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por “Procedimiento para la obtencién de composiciones
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Totisidants MEY & BAKER LIMIYED, entidad inglesa, residente en -
Deshenham, Condado de Esses, Inglaterra.

Este invento se refiere a herbicidas y es =

una mejora o modificacién del que se describe en la -

Memoria de la Patente ne. 280.583, de los mismos soli

éitantes.

La WMemoria citafa describe el empleo de
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determinados estores sulfonilgarbénicos ¥ sus sales
de metal aleelino, amonio y amina, como herbicidas,
y composiciones herbicidicas que coutengan los este
res y sales citados. Log e¢steres sulfonilearbémicos

tienen 1z férmula general

(X}

g@-sozmcoon I
(Y)- '
3 |

(2)

B

en la que X representa un #tomo haldégeno, con prefe
rencia un 4tomo de cloro, Y representa un grupo ni-
tro, amino vprimario, mono- o di-alquilsmino-infe -
rior, mono-agcilemino-~-inferior, N-alquilformilamino=-
inferior, o mono-azlcéxicarbonilamino-inferior, 2 re
presenta un grupo ﬁetilo, R representa un grupo me-
tilo, etilo, elilo, o 2-metoxietilo, m representa
0, 1, 2, 304, n representa 0 0 1, y p representa
0 o 1, siendo por 1o menos 1 1la suma de m, 2y p.
L.os substituyentes pueden 6cupar en el anillo, cual
quier posicién.

Las denominaciones "alquilo inferior" ¥
vgeilo inferior" se utilizen en esta Memoxria para
indicar grupos que contienen de 1 a 4 4tomos de car
bono, y la expresién "alcoxi‘inferior“, para refe -
rirse a un grupo que contenga de 1 a 3 4tomos de -
carbono.

Se ha descubierto gue las sales de metal
alcalino-térreo, especialmente calcio y magnesio,de

estos esteres, poseen también valiosas propiedades
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herbicidas.

Eun un sspecto, este invento proporciona compo
siciones herbicidas que contengan una o mds sales de
metal alcalino-térreo de bencenosulfonilcarbamatos de
la férmula I asociadas con, y con preférencia homoge -
neamente dispersadas en, por lo menos un diluyente sb-
lido o liquido compatible, o un agente de superficie =~
activa adecuado pars usarse en las composiciones herbi
cidas. Cuando se desee o-se Juzgue neceserio, la compo
sicién, desde luego, puede contener a la vez, diluyen-
tes y agentes de superficie acetiva. Con preferencis, -
las composiciones contienen de 0,054 a 504 en peso de
la sal del ester sulfonil carbémico, expresado al estg
do de ester -correspondiente.

Sou ejemplos de diluyentes s6lidos apropia -
dos: talco, meghesia caslcinada, tierrs de diatomeas,
fosfato tricdleico, corcho pulverizado, negro de car -
bén gbsorbente, una arcilla tal como &l caolin o la -
bentonite, o un sélido compabible, agente de mojadura
o de dispersién. Las composiciones sblidas que pueden
presentar la forma de polvo impalpable, grimulos o pol
vos mojables, se preparan preferentemente moliendo las
sales de 1los esteres sulfonil carbémicos de férmula I
con los diluyentes sélidos, o impregnando éstos con 8o
luciones de las sales de dichos esteres sulfonilcarbé-
micos, en disolventes voldtiles, evaporando éstos y,si
es necesario, moliendo 1os_productos para obtener pol-
vos. Tas formulaciones granulares pueden preépararse ab
sorbiendo soluciones, de las sales de los ésteres sul-

fonilcarbémicos, en disolventes volétiles, en los dilu
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yentes sélidos en forma granular, ¥ evaporando los di -
solventes, o granulado compoéiciones en forma de pol ~
vos, obtenidos como antes se describe. Los ageutes de -
mojadura, dispersién o emulsificacién, que se hallan -
presentes con preferencia, especialmente en polvos sus
ceptibles de mojarse, pueden ser del tipo iémico, o mno
-ibnico, por ejemplo sulforicinoleatos, derivados de =
amonic cuaternario, o producios basados en condensados

de 6xido de etileno, tales como condensados de éxido de
etileno, tales como condensados de &xido de etileno con
octilfenol, o esteres de &cidos grasos de anhidro-sorbi
toles que se hayan convertido en solubles por eterifica
cién de los grupos hidroxilo libres, por condensacién =
con 6xido de etileno. Es preferible emplear agentes del
tipo no-ibnicos ya que no son sensibles 2 los electréli
cos. Los polvos susceptibles de mojarse, de scuerdo con
este invento, pueden tratarse con agua iumedigtamente -
antes de emplearlos para obteney suspensiones en condie-

ciones de aplicaciédn.

