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Изобретение относится к способу борь-
бы г нежелательной растительностью с по-
мощью л и р и л и н с у л ь ф о и и л а м 11 д н u x
производных.

Пиридинсульфониламидные производ-
ные предлагаемого изобретения характери-
зуются тем, что пиридиновое кольцо
содержит N-замещенную аминокзрбомиль-
ную группу. Гакие замешенные пиридин-
сульфонамидные соединения известны
своими общими формулами из патента США
№ 4513776, опубликованной заявги на Ев-
ропейский патент l\fc 101G70 и патента США
№ 4521597. Однако замещенный пиридин-
сульфонамид изобретения в указанных вы-
ше патентах  конкретно не раскрыт.
Некоторые замещенные пиридинсульфона-

мидмые соединения описаны в патенте
США tb 4435206. Однако в описонном сое-
динении пиридиновое кольцо не содержит
N-заме щепной ами пока рОоі І ИЛЬНОЙ группы.
Выло разработано большое число аналогов
гербицида, содержащего сульфонзммдиое
соединение о качестве активного ингреди-
ента. Однако до сих юр не созданы гзрби-
ц и д ы, демонстрирующие высокую
безопасность в отношении кукурузы и обла-
дающие высокой гербнаиднои активно-
стью.

Авторы изобретения провели широкие
исследования взаимосвязи между химиче-
скими структурами супьфонамидньї-с соеди-
нений и их физиологической актиимоегью в
отношении растений, а также проиели до-

(19)

CQHU

в количестве 0,1-5 г/ар.
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полнмгельмые исследования, направлен-
ные на обнаружение іербицидов для кукуру-
зи В результате авторы пришли к выводу,
что пирмдинсульфонамидное соединение,
имеющее пиридиновое кольцо с N-заме-
щеиной аминокарбонилькой группой и кон-
кретную замещенную группу (если она
имеется) и содержащее сульфомамидный
Фрагмент, замещенный на атоме азота спе-
циальным образом замещенной пирими-
дин~2-иламинокарбонильной группой,
явпяется эффективным гербицидом для ку-
курузных полей.

Предпзгаемый способ борьбы с нежела-
тельным ростом растений включает обра-
ботку растений или семян на местах их
произрастания пиридинсульфониламид-
ныи производным общей формулы

а количестве 0,1-5 г/ар.
Пиридинсульфонамидные производные

могут быть получены следующим способом.
Проводят реакцию между пиридиновым

соединением, отвечающим общей формуле

о

в которой Zv-NI-l2-rpynna, -NCO-rpynna, -
NHCOCL-грулпа или -NHCOORs-rpynna (в
которой Rb-ялкипьиай vi л и арильная группа),
и пиримидиновым соединением, отвечаю-
щим общей формуле

X  т.

в которой каждый из Хз и Х4. независимо
друї от друга - атом іалогєна илм метоксиг-
pvnna, Z2-NH2-rpynna, -NCO-rpynna, -
NHCOCL-группа, или -NHCOORs-rpynna ( а
которых R«i имеет вышеуказанные значе-
ния) при условии, что, когда Zi-NMs-rpynna,
то Z2-NCO.-NHCOCL или-NHCOORs-rpynna,
ь РСЛИ 22-NH?-rpynna, то Zi-NCO, -NHCOCL
или -NHCOORs-rpynna. Далее в том случае,
если Хз и/или Х4 представляют собой атом
галогена, то осуществляют метоксилирова-
ние

Ниже описываются примеры синтезов
пиридинсульфониламида по данному изо-
бретению.

П"р и м е р 1   Синтез 1М-[(4,6-диметокси-
5    пиримидин-2-ил)аминокарбонил]-3-димеги-

ламинокарбонил- 2-пиридинсульфонамида.
0,152  г  1,8-диазабицикло(5.4 0)-7-унде-

ценз прибавляют к суспензии, полученной
добавлением  0,2?9  г 2-аминосульфонил-

10   ^М-диметилникотинамида и 0,275 г 2-фе-
ноксикарбониламино-'і.б-диметоксипири-
мидина к 5 мл безводного ацетонитрила, и
проводят реакцию в результирующей смеси
при комнатной температуре сі течение одно-

15   го часа.
После завершения реакции реакцион-

ную смесь прибавляют о воду и отфильтро-
вывают нерастворимые соединения.
Профильтрованный раствор слабо подкис-

