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Esta invencidn se refiere a compuestos de férmula:

&

WO, o

gl . o Bt
N 50N

o’ 277 e
R* R3
NOo
doude R1 representa hidrdgeno o R2 y cada grupo R2 indepen-
dientemente representa alquilo inferior 01404,'a1quenilo in-

ferior 63—04, alquinilo inferior 03—C4 o un radical de fdr-

mla —CHé-CHé—(CHé)n—Y, donde n representa 0 ¢ 1 e ¥ repre~

senta metoxi, clano, bromo o clofo, con la limitacidn deo que
los grupos representados por R1 y‘R2 juntés contieneﬁ de 2 a
8 dtomos de carbono; R3 representa hidrdgeno o metils y cada
grupo R4, si se toma independientemente, represehta ronilo o
bien ambos grupos R4, unidos, bonstitﬁyen con el fHonn Je ni-
trdgeno un anillo de aziridina, pirrolidina, piperidina, he-
xahidroazepina, morfolina o piperazina o uno de estes amillos|
ccnteniendo un sustituyente monoalguilo inferior o dialgui-

1o inferior con un total de no mds de 3-dtomos de carhono.

Tog compuestos son t¥picamente sdlidos eristalinos. Se prepa-

ren mediante una reaccidn de Mamnich, empleando formaldehidd,

un compuesto de sulfanilamida de fdrmula:

NO
Rl 1
N
N —500=NH
7 {
i} OQ
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1 grupo R4, tomado independientemente, representa propilo o bien

niendo sustituyentes monoalguilo inferior o dizlquilo infe-

'La reaccidn se lleva a cabo siguiendo los procedi--
mientos habituales en la reaccidn de Manmich. En general, la
suifanilamida se mezcla con la amina y el formaldehido se .
agrega en forma de solucidn acuosa o de paraformaldehido. Pued¢
vwhilizarse un disolvente, por ejemplo un alcohol, pero gene-
ralmente no es necesario cuando ei formsldehido se emplea eﬁ
forma 1lf¥quida. La reaccidn transcurre dentro de smplios 1l¥mi-
tes de temperatura, por ejemplo desde la temperatura ambiente

a la temperatura de reflujo. La separacidn y, si se desea,
la purificacidn se realizan por procedimientos convencionales,

Mds especificamente, esta invencidn se refiere a comq

puestos de fdrmula:

(S
Rl rt
N .
P . 02-.1l.\r~ CHo=N
RZ . R R4
0y

donde R1 representé hidrdgeno o R2 y cada. grupo R2 representa
independientemente alquilo inferior C1—04, alquenilo inrerior

alquinilo inferior 03—0 o un radical de fdrmula.

03~C4,>
~CHé—CHé—(CHé)n—Y, donde n representa 0 ¢ 1 e Y representa
metoxi, ciano, bromo o cloro, con la limitacidn de que los
grupos representados por R1 vy R2 juntos contienen de 2 a 8

dtomos de carbono; R3 representa hidrdgeno o metilo y cada

ambos grupos R unidos, constituyen con el dtomo de nitrdgeno
’ ;

un anillo de aziridina, pirrolidina, piperidina, hexznidrc—

azepina, morfolina o pigerazina o uno de estos znillos conte~

rior con un total de no mds de 3 dtomos de carbono.
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- Bstos compuestos se preparan haciendo reaccionar un -

compuesto de sulianilamida de fdrmula:

NO,

y una amina de férmﬁla
. 4
o
S Nt
en pr?sencia de formaldehido o paraformaldehido.

Tambiédn se deséribe:éﬁuf une composicidn que comprend
de un agente tensoactivo &, como agénte acfivo, ios comnuestod
antes citados. ' | '

Esta invencidn también describe un método de aplicé—

¢idn a una parte de una planta de una cantidad inhibidora del

crecimiento de un agente activo, es decir de los comrvuestos

antes citados.
Tos compuestos de esta invencidn son denominados aguil
como sulfanilamidas sustitutdas, siendo la estructura y la

identificacidn de las posiciones las siguientes:

NO, .
(w4) \ (w1)
H N Q — 50,-NHy
| ¥O.

Los grupos alifdticos son Ge cadena lineal sajivo in-

dicacidn en contrario.




Aeaantan o een

B oo e e

10

15

20

25

30

-5 -

. idé siguientes ejemplos ilustran esia inyencidn ¥y pex
mitirdn a los expertos en la tdonica sintetizar todos los
compuéstos de 15 mismea. 7 .

