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I. Requéte

La socigté dite: RHONE-PO ULENCACROCHIMIE.14-20.FU9P1€'N‘9

-Baizet,..69009. 1 Yyon,. Erance,. reprisentge par.Honsieur.Charles
...Mun.ch.e.n..,......c.o.n.s..e_..1‘._.1......en....A.b.r.eyle..t,s....__é Luxembou rg,.1la,.boulevard.
...P..r:.i.n.c.e.:.Ha.n.r:i.,......a.g.i.s.s.a.n.t.....en.....,q.u.a.l..i..t,é,. de mandataire

dépose(nt) ce .........v..i.n.g_.t..-,-..s.i.x_.,,_j_uil.l.‘e,t.,.,.l.Q,D,O ~guatre=vingt-deux 3

a...15.00 heures, au Ministére de IEconomie et des Classes Moyennes, 3 Luxembourg :
1. la présente requéte pour T'obtention d'un brevet d’invention concernant :

1)

le k3 AN 1882
. de Pinvention en deux exemplaires;
4. // planches de dessin, en deux exemplaires;

3. la description en langue e L EANCATSE.

5. la quittance des taxes versées au Bureau de PEnregistrement 3 Luxembourg,
le .a8 juillet. les2 _

déclare(nt) en assumant 1a responsabilité de cette déclaration, que I'(es) inventeur(s) est {sont) :

Hensie ur.dames..d. STEFFENS,. 216. Drakesh ire DRy HODESTO LAy 2 (5)
AUSA g :

JMonsieur E1-Ahmad i1 HEIBA, 11 Balean Lane.

revendigue(nt) pour la susdite demande de brevet 1a priorité d’une (des) demande(s) de
T .
®) .brevets ¢'invention. déposée(s)en (7) .. USE. .

le .27 ..j..u..i..],.]..e,.t......l.‘9.8.1.....s.nu.s..."]..e.s.....n.um.ér..o.s....,Z.Bﬁ.,.9.9.8.....e.t.....2.8.5. 935 (8)

au nom de .£..invenisure

élit(élisent) pour Iui (elle) et, si désigne, pour son mandataire, 3 Luxembourg

JAlg. boeulevard Pri neszRened (10)

sollicite(nt) la délivrance d'un brevet d'invention pour I'objet décrit et représenté dans les
annexes susmentionnégs, 7= avec ajournement de cette délivrance 3 _ g1y =huiz. mois. (11)
Le */E}M.atalrgf/
1. Procés-verbal de Dépot

La susdite demande de brevet d’invention a été déposée au Ministére de TEconomie et des
Classes Moyennes, Service de Ia Propriété Intellectuelle § Luxembourg, en date du :

Pr. le Ministre
de I'Economie et des Classes Movennes,
p. d.

A BSHOT -

(1) Nom, prénon:, firme, adresse — (2) s'il a Heu sreprésente par i agissant en qualité de mandataire — (3) date du dépat
en toutes lettres — {4) titre de Iinvention — (%) noms et adresses — (6) brevet, certificat d’addition. modéle drutilité — (7)
bays — (§) date — (9) déposant originaire — (10) adresse — (11) 6. 12 on 18 mnic



Revendicaticn de |la priorité
24604 de(s) la ¢emande(s) correspondante(s)
- déposée(s) en S A

le — 2% Juublef 4984

sous lesnos 2869938 ef acmsaa“/

MEMOIRE DESCRIPTIF
déposé & T'appui d'une demande de

BREVET D'"INVENTTION

au GRand-Duché de LUXEMBOURG

au nom de RHONE-POULENC AGROCHIMIE
pour: "Composés herbicides dérivés

d'acides phénoxybenzoTques".
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L'invention concerne des herbicides sélectifs, de
la famille des acides phénoxybenzoliques, ainsi que leur
procédé de préparation et leur application.

On connait des herbicides dérivés de l'acide phéno-
xybenzoique et plus particuliérement de l'acide 5-{2-chlo-
ro-4-(trifluorométhyl)phénoxy]-nitrobenzoique connu sous le
nom d'acifluorfen.

Divers dérivés de ces composés ont déja été propo-
sés incluant les esters d'alkyle de cycloalkyle, de thical=-
kyle, de phényle, les amices mono ou dialkylés, les chlo-
rures d'acide. Parmi les brevets américains décrivant de
tels composés on peut citer les brevets US 3 652 645, 3 784
635, 3 873 302, 3 983 168, 3 907 86s, 3 798 276, 3 928 416,
4 063 929.

La dénomination chimique des produits dans le pré-
-sent exposé est faite selon la nomenclature frangaise mais
en utilisant la numérotation des positions des substituants
selon la nomenclature anglosaxonne (nombre placé avant le
nom du substituant).

Malgré le grand nombre de dérivés d'acides phénoxy-
benzoiques existant, voire méme de simples diphényl-éthers,
il est souhaitable de pouvoir disposer encore d'autres her-
bicides de ces familles de maniére & pouvoir résuudre tous
les cas possibles de traitements herbicides désirables, no-
tamment en préémergence.

Dans le présent exposé, on utilise les termes de
prélevée et préémergence comme synonymes et les termes de
postlevée et postémergence comme synonymes.

L'invention a donc pour objet de nouveaux composés
herbicides de formule :

Y
{
X, CO-N-50,-R (1)
X 0 X
3

dans laquelle
- Yl est un atome d'azote ou un groupe -CH=,
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- Y2 est un atome d'azote ou un groupe -CX, 6=, cette
gerniére possibilité n'ayant lieu gque lorsque Y, est un
groupe -CH=,

= Xy, Roy X3, identiques ou différents, représentent

un atome d'halagéne (notamment le chlore, le brome ou le
fluor), un groupe polyhaloalkyle notamment trifluoromé-
thyle, un groupe cyano ou nitro, un groupe alkyle, alkoxy,
502
partie alkyle de ces radicaux ayant de préférence de 1 a 4

alkyle, SOZNHZ’ nitroso, carboxylate d!'alkyle, la

atomes de carbone,
- X, a les mémes significations que celles données pour

Xl a X3 et peut 8tre, en outre, l'atome d'hydrogene,

- R est un radical hydrocarboné, substitué ou non, ayant
généralement de 1 & 12 atomes de carbone, notamment un ra-
dical alkyle ou aryle, substitué ou non, ou un hétérocycle
substitué ou non, ayant de 5 & 7 atomes dans le cycle.