20 ляют концентрированной соляной кислотой
и экстрагируют хлористым метиленом, за-
тем раствор сушат безводным сульфатом
натрия, растворитель отгоняют и получают
0,330  г целевого соединения  с тпл.169-

25   173°С.
П р и м е р  2. Синтез Ы-[(4,6-диметокси-
пиримидин-2-ил)аминокарбоиил]-3~димети-
ламинокарбонил- 2-пиридинсульфонамида.
Методика I

30 Раствор, предстаоляющий собой смесь
250 мг 2-амино-4,6-диметоксипиримидина,
0,65 г триэтиламина и 2,5 г этилацегэта, по
каплям при 15°С прибавляют к 0,3 г этила-
цетэтного раствора, содержащего 20% фос-

35 гена, и в течение 1 ч проводят реакцию при
15°С. Затем смесь нагревают на масляной
бане при 90°С и отгоняют избыток фосіеиа
и отилацетота Затем а эту смесь по каплям
прибавляют раствор, полученный растпоре-

'10 нием 300 мг 2-аминосульфонил-Г\1,М-диме-
тилникотииамида в 10 мл пцетоиитрила, а
также 0,2 г триэтиламина. В результирую-
щей смеси проводят реакцию в течение 1 ч
при комнатной температуре.

45 После  завершения  реакции  продукт
прибавляют в воду и подкисляют хлори-
стоводородной кислотой, затем обраэо-
павшийся кристаллический осадок
отфильтровывают.  Кристаллы  промыоают

50 водой, сушат и получают 0,46 г целевого
соединения. Методика 2

(I) 2,13 г 2-Аминосульфони/^^'Диме-
тилникотинамида при -5°С прибавляют к 5

55 мл диметилформамидной суспензии, содер-
жащей 60% гидрида натрия, и о результиру-
ющей смеси проводят реакцию о течение
приблизительно 1 ч. В вышеуказанный рас-
твор при -5°С по каплям прибавляют 10 мл
диметилформамидного раствора 2,14 г ди-
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фенилкарбонаїа. Раствор нагревают до
комнатной температуры в течение прибли-
зительно 30 мин для завершения реакции,
Реакционный растоор прибавляют в воду и
промывают хлористым метиленом. Слой
хлористого метилена сушат над безвод-
ным сульфатом натрия п хлористый метилен
отгоняют при пониженном давлении. Ре-
зультирующие кристаллы перекристэллизо-
вывают из этилацетата и гексана и получают
0,91 г К[М-диметил-2-феноксикарбонилами-
носульфанилникотинамида, имеющего т.пл.
189-194°С.

(II) 0,28 г [\І,М-диметил-2-феноксикар-
бониламиносульфопилникотинамида, по-
лученного способом I, и 0,14 г 2-амино-4-
хлор-6-метоксипиримидина прибавляют к 8
мл безводного диоксана и результирующую
смесь кипятят с обратным холодильником в
течение приблизительно 40 мин.

После завершения реакции реакцион-
ную смесь прибавляют к 200 мл воды, ре-
зультирующие кристаллы отфильтровывают
и получают 0,21 г І\І-[(4-хлор-6-метоксипири-
мидин-2-пл)аминокарбонип-3-диметилами-
нокарбонил- 2-пиридинсульфонамида], име-
ющего т.пл. 157-153,5°С.

(Ш) 18,3 мг металлического натрия при-
Саоляют к 7 мл безводного метанола и D оту
смесь прибавляют 0,11 г (4-хлор-6-метокси-
гшримидин-2-ил)ампнокарбопил~3-диметил-
аминокарбонил- 2-пиридинсульфонамида,
полученного по способу II. Результирующую
смесь кипятят с обратным холодильником
12 ч.

После завершения реакции реакцион-
ную смесь прибавляют в поду "и подкисляют
хлористоводородной кислотой, осадившио-
ся кристаллы отфильтровывают, промывают
водой, сушат и получаю; 70 мг целевого
соединения.

