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PCT
- ENTRADA EN FASE NACIONAL
@ SOLICITUD DE:
[[X"JPatents de Invencién. [———___]Patents de Modsio de Utilidad.
Jcemiol ]
Nombre: KUMIA! CHEMICAL INDUSTRY CO., LTD.
® IDENTIFICACION
SOLICITANTE (71) |  Direccién: 4-28, Tkenohata 1-choms, Talto-ku, Tokyo,
JAPON e. O nr [
Nacioneiidad o Domicilic:  Tokyo - JAPON
y Luger da Constitucitn:  JAPON lce. [ oo [
[ Telefono: Fax:, Cual
E-mail:
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.
Nombre: MARGARITA CASTELLANOS A. IDENTIFICACION
REPRESEHTANTEI
O APODERADO (74)]  Direccldn: CARRERA 9 No. 93-09 cc. [X] N [
Teléfono: 6107480  Fax: 81007 08 ce [J om []
E-mal: acasteli@impast.net.co
Numero 38779.854 TPA 70.819
Nombre: EIBUKE OZAKI, KAZUNORI KURITA y TETSUO OHKAWA
INVENTOR (ES) (72§
Direccién: 4-28, Ikenohata 1-chome, Talto-ku, Tokyo, JAPON
Neclonalided o Domiclic  JAPONESES

® rcT(se)
Sollcitud Intemacional No. PCT/JP2003/003842 Fecha 24/03/2003
Publicacién Internacional No. WO 03082008 A1 Fecha 09/10/2003

Thulo (64) ~GOMPOSICION AGROGUIMICA GRANULAR" (¢ Lrd, ]

®
u@ Clasificactén Internacional (51) K A 01 NELZ
®

Prioridad {31 Pais de Origan 22) Fecha {31) Nowero de Seflciud
P B JPI02-STie |
S E NO D
(® Comprobante de pago No. 04-76.543 Fecha Septiembre 28, 2004
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Anexos

Comprobants de pago de la tasa de presentecién de la solicitud.

Documento que acredita la exdstencia y representacién legal cuando el solicitante sea persona juridica.

Podereas, si fuere el caso, junto con la sustiucién del mismo hecha a mi favor

Documento de ceslén del inventor al solictante o a su causante.

Declaraciones.

Copia de la solicltud Intemacional (Resumen, descripcidn, reivindicaciones, dibujos).

Traduccitn de la solicliud intemacional al castellano (Reaumen, descripcién, relvindicaciones, dibujos).

Copla del examen preliminar Intemacional sfectuado por la Autoridad Intemacional de Examen Preliminar (IPEA).

Tmduccion del examen preliminar Intemaciona! efeciuado por la IPEA.
De ser el caso, copla del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacion de uso de conocimiantos tradicionales de las
comunidades indigenas.

De ser ol caso, cartificado de depdsita del matarial blologico.
Arta final 12x12

De ser el caso, Informacién sobre otras solicttudes de patente o titulos obtenidos an el extranjero por el mismo fitular
0 8U causante, relacionadas parclal o totaimante con la Invencién de esta solicitud.

De ser el caso, modificaciones efectuadas a Ia solicitud intemacional.
Otros

FIGURA CARACTERISTICA:

@

Soliclto la concesidn de In patente,

NOMBRE: MARGARITA CASTELLANOS ABONDANO

C.C. No. 30.779.854 Usaquén - TPA 70.818 C.S8.J.

04 OCT. 2004

I Llnltrueelonu para ¢l diligenclamiento del presents formulario, ver reverso de esta pAgina. - MCA/geb. - 4841-FNPCT
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526t CONSIGNACTION titt

BEPOSITANTE TIFD PABO BANCD CUENTA No. PARD FEDHA P80 Yr. PABO

ALVARD CASTELLANOS COMSIGNACION  DANCO POPULAR  030-00110-8 21238033  20/09/2004 J,%62,300.00
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CANT. RENTISTICO CONCEPTO TOTAL CONCEPTD
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WO 03/082008 Al

(51) CRIRMRT¥ S AOIN 25/12,

23730, 2932, 43/34, 47136

(21) ERHNES: PCT/IP03/03542
22) ERHME: 2003 33 A 24 B (24.03.2003)
(25) ERHEOTH: B
(26) RO R E i
0 REERT—~4:

200297125 2002 453 H29 B (29.00.2002) JP

(71) HEA REER (TORERICONNT): 57
LRI RN A (KUMIAI CHEMICAL INDUS-
TRY CO.. LTD.) [JF/IP]; T 110-8732 RIBUE & MK Re
Z28—TH 4% 2 68 Tokyo (IP).