- Y est un groupe hydroxyle ou un atome d'halogéne, de pré-
férence le chlore.

Comme exemples de radicaux R, on peut citer plus
particuliérement les radicaux alkyle de 1 2 4 atomes de
carbone ; les radicaux aryle, spécialement phényle, non
substituds ou substitués par 1 & 4 radicaux alkyle ayant
chacun de 1 2 4 atomes de carbone, ou par des atumes de
chlore ou de'brome, ou par des groupes hydroxy, SH, CN,
COOH , ou par des groupes alkoxyle, thioalkyle, carboxylate
d'alkyle, les parties alkyle de ces radicaux ayant de 1 & 4
atomes de carbone dans la partie alkyle ; les groupes alcé-
nyle et alcynyle ayant de 2 2 6 atomes de carbone.

Parmi les composés de formule (I), une classe tout
particuliérement avantageuse est représentée par les compo-
sés dans lesquels Xl et X2 sont des groupes polyhaloal-
kyle ou des atomes d'halogéne, Yl et Y2 sont le groupe
-CH= , X3 est le groupe nitro ou un atome d'halogéne.

Plus particuligrement sont préférés les composés dans les-
quels Xl est CF X, est Cl, X; est Cl ou NO

3 72 3
Y et Y, sont -CH=

2’
2



Il s'agit donc notamment de composés de formule

Y .
!
Cl CO—N—SOZ—R

CF, @ 0 _@. NO, (11)

Dans ces composés, on préfere également ceux pour .
lesquels R est un groupe alkyle et Y est un atome de chlore.

Sur un plan assez général, les composés selon l'in-
vention peuvent étre le plus souvent préparés a partir de
précurseurs de formule

. ¥1
{ ,
x2 CO-N—SOZ—R
(111)

172

dans laquelle Y!' est l'atome d'hydrogéne ou un
atome de métal alcalin, de préférence le sodium, les autres
symboles ayant les diverses significations déja données
ci-avant.

La plupart des composés de formule (III), ou leurs
homologues directs, sont déja décrits dans les demandes de
brevet européennes No. 3416 ou 23 392.

Les composés selon 1t'invention dans lesquels Y est
un atome d'halogéne se préparent commodément par réaction
d'un hypohalogénite sur un précurseur de formule (III) dans
laguelle Y' est un atome d'hydrogéne.

La réaction s'effectue généralement en solution ou
suspension agueuse ou hydroorganigue en présence d'un sol-
vant miscible avec l'eau tel que les alcools ou les céto-
nes, notamment le méthancl, 1'éthanol, l'acétone, la méthy -
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1éthylcétone, la méthyl isobutylcétone. La réaction s'ef-
fectue le plus souvent entre - 10 et + 60 oC, de préférence
entre 10 et 40°C, le concentration du milieu réacticnnel en
réactif de formule (III) et produit de formule (I) selon
1tinvention étant comprise entre 0,5 et 30 % en poids, de
préférence entre 2 et 10 % ; la quantité d'hypohalogénite
mise en oeuvre est généralement comprise entre 1 et 3 fois
la stoechiométrie. Le pH, au cours de la réaction est géné-
ralement supérieur & 10, de préférence supérieur a 11,5.

Les composés selon 1'invention dans lesquels Y est.
un groupe hydroxyle se préparent généralement selon le
schéma réactionnel suivant dans lequel le symbole AT repré-
sente le radical :

Schéma réactionnel
AT-COCl + R—SOZ-NHOH.——QAI-CD-w-SOZR
Ar-C0~-0 + HCl

puis
Ar-CO-N-SOzR U Ar-CD-N-SOZR (+ ArCOOR
i )
Ar-C0-0 (+RlDH) OH
La premiere de ces réactions s'effectue avantageu-

1y

sement en présence d'un accepteur d'acide tel gue les ami-
nes tertiaires, notamment la pyridine.

La seconde de ces Tréactions qui est une alcoolyse
steffectue par action d'un alcoolate alcalin (ou d'un hy-
droxyde alcalin en solution dans un alcool désigné par R
OH dans le schéma) puis par action d'un acide fort tel que
1'acide chlorydrique.

Les composés selon l'invention sont spécialement
avantageux par leur sélectivité, aussi bien aque par leur
activité herbicide en préémergence et postémergence. Parmi
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les cultures susceptibles d'étre traitées par les produits
de l'invention on peut citer le soja, le coton, le riz, 1!
arachide, les céréales, y compris le mais

Quelques exemples donnés ci-aprés a titre non limi-
tatif ‘illustrent l'invention et montrent comment elle peut
€tre mise en pratique.

Exemple 1 : Dans 20 cm3'de solution aqueuse d'hypochlo-
rite de sodium titrant 1,5 mole/l d'hypochlorite, et conte-
nant de la soude en sorte que le pH est égal & 12, on dis-
sout 0,5 g de 5-{2,a-dichlorophénoxy}-2-nitro-N-méthane
sulfonyl benzamide (point de fusicn : 181°C). On agite 30
mn 4 20°C. On ajoute de l'acide acétique goutte a goutte
jusqu'a ce qu'on atteigne un pH de 7,5 ; on poursuit alors
l'agitation pendant encore 30 mn.

