FORMULACIONES DE FLUENSULFONA DE CONCENTRACION ALTA, SUS
USOS Y PROCESOS DE PREPARACION

Esta solicitud reivindica el beneficio de prioridad de la solicitud de patente
provisional estadounidense N.° 62/517.391, presentada el 9 de junio de 2017,

cuyo contenido se incorpora en su totalidad por referencia en la presente.

Esta solicitud también reivindica el beneficio de prioridad de la solicitud
internacional PCT N.° PCT/IB2016/001863, presentada el 9 de diciembre de 2016,

cuyo contenido se incorpora en su totalidad por referencia en la presente.

En la presente solicitud, se citan varias publicaciones. Las divulgaciones de
los documentos y publicaciones a las que se hace referencia en la presente se
incorporan en su totalidad por referencia en esta solicitud.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los nematodos son plagas agricolas que atacan a una amplia gama de
cultivos, que incluyen vegetales comunes, cultivos de campo, arboles frutales y
plantas ornamentales. Los nematodos son dificiles de controlar y se propagan

facilmente de un area a otra a través del suelo, herramientas o plantas infestadas.

La fluensulfona (5-cloro-2-(3,4,4-trifluorobut-3-enilsulfonil)-1,3-tiazol; CAS
N.° 318290-98-1) es un nematicida de fluoroalquenil tioéter que tiene un impacto
ambiental significativamente menor comparado con otros nematicidas disponibles
actualmente, debido a su baja toxicidad para insectos y mamiferos no diana. El
modo de accion de fluensulfona también es distinto al de otros nematicidas
disponibles en la actualidad y, por lo tanto, presenta una entidad prometedora para
la proteccién de cultivos.

Todos los nematodos diana son esencialmente animales acuéticos que
viven y se mueven en fluidos. Los nematodos del suelo viven en peliculas de agua
gue rodean las particulas del suelo. Las formulaciones de fluensulfona disponibles
en el comercio se mezclan primero con agua y luego se aplican en el campo como

pulverizaciones foliares o0 mediante métodos de irrigacion. Para ser eficaz en el



control de nematodos, la fluensulfona se debe administrar a las peliculas de agua
que rodean las particulas del suelo en donde viven los nematodos que se

alimentan de las plantas.

La fluensulfona esta disponible en la actualidad en formulaciones de
concentrados emulsionables (EC) y granulos (GR). Para preparar la formulacién
de fluensulfona concentrada emulsionable, es necesario disolver la fluensulfona en
un solvente organico adecuado y agregar tensioactivos para que la solucion forme

una emulsién de aceite en agua cuando se agrega al agua.

En la presente, se describe una nueva formulacion de fluensulfona.

BREVE DESCRIPCION DEL OBJETO DE LA PRESENTE

En general, el objeto de la presente se refiere a formulaciones con

concentraciones altas de fluensulfona en la fase organica de la formulacion.

La presente invencion se basa en un descubrimiento sorprendente que la
adicién de cetonas ciclicas a fluensulfona disminuye el punto de fusion de la
mezcla, lo que disminuye significativamente la cantidad de solvente organico
necesaria para formar una mezcla liquida homogénea que comprende
fluensulfona. Esto permite formulaciones con concentraciones altas de

fluensulfona en la fase organica.

Es extremadamente sorprendente que la fluensulfona en la fase organica
de las formulaciones de concentracion alta de acuerdo con la invenciéon no se
cristalice cuando se diluye con agua. En particular, la presencia de cetona ciclica
evita que se cristalice la fluensulfona en la formulacién de concentracion alta en el

licor de pulverizacion.

La presente invencion proporciona una formulacién liquida estable que
comprende:
() una cantidad de fluensulfona,
(i) una cantidad de una cetona ciclica, y

(i) al menos un aditivo inerte aceptable en la agroquimica.



La presente invencion también proporciona una formulacion liquida estable
de concentracion alta que comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la formulacion tiene una fase
organica y la concentracion de fluensulfona en la fase organica de la formulacion

es mayor de 40% en peso.

La presente invencion también proporciona una formulacion liquida estable
de concentracion alta que comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la formulacion tiene una fase
organica y la concentracion de fluensulfona en la fase orgénica de la formulacion

es mayor de 76% en peso.

La presente invencién también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende aplicar las formulaciones de fluensulfona descritas en la
presente a la plaga, los juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga, o
a un medio en donde la plaga, los juveniles de la plaga o los huevos o quistes de

la plaga pueden estar presentes para controlar la plaga.

La presente invencidén también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende:

0) obtener una formulacién liquida estable de concentracion alta
que comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la
formulacién tiene una fase organica y la concentracion de
fluensulfona en la fase organica de la formulacién es mayor de
40% en peso, y

(i) aplicar la formulacién de concentracion alta a la plaga, los
juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga, o0 a un
medio en donde la plaga, los juveniles de la plaga o los
huevos o0 quistes de la plaga pueden estar presentes para

controlar la plaga.

La presente invencién también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende:
0] obtener una formulacién liquida estable de concentracion alta

gue comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un



(ii)

aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la
formulacion tiene una fase organica y la concentracion de
fluensulfona en la fase organica de la formulacion es mayor de
76% en peso, y

aplicar la formulacion de concentracion alta a la plaga, los
juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga, o0 a un
medio en donde la plaga, los juveniles de la plaga o los
huevos o0 quistes de la plaga pueden estar presentes para

controlar la plaga.

La presente invencion también proporciona un proceso para preparar las

formulaciones liquidas estables descritas en la presente que comprenden las

etapas de:

(i)

(ii)

preparar una mezcla homogénea que comprende la cantidad
de fluensulfona y la cantidad de cetona ciclica, y

mezclar la mezcla homogénea con al menos un aditivo inerte
aceptable en la agroquimica para formar una formulacién

liquida estable de fluensulfona.

La presente invencion proporciona un proceso para preparar una

formulacion de aceite en agua descrita en la presente, que comprende las etapas

de:

(i)

(ii)

(iif)

preparar una primera mezcla homogénea que comprende la
cantidad de fluensulfona y la cantidad de cetona ciclica,
preparar una segunda mezcla homogénea que comprende
agua y el al menos un aditivo inerte aceptable en la
agroquimica, y

mezclar la primera mezcla homogénea y la segunda mezcla
homogénea para formar una formulacion de fluensulfona de

concentracion alta.

DESCRIPCION DETALLADA DEL OBJETO DE LA PRESENTE

Antes de exponer detalladamente el objeto de la presente, puede ser Uutil

proporcionar definiciones de ciertos términos que se usaran en la presente. A



menos que se especifique lo contrario, todos los términos técnicos y cientificos
usados en la presente tienen el mismo significado que el entendido comunmente

por las personas del oficio de nivel medio al que pertenece el presente objeto.

Definiciones

Como se usa en la presente, la frase "concentracion alta”, cuando se usa
en relacion con una sustancia activa, significa que la sustancia activa tiene una

concentracion en la fase organica de la formulacion de méas de 40% en peso.

Como se usa en la presente, el término "estable”, cuando se usa en
relacion con una formulacién, significa que no se observa cristalizacion del
ingrediente activo en la formulacion después de al menos 2 semanas de

almacenamiento a temperaturas de 0°C, 4°C, 40°C y/o 54°C.

Como se usa en la presente, la expresion "libre de", cuando se usa en
relacibn con un compuesto, significa que el compuesto no se agrego

afirmativamente a una formulacion.

Como se usa en la presente, el término "un" o "una" incluye el singular y el
plural, a menos que se indique especificamente lo contrario. Por lo tanto, los
términos "un", "una" o "al menos un/una" se pueden usar indistintamente en esta

solicitud.