Las composiciones liquidaes de acuerdo con este
inveuto, presentan en general la forma de soluciones,
suspensiones ¢ emulsiones de las sales de esteres sulfo
nilcarbdmicos que incorporan un agente de mojsdura, dis
persién o emulsién. Estas emulsiones, suspensiones y so
luciones pueden prepararse en medios acuosos, orgénicos
0 acuos-orginicos, tales como acetofenona, isoforona, -
tolueno o xileno o aceites minersles, animales o vegeta
les (o mezclas de estos diluyentes), y pueden contener
agentes de dispersibén o emulsionantes del tipo idnico o
no-idnico, por ejemplo los del tipo antes indicado, =
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Igual que con las comp081clones Q;iidas, se prefieren
los agentes de dispersién y emulsionantes del tipo no
-ifnico a causa de su falta de sensitividad a laz pre-
sencia de electrélitos. Cuando se desee, las emulsio-
nes de las sales de los esteres sulfonilcarbémicos, -
pueden usarse en forma de concentrados autoemulsionan
tes que coutengan las substancias activas disueltas -
en los agentes emulsionantes o0 en disolventes que con
tengan agentes emulsionantes compatibles com los este
res activos; la sencilla adicibén de ggua a estos con-
centrados, produce composiclones en condiciones para
el empleo. Las composiciones 1iguidas se preparan di-
solviendo, suspendiendo o emulsionzndo las sales de
compuestos de férmula I en medios liquidos.

T.as composiciones herbicidas en forma de -
aeroscles gue contienen una ¢ més sales de los este -
res carbdmicos de la férmula I estén también compren-

didas en el alcance de este invento.

Cualquiera de las composiciones anteriores =~
puede contener, adicionalmente, adhesivos u otros adi

tivos convencionales.

Si se desea, las composiciones herbleidas - .
pueden contener también otros compuestos herbicidamen
te activos tales como 3-amino-1,2,4-triazoly MCFB -
[&cido -(4-clovo-2-metilfenoxi)butirico ] , 2,4-DB

Zr;écido(Z 4-aiclorofenox1)buﬁirico‘], MCFA (4cido 4-

cloro-2-metilfenoxiacético), 2,4~D (4cido 2,4~dicloro
fenoxiacético), 2,4,5-T (becido 2,4,5-diclorofenoxi-

fdcetico), fenilcarbamatos y ureas, por sjemplo profem
(isopropil-N-fenilcarbamato) y clorofam[fisopropil-N—
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{3-clorofenil)cerbamato ] y dalapon sédico ( , ~dicloro
propionato sbédico). Cuando ¥ en la f6rmula I represen-
te un grupo amino, las sales pueden formarse con com -
puestos herbicidicamente activos, tales como los antes

citados, que sesn 4cidos suficientemente enérgicos,

En un segundo aspecto, seste invento proporcio
na un método pars controlar el crecimiento de intrusas
en un terreno, gue comprende el aplicar a éste una can
tidad herbicidamente sfectiva de una sal de metal alca
lino-térreo de un éster de férmula I. Fl desarrollo de
las intrusgsaes puede regularse en terreno en barbecho o
inculto, o0 en "zonas de labore, o sea superficies en
las que se desarrollan o desarrollarin cosechas,

Un grupo preferido de sales de esteres sulfo-
nilcéarbémicos para usarse en este invento, son las sa-
les de esteres de fsrmula Ienlasquemyn repfeseg
ten ambas O, p Trepresenta 1, y el substituyente Y es-
t4 en la posiciébn 4. Lés sales de este grupo preferido
en las que Y represente un grupc nitro, un grupo amino
primario, un grupo mono-alquilamino inferior, especial
mente un grupo metilamino, un grupo N-alquilformilemino
inferior, especialmente un grupo N-metilformilamino, o
un grupo mono-alcoxiecarbonil amino inferior, especial-
mente un grupo metoxicarbonilamino, tienen propiedades
herbicidas especiglmente valiosas. Las composiciones -
herbicidas que los contienen, pueden utilizarse para -
regular por aplicacién pre- o post-emergencis, intru -
sas tales oomo Vallipo (Lolium perenne), Echinochlda
(Echinochloa c¢rusgalli), Carricera (Setaria viridis),

Crabgrass (Digitaria sanguinalis), Aconito {Alopecurus
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pratensis), Manganilla loca (Matricaris inodora), Mar-
garita del trigo (Chrysanthemun segetum), Hierba cana
(Senecio vulgaris), Poligono trepador (Polygonum con -
vulvulus), Pimentilla (Polygonum persicaria), Agropiro
(agropyron repens), Creeping Bent, {Agrostis stolonife
ra), Quenopodio (Chenopodium album), Maslo (Rumex sp.)
Espiguillas (Poa annua), Mostaza de los campos (Sinapis
ervensis), amor de hortelano (Eleusine indica), Anoual
Sow Thistle (Sonchus sp.), Creeping Thistle (Cirsium
arvensis), Burrero (Brassica Species y Amsranthus sp,
en cultivos tales como cebolla, rébano, nebina, mosta-
za, lepidio, remolacha, alfelfa, trébol, tirabeques, -
Judia, guisente, lenteja, zanaoria, girasocl, patata,to
mate, linaza, bretén, soja, cacauz, tabaco y algoddn,
sin defios apreciables para los cultivos, a las dosis -
normales precisés para regular las intrusas. Las deno-
minaciones "pre-emergenciat y “post-emergencia" se dti
lizan en esta Memoria para referirse a la emergencis -
de la cosecha, Tas composiciones pueden usarse tembién
para controlar estas intruses en terrenos en barbecho
0o incultos, o sea en zquellos en que no crece cultivo
alguno. Tas dosis necesarias y el modo y tiempo para -
le splicacidén, varian de acuerdo con la naturaleza de
la planta o plantas a controlar, dei cultivo, y del =~
efecto deseado. En general, teniendo en cuenta estos -
factores, dan buenos resultados dosis de material acti
vo (expresadas con respecto al ester sulfonilcarbédmico
correspondiente) de 1 a 11 kilos por hectarea. Las com
posiciones pueden aplicarse antes o después de que las