On filtre, lave le précipité a l'eau froide et
séche & 1'air ; on obtient 0,3 g de 5-&2,4-dichlorophénoxﬂ
-2-nitro-N-chloro-N-méthanesulfonyl benzamicde de point de
fusion 161-163°C et cde formule :

cl
‘ CH
cl CO—N—SO2 3

o EOE

Ce composé comporte une bande d'absorption infra-
rouge a 1728 c:m"l (bande carbonyle) alors que la bande
correspondante sur le réactif de départ est a 1 688 cm'l.
Exemple 2 : Dans 10 litres d'eau on ajoute 4,46 1 d'eau de
javel contenant 1,57 mole/l d'hypochlorite de sodium et 105
ml de NaOH a 30 % en poids en sorte que le pH est égal a
12,2,

On ajoute progressivement 3 18-20°C, scus agita-
tion, et en 1lh 45 mn, 438 g de S-Yz-chloro-A-(trifluoro-

‘méthyl) phénoxﬂ -2-nitro-N-méthane sulfonyl-benzamide de
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point de fusion 215-218°C et de formule

c1 CO-NH-80,-CH,

OSSO

On poursuit l'agitation pendant 4 h.

On neutralise alors en ajoutant progressivement en
20 mn 215 ml d'acide acétique en maintenant la température
a 18-20¢°C.

On filtre le précipité blanc, on le lave a l'eau,
l'essore et le séche sous vide en présence de PZOS' On
obtient 279 g de S-Lz-chloro-a-(trifluorométhyl)phénoxy]
-2-nitro-N-chloro-N-méthane sulfonylbenzamide fondant &
161-162°C. Il est recristallisable dans un mélange éther
diéthylique/chloroforme et a pour formule :

?l
Ccl C0O-N-SO,_,~CH

273
cr3_®—0 @ NO,

En résonance magnétigue nucléaire il ne présente
pas de bande NH et en infrarouge il présente la bande

d'absorption du carbonyle & 1728 cm'l.

Exemple 3

Dans des terrines de 20 cm x 25 cm contenant de la
terre, con dispose des espéces de cultures et de mauvaises
herbes dans des rangées longues de 10 cm.

Les espéces utilisées sont indiquées»dans le
tableau (I).

Le coton, le mais, le soja et le Xanthium sont
semés & raison de 4 & 5 graines par rangée.

Les espéces plus petites (Abutilon, moutarde sau-
vage, amarante, millet d'Italie et sétaire verte) sont se-
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mées sans compter les graines mais en nombre néanmoins suf-
fisant pour former ultérieurement une ligne serrée de plan-
tules.

L'arrosage initial jusqu'i la période de l'émer-~
gence est effectué par-dessus la terre recouvrant les
graines. |

Le traitement de préémergence est effectué moins
d'un jour aprés le semis.

Le stade désiré de développement pour les traite-
ments de postémergence du coton, du soja, du xanthium, de
l'abutilon, de la moutarde sauvage et du chénopode est le
stade d'une feuille vraie ou d'une premiére feuille trifo-
liée. Pour le mals, le stade désiré est une hauteur de 7,5
4 10 cm, tandis que pour les graminées le stade désiré est
une hauteur de 2,5 cm.

L'application des compositions de l'invention est
faite par pulvérisation sous une pression de 2,5 bar (= 36
psi) & raison de 375 1l/ha (=40 gallons/acre). Les composi-
tions pulvérisées consistaient dans un mélange en propor-
tions volumiques respectives de 20 cm3 d'eau et 0,1 %
d'agent tensio-actif (mélange d'éther polyoxyéthjlénique et
d'alkyl (C,-Cy,) benzéne sulfonates alcalins). '

Aprés traitement, l'irrigation est faite par subir-
rigation pour les plantules ayant déja émergé et par arro-
sage par dessus pour les graines n'ayant pas encore donné
de plantules.

2 semaines aprés traitement, on fait les mesures
d'activité selon une échelle de 0 & 100 %. Pour les mau-
vaises herbes cette mesure indique le niveau de
destruction; pour les cultures cette mesure indique le
degré d'atteinte ou degré de phytotoxicité, la note zéro
étant attribuée & des plantes dans le méme état que le
témoin et la note cent étant attribuée & une compléte
destruction.

En ce qui concerne les doses d'application, la cor-
respondance entre unités métriques et américaines est 1la



suivante :

Livres/acres 10 4 2 1 g,5 0,25 0,125 0,0625
kg/ha 11,2 4,48 2,24 1,12 0,56 0,28 0,14 0,07

Le tableau (II) donne les resultats obtenus avec
les composés des exemples 1 et 2.
Exemple 4 : Application herbicide, en prélevée des especes

végétales.
Dans des pots de 9 x 9 x 9 cm remplis de terre

agricole légére, on séme un nombre de graines déterminé en
fonction de 1l'espéce végétale et de la grosseur de la
graine.

On recouvre ensuite les graines d'une couche de
terre d'environ 3 mm d'épaisseur.

) Aprés humidification de la terre, les pots sont
traités par pulvérisation ce bouillie en guantité corres-
pondant & une dose chimique d'application de 500 1l/ha et
contenant la matiére active & la concentration désirée.

La bouillie a été préparée par dilution d'une pou-
are mouillable elle méme préparée & partir de
- 500 g de matiére active
15 g d'alkylnaphtaléne sulfonate de sodium
50 g de méthyléne bis (naphtaléne sulfonate de sodium)
50 g de silice
390 g de kaolin

Selon la concentration en matiére active de la
bouillie, la dose de matiére active appliquée a été de 0,25
a 2 kg/ha. .

Les pots traités sont ensuite placésrdans des bacs
destinés & recevoir l'eau d'arrosage, en subirrigation, et
maintenus pendant 21 jours & température de 22-24°C sous
70% d'humidité relative.

