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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE AMIDAS DE ACIDO
0~ ( AMINOSULFONIL)-GLICOLICO, DE EFECTO HERBICIDA.

[

Hobicilande: BASF AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alomana, residens

“te en 6700 Ludwigshafen, Repﬁblica Federal Alemana.
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* La presents invencidn se refiere a un procedimiento para la
obtencibn de swmidus de &cido O=(auinosulfonil)=-glicdlico

sustituidos ¥y su ewpleo como herbicidas.

¥s conocido utilizar la N,N-dialil-2-clorocacetamida como
5 herbicida, vero es poco eficiente (publicacidn de solicitud <

de patente alemana DA3 1 014 380).

Tambi&n se sabe gue la N-butin-1-il-3-anilida de Acido 0-(isSL
propilaminosul fonil)=-plicbdlico (publicacibtn de solicitud de

pautente alemana POS 2 201 432) tiene un efecto herbicida,

10 e ha encontrado un ‘procedimiento para la obtencidn de amidss
de &cido O-(aminosulfonil)-glicdlico sustituidas de la f£bérmu-

la weneral )
RJ 0

3
R
\‘\~N—G-CH?-0~§—N/"
- 1 - 1 \ o
T 0 0 R

en la que i) N @? sipnifican un radical alquilo, alqueunilo,

15 alquinilo, haldiueno-alquilo o cicloalquilo y R5 ¥y R4 sipnifi-
can hidedeeno un radical alquilo, alquenilo, alguinilo, ciclo-
alquilo o haldyeno-mlquilo, que esth caracterizado porque se

nace reaccionar una amida de Acido licdlico de [brmula

- la -~
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‘ en la. gue Rﬂ,y,Ra'tienen'1oarsianifiéados‘arriba indicados

con un haluro de aminosulfonilo de férmula .

-9 / &3

en -lafquefR3 y~Ru tienen los significados arriba indicados

y X significa cloro ;o bromo,

Las anidas de Acido O~(aminosulfonily=glichlico sustitdidas‘-'

tienen un mejor efedtO"hétbicidahy“ﬁngymejor compatibilidad

S

con las plantas de cultivo gue las sugtancias activas cond-

cidas,
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y R punden ser radicales a]qumlo 11nea1es 0 ramlflcadqg

"en caso “dado sustltuldos por nalogeno, en especlal, flior,

¢loro, bromo, radlcales alquenilo, radicales alquinilo o ci~
cloalqullo. Los radlcales preferidos son radicales alquilo con
1 a 8 &tomos de carbono, por ejemplo, metllo, etllo, n-pro—
pilo, i-propilo, n-butilo, i~butilo, sec-butilo, terc.~butllo.
pentilo~1, 2-metilbutilo~3, pentilo-3, hexilo, a-metilpentilo—ﬁ,
5~metilpenﬁilo~4, heptilo, octilo, cloromet#lo, ghéloroetilo,x
2~fluoroe%ilo; radicales élquenilo cbn % a 8 Atomos de carbogb,
por ejemplo, alilo, butenils, pentenilo, Hexenilo,,heﬁtenilo,
octénilo,'radicales élquinilo con 5 8 8 éfoMos devcarbdno,

por ejemplo, propargilo, butinilo, pentlnllo, hexmnllo, hepts ~
nilo, octinilo, y radicales clcloalqullo, por eaemnlo, c1c10~
pentilo, 01clohex110, clcloheptllo, clclooctlLo. - ?é'
R? ¥y rY pue&en ser hidrbgeno, raqicales alquilo lineales o
ramifibadqg en caso dado sustituidos par.halégeno, en éspecial,
f£lior, clofo, brOmo; radicales alqﬁenilo, radicales alguinilo

o cicloalquilo, Los radicales preferidos son radicales alqui~

. 1o con 1 a 8 Atomos de carbono, por ejemplo, metilo, etilo,

n-oropilo, i~propilo, n~butilo, i-butilo,.sec-butilo, terc.- -
butilo, peatilo-1, 2-metilbutilo-3, pentilo-3, hexilo, 2-metil-

sentilo-?, %-metilpeuntilo-4, heptilo, octilo, clorometiio,

-3 -
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2-cloroetilo, E;fluoroetilo,-radicales alqueniio ooh 3 a 8'

&tonos de carbono, por ‘ejemplo, alllo, butenllo, pentenllo,
hexenmlo, hentenllo, octenllo, radlcales aqulnllo con 3 a 8°
&dtomos de carbono, por eaemplo, propargllo, butlnllo, pentm-
nilo, hexlnllo, heptinilo, octmnllo, y radicales clcloalqu1~
lo, por ejemplo, ciclopentilo, clclohex11o, clcloheptllo,
ticlooctilo. '

El hldrocloruro praclpltado tamblen se. puede separar de la

fase orgénlca por succmon.

Laé nuévas'amidés de'écido 0~(aminoéulfonil)—glicblido,puedeni
obtenerse sesﬁn la smgulente PCHACIOH general a partlr de una
auida de écido gllcbllco y un haluro de amlnosulfonllo. o
. 17 o g’ ~ 0 .z

‘ . . M : .
R, g o // "R

.;?Tg~crxéori + XSN\R‘* E 2,1\1-(1-0}1 \Ru

R

teniendo R1 R?, R? y R* 1os. s1gn1fzcados arrlba indicados y :
siendo X cloro o bromo. Esta reaccion se realiza, preferente-'
mente, en presencxa de un agente ngante de éc1do, por ejemplo,
una’ anina- tcrclarla, tal como piridina, . trletllamlna 0 des~.
pues de adlclonar soluclonas acuosas de -una base 1norsénmca

(hidrbéxidos a1calinos, thréxldos terreoalcallnos)

Convenientemente, se hacen reaccionar cantidades aproximada-~

meute equimolares de amida.de &cido glicdlico y haluro de

aminosulfonilo en un disolvente inerte en presencia.de un

T e
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aceplor do ficido y a una Lemporatura entre O y BOOG, prefe-
rantemente, O y 10°C. Como disolventes entran en considera-
cibn, por ejemplo, diclorometano, benceno, tolueno; cloro~
fopmo, éteres, tales couo dialquiléter, 0 éteres ciclicos, o
ciclohexano. Ewpleando mis amina, por ejemplo, piridina, que
la cantidad necesaria, como aceptor @e acido, la amina puéde
sustituir el disolvente. Para la elaboracidn se lava la solu-

cidn de reaccibn succesivamente con agua, &acido clorhidrico

diluido, agua y una solucidn acuosa ligeramente alcalina, por

ejemplo, una solucidn de bicarbonato sbdico., A continuacibn

se seca la fase orghnica con un agente secante apropiado,

‘eomo, por ejenylo, sulfato sbdico o sulfato de magnesio y se *

concentra al vacio. Bl residuo se recristaliza -a partir de un

disolvente apropiado, por ejemplo, dietiléter.