intrusas aparezcan sobre la superficie del suelo.
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Les comp05101ones de interés sobresaliente en

este grupo preferido, son las que contienen seles de -

compuestos de férmula I en la que m y n representan -
0, cada una de ellas; p representa l; Y estd en la )
sicién 4 y representa un grupo nitro, amino primario,

metilamino, N-metilformilamino o metoxicerbonilemino,y
R 7representa un grupo metilo, que son egpecialmente -
utiles para el control de Avena loca, Grama del norte,
Carricera,. Cre¢ping Bent, Goose Grass, jsconito, Eepi -
guilla, ManZanilia loca, Polygonum sp., Hierba cana, -
Maslo, [:0staza de los campos, Annual Sow Thistle, Crab
grass, Hargarita del trigo, Echinochloa, Brassica SDay
Amaranthus sp. y Cardo, en cultivos de remolacha azuca
rera, linaza, guisantes, alfalfa, algodén, soja, pata-
ta, tomate y bretones por aplicacién post-emergencia y
en el control, pre-emergencis de Avena loca; Espigui -
lla, uenopodio, Manzanilla loca y Polygonum sp. en

guisantes, tirabeques, frejol, soja y remolacha azuca-
rera. Las composiciones que contienen sales de p-nitro
bencenosulionilcarbemato de metilo, son especialmente

utiles pars el control post-emergencia de sanguinaria

mayor Crabgrass en la soja. Ias composiciones que con-
tienen sales de p-aminobencenosulfonilcarbamato de me-
tilo, especialmente utiles para el control post-emer -
gencla de Avena loca, Polygonum sp, Barnysrd Grass ¥y
lostaza de los campos. Las composiciones gque contienen
sales de p-metoxicarbonllaminobencenosulfonilcarbamato
de metilo, son especialmente utiles en ¢l control post
emergencia de Crabgrass y Barnyard Grass en el cultivo
del .algodén y la soja, las composiciones que contienen
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sales de p-N-metilformidaminobencenosulfonilearbamato -
de metilo, son especialmente utiles en el conirol post-~
emergencia de cultivos de Espiguilla, smor de hortels -
no y Crébgrass, en cultivos de algodén, lo mismo que
las composiciones que coutienen sales de p-metilemino -
bencenosulfonilcarbamato de metilo. Las composiciones -
que contienen sales de p-N-metilformilaminobencenosulfo
nilcarbamato de metilo, son también especislimente Wti -
les en el control post-emergencis de‘Espiguilla, Aconi-

0, Mostaza de los cawpos y Polygomum sp. en Trebol -
blanco.

Las composiciones que contienen szles de p-n-
metilformilamincobencenosulfonilearbamato de metilo, ¥
de p-metilaminobenéenosulfonilcarbamato de metilo, son
especislmente Utiles para controlar el desarrolle de
intrusas en los cultivos de alfzlfa, liuaza, soja, al-
godén y tabaco.

Algunas de las sales de este grupo preferido
son suficientemente solubles en agua psra proporcionar
soluciones acuosas sencillas suficientemente concentra
das para usarse como herbicidas, y en algunos casos de
concentracidén suficiente para dilucidén con agua para -
proporcionar soluciomes "a la concentraecién de traba -
jo". La denominacién vconcentracién de trabajo", se -
utiliza en esta Memoria para indicar una solucién que
contiene moterizl activo suficiente para usarse como -
herbicida, por ejemplo, 4 g de material activo, expre-
sado al estado de ester sulfonilcarbdmico, por litro -
de agua, Estas sales solubles en agua, comprenden las
sales de metal glcalino-terreo, especislmente calcio y
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magnesio, de p-eminobencenosulfonilcarbameto de metilo,

EL NIV S PR

p-nitrobencenosulfonilcarbanato de metilo, p-metilamino
benceuosulfonilcarbamgto de metilo, p-N-metilformilami-
nobencenosulfonilcarbamato de metilo, y p~metoxi-carbo-
nilaminobencenosulfonilcarbamato de metilo. Las solucio
nes gcuosas sencillas que comprenden concentrados y so-
luciones a lg concentracidn de travajo, de estas sales,
constituyen una caracteristica preferida de sste inven-

to.

Las composiciones que contienen sales de 1o0s
esteres de férmula I en la que m y n representan Q,
cade una de ellas, p vrepresenta L, ¥y el Unico substitu
yente Y esté en la posicién 4 y representa un grupo di-
alquilamino inferior, con preferencia dimetilamino, o
un grupo mono-acilamino inferior, preferentemente aceta
mido, sou adecuadas pars wtilizarse en el control, por
aplicacién de pre- o post-emergencia intrusas tales co-
mo Espiguilla (Poa annua), pconito (Alopecurus praten -
gis), Mostazga de los campos (Sinapis Arvensis) Manzani-
lla loca (Matricaria inodora) y Polygomum sp. en culti-
vos tales como slfalfa, linaza, soja, guisantes, guisan
tes y lentejas, sin deterioro aprecisble en el cultivo,
a dosis normales precisas para destruir las hierbas. -
Las dosis precises y el modo ¥ epoca de aplicacién va
rian de acuerdo com la naturaleza de la planta o plan -
a8 a oontrolaf, el cultivo ¥y el efecto deseado. En ge-
neral, teniendo en cuenta estos factores dan buenos re-
sultados dosis de materisl activo de 1 a 11 kg por hec-
tarea, (calculado sobre la base del estér correspon -

diente). Son de interes especial las sales de compues -~
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tos en los que R represente metilo,