BJEINMPLO 1

i -Pi peridinometil=3,5-dinitro-KT, N ~dipropilsul fanilamida

Se disuelven 4,0 g (0,012 moles) de 3,Ei--cin'.rn‘,tro—N'j',l\fd£

dipropilsulfanilamida y 1,0 ml de formaldehidd en etanol y

‘se afiaden 0,8 g (0,011 moles) de piperidina. La adicidn pro-

duce un aumento de la temperatura y la precipitacidn dc un
producto amarillo, ila N1—pipe}idino—metil—3,5—dinitro-N4,N4—
dipropilsulfanilemida deseada, Se separa por filtraqidn, se
lava\con agua y se fepristaliza de etanol; p.Te 138~140°C.
Mndlisis calculado: C, 48,75; H, 6,593 N, 5,79
Encontrado: €, 48, 04, H, 6,22; N, 15,68,
EJEMPLOS 212

Otros compuestos representativds de-esta inverncidn
preparados de acuerdo con laslindicacionesiy agentes anberio-
reos, son los sigulentes: 7
N1-d1propllam1nomet11-3 4—d1n1tro—N N4—d1propllsu1fa111am1—

_ fa, p.f. 95-97 °c
N1 (2, 5-dimetilpirrolidinometil)-3,5~ dlnltxo—N4 N4—d1pron11-
\ sulfanilamida, p.f. 145-147%¢
(2—et1101ner1d1nomeb11) -3,5-~ dlnltro~N4, t*-aipropilsul fa~
nilamida, p.f. 130-132 ¢
N1—hexahidroazepinometil—},5—dinitro—N4,N4-dipropilsulfanil~

amide, p.f. 137-139%C
A d .

PR

~ay g i) DA

”~ ¢ oemn A
Fans:

N1—(2,: ti-gdilegiridincmesili-Z, i-diniT
sulfanilamida, p.f. 124-127°C
N1 (3-metilpiperidinometil)-3, 5-dinitro-N%, N*-dipropilsulfa-

nilamida, p.f. 145-148°C

POOR
nuAu Y
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N emeti1~N'=pi peridinometil-3,5-dinitro-N*, N -dipropilsul fa~

nilemida, p.f. 89-91°C -
' -morfolinometil-3,5-dinibro-N¥, W -dipropilsulfanilamida,
p.£. 105-108°C °
¥ (4=metil-1-piperazinilnetil)-3,5-dinitro~N¥, N¥-dipropil-
sulfzniizriiz, p.f,. 95-9é°C
Nemet11-N'-morfolinometil-3,5-dinitro-N+,N¥-dipropilsulfa-
nilamida, p.f. 103-106%C
' (4-meilpi peridinometil)—3 ,5-dini tro-N¥, N-dipropilsul fa~
nilemida, p.f. 155-157°C.
' EJENPLOS 13-22

v Otros compuestps.iepresentativoé aue ilustran csta
invencidn son los siguieﬁtéé; |
N1-(3-metilpiperidinometil)~3,5-dinitro—N4,N4—dimetilsulfa—_

nilemida | S '

N1

-metil~N1~aziridinometi1-3,5—dinitro—N4?metil—N4—butil—
sulfanilamida

N'—pi peridinometil-3, 5-dini tro~NT ,N¥bi (2-netoxietil)sulfa~

nilanmida

¥'—morfolinometil-3, 5-dinitro~N ~isopropilsul fanilemida

N1 -hexahidroazepinometil-3,5-dinitro-Nt, N -dialilsulfanil-

. amida _ 7
! _pirrolidinometil-3,5-dinitro-Nt, W4 bi (2-cianoetil)sulfa-
nilamide
N'=(1-piperazinilmetil)-3,5-dinitro-N',N*-aipropinilsul fa-
nilamida
G eeminidinoneniied, Sedinisroivt, Ho=bi(2~cloroetil jral Tuniln
amida

N'- (1-piperazinilmetil)-3,5-dinitro-K", N ~bi(3-bromopropil )-

sulfanilamida
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N ~pirrolidinometil-3,5-dinitro-i, Nt-aibutilsulfanilamida.

Lés compuestos de esta invencidn se adaptan paré ser
empleaaos comé ﬁerbioidé;. Los compuestos puedén ser ubtiliza-
dog para ejercer una amplia accidn herbicida; por lo tanto,
en su sentido mds amplio, esta invencidn se dirige a un mé-
todo que consiste en aplicar a una parte de una planta, que
puede ser los tallos, hojas, flores, .frutos, ralces o semi-~
1las u otras unidades reproductoras similares de la planta,
una cantidad inhibidora del crecimiento de uno de los com-
puestos de esta invencidn., 3in embargo, los compuestos tam—
bién pueden ser utilizados para aprovechar unas trayecloring
selectivas de actividad herbicida.

No es un factor critico en la prdctica de esia invend
cidn la destruccidn completa de la vegetacidn iﬁdesaable, va
que resulta también adecuada si simplemente se inhibe ol cre-
cimiento de la vegeltacidn no deceada. Especialmente crando
se busca una accidn selectiva, és adecuada una inhitiecidn
ﬁrdxima a 1la destruccidn real, en particular cuando se combid
na con condiciones naturales éomo humedad limitada y simila-
res que afectan mds adversamente a la vegetacidn selectiva—
mente inhibida que a la planta cultivada.