Como se usa en la presente, el término “alrededor de”, cuando se usa en
relacion con un valor numérico, incluye +10% del valor indicado. Ademas, los
extremos de todos los intervalos dirigidos al mismo componente/porcién o
propiedad en la presente incluyen los extremos, pueden combinarse

independientemente e incluyen todos los puntos y rangos intermedios.

Se entiende que cuando se proporciona un rango de parametros, la
invencion también proporciona todos los niumeros enteros dentro de ese rango y

las décimas de estos.

Todas las publicaciones, patentes y solicitudes de patente mencionadas en

esta memoria descriptiva se incorporan en la presente en su totalidad por



referencia en la memoria descriptiva, de igual manera que si cada publicacién
individual, patente o solicitud de patente estuviese especifica e individualmente

indicada como incorporada en la presente por referencia.

La presente invencion proporciona una formulacion de fluensulfona liquida
estable que comprende:
0] una cantidad de fluensulfona,
(i) una cantidad de una cetona ciclica, y

(i)  al menos un aditivo inerte aceptable en la agroquimica.

En algunas formas de realizacion, la cantidad de fluensulfona en la

formulacién esta en estado liquido.

En algunas formas de realizacion, la cetona ciclica se selecciona de un
grupo que consiste en acetofenona, ciclohexanona, N-octil-2-pirrolidona y
cualquier mezcla de estas. En algunas formas de realizacion, la cetona ciclica es
acetofenona y/o ciclohexanona. En algunas formas de realizacion, la cetona ciclica

es acetofenona.

En algunas formas de realizacion, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacion es de alrededor de 1% a alrededor de 30% en peso de la formulacion
total. En algunas formas de realizacion, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacion es de alrededor de 5% a alrededor de 20% en peso de la formulacion
total. En algunas formas de realizacién, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacion es de alrededor de 10% a alrededor de 15% en peso de la formulacién

total.

En algunas formas de realizacion, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacion es de alrededor de 10 g/L a alrededor de 300 g/L de la formulacién
total. En algunas formas de realizacion, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacién es de alrededor de 50 g/L a alrededor de 250 g/L de la formulacion
total. Algunas formas de realizacion, la concentracién de cetona ciclica en la
formulacion es de alrededor de 100 g/L a alrededor de 200 g/L de la formulacién
total. En algunas formas de realizacion, la concentracion de cetona ciclica en la
formulacién es alrededor de 130 g/L de la formulacion total. En algunas formas de

realizacion, la concentracién de cetona ciclica en la formulacién es alrededor de



190 g/L de la formulacion total.

En algunas formas de realizacion, la relacion en peso de la cetona ciclica
con respecto a la fluensulfona en la formulacion es de alrededor de 1:1 a alrededor
de 1:8. En algunas formas de realizacion, la relacion en peso de la cetona ciclica
con respecto a la fluensulfona en la formulacion es de alrededor de 1:1 a alrededor
de 1.5. En algunas formas de realizacion, la relacidon en peso de la cetona ciclica
con respecto a la fluensulfona en la formulacion es de alrededor de 1:1 a alrededor
de 1:3. En algunas formas de realizacion, la relacion en peso de la cetona ciclica

con respecto a la fluensulfona en la formulacion es alrededor de 1:3.

En algunas formas de realizacion, la formulacion tiene una fase organica
que comprende de alrededor de 45% a 100% en peso de la formulacién total. En
algunas formas de realizacién, la formulacion tiene una fase organica que
comprende de alrededor de 50% a alrededor de 90% en peso de la formulacion
total. En algunas formas de realizacion, la formulacién tiene una fase organica que
comprende de alrededor de 60% a alrededor de 80% en peso de la formulacion
total. En algunas formas de realizacion, la formulacion tiene una fase organica que

comprende alrededor de 70% en peso de la formulaciéon total.

En algunas formas de realizacion, la concentracion de fluensulfona en la
fase organica de la formulacién es mayor de 40% en peso. En algunas formas de
realizacion, la concentracion de fluensulfona en la fase orgénica de la formulacion
es menor de 76% en peso. En algunas formas de realizacion, la concentracién de
fluensulfona en la fase organica de la formulacion es mayor de alrededor de 76%
en peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de fluensulfona en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 41% a alrededor de 90% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de fluensulfona en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 50% a alrededor de 80% en
peso. En algunas formas de realizacién, la concentracién de fluensulfona en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 55% a alrededor de 75% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracién de fluensulfona en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 65% a alrededor de 75% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de fluensulfona en la

fase organica de la formulacion es de alrededor de 75% a 85% en peso.



En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacién es de alrededor de 5% a alrededor de 30% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 5% a alrededor de 10% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 10% a alrededor de 15% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 15% a alrededor de 20% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 20% a alrededor de 25% en
peso. En algunas formas de realizacion, la concentracion de la cetona ciclica en la
fase organica de la formulacion es de alrededor de 25% a alrededor de 30% en

peso.

En algunas formas de realizacion, el al menos un aditivo inerte aceptable en
la agroquimica se selecciona del grupo que consiste en adyuvantes, tensioactivos,
estabilizantes, antioxidantes, polimeros, agentes anti-espesantes, agentes
anticongelantes, agentes antiespuma, colorantes, absorbentes de luz ultravioleta,
agentes antibacterianos, sales, modificadores de pH, cosolventes, humectantes y

cualquier combinacién de estos.

Los ejemplos de tensioactivos son tensioactivos i6nicos (anidnicos o
cationicos) y no iénicos. En general, la emulsion de acuerdo con la invencién

comprende al menos un tensioactivo.

Los tensioactivos no idnicos adecuados son todas las sustancias de este
tipo que pueden emplearse habitualmente en composiciones agroquimicas, tales
como éteres de polioxietolen octil fenol, alcoholes alcoxilados tales como isooctil-,
octil- o nonilfenol etoxilado, éteres de alquilfenil poliglicol, éter de tributilfenil
poliglicol, alcoholes de alquilaril poliéter, alcohol de isotridecilo, condensados de
alcohol graso/oxido de etileno, aceite de ricino etoxilado, éteres de polioxietilen
alquilo o éteres de polioxipropilen alquilo, acetato de éter poliglicélico de lauril
alcohol, ésteres de sorbitol, sulfonatos derivados de lignina, polisacaridos (por
ejemplo, metilcelulosa), almidones modificados hidrofobamente, tensioactivos a
base de silicona, alcohol polivinilico y sus derivados, polialcoxilados,

polivinilaminas, polivinilpirrolidona y sus copolimeros o polimeros en bloque y



mezclas de estos.

Los tensioactivos no iénicos preferidos se seleccionan del grupo que
consiste en o6xidos de etileno de aceite de ricino, poli(alcohol vinilico) (PVA),
copolimeros en bloque de Oxido de etileno/6xido de propileno, y cualquier
combinacion de estos. En algunas formas de realizacion, el tensioactivo no iénico

es un 6xido de etileno de aceite de ricino.

Los tensioactivos anidnicos adecuados son todas las sustancias de este
tipo que normalmente se pueden emplear en composiciones agroquimicas. Se
prefieren las sales de metales alcalinos y de metales alcalinotérreos de acidos
alquilsulfénicos o acidos alquilarilsulfénicos y sus mezclas de estos. Un grupo
preferido adicional de tensioactivos o dispersantes anionicos son las sales de
acidos poliestirenosulfonicos, sales de &cidos polivinilsulfénicos, sales de
condensados de &cido naftalensulfénico/formaldehido, sales de condensados de
acido naftalensulfénico, acido fenolsulfonico y formaldehido, sales de acido
lignosulfénico, y mezclas de estos. Un grupo de tensioactivos aniénicos de mayor
preferencia son los copolimeros en bloque.