Las sales de esteres sulfonilcarbidmico no in -
cluidos en el grupo antes .citado y preferido, o sea -
aguellos en los gue el grupo Y no es el unico substitu-
yente, o, de serlo no se encuentra en la posicién 4, pue
den usarse pera controlar Charlock (Sinapis arveunsis) -
en cultivos de cereales, por aplicacifn post-emergencia,
gin dafio apreciable para los cultivos, en Qdosis norma -
les necesérias para €l control Ge las hierbas. Las com-
pesiciones que contienen sales de esteres sulfonilcarbd
micos de formula I en las gue R representa un grupo me-
tilo o etilo son de interes especial. Tas composiciones
de interes sobresaliente, son agusllas que contienen sa
les de 3,44diclorobencenosulfoni1carbamato de etilo (pre
paradas de acuerdo con Marshell y Sigal, J. Org. Chem.
1.958, 23, 927), 2,3,4-triclorobencenosulfonilcarbamato
de etilo, 2-nitrobencenosulfonilcarbamato de etilo (pre
peradas gegin Raffa, Farm. sci, e. tech. (Paris), 1.952,
7, 280; Chem. pbs. 1.953, 47, 3.262) y 3-clorobenceunosul
fonilearbamato de metilo. Las composiciones que contie-
nen sales de 3,4-diclorobencencsulfonilcarbamato de eti
lo, o de 2,3,4-triclorobencenosulfonilcarbamato de eti-
lo, pueden usarse mediante aplicacién post-emergencia -
para controlar ademés de Charlock, Fat Hen (Chenopodium
Album), Polygonum sp, Rabano silvestre (raphanus rapha-
nistrum), Manzenilla loca (Matricaria inodora), Margarita
del trigo {Chrysanthemun segetum) y Amor de horielano
(Galium aparine) en cultivos ceresles. Las composicio -
nes que contienen sales de 2-nitrobencencsulfonilcarba-

mato de etilo, pueden utilizarse para controlar Polygo=-
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num sp. (tal como Poligono trepador (Polygonum convul-
vulus) y Pimentilla (Polygomum persicaria)) ademds de
Mostaza de los campos en mltivos de vegetales, por -
aplicacién de post-emergencia. Las composiciones que
contienen sales de 3-clorobencenosulfonilcarbamato de
metilo, ademés de utilizarse para sl control, post—emeg
gencia de Mostaza de los campos en cultives de cerea -
les pueden emplearse para el control de Hostaza de 1los
Cempos y Manzanilla loca en cultivos de tirabeques, -
por aplicaciébn pre-emé&gencia. Las dosis necesarias y
la epoca y modo de gplicacidén varian de zcuerdo com la
naturaleza de la plants o plantas a controler, el cul-
tivo, ¥ el efecto deseado, En general, teniendo en -
cuenta estos factores se obtisnen buenos resultados -
cou dosis de msterial activo de 2 a 11 kg por hectarea

(expresado en estér correspondiente).

1as sales de esteres sulfonilcarbémicos de es
te invento, pueden prepararse vor métodos conocidos pa
ra la preparacidn de sales de metales alcalino-terreos
de esteres bencenosulfonilecarbdmicos (por la denomina-
cién vmétodos conocidos®* se indican métodos anterior -
mente utilizados o descritos en la literatura de la es
pecialidad). La preparacibu de los esteres sulfonilcer
bémicos correspondientes, de férmula general I sze des-
crive detalladamente en la Memoria de la Petente prine

cipal ne 280.583 de los mismos solicitantes.

Les sales de mstal =zlcalino-terreo, tales co-
mo sales de c¢alcic ¥ magnesio, pueden prepararse ade -
cuadanente tratando el estér sulfonil carbamico corres

pondiente, de formula I, con una centidad estequiomé -
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trica de derivado apropiado de un metal alcalino te -
rreo, tal como un éxido, hidroxido o carbonato. ILa -
reaccién se eplica con preferencia en un medio disol=-
vente inerte adecuado, tal como agua o un alcohol ali
fético inferior, por ejemplo metanol. La sal formada

puede aislarse por filtracidén o decantacién, si es ne
cesario despues de concentrar su solucién, o por la -
eliminacibén completa del disolvente por los métodos -
corrientes, tales como evaporacifn, si se desea a pre
sién reducida. La sal del ester sulfonilcerbdmico, -
puede "desprenderse” de su 8olucibn, especialmente en
solucibu acuosa, por la adicidan de una sal que intro-
duzce una nueve canvidad del mismo cation. Se ha com-
probado que &l procedimiento de depbsito citado, pro-
porciona resultados especialmente buenos. Avngue el

producto aislado puede contener una pronorcidén de 1la.
sal efizdida pars “depositar la sal del ester sulfonil
cerbémico, esto no constituye un inconveniente serio,
ya que nuede obtenerse un producto normelizado por la
adicién de una nueva proporcidén de la sal. Desde lue-
g0, es conveniente que esta sal no tenga wor si misme
propiedades desfavorables para la regulacién del cre-

cimiento de las plantas.