Ejenplo_1

A una solucibn de 23,25 partes en peso dé N,N~dialilamida de
fcido glicéiico y 17,2 partes en peso de trietilamina en 100
partes en peso de diclorometaﬁo se afiade bajo agitacidbn a 0O

a 5°C una Solucibn de 24,4 partes en peso de cloruro de metil-
aminosulfonilo (al 90 por ciento en peso aprox.) en 40 partes

en peso de diclorometano.,

Para la elaboracidn se lava la solucibdn de reaccidn succesiva-

" mente con agua, acido clorhidrico diluido, agua y solucibn de

bicarbonato sbdico acuosa, diluida. La fase orgénica secada

con sulfato de wagnesio se concenbtra al vaclo., £l residuo se

- 5>_
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recristaliza a nartlr de d*etlleter p.f. 4760 E1 compuesto

_ (dl&lll&Mlda de écldo O—(netllamlnosulfonll)—gllcbllco) tiene

~la siguiente formula estructural:

H20=cn-¢H2 ' 0
. N—C~0HEOU~NHGH5
N,C=CH-CH O ‘

En la misma forma se obtienen los siguientes coumpuestos:
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~N-C-CH =051
RZ 0 0 C“rY
Y 2 R? ‘ g p£.2°97 o bien
n2?

OH,=CH-CH, CH,=CH-CH, 3 H % - 97
CH,=CH-CHy CH,=CH-CH, GCylig H 40 - 41
CHy=CH-CH,  CHo=CH-CH,  n-CiH, H 1.4865
CHp=CH-CH, CH,CH-Cl,  i-05H, g 38 - 40
CH,=CH~Cly  GH,=CH-CH, C,Hy H- 1.4840 _
CHy=CH-CHy CH,=CH-CH, sec-CyHg H 24 - 36, -
CH,=CH-CH, OH,=CH-Ol, ClCH,CH, H 77 - 78
CHp=CH~Cli, CHy=CH-CIl, Ciiy CH, 1,4830
CHy=CH~CH, Cliy=CH-Cil, Cytg Coflg  1.4800
CH,=CH-CH, Cil,=CH~CH, Cij Cofls 1.4812
CH,=CH~CHy  CH,=CH-CH, CLOH,CH, . Chy 1.4960
CHg=CH~CH,  CHy=CH~CHy Gi,=CH-CH, Chj
CHp=CH~CH, CH,=Cli-CH, CH20-CH, Chy

- g CoHg CH H
CoHg CoHg . CoFg H
CoHg CoHg n~C3Hy H
CoHg OoHe, i-C5H, H U4 - 75
CoHe CoHg n~C,Hg H
CoHly CoHlg Ciiy CHy
sec-CAH9 sec~C4H9' H H
see~Cyllg sec~Cylly  Cfiy H
sec~04H9 sec—CL‘LH9 02H5 H
sec-CMl9 sec—Cqu n—*C?)EE,/1 H
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sec-0,Hg sec-04?9 1-05Hy o 55 - 57

sec-04H9 sec—04H9 n—Gqﬂg ‘ H

sec-C4H9, sec-04H9 sec-C4H9V ’ H .

sec-C4H9 _sec~04§9 010H240H2 H N

sec~CyHy  sec~C,Hy CHy CHy

‘sec~C,Hy sec-CHg * Oyl c2H5

1-C4H, 1-C5H, : H

1-C5H, 1-C3ly CHy - B 86 - 87

1,-_-93»}17 1—95517 CoHy H '

1-CH,) - 1-CjHy,  n-OgH, H.. . "'

1-C5Hy 1-C3H, -4-CzH, H -

-0ty 1-CsH, ¢,Hg H R

1~C3Hy i-CgHy sec-C,Hg -~ H. '

1-C3H, i-C3H,  OCICH,0H, H 88 ~ 90°

1-C4H, 1-0gH, CHy CHy |

1-C5H, 057 - Gy O

CHy CH=C~CH(CHy) H H .

CHy. CH=C-CH(CH;) CHy H 80 - 81

CH, CHEC-CH(CHj). OpH, H . 46 - 48

CHy . CHEC-GH(CH; Y638, B 104 ~.105

CHy GHEC-CH(,CH3) 1-CyHy " 87 - 88

CHy CHEC-CH(CHy )2, Hg H B
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CHgy : CHEC-GH(CHB) sec-Cyllg "

>CH3‘ OR=C~CH(CHy CICB,CH, X 96 - 97
CH, CH=C-CH(Cii;) CHy CH

Ci CHEC-OH(CHy) OpHg A

G oy H H |

CHy CHy ;8 B

CH, CHy | Oyl H

CHy CHy n-C5H, it

CHg oHy 4-CjH,  E.

CHy oy n-0,Hy . H

CH3 CH3 ‘ ' aquC¢H9 B

CHy CHy C1CH, - 4

CHy CHy CHz CH

ey CH, Gy CpHy
CHs 1-C5H, H H

CoHs 1-G3H, - CHy H

6 H, 1-CH, O M, H

CoHs -Gty G5ty "

GH; 1-C5H, . 1-0gH, H

CoHs 1-C5H, n-CHy  H

C,Hg 105H; " sec<GHy  H

G Hs 1-93H7 C1CH,CH, H |
GoHg 1-G5H, CHy CH |

8, Hs 1-C5H Oyl Ol |

-9
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R ¢ . - . 2 5 . . l
n=Ogfly .. HOZG-CH,  Cyilg H  1.4855:
‘n-05H7 hC?C—QHZ ; i-05H7 B 55_? 58
n—C5H7 HCEC-CH2 ClCHQCHQ H, 76 - 79
1—03H7 o ChEC~QH2‘ '1-05H7; H