En algunas formas de realizacion, el copolimero en bloque es un
copolimero en bloque lineal. En algunas formas de realizacién, el copolimero en
blogue es un copolimero dibloque o copolimero tribloque. En algunas formas de

realizacion, el copolimero en bloque es un copolimero en bloque tipo peine.

En algunas formas de realizacién, el copolimero en bloque comprende una

porcion de anclaje y al menos una porcién estabilizadora.

En algunas formas de realizacion, la porcién de anclaje es un copolimero en
blogue hidréfobo. En algunas formas de realizacion, al menos el 90% de la porcién
de anclaje son mondémeros hidréfobos. En algunas formas de realizacién, los
monomeros hidroéfobos se seleccionan del grupo que consiste en derivados de
acrilato, derivados de metacrilato, derivados de estireno y cualquier combinacion
de estos. En algunas formas de realizacion, el monémero hidr6fobo es acrilato de
etilo (EA).

En algunas formas de realizacion, la al menos una porcion estabilizadora es



un copolimero en bloque hidrofilo. En algunas formas de realizacion, al menos
60% en peso de mondomeros en la porcion estabilizadora son mondmeros
cargados. En algunas formas de realizacion, menos de 40% en peso de los
monomeros en la porcion estabilizadora son mondémeros hidréfilos neutros. En
algunas formas de realizacién, los mondémeros cargados son mondmeros
anionicos. En algunas formas de realizacion, al menos uno de los monémeros
anioénicos tiene un grupo sulfonato. En algunas formas de realizacién, al menos
uno de los mondémeros anidnicos es 2-acrilamido-2-metilpropan sulfonato (AMPS).
En algunas formas de realizacion, el monémero hidroéfilo neutro se selecciona de
un grupo que consiste en N-vinilpirrolidona, oxido de etileno, acrilato de glucésido

y acrilamida.

En algunas formas de realizacion:

a) el copolimero en bloque comprende hasta 150 monémeros,

b) el peso del copolimero en bloque es de hasta 31000 g/mol,

C) el peso de la porcidén estabilizadora es de 5.000 a 100.000
g/mol,

d) el peso de la porcion de anclaje es de 500 a 5.000 g/mol,

e) el porcentaje en peso de la porcion estabilizadora es 65-90%

del peso total del copolimero en blogue.

f) la relacién molar de la porcion de anclaje con respecto a la
porcién estabilizadora es 1:2-4, y/o

0) la concentracién del copolimero en bloque en la composicién
es 0,2-3% p/p.

En algunas formas de realizacion, el tensioactivo anionico es 2-
acriloilamino-2-metilpropan-1-sulfonato de sodio/copolimeros en blogues de

acrilato de etilo.

En algunas formas de realizacion, la concentracion de tensioactivo no ionico
es de alrededor de 5 g/L a alrededor de 80 g/L en la formulacién. En algunas
formas de realizacion, la concentracion de tensioactivo no iénico es de alrededor
de 15 g/L en la formulacién. En algunas formas de realizacion, el tensioactivo no

ionico tiene una concentracion de alrededor de 60 g/L en la formulacion.

Los agentes antiespuma adecuados son todas las sustancias que
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normalmente se pueden emplear para este propdsito en composiciones
agroquimicas. Se prefieren los aceites de silicona y estearato de magnesio. En
algunas formas de realizacion, el agente antiespuma es un agente antiespuma de

silicona.

Los antioxidantes adecuados son todas las sustancias que normalmente se
pueden emplear para este propdsito en composiciones agroquimicas. Se prefiere
hidroxitolueno butilado (2,6-di-t-butil-4-metilfenol, BHT).

Los colorantes adecuados son todas las sustancias que normalmente se
pueden emplear para este propdsito en composiciones agroquimicas. Los
ejemplos que se pueden mencionar son dioxido de titanio, carbon negro, 6xido de

zinc y pigmentos azules y rojo permanente.

Los agentes anticongelantes adecuados son todas las sustancias de este
tipo que normalmente se pueden emplear en composiciones agroquimicas. Se
prefieren urea, glicerol y propilenglicol. En algunas formas de realizacion, el

agente anticongelante es propilenglicol.

En algunas formas de realizacién, uno de los aditivos inertes aceptable en
la agroquimica es un modificador de pH. En algunas formas de realizacion, el
modificador de pH es hexametilentetramina (HMTA).

En algunas formas de realizacion, la concentracién de todos los aditivos
inertes aceptables en la agroquimica en la formulacién es de alrededor de 5% a
alrededor de 30% en peso de la formulacion total. En algunas formas de
realizacion, la concentracion de todos los aditivos inertes aceptables en la
agroquimica en la formulacién es de alrededor de 15% a alrededor de 20% en

peso de la formulacion total.

En algunas formas de realizacion, la concentracion de todos los aditivos
inertes aceptable en la agroquimica en la formulacién es de alrededor de 5 g/L a
alrededor de 30 g/L de la formulacion total. En algunas formas de realizacion, la
concentracion de todos los aditivos inertes aceptable en la agroquimica en la
formulacién es de alrededor de 15 g/L a alrededor de 20 g/L de la formulacion

total.
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En algunas formas de realizacion, la concentracion de todos los aditivos
inertes aceptable en la agroquimica en la formulacion es de alrededor de 50 g/L a
alrededor de 300 g/L de la formulacion total. En algunas formas de realizacion, la
concentracion de todos los aditivos inertes aceptable en la agroquimica en la
formulacion es de alrededor de 150 g/L a alrededor de 200 g/L de la formulacion

total.

En algunas formas de realizacion, la formulacion tiene una densidad de
alrededor de 1 g/mL a alrededor de 1,5 g/mL. En algunas formas de realizacion, la
formulacion tiene una densidad de alrededor de 1,1 g/mL a alrededor de 1,2 g/mL.

En algunas formas de realizacion, la formulacion tiene un pH de alrededor
de 4,5 a alrededor de 7,5. En algunas formas de realizacion, la formulacion tiene
un pH de alrededor de 5 a alrededor de 8.

En algunas formas de realizacion, la formulacion es una formulacion de
concentrado emulsionable (EC). En algunas formas de realizacion, la formulacién
es una formulacién de emulsién. En algunas formas de realizacion, la formulacion

es una formulacion de emulsion de aceite en agua (EW).

En algunas formas de realizacion, la cetona ciclica se selecciona de un
grupo que consiste en ciclohexanona, N-octil-2-pirrolidona y una mezcla de estas.

En algunas formas de realizacién, la cetona ciclica no es acetofenona.

En algunas formas de realizacion, el aditivo inerte aceptable en la
agroquimica no es un copolimero en bloque. En algunas formas de realizacién, el
aditivo inerte aceptable en la agroquimica no es un copolimero dibloque. En
algunas formas de realizacién, el aditivo inerte aceptable en la agroquimica no es
un copolimero en bloque que comprende mondémeros de acrilato de etilo (EA) y 2-
acrilamido-2-metilpropan sulfonato (AMPS). En algunas formas de realizacion, el
aditivo inerte aceptable en la agroquimica no es un copolimero en bloque de 2-

acriloilamino-2-metilpropan-1-sulfonato/acrilato de etilo.

En algunas formas de realizacion, la formulacion esta libre de acetofenona.

En algunas formas de realizacién, la formulacién esta libre de copolimero
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en bloque. En algunas formas de realizacion, la formulacién esta libre de
copolimero dibloque. En algunas formas de realizacién, la formulacion esta libre
de copolimero en blogue que comprende monomeros de acrilato de etilo (EA) y 2-
acrilamido-2-metilpropan sulfonato (AMPS). En algunas formas de realizacion, la
formulacion esta libre de copolimero en bloque de 2-acriloilamino-2-metilpropan-1-
sulfonato de sodio/acrilato de etilo.