(72) ABH: BLU

(75 RPUE/HRA (RRIzO2NTOH) BREG XN
(OZAK\.Eisuke) [JP/JP]; F110-B782 BIBUIE S ML G
ZES—-TRAAE26F VET7ALLIRBAAH
A Tohse o1, BEE KM (KURITA,Kazunorl) [JPAIP);
TIHSTRARE SR bX—~TH4E268
DEF7AEFIREBEISHNA Tokyo (OP). KU HE
({OHKAMA Tetsup) [JPUP); T 110-8782 M AN E
BZA-—THAE2608 JE7P /LRI REXS
#HA Toks o 1P,

id) {RBA: B W, YMAGATAAkira etal); T 105-0004
RAAB AR KHIR-—TH12-5 VEELIEKAB
W BN Tokyo (JP).

(81) HEW (BIA): AE, AG, AL, AM, AT, AU, AZ, BA, 3B,
RG, BR, BY, BZ, CA, CH, CN,{Q} CR, CU, CZ, DE, DK,
DM, DZ, EC, EE, ES, Fi, GB, GD, GE, GH, GM, HR, HUJ,
ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KR, KZ, LC, LK, LR, LS, LT,
LU, LV, MA, MD, MG, MK, MN, MW, MX, MZ, NI, NO,
NZ, OM, PH, PL, PT, RO, RU, SC, SD, SE, 5G, SK, SL,
TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, YU,
ZA, ZM, W,

(84) B ALNl: ARIPO #BF (GH, GM, KE, LS. MW, MZ,
SD, 5L, SZ, TZ, UG, ZM, ZW), 32— 5 L 7 ¥ (AM,
AZ, BY, KG, RZ, MD, RU, T], TM), 3 — 0 w /{14
(AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, DK, EE, ES, Fl, FR, GB,
GR, HU, IE, IT, LU, MC, NL, PT, RO, SE, SI, SK, TR},
OAPI #1¥ (BF, BJ, CF, CG, Cl, CM, GA, GN, GQ, GW,
ML, MR, NE, SN, TD, TG).
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(54) Title: GRAND T AR MRICULTURAL-CHEMICAL COMPOSITION

(SHRUOER: HURRERN

= (57) Abstract: \ pranula azrivulural-chemical composition which overcomes problems accommpanying conventional granular agei-
< culturnl-chemival vounp - unon< con be prepared according 1o 8 simple formulation, and can gradunlly rekease the agricultural-chemi-
Py cal active ingredicns 1w campasition henee imposes a reduced burden on the environment and s cilective in allevialing or preventing

the phytotoxichis of apew iliurul-chemical active ingredients. The herbicidal composition comprises an acidic agrcutwreal-chemical
&= aclive ingredicnl. o calnine surfacianl, and a basic substance. In particular, the composition is regulated so that the | wi.% agueous
€ suspension therow! s o I of § or higher. The acidic agricultural-chemical nctive ingredient preferably has a pK, of 210 7. The
g cationic surfactant preferahly iy one which gels or swells in water,

-
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N ShSOT. RRAREEARL. BRFERFCLYSIZECZhOIRBERRIIRBLEL 5 3MRERE
QO RVERAT S, MHRERNRNIE. REARELERDIEAFF RATEEMERZERNRLEAHT L, BT
3 51 RBNKMREL LEROHASBREDLDET S, BERNBIERD L LTIXpKa2 ~7 D HDN. hFF
SREEENELTRRBOVILETSN, HBIVZEBREERTLOMFELL,
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LDTHIAMR(NRFZQ)EROHIREERY,
(4) BMEREEURIFBRENTH I2WER(1). (2)RZ(NEHROER
15 BREMRY.
(8) RERDNRALKRZLIL7REGWMTHINE(4)ICMOBI RN
AW .
(6) MEFIA—MBR(I)

Rl

NHSO,CEF; .
3

i:_<\n_/ (1)

CH,

20 (RXBORZAREF. PLEILEXITZPLIFSTFPILFILETH D)
TRANDIZIZNLFAOAGIALTZLFPZY FRBGRIFORTH
SHIE(ARERONRBESRRD.