Au bout de 21 jours, on compte le nombre de plantes
vivantes dans les pots traités par la bouillie contenant 1
matiére active a tester et le nombre de plantes vivantes



dans un pot témoin traité selon les mémes conditions, mais
au moyen d'une bouillie ne contenant pas de matiére active.
On détermine ainsi le pourcentage de destruction des plan-
tes traitées par rapport au témoin non ﬁraité. Un pourcen-
tage de destruction égal & 100 % indique gu'il y a eu des-
truction compléte de l'espéce végétale considérée et un
pourcentage de 0 % indique gue le nombre de plantes vivan-
.tes dans le pot traité est identique a celui dans le pot
témoin. )
Exemple 5 : Application herbicide, en postlevée des espéces
végétales.

Dans des pots de 9 x 9 x 9 cm remplis de terre
agricole légére, on séme un nombre de graines déterminé en

fonction de l'espéce végétale et de la grosseur de la
graine.

' On recouvre ensuite les graines d'un couche de
terre d'environ 3 mm d'épaisseur et on laisse germer la
graine jusqu'i ce qu'elle donne naissance a une plantule de
5 a 10 cm de hauteur.

Les pots sont alors traités par pulvérisation de
bouillie en quantité correspondant & une dose volumique
d'application.de 500 1/ha et contenant la matiére active &
la concentration désirée.

La bouillie a 4té préparée de la méme maniére qu'a
1'exemple 4,

Selon la concentration en matiére active de la
bouillie, la dose de matidre active appliquée a été de
0,125 & 1 kg/ha. |

Les pots traités sont ensuite placés dans des bacs
destinés & recevoir l'eau d'arrosage, en subirrigation, et
maintenus pendant 14 jours & température de 22-24°C sous 70
% d'humidité relative. '

Au bout de 14 jours, on compte le nombre de plantes
vivantes dans les pots traités par la bouillie contenant la
matiére active 3 tester et le nombre de plantes vivantes
dans un pot témoin traité selon les mémes conditions, mais
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au moyen d'une bouillie ne contenant pas de matiére active,
On détermine ainsi le pourcentage de destruction des plan-
tes traitées par rapport au témoin non traité. Un pourcen=-
tage de destruction égal & 100 % indique qu'il y a eu des-
truction compléte de l'espéce végétale considérée et un
pourcentage de 0 % indigue que le nombre de plantes vivan-
tes dans le pot traité est identique & celui dans le pot
témoin. _ _

Les résultats des exemples 4 et 5 sont indiqués
dans le tableau (III). )

Ce tableau (III) comprend d'une part des résultats
de préémergence obtenus selon l'exemple 4 et d'autre part
des résultats de postémergence obtenus selon l'exemple 5.
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Les essais réalisés montrent donc les propriétés
remarquablement avantageuses des composés selon l'inven-
tion, aussi bien gue des traitements en pré-levée des cul-
tures et plus particuliérement du soja et des céréales, que
pour le traitement en post-levée notamment du soja et des
céréales., Dans le cas du soja, l'activité des composés est
particuliérement intéressante lorsque cette culture est
infestée de mauvaises herbes dicotylédones telles que
1'Abutilon, le Xanthium et 1'Ipomea. Dans le cas des céréa-
les, ltactivité des composés est paticuliérement intéres-
sante lorsque cette culture est infestée de mauvaises her-
bes dicotylédones, notamment Polygonum, Amarantus, Ambro-
sia, Chrysanthenum, Stellaria et Galium.

Pour leur emploi pratique, les composés selon l'in-
vention sont rarement utilisés seuls. Le plus souvent ces
composés font partie de compositions. Ces compositions,
utilisables comme agents herbicides, contiennent comme
matiére active un composé selon l'invention tel que décrit
précédemment en association avec les supports solides ou
liquices, acceptables en agriculture et les agents ten-
sig-actifs également acceptables en agriculture. En parti-
culier sont utilisables les supports inertes et usuels et
les agents tensio-actifs usuels. Ces compositions font éga=-
lement partie de l'invention.

Ces compositions peuvent contenir aussi toute sorte
d'autres ingrédients tels que, par exemple, des colloides
protecteurs, des adhésifs, des épaississants, des agents
thixotropes, des agents de pénétration, des stabilisants,
des séquestrants, etc... ainsi que d'autres matiéres acti-
ves connues 3 propriétés pesticides (notamment insecti-
cides, fongicides ou herbicides) ou & propriétés favorisant
la croissance des plantes (notamment des engrais) ou & pro-
priétés régulatrices de la croissance des plantes. Plus
généralement les composés utilisés dans 1l'invention peuvent
étre associés & tous les additifs solides ou liquides cor-




12

respondant aux technigues habituelles de la mise en formu-
lation.

Les doses d'emploi des composés utilisés dans 1'in-
vention peuvent varier dans de larges limites, notamment
selon la nature des adventices 3 éliminer et le degré d'in-
festation habituel des cultures pour ces adventices.

D'une fagon générale, les compositions selon 1l'in-
vention contiennent habituellement de 0,05 & 95 % environ
(en poids) d'une ou plusieurs matiéres actives selon 1'in-
vention, de 1 % a 95 % environ de un ou plusieurs supports.
solides ou liquides et éventuellement de 0,1 & 20 % environ
de un ou plusieurs agents tensiocactifs.

Selon ce qui a déja été dit les composés utilisés
dans l'invention sont généralement associés a des supports
et éventuellement des agents tensiocactifs.