En algunas formas de realizacién, la formulacion de concentracion alta no
es una formulacion de emulsion de aceite en agua que comprende fluensulfona,
acetofenona, 2,6-di-ter-butil-4-metilfenol, 6xido de etileno de aceite de ricino,
copolimero en bloque de 2-acriloilamino-2-metilpropan-1-sulfonato de
sodio/acrilato de etilo, 6xido de polipropileno etoxilado, propilenglicol, agente

antiespuma a base de silicona y agua.

En algunas formas de realizacion, la formulacion de concentracion alta no
es una formulacion de emulsién de aceite en agua que comprende 51% en peso
de fluensulfona, 16,8% en peso de acetofenona, 0,4% en peso de
2,6-di-ter-butil-4-metilfenol, 1% en peso de Oxido de etileno de aceite de ricino,
2,78% en peso de copolimero en bloque de 2-acriloilamino-2-metilpropan-1-
sulfonato de sodio/acrilato de etilo, 2,78% en peso de Oxido de polipropileno
etoxilado, 2,2% en peso de propilenglicol, 0,1% en peso de agente antiespuma a

base de silicona y 23% en peso de agua.

La presente invencién también proporciona una formulacion de fluensulfona
liguida estable que consiste en:
(1) una cantidad de fluensulfona,
(i) una cantidad de una cetona ciclica, y

(i) al menos un aditivo inerte aceptable en la agroquimica.

La presente invencion también proporciona una formulacion de fluensulfona

liquida estable que consiste esencialmente en:

0] una cantidad de fluensulfona,
(i) una cantidad de una cetona ciclica, y
(i) al menos un aditivo inerte aceptable en la agroquimica.

La presente invencion también proporciona una formulacion liquida estable
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de concentracion alta que comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la formulacion tiene una fase
organica y la concentracion de fluensulfona en la fase organica de la formulacion

es mayor de 40% en peso.

La presente invencion también proporciona una formulacion liquida estable
de concentracion alta que comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la formulacion tiene una fase
organica y la concentracion de fluensulfona en la fase organica de la formulacion

es mayor de 76% en peso.

Las formulaciones de acuerdo con la presente invencién son estables
incluso después de un almacenamiento prolongado a temperaturas elevadas o en
el frio, y no se observa crecimiento de cristales. Mediante dilucion con agua, las
formulaciones de la presente invencion se pueden convertir facilmente en licores

homogéneos de pulverizacién para su aplicacion.

La presente invencién también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende aplicar las formulaciones de fluensulfona descritas en la
presente a la plaga, los juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga, o
a una superficie en donde la plaga, los juveniles de la plaga o los huevos o quistes
de la plaga pueden estar presentes para controlar la plaga.

La presente invencidén también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende:

() obtener una formulacién liquida estable de concentracion alta
gue comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la
formulacion tiene una fase organica y la concentracion de
fluensulfona en la fase organica de la formulacion es mayor de
40% en peso, y

(i) aplicar la formulacién a la plaga, los juveniles de la plaga o los
huevos o quistes de la plaga, o a un medio en donde la plaga,
los juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga

pueden estar presentes para controlar la plaga.
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La presente invencion también proporciona un método para controlar una
plaga que comprende:

(1) obtener una formulacién liquida estable de concentracion alta
gue comprende una cantidad de fluensulfona y al menos un
aditivo inerte aceptable en la agroquimica, en donde la
formulacion tiene una fase organica y la concentracion de
fluensulfona en la fase organica de la formulacion es mayor de
76% en peso, y

(i) aplicar la formulacion a la plaga, los juveniles de la plaga o los
huevos o quistes de la plaga, o a un medio en donde la plaga,
los juveniles de la plaga o los huevos o quistes de la plaga

pueden estar presentes para controlar la plaga.

En algunas formas de realizacién, el método es eficaz para matar la plaga,

el juvenil de la plaga o el huevo o quiste de la plaga.

En algunas formas de realizacién, la plaga, el juvenil de la plaga o el huevo
o quiste de la plaga se elimina dentro de las 24 horas posteriores al contacto de la

fluensulfona con la plaga, el juvenil de la plaga o el huevo o quiste de la plaga.

En algunas formas de realizacién, la plaga, el juvenil de la plaga o el huevo
o quiste de la plaga se elimina dentro de las 48 horas posteriores al contacto de la

fluensulfona con la plaga, el juvenil de la plaga o el huevo o quiste de la plaga.

En algunas formas de realizacion, el método es eficaz para inmovilizar la

plaga o el juvenil de la plaga.

En algunas formas de realizacién, la plaga o el juvenil de la plaga se
inmoviliza dentro de las 24 horas posteriores al contacto de la fluensulfona con la
plaga o el juvenil de la plaga. En algunas formas de realizacién, la plaga o el
juvenil de la plaga se inmoviliza dentro de las 48 horas posteriores al contacto de

la fluensulfona con la plaga o el juvenil de la plaga.
En algunas formas de realizacion, el método mejora el crecimiento de

plantas infestadas con nematodos tratados con la formulacion de fluensulfona en

comparacion con el crecimiento de plantas no tratadas infestadas con nematodos.
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El crecimiento de las plantas se puede medir por el nimero de plantas, el peso de
las plantas, o cualquier otra medida conocida de crecimiento de las plantas. En
algunas formas de realizacion, el método mejora la salud de la raiz de plantas
infestadas con nematodos tratados con la formulacion de fluensulfona en
comparacion con el crecimiento de plantas no tratadas infestadas con nematodos.
La salud de la raiz se puede medir mediante el indice de agallamiento o cualquier

otra medida conocida para la salud de la raiz.

En algunas formas de realizacion, la formulacion se aplica a una tasa de
alrededor de 0,01 kg/ha a alrededor de 8 kg/ha de fluensulfona. En algunas formas
de realizacion, la formulacion se aplica a una tasa de alrededor de 0,5 kg/ha a
alrededor de 5 kg/ha de fluensulfona. En algunas formas de realizacion, la
formulacion se aplica a una tasa de alrededor de 1 kg/ha a alrededor de 3 kg/ha

de fluensulfona.

En algunas formas de realizacion, la formulacion se aplica a una tasa de
alrededor de 1 g a alrededor de 50 g de fluensulfona por 100 kg de semillas. En
algunas formas de realizacion, la formulacién se aplica a una tasa de alrededor de
1 g a alrededor de 5 g de fluensulfona por 100 kg de semillas. En algunas formas
de realizacién, la formulacién se aplica a una tasa de alrededor de 1 g de
fluensulfona por 100 kg de semillas. En algunas formas de realizacion, la
formulacion se aplica a una tasa de alrededor de 5 g de fluensulfona por 100 kg de
semillas. En algunas formas de realizacion, la formulacién se aplica a una tasa de

alrededor de 25 g a alrededor de 35 g de fluensulfona por 100 kg de semillas.

En algunas formas de realizacion, la formulacion se diluye con una cantidad
de agua antes de la aplicacion. En algunas formas de realizacion, la cantidad de

agua es de 10 a 10,000 veces la cantidad de la formulacion en volumen.

En algunas formas de realizacién, la plaga es una plaga vegetal. En

algunas formas de realizacioén, la plaga vegetal es un nematodo.

En algunas formas de realizacién, el nematodo es nematodo reniforme,
Rotlyenchulus spp.; nematodo daga, Xiphinema spp.; nematodo lanza,
Hoplolaimus spp.; nematodo alfiler, Paratylenchus spp.; nematodo anillado,
Criconemoides spp.; nematodo de nudo de raiz, Meloidogyne spp.; nematodo de
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vaina, Hemicycliophora spp.; nematodo espiral, Helicotylenchus spp.; nematodo
de raiz dura, Trichodorus spp.; nematodo quiste, Heterodera spp.; hematodo de

picadura, Belonolaimus, spp.; y/o nematodo fitoparasitico, Tylenchorhynchus spp.

