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bencenosulfonilcarbaninite deevilo, pusden upelse

para conbrolar Polvgonc: su. (bl como Flack Slad-
weed (Polygonwm couvolvulus)  ledshani {Polyzonum
perslcarig)) odiemfts de Chorlock en cosecius de cerea-

les vor aplicocidn degpuds de Iz uporicida. ias com-

posiéion@s ghe combiencn 3-clorobencenosulioaileoarha~
nato de uetilo, adende he uillizsroe pera ol control
degpucs de Ja spnricidn, del Chariock en log culti-
vos de cereales, puoGen ustree sura ol oomlrol del

Cuarlock ¥ bayweed sn 2l oudilvos

“

e judfasg, por

aplicacibn  antes de la aparicibn,. ime dosls preci-
sag y ol perdodo yitodo de Lo aplicacifn, varfan de
acnenrdo  con Lz naturslszs Jde la plunts o
controlar, del onliulvo y del eisecto desesniio. En ze-
nerel, wenlends er cusate zuitos fretores, lag Gosls

de ..aterial activo de 2 a 10 Libras por ceore, Lro-

Cporclonan buencs resuliados.

Ros esberes mulfonileeruduicos de la
férunlo goeneral I pusien jrepararse por mbtoios co—
noclidos vera la obtescidn de sulfonillcarbematos. (Por
la denominaevidn "méiodos conocidos’ se iniican méw
todos enterioruwente cupleulos o degcritos en la  li-
teratura).

Log wdbodos clioicos por los cunles es
pbnible obteney low sgitervs gsulfoulleoarbduicos, se
reswien ¢ continvacidn. sn lam Sbuialas sisuienies,
ity i, Wy 4@, g, ny p tieueh los significados ;ue an~

.

tos se les han aslgnado; Y represento an soeupo ni-

tro, wono-acilaine inferior, i=zlixilo-ucilawiino

inferiores, dl-aliilamino inlerior o mono-zlcoxlicar—
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que Y,reresenta un grups mendcliilanine infexlor,

4 ) & ]

con uriferencia usmado fcilo Idrulico o Iluoraro ie
Torinllo.

(1) cuendo w vepresents 1, 2, 3 o 4, Sto-
q0g Ge naldgeno, sojeeinineite cloro,.wdogenando
log oomnuesice no=huilojenados te Lo Idrmmla I, por
nétodos conosidos, talas cwto Lo wnloreusacibn direc~
ta con,por ejemplo, clobaio sdiico vn feldo clorhi~
deico, cloruro de sulfurilo ~ browo o cloro cu dci-
do zediico.

() cuwndo ¢l ester anlfonileurbdmico
de iz fhpeals I prepents la forma de uia derivado
de motal alealino, tratando ol compucsto de la fhr-
vola I con une cantiiud cotecuiombirica ue un metal
aloalino o un alodxido o ailvdxids Jle metal slcali-
no en un disolvente alecundo; con preferenciu, la
resceidn se resliza tratando el cgter (e {érmula I
con un metal wleaiino, con prefersacis ol sodlo, di~
snelio on un execeso de hn aicohol alirikico infesior,
tal como metanol, & avaporenid a sequedad; |

(1) cuondo ol ecter sulionilearbduico de
la Plrienls I es en forma e una sal Jde amlna, btra-
tando el compuestso de Lls formula I con una cantildad
estequiondtrica de la amina, gue, sor elemplo, pue=
de ser dietandleming, trietanoliminz, octilamina o
morfoling.

(o) cuamudo el ester sulfonilearbiiico
de fdrmula I wrese.tu 1o Forme 28 wne wal Jde cionlio,
tratando tna golucidn del compusito d fruula I

en vn disolvensc 421 ocomo elenold,cor  wionizco
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conpuesto bencénico covresponl

clorosulidnico o por i. divzotizacidn

de diazonio con cloruxo cupros
didxido de amufre. Loy clorcouaruonctos de la fére
rula III, puelen ATOPsa e por nétodos conoci-
dom, talep cowo L. resccidn -2 Yos_euo won ol
Leohwol corregpondlente,

Los zatesialesy le coriide de isocla~
nato de Io Throwda IV wuulen prep LArsd, (O 98-
plo, por Llu reaccidu uel bhencenosulfonileloruro
correspondiente con clenato de plate en trieclo-
rovenceno, a la btewper fara de reifinjo del di-
golveate, o wor el trais:lesio de L bencenosul-
femida correspoadlente econ fom_euo, culentandio
en un dilsolveats tal couwo un nwidrocarbturo waromb-
fico muutituldo, de puuto Je emnlliclin elevido,
por ejoiplo nitrohe.ceng o bricloroberncens.