WO 03/032008 PCT/IP03/03542

(7) 1T REB%XBEAEE LEEOPHAS U ETHIWER(NIEWLL(E)D
nWIh RO R ARAEY .

(8) 1 REUXKEREEL LAMOpHHBIEFTEERD OpkafBU L TH D
MRV L(MonFhbhiciRBoRBFARKY,

5 (9) (v L@B)onThhicEROBRRAEERME., DFF >
RHEENARAUTEEEDROVWTAD—FEL(REFAOOBmE .S
LavBRNRMEE1 : 9~9 : 1ORBLETRALTLZIEBESRE
LI R o '

10 RPERETI-ZHDOBROEMS
ARFORRBEEEYICALShIBRMRREREIOEMIZON
TRF¥CHBEIALZ LM, B, REN. HYARESEN. REN. &
 BRESTHD . PTLKa2 ~TORBAOEOIIFEL <. £/, B2
Ritth, RPRUAESLLTEL 3,
15 BRERE LTERIHICHBEhB D, pka2~TDEDOHNIFE L <.
WIZANKRZA O L7 REEMP. —HBX(T)

Rl

NHSO,CHF, ..
3

i:4§—;/ (1)

CH,

(RPORIAREF. PLFLEXBPLIAFSFPLFILETSH D)
TRENDISIAFOXICRALAZIAP Y FRBHXEEOEES

200 BPETHILOLBIEHFELL,
ALKRZLOL7PRESHMOPELTIE. 1 -(4,6 -TXMFIE
UESL-2-4N)-3-[1-AFN-4-(2-XFN-2H-F



WO 03/082008 PCTIIPO3/03842

RSV=L=-5-AL)YESI=NL-5-ALALKZNL]IRER(F S A
AN70>). 1-(2-00429J[1,2-a]lBUTY-3-4
WANMKZAL)Y-3 -(4,6 -FRANFSRBVITVL-2-A4L)RE
(4?\}2»7::‘/)‘:%JL=5-(4.6--‘):¢}~=F~‘)EU£-:~>‘>—2
-5 A LMANNREALRLIZEANL)-1 -AFLESIY=L-4-5H
LEFSS—~-MESYALZ7200ITFIL), XFIl=a-(4,6 - X
FESRPUSSY -2 -ALHALINEALRILIZEANL)-0- I
P=rRDZAALZ2OAFL) 1 -(4,6 -TXMFIEVIT> -
2-410)-3-(2-TbpFS7z/FRALFZAL)REBE(TFFSR
10 rL70»). 1 -[2-(9207C0BABNKRZNLYF=ZVIRANLEK=
N1-3-(4,6-TJAMFIRBUIYL-2-AL)RE(V20XN
Z7bL0>). 1-(4,6-SAM+>-1,3,5-hMNUPS>-2-
AN)-3-[2-(2-APFITrFV)72NLANKToAIRER(S
JANIOY), AFA=3 - (4-ArF>-6-XFNV-1,3,5-
15 MUPSL-2-ALALINEALALIFPEAN)-2-F)P—F
(F72z>20702AFL) 2-(4,6 - APFILYIYL -
~ALALISEALZALIPEANL)-N,N-SAFLZIAFL7I
(Z3Z2A4702%), AFA=3-200-5-(4,6-IxXk+>
To-2- 4JL7JJWPE4}I:ZJL7?‘E4JI:)-1-X?’-JH:7}
-4-7%) T=|=./7—}~(I\D7.JL7D/;¢-3'-JL)\ 1-(4,6 -
FESPUISL-2-4M)-F-(3-hUTLAOAFL-2-F
DULZANBZAIYRR(ZFALZO0). 1 -(4,6-YAFS
PYITSY-2-40)-3-(3-TFLAALTZN-2-BYTILR
WHEZL)RBR(VAZLZO2)aEhEIFE A DB,
25 - TIONADASLANFZALTZY FIESERZEDEOH E LTIE,
1EBN2000 - 445468 DEICEEMST hTL B LAH. MX(L2 -[(4,6 -
SAMFIEVIVU-2-AR)EFOFIAFL]-N-I2LADO
AGANK=ZNTFTZ)ER, 2-[(4,6-FAXAPFEVYISL-2
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~ARN)EROFSAFL]-6 - XA FSRAFL-N-YTAAORS
SARKRZANTZY K 2-[(4,6-SAPFORYETIL-2-4
MEROFSXFAL]I-6-ITFAL-N-SI7LFAQAFRALEKEZN

