PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ANILIDAS DE
ACIDO O-AMINOSULFONIL-GLICOLICO,

Solicitante: BASF AKTIENGESELLSCHAFT, entidad slemana, re-
sidente en 6700 Iaud_wigshafe‘nv, 'Repdb;ioa Pederal .
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'La presente invencién se refiers a la obtencidn de nueves
y velioses enilidas de Aocido O-aminosulfonil-glicblico, ,

Es conocido emplear la N-metoximetil-z;E-dietiignilidaVaq .
dcido cloroacético como herbicida (publicacibn de soliéitud

5 de pgtenté_alemana DOS 1 543 751); resulta, sin eﬁbargc, yoéo'-

eficiente.

Se ha encontrado que timen un bueh efecto herbicida 1lzs unili-

das de feido O-aminosulfonil-glicélico de la firmula genaral

1
A oR°
Crs

0

1 v 82 sienitican arunos alquilo con 1 a 4 Atores
1 : -
de earbono, ®° es un aruro alquilo con 1 a £ &towoe de car-

B

: ehnla que R

boro, slcoxialjuilo, alquilo halogenado, alquenilo, aliueni-

1o halogenaio, ﬂqﬁihilo. cicloalqdilo 0 heterociclogl1uilb,

3 ¥ 7 rerrerentan 5iir6geno,Val1uila, alquilo halosernaio,
A157 cicloalquilo, alquenilo, alquenilo.halcgenédo. alﬂuiﬂilo‘c

aralauilo.
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" gt y 82 significan, por ejemplo, grupos metilo, etile, pro-

pilo, isopropilo, bﬁtilo, isobutilo, sec.~butilo o terc.-

butilo.

33 es, por ejemplo, metilo, etilo, propilo, iaopropilo,lbuq'
tilo, isobutilo, sec.-butilo, terc.-butilo, amilo o hexilo

normal o famificado, 2-cloroetilo, 2,2 2-trif1uoroétilo,

| 1, 3-dicloroisopropilo, 1,3-dibromoisoprorilo, matoxzetllo. '

metoxietoxietilo. alilo, propargiloe, bufzn-l-ilo- 3-met11-,. '
butin-l~ilo-3, eiclopentxlo. .

g y R? significan, ﬁor ejemplo, hidrbgeno;Jmetilo, clorome-
tilo, etilo, 2=-cloroetilo, propi;o, iSoproﬁilo, butilo, ieof '
butilo, sec.-butilo, terc.-butilo, pentilo, ciclopentilo, .
hexilo, ciclohexilo, behcilo,'alilo, butenilo, hexenilo,
proyargilo, butin-l-ilo~3, 3-metilbutin—1-ilo-3, 2-f1uoro;;;
2-mot11-propilo. 2-f1uor0propilo.

Los agentes poseen un fuerte efecto herbicida para con la g
meyoria de las rialas hierbas de semillas y malezas de ger-

minacibén poco profunia.

Los nuevos comyuestos pueden preparase segln la sigcuiente

ecuacién gener:zl:

-1
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3
CH OR
3 0 - HCl 2
/Cﬁaoﬁ " /R ( i
N + ClSN R
~g> CCH os N

3 R4 5

, " y R” tienen los significados arriba

en la que Rl, RZ, R
indicados. Ia reaccidén se lleva a cabo, preferentemente, en

présencia de un agente ligante de &cido.

5 Pera el caso de que se utilice un haluro de dialquilaminosul-
tfonilo, es recomendable emplear la anilida de fcido slicdlico
correspondiente en forma de sal metélica, preferentemente

como sal alcalina.

las anilidas de Acido glicdlico que se necesitan para la

10 reaccidén pueden prepararse en la siguiente forma:
1
’,,CH201
N=CH, + ClCCHEOCCH ——
) 0 CCH OCCH3
R
! 3
H,C1 CH,OR
s +2Naon3-—--»---Q-/
cen,occH ccx{?ou
1" 2 n 3
R® o0 o0

teniende Hl, R2 y R3 los significados arriba indicadoes.
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La eterificacién @éndo el grupo alcoximetilo y la separa-

cibén del grupo acetilo también pueden realizarse en etaras.

EJEMPLO 1

a2) A una solucidn de 134,5 partes (partes en peso) de clo-

10

15

ruro de acetoxiacéﬁilo en 150 partes de &ter (seco) se
adicionan a 0°C y bajo agitacién 151 partes de F-metilen-
2,6-dietilanilina. Para completar la reaccidn se arita
por 2 horas a 25°¢. A continuacidn, se separa de la pe-
qneﬁg cantidad de material indisuelto y se concentra la

solucién clara al vacfo. Después de agregar 250 partes

de petroléter y enfriar con agua helada se filtra el pro-

ducto cristalino por succibén: p.f. 51 =~ 54°C. Recristali-

zado & partir de &ter/petroléter el producto analitica-

mente puro posee un p.f. de 55 - 58°¢C,

El compuesto tiene la siguiente formula estructural:

C H
2"s
- CHaCL
e CHy-0GCHs
] 1 "
G5 0 0

En forma correspondiente se obtiene:

la anilida de &cido M-clorometil-2,5-dimetil-O-acetil-

glicbdlico p.f. 90 - 91°¢c

la anilida de &cido N-clorometile2-metil-f-etil-0-
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acetilglicédlico

la anilida de &cido N-clorometil-2,6-diisopropil-O-
acetil-glicdlico . p.f. 148 - 149°%

la anilida de &cido N-clorometil-2-metil-f-isopropil-

O-acetil-glicblico,

A una solucién de 119 partes (partes en peso) de anilida
de &cido N-clorometil-2,A-dietil-C-acetil-glicélico en
400 partes de metanol se adicionan a 15 a 20°C y tais
agitacibén 131 partes de una solucibén de metilato sbédico
al 33 por ciento (por ciento en peso) eﬁ metanol, que

se ha diluido.adicionalmente con 100 partes de metanol.
Para completar la reaccidn se agita la solucibn por 15
horas a temperatura ambiente. Para la elaboracidn se
neutraliza la mezcla de reaccidn y se concentra al vacio.
El residuo se disuelve en etiléster de &cido acético

y se lava dos veces con agua.

La solucibén orghnica se seca con sulfato de magnesio y

ge concentra al vacio.

El residuo simposo se purifica por destilacibdn;

12C - 125°C, ny = 1,5255. E1 compuesto tiere

la siguiente férmula estructural:

-7 -



10

15

-6 - 0.2. 30 503

H

25

2 CH,O0CH

" CCH,0H
1

caﬂs 0

En forma correspondiente se obtienen:

la 2,6-diertilanilida de &cido N-etoximetil-glicbdlice

'ﬁ.e.o'01 136 - 1410C, n%s = 1,5176

la 2,6-dietilanilida de &cido N-propoximetil-zlicbdlico
la 2,6—dietilanilida de &cido N-isOpropoximetil—glicblico
p.eegy 125 - 134°C, n57 = 1,5146

la 2,6-dietilanilida de 4cido N-bﬁtoximetil-glicélico
Pobigy 147 - 156°C, ndd =112

la 2,6-dietilanilida de &cido N-isobutoximetil-glichiico
la 2,6-dietilanilida de &cido N-sec.-butoximetil-gli-

odico

la 2,6-dietilanilida de &cido N-aliloximetil-glicélico

pee.q 1 132 - 137%, n3’ = 1,5257

la 2,6-dietilanilida de &cido N-propargiloximetil-glicé-
a o] 25

1100, paeooiOS 144 - 148 C, nD = 1,5360

la 2,6-dimetilenilida de &cido N-metoximetil-glicdlico
1a 2,f-dimetilanilida de &cido Neetoximetil-glicblico

la 2,6~dimetilanilida de Acido N-propdximefil~giicélico

-7 -
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p.g:1139 - 142°¢, 3> = 1,5185

la 2,6-dimetilanilida de &cide N-isorropoximetil-glicd¥ice
. 2 :