Loa derivedes Jde urea de la bo.ulu
VIIT puelen prepsrarse, gor ¢jemple, .0 iz resc-

iy, en Ja que

eidn de uwne wmins de la @ 8imends <

R

k23

1 ¥ H2 son Somo .nies se ha Jdeiinido, con un

Lencenogulfonilisocivnavo e Lorula IV o, cumnd

fq ¥ By son ambos dvomoa fe hidrd 280, vor trata-
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Los compuzstos de lu Flimuls iX en les ue & vepre=
senta ~850- pucden pirepararse hacisndo rauccionar un
metal alcalino, preferiblencnte sodlo, dsrivado de un
carbomato de férmula VII con wn sulfenilcloruro de la
Férmila gensral

@, | .
N P11 Pty

en un disolvente, con preforzncia dter dietflico, &

le teunsrature ée refllujos Lo clorwros de gulfinilo
de i1a é&mmde AVI pusden prepsrarse huciendo refccios
ner ¢l derivedo corrsgpondlens de deide suifinico con
cloruro de tionilo, =in dlgolvente o en presanoia de
un digolvente tal como Ster distf{liico o cloroformce

3

Cuendo Y' en el compuesto de la férmule XIV o XVI re-
presenta un monoacilamino inferior, o V-aliwileaclileml
no inferiorss, si se desea, pusde hidrolizarse des-
pués de lu preparacibn del compuesto, de férmia IX,
pero antes ds 1a oxidecidén cdel mismo.

Los compuestons de la féyrula I en les que
R repsesenite vn grupe alilo o 2-metoxi«tilo, y ague-
llos en los gue R represent&a un grupo mitilo o eti-

lo, m y n representan cero, ¢ ¥ rerrzs:nta un grupo
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mono-a’lilaminoe inferior, un grupo di-alkilamino
infsrior o un grujno W-alkilformilamino inferior en
la posicién 4, son compuesios nuevos 18 wmismo yve el
2y 3y 4~triclorobencenogul fonilcarbanato de ¢tilo, el
3~clorobencenosulionilcarbamato de metilo, y el p~=
metoiicarbonilaminosulfonilcarbamato de metilo.

Los ejemplos siguiambes aclsran este
invento.
EJUNPLO 1 -

Una neszels de 483 g de verniculita, 50 g
de p-aminobencenosulonilcarhamaeto de metilo y 2 g
de un producto de condensacidn de dxido de etileno
(10 moles) y octilfenol (1 mol) se muele finamente.
El polvo fino y susceptible de mojarse obtenido des-
puééde suspenderse en agua, 9o aplica @ razén de
4 libras de material activo por acre, y proporeclo-
na el control satisfaclorio de Toxteil y Wild Oats
en cultivos de remolacha azucarers.
EJEMPLO 2 ~

Se vierte a gotas'pma soluci én acetf-
nica (20%; 100 ¢ce) de p-nitrobencenosulfonilcarbe~
mato de metilo, sobre grénulos attaclay 180 g) ocuyo
didmetro varfs de 2 a 5 mm, en un mezclador de cinta.
Bl disolvente se evapora inmedistemente que se afia-
de la slucidn, manteniendo le mezcla s 30-4080 y
barriendo el intarior del aparato con una corrien-
te de aire. Los granulos se sscan finslments & pre-
s1dén reduveida, a 40-502C.

Los grénulos obisnidos sewtilizen an-

tes de la aparicién & razén de 20 libras de los uig
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mos pPor acrs ¥y prororcionan un control satlgfacto-

-23m

rio de Annual }Meadoy Grass TFoxtail, Fat Hen, Mayweed
y Wild Cats en culiivos de judiss. Los xrénulos Pug
den dispersarse en toda la superiicie del terreno,
o an parte de alle.