En algunas formas de realizacion, el nematodo es Heterodera glycines. En
algunas formas de realizacion, el nematodo es Meloidogyne incognita. En algunas

formas de realizacion, el nematodo es Meloidogyne javanica.

La presente invencion también proporciona un proceso para preparar las
formulaciones descritas en la presente, en donde el proceso comprende las
etapas de:

(1) preparar una mezcla homogénea que comprende la cantidad
de fluensulfona y la cantidad de cetona ciclica, y

(i) mezclar la mezcla homogénea con al menos un aditivo inerte
aceptable en la agroquimica para formar una formulacion

liquida estable de fluensulfona.

En algunas formas de realizacion, la formulaciébn se prepara a una

temperatura entre 15°C y 70°C.

La presente invencion también proporciona un proceso para preparar la
formulacion estable de emulsion de aceite en agua descrita en la presente, en
donde el proceso comprende las etapas de:

(1) preparar una primera mezcla homogénea que comprende la
cantidad de fluensulfona y la cantidad de cetona ciclica,

(i) preparar una segunda mezcla homogénea que comprende
agua y el al menos un aditivo inerte aceptable en la
agroquimica, y

(iii) mezclar la primera mezcla homogénea y la segunda mezcla
homogénea para formar la formulacion estable de fluensulfona

en emulsion de aceite en agua.

En algunas formas de realizacion, la etapa (i) se realiza a una temperatura
entre 45°C y 50°C. En algunas formas de realizacion, la primera mezcla
homogénea comprende ademas un antioxidante. En algunas formas de

realizacion, el antioxidante es 2,6-di-ter-butil-4-metilfenol (BHT). En algunas
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formas de realizacion, la primera mezcla homogénea comprende ademas un
tensioactivo no idnico. En algunas formas de realizacion, el tensioactivo no iénico

es Oxido de etileno de aceite de ricino.

En algunas formas de realizacion, la etapa (ii) se realiza a una temperatura
entre 80°C y 85°C. En algunas formas de realizacion, el aditivo inerte aceptable en
la agroguimica es un emulgente. En algunas formas de realizacion, el emulgente
es alcohol polivinilico (PVA). En algunas formas de realizacion, el PVA se mezcla
con el agua hasta que el PVA se disuelve. En algunas formas de realizacion, el
aditivo inerte aceptable en la agroquimica es un agente anticongelante. En
algunas formas de realizacion, el agente anticongelante es propilenglicol. En
algunas formas de realizacién, el aditivo inerte aceptable en la agroquimica es un
agente antiespuma. En algunas formas de realizacion, el aditivo inerte aceptable
en la agroquimica es un modificador de pH. En algunas formas de realizacion, el
modificador de pH es hexametilentetramina (HMTA). En algunas formas de
realizacion, el aditivo inerte aceptable en la agroquimica se mezcla con el agua

hasta que se disuelve el aditivo inerte aceptable en la agroquimica.

En algunas formas de realizacién, la etapa (iii) se realiza en alto
cizallamiento. En algunas formas de realizacién, el alto cizallamiento se continla
hasta que se alcanza un tamafio medio de gota de alrededor de 0,1 ym a
alrededor de 5 ym. En formas de realizacién preferidas, el tamafio medio de gota
es de alrededor de 0,3 um a alrededor de 3 um. En formas de realizacion mas
preferidas, el tamafio medio de gota es de alrededor de 0,5 um a alrededor de 2
um. En algunas formas de realizacion, el tamafio medio de gota es de alrededor
de 1 um, preferentemente, de alrededor de 1,5 ym, con mayor preferencia, de

alrededor de 2 ym.

En algunas formas de realizacion, la cantidad de fluensulfona se licua en el

proceso de preparacion de la formulacion.

Cada forma de realizacion descrita en la presente descripcién se contempla
como aplicable a cada una de las otras formas de realizacion divulgadas. Por lo
tanto, todas las combinaciones de los diversos elementos descritos en la presente
descripcion se encuentran dentro del alcance de la invencién. Ademas, los

elementos enumerados en las formas de realizacién de la formulacion se pueden
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utilizar en el método y las formas de realizacién del proceso que se describen en

la presente y viceversa.

EJEMPLOS

A continuacidn se proporcionan ejemplos para facilitar una comprension
mas completa del objeto de la presente. Los siguientes ejemplos ilustran los
modos ejemplificativos de hacer y practicar el objeto de la presente. Sin embargo,
el alcance del objeto de la presente no se limita a las formas de realizacién
especificas descritas en estos Ejemplos, que son solo para propositos de
ilustracion. Otras formas de realizacion seran evidentes para una persona del
oficio de nivel medio a partir de la memoria descriptiva y de los ejemplos. Se
pretende que la memoria descriptiva, que incluye los ejemplos, se considere solo

ilustrativa sin limitar el alcance y el espiritu del objeto de la presente.

Eiemplo la: Emulsion de aceite en agua de fluensulfona de concentracion

alta, Formulacién A

En este ejemplo, se presenta una emulsibn de aceite en agua de
concentracion alta que contiene 635 g/L de fluensulfona (74% de fluensulfona en

fase organica) en la Tabla 1 a continuacion.

Tabla 1

Fase Organica (A)

Componentes Fabricante Descripcion % de la | Cantidad (g)
formulacion
total
Fluensulfona Adama Ingrediente activo 51,0 635,0
técnica Makhteshim
Acetofenona Rutgers Solvente 16,8 208,7
lonol® CP Oxiris 2,6-di-ter-butil-4- 0,4 4.8
metilfenol;
Antioxidante
CO0O-20 (Berol | AkzoNobel Oxido de etileno de 1,0 12,5
829) aceite de ricino;
Tensioactivo no
ibnico
Fase orgénica total 69,1 860,9
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Fase acuosa (B)

Componentes Fabricante Descripcion % Gramos
PolyAgro B2 Solvay Copolimero 2,78 34,5
dibloque AMPS-EA
(2Da - 10Da);
Solucion acuosa
aprox, al 30%
Synperonic™ Croda Oxido de 2,78 34,5
PE/L64 polipropileno
etoxilado
Propilenglicol Ineos -- 2,2 27,4
SAG 1572 Momentive Emulsion 0,1 0,8
antiespuma de
silicona
Agua blanda -- Solvente 23,0 286,9
Fase total de agua 30,9 384,2
Formulacion total 100,0 1245,1

Fase orgénica A:

Se fundié fluensulfona técnica y se cargd al recipiente. El recipiente se
calentd a 45°C-50°C y se afiadieron acetofenona, lonol® CP y CO-20 (Berol 829)
y se mezclaron hasta obtener una solucion homogénea. La solucion se filtr6 para

eliminar cualquier contaminacion sélida.

Fase acuosa B:

Se cargé agua blanda al recipiente. Luego se agregaron al recipiente
Synperonic PE/L 64, PolyAgro B2, Propilenglicol y SAG 1572 y se mezclaron

hasta obtener una solucibn homogénea.

Emulsificacion:

La fase organica A se carg6 a la fase acuosa B lentamente en condiciones
de alto cizallamiento. El alto cizallamiento se continué hasta que se alcanz6 un

tamafio de gota de alrededor de D90=2 pm.