‘Los compuestos de esta invencidn son adecuados para
une amplia variedad de aplicaciones herbicidas. AsI, por
ejemplo, & proporciones que prodﬁcen 1s accidn selectiva de
los compuestos, proporciones que serdn definidas con mds de~
talle mds adelante, los compuestos pueden ser utilizados co-
tivzdes eove, TOT

Li e - e - .
mo herbicidas selecBHVIE &L TLANUES ivad e

s 1 givwiliore

gjemplo, algoddn, maiz, sOrgo, 50j& ¥y similsres, In e3TCS

casos, la aplicacidn puede realizarse como aplicacidn de pre-

emergencia tanto a la planta cultivada como a la maleza o
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~ ciones puede ser puesta en prdctica algunas veces con los’

preferiblemente mediante una téchica de arlicacidn por pulQ
verizacidh dirigida, después de naber brotado la planta cule
tivada pero antes o después de la salida de las malas hier—
bas. En ofra aplicacidn, los compuestoé pueden ser utiliza-
dos pera obfener una amplia accidn herbicida sobre terrenos
no cultivados, entre los que se incluyen las fajas intermi;
teﬁtemente no cultivadas de los cultivos rotatorios. Para
este uso sobre los llamados barbechos la aplicacidn puede
realizarse en primavers para suprimir el crecimiento vegeta~—
tivo hasta el otofio o despuds de la siembra de primavers o
en el otefio para suprimir el crecimiento veéetativo hasta la
siembra de la brimavera o del siguiente Jtoﬁo.

Ademds, en otra aplicacidn, estos compuestos pueden
ser utilizados para controlar las malas hierhas'en les plan-—
taciones de drboles, como las diversas plantaciones de c¥-
tricos. Asimismo, los compuestos pueden ser utilizades para
aplicaciones al césped. Ademds de las realizaciones terres—
tres anteriores, estos compuegtoé también pueden ser utilizad
dos como herbicidas acuéticos. -

Esta invencidn en cualquiera de sus numerosas realizg-

compuestos sin modificar;.sin embargo, para obténer buenos
resultados generalmente es necesario que el compuesto se em-
plee en forma modificada, es decir, como un coﬁponente de ung
composicidn formulada para producir los efeétbs inhibidores
del crecimiento de las plantas, AsZ, por ejemplo, el agente
activo puede mezclarse con agua u otro liquide o lifguiics,
preferiblemente mediante el uso de un agente tensozcetiivo. El
agénte activo tambidn puede incorporarse g un sdélide finamen-

te dividido, que puede ser una sustancia tensoactiva, para
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| dos para llevar a cabo esta invencidn.

. dad total de preparado empleado sean adecuadas para propor—

former un polvo mojable gue posteriormente se puede disper-
sar en agua 0 en otro l¥quido o incorporar como parte de un
polvo Tino gque serd aplicado directamente. Otros métodos de

formulacidn son conocidos en la técnica y pueden ser empleg~

- En la puesta en prdctica del nuevo método de este
inﬁento, 1a cantidad exacta del agente activo empleado no es
orftica y variard segin el tipo de efecto inhibidor del cre-
cimiento deseado, la idéntidad de las plantas de que se tratg,
¢l agente activo particular utilizado, las condiciones atmos-
féricas y similares. En general, se obtiene un amplio efec—
to inhibidor del crecimiento con proporciones de unas £ a 20
1ibras o mds de agente active por acre (8,96 a 22,4 kg/la) ¥
estas proporciones son adecuadas y eficaces paré coubrolar
el crecimiento vegetativo en los barbechos. Cuando se desea
obtener un efecto inhibidor del crecimiento selectivo sobre
melas hierbas en zonas que conbtienen plantas cultivadas como
mafz, soja y algoddn, generalmente se obtienen buencs resul-
tados con unas proporciones de 0,25 a 8 libras/acre (0,28 a
8,96 kg/Ha). Cuando en la forma tipica de operacidn, el agen-
te aclivo se emplea como composicidn que comprende el agen-
te, la concentracidn exacta del agente activo en la composi-

cidn no es critica, siempre que la concentracida y la cantbi-

cionar la cantidad apropiads de agente activo por unidad de

superficie. En general, se obtienen buenos resultados cuando

se emplean preparados gque conbienen el agente activo & Uiz
concentracidn de 0,5 a 10 % & mds, en el caso de un preparadq
lfguido y a wna concentracidn de 1,0 a 5,0 % ¢ mds en el ca-

so0 de un polvo fino, un polvo mojable, grénulos o similares.
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‘esta invencidn, encontrdndose presente este ulitimo en una

- 10 -

?ueden'obtenerse preparados mds concentrados gque con frecueln
cia se piefierqn'porque pueden servir, segin la aplicacidn
particﬁlar considerads & la concentracidn particular, tanto
como preparado concentrado para facilitar el transporte,
zlracenariento, etc., como composicidn de tratamiento final.
hs{, por ejexpic, con frecuencia los preparados contienen

preferiblemente un agente tensoactivo y el agente activo de

proporcidn de 0,5 a 99,5 % en peso; o un édlidd inerte y fi-
namente dividido y el agente activo de esta invencidn, en-
contrdadose presente este Ultimo en una proporeidn de 1,0 a
99,0‘% en peso. Estos.preﬁarados, como ya se ha dicho, puedey
emplearse directamente en éiertas aplicaciones pero tambidén
pueden ser dilufdos y posteriormente empleédos en otras mu-
chas gplicaciones. .