EJEHPLO 3 -~ 33 prepara un polvo susceptiltle de mo-
Jerse, mezclando intimemente 50 g de p-nitrobenceno-
gulfonileurbemato de etilo, 40 g de caolin y 10 g
de Pentrone T (egenteanidnico del tipo de alcohol
slfonado)« Este polvo se utilize a razbn de 4 11~
bras de waterial activo por acre, despuds de sus-
penderse en agua a concnntracié@adecuada, ﬁor e jem-
plo 8 libres de polvo susceptible de mojarse en 100

gellones de agusa, y proporciochs un contwl satisfag

"torio, de Black Bindweed, LRedshank, Mayweed y Char—

lock en cultivos de guisentes.
EJRMELO 4 -

3¢ forme un concentrado emulsionable
de 20 g de p~sminobsncenosvlionilcerbamato de meti-
1o, 10 g de Tween 80 (moncoleato de polioxistileno
sorbitan), y hasta 100 ce de acetofenona.

Tl concentrado 9¢ usae a razdn de 3 li-
bros de materisl activo por ucre, despvds de diluir
ge adecumdamente con egua, por ejemplo 1 parts de
concentrado pare 16 partes de agua, y proporociona
un control setisfactorio de Wild Ogt, Mayweed
Readshank y Couch Grass en cultivos d¢ remolacha

azucarera.

an

i O‘z_

Se mezclen 100 3 de p~aminobencenosul-~
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fonilecarbemeto de metilo, con 3 z de Texorior FX85
(condensado de polioxietileno-alkil fenol). Se afiafle
agua destilada para dar un volumen totsl de 500 co
que luego se nuelec dvrantz 2 horas en un wolino de
bolas. La suspensidén resultantes se diluye con agua
paere dar una suspensidn que se puiverize u razdn de
2 libras de materiael activo por acre, =n cultivos
de alzoddn infestados con Goose Grass y “chinochlos,
¥ vproporcions un control sstisfactoric de estas
hisrbas perjudiciaelzs.

BJEMPLO § -

Se prepara una suspensidn pulverizable,
en aceite, de p-metoxicarbonilaminobencenosulionil-
carbamwato ds metilo, disolviendo el material actlivo
en isoforona, pere der une solucidn al 20% en la que
ge incorporan el 5% peso/volumen de Tween 80. Se mez
clan 2 partes de este concemtrado con 18 partes de
aceite de vaporizacidn de tractor, vara der una sus~
pensidn en aceite que s» rocfe a razén de 4 1libras
de material activo nor acre y proporciona un con~
trol satisfactorio de hiertas perjfudicizles, tales
como Couch Grasgs y Creeping DBent.

EJENPTO 7 - |

Se prepara un concentrado emulsgionadble
con 20 g de p~aminobsncenosulfonilcarbamato de meti-
10; 8 ¢ de 4cido 2,4-diclorofenoxibuifrico (egter
butflico) 10 & de Tween 80 y hasta 100 cc de aceto-
fenona. Bste concentrado se utiliza a rezén de 4,2
1ibras de materisl activo (3 libras de carbamato,

1,2 1ibres de fcido 2y4~diclorofenoxibuti{lico, ester
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butilico por scre, despuds de Ailucidén adecmada en
gaua, por e jeuplo 30 gallones de solucidnes por acrs,
para obtener un conirol satisfactorio de Wild Oats,
Setaria, Annual Sow Thistle, Creeping, Thistle, Fat
Hen, Ameranthus sp. ¥y Charlock en cultivos de @lfsel-
fa. |

EJDMPLO § -

Se muele finamente una mezcla de 48 g
de vermeculita, 50 # de p-sminobencenosulfonilcar-
bemato de etilo ¥ 2 £ de un producto de condensacidn
de 10 molas de 8xido de etileno v 1 mol de octilfe-
nol. El polvo fino obtenido se utiliza despuds de
suspenderse en agua, a razén de 4 livras de mete-
rial activo por acrs, para dar un contmwl satidhe-

torio de Mayweed.

Se mpzclan 100 g de p~etileminobenceno-
éulfoniloarbamato de metilo con 3 g de Texofor FX85
(condensado de polloxietilenog/elkilfencl). Se aiiade
agua destilade pere dar un volumen total de 500 co
que luego se muele en un molino de bolas, duraente
2 horaes. Da suspensién resultante se diluye con azua
para dar una suspensidn que se rocia a razén de 4@1—
bras de material activo por acrs, y proporcions un
control satisfuctorio del Couch Grass.
EJPLO 10 ~

Se prevaran una suspensidn rociable, en
aceite, de p-metileminobencenocsulfonilcarbanato de
metilo, disolviendo el materiel active en isoforona,

para dar une solucidn al 20% peso/volumen en la que
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se incorporen el 5% peso/volumen de Tween 80 (mono-
oleato de polioxietilsno sorbiten). liste concentra-
do (2 partes) se mszclan con 18 partes de sceite de
vaporizacidn para tractor, con objeto de obtener uma
suspensidén en aceite jue se rocfa 2 razdén de 4 1libras
de material sctivo por acre, ¥y proporciona un contfol
gsatisfactorio del Couch Grass.