Las sales de metal alcalino terreo de este -
res sulfonilcarbamicos de¢ formula I, poseen ventajas
en uso, coun respecto a los esteres sulfonilcarbimicos
verdaderos, ya que son més fécilmente compatsibles con
sales de oiros comruestos conocidos, herbicidamente -
activos, tales como los Acidos fenoxi-zlcanoicos en

los que el uso de szles se prefiere por consideracio-
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nes de fitotoxicided con respecto a los cultivos. Algn
nas de las sales de esteres sulfonil carbamicos de for
mala I, poseen la ventaja, con respecto a los verdade-
ros esteres sulfonilcarbdmicos, de formar facilmente -
solucionss scuosas sencillas, sin necesidad de incorpo
rar un agente de mojsdura, dispersidn o emulsionado -
(como es necesario para proporeionar composiciones pul
verizables de los verdaderos esteres sulfonilcarbimi -
coe. pdemés, estas soluciones sencillas de las sales,

han mejoradc las propiedasdes herbicidas selectoras, -
con respecto a determinadas combinaciones intrusas cul
tivos, en comparacibéu con composiciones del ester sul-
fonilcarbdmico. correspondiente que contengan un sgente
de mojadura dispersién o emulsionado. Debe tenerse pre
sente que la denomingcidén vsal del ester sulfonilcarba
mico" se utiliza en toda esta Memoria pera indicar sa-
les de metales glcalino terreo de esteres sulfonilcar-

bamico de formula I, salvo indicacién en contrario.

Las sales de metal alcalino terreo de los es-
teres sulfonilcarbémico de férmula I, en los qﬁe R To
presenta un grupo 21ilo o Z-metoxietilo, y las en que
R representa un grupo metilo o etilo, m yn son O e
Y representa un grupo mono-alquilamino iuferior, un -
grupo dialguilamino inferior o un grupo N-alquilformi-
lamino inferior en la posicién 4, son nuevos compues -
tos, lo mismo que las sales de metal alcalino terreo -
de p-nitrobencenosulfonilcarbemato de metilo, p-amino-
beqcenosulfonilcarbamato de metilo, p-metoxicarbonila-
ninobencenosulfonil-carbamato de'metilo, 2,3,4=triclo=-

robenceno sulfonilcarvemsto de etilo y 3-clorobenceno-
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sulfonilcazrbamato de metilo, y por tanto, la preparas -

cién de estas sales forma parte de este invento,

Los Ejemplos sigulentes zcleran este inven -
to.

EJEMPLO 1 -

Uua mezcla de 6,5 g de p-nitrobencenosulfoni£

carbamato de metilo {preparado como ée descri
be en el procedimientoc E de ls Memoria de la Pstente -
ne 28C.583), 1,25 g, de carbonato celcico y 30 ml  de
agua, se mantiene a 30-409C, con agitacién frecuente,-
hasta obtener una solucién gue luego se filtra & tra -
vés de "Hyflo" y se secz por congelacién, proporcionan
do la sal de calcio de‘p-nitrdbencenosulfonilcarbamato
de metilo, en forma de s6lido amarillo p&lido que se -
descompone por encima de 280¢C después de inicisrse la
fusibn parcial a2 135¢C ¥ que tiene una solubilidad en
agua 20 %, a 20-259C.,

EJEMFLO 2 -

Una mezcla de 6,5 g. de p=-nitrobencenosulfo -

unilcarbamato de metilo (preparado como se deg
cribe en el Ejemplo 1), 0,5 g. de 6xido de magnesio vy
80 cc. de agua, se mantiene a 30-40¢C con frecuente -
agitacibén, hasta obtenerse uns solﬁéién, que luego se
filtra e través de "Hyflo® y se seca por congelacidnm,
proyorcionando la sal de magnesio de p-nitrobencenosul
fonilcarbamato de metilo en forma de s61lido ligeramen-
te amarillo que se descompone por encima de 280¢C desw
puds de iniciarse la fusién parcial a 1352C, ¥y que tie
ne una solubilidad en agua > 20 % a 20-252C.
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EJEUPLO 3 -

Una mezcla de 5,75 g. de p-aminobencenosulfo-

nilcerbamato de metilo (preparado como se des
cribve en el procedimiento F de 12 Hemoria de la Paten-
te ne 280.583), 1,25 g. de carhonato calecico y 30 cc.
de agua, se mantiene a 30-402C con agitacién frecuen -
te, hasta obtener uma sclucién, Esta solucidn se fil -
tra a través de tHyflo" y se seca por congelacién pro
porcionaudo la sal de c¢alcio de p-aminobencencsulfonil
carbemato de metilo en forma de s81ido blanco que se
descompone con cerbonizacidén g 320¢C y tiene una solue-
bilided en agua P20 % a 20-259C,

EJEMPLO 4 -

Se procede como se indica en el Ejemplo 3, pe

ro empezando con 5,75 g. de p-aminobencenosul
fonilcarbamato de metilo (preparado como se describe -
en el Ejemplo 3), 0,5 g. de 6xido de magnesioc y 30 ce.
de agua; se obtiene la sal de magnesio de p-amimnobence
nosulfonilcarbamato de metilo en forms de solido blan-
co que se carboniza a 3002C despuds de fusién parcial
por encimg de 6092C, y que tiene una solubilidad en =~
sgua P20 % a 20-25¢C,