ZY ReErRIFoNnB.

ZTOMBMOBREROAMELTIE. 2-AFIL-4-5007x/%>F
ZHMB-S -TFN(F7x/FHA-NL), a-(2-F7+F2)70F
»FPZYK(FTFOPZUK), 5-(2,4-Yo007x/%2)- 2
- PORBEMAFA(EI T/ wHR). S-(4-200<R2T)
“N,N-SITFLFFHLIRI—MNREFFHA—F), S-K2TL
=1,2-SAFALTOCL(ZFAL)FZHALIT—MNZRTODL
TS -IFhAFHEFOD-TH-PF¥EY-1-H—KFAxT—
F(EUR=PN S-1-RAFIL-1-Zx2ZVNTFAh=EXRUT>
1 - HARFAP— P (SAERL—F)  O-3 -tert- 7FNAD =
L=6-XrFS-2-EBUSL(XFL)FFALIT— MEYTF
ANLT). 2-900-27 ,6° -SITFA-N-(FTrESAFIL)P
T hPZY R(F¥20-NA), 2~-HDD0-2" ,67 -TxFL-N
~(2-7o0RFTFUL)PEMPZUR(FLFSH20-1L), (RS)
-2-70F-N-(a,a-TAFLRYIN)-3,3-SAFILTF
LPIR(FOETFEK), 2-RVIYFPI-L-2-4LFF>-N
~AFALPEMPZUK(ATZzFEv M) 1 -(a,a-SAFLRY
Zh)-3 -3 - PULIRR(SALDY) 2-XAFNFH-4,6
-ER(ZFALPZ/)-8 - F'J?“"(/J‘F'J/) 2 -XFLFH
-4,6-ER(4v70ELT )-s-bMUPT(TDA MY ),
2 -AFLFA-4-TFVMFPI)-6-(1,2-TAFLTOBLTF
2))-8-bMNYTPTU(TAZAIY V), 2,4-2H 007220~
3 ~AbrFT-4’ ~ZpOTzoAT=FA(HVOANFIZNL).
5-tert-7FN-3-(2,4-500-5-4Y70RFST7x=
M)Y-1,3,4-ZFF3TS7J-L-2(3H)-F2(FFHITPI>),
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-p-MNLITZRAAEF—~MESJL—F). 2-[4-(2,4-25
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h2z2/2(BS5YF2T722).(RS)-2-(2,4-900-m-
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-THo00-m-bAFAN])-1,3-SXFAESI—L-~5-4]
FF2])-4 - AFAFPE I 7 (R TxFyT), §,5° -
CAFL=2-VI2NFOAFIL-4-4YTFL-6-Fr)TAADO
AFMEVSY-3,5 ~TSHALRFFP—MNIFAEL), 2-40
O-N-(3-XFF2-2-F=ZN)-2" ,6° ~-UAFLPEIT
—YUK(F=AMsO0=NL). TFAL=(R)-2-[4-(4-27/-2-
ZLFavz/F2)72z/Fx2]TarFF~ b MENDKRYTTFIL).,