La preparaclbn de las amldas de écldo sllc&lico & utilizar.
como- sustancias de partlua puede efectuarse sagﬁn el proce~
diniento descrito en J. Chem.ao». 1357 (1951) por reacclon

de 1 3-d;oxolan—3,4~diona con aminas a;lfatlcas,,uecundar;as,

apropiadas, tal y como se seﬁala.en la siguiente prescripeibn:

A una solucidn de- 150 partes en peso de dlaln.lam:.na en 530
partes en peso de tetrah drofurano se 1ntroduce baJo aglta-
cidn a 20 a 25°¢ " una soluclbn de 158 partes en peso de 1, 3—
dloxolan~2 u-dlona en 230 partes en peso de tetrahldrofurano
en la medlda que se desarrolla d16x1do de carbono. Termlnada
la formacidn de gas se ellmlna el dlsolvente de la Boluclon

de reaccibn y el residuo se destila a contlnuaclbn- p.e.,‘,":
0,01 mn 85°C n 27 = 17,4855, El compuesto amida de hcido N,N- )
dialllgllcéllco tmene la sigulente fbrmula estructural. e

H.,C=CH~CH
e 2 -C-GHZOH

: / ]

a0 e
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. Ademis, se obtienen las amidas de &cido glicblico que’ se
_necesitan como sustancias de partida en la forma sefalada

por la siguiente ecuacidn:

R1 . : C ) g _
| /NH + GlﬁCHZCI =Hel, \)I-?-C}Iz'cl
N 2 l

r? . . . R 0 . .
'R1 o o R1 .

Z,N'(,}CHZCI + O?CHB =018 ,Nzcnzoqcn_,,
| R2
. - 0 occm3 W

\NﬁCH2000H3 + OH—--——-; C|CH26H -
.o o0 6 - 3 >

Las. acetoxiacetamidas que se obtienen como productos inter=
. medlob tambmen se pueden pr parar dlrectamente, haciendo reac--
clonar cloruro de acetoxlacetllo con anlnas secundarlas on .

-,_presenc:a de un aceptor de acido segﬁn la 31gulente ecuacmon.

1 | 1
R R .
. \NC-
NH + ClCCHBOGCHB _JKL; NG GH;_,OCCH5

2 72

La aplicacibdn se efectfia, por ejemplo, en forma de scluciones,

polvos, suspensiones también suspensiones acuosas, acemtosas

,de elevada concentrac:én u otras suspen51ones 0 dlsper51ones,r

emulsmonea, disper51ones de aceite, pastas, agentes de espol-

voreo, de esparcimiento, granuladds dlrectamente pulverlzables,

-’l’l'.‘.
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pulvortzanda, abowisalo, eopolvoronnde, enpuveionde o ro-

gancdo. hLas forwas de aplicscibn vienen determinadas por las

finalidades del empleo, pero en todo caso es necesario gue
H

este asegurada la,mds fina reparticidn posible de las sustan~

cias activas.

Para la obtencidon de soluciones, emulsiones, pastas y disper-
ciones de aceite directamente pulverizables entran en consi-
deracidn, las fracciones de aceite mineral del punto de
ebullicidn med;o hasta elevado, tales como querosina o aceite
Die%el, adewds aceite de alquitran de carbdn etc., asi como
aceites de origen vegetal o animal, hidrocarburos aliféticos,*
ciclicos y aromélicos, por ejemplo, benceno, tolueno, xilol,
parafina, tetrahidronaltalina, naftalinas alquiladsas o sus
derivados, por ejemplo, melcnol, etanol, propanol, butﬁnol,
cloroformo, tetracloruro de carbono, ciclohexanol, ciclohexa-
nona, clorobenceno, isoforona etc., disolventes fuertemente
polares, por ejenplo, dimetilformémida, sulfbdxido de.dimetild;

N-metilpirilidona, agua etbec.

Las forimas de aplicacibn acuosas pueden prepararse mediante

la adicidn de agua a concentrodos de emulsidn, pastas o pol-
vos humactables (polvos pulverizables) y dispersiones de acei-
te. Para obtener emulsiones, pastas o dispersiohes de aceite
pueden hOmogeneizérse las sustancias como tales o disueltas

en un aceite o en un disolvente mediante agentes reticuléntes,

adhesivos, dispersantes, emulsionantes en agua. Pero taumbién

- 12 =
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es p051ble obtener concextrados compuestos de sustancia

‘actnva, agentes de retlculqc16n, adhesmbn, dlspers16n b de

emulsmon y eventualmente a1solventes o aceltes dllulbles

COH agua.

Gomo sustancias tensioactivas sean mencionadas: sales salca=’

linar alca]lnoterreas, sales ambnicag de &cido llgninosul—

.fonlco, tcidos naffallnosulionlcoq, &cidos fendsulfénlcos,

alqullanllsulfonatos, alquilsulfatos, alqullsulfonatos, sales

- alcallnas ¥y alcallnoterreas del. écldo dlbutllnaftallnosul-

fonmco, sulfato de 1aur11eter,~ sulfatos de alcohol sraso,

,'sales alcallnas ¥y a]calmnouerreas de &cidos grasos, sales de

hexadecanolcs sulratadog, heptadecanoles, octadecanoles, sales _

de gllcoleter de. alcohol graso sulfatado, prouuctos -de conh .

_densac1on de naftalina sulfonada y derivados de 1a naftalina

con formaldehldo, productos de condensac16n de 1a nartaltna o

'blen de los acldos naftallnosulxonlcos con fenol y formaldehi-:;

do, polloxletllen—octllfenoléter, 1sooct11fenol, octilfenol,

'nonllfenol etoxilados, aloullfanolpollgllcoleter, trlbutll-

fenllpollgllcoleter, alcnnoles de alqullarilpolleter, alcohol

' de 1sotr1dac1lo, condensados de oxldo etllenlco de alcohol

- graso, aceite de ricinonatoxilado, pollox1et11en&lqulléter,

" polloxlproplleno etoxilado, acetsl de pollgllcoléter de lau-‘

:rllalcohol, éster sorbitico, lignina, leaias resldualeq sul-j

fiticas ¥y metllcelulosa.

T
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i

Los polvos, agentes de esparcimiento y de espolvoreo pueden
obtenerse mezclando o molizndo las sustancias activas junto:

con un soporte sblido.

