polimerinése kapsulese gali
biti vien tik mono-amonio druska bendros I formulés
arba ji gali biati anksé&iau apradyty kompozicijy
sudétyje. Jos taip pat gali tureti ir papildomy
produkty, pvz. apsauginiy koloidy, padidinanéiy tankj,
produkty, tiksotropiniy produkty, stabilizuojanéiy
medZiagy ir t. t.

Taikant midsy iSradimg, kapsulés imetamos i, reikiamg
kieki wvandens intensyviai maifant. Per 2 minutes
polimeriné medZiaga i3nyksta, o herbicidine kompozicija
iStirpsta arba disperguojasi vandenyje, ir gautas

skystis gali biiti naudojamas, kai reikalinga, laukuose.

Dar vienas iSradimo tikslas susijes su nepageidautinqv
augaly pa$alinimu arba augaly augimo reguliavimu,
veikiant laukuose augalus i3rastos herbicidinés arba
augaly augimg reguliuojan&ios kompozicijos efektyviu
kiekiu. Augalai apipurZkiami Sios kompozicijos vandeniu
arba vandens/organinio  tirpiklio tirpalais, arba

dispersijomis, arba suspensijomis.
Figlirose 1-6 parodyta:

Fig. 1: oa-kristalinio tipo N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamonio  druskos rentgeno

spinduliy difrakcijos spektras.

Fig. 2: B-kristalinio tipo N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamonio  druskos rentgeno

spinduliy difrakcijos spektras.

Fig. 3: N-fosfonometil)-glicino mono-izopropil-
amonio druskos a tipo kristaly DSC tyrimai.

Fig. 4: N-(fosfonometil)—glicino mono-izopropil-
amino druskos B tipo kristaly DSC tyrimai.
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Fig. 5: N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropil-
amonio a druskos ir B tipy kristaly mi$inio 1:1
DSC tyrimai.

Fig. 6: N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropil-
amonio druskos o tipo kristaly FT-IR spektras.

ISradimo detalés pateikiamos pavyzdZiuose, kurie
iliustruoja iSradimg, bet neapriboja jo.

I CHEMINIAI PAVYZDZIAI

I.1 Pvz.

50 g 90,3 molio) N—%fosfonometil)—glicino kambario

temperatiiroje reaguoja su 17,5 g (0,3 molio)
izopropilamino 200 ml 96% etanolio. Miéinys'virinamas
su griZitamu Saldytuvu puse valandos, filtruojamas,
koncentruojamas iSgarinant, ir perkristalinamas.
Gaunama 69 g (0,3 molio) sausos kristalinés N-
(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio druskos.
Produktas nehigroskopinis, gerai tirpsta vandenyje.
Lydymosi temperatira 161—163°C, turi 73, 9% N-
(fosfonometil)-glicino. ISeiga 99, 95%. Bidingos
absorbcijos juostos FT-IR spektre, cm': 1660, 1600,
1553, 1545, 1075, 513, 475; bidingos kristalineés
gardeleés plokStumy reik3meés, iSmatuotos rentgeno
spinduliy difrakcijos metodu: 11,0, 9.06, 5.94, 5.54,
4.13, 3.71 (a-tipo kristalai).

I.2 Pvz.

100 g (0,59 molio) N-(fosfonimetil)-glicino kambario
temperatiroje veikiami 35 g (0,59 molio) izopropilamino
400 ml absoliutaus etanolio. Suspensija paSildoma iki

49°, po to wvirinama su griZtamu Saldytuvu puse
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valandos, &ildant iki 78°C. At3aldZius iki kambario
temperatiiros, nufiltravus ir isdZiovinus, gaunama 129,0
g (0,57 molio kristalines N-(fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamino druskos. Produktas nehigros-
kopinis, gerai tirpstantis vandenyje. Lyd. temp.161-
162°C. Turi 74% N-(fosfonometil)-glicino. ISeiga 99,9%.
Bidingos absorbcijos juostos FT-IR spektre cm s 1660,

1600, 1553, 1545, 1075, 513, 475: blidingos kristalinés

gardelés plokStumy reik3més, iSmatuotos  rentgeno
spinduliy difrakcijos metodu; 11.0, 9.06, 5.94, 5.54,
4.13, 3.71 (a-tipo kristalai).

Naudojant I.2 pavydZio metodikag gaunami tokie

rezultatai:

Pvz.. aminas tirpiklis fmg* drus- iSeiga, $ fmg*, %
ka, g
lyd.temp.OC
I.3 izopropil- n.propanolis 130.7 99,9 74
' 159-160
I.4 izopropil- n.butanolis 129,33 99, 91 74
159-160
I.5 izopropil- n.amilo 123,17 98,7 73,4
. alkoholis 158-159
I.6 izopropil- dimetil- 115,1 98 73,0
formamidas 148-153

*
Il

N-(fosfonometil)-glicinas
I.7 Pvz.

200 g (1,18 molio) N-(fosfonometil)-glicino reaguoja su
140 g 2,37 molio) izopropilamino 600 ml etanolio, ir
reakcijos misSinys, kurio temperatiira pakyla iki 58°C
del reakcijos Silumos, toliau virinamas su griZtamu
Saldytuvu puse valandos. At$aldZius, nugarinus ir

nufiltravus gaunama 335,8 g (1,17 molio) Sviesiy
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kristaly N-(fosfonometil)-glicino di-(monoizopropil-
amino) druskos. Produktas lengvai tirpsta vandenyje,
lyd. t. 145-150°C. Turi 57,5% N- (fosfonometil)-glicino.

170 g (0,59 molio) N-(fosfonometil)-glicino di-
(monoizopropilamino) druskos veikiama 100 g (0,59
molio) N-(fosfonometil)-glicino 400 ml etanolio,
virinama su griZtamu éaldytﬁvu puse valandos, ir panadi
i, pieng suspensija nufiltruojama, atS$aldZius iki
kambario temperatiros. Gautas produktas, i3dZiovinus,
duoda 269,2 g (1,18 molio) N-fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamonio druskos, 1lyd. temp. 158-160°C.
Produktas nehigroskopinis ir turi 74% N-fosfonometil)-

glicino.
I.8 Pvz.

I 1 talpos autoklavo indg su 400 1 etanolio
pridedama 100 kg N-(fosfonimetil)—glicino? Nuolat
maiSant, azoto atmosferoje i mi8ini, kurio temperatira
yra 20°¢ pridedama 35 kg izopropilamino. MiZinys jSyla
iki 45°Cc, po to jis paSildomas iki virimo temperatiiros
ir virinamas su griZtamu Saldytuvu vieng valands.
Atéald?ius iki 20°, nucentrifuguojama N-(fosfono-
metil)-glicino mono-izopropilamino druska, kuri
praplaunama 30 1 etanolio ir ©po pakartotinio
centrifugavimo iSdZiovinama. Praplovimas sujungiamas su

motininiu sluoksniu.