Соединение по данному изобретению
обладает герОицидным действием по отно-
шению ко многим сорнякам, в число кото-
рых входят: сыть (Cuperaceac), например
сыть рисовая (Cuperus irlo), японский камыш
(Superus juncoides), пурпурная осока
(Cuperus rotundus), травянистые сорняки
(Gramineae), такие как куриное просо
(Echinochloa crusdalli), росичка кровяная
(Digitaria adscendens), щетинник зеленый
(S e t a r i a  v e r l d i s ) ,  елеузина индийская
(Eleusine tndica). овсюг (Ovena fauia), гумай
(Sorghum halepense), свинорой (Ogropuron
repens)n широколиственные сорняки, такие
как канатник Теофрзста ( A b u t t l o n
theophrasti). ипомея пурпурная (Ipomoea
purpurea), марь белая (Chenopodium album),
грудинка колючая (Sida spinosa), портулак
огородный (Poriulaca olcracea), шприца

(Qmaranthus rlrldls), резуха (Cassia tora),
паслен черный (Solanum nlgrum), горец пе-
речный (Polugonurn longistum), мокрица
( S t e l l o r l a media), дурнишник (Xanthlum 5
S t r u m a r i u r n ) . сердечник (Cardomlne
flexuosa). Поэтому гербициды по данному
изобретению могут применяться на сухо-
дольных землях и во многих других случаях,
например на сельскохозяйственных площа-
10 дях, таких как фруктовые сады и шелкович-

ные плантации,  а  также на
несельскохозяйственных площадях, напри-
мер для лесов, проселочных дорог, игровых
площадок, заводских территорий и иппод-

15 ромов. Гербицидные композиции по данно-
му изобретению можно наносить на почву
или, если это желательно, на листву.

В  частности, соединения  по данному
изобретению обладают гербицидным дей-

20 ствием на вредные для злаков сорняки и
могут эффективно использоваться в таких
случаях. Гербицидные соединения по дан-
ному изобретению могут наноситься в фор-
ме   гранул,   смачиваемого   порошка,

25 эмульгируемого концентрата или водного
раствора, полученных смешением соедине-
ний с носителями и добавками, например с
разбавителем, растворителем, эмульгато-
ром,   каплеобразоватслем   или,если жела-

30 тельно, с поверхностно-активным
соединением. Подходящее весовое соотно-
шение активного ингредиента к агротехни-
ческим добавкам в смеси лежит в интерволе
1:99-90:10, предпочтительно 5:95-60:40. Оп-

35 тимальное количество наносимого активно-
го ингредиента нельзя  определить
однозначно для всех случаев, поскольку оно
зависит от многих фактором, таких как кли-
матические условия, погодные условия, тип

40 почоы, форма рецептуры, тип подавляемого
сорняка и время нанесения, однако обычно
активный ингредиент используют в количе-
стве 0,1-100 г/ар, предпочтительно 0,2-50
г/ар и более предпочтительно 0,1-5 г/ар.

45 Гербицидные композиции по данному
изобретению могут смешиваться или совме-
стно использоваться с другими сельскохо-
зяйственными химикатами, удобрениями,
почвой или  предохраняющими  агентами.

50 Это приводит к более эффективному дейст-
вию. Примеры других гербицидов, которые
могут смешиваться с гербицидной компози-
цией по данному изобретению, перечисля-
ются ниже.   В  некоторых случаях мок но

55 достичь синергетического эффекта.
3,6-Дихлор-2-метоксибензойная кислота;
2,5-(дпхлор-3-амино)-бензсйнап кислота;
(2,4-дихлорфенокси}уксусная кислота; (4-
хлор-2-мети/їфенокси)уксуснзя кислота; 2-
хлор-4,6-6ис(э7иламино)-1 3,5-триазин;