Tos granulados, por ejemplo, granulados recubiertos, impreg-
nados y granulados hormogéneos pueden producirse mediante en-
lace de las sustarcias acbivas con soportes sélidos. Hopor-
tes sblidos son, por ejemplo, tierras minerales, tales como
silcagel, &cidos sillicicos, geles de silicio, silicatos, tal-
CO, caélin, attaclay, caliz=, cal tiza, talco, bol loess,
arcilla, dolomita, diatomita, sulfato de caicio y de magnesio,
bxido de magnesio, sustancias plasticas molidas, abonos, ta-*
les como suliato anbnico, rosfato ambnico, nitrato amSﬁico,
ureas y productos vegetalaes, tales como harinas de cereales,
de corteza, de madera y de chscara de nuez, polvos de celu-

losa y otros sapovtes sbdlidos.

PR

lias formulaciones contienen entre 0,1 y 95 % en peso de sus-

tancia activa, preferentemente entre 0,5 y 90 % en peso.

A las mezclas o a cada sustancia activa se buede adicionar,
en caso dado inmediatamente antes de aplicarlas (mezcla de
tangue), aceites de diferente tipo, herbicidas, fungicidas;
nematocidas, insecticidas, bactericidas, elementos'pizcas,
abonos, agentes antiespumacntes (por ejemplo- siliconas), regu-
ladores de creciwiento, antidotos u ofrom compuestos de elec-

to herbicida, tales como

- 1Y -
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:émidés e imidas de &cido alquilSulfonilglicélico-sustituidaé,

amidas e imidas de &cido alquilaminosulfonilglicdlico -

’ I’>‘  sustituidas, acetani1ido~alquilsulfitos.sustituidbs§

ahilinas sustituidaq, azidzs sustituidas,

5 : ’cido; ariloxicarboxilicos sustltuldos, aCldOS arlloxltlo-
carboxil1cos SusbltuldOu, asi como sus ésteres y amidas y
tloamlgas, alcanoles y alquenoles sustltuldos,
tteres sustituidos,

| ~ &cidos arsbnicos y arsénicos sustituidos, asi como sus
10 salés,:ééteres y amidas, bencenosulfonamidas sustituidas,
| ‘benzimidazdles sustituidos, : i
benzisotiazoles sustituidos, dihidro~benzofuranil¢alquilé ‘a-
amlnosulfonatos sustltuldo . o
ledeOS de benzrladlaznnona sustlbuldos,
?ii ."<15 benzoxecinas sustlbuldas, .
: ’ '-benzoxaclnonas sustlLuldas, .benzoxazolintionas sustltuldas,
benztiadiazoles sustituidos, &cidos benztlazollnllalqu;lcar-.
_ bbxicos sustituidos, asi como sus sales, ésﬁeres y amidas,
‘biuretes sustituidos,
<éOEF, quinolinas sustitﬁidas, !

' carbamatos sustmtuldos,
acldos carboxlllcos tlocarboxillcos, allf&tlcos (o] clcloall~
fétlcos sustltuldos, asi COnO sus sales, ésgteres y amldas,' -
acldos carboxillcos, tlocarooxillcos, arométicos sustxtuldos,l

.25 = asi comd sus sales, bsteres y amidas,

-15-
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carbamoilalquiltiol o carbamoilalquilditiofosfatos
sustituidos,
quinazolinas sustituidas,

fcidos cicloalquilamidocarbotiblicos sustituidos, asi como

sus sales &sieres y amidas,

cicloalquilcarbonanidatiazoles sustituidos,

" &cidos dicarboxilicos susbtituidos, asi como susisales,

ésteres y amidas,

sulfonatos de dihidrobenzofuranilo sustituidos,
dihidropirandionas sustituidas,

displfurdé sustituidos,

dioxanos sustituidos,

sales de dipiridilio sustituidas,

ditiocarbamatos sustituidos, dcidos ditiofosforicos susti-
tuidos, asil coumo sus sales, ésteres y amidas,

&cidos fluorencarboxilicos sustituidos,.asi como sus sales,
ésteres y amidas, '
ureas sustituidas,

hexahidro-1-H~¢carbotioatos sustituidos,

hidantoinas sustituidas, hidracidas sustituidas,

sales de nidrazonio sustituidas,

hidrofuranos susbtituidos,

isooxazolpirimidonas sustituidas,

“imidazoles sustituidos, amidas de Acido iwidazolidindion-

carboxilicas sustituidas,

- 16 -
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isotiazolpirimidonas sustitu.das,
cétonas sustituidas,

naftoquinonas sustituidas, snhidridos de &cido naftlicos

- sustituidos,

nitrilos alifdticos sustituidos,

qaiitrilos arowhticos sustituidos,

oxadiazoles sustituidos;

oxadiazolinonas sustituidas, _ '
oxadiazinonas sustituidas, oxadiazolinas sustituidas,
oxadiazélidindionas sﬁstituidas, oxaéolidihas sustituidas;

oxadiazindionas sustituidas, oxazol-pirimidinonas

* sustit.idas,

fénoies sustituiddyg, asi cono sus sales & ésteresg

&cidos fosfbnicos sustituidos, asi como sus sales, ésteres
y amidas, . ‘ ’
cioruros fosfbnicos sustituidos,
fosfonalquilglicihas sustituidas,

fosfitas sustituidas,

heidos fosfbricos sustituidos, asi como sus sales, ésteres.

y amidas,

piperidinas sustituidas,

pifazoleé sustituidos,

acidos ﬁirazolalqui]ocarboxilicos sustituidos, ssi como
sué sales, ésteres y amidas,

sales de pirazolio sustituidas,
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picnzolionlgquilsud Patog sunbibuidos,
piridacinng sustituidas,

piridazonas sustituidas,

.&cidos piridincarboxilicos sustituidos, asi como sus sales,

ésteres y asidas,

piridinas sustituidas,

carboxilatos de piridina sustituidos,

pifidinonas sustitu.das,

pirimidinas sustituidus,

pirimidonas sustituidas,

acidos pirrolidincarboxiiicos suétituidos, asl cown sus
saleé, bsteres y anidas,

pirrolidiras sustituidas,

pirrolidonas sustituidas,

fcidos arilsulfdnicos sustituidos, .asi couwo sus sales,
ésteres y awmldas, sulfamatos sustituidos,

estirenos sustituidoes, sulloniltoluididas sustituidas,
tetrehidro-oxsdiazindionas sustituidas, |
Letranidro-oxadiazoldionas sustituidas,
totrahidrometanoiﬁdenos sustituidos,
tetrahidro~oxadiazol tionas sustituidas,
tetrahidrotiadiasintionas sustituidas,
tetrahidrotiadiaz&ldionas sustituidas, .
amidas de acido tiocaboxilico arowlticas sustituidas,

tiobenzanidas sustituidas,

- 18 -
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fcidos tiocarboxilicos sustituidos, asi como sus sales,