Gaunama 130,1 kg N-(fosfonometil)~glicino mono-
izopropilamonio druskos. Ji turi 74% N-(fosfonometil)-
glicino. Produktas nehigroskopinis, lengvai tirpstantis
vandenyje. Lydymosi temperatiira 153-156°C.

I.9 Pvz.
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181 g (1 molis) (3-amino-3-karboksilpropil)metanfos-
fininés riug3ties kambario temperatiiroje reaguoja su 59
g (1 moliu) izopropilamino 300 ml metanolio. MiSinys 30
min. virinamas su griZtamu Saldytuvu 65°C tempera-
tiroje, at3aldomas, nufiltruojamas ir kristalai i3d¥io-
vinami. Gaunama 232 g (3-amino-3-karboksilpropil)metan-
fosfininés rigSties mono-izopropilamonio druskos, kuri
yra nehigroskopiné, lengvai tirpsta vandenyje: lydosi
203-203,5° temperatliroje, turi 75% (3-amino-3-kar-

boksipropil)-metanfosfininés ragities. ISeiga 97%.

Bidingos absorbecijos juostos, FT-IR spektre yra 1640,
1601, 1530, 1138, 1037, 750 ir 471 cm’ .

I.10 Pvz.

181 g (1 molis) (3-amino-3-karboksilpropil)metanfos~
finines rugSties kambario temperatiiroje reaguoja su 59
g (1, 0 molio) izopropilamino 800 ml etanolio. MiSinys
30 min. virinamas su griZtamu $aldytuwvu, atSaldomas,

nufiltruojamas ir kristalai i3dZiovinami.

Gaunama 235,2 g (3-amino-3-karboksilpropil)metanfos-
fininés riigSties mono-izopropilamonio druskos, kuri yra
nehigroskopiné, lengvai tirpsta vandenyje, lydosi 199-
203°% temperatiroje, turi 74% (3-amino-3-karboksil-

propil)-metanfosfininés rigsties. ISeiga 98%.
I.11 Pavyzdys

181 g (1 molis) (3-amino-3-karboksilpropil) -metanfosfi-
ninés rigSties kambario temperatiroje reaguoja su 17 g
(1 moliu) amoniako (prie3 tai iStirpinto metanolyje 0°C
temperatiiroje. MiSinys spontaniskai i3yla iki 35°C ir
po to wvirinamas su grjZtamu Saldytuvu 30 min 65°C
temperatiroje, atSaldomas, nufiltruojamas ir kristalai
i8dZiovinami. Gaunama 193 g (3-amino-3-karboksilpro-
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pil)metanfosfininés rigSties amonio druskos, kuri yra
nehigroskopiska, lengvai tirpsta vandenyje, lydosi 207-
209°c temperatiroje, turi 90% (3-amino-3-karbok~-

silpropil)metanfosfininés rigities. ISeiga 97,5%.
I.12 Pavyzdys

169,1 g (1 molis) 100% N-fosfonometil)-glicino ir 59,11
g (1 molis) 100% Svarumo izopropilamino reaguoja 700
ml absoliutaus etanolio kambario temperatiiroje.
Suépensija virinama su griZtamu Saldytuvu 30 min.

atSaldoma iki kambario temperatiros ir nufiltruojama.

Gaunama 216,78 g (0.95 molio) N-fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamonio druskos. Produktas yra kristali-
nis, nehigfsskopinis, lengvai tirpsta vandenyje, lydosi
161—163bC temperatiroje. Badingos absorbcijos juostos
FT-IR spektre cm s 1660, 1600, 1553, 1545, 1075, 613,
475. Bﬁdingos kristalinés gardelés plokitumy reiksdmes,
iSmatuotos rentgeno spinduliy difrakcijos metodu: 11.0,
9.06, 5.94, 5.54, 4.13, 3.71. (o tipo kristalai). (Fig.
1,3,6).

I.13 Pavyzdys

Reagentai kaip I.12 pvz. reaguoja 70 ml distiliuoto
vandens, 1§ 1léto pridedant izopropilaming. Gautas
tirpalas $ildomas 1 valandg 100°C temperatiroje, po to
atSaldomas iki kambario temperatiiros, kristalai
nufiltruojami ir iédfiovinami. Gaunama 228,20 g (1
molis) N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druskos. Produktas nehigroskopinis, lengvai tirpsta
vandenyje: lydymosi temperatiira 147-153°C (B tipo
kristalai).

Bidingos absorbcijos juostos FT-IR spektre cmt: 1645,
1594, 1541, 1066, 500 ir 455 cmﬂ, bidingos kristalinés
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gardelés plokStumy reik3mes, iSmatuotos retgeno
spinduliy difrakcijos metodu: 7.00, 4.83, 4.47, 3.35,
ir 2.815. (Fig. 2.4).

I.14 Pavyzdys

Produktas, gautas pagal pvz. I.12, virinamas su
griZtamu Saldytuvu 2x0.5 valandos 700 ml absoliutaus

etanolio: at3aldomas kambario temperatiiroje, nufiltruo-
jamas ir isdZiovinamas. Gaunama 220 g N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamino druskos. Produktas
nehigroskopinis, lengvai tirpsta vandenyje: lydymosi
temperatiira 148-154°C (B tipo kristalai).

I.15 Pavyzdys

po

16.9 g (0,1 molio) Nl(fosfonometil)-glicino maisSoma 40
ml absoliutaus etanolio. Pridéjus 11,9 g (0,1 molio)
izopropilamino acetato Sildoma iki 80°C 30 min.
AtSaldZius iki kambario temperatiros kristalai nufil-
truojami, praplaunami etanoliu ir iddZiovinami. Krista-
liné N- (fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druska nehigroskopineé; lengvai tirpata vandenyje:
lydymosi temperatiira 154-157°C (B tipo kristalai).

ISeiga 96, 9%. Turi 73,8% N-(fosfonometil)-glicino.
I.16 Pavyzdys

Pakartojamas procesas kaip I.15 pvz., skirtumas tas,
kad panaudojama 14,87 g (0,125 molio) izopropilamino
acetato. Gaunama 21,6 g kristalinés N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamino druskos. Produktas
nehigroskopinis, lengvai tirpsta vandenyje, lydymosi
temperatiira 153-157°C (B tipas). IZ%eiga 95%. Turi 74,1%

N- (fosfonometil)-glicino.
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I.17 Pavyzdys

20 ml vandens iSmaiSoma 16,9 g N-(fosfonometil)-glicino
ir pridedama 11,9 g izopropilamino acetato. Po kurio
laiko tirpalas pasidaro skaidrus ir tuomet iSpilamas
ant laikrodZio stiklo. Laikant kambario temperatiiroje,
vanduo iS8garuoja ir gaunama 22,8 g kristalines N-
(fosfonometil- glicino mono-izopropilamonio druskos.
Produktas nehigroskopinis, lengvai tirpsta vandenyje;
lydymosi temperatiira 148-156°C (B tipas). Turi 74,1% N-