13316 8

5-тппазчн: 2-(4-хлор-С-этиламино-1,3 5-три-
dbHH 2 илампно)-2-мепілпропионитрил;  2-
зтил^'МИРО^-пзопропиламиио-б-иешлтио -
1,3,5-триазии;  2-хлор-2,6-диэтил-Ы-{меток-    5
снмєтил)ацєтоиилид;  2-хлор-6-этил-Г\1-(2-м є
то к с и-1-м є гилэтил)ацего-о-толуидид; 2-
хлор-М'ИзопропилацетамилиДч  2-хлор-
[\і,Г\і-ди-2-пропеиилацемид;  S-этиловый
эфир днпропилгиокарбаминовой кислоты;   10
S-этиловый яфир диизобутилтиокарбами-
ноиой         кислоты;    Ь'-пропиловый    офир
дипропилтиокарбоминовой кислоты; N-(1-
зіилпропил)-2,6-дмніітро-3,4-ксилидин~ аа
,а -трифтор-2,6-динитро-ї^,М-дипро-   15 иип-
п-голуидин-2-(3,5-дихлорфенил)-2-(2, 2,2)
грихлорэтилоксиран;  3-изопропил-(1І!)-
&емзо-2,І,3-тиаджізим-Л он 2,2-диок-сид.   3-
(3,4-дпхлорфенил)-1-метокси-1-ме-
гилмочешіНгТ  3,5-дибром~4~оксиЬемзомпт-  20
рил;2-хлор-<1-трифторметилфенил-3-отокси-4-
нитрофениловыи э&пр

Такое сочетание гербицидов не опасно
для зліиое v, позволяет практически полно
го ыо уничтожать сорняки 25

Непитательный пример 1.
Горшки площадью 1/1500 ар заполняют

суходольной  почвой и выращивают в ней
заданное количество семян различных ис-
пытуемых растений. Когда испытуемые рас-  30
тоии<!  достигают определенной  стадии
риста. а именно стадии 2,2-3,5 листьев для
кукурузы  (Zea  mays), 2,0-3,5 листьев для
пшеницы (Tmicum acstium), 2,0-3,5 листьев
для дурнишника, 0,5-1,2 листьев для ипо-  35
меи, 0,5-1,2 листі-ев для юрецэ перечного,
0 1-І,5 листьев длт грудинки колючей, 0,1-
1,Ь листьев для шприцы и 2,0-2,5 листьев для
куриного проса, готовят водную суспензию
.тбавлениеи смачиваемого порошка, со- 40
держащего заданное количество испытуе
мого соединения и иоду о расчете 5 n/ap, a
такхе 0,2% сельскохозяйственного диспер-
іаіорз   Результирующий  рлствор наносят
ЧР листья растений с помощью небольшого  45
опрьх^ішатрлл Через 24 дня после нанесения
визуально оценипэгат степень  роста
растений. Подавление сорнлков оценивают по
[цкплс от 1 до 10, где 10 - полная гибель
растения, а 1 - отсутствие эффекта; резуль-  50
т(.ітьі представлены в таОл.1.

Испьпзтпльный пример 2.
В горшки площадью 1-10000 ар с сухо-ЛОЛЬІІОЙ
землей высаживают семена росички
кровтмой и паслена черного, 55
выращивают их до стадии соотеетствеино 2 [1()
5 пи^тьеп м заданное количество активною
ингредиента рззбавляют содой о расчете В
л/ар. В этот подпып раствор  0,2%
СЄЛЬСКОХОЗЯЙСТРЄННОГО

диспергатора и результирующий раствор
наносят опрыскиванием с помощью неболь-
шою разбрызгивателя. На 23-и день визу-
ально оценивают скорость роста росички
кровяной и паслена черного и степень по-
давления оценивают так же,  как в испыта-
тельном примере 1. Результаты
представлены в табл. 2.

Испытательный пример 3.
Два проросших корневища гумзя дли-

ной по 15 см высаживают в горшок пло-
щадью 1/3000 ар и выращивают и теплице.
Когда гумай достигает стадии 4-5 листьев,
активный ингредиент, взятый в определен-
ном количестве, растворяют а воде » расче-
те 5 л/эр. Кроме того, в этот водный раствор
добавляют 0,2% сельскохозяйственного
диспергатора и результирующим растиором
обрызгивают листья и стебли растений. Че-
рез 35 дней после нанесения визуально
оценивают подавление гумая. Оценку про-
водят так же, как в испытательном приме-
ре 1, и результаты представлены в табл. 3.

Испытательный пример А.
Четыре проросших клубня осоки пур-

пурной высаживают в горшок площадью
1/10000 ар и выращивают п теплице. Когда
осока достигает стадии 3-4 листьев, задан-
ное количество активного ингредиента раз-
бавляют водой в расчете 5 л/ар. Кроме того,
в этот водный раствор прибавляют 0,2%
сельскохозяйственного диспергатора и ре-
зультирующиы раствор опрыскиванием на-
носят на листья растений. Через 51 дот.
после нанесения визуально оценивают сте-
пень подавления осоки пурпурной. Степень
подавления оцемиваюттак же, как и в испы-
тательном примере 1, и резуяьуаты пред-
ставлены в табл. А.