Ejemplo 1b: Emulsion de aceite en agua de fluensulfona de concentracion

alta, Formulacién B

En este ejemplo, se presenta una emulsibn de aceite en agua de
concentracion alta que contiene 655 g/L de fluensulfona (75,5% de fluensulfona en

fase organica) en la Tabla 2 a continuacion.
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Tabla 2

Fase Orgéanica (A)

Componentes Fabricante Descripcion % de la | Cantidad
formulacion (9)
total

Fluensulfona técnica | Adama Ingrediente activo | 52,3 657

(99,7%) Makhteshim

Acetofenona Rutgers Solvente 15,4 193

lonol® CP Oxiris 2,6-di-ter-butil-4- 0,4 5

metilfenol;
Antioxidante
CO-20 (Berol 829) AkzoNobel Oxido de etileno | 1,0 12,9
de aceite de
ricino;
Tensioactivo  no
iGnico

Fase orgdnica total 69,1 867,9

Fase acuosa (B)

Componentes Fabricante Descripcion % Gramos

PolyAgro B2 Solvay Copolimero 2,8 35,2

diblogue AMPS-
EA (2Da - 10Da);
Soluciéon acuosa
aprox. al 30%
Synperonic™ PE/L64 | Croda Oxido de | 2,8 35,2
polipropileno
etoxilado

HMTA CALDIC - 0,9 11,4

(hexametilentetramina) | CHEMIE BV

SAG 1572 Momentive Emulsion 0,1 0,8

antiespuma de
silicona

Agua blanda -- Solvente 24,3 304

Fase total de agua 30,9 386,6

Formulacion total 100,0 1254

Fase orgéanica A:

Se fundié fluensulfona técnica y se cargd al recipiente. El recipiente se
calent6 a 45°C-50°C y se afiadieron acetofenona, lonol® CP y CO-20 (Berol 829)

y se mezclaron hasta obtener una solucién homogénea. La solucién se filtré para

eliminar cualquier contaminacioén sdlida.

Fase acuosa B:

Se carg0é agua blanda al recipiente. Luego se agregaron al recipiente
Synperonic PE/L 64, PolyAgro B2 y SAG 1572 y se mezclaron hasta obtener una

solucion homogénea.
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Emulsificacion:

La fase organica A se carg0 a la fase acuosa B lentamente en condiciones
de alto cizallamiento. El alto cizallamiento se continu6é hasta que se alcanzé un

tamafio de gota de alrededor de D90=2 pm.

Adicion de HMTA

El HMTA se afadi6 gradualmente mientras se mezclaba con bajo

cizallamiento.

El PolyAgro B2 utilizado en la emulsién de aceite en agua de fluensulfona
de concentracién alta anterior es una formulacion de copolimero en bloque
formador de capa de polielectrolito. La composicién de PolyAgro B se representa a

continuacion en la Tabla 3.

Tabla 3

AMP | EA AMP | EA Mnth Mnth de [ Mnth DPn de | DPn
S (% S (% total estabilizacié | de estabilizacié | de

(% molar | (% en | en (g/mol | n anclaj | n anclaj
molar |) peso) | peso |) (g/mol) e e

) ) (9/mol)

69 31 83,3 16,7 | 12,000 | 10,000 2,000 |44 20

El copolimero en bloque formador de capa de polielectrolito es un
copolimero dibloque, con un peso total de 12000 g/mol, compuesto por un bloque
hidrofobo (bloque de anclaje-ANCHOR) y un bloque hidréfilo (bloque de
estabilizacion-STAB). El bloque estabilizante, hidréfilo, estd hecho de mondémeros
de sodio 2-acriloilamino-2-metilpropano-1-sulfonato (AMPS), que son 69% de los
monomeros totales en el polimero. El otro 31% de los monémeros pertenece al
bloque de anclaje hidréfobo, que esta hecho de mondmeros de acrilato de etilo. La
cantidad total de monémeros en el polimero (grado de polimerizacién, DPn) es de

64 mondmeros.

Dicho polimero se puede obtener de Rhodia Operations, una corporacion

de Paris, Francia, miembro del Grupo SOLVAY.

Dicho polimero también puede prepararse como se describe en la solicitud
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internacional PCT N.° PCT/IB2016/001863. La solicitud internacional PCT N.°
PCT/IB2016/001863 fue aplicada por Rhodia Operations, un miembro del Grupo
SOLVAY, y Adama Makhteshim Ltd. Como se describe en la solicitud internacional
PCT N.° PCT/IB2016/001863, el copolimero en bloque formador de capa de
polielectrolito usado en las formulaciones de la presente invencién puede

prepararse de acuerdo con el siguiente procedimiento.

a) Macro CTA

En un reactor de encamisado doble de 2L equipado con agitador mecénico
y condensador de reflup se agregaron 14,9 g de O-etil-S-(1-
metoxicarboniletil)xantato (CH3CH(CO2CH3))S(C=S)OEt), 266,2 g de etanol, y
364,7 g de agua desionizada y 1400 g de solucion de AMPS(Na) (50% activo) y
1,7 g de persulfato de sodio. Los contenidos del reactor se calentaron a 70°C con
agitacion y nitrégeno. La mezcla de reaccion se envejecié a 70°C durante una hora
mas después de lo cual se enfri6 a temperatura ambiente y se descargd. El
contenido de sdlidos medido fue del 38% (115°C, 60 min).

b) Extension de la cadena

En un reactor de encamisado doble de 2L equipado con agitador mecénico
y condensador de reflujo se agregaron 1314,8 g de solucién macro CTA (ver a) y
283 g de agua desionizada. El contenido del reactor se calent6 hasta 70°C con
agitacion y nitrégeno, a 70°C se comenzo a agregar 100 g de acrilato de etilo (EA)
en 2HOO y 24,8 g de una solucién de 12% en peso de persulfato de sodio en 2h
30. Después del final de la introduccion de la solucién iniciadora, se envejecio
durante una hora. Se afiadieron de una sola vez 14,3 g de una solucién al 12% en
peso de persulfato de sodio, y se envejeci6 a 70°C durante una hora mas,
después de lo cual se enfrid6 a temperatura ambiente y se descargé. El contenido
de solidos medido fue del 35,4% (115°C, 60 min).

El etanol se eliminé de la solucion polimérica utilizando un evaporador
rotatorio. El agua se volvié a agregar para obtener una solucién polimérica con un

contenido final de sélidos de 35,8%.

Se colocaron 1101 g de solucion polimérica extraido en un reactor de
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encamisado doble de 2L equipado con agitador mecanico y condensador de
reflujo. ElI pH de la solucién se increment6 a 8,5 utilizando 105 g de una solucién
amortiguadora al 5% en peso (NaHCO3/Na2CO3 50/50% molar) y 87,8 g de agua
desionizada. La mezcla se calentd a 70°C con agitacion, luego de lo cual se
agregaron 35,8 g de una solucién al 30% de peréxido de hidrogeno en 1 hora al
final de las adiciones, la solucidn se envejecié durante 3 h mas y luego se enfrid y
se descargo. El contenido de soélidos medido fue del 32,2%. (PCT/IB2016/001863)

Eiemplo 2: Emulsion de aceite en agua de fluensulfona de concentracion

alta, formulacién C y preparacion de esta

En este ejemplo, una emulsion de aceite en agua que contiene 380 g/L de
fluensulfona (66% de fluensulfona en fase orgénica) se presenta en la Tabla 4 a

continuacion.

Tabla 4
Materia prima CAS N.° Funcién Cantidad (Kg) por
1000 litros
Fluensulfona técnica (98%) 318290-98-1 | Ingrediente 380 kg como 100%
activo
Acetofenona 98-86-2 Solvente 130,0
lonol® CP - Hidroxi Tolueno | 128-37-0 Estabilizador 3,0
Butilado (BHT)
CO-20 (Berol 829) - aceite de | 61791-12-6 Emulgente 60,0
ricino etoxilado (20 moles EO)
Mowiol® 4-88 (PVA) 25213-24-5 Emulgente 56,0
Synperonic ™ PE / L 64 Propietario Emulgente 5,0
Propilenglicol 57-55-6 Anticongelante 50,0
Rhodorsil® R432 Propietario Agente 5,0
antiespuma
HMTA (hexametilentetramina) | 100-97-0 modificador de | 10,0
pH
Agua blanda N/A Solvente Hasta 1000 L
(alrededor de 453kg)

Fase organica A:
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Se fundié fluensulfona técnica y se cargo al recipiente. El recipiente se
calenté a 45°C-50°C y se afiadieron acetofenona, lonol® CP y CO-20 (Berol 829)
y se mezclaron hasta obtener una solucion homogénea. La solucion se filtr6 para

eliminar cualquier contaminacion sdlida.