Par le terme "support", dans le présent exposé, on’
désigne une matiére organique ou minérale, naturelle ou
synthétique, avec laquelle la matiére active est associée
pour faciliter son application sur la plante, sur des grai-
nes ou sur le sol. Ce support est donc généralement inerte
et il doit étre acceptable en agriculture, notamment sur la
plante traitée. Le support peut étre solide (argiles, sili-
cates naturels ou synthétiques, silice, résines, cires,
engrais solides,'etc...) ou liquide (eau ; alcools, notam-
ment le butanol ; esters, notamment l'acétate de méthyl-
glycol ; cétones, notamment la cyclohexanone et 1l'isopho-
rone ; fractions de pétrole ; hydrocarbures aromatiques,
notamment les xylénes, ou paraffiniques ; hydrodarbures
chlorés aliphatiques, notamment le trichloroéthane, ou aro-
matiques, notamment les chlorobenzénes ; des solvants hy-
drosolubles tels gque le diméthylformamide, le diméthylsul-
foxyde, la N-méthyl-pyrrolidone ; gaz ligquéfiés, etc..).

L'agent tensiocactif peut étre un agent émulsion-
nant, dispersant ou mouillant de type ionique ou non ioni-
que ou un mélange de tels agents tensicactifs . On peut
citer par exemple des sels d'acides polyacryliques, des
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sels d'acides lignosulfoniques, des sels d'acides phénol-
sulfoniques ou naphtalénesulfoniques, des polycondensats
d'oxyde d'éthyléne sur des alcools gras ou sur des acides
gras ou sur des amines grasses, des phéngls substitués
(notamment des alkylphénols ou des arylphénols), des sels
d'esters d'acides sulfosuccinigues, des dérivés de la
taurine (notamment des alkyltaurates), des esters phospho-
riques d'alcools ou de phénols polyoxyéthylés, des esters
d'acides gras et de polyols, les dérivés 3 fonction sul-
fates, sulfonates et phosphates des composés précédents. La
présence d'au moins un agent tensioactif est généralement
indispensable lorsque la matiére active et/ou le support
inerte ne sont pas solubles dans l'eau et que l'agent vec-
teur de l'application est 1l'eau.

Pour leur application, les composés de formule (I)
se trouvent donc généralement sous forme de compositions ;
ces compositions selon l'invention sont elles-mémes sous
des formes assez diverses, solides ou liquides.

Comme formes de compositions solides, on peut citer
les poudres pour poudrage (2 teneur en composé de formule
(I) pouvant aller jusqu'd 100 %) et les granulés, notamment
ceux obtenus par extrusion, par compactage, par impré-
gnation d'un support granulé, par granulation & partir
d'une poudre (la teneur en composé de farmule (I) dans ces
granulés étant entre 0,5 et 80 % pour ces derniers cas).
Les compositions solides contiennent le plus scuvent 20 3
80 % de matiére active.

Comme formes de compositions liguides ou.destinées
a constituer des compositions liquides lors de l'applica-
tion, on peut citer les solutions, en particulier les con-
centrés émulsionnables, les émulsions, les suspensions con-
centrées, les aérosols, les poudres mouillables (ou poudre
a pulvériser), les granulés autodispersibles et les pétes.

Les compositions liquices contienmnent le plus sou-
vent 10 & 80 % de matiére active.

Les concentrés émulsionnables ou solubles compren=
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nent le plus socuvent 10 & 80 % de matiére active, les émul-
sions ou solutions prétes & l'application contenant, quant
a elles, 0,01 &2 20 % de matiére active. En plus du solvant,
les concentrés émulsionnables peuvent contenir, quand c'est
nécessaire, 2 & 20 % d'additifs appropriés, comme des sta-
bilisants, des agents tensiocactifs, des agents de pénétra-
tion, des inhibiteurs de corrosion, des colorants, des
adhésifs.

A partir de ces concentrés, on peut cobtenir par
dilution avec de l'eau des émulsions ou solutions de toute
concentration désirée, qui conviennent particuliérement 3
l'application sur les végétaux.

A titre d'exemple, voici la composition de quelques
concentrés émulsionnables :

- matiére active 250 g
- alkylphénol polyéthoxylé 30 g
- alkylarylsulfonate de calcium 50 g
- coupe de distillation du pétrole, distil-
lant entre 160 et 185°C 670 g
Autre formule :
- matiére active 350 g
- huile de ricin polyéthoxylée 60 g
- alkylarylsulfonate de sodium 40 g
- cyclohexanone 150 g
- xylene 400 g
Autre formule :
- matiere active 400 g
- alkyl phénol polyéthoxylé 100 g
- éther méthylique de l'éthyléne glycol 250 g
- coupe pétroliére aromatique distillant ,
entre 160-185¢°C 250 g
Autre formule :
- matiére active 400 g
- phosphate de tristyrylphénol polyéthoxylé 50 g
- phosphate d'alkylphénol polyéthoxylé 65 g
- alkyl benzéne sulfonate de sodium 35 g
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- cyclohexanaone 300 g
- coupe pétroliére aromatique distillant
entre 160-185°C 150 g
" Autre formule
- matiére active 400 g/1
- dodécylbenzéne sulfonate alcalin 24 g/1
- nonylphénol oxyéthylé & 10 molécules
d'oxyde d'éthyléne - 16 g/1
- cyclohexanone 200 g/1
- solvant aromatique . g.s.p. 1 litre. -

Selon une autre formule de concentré émulsionnable, on
utilise :
- matigie active 250 g
- huile végétale époxydée 25 g
- mélange de sulfonate d'alcoylaryle et
d*éther de polyglycol et d'alcools gras 100 g
- diméthylformamide 50 g
- xylene 575 g
Les suspensions concentrées, gui sont applicébles
en pulvérisation, sont préparées de manidre 3 obtenir un
produit fluide stable ne se déposant pas (broyage fin) et
elles contiennent habituellement de 10 & 75 % de matidre
active, de 0,5 & 15 % d'agents tensioactifs, de 0,1 & 10 %
d'agents thixotropes, de 0 3 10 % d'additifs appropriés,
comme des anti-mousses, des inhibiteurs de corrosion, des
stabllisants, des agents de pénétration et des adhésifs et,
comme support, de l'eau ou un liquide organique dans lequel
la matigre active est peu saluble ou non soluble : certai-
nes matiéres solides organiques ou des sels minéraux peu-
vent étre dissous dans le support pour alder a empecher la
sédimentation ou comme antigels pour l'eau.
A titre d'exemple, voici une composition de sus-
pension concentrée
- matiére active 50 g
- pPhosphate de tristyrylphénol polyéthoxylé 50 g
- alkylphénol polyéthoxylé 50 g
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- polycarboxylate de sodium 20 g
- éthyléne glycol 50 g
- huile organopolysiloxanique (antimousse) lg
- polysaccharide 12,5 g
- eau 316,5 g