_&steres,y amidas,

tioureas sustituidas,

Acidos tiofosibricos sustituidos, asi como sus sales, Esteres

y gmidas,

triazinas sustituidas,
triazinonas sugtituidasg,
triazoles sustituidos,

.

uracilos sustituidos,

uretidindionas sustituidas, cloratos, azetidin_carbotioatog

sustituidos,

-Los Giltimos compuestos herbicidas pueden aplicarse tanto

antes como después de la aplicacibn de las sustancias activas
comc tales o de las mezclss .de las sustancias activas confor-

me a la invencibdn.

L.a adicidn de estos agentes a los herbicidas conforme a la

invencidn -pucde efectuarse en una proporcidbn en peso de 1:10

‘a 10:1, Lo mismo puede decirse de aceites, fungicidas, nema-

tocidas, insecticidas, bactericidas, antidotos y reguladores

del crecimiento.

Los agentes coniorme a la invencidn pueden emplearse uns o

varias veces, entre ctros, antes de plantar, después de plemtar,

- 19 -
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anbess dg Lo mivmbﬁﬁ, anlboyn du o encrgeneia, despubs do la

anergencia o durante la emeryencia de las plantds de culti-

vo o de las plontas indeceadas.

La cantidad de aplicacidn de logs agenties conflovme 8 la in-

vencibn puede variar y depende en primer lugar de la clase

de efecto deseado,

Iia cantidad de aplicacibn ascisende, generalmente, a 0,1 a

15 kg o mhs, prefereunteawente 0,2 a & kg de sustancia activa

por hectérea.

Las mezclas muesltran un ruerte efecto herbicida por lo gue

se pueden erj'lear como serbicidas, o bien para combatir el

3

¢recimiento de plantus indeseadas. Que los agentes tengan un

efaecto selectivo o total depende en primera linea de la can-

tidad aplicada por unidad de area.

Por malas hierbas o bien plantas indeseadas se entiende toda

planta mono o dicotiledbnea que crece en lugsres donde no

se desca.

Asi pucden combatirse con los agentes conforme a la invencién

gramincss, tales como
Cynodon sp..
pigitarin app.

sehinochloa spp.

Dactylis spp.
Avena sbp.

Bromus sop.

- 20 -
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detarin svp. Uniola app;
Panicum SPP l Poa‘spp.
Alopecurus‘spp} ; Leptochloa spp.
Lolium spp. - ' Bracﬁiaria SPPs

| Sérghum SpP. L Eleusine~spp. '
Agfopyron SPP. Cenchrus spp.
Phalaris spp. - Aragrostis spp.
Apera spp. ' Phraémites communis .
y otros ' '

Cyperaceae, tales como

: Carex SpLa Eleocharis spp.
Cyperus Spp.

Scirpus sup. 'y otros.
B )

Malas hierbas dicotilédéneas; tales como
malvaceae, por ejemplo
Abutilon theoprasti Hibigcus sopp.
'Sida 8PP ete.

_Malva spp.

Compostiae, tales cowo

Ambrosia spp. Centaurea spp.

Lactuca spp. ' Tussilago spp.
Senecio upp. Lapsana communis
sonchus sph. | Tagetes spy.
Xanthium spp. wrrigeron spon.
Tva spp. Ainthemis spp.

- 21 -
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Galinsoga spn.
Taraxacuri Spy.
Chrysantuemum sop.
Bidens sppe.

Cirsium spp.

Convolvulaceae, tales como

Convolvulus spuo.

Ipomoea spp.

Jaquemontia tamnifolia

Cruciferae, tales como

Barbarea vulgaris
Bragsica spp.
Capsella spp.
Bisymbrium spp.
Thlaspi spp.
sinapis arvensis

Raphanus $pp.

Geraniaceae, tales como

Erodiwin spp.

Geranium spv.

Portulacaceae, tales couo

Portulaca spp.

Coh. 30 637

Matricaria spyp.
Argemisia spp.

ete..

Cuscuta spp.

etc.

Arabidopsis thaliana
BSescurainia spp.
Draba spup.

Coronuvpus didymus
Lepidium sop.

etc.

etc.

etic,

.22 -
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- Primulaceae, tales como

“Anagallis arveosis

Lysimachia spp.
Rubiaceae, tales coumo

Richardia spp.

Gallium spr.
3crophulariaceae, tales couo

Linaria spp.

~Veronica spp.

dSolanaceae, tales.couo
?hysalis 8PP e
Solanum spp{
Datura spp.
Uftibaéaae,,talgs como
Urtiéa spp.
Viélaceée, talesg coumo
tViﬁla spp. 
;1Zygophylléceae, taies como
| Tribﬁlus terréstis
Buphorbiacese, tales como

- Mercurialis annua

0.%. 30 637

Dipdia SPP.

etc.

Digitalis spp.

1

Ni@andra SpD. -

Tete.

etc.

uphorbis gpg.f

- 2% -
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Umnbelliferae, tales como
Daucus carota
Aethusa cynapium

Commelinavae, tales coumo

Commelina sppe.

Labiatae, tales como
Lamium sppe.
Galeopsis spp.
Leguminosae, tales como
Medicago spp.
Trifolium spp.
Vicia spp.
Lathyrus spo.
Flantaginaceae, tales coio

Plantago spp.

Polygonaceae, tales cowmo
Polygonum spn.
Rumex spp.
Aizoaceae, tales como

Mollugo verticillata

Auwarantbaceas, tales cowo

Amarauthus spp.

Q.. 30 537

Anwi majus

" etc.

ete.

etc,

Jesbania exaltata
Casgsia spp.

etc.

etc.