Foeg 1 128 - 130°¢, nD5 = 1,516}

la 2,6-dimetilanilida de &cilo N-butoximetil-glicdlico

la 2,h~dimetilanilida de &cido N-ciclopentiloxi-glicélico

1a 2,6-dimetilanilida de &cido N-propargiloximetil-

glicblico, p.e.q 1 143 - 146°C, n2* = 1,5422

la 2,6-dimetilanilida de Acido N-aliloximetil-glicbiico

P.s.g .y 133 - 135°C, n3° = 1,530

ls 2,6-dimetilanilida de fcido N-isobutoximetil-glicbélico
o - _

la 2,6-dimetilanilida de &cido N-sec.-butoximetil-glicd-

lico ' '

p.e; 160 - 165°C

la 2,6-dimetilanilida de &cido N-(2,2,2-trifluorcetoxi-

metil)-glicblico

p.f. 48 - 49°C

la 2,6-dimetilanilida de Acido N-metoxietoximetil-glic-
lico

la 2,6-dimetilanilida de Acido N-2-cloroetoximetil-gli-
cblico |

la 2,6-dimetilanilida de &cido N-butin-1-il-3-oximetil-
glicbélico ) |

la 2-metil-S-etilanilida de &cido N~metoximetil—g1ic6iico

la 2-metil-f-etilanilida de &cido N~ etoximetil-glicblico

-8 -
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1a 2-metil-€-etilanilida de Acido N-propoéimefii~gli¢6-' |
lico . SR
1a 2-metil-6-etilanilida de &cido N-isopropoximetile
gliclico S

la 2-metil-S-etilanilida de hcido N-butoximetil-glicblico

 1a 2-metil-6-etilanilida de &cido.N-iaobﬁtoximetii- B

gliebdlico A
la 2-uotil-5-et11anilida de keido N-aéc.-butbximetil- ' 3 ?,V'
alicdlico ‘ 7’ “ o
1s 2-metil-6-etilanilida de Acido N-ali;bximetil-gli- '
cblico ' | _

la ,G-diiscpropilanilida de Acido N—motoxzmetil~gl1ﬂ6-

ldco, p.f. 124 - 126°¢C

lu 2.6-diiuopropilaniiida de &cido N-etoximetil-glicblicoir

la 2,6-diisopropilanilida de &cido N-proﬁox;ﬁetil;gii- .

odico
la 2,6-diisopropilanilida de hcido N—isopropoximetil-

glicblico ' ,

la 2 6-diiaOpropilanilida de Acide. N—butoxzmetil~glzcblico
la 2 6-diisopropilannida de 4cido N-1;obuto;1met;l-g11-
cblico | B » |

la 2,6-diisopropilanilida de ficido N-sec.-butoximetil-

' _ @licdlico

la 2,6-diisopropilanilida de &cido N-aliloximetil-glicblico
la 2,6-diisopropilanilida de &cido N-propargiloximetil- '

glicblico .
-9 -
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" e) 2,6-dimetilanilida de Acido N-metoximetil-O-metilamino-

sulfonil-glicélico

A una solucién de 22,3 partes en peso de 2,6-dimetilani-

1lida de Acido N-metoximetil-glicélico en 135 partes en pe-
8o de diclorometano se adiciona a 0 a'-5°C a la vaz ¥y

por dda recipientes de entrada 17,5 partes en pesv de

;‘f; ' ' trietilamina y 22,5 partes en peso de cloruro de metil-

. aminosulfonilo (al 90 por ciento). Una hora después de -

la alimentacién se trata la mezcla de reaccibn con agua,

écido ciorhidrico_diluido, agua y una solucibén de bicar-

~ves

bonato sbdico diluida. Después de’ secar con sulfato de
megnesio se evapora la mayor parte de la fase orgéhica ’
| al vacio. Después de adicionar éter al residuo se inicia
la cristalizacidn por frotgmiento y enfriamiento y después
;A}; . de alghn tiempo se filtra la pasta cristalina por succibn.
& ‘p.f. 101 - 102°%. '

h"ffé‘ El compuesto tiene la siguiente férmula estructural:

CH3
’,,CHEOCHB

N
1
\\\CCH OSNHCH
3 (1] 2 3 3
0

ibf.; . CH

En forma correspondiente se obtienen los compuestos:

- 10 -
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2,6-dimetilanilida de &cido N-metoximetil-O-etilaminosulfonil-
glicblico, n3° = 1,5163
'2,6-dimetilan;lida de &cido N-metoximetil-O-propilaminosulfo-
nil-glicédlico ‘
2,6-dimetilanilida de &cido N-metoximetil-O-isopropilamino-
sulfonil—glicblico
2,6-dimetilanilida de Acido N-metoximetil-O~2-cloroetilarii-
nosulfoﬁii-glicélico
2;6-dimetilanilida de &cido N-metoximetil-0-2-fluoropropil-~
aminosulfonil-glicblico
2,6-dimetilanilida de Acido N—etoximetil-O—métilaminosui—
fqhil—glic&lico, p.f. 84 ~ 86°¢c _
2,6-dimetilanilida de &cido N-etoximetil-O-etileminosulfonil-
glicblico, p.f. 79 - 80°C |
2,6-dimetilanilida de &cido N-etoximetil-O-propilaminosul-
fonil-glicdlico
2,6~-dimetilanilida de &cido N-etoximetil-O-isopropilamino- -
sulfonil-glicélico ‘ '
2,67dimetilanilida de &cido -ﬁ-etoximeti1-O-butilaminosu1fo~
nil-glicélico
2,6-dimetilanilida de &cido N-étoximetil-O-sec.-butilamino-
sulfonil-glicélico ‘
2,6-dimeti1anilida de Acido N-etoximetil-O~2-cloroetilamino-
sulfonil-glicdlico ‘ ‘ |
2,6~dimetilanilida de &cido N-etoximetilho-a-fluoroetilamino-
sulfonil-glicdlico

- 11 -
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2,6-dimetilanilida de &cido N-propoximetil-O-aminosulfonil-
glicbdlico
2,6-dimetilanﬂida de Acido N—propoximetil-O-meﬁilaminosulf

fonil-glicélico, p.f. 48 - 49°C

. 2,6~dimetilanilida de &cido N-propoximetil-O-etilaminosulio-

nil-glicblico, p.f. 64 - 66°C

2,6-dimetilanilida de,écido N-propoxime til-O-propilaminosul-
fonil-glicélico V _ ’
2,6-dimetilanilida de &cido N-propoximetil-O-isopropilamino~
sulfonil-glicélico, p.f. 54 - 56°C-

2,6-dimetilanilida de &cido N-propbximetil-O-butilamino-
sulfonil-glicblico

2,6~dimetilanilida de &cido N-propoximetil-O-sec.-butilanino-
sulfonil-gliebdlico

2,6~-dimetilanilida de &cido N~propoximetil-O-2-cloropfetilamino-
sulfonil-glicdlico

2,6-dimetilanilida de &cido N~propoximetil-0-2-fluoropropi1-
amihosulfonil-glicélico-