(fosfonometil)-glicino.
I.18 Pavyzdys

30 ml metanolio i3mai3oma 16,9 g n-(fosfonometil)-

glicino ir* pridedama 9,1 g dimetilamino formiato.
Dirbant kaip auk3&iau minétuose pavyzdZiuose, gaunama
21,31 g kristalinés N-(fosfonometil)-glicino mono-
(dimetilamonio) druskos. Produktas nehigroskopinis,
lémngvai tirpsta vandenyje, lyd. temp. 118-124°C. Turi

78,3% N-(fosfonometil)glicino.
I.19 Pavyzdys

16,9 g n-(fosfonometil)-glicino veikiéma kaip pvz. I.18
11,9 g etilamino propionato 30 ml izopropanolio.
Gaunama 19,9 g kristalinés N-(fosfonometil)-glicino
mono-etilamonio druskos. Produktas nehigroskopinis,
lengvai tirpsta vandenyje, lydymosi temperatfira 131-
137°C.  IZeiga 93.1%. Turi 77,9% N-(fosfonometil)-

glicino.
I.20 Pavyzdys
360 g (2,13 molio). N-(fosfonometil)-glicino kambario

temperatiiroje veikiama 126 g (2,13 molio)

izopropilamino 100 ml vandens. Mi%inio temperatiira
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pasiekia beveik 100°C per 1 val; midinys vél at%aldomas
iki kambario temperatfiros ir, palaikius 2 val. nuosédos
nufiltruojamos. Produktas higroskopinis. Jis 2 kartus
ekstrahuojamas, uZpylus po 200 ml absoliutaus etanolio,

nufiltruojamas ir i3dZiovinamas.

Gaunama 476,0 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopro-
pilamonio druskos. Lyd. intervalas 150-154°¢, lengvai
tirpsta vandenyje, nehigroskopineé; iSeiga 98%. Turi 74%

N- (fosfonometil)-glicino.
I1.21 Pavyzdys

Atliekama reakcija kaip I.20 pvz., skirtumas tas, kad
paSalinamas i3garinant, o su likusia kieta higroskopine
druska toliau dirbama kaip nurod¥ta aukS¢iau. Gaunama’
485,6 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druskos. Lydymosi tempetarira 150—155°C, lengvai
tirpsta vandenyje, nehigroskopiné; i%eiga 99,9%. Turi

73,8 5 N-(fosfonometil)-glicino.
I.22 Pavyzdys

Atliekama reakcija, kaip I.20 pvz., skirtumas tas, kad
gautas vandeninis tirpalas i&%d¥iovinamas iSgarinant, o
su likusia kieta higroskopine druska dirbama kaip
nurodyta auk$&iau. Gauta N-(fosfonometil)-gliciho mono-
izopropilamonio druska turi lydymosi temperatiirg 148-
1520C, lengvai tirpsta vandenyje, nehigroskopineé.
ISeiga 99%. Turi 73,9% N-(fosfonometil)-glicino.

I.23 Pavyzdys

360 g (2,13 molio) N-(fosfonometil)-glicino reaguoja
kambario temperatiiroje su 252 g (4,3 molio) izo-
propilamino 100 ml vandens. Pridedama 360 g N-

(fosfonometil)-glicino ir reakcijos midinys Sildomas 1
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valandg Zemiau 100°c. AtS8aldZius, tirpalas filtruo-
jamas. Higroskopinis produktas du kartus ekstrahuo-
jamas, uZpylus po 200 ml absoliutaus etanolio,
filtruojamas ir dZiovinamas. Gaunama 962 g N-
(fosfonometil) -glicino mono-izopropilamonio druskos.
Lydymosi intervalas 154-157°C lengvai tirpsta vandeny,
nehigroskopiné. ISeiga 99%. Turi 74% N-(fosfonometil) -

glicino.
I.24 Pavyzdys

360 g N-(fosfonometil)-glicino reaguoja su 126 g
izopropilamino 100 ml vandens kambario temperatiroje.
Produktas nusodinamas, pridéjus 500 ml absoliutaus
etanolio, nuosédos iSdZiovinamos ir gaunama 480 g N-
(fosfonometil)—gliqino mono-izopropilamonio ‘druskos.
Lydymosi temperatira 148-152°C, lengvai tirpsta
vandenyje, nehigroskoiiné; iSeiga 99%. Turi 73,9% N-

(fosfonometil)-glicino.
I.25 Pavyzdys

Atlikus reakcijg kaip-I<24 pvz. ir pa$ildZius vandeninj
reakcijos misini 100°C temperatiiroje 1 valandg, gau-
namas panaSus i aliejy midinys, kuris 24 val dZiovi-
namas kambario temperatfiroje eksikatoriuje, uZpildytame
fosforo pentoksidu arba kalcio chloridu. Po to
ekstrahuojama 96% etanoliu, dZiovinama ir gaunama 242,5
N-(fosfonometil) -glicino mono-izopropilamonio druskos.
Lydymosi temperatira 154-157°C, lengvai tirpsta
vandenyje, nehigroskopiné; iSeiga 99%. Turi 74% N-

(fosfonometil)-glicino.

-1.26 Pavyzdys

Reakcija atliekama kaip I.25 pvz. Prie panaSaus i

aliejy reakcijos miSinio pridedama 2 g N-(fosfono-
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metil)-glicino di-izopropilamonio druskos, ko pasekoje,
po 10 min. maisymo, iSkrenta N-(fosfonometil)~glicino
mono-izopropilamonio druska. Balta druska filtruojama,
ekstrahuojama 500 ml absoliutaus etanolio kambario
temperatiiroje, = vél nufiltruojama ir i&d¥iovinama.
Gaunama 480 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropil-
amonio druskos. Lyd. temperatiira 147-152°C, lengvai
tirpsta vandenyje, nehigroskopiné; iSeiga 99%. Turi
73, 6% N-(fosfonometil)glicino.

I:27 Pavyzdys

36 g (0,21 molio) N-(fosfonometil)-glicino veikiama
12,6 g (0,21 molio) izopropilamino 100 ml benzilo
alkoholio kambario temperatiiroje. Suspensija js8yla iki
55°C ir > to pasildoma 30 min 100°C temperatiroje,
atSaldoma ir filtruojama. Iédiioﬁinus, gaunama 40,2 g
(0,18 molio) kristalinés N- (fosfonometil)-glicino mono=
izopropilamonio druskos. Produktas nehigroskopinis,
lengvai tirpsta vandenyje; 1lyd. temp. 158-159°C.
Aktyvus ingredientas turi 73,6% N-(fosfonometil)-
glicino. I3eiga 83%.

I1.28 Pavyzdys

36 g (0,21 molio) N-(fosfonometil)-glicino reaguoja su
12,6 g (0,21 molio) izopropilamino 100 ml propilen-
glikolio prie 10°C. Reakcijos miSinys iSyla iki beveik
50°C, po to Sildoma puse valandos 98°c temperatiroje.
I8laikius 24 val. kamb. temperatiiroje, kristalai
nufiltruojami. ISdZiovinus, gaunama 26,3 g (0,11 molio)

N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio druskos.