+3-[(1-(3,5-Yy9007c=MA)-1~-AFLTFNL]-2,3-
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A (F*vyTooAK>) 3-(4-%00-5->0ax>FILF
FY-2-70A07x=L)-5-4YTFOEYFL-1,3-2%4
JUTY-2,4-IF(RYMFEHIL), 1 - (SZFAHLICEL
N)-3-(2,4,6- b UXFLTZ=ARLEZN)-1,2,4- b
UPI)=M(B7z>APD—A) XFA=2-[(4,6-TA D
BUSS>-2-40)FF2]-6-[(E)-1-(AbFL13/)T
FLIRDIL— MEBYUSI NS IAFALIREDEFE D,

MMRAERRERE LTRBCHREAGZVN, 47 -H0D-27 -
(a-ERFOFIRITGN)LIVZAFLPYR(4FRYT 1K),
(2RS,3RS)-1-(4-42007x=))-4,4-SXAFN-2-
(1H-1,2,4-MUPY=L-1-4L)RYS > -3 -F—-(I
sa7r5J—-L) (E)-(S)-1-(4-9007x=N)-4,4 -
SAFN-2-(1H-1,2,4-PpUYPY=N-1-4L)R>H -1
-~y -3-F-N(HzZaFI-L). DLSHYL=3-FFIFK-5
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-FAFVY-4-ToPFAZLS s 0AFH -3 -T>HALEFIS -}
(FOAFYTFLHALSHLE), TLACBE RS S KOU > sy
Bhdo ChoD55pka2~7DLDOMBFICITFBICHALSIDS,
RERE LTRBICHRZAZWLWSA, 0,0-Ysy 7Ol -8 -
RYGHWFFARAZ7x—hF(IBP), 37 -4V Fal+ -2 - xXF)
RXP7ZY (A7) a,da,a- b IV ZAFD-3' -4
ORFES-0-FAPZVE(ZLIFS=A), 3,4,5,6-F K54
00-N-(2,3-54007x=L)7%AF3 FB(F50745
A). 1-(4-900RX>SA)-1-290xRSFL-3-7z=4
3#(«‘/-&70‘{.)-\ 6-(3,5 -->'¢'D;:|-4—xa=1b7:::_u,)—
3(2H)-BUFS) (FFaxTI) AFL=N- (2-Xb%D

FEFA) -N- (2,6 -F2YNL) -DL -PS=F—p(A$¥5%

YN). (E)-4-Yp0O0-~-a,a,a-bJT7NFO0-N-(1-43¥

=L -1-4-2-FaREFSTFUFL)-0- rFAAT2(PY

TLIV—R), ARBIAS2, INUFILS>, 3-PULFES
-1,2-RYVAYVYFFPI=NL-1,1-TIFF {(Fax+J~ L),
T4VvFOBAL-1,3-YFF52-2-4YF>-0X—r(1Y
F7OFASY) 5 -AFL-1,2,4-+U7Y0[3,4-b]x>Y
FPI=R(MVSHS5I-N).1,2,5,6-Fr>5kFokool3,
2,1-4jl#/7V>-4-F>(Eo*o>Y), 5-xFIL-5,8-
ErFo-8-#%v[1,3]F*vol[4,5-gl%7U>-7-44
ROB(AFVIZwvIOR). (2)- 2’ -AFILPE L7/ =4,
6 -TAFILEYISY-2-4LEFS5Y>-4,5,6,7-FF+5
9007290 K(7xYALyr) . 3-(3,5-Yo0o07xz=M)-N
~4V7oEL-2,4-SHFFIVLIH¥IVTy -1 -HLEFYZ
K{(s7aTFL)DB8IFohd, ChoDS55pka2~70LDOHRKIC
HFRICAVWLND,

RNEFAE LTEFCHREALZVWA, O,0-TAFL-0-(3 -x
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FL-4-=ba7x=L)FFRRAT7c—b(MEP), (2 -4V TDOE
N-4-AFLEYVISh-8)-STFINFFRRAZI—MIA TS
NV -F2FA-N-AFNLHBILItT—F(NAC), O,0-xF
N-0-(3~FFY-2-72z=L-2H-BUYFI>-6-4N)K
AROFAT—-MEVFZFA>), 0,0-YAFL-0-3,5,
6-rUSOO-2-BYUZLRAKOFFII-—F(20IEUKRR R
Fh), SAFAGALRIFSIFAISFARRATZ7 2= M3 V),
C,0-TAFR-S-(N-AFLANNREBEALAFLYSFARRAT
T—MIUAPI-}F). 0,0-T70EN-0-4-AFNLFAT7x
SARATz—FMTONRR), 0,85 -YRXFAL-N-PEFLKR
ROPEIRFFAL-MZ7E7Zz— N TFANRS I D7z 0FF
IR IRRARTKF—F(EPN), 2 -sec-TFLT = -N-XFN
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DESCRIPTION
GRANULAR AGROCHEMICAL COMPOSITION