Испытательный пример 5.
Горшки площадью I /10000 ар заполня-

ют суходольной почвой и выращивают п пей
заданное количество семян различных ис-
пытуемых растений.

Когда испытуемые растения достигают
определенной стадии роста, а именно: ста-
дии 3,8 листьев для кукурузы (Zea mays), 3,0
листьев для щетинника зеленого (Setaria
virtdis) и 2,8 листьев для проса куриного
(Echlnochloa eros ge!li), готовят водную сус-
пензию разбавлением смачиваемого по-
рошка, содержащего заданное количество
испытуемого соединения и воду в расчете 5
л/ар, а также 0,2% сельскохозяйственного
диспергатора. Результирующий раствор из-
носят на листья растений с помощью не-
большого опрыскивателя. Через 20 дней
после нанесения визуально оценивают сте-
пень роста растений, %. Испытуемые соеди-
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нения и результаты показаны ниже. Соединение
предлагаемого изобретения (соеди- ях.
нение А) проявляет отличный гербицидный
эффект, когда его используют на кукурузном
поле, где полностью подавляется рост неже-
лательной растительности и кукуруза может
быть сохранена без ущерба по сравнению с
известными соединениями.

Рецептурный пример 1:
1)каолин 55
2) продукт реакции конденсации
между нафталмнсульфонатом
натрия и Формалином 2
3) полиоксиэтиленалкиллил-
эфирсулифат 5

4) микродисперсная двуокись
кремния 15
Ингредиенты (1-4) смешивают с соеди
нением по данному изобретению в весовом
отношении 9:1 и получают смачиваемый по
рошок.

Рецептурный пример 2'
1}кизельгур G3
2) полиоксиэтиленалкил-
фснплзфирсульфат аммония 5
25
3)диалкилсульфосукцимат 2
А) соединение настоящего
изобретения 30
Вышеуказанные ингредиенты смешива

ют и получают смачиваемый порошок. 30
В табл.5 приведены данные уничтоже-

ния растений.

Степень
повреждения  = 1 0 0 - -^ и с™й в е с ^g^^aj jHCj ^y^y^b^
Чистый вес необработанной кукурузы кукурузы

Степень
п о д а в л е н и я  =  1 0 0  - .    ' —  " " — ^ ^ J Z ^ r - — н ' - > ^

Чистый вес необработанных сорняков
сорняков

Результаты   испытаний   приведены  в табл.  6
Т а б л и ц а  1

Количество Подавление сорняков _ _ ~1Соединение
активного инг-
редиента, г/ар

кукуруза пшеница дурнушник ипомея

29
5

1,25 2

1

10 8
9

9

Сравнительные испытания на растеин-

Сравнительное испытание 1. Каждый горшок
заполняли горной по-5   чвой и определенным
количеством зерен кукурузы  разновидноеги.
Royal  Dent. Zea mays, типичных травянистых
сорняков, т.е. травы Джонсона (Sorghum
haleponse), зеленого лисохвоста (Setarla
vlrldls) и дикого ов-10 са (Atena faiual).
высевали отдельно.

Водную дисперсию получали растворе-
нием определенного количества каждого
испытуемою соединения в 500 л/га воды, и

15 к ней добэолялосьО,2% сельскохозяйствен-
ного распределителя.

Когда испытуемые растения соотаетст-
вепно достигали определенных стадий рос-
та (те. 3,3-листовой стадии для кукурузы,

20 4,0-лисгооой стадии для травы Джонсона,
2,6-листовой стадии для зеленою лисохво-
ста и 1,6-листовой стадии для дикого овса),
водную дисперсию наносили нз листья рас-
тений.

Через 21 день после мснесения измерч-
ли чистый оес растений от уровня грунта.