2,6-dimetilanilida de &cido N-isoPropoximetil—O-aminosulfonill
glicélico

2,5-dimetilanilida de Acido N-isopropoximetil-O-metilaminosul-
fonil-glicélico, p.f. 76 - 78°C

2,6-dimetilanilida de &cido N-isopropoximetil-O—etila&inosul-

fonil-glicbdlico, p.f. 73 - 74°C

- 12 -
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2,6-dimetilanilida de 4cido N-isopropoximetil-O-propilamino-
sulfonil-glicélico
2,6-dimetilanilida de Acido N-isopropoximetil-O-isopropilami-
nosulfonil-glicélico, p.f. €0 - 81°C
2,6-dimetilanilida de Acido N-isopropoximetil-O-butilaminosul-
fonil-glicblico '
2,6-dimetilanilida de &cido N-isopropoximetil-O-sec.-butil-
aminosulfonil-glicélico
2,6-dimetilanilida de Acido N-isopropoximetil-O-2~cloro-
etilaminosulfonil-glicbdlico
2,6-dimetilanilida de &cido N-isopropoximetil-0-2~flucro--
propilaminosulfonil-glicblico
2,5-dimetilanilida de &cido N—butoximetilao-metilaminosgl—
fonil-glicédlico '
2,6-dimetilanilida de Acido N-butoximetil-O-etilaminosul fo-
nil-glicédlico
2,6-dimetilanilide de &cido N-butoximetil-O«prOpilaminosuln
fonil-glicblico | B
é,6~dimetilanilida de &cido N-butoximetil~-O-isopropilamino-
sulfonil-glicédlico
2,6-dimetilanilida de &cido N-butoximetil-O-butilaminosulfo- -
nil-gliedlico '
2,A~dimetilanilida de &cido N-butoximetil-O-sec.-butilamino-
sulfonil-glicdlico
2,6-dimetilanilida de &cido N-butoximetil-0-2-cloroetilamine-
sulfonil-glicélico

-13 -
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+2,6-dimetilanilida de Acide

aminosulfonil-gliedlico
2,6~dimetilanilida de 4cido
sulfonil-glicélico
2,6-dimetilanilida de &ciio

fonil-gliebdlico

" 2,6-dimetilanilida de &cido

sulfonil-glicdlico .
2,6-dimetilanilida de acido
sulfonil-glicblico
2,6-dimetilanilida de A&cido
nosulfqnil—glicblico
2,6-dimetilanilida de &cido
aminosulfonil-glicdlico -
é,6~dimetilgnilida de &cido
etilaminosulfonil-glic6lico
2,6-dimetilanilida de Acido
fonil-glicélico |

2,6-dimetilanilida de &cido

sulfonil-glicblico
2,6-dimetilanilida de Acido
sulfonil-glicélico, p.f. 78

2,6-dimetilanilida de 4cido

N-butoximgtil-O-Z-fluor;prOpii-
N—isobutoximetii—o-metilaﬁiné-
Nqsobutoximet;l-o—etilaminosu;-
N-isobutoxiﬁetil-O-propilamiqo—
Néb9butoxim§til—O—isqpropilamiﬁo-
N—isobutoximetii-0~2-cloroetiiémi-
N-sec.~butoximetil-Cebutil- |
N—éec.7butoximetil-6-2-cloro-
N—aliloximetil—O—etilaminésul-
N-aliloximéfil-o-ﬁroﬁilamino—
H-isobutoximetil-O-metilamino-

- 19%

N-sec.-bﬁtoximetil»O-metilamino—

sulfonil-glicélico , n3” = 1,5120

2,6-dimetilanilida de &cido

N~sec.~butoximeti1-0~gtilamiﬁoéul—

-14 -
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fonil-glicblico, p. 1. 58 - 59°%

2,6-dimetilanilida de écido W-sec.-butoximetil-o-propzlam1no-
sulfonil-glic8lico, p.f. 75 = 75 % _
2,6-3imetilanilida de écido»N-sec.abutoximetil-o-isOprOpil-
aminosulfonil-glicblico, p.f. 60 - 61° c

2,A~dimetilanilida de’ &cldo N-aliloximetzl-O—metilaminoaul-
fonil-glicblieo. p.f, 52 - 51°C 4

2, 6-dimetilanilida de &c1do N-aliloxxmet11-o-isoprop11am1no-
sulfonil-glicblico ' |
2,6-dimetilanilida.dé &cido N-aliloximetil;o-butilahinOSul-

4

fonil-glicblico’ A _
2,6-dinetilanilida de Gcido N-aliloximetil-O-sec.-butilamirio-
sulfonil-glicdlico - _
2, 6-dimetilanilida de 4cido N-aliloximet11~0-2-cloroetilami-
nosulfonil-glicdlico ‘ ‘
2,6-dimetilanilida de écido N—alxloximetil-o-z-fluoro-z-
metilpropilaminosulfonil-glicdlico
2,6~dimetilanilida de &cido N-propargiloximetil-O-metilami-
noeulfonil-glzcblico, p.f. 71 - 713%
2,6-dimetilanilida de #cido N-proparglloxlmetil-o-etilamx-
nosulfoénil-gliedlico
2,6-dimetilanilida de Acido N—proparziloximetil-o-propil-
aminosulfonil-gliobl;co A . _
2,6-dimetilanilida de &cido N-propargiloximetil-O-isopropil-
aminosulfonil-glicédlico '

-15 -
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2, 6 dimetilanilida de écido V~pronargilox1metil-0-but11-
aminosulfonil-glicélico .
2,6ud1meti1anx11da de &cido N-propargiloxiﬁefil;O—sec.-
Butilam%ndsulfonii-glicblico .

2, 6-d1net11an1115a de A&cido N-proparglloxlmet11-0~2—claro- '

etzlammnosulfonl1—2110611co .

2,6-dimetilanilida de écldo N-(2,2,2- trifluoroetoxlmetli)-
,O-metllamlnosulfonil-gllc611co, P. f. 86 - 87% :

2,6-dimetilanilida de &cido N-(2,2,2-trifluoroetoximetil)= O-
etilaminosulfonil-glicélics, p.f. 60 ~ 62°¢

Log siguientes COM?&QS#OS t'ambién se obtuvieron segﬁn e-gtg

procedimiento:
°2HS CH,;0-R
\ 9 —H
ccnaos-u\\\ 3
' Ci; 0 0
3 A N -
g R V ﬁ___'_P.f. (Oc)
o | g:i TR
> v2's ‘ ng” = 1,5150
o - S S
3 1-C5H, T a 79

=16 -
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R3 g p.f. (¢}
CH3 04H9

CH} sec.~04H9

CHy CH,CH,C1 72 a T3
CH CH209(CH3)CH>,

&k

275 3 -
CoHl gaHs

iy e 60 61
Cafs A a

CoHy CyHy
CoH5 CH,CH,C1

CoHg cach(c%)cn3

e 2@ '
Cstly o3

C3Hy ot
Csty CHy
C5ty 1-C5Hy

Cyty Cylly
03H7 sec.04
CHy cn20§201 "
Cty CH,CF (CH ) CHy
1-CoHy H
1-CsHy CHy
1~CHy CoHy
e

V3 V3

1~CxHy CyHy

i~03H7 sec.-04H9
1~C3H, CH,CH,C1

1-Cafly CHQCF(CHB)CHj
CH,CH=CH, H
CH,CH=CH, CHy nZ> 1,5185
OHpCli=Ctip St a2 1,5160
CH,CH=CH, CH,
CH,CH=CH, 1=CH, Fp., 47 - 48°
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CE,CH=CH, CyHy
C:!-Ief.:l’[-c}i2 : see.c,‘-Hg