S prepsra un concentrado emuloiocnable,
con 20 g de p-metilaminobencenosulfonilcarbamato de
metilo, 10 7 de Tween 30 y hasta 100 cc de acetofe-
nona. Bl concentrado se utiilza a razén de 4 libras
de matericl amctivo por ecre, despuds de dilucidn
adecuaia con agua, por ejemplo wna parte de concen=-
trado para 20 partes de agva, y proporciona un con-
trol satisfactorio de Charlock, Mayweed, Wild Oets y
Poxteil en cultivos de sulsantes, mediante splioca-
ciones antes de 12 aparicidn.

Se prepara un poivo sugceptivle de mo-
jerse, mezclando intimamente 50 & de p-~FN-metilfor-
milemino bencenosulfonil carbameto de netilo, 40 g
de ceolin y 10 g de Pentrone T (agente de mojadura
enidnico del tipo de aleohol sulfonsdo). Eata polvo
se utlliza a rasén de 4 libras de material activo
por acre, despuds de suspenderse en ayug & una con-
centracidn adscuada, por sjsmplo 8 libras de polvo
susceptible de mojarse, por 100 gellones de agua, y
proporciona un control satisfactorio de Charloclk,

Wild Oats, y TFoxtall en cultivos de guisantes, por
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metilo, sobre grénulos de Attaclay (80 z), de un

difmetro variable entre 2 y 5 mmy en un megzclador
de correa. Bl disoivente se evepora inmediatemente
después de afiadir la soluclén manteniendo la mez-
cla & unos 30 a 402C y barrisndo el interior del
aparato con una corriente de eire. Los granulos 3e
sacan finelmente & presidn reducida, o 40-508C,

4

Los srdnulos oblanidos se uwsan antes
de la aparicién, a razén de 40 libras de grinulos
(8 libras de material activo) por mcre, ¥ proporcig
ne un control satisfacterio de Churlock vy Corn lie-
rigold, sn cuvltivo de judfas.
BJEHPLO 16 -

e prepara un polvo susceptlilble de mo-
Jerse, megclando intimaments 50 =z de J,4-3dicloro-
bencsnogulfonilcarhbamato de etilo, 40 g de cmolin
¥ 10 g de Fentrone T (azzent: de mojadurz enidnico
del tipo de alcohol sulfonado). kste polvo se ubti-
liza, a razén de 4 litras de material activo por
acre, despuds de suspchnderse en agua a wa concen—
tracidén apropiada, por ejemplc 8 libres de polvo
susceptible de mojarse, rare 100 gslloncs de aspa,
y proporcions control satisfactorio &» Chard ock
Fat Hen, Polvgonum 3Sp=cina y Wild Redish y Corn
Morigold en "kale" por splicuciln despuis de la
apariad én.
FJEPLO 17 -

Se prepzre un polvo suscontible de mo-
jarse, como se describe »m 21 Bjewplo 16, pero sus-

tituyendo el 3,4-diclorob:ncenosulionilcarbamato de
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etilo por 2-nitrobenc:snosvlonlcarbamato de etilo
(50 g). Este polve mse utilize, a razén de 8 librass
de materiel sctivo por acre, después ds la suspen-
st én 2n agun, @ una concentracién adecueds, por ejem
plo 16 libras de polvo susceptible de mejarse, para
100 gallones de agun, y proporciona control se-
tisfaotorio de Charlock y Tolyvgonum speelcs en cul-
tivos de cereales, por eplicacién despuds de la ape-
ricidn.

Por vis de ulterior ilustrecidn de los
métodos por los cualss pusden prepararse 1os com-
puestos activos, &2 facliliten los procedimlontos
esvecificos siguicntes.