‘Produktas nehigroskopinis, 1lyd. temp. 145—147°C, turi

73,5% N-(fosfonometil)~-glicino. ISeiga 54%.
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II Kompozicijos
II.1 Pavyzdys

MiSinys i3 0,5 g etoksilinto nonilfenolio ir 2,84 g
alkilamino kambario temperatfiroje iZtirpinamas 40 ml
etanolio. Po to, kai pridedama N-(fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamonio druska, pagaminta kaip 1.2 pvz.
tirpalas homogenizuojamas ir etanolis i¥garinamas.
Gaunama 63,3 g produkto, kuris turi 69, 6% N-
(fosfonometil)-glicino, yra nehigroskopinis ir lengvai

tirpsta vandenyje.
I1.2 Pavyzdys

I3 pagalbini*;y medZiagy - 1,1 g etoksilinto nonil-
fenolio, 6,39 g etoksilinto alkilamino, 12,69 g
etoksilinto riebiojo amino ir 9,28 g riebiojo alkoholio
ir poliglikolio eterio - paruoiiama suspensija 30 ml
etanolio. Pridedama 60 g N-(fosfonometil)-glicino mono-
izopropilamonio druskos, pagamintos kaip I.3 pvz, ir
suspensija homogenizuojama, idéjus 4,4 g karbamido.
ISgarinus etancii, gaunama 93 g produkto, turindio
47,8% N-(fosfonometil)-glicino, nehigroskopinio ir

lengvai tirpstan&io vandenyije.
II.3 Pavyzdys

IS pagalbiniy medZiagy - 1,53 g etoksilinto
nonilfenolio, 3,89 g etoksilinto alkilamino, 7,92 g
etoksilinto riebiojo amino ir 5,97 g izotridekanol-
poliglikolio eterio-paruo3iama suspensija 30 ml

metanolio. Pridedama 60 g N-(fosfonometil)-glicino

mono-izopropilamonio druskos, pagamintos kaip I.1 pvz,

ir suspensija homogenizuojama, pridéjus misini 1§ 2,78
g kalio chlorido, 0,03 g l-naftilacto rigsties ir 0,08

g boro riugSties. ISgarinus alkoholi, gaunama 82 g
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produkto, turindio 53,8% N- (fosfonometil)-glicino,

nehigroskopinio ir lengvai tirpstandio vandenyje.

I1.4 Pavyzdys

85 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druskos, pagamintos kaip I.2 pvz. homogenizuojama su 40
g priedo Hyspray tirpalu 60 ml etanolio. I3garinus

~alkoholj, gaunama 125 g produkto, kuris yra nehigros-

kopinis, lengvai tirpstantis vandenyje ir turi 50,4% N-
(fosfonometil)~-glicino.

II.5 Pavyzdys

Naudojama metodika kaip I.11 pvz, skirtumas tas, kad
papildomai prie . suspensijos pridedama 10 g priedo
Lauropal-X. Gaunamas produktas; analogi$kas II.1 pvz.,

su tokia padia iZeiga.
II.6 Pavyzdys

Naudojama I.12 pvz. metodika, skirtumas tas, kad |
suspensijg pridedama.dar-50 g amonio hidrokarbonato ir
vietoje 30 g panaudojama 50 g priedo Hyspray. Gaunama
195 g nehigroskopinio, lengvai tirpstandio vandenyje
produkto, turin&io 32,3 % N-(fosfonometil)-glicino.

I1.7 Pavyzdys

Taikoma II.4 pvz. metodika, skirtumas tas, kad
panaudojama 80 g Hyspray ir 10 g Lauropal-X priedy 100
ml etanolio ir 85 g N-(fosfonometil)-glicino mono-
izopropilamonio druskos, pagamintos kaip I.2 pvz,. ir j
suspensijg pridedama 70 g amonio hidrokarbonato bei 50
g amonio sulfato.
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Gaunama 295 g nehigroskopinio, lengvai tirpstan&io
vandeny produkto, turin&io 21,3% N- (fosfonometil) -

glicino.
II.8 Pavyzdys

Taikoma II.7 pvz. metodika su tokiu skirtumu: Hyspray
priedo kiekis yra 50 g, naudojama 100 ml etanolio ir
pridedama 50 g amonio sulfato. Gaunama 695 g produkto,
kuris yra nehigroskopinis, lengvai tirpsta vandenyje ir

turi 9% N-(fosfonometil)-glicino.
I1.9 Pavyzdys

Priedai - 0,2 g etoksilinto nonilfenolio ir 1,2 g etok-
silinto alkilamino - kambario temperatiroje iStirpinami
10 ml etanolio. Tirp&ias homogenizuojamas, pridéjus 24
g (0.1 molio) (3-amino-3-karboksipropil)metanfosfinineés
rigSties mono-izoprpilamonio druskos, ir etanolis
iSgarinamas. Gaunama 25,3 g nehigroskopinio produkto,
kuris lengvai tirpsta vandenyje ir turi 71% (3-amino-3-
karboksilpropil)metanfosfininés ragsties mono-izopro-

pilamonio druskos.
IT.10 Pavyzdys

Priedai - 0,2 g etoksilinto nonilfenolio ir 7,3 g
etoksilintos riebiosios riig§ties - sumaiSoma su 5 ml
etanolio. Gauta suspensija homogenizuojama su 24 g (0,1
molio) (3-amino-3-karboksilpropil)metanfosfininés rigs-
ties mono-izopropilamonio druskos, pagamintos kaip pvz.
I.11, ir etanolis i3garinamas. Gaunama 31,4 g nehigro-
skopinio produkto, kuris lengvai tirpsta vandenyje ir
turi 57,6% (3~amino-3-karboksipropil)metanfosfininés

rugSties mono-izopropilamonio druskos.

IT.11 Pavyzdys
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0,2 g etoksilinto nonilfenolio 'ir 1,2 g etoksilinto
alkilamino sumaifoma su 8 ml etanolio. Gauta suspensija
homogenizuojama su 19,8% (0,1 molio) (3-amino-3-kar-
boksipropil)metanfosfininés riagdties amonio druskos
pagamintos kaip II.8 pvz, ir alkoholis iSgarinamas.
Gaunama 21,1 g nehigroskopinio produkto, kuris lengvai
tirpsta vandenyje ir turi 85% (3-amino-3-karboksil-

.propil)metanfosfininés rligities amonio druskos.

IT.12 Pavyzdys

0,2 g etoksilinto nonilfenolio, 1,2 g etoksilinto

alkilamino ir 6 g etoksilinto riebiojo amino sumaiSoma

su 8 ml etanolio. Gauta suspensija homogenizuojama su

207 g (0,1 molio). (3-amino-3-karboksipropil)metanfos-

- fininés rhg3ties amonio druskos, pagamintos kaip I.11

pvz. Dirbant kaip auk3&iau apradyta, gaunama 26,1 g
produkto, analogi$ko auk3&iau paminétam. Produktas turi
65% (3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés riigsties

ir toliau minimas, sutrumpintai, kaip "acmpa" .