Fagopyrum spp.

etoe.

ebe.

etc.

-2 -
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Boraginaceae, tnles como
Amsinckia spp.
Myostis spp.

Dithospermum spp.

Céryophylladeae, Eales comno
Stellaria}spp.
Spergula spp.

Saponaria spp.

Scleranthus anuus

" Cheénopodiacese, tales como

Chenopodium SpDe
Kochia spp.

B3alsola Kali

Lythraceae, tales como

Cuphea spp.

. Oxalidaceae, tales como

Oxalis spp.

Ranunculaceae, tales como
Ranunculus spp.

Delphinium spp.v

Papaveraceae, tales como
Papaver spp.

Humariu officinalis

0.%. 30 637

Anchusa spp.

ete,

Bilene spp.
Cerastium spp..

Agrostemma githago

-etce.

Atriplex spp.
Monolepsis. nuttalisana

ete.

etc. -

Adonis spp.

etc.

etc.

- 25 -
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Onagraceae, tales como

Juasinoou spp., obc,

Rosaceae, tale. como
Alchemillia spp. .

Potentilla etc.,

Potamogetonaceae, tales como

Potamogeton spp. gtc.

Najadaceae, tales como

Najas spr. ete.

Marsileaceae, tales como .

Margsilea quadrifolia etc.

Polypodiaceae, tales cowmo

Pteridium aguilinum

Alismataceas, tales cowmo
Alisna spp.

Sagittaria sagittifolia etc.

Equisetaceae, tales como

Equisetaceae spp. atc.

La cantidad de aplicacidbn de los agentes conlorme a la in-
vencibn puede variar y depende en primer lugar de la clase
de efecto deseado. La cantidad de aplicacibn varia, general~
mente, entro 0,1 y 15 kis o nas, preferentemente 0,2 y 6 kg'

de susbancias activa por hecthrea,

- 26 -
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Los nuevos agentes pueden emplearse en cultivos de

tales como

Avena spp. S 4 Sorghum-
Priticum sppJ‘ ' iea mays

. Hordeum spp. - Panicum miliaceum
3ecale spL. Oryza spp;

y en cultivos de dicotiledbneas, tales como
Cruciferae, p.ej.
Brassica spp. - Raphanus spp.

Binapis spp. - Lepidiwa spp.

' Coinposistae, p.ej.

ALactﬁca.spp, ' ‘Garthamus spve

Helianthus sﬁp. T Scorzonera spp..

. Malvaceae, p.ed.

Gossypium hirsutum

Leguminosae, p.ej.

. Medicago spp. ‘Phaseolus Spp.
 frifolium spy.- Arachis spp.
. Pisum spp. ', ' © Glycine Max.

Chenopodiacea, p.ej. o .

Beta vulgaris

- Spinacia spp.

Holariaceae, pP.€J.
‘Bolanum spp. - Capsicum annuum

~ Nicotiania spp.

cereales,

-A27 -
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Linaceae, p.ej.

Tdnum spn,

Umbelliferue, p.ej.

Petrosaelinum spp.

Daucus carota

Rosaceae, p.ej.

Fragaria

Cucurbitaceae, n.ej.

Cucumis spp.

Tiliaceae, v.ej.

Allium spe,

Vitaceae, p.ej.

Vitis vinifera

Bromeliacene, p.ej.

Ananses sabivus

-

QaZin 50 657

Avium graveolens

Cucurbita spp.

2
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Edguploe 2

-

En el invernausro se llena tierra arenosa y arcillosa en .

tiestos experimentales y se siembra con las semillas de

' diferentes plantas.

Inmediatamente después se trata con

T N, N~dialilamida de écido.O-(isopropilaminosﬁlfonil)4

glicblico
IT  N,N-dislilamida de
IIT N,N-dialilemida de
. 'glicblico

IV N,N-dialilanida de

Cglichlico . -

V' N,N-dialilamida de

glicblico

VI N,N-dialilamida de

y

&dcido

adcido
Acido
fcido

acida

0-(etilaminosulfonil)-glicélico

O-(n-propilaminosulfonil-
O~(n-butilaminosqlfonil)-

O-(sec-Eutilaminosdl?ohil)e_

O—(metilamiposulfonil)-glic&lico

VIi -NyN-dialil-2~-cloroacetamida

IX.  N-butin-1-il-3-anilida de &cido O=(i-propil-aminosul-

. fonil)-glicdlico

coino sustancias activas comparativas.

-

La cantidad de aplicacitn asciende en cada caso a 3 kg de

sustancia activa por hecthrsa, estando las sustancias activas

en cada .caso dispersadas o emulsionadas en 500 1 de agua por

hectérea.

- 29—
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Al cabo de 4 a 5 semanas se comprobd que las sustancias ac-
tivas 1 a VI mostraron una nejor cowpatibilidad con las plan=-

tas de cullivo Heassica nupus y Beta vulyaris que el toin-

"puesto IX y un mejor efecto herbicida que la sustancia ac~

C tiva VIT.

El resultado del experimento se indica en la tabla siguiente:

sustancia activa I II III v v VvI VII IX
keg/ha

plantas utiles

10 20

Brassica napus 0] 0 0O 0 O° 0

Beta vulgaris 0 0 0 -0 0 0 30 5
Zea mays 0 O 0 o0 o © 0 40
3oja hispida O 0 o 0 o O© 0o 5
Gogsypium hirsu- . : ,

tum 0 0 0 o0 0 0 0 10

plantas indeseadasg

Lolium perenne 100 100 100 100 100 90 85 100

fichinochloa c¢crus :
galli 100 0 95 100 100 95 85 80 95

Avena fatua .80 &80 100 100 95 70 70 80

" o ~
@ # sin dano

100 = destruceibn total

- 30 -
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Ejerplo 3

En el invernadero se traton diferentes pldntas cuardo tienen

una altura de 8 a 16 cm con las sustancians actives T a VII y

con VIII (N,N-dialilamida de Acido O~(2—clQroetilamihosulfO*.,

‘nil)-glicdlico). -

La cantidad de aplicacibn asciende en cada caso a 3 kg de sus-
tancia activa por -hectérea, estando laé sustancias acfivgs en
cada caso dispersadas o emulsionadas en 500 1 de agua pbr--
héctérea.