PROC.DTIT HTO A ~

Se ailade rdpldanente, en corriente re-
duoeidae, una solucién de 55 i de clow ro de p-nitro.
bencenosullonilo «n 175 cc de triclorobenceno seob,
é una sugpensidn agitadta y =n refluvjo, de 75 g de
clenmto de plota «n 175 co de triclorobinceno seco.
Cusndo e he terminsdo lo edicidn, se somcte a re-
flujo v se aglta dvrante 15 minutos més y la mezcla
ge deja enfrior a continvmcidn a vnos 1002C y se fil
tro. Luego se agreyan 20 o de 2-moboxiebanol seco en
porciones, al Tiltraedo y al rsducirse la resccidn
exotérmica, 18 wmezclo se cali-nte en un bafio de ve-
por, durente una hora. la wmoszcla enfriata 8o extrae
con un exceso de solucidn weuosa de blenrbonato sd-
dico v los extractos es saculen con Ster (para eli-
minsr todas las trauzas de triclorobsncero), se sacus

de con carbén vegetal, y s- filtran. La acidifice-
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cidn delfiltredo con deido olorhfdrico, proporcio-
na wn sblido que se recope, se lmva Con AgUA ¥ &6
secu. Tor eristelizacidn cn 2-metoxi<tanol, se ob-
tienen 19 g de p-nitrobencenosulfonllcarbemato de
2-metoxistilo, en form: de sblidoc color crame, pun-
to de Pnaidn 193 a 1958¢.

PROQUDILI N0 B -

Une solucidn de 25 g de p-nitrobenceno-
swifonilcarbemato de 2-metoxi-~sztilo, en 500 cc de
2-metoxietanol, se sacude con hidrdgenoc a 279C y o
la presidn de 3,5 ko/mn2, en presencia de cataliza-
dor de dxido de plstino Adsms (3%) hasta cue se haya
absorbldo 1s cantidad calovlada de hidrdseno (75 mi-
nutos). Bl cetalizador se senare por filtracidn y el
digolvento se retira por destilacién a presién re-
ducidae. ¥l jarabe residual se dlsuelve en un exce=-
so de dcido clorhfdrico 2N y 1la solveidn se diluye
con agua hasta gue no se separa mis acelte. La solu-
cidn acuosa se dcccnte del aceite, ss sacude con car-
bén vegetol, v se filtra., Bl pH del filtrado se ajus-
ta & 6 por adicidn de solucidén acuosa de hidréxido‘
sédico al 50%. El aceite que se separs se recibe en
8ter (sn el que es poco soluble) y la solucidn eté-
rea g8 lava con axud ¥y se soca gobre sulfato magné-
sico. La evaporacién del &ter vroporcions mn residuo
senisdlido emarillo, que se¢ disuelve en un exceso de
doido clowmufdrico 2N. La solucidn obtenida se sacude
con carbdn vegetal y se filtra. Ul filtrado se alca=
linize por adicidn de solvcidn de bidrdxido sdaice

2N v se sacude nuevama te con carbdn vesetal. Despuds
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de la Tiltracidn, el pi del filtrado se mjuste a 6,
por sdicién de deldo clorhiirico 20, Se szparan 8 g
de p-aminobencenosulionilcarbeneto de 2-metoxietilo,
en forma 89 gcelte que se solidifice ~xa valmente.

De ¥l sgélido color crema se tritura con ague ¥ se seca
dendo un viroducto de nunto de fusidn 97-982C.

PROCEDINLNTO C -

Se efiaden en porcionss, 40 co de alcohol

alflico seco @ una solucidn de isocisnato de p-nitro
10. bencenosulfonilo (preparsia partiendo de 33 g de

cloruro de 4~nitrobencenosulZonilo tratedo con ciane-

to de plata del modo descrito «n el Procedimiento A)

en 125 cc de triclorobenceno. Cuando se celma la reac_

cidn exotérmica, la mexcla sc caliente en un bafio de
15. vepor duraente 1 hora y lucgo se treta del modo des—

| crito en el procedimiento A, proporcionando 7,5 g

de p-nitibencenosulfonilcariumato de alilo bruto, de

los ¢uz se obtiaenen 5,8.g de compnesto puro en forma

de 8811d6 color creme, punto de fusidn 138-129¢C, por
20. cristalizecidn en benceno.

PROCEDIFIEITC D ~

Se afinden lentamente 47,7 g de clorofor-

miato de alilo (obtenido por ¢l método descrito por
Strein y otros, J. Anex, Cheus Soc. 1950, 72, 1.254)
25. a una mezcla agitada de 64,2 g de N4-acetsulfanilami
da, 52,5 g de carbonato de potasio anhidro y 480 cc
de acetons. La mezcla se agite a contimuccién y se
somete & reflujo durante 16 horas, y la mezcla en-
friads se filtra & continuacién. E1 sblido se recoge

30. en agua. La acidificacidn de la solucién con écido
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