BIEMPLO 5 -~

Se procede como en €l Tjemplo 3 pero se empig
za con p-metoxicarhonilaminobencenosvlfonil -
carbamato de metilo, y unz cantidad equivelente de 6xi
do de magn931o o carbonato calcico; puede obtenerse la
s2l cdlcica o megnésica de p-metoxicarbonilaminobence-

nosulfonilcarbanato de metilo.
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EJENPLO 6 —

Se sacuden juntos 8,1 g. (0,3 mol) de 4-N-me
tilformilaminobencenosulfonilcarbaméto de metilo (pre
parado como se describe en el procedimiento g. de 1lg
Memoria de la Ppatents mn2 280.583), 0,015 mol de 6xido
calcico, y 60 cc. de zgia, ¥ la solucién obtenida se
filtra a través de "Hyflo®. Secado por congelacién, -
el filtrado proporciona la sal de calecio de 4-N-metil
formilaminobencenosulfonilcarbamato de metilo, en for
ma de solido blanco, punto de fusiém 167-1702C (des -
composicién), que tiene una solubilidad en agua»20 %
a 20-25¢2C.,

EJEHPLO 7 =
Se pfocede como en el Ejemplo 6, pero substi
tuyende el 6xido de czlecio por el 6xido de -
megnesio (0,015 mol); se obtiene la sal de magnesio -
de 4fN4metilformilaminobencenosulfonilcarbamato de me
tilo, en forms de solido blanco, punto de fusién 179~

1869Cc (descomposicibu), que tiene una solubilidad en
sgua 20 % a 20-25¢C.

EJEMPLO 8 —

Se procede coﬁo en el Ejemplo 6. pero se am-

pieza con p-metileminobencenosulfonilcarbamz
to de metilo (6 g; 0,025 ml) (preparado como se des =
cribe en el procedimiento I de la Memoria de la Paten
te 280.583), 6xido de calcio (0,0125 mol) ¥ 60 cec. de
agug; se obtiene la sal de calcio de 4-metilaminoben-
cenosulionilcarbamato de metilo, en forma de un soli-~
do blanco punto de fusién 192-196¢C (descomposicién)
gque tiene una eolubilidad en egua)20 % a 20 - 252C.



10.

20.

25.

30.

- 18 -~

297800

Se procede como en el Ejemplo 8, pero substi-
tuyendo el 6xido de calcio por oxido de magne

BEJEMPLO 9 -~

sio (0,0125 mol); se obtiene ls sal de magnesio de 4-

metilaminobencenosulfonilearbamato de metilo en forma

de solido blanco, punto de fusién 3269C (después de -
desconposicién por encims de 2502C), que tienen una 80
lubilidad en agna »20 % a 20-25°C.

. EJEMPLO 10 -

Una solucidn acuocsa de la sal de calcio de p-

nitrobencenosulfonilcerbamsto de metilo se -
ut;liza, post-emergencia, @ razén de 4,5 kg de mate -
rial sctivo (expresado en bencenosulfonilcarbamato) en
225 litros de agua por hectarea, para rociar remolacha
azucarera infestada con Avena loca y Manzanillza loca,y
otras intrusss de hoje ancha, pera proporcionar el con
trol satisfaCtorid de estas plantas sin perjuicio apre

ciable para el cultivo.

EJEMPLO 11 -

Una solucidn acuosg de la sal de magnesio de

p-nitrobencenosulfonilcarbamato de metilo,se
utiliza post-emergencia a razdén de 4,5 kg de meterial
activo (expresado en bencenosulfonilecarbamato) en 225
litros de agua por hectérea, para proporcionar el con-
trol satisfactorio de Avena loca y Polygonum sp. Manzg
nilla loca y otras hierbas de hoja ancha en guisantes

sin perjuicio apreciable para el cultivo.

EJEMPLO 12 -

Una mezcla de una solucién acuosa de la sal

de calcio de p-nitrobencenosulfonilcarbamato
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de metilo con 3-amino-1,2,4-triazol, se utiliza a ra-

zén de 2,25 kg de matetial activo (expresado en bence
nosulfonilcarbamato) del primero y 4,5 kg de materisl
activo del segundo en 1,100 litros de agua por hecté-
rea, en terreno berbechado para el control de hierbas
amagles y perennes tales como Carricera, Echinochloa,
Crabgrsss ¥y hierbas anuales y pereunes de hoja ancha,

tal como Cansdd Thistle, y Rumex sp. y Polygonum sp.

EJEMPLO 13 -

Se muslen finmmente 20 g de la g2l de cal -

cio de p-uitrovencenosulfonilecarbamato de -
netilo y se meéclan con 80 & de arcills attapulgita.
La mezcla se granula por el procedimiento corriente -
vara cbtener grémulos de 2 & 5 mm. de didmetro, que
se usan pre-emergencia a razdn de 22,5 kg. de grém -
los por hectérea, en los cultivos de remolacha azuca-
rera, para el coutrol satisfactorio de Annual Meadow
Grass, Avena loca, Carricera, Fat Heun, Mayweed y FPo-
lygonum species. Tos granulbs pueden dispersarse en -

la superficie totel o parcial del terreno.