Степень повреждения кукурузы (в %) и
степень подавления сорняков (в%) опреде-
ляли с помощью следующих уравнений:
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Продолжение табл.   1

Подавление сорняковКоличество
активного

ингредиен-
та, г/ар

грудинка
колючая

горец
перечный

ширица куриное
просо

день
наблюде-

нияСоединение

5

1,25

9

7

9

8

9

10

9

10

24-й

Таблица 2

Подавление   сорняковСоединение Количество активного
ингредиента, г/ар росичка кровяная паслен черный

29
5,0

2,5

10

10

10
10

Таблица 3

Соединение Количество активного ингре- Подавление   сорняка
диента, г/ар

29 2,5 9   10
1,25 9   10

0,625 8 9
0,313 7

Таблица 4

Соединение Количество активного ингре- Подавление   сорняка
диента, г/ар

29 2,5 10
1,25 10

0,625 10
0,313 8

Таблица 5

Испытуе- Количест- % уничтожения растений
мое во актив- кукуруза просо щетинник

соедине- ного куриное зеленый
ние ингреди- опыт 1 опыт 2 опыт 1 опыт 2 опыт 1 опыт 2

ента,  г/ар
5 5 5 100 100 100 100
2 0 0 100 100 100 100

А 1 0 0 100 100 100 100
0,-1 0 0 100 100 100 100
0,2 0 0 100 100 100 100
0,1 0 0 90 90 100 95

5 100 100 100 100 100 100

2 100 100 100 100 100 100
В 1 100 100 100 100 100 100

0,4 100 100 I00 100 100 100
0,2 100 100 100 100 100 95
0,1 100 100 100 100 60 70
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Продолжение табл. 5

Испытуе- Количест- % уничтожения растений

мое во актив- кукуруза просо щетинник
соедине- ного куриное зеленый
ние ингреди- опыт 1 опыт 2 опыт 1 опыт 2 опыт 1 опыт 2

ента, г/ар

5 15 10 0 0 0 0
2 0 0 0 0 О 0

с 1 0 0 0 0 0 0
0,4 0 0 0 0 0 0
0.2 0 0 0 0 0 0
0,1 0 0 0 0 0 0

5 100 100 5 5 100 90

2 100 100 0 0 05 80
D 1 100 100 0 0 60 60

0,4 100 100 0 0 30 40
0,2 90 80 0 0 10 10
0,1 70 70 0 0 0 0

5 70 70 90 95 65 70

2 60 60 70 70 50 50
Е 1 30 30 50 50 30 30

0,4 10 10 15 15 15 20
0,2 0 0 0 10 5 5
0,1 0 0 0 0 0 0

5 100 80 50 40 90 95

2 G0 90 30 40 70 70
F 1 80 80 30 50 70 60

0,4 60 70 30 30 50 50
0,2 40 40 10 10 40 40
0.1 5 5 10 10 10 10

5 100 100 10
0

100 100 100

2 100 100 10 100 100 100
G 1 100 100 10 100 100 100

0,4 100 100 10 100 100 100
0,2 100 100 10 100 100 100
0,1 100 100 10

0
100 100 100

П р и м е ч а н и е . Испытуемые соединения.
Соединения А (соединения настоящего изобретения).

Соединения  B-D (соединения патента США № 4435206)

В о
Щ /V ИСО tW OCHS
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Продолжение табл 5

- ос и,

Соединения  E-G (соединения патента СССР № 1097178}

G

Т а б л и ц а  6

Испытуемое Количество ак- Повреждения Подавление сорняков   %
соединение тивного инг-

редиента,
г/ар

кукурузы,% Трава
Джонсона

Зеленый
лисохвост

Дикий
овес

А
20
1.0
05

1
4
0

99
98
96

96
95
95

>99
98 97

В
2,0
1.0
05

100
100
100

65
46
22

86
56
41

87
71 1

С

2.0
1,0
05

100
100
93

61
75
55

76
82
62

88
85
83
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Продолжение табл. 6

Подавление сорняков, %Испытуемое
соединение

Количество ак-
тивного инг-

редиента, г/ар

Повреждения
кукурузы. % Трава

Джонсона
Зеленый

лисохвост
Дикий
овес

D

2,0
1.0
0,5

100
100
100

54
49
44

93
87,
85

50
40
26

П р и м е ч а ни е .  Испытуемые соединения
Соединение А (заявленное соединение)

Соединение В (соединение, раскрытое в примере 2) патента US 4518776.

ОС MFa

О
N-

Осп,

Соединение С (соединение, раскрытое в примере 4) патента US 4518776

Соединение D (соединение, раскрытое в примере 1) патента ЕР-А-101670
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о
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