S
Alfcabo de 2 a 3 semanas se comprdbé gue las sustancias acti-
vas I a VI & la éustaﬁéia activa VIIilmostraron uha‘mejor c§m~
patibilidad coh las plantus dercultivo y un mejor efecto hpr—'

bicida que la sustancia acliva VII.

¥

" El resultado del experimento se indica en la tabla-sigﬁiénte:'

sustancia activa I II III IV VvV VI VII IX

kz/ha

plantas Otiles

Brassica napus 0 0 O 0 0 0 10 0
Reta vulgaris 0 0 0 0O 0 .O 20 0

nlantns indeseadas

Loliuwm perenne 95 85 90 90 90 70 50 90.

FEehinochloa crus : - '
gal 11 85 80 80 ,_90 80 70 - 50 100

Avena Tatua 80 75 80 85 80 60 45 80
0 = sin dano 100 = destruccidn total



Biemnle /

MISHA L)
En el invernadero se llenan tiesbos experimentales con
tierra srenosa y arcilloss y se siewbrsn con diferentus se-

!
"millas. Inwedintamente despubs se efectfia el tratamiento con
N,N-dial.ilamida de &cido O—(2—cloroatilaminosuifonil)~glicé~'
lico (VIII) en comparacidn con N,N-dialil-cloro-acetamida
(VIT). La canbidad de éplioacién asciende en cada caso a 2 kg
de sustancia activa por hecbarea, .estanuo las sustancias ac-
tivas en cada caso dispersadas o emulsionadas en 500 1 de
agua por hectarea. '
Al cabn de 4 a 5 semanas se comﬁrobb que la sustancisa activam

VIII mostrd una mejor compatibilidad con las plantas de cul-

tivo y un mejor efecto herbicida que la sustancia activa VII.

Bl resultado del experimento se indlica eun la babla siguiente:

sustancia activa VIIT - VII
ki/ha 2 .2

plantas fbiles

Brassica napus 0 5
Beta vulgaris . 'O | 20
Zea mays 0 ' 0
Glycine max o. 0
Gossypium hirsutiun 0 0
Hordeum vulgare o 5 20
Priticun asstivun 10 25

- B2 -



sustancia activa - VITI VII
kg/ha 2 2

plen tas indesendas -

- Lolium perenne ' 95 70
Eehinochloa crus galli 95 85

Ayenaifatua : %0 60
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Bjemplo o

bn el invernaderc se traban dirfcerentes plantas cusnio tienen

una aliura de crecicientd de 6 a & cn con las sigulentes sus-

tancias activas

5 X N,N-dialilamida de acido O-(dimetilaminosulfonil)-
glicdlico
XTI N,N-dialilamida de &cido O-(metil~etilaminosulfonil)-
glichdlico

XKIT N ,N-dialilamida 'de &cido O-~(dietilauinosulfonil)-

10 glicdlico

en cada caso dispersadas o emulsionadas en 500 1 de agua pér
hecthrea. La cantidad de aplicacibu asciende en cada caso &

6 kg/he dé sustangla activa. Durante €l ensayo se dan 12 a 24
i de precipitacibdn, éon excepcién de Echinochloa crus galli

15 que recibe 110 mm.
Al cabo de 2 a 3 semanas se comprobd gque las sustancias ac-
tivas X, X1 y XIT muestran un efecto herbicido satigfactbdrio
hasta bueno, teniendo una buens co.patibilidad con la plan%a

de cultivo.

20 El resultado del experimento se indica en la tabla siguiente:

- 3 -
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DABLA

sustancia activa. X Xi - XITa
“kg/ha 6,0 6,0 6,0
Cplanta Gtil

Triticum sestivum 0 . 0 0.
plantas indeseadas

Ichinochloa crus galli 80 88 ‘90'»
~Alopecurus myosuroides 70 78 - 60
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Ejemplo 6

bl dnvoernogero so Llonan biersbos experimentales con.
ticers arevnosa y arcillosa y se siembran con diferentes se-

millas. Inmediatawente después se trata con las siguientes

sustancias activas . >
X  N,N~dialilawida de 4cido O-(dimetilamirosulfonil)-
glicdlico

XI N,M-dialilamida de Acido O-(metil-etilaminosulfonil)-
glicdlico

XII N,N-dialilamida de hcido 0-(dietilaminosulfonil )~

2

@licblico
XIIT W,N~dialilamida de &cido O~-(mefil-2~chloroetilamino-

sulfonil)~-glicdlico

dispersadas o emulsionadus en cada caso en 500 1 de agua por
hectéres. La cantidad de aplicacidn asciende en cuda caso a
3,0 kg/ha de sustancia activa. NDurante el ensayo se dan 1%

a 25 mn de precipitacidn.

-

Al cabo de / a 5 semanas se couprobd que- lus sustancissacti-
vas X, XT, XI1 y XIII mosbraron un fuerte efecto herbicida
sobre Alupecurus myosurocides teniendo una plena tolerancia

frente a iJinapis albas,

¥l resultado de) experimento se¢ indica en la tabla siguiente:

POOR
QUALITY
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| TABLA

. sustancia activa - X XTI xII  XIIT

 kg/ha 2,0 3,0 3,0 3,0
Sindpis alba ¢ o 0 0.
-Alopecurué myosuroides 80 9% . 98 90

El resultado seflala que las sustancias activas se prestan

para combatir pramineas indeseadas en cultivos de plantas

dicotiledbneas. .
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Bjemplo

D

En el invernadero se tratan diferentes plantas~que,tienen'

. una altura de crecimiento de 2 a 7 cm coh la 91gulente

oustancza setiva

VIIT N N-dLalllamlda de &eido O-(2~c1oroet¢lam1nosul-
fon11)~b11collco o

en cada caso dispersada o emulsionada en 500 t de agua por

. -

hectérea. La cantided de aplicacidn asciende a 0,8 o'bién

1,0 kg/ha de sustancia activa. Durante el ensayo se dan 80

a 100 nm de preclpltaclon.

Al cabo de 3 a 4 semanas se comprobd que 0,8 kg/ha de la o

sugtancia activa VIII tuvieron un fuerte efecﬁb herbicida -
y 1, O kes/ha una buena compatlbllldad con las plantas de -

qultivo.A'

Kl resultado del expefimentb se indica en la tabla'siguiantér_
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. "IO_O'

) TABT:I\

"~ gustancia activa

kg/ha.