Tas composiciones l¥quidas que contienen la cantidad
deseada de agente activo se preparan disolviendo la sustancis
en un lf¥quido, con o sin ayuda de un agenté dispersente ten-
soactivo tal como un égente emulgente idnico o no idnico. Los
l¥quidos adecuados son los aceites pulverizables agriculas y
los Qestilados de petrdleo fales como coﬁbustible diesel,
queroseno, fuel-o0il, naftas y disolvente Stoddard. La elec~
cidn del agente dispersante y emulgente y la cantidad del
mismo empleada viene determinada por la naturaleza de la
composicidn y por la capacidad del. agente para facilitar la
ﬁispersidn del azeate activo en ei vehiculo para producir ia

esezdz, LOs zgentes dispersantes y emuijenlias gig

(&)

coopoesicidn
paeden emplearse en las composiciones comprenden los procéuc—
tos de condensacion de ¢xidos de alquileno con fenoles y

4eidos orgdnicos, alquilarilsulfonatos, derivados polioxi-
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» uzidernses 3.0395.299, segunda columna, 1fneas 25-36,

ingrediente nctivo se dispersa Intimamente en un gdlide fina-

. tierra de Fuller, atapulgita ¥y otras arcillas. Segn las pro-

~porciones de 10s ingredientes, cstas composiciones en polvo

-11 -

alquilénicos o gsteres de sorbitano, complejos de éferes y
alcoholes y similares. Los agentes tensoactivos representa-
tivos que ‘son adecuadamente empleados para poner en prdcti~

ca esta invencidn estdn identificados en las patentes estado-

n

655,447, coivmma 5 y 2.412. 510, columnas 4 y 5.

En la preparacidn de composiciones en polvo fino, el

mente dividido como arcilla, talco, gfeda, yeso, piedra ca-
liza, finos de vermiculita, perlita ¥y similares. En un méto-
do para conséguir esta dispersidn, el vehiculo finamente divi
dido’ se mezcla mecénlcamente o se muele con el agente activo

Andlogzamente, nueden prepararse composiciones en pol-
vo fino conteniendo los compuestos téxicos empleando diver—

sos agentes dispersantes s6lidos tensoactivos como pentonita,

fino pueden emplearse como concentrados y posteriormente di-
luirse con agentes dispefsantes tensoactivos sdlidos adicio-
nales o con greda, talco o yeso y similares, para obtener la
cantidad deseada de ingrediente activo en una composicidn

adecuads para su_empleo en la supresidn del>qrecimiento-de

lés plantas. Asimiemo, estas composiciones .en polvo fino pued
den ser digperecadas en agua, con o sin ayuda de un agente

dispersanté, para formar mezclas pulverizables. Log prepara-
dos que contieren este agente activo con frecuencia son vens-
tajosamente modificaldos por incerporacidn a los misncs de ura
cantidad efectiva de un agente tencoactivo que facilita la

dlsper31dn y extensidn del preparado sobre las superficies

foliares de las plantas y la incorporacicn del preparado por




10

15

20

25

30

1Zquido para conseguir la penetracidn ¥y la impregnacidn, La

-12 -

A
la planta.

De acuerdo -con.esta invencidn, el agente activo pue-
de sér.diSpersado en el terrenc o en otro medio de érecimien-
0 pdr cualquier método conveniente. Las aplicaciones pueden
realizarse rmezclando simplemente con el medio, aplicando a 1lg
superficie 21 Yterreno y despuds cavando o arando a disco la

tierra hasta la profundidad deseada o empleando un veh¥culo

aplicacidn de las composiciones pulverizables y en polvo fi-
no a la superficie del terreno, a las partes de la planta o
sobre las supérfioies de cultivo de las plantas, puede reali-
zarse por métodos convénciongles, v.g. mediante espolvoreado-
res mecdnicos, rociadores mecdnicos y manuales y rociadores
de polvos, ya sea superficialmente o desde el aire. ’

En otro método, la distribucidn delragente 2CTivo so-
bre el terreno puede realizarse introduciendo el ageﬁﬁe en
el agua empleada para regar la tierra. En estos procedimienr
tos, la cantidad de agua.varia con la porosi@ad-y ls capaci-
dad de.retencidn de agua del terreno para obbtener la profun-—
didad deseada de distribucidn del agente,