., cnaca-'cu2 CH,CH,CL
CH,C=CH H
CH,C=CH CHy i
CH,C=CH C Hs
CH,C=CH 3ty

. CH,C=CH 1-C,lH,

CH,CaCH CyHy
CH,C=CH : sec.~-c,+
caec-crt CH,CH,C1

3

/cagon
< é‘ ) H
CCH : < 4

R A
CHy :

CHy CH
CH, gaas
CHy 13‘;7
CHy ~CsHy
CH3 330.-04}!9

© CHy CH,CH,C1
C.H H '

'Ciﬁg CH, p.f. 62 - 63°C.
' .25 :
CaHl5. Vga*‘s A3 1,5120
Calls 3t ~
o

5 49

Caﬁs sqcé;Cg;{Q
CoHg CH,CH,

c H
3ty

. 031'17 CH3
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R% ¥
C4tly - Cafls
€ty ~°3c o
k o
3 b
03H7 . sec.=C
CH, CH,CH,C1
o
1-C5H o3
-5t 25
1-C4ly 13::7
1-C5ty “t
1-C5ty Oy
1-03H7 sec,~C)
1-C5H, CH,CH,C1
CH,CH=CH, K
CH,CH=CH,, CHy
CHyCH=CH, Collg
CH,CH=CH, C3H,
crfzcu-cng 1-031{7
CH,CH=CH, CyHy

| CHQCH’nCH2 sec.-Cu
CH,CH=CH,, CH,CH,C1
CH,C=CH H .
CH,C=CH CHy
cnzci:cu c 21-15
CH,C&CH C3Hy
CH,C=CH 1-CxH,
cxacis.cn CyHy
CH20=CH sec.-ca
CH,CaCH CH,CH,C1

30 503
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Eag 032033
N e e

CCH OS-N
H7 i 2 u \Rh‘
* p.£. (°C)

1~C:§H7

R> R

CHy H

CH CHy . 83 a 85
CH3 02H

Cliy 3“7 <
CH 1--0337 | 90 a 91
- CHy CyHy

¢22!-I3 sec,~C 4
CHy CH,CH,C1
Colls. H

02H5 CH}

CoHy A
Oafs b
CHx 1-C5Hy
CoH C\Hy
021-!5 sec,~C g

C My | CH,CH,C1
City R

C5Hy Cly

Cstly Cotlg
oy o3
oty ot
C;I'L( o] 4H9

03}17 sec [ 041{9
el CHoCHyCL
1-CoHy H

1~Cly CH,
1-CoHy CHs
1-3y 5%y
i-C H7 1-031'17
1-C5ly CyHy )
1-C sec. ~Cy 9

37 CH,CH,C1
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EJENPLO 2

2,h-dietilanilida de &cido N-metoximetil-O-dimetilamino-

sulfonil-glicblico

L

Una suspensién de 3,4 partes en peso de hidruro sbddico en
lbO partes en peso.de tetrahidrofurano se mezcla a 20 a ?COC
y bajo agitacidén y en la medida que se desarrolla el hidré-
geno con una solucibn de 37,7 partes en peso de 2,A-dietil-
anilida de 4cido W-metoximetil-glicélico. Para comrletar

la reeceién se agita ulteriomente ror 10 horas a 46°C. 4
continuacibn, se agrega a la mezcla de reaccién a 15 a 20%n.
unalsolucibn de 21,5 partes en peso de cloruro de dimetil-
aminosulfonilo en 30 partes en pesc de tetrahidrofurano.

Al cabo de 2 horaé después de la adicibn se concentra la'mez-
cla de reaccidén al vacio. El residuo se disuelve en éstgr -
acético y se lava succesivamente con agua, &cido clorhidrico
diluido, y nuevamente con agua. Desrués de secar con sulfato
de magnesio se elimina el disolvente de la solucibn de éstr
acético al vacio. El residuo siruposo (n%5 = 1,5145) no se
cristaliza atn deidndolo en reposo ror un fiemﬁo més Pro~

longaio. E1 corpuesto tiene la sizuiente estructura:

C,H
2’5
CHQOCH3

v o
1 CH
\\‘CCHQOSN::: 0
] L] CH3
CHg 0 0

- 21 -
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En forma correspondiente se obtienen los siguientes compues-~

tos:

1 >
CH OR
/

0O _cH,
\ccnzosw/ >
3

- 20 .
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- 22 =
2 3
1 : n2> 11,5055
R | i ® 15083
CH; csz .
CH3: o :
CH 3 3H7
2 CH i
o CH3 1429H9 1,5030
2 vy
o o CH,CH=CH,
CH3 CH3 CHQCaCH
C
. C,H . }3{
CoHs o2 2,
25 o
H 25 o
Cy 5 CoHg 1-%%.
c ) >
s CoH5
Colig CH, 25 5100
02H5 A C‘?I-I‘5 . np
CH} i - G4ty
C
H3 02H5 1-0337
cH3 °2H5 Cqu
033 0255. i_cqu
CH3 02H5 o,
CH3 02H5 CHQCE.CH
CH; 2
CH ofs CHB
: 1-03}17 02H5
o 1 C4Hy
1-031'17 1-03!{7 1“03H7
1-031-17 - H7 :
c 5 o
: 3H7 1-03}!7 sec.'-Cqu
1~CgHey 1-C3H, o
1-CyH, 1-CHy i
1-C5Hy
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1 3 . '
R ' CH,OR : .
2 .
/ 0 g
\\\‘ccn SN\\\ 5
R2 0 0 R
g} 72 R RY . R? B3
CH CH CHy CHy . Cpls " 11,5090
CHs CHs CoHg CoHy CoHg 1,5100
CH3 033 1-0337 Caﬂs céxs
0235 CoHg CH3 CQHS Caﬁs
| cgﬂs_ °2H5 caH5 CEHS 02H5_
02H5 C2H5 03H7 CaHS CEHS
CH, 0235 CH3 02H5 CH
CHy CoHs 1-CHy CoHg CoHy
CHy 9H3 CoHg CH 02§5
CHy Ty S5ty 85 o2lls
CHs G5 Oy By . %5
02H5 CoHs CoHs an | gags
B I
2’5 25 % 3 2
cn3 can5 : 'caﬂs HB °2H5 1,5082

la éplicacién se efectha, por ejemplo, en forma de soluciones,
polvos, suspensiones o dispersiones, emulsiones, dispersiones

de aceite, pastas, agents de espolvoreo, de esparcimientc, sra-
nulados directamente pulverizables, rulverizando, atomizando,
espolvofeando. esparciendo o regando. Las formas de aplicacién
vienen determinadas vpor las finalidades del empleo, vero en tcdo

caso es necesario que esté asegurada la mhs fina reparticibn
noaihle 22 las sug‘an~iae activas.

- 24 <
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" Para la obtencibén de soluciones, emulsiones, pastas y dis-

persiones de aceite directamente pulverizables entran en
consideracidn, las fracciones de aceite mineral del puntc
de eﬁullicién medioc hasta elevado, tales como querosiﬁa

0 aceite Diesel, ademls aceites de alquitfén de carbdn ste.,
asi como aceites de origen vegetal o animal, hidrocarburos
aliféticos, ciclicos y aromlticos, por ejemplo, benceno,:
tolueno, xildl, parafina, tetrahidronaftalina, naftaliras
alquilaedas o sus derivados, por ejemplo, metanol, etanél;f
propanol, butanol, cloroformo, tetracloruro de carbono, - -
ciclohexanol, ciclohexanona, clorobenceno, isoforoha ete.,
disolventes fuertemente polares, por ejemio, dimetilforma-

mida, sulféxido de dimetilo, N-metilpirilidona, agua etc.