EJEMPLO 14 -

La sal de calcio de p-gminobencenosulionil -

carbonato de metilo, se aplica en forma de -
solucién al 0,8 % peso/volumen que contenga 0,8 % de
exofor FN 11 (un condensado d¢ 6x1do de etilemo con
quuil-feholes) en forma de pulverizacién dirigids en
.tre las hiladas de arboles de jardiﬁ; a razén de 570
litros por hectérea, para controlar especies de Echino

clbe, kKleusiue, Diginarias y Setaria.
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EJEHMPLOC 15 -

Una solucién acuosa de la sal de calelo de p

nitrobencenosulionilcarbamato de metilo, se
utiliza post-emergencia, a2 razdén de 4,5 kg de mete -~
rial activo, (expresado en bencenosulfonilcarbamato)
en 570 litros de agué,por hectérea, para el control -
satisfactorio de pvena loca y lanzanilla loca, en cul
tivos de patatas, sin deterioro gpreciable para las -
cosechas,

BJEMPLO 16 -

Una solucién acuosa de la sal de magnesio de

p-nitrobencenosulionilcarbameto de metilo,se
usa por eplicacién post-emergencia, a razén de 2,25
kg de material mctivo (expresado al estado de benceno
sulfonilcarbamato) en 225 1litros de agua por hectirea
para proporcionar el control satisfactorio de Goose -~
Grass ¥ Craggrass en cultivos de hoja, sin deterioro

apreciable para las cosechas,

EJEVPLO 17 -

Una sclucidn acuosa de la salide calcio de p

-gminobencenosulfonilecarbamato de metilo se
utiliza por aplicacién post-emergencia a razdn de 2,25
kg de material activo (expresado a2l estado de benceno-
sulfonilcarbamato) en 225 litros de aguaz por hectares,
para proporcionar el control satisfactorio de Avena lo
ca, Polygonum sp. Carricera, y Mostaza de los campos
en cultivos de linaza sin deterioro apreciable para eg

ta planta.
EJEMPLO 18 ~

Una solucidén acuosa de la sgl de calcioc de p-
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metoxicarbonilaminobencenosulfonilearbemato de metilo,se

utiliza, por aplicacién post-emergencia a razén de 4,5 -
kxg. de material activo {expresado al estado de benceno -
sulfonilcarbamato) en 225 litros de agua que contengan -
0,025 ¢ (peso/volumen) de Manoxcl N (di-nonyl sulfonato

de sodio) por hectarea, para proporcionar sl control sa-

‘tisfactorio de Crabgrass y Barmyard Grass en cultivos de

algodén y soja sin deterioro apreciable para estas plan-
tas.

EJEMPLO 19 -

Una sgolucidn acuosa de la sal de magnesio de.

p-F-metilformilsminobencencsulfonilecarbamato,
se utiliza por aplicacién post-emergencia, a razén de
4,5 kg de material activo (expresado al estado de bence
nosulfonilcarbamato) en 225 litros de agua por hectd -~
Tea, para proporcionar un control satisfzctorico de -
Espigiiilla, awmor de hortglano ¥y Crabgrass en cultivos -

de glgoddén sin deterioro aprecisble para ls planta.

EJEMPLO 20 -

Una solucién acuosa de la sal de megnesic de p-

metilaminobencenosulfonilcarbamato se utiliza
por aplicacidén de post-emergencia a razén de 2,25 kg de
material activo fexpresado sl estado de bencenosulfonil
carbamsto) en 225 litros de agua, por hectarea para pro
porcionar el conirol satisfactorio de Espiguillas, Amor
de hortelano y Crabgrass en cultivos de algodén, sin de

terioro apreciable pars ecata planta.

EJEMPLO 21 =

Una solucién zcuosa de la sal de magnesio de

p=-N-metilformilaminobencenosulfonilcarbamato
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de metilo se utilizs por aplicecién post-emergencia a
razén de 4,5 kg de material activo, (expresado al esta
do de bencenosulfonilcarbamasto) en 225 litros de agua
por hectérea para proporcionar el control satisfacto -
rio de Espiguilla, aconito y Polygovum, sp. en vhite
clowers sin deterioro apreciabie para el cultivo,

N 0 T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la menera de realizarlo en la précti
ca, debe hzcerse counsitar que las disposiciones ante -
riormente indicadas, son susceptibles de modificzacio -
nes de detzlle, en cuanto no slteren su principio fun-
damental. Tembién se hace constar que el invenio co -
rresponde 2 una solicitud de ler. Certificado de adi -
cién presentado en Inglaterra con fecha 28 de febrero
de 1.963 bajo el ne 8183/63 acogiéndose, por lo tanto,
a los beneficios que conceden los Convenios Internacio
nales en vigor y siendo lo cue constituye lz2 esencis =
del referido invento y por lo que se solicita ler. Cer
tificado de sdicién por 20 afios, en Espefia "Mejoras in
troducifas en €l objeto de la patente principsl ne -
280.583, concedide sl 9 de octubre de 1.962, por "Pro~
cedimiento para la obtencién de composiciones herbici-

das", caracterizéndose por lo siguiente:

12,.~ "jejoras introducidas en el objeto de la

patente principal ne 280.583, concedida el 9 de octu -

bre de 1.962, por. "Procedimiento para ls obtencién de

composiciones herbicidas®, composiciones que se obiie-
nen mezclendo por lo menos un compuesto herbicidsmente

activo con uno o més diluyentes o agentes de superficie
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gctiva, compatibles, adecuados para usarse en composicio
nes herbicidas, caracterizadas por mezclar el diluyente
o agente de superficie activa con un ester bencenosulfg

nilcarbdmico de férmula gensral

(.X)_u_@ é \>. -50,NHCOCR I
(Y)P_ == '

(2),

en la que X representa un Atomo haldgeno, con preferen~

cia un 2tomo de cloro, Y representa un grupo nitro, ami

ne primerio, mono- ¢ di-glgquilamino inferior, mono-aci-

lamino inferior, H-alquilformilamino inferior o momo-al
coxicarbonilamino inferior, % representa un grupo meti-

-1o R representa un grupo metilo, etilo, =2lilo o 2-meto-

xietilo, m vrTepresenta Q, 1, 2, 3 0 4, n representa O
ol yp representa 0 o 1 siendo por lo menos igual a

1l la suma de m, B ¥ p.