Ademds, este método fambién comprende el empleo de
una composicidn en aerosol que contiene uno o mds de estos
agentes activos como compuesto activo. Esta composicidn se
prepara por métcdos convencionales segn los cuales el agen-—
te se dispérsa en un disolvente y la dispersidn resultante
se mezcla con un vrovelente en estado li¥quido, Variables va-

7 o
o 4

les como el agente particular a emdlear y la naturzlezz de
vegetacidn que ha de ser tratada determinardnla conveniencis

del disolvente y la concentracidn dei agente, .
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EJEMPLO 23
La formulacidn de los compuestos de esbe invento pa-
ra realizar la evaluacidn herbicida; cuyos resultados se dan

mds adelante, se realizd de acuerdo con procedimientos con—

. vencionzles, El compuesto a evaluar fue inicialmente suspen-~

« dido en una soiucidn 1:1 de acetona/etanol de una mezcla de

agentes emulsionantes sulfdnicos no idnicos. Despuds la sug-

‘pensidn se diluyd con una solucidn acuosa de la misma mezcla
1

de agentes para obtener la composicidn de tratamiento defini
tiva; esta composicidn contenfa 4,15 % de cada uno de los di-
solventes aceltona y etanol; 1000 ppm de la mezcla de agentes |
emilsionantes y los respeétiyos compuest&s en proporcicnes
adecuadas para conseguir:ei édmero dgseado de 1ibras por
acre. En el caso de algunas.proﬁorcionés mds bajas, la Tormu-
lacién asi obtenida se diluyd de nuevo con égua conteniendo
1000 ppm de la mezcla de agentes emulgentes, solamente,'ré—
duciendo as® también la concentracidn del etanol y de la

acetona. :
EJENMPLOS 24-35

Algunos de los compuestos de eéta invencidn fueron
evaluados en una aplicacidn de pre—emergencia a diversas es-
pecies de plantas. En esta evaluacidn, se prepard un terreno
constitutdo por una parte de arena de obra ¥ una parte de
tierra vegetal desmenuzeda y mezcladas en una mezcladora de
cemento. En una bandeja galvanizada de 21,5 X 31,5 cm ge dis+
puso 1 galdn (3,78 dm3) de esta tierra y se alland con un
cerillc Ge czrsintero nasta nivelaria, Se utilizd un arca-
dor de tres hileras para trazar unecs surcos de 2,5 cm de pro-

fundidad en dos quintos aproximadamente de la bandeja. En es-
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tos sureos se colocafon unas semillés constituidas por cua~
tro granos de maiz, cinco semillas de algoddn y einco semi-
1las de soja. Sobre 1a_tierra'restaﬁte se colocd una plénti~'
1la de cuatro hileras y se sembrd el nUmero aproximado.indi-
cado de cada una de las siguienteé semillas, a razdn de una
especie en cada seccidns: almorejo'(mijo), 80-100 semillas;
abutildn (40-50 semillas); anserina (150—250 semillas) y pa-
ta de gallina grande (100-150 semillas), Se agrega tierra
suficiente para cubrir toda la bandeja. De esta forma, 1as.
semillas de las malas hierbas se cubren hasta una profundi-
dad de unos 6 mm y las semillas cultivab;es se cubren hasta
una profundidad de unos 3 cm.

' Para determinar el efecto de la composicidn como herd
bicidas dé pre-—cmergencia, sé prepara una bandeja como antes,
y €l mismo dfa de la siembra o al siguiente-se introduze en
una cdmara provista de una mesa giratoria y un aspirador de
aire, Una composicidn herbicida gue contiene el compuesto de
ehsayo, preparada como se ha descfito en el ejemplo anberior
ge aplica a la bandeja con un atomizador modificado DeVilbiss
conectado a una fuente de aire. A cada bandeja se aplicaron
12,5 ml de la composicidn de ensayo, bien el dfa de la siem-
bra o al d¥a siguiente. La clasificacidn de los dafios y las
obsérvaciones en cuanto al tipo de dafio causado ge realizaror
11 d‘12 dfas despuds del'tratamiénto. Ia escala de clasifica-

cidn de los dafios empleada fue la siguiente:

0 - ningun daﬁ6

1 = ligero dafio

2 ~ dafio moderado
—~ dafio intenso

3

4 - muerte
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.las restentes columnas, el dafio causado a las gemillas o &

Cuando se realizaron mds de una determinacidn a una -
proporcidn dada, se caleuld el valor medio para la clasificar

cidn. de los dafios.

En la siguiente tabla, que contieﬁé los resultados dg
1a eveluzeidn, la columna 1 da el nombré del compuesto ensa-
yadoy la ccoumma 2; i pr0porcién de aplicacidn del compues-

to a la bandeje experimental en libras por acre (xg/Ha) y en

las plantitas particuleres, medido de acuerdo con la escala

antes citada,
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AABLA I

nroducidog por un tratamie:

Compuesto

Libras/acre
(kg/Ha)

Mafz

Algoddn

Sojiz

Pzt

<

gal.