Fase acuosa B:

Se carg0 agua blanda al recipiente. También se cargd Mowiol® 4-88 (PVA)
al recipiente. El recipiente se calenté a 80°C-85°C. El PVA se mezcl6 con el agua
blanda hasta que todo el PVA se disolvié. El recipiente se enfri6 a temperatura
ambiente y se afiadieron Synperonic™ PE/L 64, propilenglicol y HMTA
(hexametilentetramina) y se mezclaron hasta obtener una solucion homogénea.
Luego se afiadi6 Rhodorsil® R432 al recipiente y se mezclé hasta obtener una

solucion homogénea.

Emulsificacion:

La fase organica A se cargoé a la fase acuosa B lentamente en condiciones
de alto cizallamiento. El alto cizallamiento se continué hasta que se alcanzd un

tamafo de gota de alrededor de 0,5 pum.

Ejemplo 3: Estabilidad de la emulsiéon de aceite en agua de fluensulfona de

concentracion alta (Formulacién C)

Para evaluar la estabilidad de la Formulacion C de fluensulfona de
concentracion alta, se realiz6 una prueba de estabilidad de almacenamiento
acelerada. Especificamente, la formulacion se almacend durante 2 semanas a
temperatura ambiente y a temperaturas de 4°C y 54°C, y durante dos meses a
40°C.

Los resultados de las pruebas de estabilidad acelerada se resumen en la

Tabla 5 a continuacion.
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Tabla 5

Estandar Ambiente Horno 54°C | Frio 4°C Horno 40°C
Limites 2 meses
aceptables
Apariencia emulsién emulsion emulsion emulsion emulsién
lechosa blanca | lechosa lechosa lechosa lechosa
blanca blanca blanca blanca
Concentraciéon | 360 - 400 g/L 380 g/L 382 g/L 380 g/L 381 g/L
de
fluensulfona
Densidad, 1,1-12g/mL | 1,165g/mL | 1,165g/mL |1,165g/mL | 1,165 g/mL
g/mL
pH (1%) 45-75 6,8 6,6 6,8 6,7
Dilucién de | estable estable estable estable estable
estabilidad de
emulsion 1:1
Prueba de | sin sin sin sin sin
residuos  de | cristalizacion cristalizaci6 | cristalizacié | cristalizacié | cristalizacio
tamiz humedo n n n n

451  después
de la dilucién
1.1
(temperatura

ambiente)

Ejemplo 4: Evaluacién de la actividad nematicida de formulaciones de

fluensulfona de concentracion alta contra Meloidogyne incognita

M. incognita J2 se usO para evaluar in vitro la actividad nematicida de las

formulaciones de fluensulfona de concentracion alta de la presente invencién, y

para comparar las actividades de fluensulfona cuando se aplica en

las

formulaciones de concentracion alta de la presente invencién con las actividades

de fluensulfona cuando se aplica en una formulacion liquida solubilizada en la

misma tasa de aplicacion de fluensulfona.

Material y métodos

Las soluciones de 0,5 ml diluidas en agua de las formulaciones de
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fluensulfona que se muestran a continuacion en la Tabla 6, a0, 1, 2, 4, 8 y 16 mg
de a.i. (ingrediente activo)/L se vertieron en placas de 24 cavidades. Se obtuvieron
concentraciones finales de 0, 0,5, 1, 2, 4 y 8 mg de fluensulfona por litro
agregando 0,5 mL de suspension de nematodos (que contiene aproximadamente
150 M. incognita J2) a cada cavidad. Las placas se mantuvieron a 25°C durante 48
h en una incubadora. Los porcentajes de nematodos inmdviles se registraron
después de 24 y 48 horas de exposicion. Después de la exposicion de 48 h, los
nematodos se enjuagaron con agua corriente varias veces y se incubaron en el
agua durante otras 24 h. Los porcentajes de nematodos inmdviles se registraron
de nuevo. Cada tratamiento tuvo 4 repeticiones, y el experimento se realizdé dos

veces.

Las formulaciones de fluensulfona utilizadas se resumen en la Tabla 6 a

continuacion.

Tabla 6
Nombre de | Tipo de formulacion Fluensulfona, g/L
formulacion
480EC Concentrado emulsionable (EC) 480
655EW Emulsién de aceite en agua (EW) 655
380EW Emulsién de aceite en agua (EW) 372,32
15SL Liquido soluble (SL, fluensulfona | 15
soluble en solucién acuosa)
Resultados

La actividad nematicida de las formulaciones de fluensulfona de la Tabla 6
en comparacién con Meloidogyne incognita se resume a continuacion en las
Tablas 7-9.

Tabla 7: Porcentaje de juveniles inmovilizados de Meloidogyne incognita
expuestos a formulaciones de fluensulfona en concentraciones de 0, 0,5, 1, 2,4y

8 mg/L 24 h después de la exposicion.

0 mg/L 0,5 mg/L 1 mg/L 2 mg/L 4 mg/L 8 mg/L
480EC 4,3+1,8 38,946,0 71,3£3,3 84,8+1,6 88,9+3,6 89,8+1,5
655EW 4,4+0,8 40,9+3,3 77,9%4,2 84,0+6,3 92,3+1,1 94,2+3,2
380EW 5,7£2,6 45,8+4,8 72,425 84,8+6,6 87,4+2,7 89,6+2,4
15SL 2,7£1,9 11,7+0,8 16,2+1,1 22,6+3,1 36,8+2,9 63,9+4,9

(Los valores se expresan con su desviacion estandar)
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Tabla 8: Porcentaje de juveniles

inmovilizados de Meloidogyne

incognita

expuestos a formulaciones de fluensulfona en concentraciones de 0, 0,5, 1, 2,4y

8 mg/L 48 h después de la exposicion.

0 mg/L 0,5 mg/L 1 mg/L 2 mg/L 4 mg/L 8 mg/L
480EC 4,3+1,8 86,1+1,0 89,6+1,5 92,4+1,7 96,9+0,8 98,1+0,9
655EW 6,2+0,9 86,5+4,4 86,3+1,5 88,7+2,8 93,2+0,8 99,0+0,9
380EW 5,8+0,4 79,1+2.8 81,4+6,7 86,9+2,7 94,2+0,6 96,4+0,8
15SL 4,4+13 14,5+4,8 22,6+1,7 41,7£4,5 72,949,8 79,2+1,5
(Los valores se expresan con su desviacion estandar)

Tabla 9: Porcentaje de juveniles inmovilizados de Meloidogyne incognita

expuestos a formulaciones de fluensulfona en concentraciones de 0, 0,5, 1, 2, 4y

8 mg/L 24 h después de enjuagar en agua

0 mg/L 0,5 mg/L 1 mg/L 2 mg/L 4 mg/L 8 mg/L
480EC 5,0+1,0 91,8+2,5 98,7+0,5 97,8+1,2 99,0+0,4 1000
655EW 5,8+0,3 94,8+0,8 98,1+0,3 98,6+0,6 99,8+0,4 1000
380EW 3,7¢1,4 93,5+#1,9 95,8+1,7 97,5+1,0 100+0 1000
15SL 2,9+15 12,6£3,0 30,6+6,3 79,843,9 92,3+1,1 95,2+1,5

(Los valores se expresan con su desviacion estandar)

Conclusién

Los resultados de los ensayos in vitro mostraron que las formulaciones
655EW y 380EW inmovilizaron efectivamente los nematodos 24 horas después de
la exposicion, 48 horas después de la exposiciobn y 24 horas después del

enjuague.