Les poudres mouillables (ou poudre & pulvériser)
sont habituellement préparées de maniére qu'elles contien-
nent 20 3 95 % de matiére active, et elles contiennent ha-
bituellement, en plus du support solide, de 0 a 5 % d'un
agent mouillant, de 3 a 10 % d'un agent dispersant, et,
quant c'est nécessaire, de 0 a 10 % d'un ou plusieurs sta-
bilisants et/ou autres additifs, comme des agents de péné-
tration, des adhésifs, ou des agents antimottants, colo-
rants, etc..

A titre d'exemple, voici diverses compositions de

. poudres mouillables :

- matiere active 50 %
- lignosulfonate de calcium (céfloculant) 5%
- isopropylnaphtaléne sulfonate (agent

mouillant anionique) , 1%
- silice antimottante 5 %
- kaolin (charge) 39 %

Un autre exemple de poudre mouillable 3 80 % est
donné ci-aprés :

- matigére active 80 %
- alkylnaphtaléne sulfonate de sodium 2 %
- lignosulfonate de sodium 2 %
- silice antimottante 3 %
- kaolin : 13 %

Un autre exemple de poudre mouillable est donné
ci-apreés

- matiére active 50 %
- alkylnaphtaléne sulfonate de sodium 2 %
- méthyl cellulose de faible viscosité 2 %
- terre de diatcomées 46 %

Un autre exemple de poudre mouillable est donné
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ci-aprés :

- matiére active ' 90 %
- dioctylsulfosuccinate de sodium 0,2 %
- silice synthétique 9,8 %

pulvériser a 40 %

Qe

Une autre composition de poudre
utilise les constituants suivants :

- matieére active 400 g
- lignosulfonate de sodium 50 g
- dibutylnaphtaléne sulfonate de sodium 10 g
- silice 540 g

Une autre composition de poudre 3 pulvériser a 25 %
utilise les constituants suivants :
matiére active 250 g
- isooctylphénoxy-polyoxyéthyléne~éthanol 25 g
- mélange équipondéral de craie de

Champagne et d'hydroxyéthylcellulose 17 g
- aluminosilicate de sodium 543 g
- kieselguhr 165 g

Une autre composition de poudre & pulvériser a 10 %
utilise les constituants suivants

- matiére active 100 g
- mélange de sels de sodium de sulfates
d'acides gras saturés 30 g
- proauit de condensation d'acide naphtaléne
sulfonique et de formaldéhyde 50 g
- kaolin . 820 g

Pour obtenir ces poudres & pulvériser ou poudres
mouillables, on mélange intimement les matiéres actives
‘dans des mélangeurs appropriés avec les substances addi-
tionnelles ou on impregne la matiére active fondue sur la
charge poreuse et on broie avec des moulins ou autres bro-
yeurs appropriés. On obtient par 13 des poudres & pulvé-
riser dont la mouillabilité et la mise en suspension sont
avantageuses ; on peut les mettre en suspension avec de
l'eau a toute concentration césirée et cette suspension est
utilisable trés avantageusement en particulier pour l'ap-
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plication sur les feuilles de végétaux.

Les granulés "autodispersibles" (en langue anglaise
"dry flowable" ; il s'agit plus exactement de granulés fa-
cilement dispersibles dans l'eau) ont une composition sen-
siblement voisine de celle des poudres mouillables. Ils
peuvent étre préparés par granulation de formulations dé-
crites pour les poudres mouillables, soit par voie humide
(mise en contact de la matigre active finement divisée avec
la charge inerte et avec un peu d'eau, par exemple 1 &
20%,, ou de solution aqueuse de dispersant ou de liant,
puis séchage et tamisage), soit par voie séche (compactage
puls broyage et tamisage).
' A titre d'exemple, voici une formulation de granulé
autodispersible :

- matiére active , 800 g
- alkylnaphtaléne sulfonate de sodium 20 g
- méthyléne bis naphtalg&ne sulfonate de

sodium 80 g
- kaolin 100 g

A la place des poudres mouillables, on peut réali-
ser des pites. Les conditions et modalités de réalisation
et d'utilisation de ces pdtes sont semblables 3 celles des
poudres mouillables ou poudres a pulvériser.

Comme cela a déja été dit, les dispersions et émul-
sions aqueuses, par exemple des compositions obtenues en
diluant & l'aide d'eau une poudre mouillable ou un concen-
tré émulsionnable selon l'invention, sont comprises dans le
cadre général des compositions utilisables dans la présente
invention. Les émulsions peuvent &tre du type eau-dans-
1'huile ou huile-dans-l'eau et elles peuvent avoir une
consistance épaisse comme celle d'une "mayonnaise".

Toutes ces dispersions ou émulsions aqueuses ou
bouillies sont applicables aux cultures 3 désherber par
tout moyen convenable, principalement par pulvérisation, 2
des doses qui sont généralement de l'ordre de 100 3 1 200
litres de bouillies 3 1l'hectare.
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Les granulés destinés & étre disposés sur le sol
sont habituellement préparés de maniére qu'ils aient des
dimensions comprises entre 0,1 et 2 mm et ils peuvent étre
fabriqués par agglomération ou imprégnation. De préférence,
les granulés contiennent 1 & 25 % de matiére active et 0 &
10 % d'additifs comme des stabilisants, des agents de modi-
fication & libération lente, des liants et des solvants.