TECHNICAL FIELD

The invention relates to a granular agrochemical
composition capable of alleviating or preventing chemical
damages and decreasing environmental load along with
capability of exhibiting efficacy over a long duration.

BACKGROUND ART

Conventionally, to alleviate chemical damages of
granular agrochemical compositions containing
agrochemically active ingredients and to retain the
effectiveness, various methode for formulation capable of
controlling dissolution of the agrochemically active
ingredients have been studied. There have been proposed
many methods including, for example, methods imparting
sustained releasability by the addition of a paraffin wax,
activated carbon, foamed granules and clay type minerals
in combination (Japanese Patent Application Laid-Open Nos.
63-35504, 63-45201 and 2-288803), methods of blending
dymron to alleviate chemical damages of sulfonylurea-based
compounds (Japanese Patent Application Laid-Open Nos.
62-161702 and 3-72407).

However, such prior art methods for imparting
sustained releasability are not necessarily effective and
there are problems that the preparation methods of the
granular agrochemical compositions are complicated: and
that a large portion of the agrochemically active
ingredient remained unutilized effectively in the granular
agrochemical composition due to insufficient release of
the agrochemical composition. In the case of the methods
of adding other agrochemically active ingredients such as
dymron for alleviate chemical damages of a certain
agrochemically active ingredient, there is a problem that
agrochemically active ingredients are released more than
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needed to the environments, resulting in an increase in
the load on the environments.

DISCLOSURE OF THE INVENTION

Under these circumstances, the invention has an
object to overcome the problems of conventional granular
agrochemical compositions and to provide a granular
agrochemical composition which can be prepared in a simple
formulation, capable of showing the efficacy of the
agrochemically active ingredients over a long time,
decreasing the environmental load, and alleviating or
preventing chemical damages caused by the agrochemically
active ingredients.

The inventors have conducted extensive investiga-
tions on a granular agrochemical composition, as a result,
to find that the above-mentioned problems can be solved by
obtaining a composition by compounding an acidic
agrochemically active ingredient with a cationic
surfactant and a basic substance and have accomplished the
invention based on this finding.

That is, the invention provides the following
compositions including:

(1) a granular agrochemical composition characterized by
containing an acidic agrochemically active ingredient, a
cationic surfactant and a basic substance;

{(2) a granular agrochemical composition described in (1)
above, wherein the acidic agrochemically active ingredient
has a pKa in the range of 2 to 7;

(3) a granular agrochemical composition described in (1)
or (2) above, wherein the cationic surfactant causes
gelation or shows swelling in water;

(4) a granular agrochemical composition described in
either one of (1), (2) or (3) above, wherein the acidic
agrochemically active ingredient is a herbicide;

(5) a granular agrochemical composition described in (4)
above, wherein the herbicide is a sulfonylurea-based
compound ;
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(6) a granular agrochemical composition described in (4)
above, wherein the herbicide is a difluoromethanesulfonyl-
anilide derivative or a salt thereof expressed by the
general formula (I):

nl
NHSO,CEF; oo
3
N—
- (1)
lH N /
CH,

(wherein R' is a hydrogen atom, alkyl group or alkoxyalkyl
group);

(7) a granular agrochemical composition described in
either one of (1) to (6) above, wherein a 1% by mass
aqueous suspension thereof has a pE 5 or higher;

(8) a granular agrochemical composition described in
either one of (1) to (7) above, wherein a 1% by mass
aqueous suspension thereof has a pH which is equal to or
higher than the pKa value of the agrochemically active
ingredient; and

(9) a mixed granular agrochemical composition which is a
blend of the granular agrochemical composition described
in either one of the descriptions (1) to (8) above and
agrochemical granules without containing either one or
both of the cationic surfactant and the basic substance in
a ratio of from 1:9 to 9:1 by mass.