R1-D1nron11aw1nomet11—3 5 .
dlnltro-H4,N4-d1pronllsul—
fenilamida

N'- (2,5-Dimetilpirrolidino
metlls 3,5-dinitro~i4,N4="
diprop11sulfanllam1da

N'-(2-Etilpiperidinometil)=
3,5-dinitro~N4,N*-dipropil=
sulfanilamida

.1—Hexah1droazep1nomet11—
3,5-dinitro-N4,N*-dipropil-
sulfanllamlda

N -(2,2-Dimetilaziridinome
£i1)=3,5-dinitro-N4,N4-di=
propilsalfanllamlda

N14(3—Metilpi£eridinometil)—
3,5-dinitro-N4,N4-dipropil=~
sulfanilamida

N'-Piperidinometil-3,5-di-
nitro-N4,N4~dipropilsulfa~
nilamida

N1—Metil—N1-piperidinome-
$11-3,5-dinitro-N4,N4-di-
propilsulfanilamida

N -Morfolinometil~3,5-~di~
nitro-N4,N4-dipropilsulfa
nilamida

(4—Het11 1-pipera 1p%l-
metll) -3, 5-a1n1tro—h* N4—
dlvropllaullanllamlda

) N1~Net11— -morfgllnometll-

3,5~ dinitro-Nt ,N*-dipropil-

sulfanllamlda

N —!4—Meullplneridlnometll)—
3,5~ ~dinitro-i4 gN7=dipropil~
sulxanllamlda :
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EJEMPLO 354

So evalud la 3,5-dinitro-Nl-piperidinonetil-i',Nt-

dipropilsulfanilamidaAen'ensayés en compo para el control de

1lzs malas hierbas en elrtrigo.

F1 compuesto se formuld en un preparado l¥quido pecxr

. Jroceaimientes convencionales y se pulverizd sobre la super-

ficie de un campo. En una parte del ensayo, la aplicacidn se
realizd a la superficie»sin incorporacidn y en otra ?arte del
engayo, el compuesto.fue incorporado al terreno. En ambas par
tes, se sembrd después brigo de 1a variedad Gatcher. Sin em-
bargo, las infestaciones por malas hierbas fueron solamente

las naturales, También se manftuvieron unas parcelas de con-

_ trol. Se realizaron tres prueﬁas repetidas por trataniento o

control. Las evaluaciones del control de las malas hisrbas se
reglizaron aproximadamente un mes despuds del tratamiento y
siembra y de nuévo al caboéedos meses y medio despuds dzl tra-
tamiento y siembra. También se clasificd la emergencia del '
trigo. Las lecturas de la emergencia del trigo se reglizaron
baedndoge en un valor del 100 % para la emergen01a en las parq
celas de control y el-control de la pata de gallina se evalud
en una escala porcentual de 0 % = control nulo a 100 % = con-~

trol completo de la mala hierba. Los resultados fueron los in-

dicados en la -siguiente tabla.
Proporcidn Clasificacidn de

(kg/Ha) 1a egmergenciadel Control de la nqba de gallina
. trigo 1 mes 2.5 meses
1 IAS 100 68 - 56
2 " 95 97 90
3" 70" 95 a0
1 48 . 1C0 g6 o3
2 W 100 93 90
3 " 100 95 ' 30
TAS = Incorporado mntes de la siembra -

it H

AS = Aplicado a la- -superficie.
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lificaciones apropiadas de la emergen01a de la soja sobre la

| sobre una escala de 0 a 10 donde 0 = dafic nulo y 10 = muerte;

i
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EJEMPLO 35B

La 3,5-dinifro-N'-piperidinomet1l-N*,N-aipropileul-|
fanilamida -fambién fue efaluada en enéayos gn campd para el
control de las malas hierbas en la soja.

La evaluacidn se realizd por los mismos procedimien~
i tos indicados en el ejemplo antefiof, a excepcidn de que la
aplicacidn del compuesto se reaiizd solamente en la superfi-
cie y lés evaiuaciohes del control de 1aé malas hierbas se

reglizaron al cabo de 1 y 4 meses aproximademente despuds de

1a siembra y el tratamiento, También se realizaron unas clasi
misma’' escala que en el caso anterlor, de 1os dafios gl cultivo
y una clasificacidn de la vegebacidn cultivada basada en un

100_% para la vegetacidn de la parcela de controi. Log resul—|

tados de las evaluaciones fueron los indicados en la sigulen-

te tabla.,
Clasificacidn del control Claflf cac:f¥ ab
p : de la maleza 2 cultivad a
ropor - Emergen Danos a1 vegesg
cidn Herbdceal De hoja ancha? cia cultivo cidn|
(kg/Ha) T mes 4 meses T mes 4 meses 1 mes T mes 2 gems
1 66 80 46 33 100 0 96
2. a0 91 66 70 100 0 118
3 93 o 81 76 100 0 117
1 4

Cenchrug, Eleusine, Digitaria, etc.

ideng, Acenthosvermum, eic.

to

EJENPLO 35C
Tambidén sc evalud la 3,5-dinitro-N'-piperidinometil-

N4,N4—dipropilsu1fani1amida en ensayos cn campo para el con-
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trol de las malas hierbas en el algoddn.