Selon une exemple de composition de granulé, on
utilise les constituants suivants :

- matiére active , 50 g
- propyléne glycol 25 g
- argile (granulométrie : 0,3 & 0,8 mm) 925 g

Comme indiqué plus haut, l'invention concerne éga-
lement un procédé de désherbage de cultures, notamment les
céréales telles que le blé ainsi que le soja, selon lequel
on applique sur les plantes et/ou sur le sol de la zone 3
désherber une quantité efficace et non phytotoxique vis &
vis de la culture concernée d'au moins un des composés se-
lon 1'invention. Ceux-ci sont utilisés pratiquement sous
forme des compositions herbicides selon 1l'invention qui ont
été décrites ci-avant. Généralement des quantités de matie-
re active allant de 0,01 & 5 kg/ha, de préférence cde 0,1 a
2 kg/ha, donnent de bons résultats, étant entendu que le
choix de la quantité de matiére active & utiliser est fonc-
tion de l'intensité du probléme & résoudre, des conditions
climatiques et de la culture considérée. Le traitement peut
gtre effectué soit en prélevée (= pré-émergence) des cul-
tures et adventices, ou en présemis des cultures avec in-
corporation dans le sol (cette incorporation est donc une
cpération complémentaire du procédé de traitement de 1'in-
vention), soit en postlevée (= post-émergence). D'autres
modes de mise en oeuvre du procédé de traitement selon
l'invention peuvent encore étre utilisés : ainsi on peut
appliquer la matigre active sur le sol, avec ou sans incor-
poration, avant repiquage d'une culture.

Le procédé de traitement de 1l'invention s'appliqu
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aussi bien dans le cas de cultures annuelles gue dans le
cas de cultures pérennes ; dans ce dernier cas, on preéfére
appliquer les matidres actives de 1l'invention de maniére
localisée, par exemple entre les rangs des dites cultures.
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REVENDICATIONS

1)- Composés caractérisés en ce qu'ils ont pour formule :

‘ ¥
X2 CO—N—SOZ-R
r-2

dans laguelle

- Yl est un atome d'azote ou un groupe -CH=,

- Y2 est un atome d'azote ou un groupe -CX4=, cette
derniére possibilité n'ayant lieu que lorsgue Yl est un
groupe -CH=,

= X135 X5, X3, identigues ou différents, représentent

un atome d'halogéne ou un groupe polyhaloalkyle, cyano,
nitro, alkyle, alkoxyle, alkylsulfonyle, '502NH2’
nitroso, carboxylate d'alkyle.

- X, est 1'atome d'hydrogéne ou a l'une des significa-

4
tions gonnées par X4 a X;.

- Y est un groupe hydroxile ou un atome d'halogene.

- R est un radical hydrocarboné, substitué ocu non, ou un
hétérocycle substitué ou non

2)=- Composés selon la revendication 1 caractérisés en ce gque
- Xl est Cl ou CF
- X2 est Cl

- Yl et Y2 sont -CH=
- X3 est Cl ou N02
3)- Composés selon l'une des revenaications 1 ou 2 carac-
térisés en ce que Xl’ X2 et X3 sont tels que le ou

les groupes alkyle qu'ils contiennent ont de 1 3 4 atomes
de carbone, et que R est un radical hydrocarboné ayant de 1

3

a 12 atomes de carbone ou un hétérocycle ayant de 5 3 7
atomes dans le cycle.
4)- Composés selon l'une des revencdications 1 & 3 caracté-
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risés en ce que Y est Cl

5)- Composés selon l'une des revendications 1 & 4 caracté-
risés en ce que R est un radical alkyle ayant de 1 & 4 ato-
mes de carbone ; ou un radical phényle, non substitué ou
substitué par 1 a 4 radicaux alkyle ou par des atomes de
chlore ou de brome, des groupes hydroxyle, SH, CN, COOH, ou
par des groupes alkoxyle thiocalkyle, carboxylate d'alkyle ;
ou un groupe alcényle ou alcynyle.

6)~ Procédé’de préparation de composés sslon l'une des
revendications 1 & 5 dans la formule desquels Y est un
atome d'halogéne caractérisé en ce qu'on fait réagir un
hypohalogénite sur un composé de formule

e
!
X, CO-N-50,-R (III)
0 X
rr2

dans laquelle Yl est un atome d'hydrogéne ou un atome de
métal alcalin

7)- Procédé selon la revendication 6 caractérisé en ce
qu'on opére en milieu agqueux entre -10 et +60°C, la concen-
tration du milieu réactionnel en réactif de formule (III)
et produit de réaction étant comprise entre 0,5 et 30 % en
poids et le pH étant supérieur 3 10

8)~ Procédé selon l'une des revendications 6 ou 7 caracté-
risé en ce gue la température est comprise entre 10 et 40°C
et que la concentration est comprise entre 2 et 10 % et que
le pH est supérieur 3 11,5

9)- Compositions herbicides caractérisédes en ce qu'elles
contiennent comme matiére active un composé selon l'une des
revendications 1 a 5, cette matidre active étant en asso-
ciation avec au moins un support inerte acceptable en agri-
culture

10)- Compositions selon la revendication 9, caractérisées
en ce qu'elles contiennent 0,05 3@ 95 % en poids de matiédre
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active.

11)- Compositions selon l'une des revendication 9 ou 10
caractérisées en ce qu'elles sont liquides et qu'elles con-
tiennent 10 & 80 % de matiéres actives.

12)- Compositions selon l'une des revendications 9 ou 10,
caractérisdes en ce qu'elles sont solides et contiennent 20
a4 95 % de matieres actives.