0.7 30 837

VIIT
1,0

" plantas Ghiles
,Goésypiﬁm hirsutum

Zéa- mays

plantas indeseadas

_ Algpecurus myosuroides

Digitaria sanguinalis -

Setaria faberii

sin dano

o
no

L]

destrucceidn total

90
100

100

@ .,
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Ejemplo 8

90 partes en peso del compuesto I se mezclan con 10 partes

. en peso de M-metil-j-pivrolidona obteniendo asi una solucibdn

apropiada para ser aplicada en forma de gotas minlsculas.

Ejemplo 9

20 partes en peso del compuesto II se disuelven en una mezcla
que se compone de 80 partes en peso de xilol, 10 partes en
pesn del producto de adicién de & a 10 moles de dxido de
etileno a 1 mol de N-monoetanolamide de Acido oleico, 5 par-
tes en peso de la sal chlcica del bcido dodecilbencenosulfénil
¢co y 5 partes en peso del producto de adicibn de 40 moles de
oxido de etileno a 1 mol de aceite de ricino. Vertiendo y
distribuyendo la solucibn finamente en 100 000 partes en peso
de apua se nbtiene una dispersidn acuosa que contiene un 0,02

por ciento en peso de la sustancia activa.

Ejenple 10

compuesta de 40 partes en peso de ciclohexanona, 30 partes en
Peso de isobubannl, 20 partes en peso del producto de adicidn
de 7 moles de 6xido de etileno a 1 mol de isooctilfenol y 10
partes en peso del producto de adicidn de 40 moles de bxido de

etileno a 1 wol de aceite de ricino, Vertiendo y distribuyendo

finaante l1a solucibn en 100 oo partes en peso de agua se ob-

tiene una dispersibn acuosa gue contiene un 0,02 por ciento

en peao de 1a custancla activa,

- 80 ~
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Ejgnplo 11 - T

20 partés en peso dol compnugto TV e dxuuelven on una mezcla

cumpuunha da'dp partea en pe’o de chJohoxano] 65 partes en
peso de una fraccidn de aceite mlne:al del punto-de ebulli-
cién‘210>hasta 280°%C y 10 partes en peso del producto de
ﬁdicién.de 40 moles de bxido de etileno a 4 mol de aceite dé‘*'

ricino. Vertiendo y distribuyendo finamente la solucidn-en.

. . . s f '.n Lt
100 ‘000 partes en peso de apua se obtiene' una dispersibn acuo~

. , } c B : ) .
sa que contiene um 0,02 por ciento en peso de la sustancia

activa..

'dO pavtes en pcso de la sustancia activa VI se-mezclan bien,

-con 3 oartps ‘en peso de 1a sal sbdlca del écldo dllsobutll-_

naitalln x-sulfonlco, 17 partes en. pe J de la sal SOdlca de

un a01do 1lgn1no,u]fon1co de una leaia re91dual sulrirlca ¥y

'60 partes en peso de silicagel. pulverulento y Be molturan en -

- un mollno de martillos. Distribuyendo flnamente la mezc'= en

20 000 paftes en peso de agus se obtiene un caldo pu]verlzable

que contiene un 0,1 por cxento en peso de la dustancla act;va.

4 . ! .
. . . .
+

Eﬁemnlo 15 - T T T i

3 parbos en pebo del compuesto I se mezclan inflmamente con 97

';part .8 en peso de caolin flnamente partlculado. se obtlene de

esta manera un aﬂen?e de espolvoreo gue conblene un % por clen~

to en peso de la sustancia qctlva. ]

-4 -
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30 partes en peso del compuesto IT se mezclan Lnfimamente

con una mezcla de 92 partes en peso ‘de silicagel pulveru-

lento y & partes en peso de aceite de parafina pulverizado

sobre la superficie de dicho silicagel. De esta manera se
obtiene una preparacidn de la sustancia activa con buena

adherencia,
NOTAQ"

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi co
mo la manera de realizarse en la prictica, debe.hacerse constar que

las disposiciones anteriormente indicadas, son susceptibles de mo=~
diticaciongs de detalle, en cuanto no alteren su principio funda -
mental, También se hace constar gue &l invento corresponde a una
solicitud de patente presentada en Aienahi#. bajo el Nimero -
P 24 31 582.,0 de £§cha 1 de julio del afio 197k, ﬁcogiéndose_por.lo
tanto a los beneficios que conceden los Conveniqs_Intcrnacionuleu
en vigor, siendo lo qﬁe constituye la esencia del referido invento
y por lo que se solicita Patemte de Invencién por 20 afios en Espaiia,

sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE AMIDAS DE ACIDO O ({AMINO

" SULFONIL)-GLICOLICO, BE EFECTO HERBICIDA; caracterizéndose por lo

siguiente:
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" 1, -Procedimiento para la obtencibn de amidas de dcido O-(amino-

P

‘sulfonil)-glicdlito de efecto nerbicida de la férmula general o

» . o

T N‘-C-CHZ-O-;&-—I\?< .

. n o 1 .
R4 0 o r*

en la qi.R/l y R significen un radical alquilo, alquenilo,

5  alquinilo, halbgeno-alquilo o_cicloalqﬁilo y Raly‘Rq_sigpi-

_fican hidrbdgeno un radical alquiio, alquénilo, élquinilo,-v

eicloalquilo o halbgeno-alquilo, caracterizado>porqué se
hace reaccionar una amida ‘de Aoido glicblico'de-fbrﬁulé.;

r]

. ~ i
. 2/’,N—9fCH20H
R 0

10 en la que R1 ¥y Rzrtienen lps significados arriba ihdicados .

con un haluro de aminosulforilo de foérmula

0 r>

1]
il
X 8, il g

en la que RO y &* tienen los significados arriba indicados

y X significa cloro o bromo.

-’*3 -
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24 Procediﬁiento para la obtebcién de amidas de Acido -
O-(aminosulfonil)-glicbélico, de efecto herbicida, tal
Yy como queda sustancialmente descrito en la presente Me-

moria,

Esta Memoria consta de 43 hojas escritas a mé~

quina por una séla cara.

30 JUA, 975

Madri:d,

BASF ENGESELLSCHAFT,

W A0rEy ASEEg y
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