Taikant minétus metodus; paruo$iamos sekandios kompo-
zicijos: Norint, tirpis vandenyje produktai ir kieti
produktai, kurie sugeba susidrékinti arba disperguotis,
gali biti susmulkinami malinuose arba kitomis

priemonémis tinkamai susmulkinami.
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36-
Pvz. acmpa- acmpa- Priedai, %
druska kie-  etoksilin. etoksilin. amonio  polialkok-
"kis, % nonilfe- rieb. sulfatas sil. rieb.
nolis aminas alkoholis
IT.13 izopropil 98 2
II.14 izopropil 84 1 15
IT.15 amonio 98 2
IT.16 amonio 80 2 18
II.17 izopropil 84 1 10 5
I1.18 amonio 68 1 10 21 1
II.19 Pavyzdys
(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés
rig$ties izopropilamino druska ’ 33%
N-(fosfonometil)-glicino izopropilamino druska 65%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Polialkoksilintas riebusis alkoholis 1%
" II.20 Pavyzdys
(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés
rigSties amonio druska 33%
N-(fosfonometil)-glicino amonio druska 65%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Polialkoksilintas riebusis alkoholis 1%
I1.21 Pavyzdys
(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés
rigSties izopropilamino druska 26%
N-(fosfonometil)-glicino izopropilamino druska 53%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Amonio sulfatas 20%
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(3-amino-3-karboksilpropil)metanfosfininés

rigSties amonio druska
N-(fosfonometil)-glicino amonio druska
Etoksilintas nonilfenolis

Amonio, sulfatas
II.23 Pavyzdys

(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés
rigSties izopropilamino druska
Etoksilintas riebusis aminas

Imazaprilo izopropilaminas

I1.24 Pavyzdys

ke d

(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés

rigSties amonio druska
Etoksilintas alkilfenolis

Imazapril-amonis

I1.25 Pavyzdys

(3-amino-3~karboksipropil)metanfosfininés
rigSties amonio druska
Etoksilintas riebusis aminas

Imazapril-amonis

IT.26 Pavyzdys

(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfinineés
rigSties izopropilamino druska
Etoksilintas alkilaminas
2,2-D-izopropilamino druska

Etoksilintas nonilfenolis

LT 3194 B

26%
53%

1%
20%

55%
18%
27%

55
27%
27%

oP
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II.27 Pavyzdys

(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés

ragSties izopropilamino druska 30%
Polialkoksilintas riebusis alkoholis 20%
Triazinas 30%
Silicio dioksidas 5%
Amonio sulfatas 15%

I1.28 Pavyzdys

(3-amino-3-karboksilpropil)metanfosfinineés

ragsties amonio druskos 30%
2olialkoksilintas riebusis alkoholis 15%
Triazinas 30%
Amonio sulfatas 25%

IT.29 Pavyzdys

(3-amino-3-karboksipropil)metanfosfininés

fiGgsties amonio druska 68%
Oksifluorofenas 14%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Polioksietilinta riebioji rigdtis 5%
Amonio sulfatas 5%
Silicio dioksidas 5%

I1.30 Pavyzdys

Su 1 kg kompozicijos, pagamintos kaip minétuose pvz.,
yra uzpildoma kapsulé (maiSas), kurios dydis pakanka-
mas, kad sutalpinty tg kieki. Kapsule pagaminta 13
polivinilalkoholio, plastifikuoto polivalentiniu alko-
holiu. Kapsulé yra keturkampés formos ir uZdaryta i$
trijy pusiy. Milteliy, pagaminty kaip minéta
pavyzdZiuose, savybés tokios, kad uZpildyti kapsule

nesunku. Po to kapsulés uZlydomos.
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Po laikymo (sandéliuose) ir pristatymo i panaudojimo
vieta kapsulés imetamos i reikiamg kieki vandens,
intensyviai maiSant. Polimerinis apvalkalas i3nyksta
per 2 min. o herbicidinis sastatas tuomet pilnai
istirpsta arba disperguojasi vandenyje ir gaunama
kompozicija, kuri  tiesiogiai gali biti panaudota

laukuose.

SekanCiuose pavyzdZiuose apraSomos jvairios tirpios
vandenyje arba drékinamos vandeniu kietos kompozicijos.
Aktyviajam ingredientui - nehigroskopinei N-
(fosfonometil)~glicino mono-izopropilamonio druskai

toliau naudojamas sutrumpinimas "kieta glifosato mono-

ipa druska".
IT.31 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 98%

Etoksilintas nonilfenolis 2%

IT.32 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 95%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Etoksilintas alkilaminas 4%

IT.33 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 80%
Etoksilintas nonilfenolis 2%
Etoksilintas riebusis aminas 18%

IT.34 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 7%

Etokilintas nonilfenolis 1%
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Etoksilintas alkilaminas 7%
Etoksilintas riebusis aminas 10%
Karbamidas 5%
IT.35 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 60%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Etoksilintas alkilaminas 7%
Etoksilintas riebusis aminas 10%
Polialkoksilintas riebusis alkoholis 2%
Amonio sulfatas 20%
II.36 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 70%
Etoksilintas nonilfenolis 1%
Etoksilintas alkilaminas %
Amonio sulfatas 20%
Silicio dioksidas 5%
IT1.37 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 68,00%
Etoksilintas nonilfenolis » 2,00%
Etoksilintas alkilaminas 4,50%
Etoksilintas riebusis aminas 9,60%
Izo-tridecilalkoholio ir poliglikolio eteris 7,30%
KC1l 3,45%
l-naftilacto rugstis 0,05%
Boro rugstis 0,10%
I1.38 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska 50%
2,4-D-izopropilamonio druska 32%

Etoksilintas nonilfenolis
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Etoksilintas alkilaminas
Amonio sulfatas

Silicio dioksidas

IT1.39 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
Glufosinato mono-ipa druska
Etoksilintas nonilfenolis
Natrio-lignino sulfonatas
Amonio sulfatas

Silicio dioksidas

Kaolinas

IT.40 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
Dimetipinas

Etoksilintas nonilfenolis
Natrio-lignino sulfonatas
Amonio sulfatas

Silicio dioksidas

Kaolinas

IT.41 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
Oksifluorofenas

Etoksilintas nonilfenolis
Natrio lignino sulfonatas
Silicio dioksidas

Kaolinas

I1.42 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska

Etoksilintas nonilfenolis
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Etoksilintas alkilaminas

Etoksilintas riebusis aminas
Amonio sulfatas

Kaolinas

I11.43 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
ATPLUS 411

Polialkoksilintas riebusis alkoholis

I1.44 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
Glufosinato amonio druska
Etoksilintas nonilfenolis
Etoksilintas alkilaminas

Amonio sulfatas

I1.45 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska
Amonio sulfatas
Etoksilintas nonilfenolis