Ias formas de aplicacién acuosas pueden prepararse medianie
la adicibn de agua a concentrados de emulsibn, pastas o p§1~

vos humectables (polvos pulverizables) y dispersioneS'@gaj

- aceite, Para obtener emulsiones, pastas o dispersiones de

aceite pueden homogeneizarse las sustancias como tales o

disueltas en un aceite o en un disolvente mediante agentes

reticulantes, adhesivbs, dispersantes, emulsionantes eh

agua. Pero también es posible obtener concentrados compuestos
de sustancis activa, agentes de reticulacidn, adhesibn, dis-
persibébn o de emuisién y eventualmente disolventes o aceites

diluibles con agua.

- 25 -
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Como sustancias tensioactivas sean mencionadaﬁz sales
alealinag, alcalinotérreas, sales ambénicas de &cido 1igni-l
nosulfénico, &cido naftalinosulfénicos, Aecidos fenosulfbd-
nicos, alquilanilsulfonatos, alquilsulfatos, alquilsuifow
natos, sales-alcalinas y &lcalinotérreas del dc¢ido dibutil-
naftalinosulfénico, sulfato de lauriléter, sulfatos de alé
cohol graso, sales alcalinas y alcalinotérreas dé A&cidos

gresos, sals de hexadecanoles sulfatados, heptadecanoles,

.oetadecanoles, sales de glicoléter de alcohol graso sulfa- '

tado, productos de condensacién de naftalina sulfonada y
derivados de la naftalina con formaldehido, productos_de;

condensacidn de la naftalina o bien de los &cidos naftali-

. nosulfénicos con fenol y formaldehido, polioxietilen-octil-v

fenoléter, isooctilfenol, octilfenol, ﬂonilfenol etokilaéoé,
alquilfenolpoliglicoléter, tributilfenilpoliglicoléter, al-
coholes de alquilarilpoliéter, alcohol de isotridecilo,
coﬁdensados dé bxido etilénico de alecohol graso, aceits e
ricino etoxilado, -polioxietilenalquiléter, polioxipropilero -
etoxilado, acetal de pliglicoléter de 1auril€lcphol,léster
sorbitico, liznina, lejias residuales sulfiticas y metil-

celulosa,

Los polves, agentes de esparcimiento y de espolvoreo pueden
obtenerse mezclando o moliendo las sustancias activas junto

con un soporte sbdlido.

- 26 -
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Los granuledos, qu ejemplo, granulados recubiertos, impreg-
nados y granulados homogéneos pueden producirse mediante
enlace dé las sustancias activas con soportes sdlidos. So-~
portes sblidos son, por ejemplo, tierras minerales, tales
como silicagel, &cidos silicicos, geles de silicio, silica-~
tos, talco, caolin, attaclay, caliza, cal tiza, taleo, bol,
1oess,:arcilla; dblomita, diatomita, sulfato de calcio y de
magneéio, bxido de magnesio, sustancias plésticés molidas,
abonos, tales como sulfato aménico, fosfato aménico, niffé—
to aménico, ureas y productos vegetales, tales como harinas
de cereales, de corteza, de madera y de chscara de nuez,

polvos de celulosé y otros soportes sblidos.

las formulaciones contienen entre 0,1 y 95 por ciento en pe-
g0 de sustancia activa, preferehtemente entre 0,5 y gojpgr

»

ciento en peso.

A las mezclés o & cada susitancia activa se puede adicionar,
en caso dado inmediatamente antes de aplicarlas (mezcla de
fanque), aceites de diferente tipo, herbicidas, fungicidas,
nematocidas, insecticidas, bactericidas, elementos pizcas,
abonos, agentes antiespumantes (por ejemplo siliconas),
reguladores de crecimiento, antidotos u otros'comruestos e
efecto herbicida, tales como .

anilinas sustituidas,’

- 27 -
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&cidos ariloxicarboxilicos sustituidos, asi coﬁo sus saled,
ésteres y amidas, .

éteres sustituidos,

écidés'arsbnicos sugtituidos, asi como sus sales, ésteres
y amidas, '

bencimidazoles sustituidos,

benzisotiazoles sustituidos,

dibxidos de venztiadiazinona sustituidos,

benzoxacinas sustitulidas,
benzocacinonas sustituidas,
benztiadiazoles sustituidos,
biuretes sustituidos,
quinolinas sustituidas,
carbamatos sustituidos, .
écidos c;}boxiiicos‘aliféticos sustituidos, asi como sus
sales, ésteres y amidas,

4cidos carboxilicos arométicos sustituidoé, asi como sﬁé_:
sales, ésteres y amidas, -
carbamoilalquiltiol o carbamoilalquilditiofosfatos sugti-~
tuidos, '

quinazolinas sustituidas,
écidos-cicloalquilamidoEarbotiélicos sustituidos, asi como
sus saleg, ésteres y amidas,

cicloalquilcarbonamidbtiazoles sustituidos,

- 28 -
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&cidos dicarboxilicos sustituidos, asi como sus sales,
ésteres y amidas,

sulfonatos de dihidrobenzofuranilo sustituidos,
disulfuros sustituidos,

saleside dipiridilio sustituidas,

ditiozarbamatos sustituidos,

bcidoe ditiofosféricos sustituidos, asi como sus sales,
ésteres y amidas,

ureas sustituidés,

hexhidro-l-H-carboticatos sustituidos,

hidantoinas sustituidas,

sales de. hidrazonio sustituidas,

" hidracidas -sustituidas,

isoocazolpirimidonas sustituidas,

imidazoles sustituidos,

iaotiazolpirimidonaé sustituidas,

cetonas sustituidas,

naftoquinonas sustituidas,

nitrilos aliféticos sustituidos,

nitrilos arométicos sustituidos,

oxadiazoles sustituidos,

oxadiazinonas sustituidas,

oxadiazolidindionas sustituidas,

oxadiazindionas sustituidas,

fenoles sustituidos, asi como sus sales, ésteres
4cidos fosfébnicos sustituidos, asi como sus sles, ésteres

y amidas,
-'29 -
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cloruros fosfénicos sustituidos,

fosfonalquilgliciﬁas sustituidas,

fosfitas sustituldas,

feidos fosfbéricos sustituidos, asi como sus sales, &steres
y amides,

piperidinas sustituidas,

pirazoles sustituidos} ,

ficidos pirazolalquilocarbcxilicos sustituidos, asi como sus
sales, ésteres y amidas, |
gsales de pirazolio sustitqidaé,

pirézolioalquilsulfatos sustituidos,

piridacinas sustituidas,

piridazonas sustituidas,

fcidos piridincarboxilicos sustituidos, asi{ como sus sales,

.ésteres y amidas,

piridinas‘sustituidas,
carboxilatos de piridina suétituiaos, .

piridinonas sustituidas,

pirimidinas sustituidas,

pirimodonas sustituidas,

- &eidos pirrolidincarboxilicos sustituidos, asi como sus

sales, ésteres y amidas,

pirrolidinas sustituidas,

pirrolidonas sustituidas,

&cidos arilsulfénicos sustituidos, asi como sus sales, éste-

res y amidas,
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estirenos sustituidos,

tetrahidro-oxadiazindionas sustituidas,

- tetrahido-oxadiazoldionas sustituldas,

tetrahidrome tanoindenos sustituidos,
tetrahidro-oxadiazoltionas sustituidés,
tetrahidrotiadiazintionas sustituidas,
tetrahidrotiadiazoldionas sustituidas,

amidas de &cido tiocarboxilico aromlticas sust;tuidas,
bcidos tioccarboxilicos sustituidos, asi como sus sales, éé-
teres y amidas, '
tiolcarbamatos sustituidos,

tioureas sustituidas,

ficidos tiofosféricos sustituides, 4si como sus sales, ésteres
y amidas, ‘
triazinas sustituidas,

triazoles sustituidos,

uracilos sustituidos,

uretidindionas sustituidas,

los Giltiros compuestos herbicidas pueden aplicarse tanto
antes como después de la aplicacibdn de las sustancias activas
como tales o de las mezclas de las sustancias activas con-

forme 2 la invencidn.

la adicibén de estos agentes a los herbicidas conforme a la

invencién puede efectuarse en una proporcidén en peso de

- 31 -
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1:120210 :1. Lo mismo puede decirse de aceites, fungi-
cidas, nematocidas, insecticidas, bactericidas, antidotds

¥ reguladores del crecimiento.