Los resultados también mostraron que hay una accidén posterior de la
fluensulfona después del contacto con los nematodos. En particular, el porcentaje
de nematodos inmovilizados a las 24 horas después del enjuague fue mayor que
el porcentaje de nematodos inmovilizados a las 24 horas y 48 horas después de la
exposicion a las formulaciones de fluensulfona de concentracion alta. El hecho de
que el porcentaje de nematodos inmovilizados siguiera aumentando después del
enjuague sugiere que la fluensulfona, que se encuentra en concentracion alta en
la fase organica, se difundié6 de manera eficiente en los nematodos, de modo que
incluso los nematodos que sobrevivieron al contacto inicial recibieron fluensulfona

en el interior y se inmovilizaron poco después del contacto.

Se demostré claramente que la formulacién de SL, en donde toda la

fluensulfona se disuelve diluida en la fase acuosa en lugar de disolverse en gotitas
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concentradas de solvente, es sustancialmente menos efectiva en todas las
pruebas. Ademas, la accion posterior de la fluensulfona después del enjuague con
agua es reducida en relacion con las formulaciones 655EW y 380EW. Por lo tanto,
los resultados muestran la ventaja de administrar la misma cantidad de
fluensulfona de manera heterogénea concentrada en las gotas de solvente
organico, en comparacién con su administracion diluida homogéneamente en la

fase acuosa.

Ejemplo 5: Actividad de las formulaciones de fluensulfona de concentracion

alta contra Meloidogyne Javanica J-2

Se realizaron estudios in vitro para determinar la eficacia de las
formulaciones 380EW y 480EC para controlar Meloidogyne javanica J-2 en plantas

de tomate.

Materiales y métodos

Se incorporaron 380EW y 480EC al suelo a una concentracion de 0,5-2,0
mg A.l./L de suelo (ver Tabla 10). Las macetas de plastico (700 ml) se llenaron
con tierra tratada y no tratada (control) y se inocularon con 2,500 M. javanica
juveniles por maceta inmediatamente. Las plantulas de tomate (cv. Daniela) fueron
trasplantadas en las macetas 7 dias después de la inoculacién. Cada tratamiento
tuvo 7 réplicas (macetas). El peso fresco del brote, el indice de agallamiento (0-5)
y la cantidad de huevos de nematodos por planta se registraron 6 semanas

después de la siembra.

Tabla 10: Tratamientos en las pruebas

Tratamiento Cantidad de nematodos por | Concentracién (mg A.l./L de suelo)
maceta

Control (libre de |0 0

nematodos)

Control (infestado) 2500 0

480EC 2500 0,5

480EC 2500 2

380EW 2500 0,5

380EW 2500 2

Resultados

La actividad nematicida de las formulaciones de fluensulfona de la Tabla 9
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en comparacion con Meloidogyne javanica J-2 en plantas de tomate se resume a

continuacion en las Tablas 11-13.

Tabla 11: Efecto de los tratamientos con formulaciones de fluensulfona (480EC y

380EW) sobre el crecimiento/peso fresco de los brotes de tomate.

Tratamiento Concentracion Peso fresco del Desviacion Analisis
(mg A.l/L de brote (gr) estandar estadistico t de
suelo) estudiantes*
Control 0 17,1 2,9 bc
(sin
nematodos)
Control 0 134 1,8 e-g
(infestado)
480EC 0,5 14,3 3,2 d-f
480EC 2 12,5 1,4 g
380EW 0,5 16,7 1,6 bc

*Las letras diferentes denotan significancia estadistica

comparados (p <0,05).

en el resultado entre los grupos

Tabla 12: Efecto de los tratamientos con formulaciones de fluensulfona (480EC y

380EW) sobre el indice de agallamiento de las raices de las plantas de tomate.

Tratamiento Concentracion indice de Desviacion Analisis estadistico
(mg A.l/L de | agallamiento (O- estandar t de estudiantes**
suelo) 5)*
Control 0 - - -
(sin
nematodos)
Control 0 3,3 0,4 a
(infestado)
480EC 0,5 0,1 0,1 e
480EC 2 0 0 e
380EW 0,5 0 0,1 de
380EW 2 0 0 e

*Indice de agallamiento 0-5 (0- No hay infestacion visual, 5 infestacion grave)
**Las letras diferentes denotan significancia estadistica en el resultado entre los grupos
comparados (p <0,05).

Tabla 13: Efecto de los tratamientos con formulaciones de fluensulfona (480EC y

380EW) sobre la cantidad de huevos de nematodos por planta de tomate.

Tratamiento Concentracién Conteo de Desviacién | Andlisis estadistico
(mg A.l/L de huevos de estandar t de estudiantes*
suelo) nematodo
Control 0 - - -
(sin
nematodos)
Control 0 236700 18168 a
(infestado)
480EC 0,5 13950 10400 d

30




480EC 2 0 0 e

380EW 0,5 7313 3744 c

380EW 2 0 0 e

*Las letras diferentes denotan significancia estadistica en el resultado entre los grupos
comparados (p <0,05).

Los tratamientos no afectaron el peso fresco del brote de las plantas de
tomate en comparacion con las plantas no infestadas (Tabla 11). Todas las
formulaciones probadas (380EW y 480EC) redujeron el indice de agallamiento
(Tabla 12). Las formulaciones de EC y EW a 0,5y 2 mg Al/L de suelo redujeron
significativamente la cantidad de huevos de nematodos por planta en comparacién

con el control infestado (Tabla 13).

A 0,5 Al/L de suelo, la formulacibn EW fue en general mas eficaz para

controlar los nematodos en comparaciéon con la formulacién EC.
Conclusion

Ambas formulaciones de fluensulfona (380EW y 480EC) redujeron
significativamente la actividad de los nematodos. La formulacibn EW es tan

eficiente como la formulacion EC para controlar los nematodos en el suelo.

Andlisis de los ejemplos:

En un esfuerzo por crear una formulacion estable de fluensulfona de
concentracion alta, la fluensulfona se formulé con varios compuestos diferentes.
Se descubrié que solo la adicion de cetona ciclica a la fluensulfona permitia una
formulacion estable de fluensulfona con una concentracion de fluensulfona en la

fase organica mayor de 40% en peso.

Se descubrié sorprendentemente que las mezclas de cetona ciclica con
fluensulfona tienen un punto de fusion mas bajo que permite una concentracion
alta de fluensulfona solubilizada y evita el uso de grandes cantidades de solventes
organicos pesados. La presencia de cetona ciclica también evita que la

fluensulfona altamente concentrada en el liquido de pulverizacidn se cristalice.

Dado que las formulaciones de la presente invencién contienen una

concentracion alta de fluensulfona, las formulaciones de la presente invencién
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pueden aplicarse en cantidades significativamente reducidas en comparacion con

otros productos comerciales nematicidas que ahorran costos y tiempo.

Ademas, dado que una concentracion alta de fluensulfona en la fase
organica se mantiene en el suelo después de aplicar la formulacién, la
fluensulfona puede difundirse eficazmente en los nematodos luego del contacto

con estos e inmovilizarlos al contacto o poco después del contacto.

Ademas, dado que la fluensulfona en las formulaciones de la presente
invencion no se cristaliza, se necesita una tasa de aplicacion mas baja de
fluensulfona para lograr un nivel determinado de efecto nematicida. Una reduccion
en la cantidad de fluensulfona necesaria puede ahorrar costos y reducir los

escurrimientos.
Finalmente, las formulaciones de fluensulfona descritas en la presente

demostraron ser altamente estables incluso después de un almacenamiento

acelerado.

32