BEST MODE FOR CARRYING OUT THE INVENTION

The type of an acidic agrochemically active
ingredient to be used for the granular agrochemical
composition of the invention is not particularly limited,
however, it is generally a herbicide, a plant growth
regulator, a fungicide, or an insecticide and specially,
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those having a pKa in the range of 2 to 7 are preferable
and geometrical isomers and optical isomers are also
included.

The herbicide is not particularly limited and those
having a pKa in the range of 2 to 7 are preferable and
especially, those comprising mainly sulfonylurea-based
compounds, or difluoromethanesulfonylanilide derivatives
expressed by the general formula (I):

R
NESO,CHF, .o
3
Ne—
B (I)
) \: {
H N
Hj

(wherein R' is a hydrogen atom, alkyl group or alkoxyalkyl
group);
or salts thereof are further preferable.

Examples of the sulfonylurea-based compound include
1-(4,6-dimethoxypyrimidin-2-yl)-3-[1-methyl-4-(2-methyl-
2H-tetrazol-5-yl)pyrazol-5-ylsulfonyl Jurea (Azimsulfuron),
1-(2-chloroimidazo[1,2-a]pyridin-3-ylsulfonyl)-3-(4,6-
dimethoxypyrimidin-2-yl)urea (imazosulfuron), ethyl 5~
(4,6-dimethoxypyrimidin-2-ylcarbamoylsulfamoyl)-1-
methylpyrazole-4-carboxylate (pyrazosulfuron-ethyl),
methyl a-(4,6-dimethoxypyrimidin-2-ylcarbamoylsulfamoyl)-
o-toluate (bensulfuron-methyl), 1-(4,6-dimethoxy-
pyrimidin-2-yl)-3-(2-ethoxyphenoxysulfonyl jurea
(ethoxysulfuron) , l=[2=({cyclopreopylcarbonyl)aniline-
sulfonyl]-3-(4,6-dimethoxypyrimidin-2-yl)urea
{(cyclosulfamuron), 1-(4,6-dimethoxy-1,3,5-triazin-2-yl)-3-
[2-({2-methoxyethoxy)phenylsulfonyl]urea (cinosulfuron),
methyl 3-(4-methoxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-
ylcarbamoylsulfamoyl)-2-thenoate (thifensulfuron-methyl),
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2-(4,6-dimethoxypyrimidin-2~ylcarbamoylsul famoyl)-N,N -
dimethylnicotinamide (nicosulfron), methyl 3-chloro-5-
(4,6-dimethoxypyrimidin-2-ylcarbamoylsul famoyl)-1-
methylpyrazole-4-carboxylate (halosulfuron-methyl), 1-
(4,6-dimethoxypyrimidin-2-yl)-3-(3-trifluoromethyl-2-
pyridylsulfonyl)urea {(flazasulfuron) and 1-(4,6-
dimethoxypyrimidin-2-yl)-3-(3-ethylsulfonyl-2-
pyridylesulfonyl)urea (rimsulfuron).

Examples of the difluoromethanesulfonylanilide
derivatives and salts thereof include compounds described
in Japanese Patent Application Laid-Open No. 2000-44546,
such as 2-[(4,6-dimethoxypyrimidin-2-yl)hydroxymethyl]-N-
difluoromethanesulfonylanilide, 2-[(4,6-dimethoxy-
pyrimidin-2-yl)hydroxymethyl ] -6-methoxymethyl-N~
difuloromethanesulfonylanilide and 2-[(4,6-
dimethoxypyrimidin-2-yl )hydroxymethyl]-6-ethyl-N-
difuloromethanesulfonylanilide.