Los agentes conforme a la invencibn pueden emplearse una o
varias veces, entre otros, antes de plantar, después de
plantdr, antes de la siembra, antes de la emergencia, des-

pués de la emergencia o durante la emergencia de 1as plantas -

~ de cultivo o de las plantas indeseadas.

- Ias mezclas muestran un fuerte efecto herbicida por lo que

se pueden emplear-como herbicidas, o bien para combatir el
crecimiento de planfas indeseadas. Que.los agentes tengan
un efecto seleetivo o total depende en primera linea de la

cantidad aplicada por unidad de Area.

Por malas hierbas o bien plantas indeseadas se entiende~hda
planta mono o dicotiledbébnea que crece en lugares donde no

se desesa,

Asi pueden combatirse con los agentes conforme & la invencibn

gramineas, tales como

Cynodon spp. Dactylis spp.
Digitaria spp. - Avena spp.
Echinochloa spp. Bromus spp.

- 32 -
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Setaria spp.
Panicum spp.
Alopecurus spp.
Lolium spp.
Sqrghum spp.
Agropyron spp.
Phalaris spp.
Apera spp.

Yy otros

Cyperaceaze, tales como

Carex spp.

Cyperus spp.

Scirpus spp.

- 32 -

0.2, 10 5M
Uniola spp.

Poa spp.

Leptochloa spp.
Brachiaria spp.
Eleusine spp.

Cenchrus spr.
Ersgrostis ;pp.

Phragmites communis

Eleocharis spp.

y otros

malas hierbas dicotiledbneas, 'tales como

malvaceae, por ejemplo

Abutilon theoprasti
Sida spp.

Malva spp.

Compostiae, tales como
Ambrosia spp.
Lactuca spp.
Senecioc spp.
Sonchus srp.

Xanthium spp.

Hibiscus spp.

ete.

Centaurea SPP.
Tussilago spp.
Iépsana commrunis
Tagetes spp. '

Erigeron spp.

- 33 -



Iva spp.

Galinsoga spv.

Tqraxacum‘spp.

Chrysanthemum sprp.
5 Bidens spp.

Cirsium spp.

Convolvulaceae, tales como
Convolvulus spp.
Ipomoea spp. -

10 Jaquenontia tamnifolia

Cruciferae, tale; como
Barbarea vulgaris
Brassica spp.'
Capsella spp.

15 Sisymbrium spp.
Thiaspi sSPP.
'Singpis arvensis
Raphanus spp.

Geraniaceae, tales como

20 Erodium srp.

Geranium srp.

Portulacaceae, tales como

Portulaca spp.

- Anthemis spp.

Matricaria sSPP.
Argemisia spp.

ete.

Cuscuta spp.

etc.

Arabidopsis thaliana
Descurainia spp.
Draba spp.
Qoronupusvdidymﬁs
Lepidium spp.

etec.

etc.

ete.

- -
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Primulaceee, tales.como
Ahagallis arvensis

Lysimachia spp.

Rubiaceaé, tales como
Richardia spp.
Galium spp.
Serophulariaceae, tales como

Linaria spp.

Veronica spp.

Solanaceae, tales como
Physalis spp.
Solanum spp.

Datura spp.

Urticaceae, tales como

Urtica spp.

Violaceae, tales como

Viola spp.

Zygophyllaceae, tales como

Tribulus terrestis
Euphorbiaceae, tales como
Mercurialis annua

Umbelliferae, tales como

Daucus carota

0.2. 3C 50%

ete.

Diodia spp.

etc.

-Digitalis syp.

etc.

Nicands spp.

ete.

etc.

etc.

Euvhorbie spp.

Ammi majus
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. - Aethusa cynapium
Commelinaeae, tales como .
‘Commelina spp.
Tabiatae, tales como.
Iamium spp.
" Galeopsis spp.
Leguminosae, tales como .
Medicage spp. '
'Tﬁifolium 8pp.
" Vieia spp.
 Iathyrus spp.

Plantaginaceae, tales como

Plantago spp.

Polygonaceae, tales como

Polygonhum spp.
Ruméx s8pp.
Aizoaéeae,ftales como

Mollugo verticillate

- Amgranthaceze, tales como

* Amaranthus spp.
Boraginéceae; tales-cémp
_"Amsinckia épp.
Myostis spp.

- Lithospermum spp.

0.2, 30 503

ete.

‘ete.

ete.

Sesbania exaltata - °

~Caésia sbp.

etc;

ete.

Pagopyrum spp.

ete.

ete.

ete.

Anchusa spp.

ete.
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Caryophyllaceae, tales como
Stellaria apr.
Spergula spp.
: Séponaria.spp.

Séleranthus anuus

Chenopodiaceae, tales como
Chenopodium spp.
Kochia spp.

Salsola Kali

Lythraceae, tales como

Cuphesa spp.

' Oxalidaceae, tales como

dxalis 8pp.

Hanunculaceae, tales como
Rnunculus spp.

Delphinium spp.

Papaveraceae, tales como
Papaver spp.
Fumarisa officinalis
Onagzraceae, tales como

Jussiacea, spp.

Rosaceae, tales como
Alchemillia spp.
Potentilla spp.

Silene spp.
Cerastium spp.
Agrostemma githago

ete.

' ~Atriplex spp.

Monolepsis nuttalisans.

ete.

etc.

Adonis spp.

etc.

ete.

ete.

efc.

-7 -
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Potamogetonaceae, tales como

Potamogeton spv. ete,

Najadacese, tales como

Najas spp. ete.
5 ~ -NMarsileaceae, tales como
Marsilea quadrifolia ete.

Polypodiaceae, tales como

Pteridium aguilinum

Alismataceae, fales como
10 " Alisma spp. ete,
Sagittaria sagittifolia

Equisetdbeae, tales como

"Equisetaceae spp. . ete.

la cantidad de aplicacidon de los agentes conforme a la in-
15 vencién puede variar y depende en primer lugar de la claéé

'de efecto deseado. la cantidad de aplicacibén varia, general-

menfe, entre 0,1 y 15 ke o més, preferenteﬂente 0,2y fF kg

de sustancia active por hectérea,

Los nuevos agentes pueden emlearse en cultivos de cereales,

20 tales como
Avena spp. _ Sorghum
Triticum spp. Zea mays
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Hordeum spp.

Secale spp.

0.2, 30 503

Panicum miliaceum

Oryza spp.

y en cultivos de dicotiledbneas, tales como

Cruciferae, por eiemplo
Brassica spp.