Etoksilintas riebusis aminas

II.46 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska

Etoksilintas nonilfenolis

IT1.47 Pavyzdys

Kieta glifosato mono-ipa druska

Dissovet S

LT 3194 B

4%
15%

30%
10%

80%
19%

N
= O O
o0 o° o°

[1=9
oe

35

o\

0,1%
80,05
1,0%
18, 9%

1%

1%
99%



10

15

20

25

30

LT 3194 B

43
11.48 Pavyzdys
Kieta glifosato mono-ipa druska 1%
Amonio sulfatas 70%
Amonio nitratas 28%
"Polialkoksilintas riebusis alkoholis 1%
IT.49 Pavyzdys
Kieta glifosato mono-ipa druska 99, 9%
Polialkoksilintas riebusis alkoholis 0,1%

IT.50 Pavyzdys

68 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druskos, 3 g 3,6 ~dichlor-2-piridin-2-karboninés
rigsties. 10 g ligninsulfo ragsties kalio druskos, 1 g
oleilmetiltauro riugSties natrio druskos, 4 g polioksi-
linto nonilfenolio, 4 g polietanalkilamino ir 10 g
sintetinio silicio dioksido susmulkinama iki 7-15 pm
daleliy dydZio. Gaunami drekstantys milteliai, kurie
turi 50% N-(fosfonometil)-glicino ir 17,5% metribezino

ir gali bOti panaudoti Zinomu biadu.
IT1.51 Pavyzdys

68 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio
druskos, 10 g 2,3-dihidro-5,6-dimetil-1;4-1i&io-1,1,
4,4-tetroksido, 3 g polietoksilinto nonilfenolio, 7 g
polietoksilinto riebalinés rugsties amino, 7 g
ligninsulfo rligSties kalio druskos ir 5 g sintetinio
silicio dioksido susmulkinami (sutrinami) iki norimo
dydZio ir gaunamas skopinis produktas, tinkamas naudoti

Zemés ukyje.
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IT.52 Pavyzdys

68 g N-(fosfonometil)-glicino mono-izoprpopilamonio
druskos, 8,75 g 4-amino-3-metilmerkapto-6-tret-butil-
1,2,4~triazino, 5 g ligninsulfo rigdties kalio druskos,
5 g polietoksilinto nonilfenolio, 1 g oleiltauro
rugsSties natrio druskos ir 12,25 g Aerosilo
susmulkinami (sutrinami) iki 7-15 pm dydZio daleliy.
Gauti milteliai yra nehigroskopiniai, turi 50% N-
(fosfonometil)-glicino. I3 Jjy gali bti pagamintos

suspensijos, skirtos naudoti Zemés dkyje.
ITI. ANALITINIAI BANDYMAI
IIT.1 Laisvo byréjimo bandymai

Sudarant kompozicijas, kurios skirtos naudoti vandenyje
tirpiose kapsulése pagal misy iSradima, yra Dbltina
isbandyti produkty laisvag ifbyréjimg kad iSaiskinti, ar

jie tinka Siam tikslui.

Piltuveélis, turintis 2 com plo&io atvira kanalga,
uZpildomas 100 g siidlomos nehigroskopinés druskos ir
nustatomas laiko tarpas, per kuri produktas laisvai
i8byra. Gerai byrantiems milteliams ir pan., kuriy
byrejimo savybés laikomos geromis, tai turi ivykti per
10 sek. I lenteléje parodyti rezultatai, gauti su kai

kuriais sitlomais produktais.

Lentele I
Pavyzdys ISbyréjimo laikas (sek)
I1.31 4,0
II1.32 2,0
II.33 4,0
IT.34 2,0

IT.35 1,5
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Pavyzdys ISbyréjimo laikas (sek)
II.36 2,0
II1.37 7,0
I1.38 5,0
IT.39 5,0
11.40 9,5
11.41 7,2
IT.42 4,5
11.43 4,0
IT.44 3,0
I1.12 5,0
I1.13 5,0

ITII.2 Rentgeno spinduliy difrakcijos bandymai

Buvo 1iStirtos Sios ivairios N-(fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamonio druskos, gautos pagal nurodyty

pavyzdZiy metodikg:

IT lentele
Pavyzdys Naudotas tirpiklis Nustatytas kristaly
tipas

I.12 abs. etanolis o

I.1 96% etanolis o

I.13 vanduo B

- metanolis/dietilo B
eteris*

* - SvieZial pagamintas

Metodika: Bandymai atlikti, panaudojant HZB-4/C tipo X-
spinduliy difraktometrg. Radiacijos Saltinis: CoK,
A=1,79 A’ (Co vamzdelis 30 keV 12 mA’ Fe filtras).
Goniometro sensoriaus greitis 1°/min. PavyzdZio

laikiklis pagamintas is Al.
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PavyzdZiy paruosSimas ir i8bandymas visg laika buvo
tokie patys. Remiantis rentgenogramomis buvo apskai-
Ciuotos gardelés d lygio reik3més, ir 9y sglyginiai
intensyvumai parodyti III lenteléje. Kai  kurios

rentgenogramos taip pat parodytos Fig. 4 ir 5.
Rezultatai parodo, kad pavyzdZiai turi dvi skirtingas
struktiras, kurios buvo paZymétos II lenteléje kaip

kristaly tipai a ir B.

Lentelé II

Abs. etanolis 96% etanolis Metanolis- Vanduo

dietilo eteris

0

da° I/1, da 1/1, da’ I/1, da’ I/1,

11,0 100 11,0 100 7,03 100 7,00 100

9,06 47 9,09 45 4,83 16 4,83 13

7,41 13 7,39 14 4,56 19 4,54 29

5,94 42 5,95 43 4,48 46 4,47 43

5,54 38 5,56 46 4,27 23 4,26 29

5,38 9 4,17 46 4,17 33
4,98 12 5,0 15 4,06 37 4,05 40
4,85 33 4,86 37 3,937 48 3,937 49
4,55 9 4,56 10 3,831 65 3.820 76
4,37 11 3,621 6 3,62 7
4,298 9 4,30 9 3,527 55 3,515 48

4,13 83 4,13 94 3,358 21 3,351 20

4,08 31 3,327 18 3,30 19

4,01 58 4,01 48 3,198 10 3,195 9

3,82 14 3,83 15 3,140 39 3,136 34

3,782 15 3,79 12 2,917 37 2,912 28

3,710 51 3,71 56 2,821 4 2,815 6

3,59 6 2,739 11 2,737 8

3,48 10 3,488 11 2,654 6 2,650 6

3,403 29 3,403 24 2,547 7 2,545 10

3,295 9 3,293 9 2,502 6 2,502 8
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Abs. etanolis 96% etanolis Metanolis- Vanduo

dietilo eteris

0 0 0

dA 1/1, dA 1/1, da’ I/1, dA I/1,

3,257 17 3,259 16 2,421 12 2,420 18

3,189 29 3,191 34 2,35 21 2,405 11

" 3,035 7 3,037 6 2,34 15
2,985 6 2,983 6
2,929 7 2,932 7
2,909 6
2,790 10 2,789 10
2,688

2,502 18 2,502 24

III.3 Tirpumo bandymai

ITI.3.1 pavyzdys

IV lentele iliustruoja kai kurias N-(fosfonometil)-
glicino mono-izopropilamonio drusky tirpumo reik3mes,
kuo remiantis misy sitdlomas gavimo biidas gali biti
praktisSkai realizuotas. Masy gavimo biaduose galima

naudoti wvisus tuos tirpiklius, kurie pasiZymi Zymiu

tirpumo skirtumu tarp drusky ir produkty, kurie turi

buti iSskirti.