Las evaluaciones se realizaron pof los mismos proce-
dimientos indicados en el ejemplo aﬁfefiorz realizdndose la
aplicacion del compuesto a la superficie sin incorporacidn
al terreno, Los resultados de las evaluaciones fueron los ind

dicadog en la siguiente tabla.

Clasificacidn de la
planta cultivada
Emcrgen Darnos al Vegeta~

(lasificacidn del control
de la maleza

Propor- Herbdcea1 De hojd anchg cia cultivo eidn
i ecidn 2 semar
(kg/Ha) 1mes 4 meses 1 mes 4 meses 1 mes 1 mes nas
1 66 80 46 33 100 0 126
2 90 . 91 66 70 96 0 118
3 93 91 . 81 16 98 0 84

! Cenchrus, Eleusine, Digitaria, etc.

2 Bidens, Anthospermum, etc.

BJEMPLO 35D

La'3,5-dinitro—Nﬂ-piperidinomeﬁil—N4,N4-dipropilsu1-
fenilamida se ensayd también en el control de las malas hierd
bas én la’ soja, pero‘esta vez contra malas hierbag cvepecifi-
cas sembradas a propdsito. La aplicacidn del compuesto se
realizd a la superficie del terreno, sin incorporarlo al mis-
mo, Las\glasificaciones del control de las malas hierbas se
.reélizaron 3 semonas después de la giembra y aplicacidn del
uowpucsto. Los daflos causadoa al culblvo se clasificaron a
los 17, 27 ¢ 37 dfas despuds de la 31embra y aplicacidn del

compuesto. La clasificacidn de la vegetacidn se realizd &

los 13 dfas y de nuevo a los 37 dfas despuds de scmbrar ¥y
aplicar el compuesto. Los dafios causados en las ralces y la

fragilidad de los tallos tambidn se evaluarcn al final del
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1 experimento. Las escalas fueron las empleadas en los ejen—
plos anteriores; los dar\os a las rafces y la fragilidad de
los tallos se clas:Lflcaron en una escala de 0 a 10, siendo

0 = ningin dafio o tallo normal y 10 = muerte o fragilidsd ext

5 trema. Dos resultados son los indicados en la siguiente ta-

Difle
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Porzentaje de control de las mz2las hisrias

koS

¢ ¢ila Aruti Zisrba Ino- Verdo fnse Sss- Sida es Sola Arecre~
\b/Alsgia) 1dn” telpera mea laga, rina bania pinosa no “jo(mijo)

1 (1,12) 1 0 0 63 90 0 50 30 73

2 (2,24) O o T 97 94 0 52 63 93

3 (3,36) 33 0 0 93 100 . 0 86 63 96
N EIEMPLO 35E

La 3,5-dinitro-I1-piperidinometil-N*,N*-dipropilsulfaniianida
las malas hierbas en la soja; como se indica en el ejemplo anterior, cc

corpord al terreno después de su aplicacidn. Los resultados son los sig

\

-

Porcentaje de control de las malas_:hél:érbas

Propor -
cidn Abuti Hierba Ipo~ Verdo Anse Ses—~ Sidaes Sola Alnore-

1b/Alkg/Ha) 1dén talpera mea. laga, rina bania  pinosa no jo (mio)

f(1,42) 8 0 8 _ 100 100 .0 93 96 36
te . 93 85 g2 100 100 41 g7’ 96 100
3 100 91 96 100 100 . 94 97 , 97 100




ontrol de las mz2lzs ki

.dinometil—N4,N4-dipropilsulfanilamida fue ensayada de nuevo para el control de

10 se indice en el ejemplo anterior, con la excepcidn de que el compuesto se in

“Clasificacidn’
de los dafics

g2l cultivo

Clasifica
sidnde 13
vegehacidn

Dafio de Fragili

inse E3s = Sida es Sola Almere— 17 27 37 T3 37 las rex o2 Gel]

rinz bania vinosa no jo(mijo) dias dias dias dias dias aes Ttallo
% o0 50 30 3 0 0 0 17 121 1 0 -
94 0 52 63 93 0,6 0,6 0,6 160 195 ~ 1,3. O
100. O 86 63 96 1 1,3 0 17 108 2,3 1,3

EJEMPLO 35E

aplicacidn. Dos resultados son los sigulentes:

Sy Clasificacidn Clasifica
sontrol de las malas hidrbas de los dafios cidnde la
— al cultivo vegetacidn TDaflo de Fragili!
- Anse Ses~ Sidaes Sola Mlmore- 17 27 37 13 37 las raf daddel
rina beniz pinosa no  jolmijo) d¥as dfas df¥as dfas dias ces tallo
100 0 93, 9 96 1,6 1. 0,6 86 B8i 3,6 2,6
100 41 37" 96 100 4,3 6,05,3 112 8 5,0 O
100 . 94 97 97 100 6,3 7,08,0 T2 33 60 0

ERVR: I
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" EJENPLOS 36-45

Se obtuvieron unos resultados prdeticamente ignales a
los indicados en los anteriores ejemplos 24 a 35 cuando se
evaluaron los siguientes compuestos también representativos

de esta invencidn.

N1 (3-metilpiperidinometil)-3,5-dinitro-N*,Nt-dinetilsul fanild

amida
N -neti 1-N'-aziridinometil-3, 5-dini tro-Nt-metil-N*-butilsul far
nilamida 7
! -piperidinometil-3,5-dinitro-N", N4.bi-(2-metoxietil)sulfa~
nilamida
N1—morfolinometil—}75—dinitro—N4—isopropiiéulfanilamida
N1whexahidroazepinometil—B,5—dinitro—N4,N4-dialilsu1fanilami—
da
N -pirrolidinometil-3,5-dini tro~N*,Nt-bi (2-cianoetil)sui fa~
nilamida ,
N1~(1—piperazinilmetil)-3,5—dinitro~N4,N4—dipropinilsulfanil~
amida ' : '
'-azicidinonetil-3,5~dinitro-Nt, N -bi-(2-cloroetil)evl fanil-
amida
N1—(1—piperazinilmetil)—3,5—dinitro«N4,N4-bi~(3—bromopropil)—
- sulfanilamida 7 |
' epi rrolidinonetil-3 ,5-dinitro-NF, N4-aibutilsulfanilenida,
Se obtienen resultados satisfactorios cuando el agen-
te'activo de esta invencidn, o una composiéidn que contenga
dlcho ozgente activo, se combina con otros productos agricolas
destinados a 1la aplicacidn a las plantas, partes Ge las rrzi~
tas o sus habitats. Bstos materiales son los feridiiszntes,

fungicidas, nematocidas, insecticidas, otros herbicidas,

i
H
q
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agentes acondicionadores del terreno y similares.
En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita det
berd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

§ 1. Un procedimiento para la preparacidén de com-
ipuestos sulfszilamidas de férmula:
pé
so?_-llq-c:{ -
R3 R

dOnde‘R1 representa hidrdgeno o R2 ¥y cada grupo R2 inﬂépen—
dientemente representa alquilo inferioxr 01-04, alquenilo in-
ferior 03-04, algquinilo inferior 03—04 0 un radical de £3r-
mula —CHé-CHé—(GHé)n—Y, donde n representa 0 6 1 e Y rapre—
senta metoxi, ciano, bromo o cloro, con la limitacidn d. que
los grupos representados por R1 N R2 unidos contiener é2 2 a
8 dtomos de carbono, ambos inclusive; y R3 representa nidrd-
geno o metilo y cada grupo R4, torado independientemente re~
presenta propilo o ambos grupos R4, unidos, constituyen junto
con el dtomo de nitrdgeno un anillo de aziridina, pirrolidina
piperidina, hexahidroazépina; morfolina o piperazina, o uno
de estos anillos con un sustituyente monoalquilo inferior o
dialquilo inferior de un total de no mds de 3 dtomos de car-
bono; cuyo brocedimiento se caracteriza por hacer reaccionar

un compuesto de sulfenilamids de Ffdymulas

50,
Rl -
. \ i
//} —-SOE~RH
RZ . 33
N02
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v una amina de foérmula

HN
Ny
en presencia de formaldehido o paraformaldehido.

2. Un procedimiento segQn la Reivindicacion l;
céracterizado porque el compuesto producido est& selecciona
do entre Nl—piperidinometil-B,5-dinitro—N4,NA—dipropilsul-
fanil-amida; N+-(2,5-dimetilpirrolidinometil)~3,5-dinitro-
v* N*-dipropulsulfanilamida; N -metil-N'-piperidinometil-
3,5-dinitro-N", N -dipropilsulfanilanida; N'-(2-etilpiperi-
dinometil)-3, 5-dinitro-N* N*-dipropilsulfenilamida ¢ i'-he
xahidroazepinometil—i,5-dinitro;34,N4~dipropilsulfanilamida.

3. Se reivindica por Gltimo como objeto snhre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

" UN PROCEDIMIENTO PARA LAPREPARACION DE COMPUESTOS FULFA
NILAMIDAS ",

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente Memoria Descriptiva que consta de veinticustro pé-
ginas mecanografiadas.

Madrid, 24 ae Septiemnbre 1973

BERNARDO UNGRIA
P-P.
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