Sinapis spp.

Composistae, por ejemplo
Lactuca spp.
Helianthus spp.

Malvaceae, por ejemplo

Gossypium hirsutum

Leguminosae, por ejemplo
Medicago spp.
Trifolium spp.

Pisum spy.

Chenopodiacea, por ejemplo
"Beta vulgaris
Spinacia spp.
Solanaceae, por eiemplo
Solanum spp.

Nicotiania spp.

Linaceae, por ejemplo

Linum spp.

Raphanus spp.

Lepidium spp.

Carthamus spp.

Scorzonera spp.

Phaseolus spp.
Arachis spp.

Glyciﬁe Max

Capgicum annuum : i

POOR
QUALITY
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" Umbellifeme, por ejemplo

Petroselinum spp. Apium graveolens

Daucus carota
Rosacéae, por ejemplo - Pragaria

Cucurbitaceae, por ejemplo

Cucumis spp. Cucurbita spp.

Liliaceae, por ejemplo

Allium spp.
Vitaceae, por eijemplo
Vitis vinifera
Bromeliaceae, por ejemplo

Ananas sativus

EJEMPLO 3

En el invernadero se llena tierra arenosa y arcillosa en-
tiestos experimentales y se siembran con las semillas de

diferentes plantas.

Inmediatamente después se efectha el tratamiento con

I 2,6-dietilanilida de Acido N-metoximetil--O-metilamino~
sulfonil-glicdlico
II 2,6-dietilanilida de Acido N-metoximetil-C-dimetil-

aminosulfonil-glico6lico

I1T 2,6-dietilanilida de &cido N-etoximefil-o-iéopropil-

aminosulfonil-glicélico
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Iv 2,6-diefilanilida de Acido N-metoximetil-C-etil-
aminosulfonil-glicdlico
s 2,A-dimetilanilide de 4cido N-metoximetil-O-etil-~

aminosulfonil-glicélico

. VI 2,6-dimetilanilida de &cido N-etoximetil-O-metil-

aminosulfonil-glicélico |
VII 2,6-dimetilanilida de Acido N-etoximetil-O-etil~
aminosulfonil-glicélico o
VIIT 2,6-dimetilanilida de &cido I—propoximefil-o-metii4
aminosulfonil-glic6lico | 1
IX 2,A~-dimetilanilida de &cido N;isopropoximetil—O—' 

metilaminosulfonil-glicédlico

¥y para comparar con

X 2,6~dietilanilida de &cido N~metoximetil-cloroacético.

La cantidad de aplicacibn ascendid en cada caso a 3 kg
por hectérea, estando las sustancias activas en cada caso

dispersadas o emulgionadas en 50C 1 de agua por hectérea.

Al cabo de 4 2 5 semanas se comprobd que las sistancias ac-
tivas I a IX mostraron una me jor ¢ompatibilidad con las
plantas de cultivo teniendo el mismo efecto herbicida due

la sustancia activa X.

El resultado del experimento se indica en la tabla siguiente.
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EJFMPLO_4

sustancia activa I IT ITT 1Iv v VI vIir
ke/ha 3 3 3 3 33 3

plantag fGtiles:

Brassica napus 0 0 0 0 0O 0.0

Zea mays 0 0 c © o 0 O

Glycine max 0 0 0 o o o0 ©

Gogsypium hirsutum 0 0 c 0 0o o o0

Beta wvulgaris 0 10 _10 0 5 10 10

plantas indeseadas: :

Lolium multiflerum - 95 100 100- 95 100 100 100
- Poa annua T 95 100 100 95 100 100 100

Echinochloa crus-galli 95 100 100 100 100 100 100

sustancia activa VIII X X
kg/ha 3 3 3

Brassica napus 0 0] 40

Zes mays 0 0 5

Glycine max 0 0 7

Gossypium hirsutum 0 0 - 10

Beta vulgaris 0 0 " 60

Lolium multiflorum 100 95 90

Poa annua ) 100 100 Q0

Echinochloa crus-galli 100 100 95

0 = gin dano

100 = destruccibn total

En e} invernadero se tratan diferentes plantas teniendo una
altura de crecimiento de 2 a 1B em. con las sustancias sctivas
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I a X. la cantidad de aplicacién ascendib en cada caso a

3 kg por hectérea estando las sustancias activas en cada

0.2. 30 50

caso dispersadas o emulsionadas en 500 la de agua por hec~

threa. Al ‘cabo de dos a tres semanas se comprobd que las

sustancias activas I a IX mostraron una mejor compatibilidad

con las plantas de cultivo y un mejor efecto herbicida que

la sustancia activa X.

El resultado del experimento se indica en 1a tablé siguiéﬁfe:

Vil

~su.'sn'.aam::t.a activa ' I IT Iz 1v v vi .
kg/ha 3 3 3 .3 3 3 0z
plantas (ttiles '
Brassica napus 5 0 0 0 0 5 5
Beta vulgaris 0" 5 5 5 5 5 5
élantas indeseadas . o .
Lolium muiviriorum 75 80 80 75 80 80. 75
Poa annua 7 75 8 75 8 8 . 80
Echinochloa crus-galli 75 75 75 75 75 85 80
Sinapis arvensis % 65 70 70 70 75 70
Polygonum persicaria - 85 75 70 65 70 . 75 70
Matricaria chamomilla 80 70 75 70 75 75 70
70 80 70 75 70 75

Chenopodium album 80
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Matricaria chamomilla -~
Chenopodium album -

sustancia sctiva ' VIVIVI IX X
kg/ha, 3 03 3
-Brassiéa napus 0 0 30
Beta vulgaris 0 0 20
Lolium multiflorum 90 80 45
Poe annua 80 80 50
Echinochloa erus-galli 90 80 40
Sinspis arvensis . 607 60 .20
Polygonum persicaris - - 10

55 0= sin daflo ,
55 100 =  destrucctén total

los siguientes compuestos mostraron, en ensaye anélogos a

" los ejemplos 3 y 4, una eficiencia biolbgica correspondienté:~

2,6-dietilanilida de &cido N-metoximetil-O-isopropilamins--

sulfonil~glicdlico

2,6-diisopropilanilida- de écido N-metceximetil-O-etilamino-

sulfonil-glicdlico

2,6~diisopropilanilida de Acido N-metoximetil-O-isopropil-

aminosulfonil-glicdlico

2,6-dimetilanilida de &cido N-metoximetil-O-metilamino-

sulfonil-glicblico

2,6-dimetilanilida de &cido N-n-propoximetil-O-etilaminosul-
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fonil-glicblico

2,6-dimetilanilida dedcido N-n—propoximetil-o-idopropil;
aminosulfonil-glicblico '
2,6~dimetilanilida de 4cido N-isopropoximetil-O-etilamino~ ’

sulfonil-glicbélico

2,6=dimetilanilida de.écido N-isopropoximetil-O-isopropil-

aminosulfonil-glicdlico

EJEMPLO 5

90 partes en peso de compuesto I se mezclan con 10 partes en
peso de N-metil-A -pirrolidona obteniendo asi una solucisn

apropiada para ser aplicada en forma de gotas minGsculas,

EJEMPLO 6 |

20 partes en peso del compuesto II se disuelven en una 22z~
cla que se compone de 80 partes en peso de xilol, 10 partes
en peso del producto de adicibén de 8 a 10 moles de 6xido de
etileno a 1 mol de N-monoetanolémida,de &4cido oléico, 5 par-
tes en peso de la sal cllcica del Acido dodecilbencenosul-
fénico y 5 partes en peso del productc de adicibn de 40 moles
de 6xido de etileno a 1 mol de aceite de ricino. Vertiendo y
distribuyendo la solucién Tinamente en 100 000 partes en veso
de agua se obtiene una dispersién acuosa que éantiene_un'o,oz

por ciento en peso de la sustancia activa,
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EJEMPLO 7

20 partes en peso del compuesto III se disuelvén en und mez- -

‘¢la compuesta de 40 partes en peso de ciclohexanona, 30

partes en reso de isobutanol, 20 partes en péso del produc~
to de adicién de 7 moles de éxido de etileno a2 1 mol de iso-
octilfenol y 10 partes en peso del producto de.adjcién de

40 moles de.éxido de etileno a 1 mol de aceite.de'ricino.
Vertiendo y distribuyendo finemente la solucibén en 100 OQQ-~
partes en peso de agua se obtiene una dispersibn acuosa .-
que'céntiene un 0,02 por ciento en peso de la sustancia ac-

tiva.