28.- Mejoras segin reivindicacién 18, caracte-
rizado porque se mezcla la sal de metal alcalino-térreo

con un diluyente y un agente de superficie activa.

38.- Mejoras segin reivindicaciones 1% o 28,ca
recterizadas porque lss proporciones relativas de lg -
sal de metal alcalino-térreo, el diluyente y el agente
de superficie activa, son tales que se obtiene un con -
centrado que precisa la dilucidn antes de userse como -
herbicidé.

4% .~ Mejoras segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, ceracterizadas porque el diluyente
es distinto de un aceite animal, vegetal o mineral, y ~

contilene un agente de superficie =zctiva.

5é.- Mejoras segin cualquiera de las reivindi



k]

2y

10.

15.

20.

25.

30.

- 24 -

287060

caciones anteriores, caracterizado porgue myn repre
sentan, O, ambas; p representa 1y el substituyenie Y
se encuentra en la posicién 4 y, con preferencia K es
un grupo metilo.

6.~ Mejoras segin reivindicacidén 5%, caracte-
rizgda porque Y representa un grupo nitro, un grupo -
amino primsrio, un grupo mono-élquilamino inferior, es
pecialmente un grupo metilemino, un grupo N-algquilformi
lamino inferidf, especialmente W-metilformilamine, o}
un grupo mono-glcoxicarbonilamino inferior, especialmen

e metoxicerbonilamino,

7¢.- Mejoras segin reivindicacién 6%, ceracteri
zeda porque los herbicidaes contienen una szl de metal -
alecalino-térreo de metil p-nitrobencenosulfonilcarbama-
to, metil p-aminobencenosulfonilcarbams®o, metil p-meto
xicarbonilaminobencenosulfonilecarbemato, meftil p-metila
minobencenosulfonilearbsmato, o metil p-F-meitilformila=-

minobeuncenosulfonilearbamato.

82.- Mejoras segin cuslquiera de las reivindica
ciones 12 a 48, caracterizada porque la sal de metal al
calino~térreo es una sal de etil 3,4-diclorobencenosul-
fonilecerbameto, etil 2-nitrobencenosulfonilcarbamato,
etil 2,3,4-triclorobencenosulfonilecarbamato, o metil 3-

clorobencenosulionilcarbamato.

8.~ Hejoras segin cuslquiera de las reivindicg
ciones anteriores, ceracterizadas por mezclar en la com

- posicidén por lo menos otro herbicida ademds de la sal -

de metal alcalino de un ester sulfonilearbimico de fér-

mils TI.

108,.~ Mejoras segin reivindicaciones auteriores
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especialmente procedimiento para la preparacién de una
sal de metal slcalino-térreo de un ester sulfonilecarbd
mico de férmula I, en el gue R representa un grupo ali
lo 0 2-metoxietilo, caracterizadas por itratarse el es-
ter sulfonilcarbdmico correspondients, con un éxido,hi
dréxido o carbonato del metal alcalino-térreo.

118.- Mejoras sesin reivindicaciones 12 a 98,
especialmente procedimiento para la preparacién de unae
sal de metal alcelino-térreo de un ester sulfonilcarbd
mico de férmula I, en ¢l que m y & representan O e Y
representé un grupo monoalguilamine inferior, un grupo
di-alquilamino inferior, o un grupo Nealquilformilami-
no inferior en la posicién 4, caracterizsdas por tra =
tarse el ester sulfonilcarbimico corregpondiente con

6xido, hidréyido o carbonetc del metal alcalino-térreo.

128.- Mejoras segun reivindicacidén 12 g 98,es
pecialmente procedimiento parz la preparacién de una sal
de metal alcalino-térreo, de metil p-nitrobencenosulfo-
nilcarbamato, metil p-aminobencenosulfonilcarbamato, me
til p-metoxicarbonilaminobencenosulionilcarbamato, me -
$il p-metilaminobencenosulfonilcarbamato, metil p=Neme-
tilformilaminobencenosulfonilcarbamato, etil 2,3,4-tri-
clorobencenosulfonilcarbamato, o metil 3-clorobenceno =~
sulfonilcarbamato, caracterizadas por tratarse el ester
sulfonilcarbdmico correspondiente, con un éxido, hidré-
xido o carbonato del metal alcalino-térreo.’

132,~ Mejora segin cualquiera de las rei -
vindicaciones 108 a 128 caracterizado, porque laz sal de
metal alcalino-térreo se hace precipitar por la adicién

de metal alcalino-térreo adecuado.
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142,- vjejoras introducidas en ¢l objeio de la
patente principal ne 280.583, concedida el 9 de octu -
bre de 1.962, por "Procedimiento para la obtencién de

composicionee herbicidss"; tal y como queda substancial
mente descritsm en la presente Memoria.

Ista memorif consta de ventiseis hojas escri -

tas a méquina por upa s;ia cara.,

Mad¥ia,
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