13)- Compositions selon l'une des revendications 9 & 12,
caractérisdes en ce qu'elles contiennent 0,1 & 20 % d'agent
tensioactif,

14)~ Procédé de désherbage des cultures, caractérisé en ce
gu'on applique une quantité efficace d'une matiére active
selon l'une des revendication 1 & 5.

15)- Procédé selon la revendication 14, caractérisé en ce
qu'on applique la composition sur une culture de soja in-
festée ou susceptible d'étre infestée par au moins l'une
des mauvaises herbes Abutilon, Xanthium et Ipomea.

16)- Procédé selon la revendication 14, caractérisé en ce
que la culture est une culture de céréales infestée ou sus-
ceptible d'étre infestée par au moins l'une des mauvaises
herbes, Polygonum, Chrysanthenum, Amarantus, Stellaria,
Galium.

17)- Procédé selon l'une des revendications 14 a 16, carac-
térisé en ce que le composé de formule (I) est appliqué a

.

raison de 0,1 a 2 kg/ha.
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THbLEAU |
Nom Nom NOm Rbreéviastl
Frangais Américain Latin
Mais Fielo corn : Ch
Coton Cotton c1
Cultures Blé  Whesat W T
Riz Rice K1
Scja Soybean Sb
Panisse Barnyarograss Echinochloa BYG
crus-galli
Sétaire Giant foxtail Setaria faberii GTF
Sétaire verte Green foxtail Setaria viricis GF
) Digitaire Crabgrass Digitaria CC
sangulnalis
Velvet leaf kbutilon VL
theophrasti
Millet d'Italie Foxtail millet Setaris itelice Fwm
Mauvaises Cocklebur Xanthium Le
herbes pennsylvanicum
Moutarde sauvage Wild mustard Sinapis arvensis Vit
Amarante Pigweed ' Amaranthus Pw
retroflexus
Liseron pourpre Morningglory Ipomes purpures MG
(annual)
Prickly sice Side spincse PS
Folle avoine Wild oat Avéne fatus wo

kenouée liseron

Ambroicie

Wild buckwheat

o~

agweec

Polygonum
canvclvulus
Ambrosis

artemisiitolia

/
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. TABLEAU (III)
i FRELEVEL : PUSTLEVCE

: uese en,kg/nc

: ‘1 ‘0,5 10,250 1 0,5 10,250,125
;ngc;.'pyron_. 90; 50; 03: :

:S5Tghun 700 © 100 © 100 ° : ;
sEehinochsoa ;1000 100 P 100 D100 1 90 ! 60} 30

tPanicus 100 ¢ 100.° 100 ; 100 § 100.2 .;oqi_ 1oo§

<L :Digitaria ' 100 100 f 100 P 100 (100 P 90° 80°
) Phbutiion P 100 ¢ 100 (100 f100 (100 ! 100°% 100 %
sXanthiue - 100 ¢ .. 1100 *100 * 100° 100 °
:Chencpoaium 100 100 F100 P 80 ‘P 8 : 80° 80°

s AmaTantus 100 ¢ 100 ¢ 100 ° $100 ¢ 100° 100

:hmbIOS1a : 100 P 100 100 f 100 100 ¢ 100 100

:Polygorum 100 % 100 * 100 % 100 (100 : 100° 100 °

tlpomee

b Jeo

100 f 100 * 50 f 100

100 f . 90 ¢

9of

.(O&ndm ; ‘//Léa/
2 denft: A dc?ﬂ»dﬁh n
&3% ?fi, WHL"” Lo -

gbiﬁa o é 100 ¢ 100 : 100 ¢ 100 %100 * 100° 100'°
:fSetérié?Viridis 2100 100 % 100 g 90 % 90 % 80 * leE
. ;Aiopecurus_ ; 80 ; 80 ; '10 ; | : : ; ;
i ';Lolium ; 100 ; 80 ; 60 ; ; ; ;
.€Setaria Fabe1il % 100 E 100,% 100 é_ 80 E 20 E 20% o%
~ éChrysanthemum ; 100'% 100 g 100 % 100 5100 i 100 E 100%
. %Slnapis g 100 i 100 % 100 % 100 %100 : 100 % 100 :
; :STeilzria E 100 : 100 : 100 -: : » : :
EGalium' g 160+ 100 100 90+ 80 i 90 10
%B;é E 80 : 60 10 10 10 ;‘ 0 0 :
'"QUrge 20+ 20+ 10 10 T O O
:Wals : : : ; 50 20 : 10 : 0
{TaTen I e S
§°°Ja' Pooo i 20 P00l 0f o
iCyperus : 80 : : 0 : 60 : 20 = 0: o-:

e : : : : : : :
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Societé dite : Rhdne-Poulenc Agrochimie

ABREGE DESCRIPTIF

COMPOSES HERBICIDES DERIVES D'ACIDES PHENOXYBENZOIQUES

Nouvel herbicide pour céréales ou soja, ayant pour
formule

Y
{
X, CO-N-SO,-R (1)
1 ‘f’Y 3

r-2

dans laquelle _

- Yl est un atome d'azote ou un groupe -CH=,
- Y2 est un atome d'azote ou un groupe —CX4=, cette
derniére possibilité n'ayant lieu gue lorsque Yq est un
groupe -CH=,

- Xl, X X3, identiques ou différents, représentent

un atome d'halogéne ou un groupe polyhalcalkyle, cyano,
nitro, alkyle, alkoxyle, alkylsulfonyle, -SOZNHZ,
nitroso, carboxylate d'alkyle.

- X4 est l'atome d'hydrogéne ou a l'une des significa-
tions données par Xl a X3.
- Y est un groupe hydroxyle ou un atome d'halogéne. /
- R est un radical hydrocarboné, substitué ou non, ou un

hétérocycle substitué ou non
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