EJENPLO &

motatamap

20 partes en peso del compuesto, IV se disuelven en una mez--
cla compuesta de 25 partes en peso de cileclohexanol, A5 partes
en peso de una fraceidn de acgite mineral del'punto de gbqlli-
cién 210 hasta 280°C y 10 partes en peso del producto de -
adicibn de 40 moles de 6xido de etileno a i mol de aceite de
rieino, Vertiendo y distribuyendo finamente la solucién en
100 000 partes en peso de afua se obtiene una disfersién acuo-
sa que contiene un 0,02 por ciento en peso de la sustancia_

activa.
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'EJEMPLO'Q

' 20 partes en peso de la sustancia activa I se mezclan bien

con 3 partes en peso de la sal sbdica .del hcido diisobutil-
naftalin-A ~sulfénico, 17 partes en peso de la sal sbdica de
un &cido ligninosulfénico de una lejia residual sulfitica

y 60 partes en peso'dé.silicagel pulverulento y se molturan .
en un molino de martillos. Distribuyendo finaménte la mezcla
en 20 000 ﬁartes en peso de agua se obtiene un caldo pulveri-
zable que contiene un 0,1 por ciento en peso de la'suatanéia

activa. 1 : : ‘ '

EJEMPLO 10 ,

3 partes en peso del compuestr II se mezclan intimamente con
97 partes.-en peso de caolin finamente particulado. Se obtiené
de esta manera un agente de espolvoreo que contiene un 3 por

ciento en peso de la sustancia activa.

" EJEMPLC 11

30 partes en peso del compuesto III se mezclan intimamente
con una mezcla de 92 partes en peso de silicagel pulverulen-
to y 8 partes envpéso de aceite:de parafina pulverizado sobre
la superficie de dicho silicagel. De esta manera se obtiene

una preparacién de la sustancia activa con buena adherencia.
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EJEMPLO 12

————

' En el invernadero se llenan tiesto éxperimertales con tierra

arenosa y arcillosa y se siembran diferentes semillas. Inme-

diatamente después se trata con las' sustancias activas

X1 2-metil-S~etil-anilida de Acido N-etoximetii—o—metil;
aminosulfonil-glicédlico - )

XII 2-metil-f-etil-anilida de Acido N-etoximetil-O-etil-

' eminosulfonil-glicélico .

XIII 2-metil-5-etil-anilide de &cido NLetoximetil-O-dimetil;
aminosulfonil-glicélico ' ' '

XIV  2-metil~f-etil-anilida de &cido N-etoximetil-O-metil-
-etil-aminosulfonil-glicblicg o _

Xv 2-metil-6-etil-anilida de &cido N-etoximetil-O-dietil-

' aminosulfonil-glicélico
XVI  2,6-dimetilanilida de &cido N-sec.-butoximetil-O- -

metilaminosulfonil-glicédlico

en cada caso dispersadas o emulsionadas en 500 1 de agua por
hecthrea. La cantidad de aplicacidh ascendid en cada.casé a

3 kg/ha de sustancia activa.

Al cabo de 4 a 5 semanas se comprobd que las sustancias ac-
tivas XI - XVYI mostraron una buena comratibilidad con las

plantas de cultivo y un fuerte efecto herbicida,

El resitado del experimento se indica en la tabla siguiente.
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sustancia activa XI  XII XIIT XIV XV XVI
ke/ha 3 3 3 3 3 3

plantas Gtiles:
Sinapis alba 0 0. O 0 0 0

plantas indeseadas:
Echinochloa crus galli 95 95 95 100 100 90
Lolium multiflorum .90 90 95 95 100 95

" Tienen la misma eficiencia bioldégica los compuestos:

2,6-dimetilanilida de &cido N-sec.«butoximetil—O-etilamipo-.
sulfonil~-glicélico .

2,6~dimetilanilida de 4cido N-sec.-butoximetil=O-n-pro-
pilaminosulfonil-glicblico

2,6-dimetilanilida de &cido N -sec.-butoximetil~O-i-propil- .
aminosulfonil-glicblico 7
2,6-dimetilanilida de Acido N~iso-butoximetil-O-metilamino-
sulfonil-glicblico

2,6-dimetilanilida de &cido N-iso-butoximetil~O-dimetilamino~

sulfonil~glicbdlico

NOT Aym

Desorite suficientemente la natursleza del invento,asi como la
menera de realizarse en la préctica,debe hacerse constar que las
disposiciones anﬁerio}mente indicadas son susceptibles dg nodi-
ficaciones de de%alle,en cuanto no alteren su prinociplo fundamen
taljtembién se hace constar que el invento corresponde a una so-
licitud de Patente presentads en Alemaﬂé,bajo 6l NoeP 24 17 T46.8
de 11 abril 1974, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que
conceden los Convenios Internscionsles en vigor,siendo lo que

constituye la esencia del referido invento y, por lo que ge go-
' 4 Gem
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licita Patente de Invenoién por 20 affios en Espafia, sobre:

" PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ANILIDAS DE ACIDO O-AMI
NOSULPFONIL~GLICOLICO, caracterizéndose por lo siguientes

1. Procedimiento para la obtencidn de Dmd anilidas de Acido

5- O-aminosulfonil-glicblico de la fbérmula genéral

S onl

Y czxeon3

) ' N‘\\ Q R*
‘g2 gChQOZN\ 5

en la que Rl y R2 significan grupos alquilo con 1 a 4. atomos

de carbono, R3 es un grupo alquilo con 1 a 6 4tomos de

carbono, alcoxialquileo, alquilo halogenado, alguenilo, alqueni-
10 lo halogenedo, alquinilo, cicloalquilo o heterocicloalquilo,

R4 y R5 fepresentan hidrégeno, alquilo, alquilo halogenado,

cicloalquile, algqeilo, alquenilo halogenado, alquinilo o ~

aralquilo, caracterizado porque se hace reaccionar una éni~

lida de &cido glicdlico de la férmula general

' 3
‘/,CHQOR
15 ' ‘ CCH

1

en la gue R7, RZ

y 33 tienen los significados arriba inlica-

dog, con un haluro de aminosulfonilo de la férmula general



en la que 34 Yy Rs tienen los significados arriba indicados

e X representa un halbgeno.

2, Procedimiento pars la obtencién de enilidas de &cido O-aming

aulténikoslic&lico, tal y oomo queda sustanqialmepte desocito
on la presente memoria, ' |

Bete Memoria onsta de 50 ho;}alr esoritas a méquina
Por uns #éla cars |

Medria, oA L. 1975
BASP AKTIENGESELLSCHAPT,
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