IV lentele

TIRPUMAS, g/l

Tirpiklis mono-IPA* di-IPA* Glifosatas**
druska druska

vanduo 1470 1980 12

metanolis 56 570 ~<0,3

etanoclis 0,2

n-propanolis 0,7 170 <0,5

i-propanolis <0,5

n-butanolis 0,1 35
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Tirpiklis mono-I1PA* di-IPA* Glifosatas**
druska druska

benzilo alkoholis 0,5 420 <0,2
propilen-glikolis 184,0 244 <0
dimetil-formamidas 1,8 22 <0,2
benzenas <0,1 <0,1 <0,1
izopropilaminas <0,1 <0,1

* = izopropilaminas

** = N-(fosfonometil)-glicinas

III.32 pavyzdys

Zemiau duotos reikZmés gali biti panaudotos ivertinant
geriausia tirpikli, kuri reikia naudoti (3-amino-3-
karboksilpropil)metanfosfininés riig&ties atvejui.

Lentele V

TIRPUMAS, g/1 (25°C)

Tirpiklis mono-amonio mono-ipa glufosinatas
druska druska
vanduo 2000 1150 99
metanolis 14 260 23
etanolis 4 5 9
n-propanolis 6 5 9
i-propanolis 10 4 12
benzilo alkoholis 9 300 9
propilenglikolis 9 280 21
dimetilformamidas 10 8 12

benzenas - - 7




10

15

20

25

30

LT 3194 B
49

ITI.4 Drégnumo padidéjimas
ITT.4.1.

PavyzdZiai buvo iS$laikomi atviruose konteineriuose
‘esant 60% drégnumui ir 25°C temperatiroje. Rezultatai

parodyti VI lenteléje.

VI lentele
Druska Dienos
1 2 7 14 30 20
N- (fosfonometil)-glicino* 0,1 0,1% 0,1% 0,1 %0,1% 0,1%

mono-izopropilamonio druska

N-(fosfonometil)-glicino di- 13,0% 14,5% 16,1% 18,8% 19,2% 30,9%

izopropilamonio druska**

ISvaizda:

* mono-izopropilamonio druska po 30 dieny

nepasikeite

*x di-izopropilamonio druska buvo lipni ir
higroskopiné po 1 dienos ir visiSkai skysta po 14

dieny

IV. BIOLOGINIAI BANDYMAT

Iv.1

Komppzicijos, kuriy sudétis atitinka pvz.I1.34,
disperguotos vandenyje, kad btty 3 g aktyvaus
ingrediento/1 1 skys&io. Po 6 mg aktyvaus ingrediento
kiekvieno pavyzdZio buvo iSpurkdta ant 15 dieny
(amZiaus) mieZiy augaly, kurie buvo laikomi puodeliuose

Siltnamio saglygomis. Ketvirtg dieng buvo nustatytas
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chlorofilo kiekis augaluose, atitinkantis sausos

medZiagos vieneta. Rezultatai pateikti VII lenteleje.

VII lentele

Kentrolinis pvz. 9,26 mg/g
I1.9 pavyzdys 3,42 mg/g
I1.11 pavyzdys 3,43 mg/g

Taip pat buvo nustatyta augimo depresija: rezultatai
pateikti VIII lenteléje.

VIII lenteleée

Kontrolinis pvz. 0
II.9 pavyzdys 8,75 cm
I1.11 pavyzdys 8,5 cm
IvV.2

Pagal pvz.V,1 metodikg 15 dieny (amZiaus) pupy augalai
buvo apipurk$ti su 4,5 mg aktyvaus ingrediento/

puodeliui (1,5 1 skys&io) ir tredig dieng nustatytas

fotosintezés aktyvumas. Rezultatai pateikti IX
lenteléje.
IX lentelé
Kontrolinio Pvz.II.9 Pvz.II.1l1
F, mv 685 340 325
F, mv 556 89 116
0,517 0,062 0,134

2,402 0,404 0,929
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ISRADIMO APIBREZTIS

1. Budas mono-amonio druskoms bendros formules (I)

96 T O v R1\>
B3 6C%C-A"%3Hg"j\\~cg> (D

gauti, kurioje
- R' reiskia hidroksi- arba alkilo grupe,

- A reiSkia C,, alkilamino arba aminoalkil- grupes
su pirminemis arba antrinémis aminogrupémis,

geriausiai -CH,-NH- arba -CH(NH,)-CH,- grupémis,

- B reiskia amonio jong arba alkil-pakeistaji amonio

jong,

charakterizuojamas kietos nehigroskopinés druskos
sinteze, pagaminant bendros formulés (I) mono-amonio
druskag pagal bet kurj Zinomg bendra drusky gavimo badg,
b e s i s k i r i ant i s tuo, kad druskos

susidarymo procese arba po jo, bendros formulés (V)

O O Rq
G)(?\—él-—A—CH _[g/ ;
4 2 \O@B@ (V)

di-amonio druska, kurioje

1 . . v % -
- R, A ir B turi auks&iau nurodytas reik3mes,
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yra paSalinama arba jos gaminimasis yra slopinamas, tuo

pac¢iu isvengiant kity uZterdimy.

2. Budas pagal 1 punktg, b e s i s kiriantis

tuo, kad panaudoja sekandius procesus arba jy

‘kombinaciijas:

a) bendros formulés (II)

0 (‘5/ o

ragstis, kurioje

- R

ir A turi aukSc¢iau paminétas reik3mes, reaguoja
su baziniu (3arminiu) reagentu, sugebandciu

suformuoti B+-jong

- kuriame B turi auk3&iau paminétg reik3me -
organiniame, poliariniame tirpiklyje arba
tirpikliy misinyje, kuriame yra organinis,
poliarinis tirpiklis, ir kuriame susidariusi

druska ir riagsStis bendry formuliy (I) ir (II)-

. 1 . . v v . . . -
- kuriose -R°, A ir B turi auk3&iau minétas reikSmes
- netirpsta arba tiktai silpnai tirpsta, o tuo
tarpu bazinis reagentas ir di-amonio druska

bendros formulés (V), kurioje

1 . . v s D A
- R, A 1r B turi aukSc¢iau minétas reik3mes,

kuri susidaro kaip pa8alinis produktas, lengvai
tirpsta, ir reakcijos miSinys gali bati Zymiai

pasSildomas; arba
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b) di-amonio druska bendros formulés (V), kurioje
- R, A ir B turi auk3&iau paminétas reik3mes,
veikia rGg8timi, kurios bendra formulée yra (II) ir
kurioje
- Rl, A ir B turi auk3&iau nurodytas reik3mes, esant

reakcijos sgalygoms kaip procese a); arba

c) bendros formulés (II) rug3tis, kurioje

1 . . v oo AR oy

- R ir A turi aukS¢iau nurodytas reik3mes, veikia
w1 . + . »

druska, sugeband¢ia sudaryti B'-jona, kuriame B

turi auks$¢iau nurodyta reikSme, esant reakcijos

salygoms kaip procese a), geriausiai panaudojant
1- arba 2-bazinés karboninés riig&ties druska
bendros formulés (Vv1), kurioje -R? reiskia

vandenili, hidroksilo, arba C; ,-alkily grupes
(gali buti pakeistosios), arilo grupe (gali buti
pakeistoji) su pK reikSmémis i3 intervalo 2,27-

5,58, pavyzdZiui, bendros formulés (VI) ragsties,

R~ COOH WVI)

kurioje R? turi auksé&iau nurodyta reiksme,
trialkilamonio drusks, jvedant ja i reakcijos miSini
kietag ar iStirpintsg, ir vykdo reakcija 0-150°C
temperatroje, geriau 20-80°C temperatiiroje; arba

d) bendros formulés (I), kurioje —Rl, A ir B turi

auk3¢iau minétas reikSmes, higroskopine druska
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ekstrahuoja organiniu, geriausiai poliariniu,
tirpikliu arba tirpikliy mi3iniu, kuriame yra
organinio, poliarinio tirpiklio, ir kuriame mono-
amonio druska bendros formulés (I), kurioje -Rl, A
ir B turi aukidiau mineétas reikSmes, netirpsta
arba silpnai tirpsta, o tuo tarpu di-amonio druska
bendros formulés (V), kurioje —Rl, A ir B turi

aukS¢iau minétas reik3mes, lengvai tirpsta; arba

e) kambario temperatiroje esant vakuumui arba
Sildant, 18 di-amonio druskos bendros formulés
(V), kurioje —Rl, A ir B turi auk3d¢iau minétas
reik3Smes, arba 18 mono-amonio druskos, uZteritos

su tokia di-amonio druska, pasalina amino,

. ~ + .
turin¢io B -jong,

kuriame B turi auks$diau minétg reik3me, kieki, kuris

virsija moli-ekvivalentsa; arba

f) esant reakcijos salygoms kaip a) procese,
rugsties bendros formulés (II) druska, kurioje -
R', A ir B turi auk$&iau minétas reiksmes, veikia
reagentu, galin&iu sudaryti B'-jona, kuriame B
turi auk3¢&iau minétg reik3me, ir taip gauta
bendros formulés (I) druska, kurioje —Rl, A ir B
turi aukséiau minétas reiksmes, iSskiria,

geriausiai, nufiltruoja.

3. Budas pagal bet kuri i3 1 arba 2 punkto, b e s i s -
ki r i an t i s tuo, kad kaip pradine ragstj

panaudoja N-(fosfonometil)-glicing formulés (III)

IS SRR vy
HOL’“CHz 2 CH2 P\O(_) (III)
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arba (3-amino-3-karboksipropil)-metanfosfinine riigstj
formules (IV),

S ¥ CH3

0= C-CH=CHy=CH,= P

®

‘ (IV)
PHﬁ3

OH ™

o tirpikliais naudoja alifatinius alkoholius, turincéius
1-6 anglies atomus ir/arba polialkoholius ir/arba
aromatinius alkoholius su Ci.¢—alkilu Sonineje
grandinéije, geriausiai etanolj ir/arba propanoli,
pavyzdZiui  gaminant N-(fosfonometil)-glicino  mono-
izopropilamonio druska arba -mono-amonio druskag esant
etanoliui ir/arba izopropanoliui, kai is N~
(fosfonometil)-glicino gauna gryny -kristaly tipo N-
(fosfonometil)-glicino mono-izopropilamonio druska,
besilydanciag 158-163°C temperatiroje, taikant a)
procesg pagal 2 punktg.

4. Kietos nehigroskopinés mono-amonio druskos bendros
formulés (I), kurioje —Rl, A 1ir B turi auksciau
nurodytas reikSmes, 15 esmés neturin¢ios di-amonio
drusky bendros formulés (V), kurioje -R', A ir B turi
auk8¢iau nurodytas reik3Smes, geriausiai, ir kristaly
tipo kieta nehigroskopiné N-(fosfonometil)-glicino
mono-izopropilamonio druska, be to kristaly tipo druska
turi lydymosi 1intervalg 158-163°C ir jai budingos
sekanc¢ios kristalines gardeles lygiy reiksmeés,
matuojant rentgeno spinduliy difrakcijos badu: 11.0,
9.06, 5.94, 5.54, 4.13, 3.71 A, o biudingos absorbcijos
juostos, gautos FT-IR spektroskopijos bidu yra: 1660,
1600, 1553, 1545, 1075, 513 ir 475 cm ';

o kristaly tipo druska turi lydymosi temperatiry

intervalag 143-155°C ir jai bidingos sekancios
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kristalinés gardelés reikSmés, matuojant rentgeno
spinduliy difrakcijos badu: 7.00, 4.83, 4.47, 3.35,
2.815 1ir bladingos absorbcijos juostos, gautos FT-IR
spektroskopijos biddu, yra 1645, 1594, 1561, 1541, 1066,
500 ir 455 cem’t, o taip pat kieta nehigroskopineé

"kristaline (3—amino-3-karboksi-propil)metanfosfinines

rigdties mono-izopropilamonio druska, turinti lydymosi
intervalg 199-203°%C ir bidingas absobcijos Jjuostas,
gautas FT-IR spektroskopijos btdu 1640, 1601, 1530,
1138, 1037, 750 ir 471 cm .

5. Herbicidiné arba augaluy augimg reguliuojanti
kompozicija, b e s i s ki riant i tuo, kad turi
efektyvy kieki aktyvaus ingrediento - kristalines
nehigroskopinés druskos bendros formulées (I), kurioje -
R', A ir B turi auks&iau nurodytas reiksSmes, geriausiai
kristalinés nehigroskopines (3-amino-3-karboksipropil)-
metanfosfinines rigsties mono-izopropilamonio druskos
arba kristaliniy nehigroskopiniy N- (fosfonometil) -
glicino mono-izopropilamonio drusky arba kristalinio
tipo, be to galinti turéti priedy 1ir papildomy
produkty, kurie naudojami pesticidy pramonéje ir/arba
produkty, kurie modifikuoja produkto savybes tinkamai
panaudojimui Zemes ukyje, ir/arba tokiy produkty, kurie

patys yra pesticidy ingredientai.

6. Herbicidiné arba augaly augimg reguliuojanti
kompozicija pagal 5 punktg, b e s i s kiriantdi
tuo, kad susideda iS5 kapsules, kuri yra kieta sausame
stovyje, pagaminta i8 tirpaus vandenyje polimero, ir

kuri uZpildoma kompozicijomis pagal 5 punkts.
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