Examples of other herbicides include S-ethyl 2-
methyl-4-chlrophenoxythioacetate (phenothiol), a-2-
naphthoxypropionanilide (naproanilide), methyl 5-(2,4-
dichlorophenoxy)-2-nitrobenzoate (bifenox), S-(4-
chlorobenzyl )-N,N-diethylthiocarbamate (benthiocarb), 8-
benzyl 1,2-dimethylpropyl(ethyl)thiocarbamate (esprocarb),
S-ethyl hexahydro-lH-azepine-l-carbothioate (molinate),
S-1-methyl-l-phenylethyl piperidine-l-carbothioate
(dimepiperate), 0-3-tert-butylphenyl 6-methoxy-2-
pyridyl(methyl)thiocarbamate (pyributicarb), 2-chloro-
2',6’-diethyl-N-(2-butoxymethyl )acetanilide (butachlor),
2-chloro-2’,6’'-diethyl-N-(2-propoxyethyl )acetanilide
(pretilachlor), (RS)-2-bromo-N-(a,a-dimethylbenzyl)-3,3-
dimethylbutylamide (bromobutide), 2-benzothiazol-2-yloxy-
N-methylacetanilide (mefenacet), l-(a,a-dimethylbenzyl)-3-
(p-tolyl)urea (dymron), 2-methylthio-4,6-bis{ethylamino)-
s-triazine (simetryn), 2-methylthio-4,6-bis(isopropyl-
amino)-s-triazine (prometryn), 2-methylthio-4-ethylamino-
6-(1,2-dimethylpropylamino)-s-triazine (dimethametryn),
2,4-dichlorophenyl-3’-methoxy-4’-nitrophenyl ether
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(chlometoxyfen), 5-tert-butyl-3-(2,4-dichloro-5-
isopropoxyphenyl)-1,3,4-oxadiazol-2(3H)-one (oxadiazon),
4-(2,4-dichlorobenzoyl)-1,3-dimethyl-5-pyrazolyl-p-
toluenesulfonate (pyrazolynate), 2-[4-(2,4-dichloro-
benzoyl)-1,3-dimethylpyrazol-5-yloxy]acetophenone
(pyrazoxyfen), (RS)-2-(2,4-dichloro-m-tolyloxy)propion-
anilide (clomeprop), 2-[4-(2,4-dichloro-m-toluoyl)-1,3-
dimethylpyrazol-5-yloxy]-4’-methylacetophenone
(benzofenap), S,S’~dimethyl 2-difluoromethyl-4-isobutyl-6-
trifluoromethylpyridine-3,5-dicarbothicate (dithiopyr), 2-
chloro-N-(3-methoxy-2-thenyl)-2’,6'-dimethylacetanilide
(thenylchlor), butyl (R)=2=[{4-(4-cyano-2-fluorophenoxy)-
phenoxy]propionate (cyhalofop-butyl), 3-[1-(3,5-
dichlorophenyl)-l-methylethyl)-2,3-dihydro=-6-methyl=5~
phenyl-4H-1,3-oxazin-4-one (oxadichlomefon), 3=(4-chloro-
5-cyclopentyloxy-2-fluorophenyl)-5-isopropylidene-1,3~
oxazolidine-2,4-dione (pentoxazone), l-(diethylcarbamoyl)-
3-(2,4,6-trimethylphenylsulfonyl)-1,2,4-triazole
(cafenstrole) and methyl 2-f(4,6-dimethoxypyrimidin-2-
yl)oxy]-6-[ (E)-1-(methoxyimino)ethyl ]benzoate
(pyriminobac-methyl).

The plant growth regulator is not particularly
limited and examples thereof include 4’'-chloro-2’'-(a-
hydroxybenzyl)isonicotinanilide (inabenfide), (2RS,3RS)-1-
(4-chlorophenyl)-4,4-dimethyl-2-(1H-1,2,4-triazol-1-yl)-
pentan-3-0l (paclobutrazol), (E)-(S)-1-(4-chlorophenyl)-
4,4-dimethyl-2-(1H-1,2,4-triazol-1-yl)pent-l-en-3-ol
{uniconazole), calcium 3-oxido-5-oxo-4-propionylcyclohexa-
3-enecarboxylate (prohexadione-calcium) and choline salt
of maleic hydrazide. Among these, those having a pKa in
the range of 2 to 7 are preferably used.

The fungicide is not particularly limited and
examples thereof include 0,0-diisopropyl s-benzyl thio-
phosphate (iprobenfos), 3’-isopropoxy-2-methylbenzanilide
{mepronil), a,a,a-trifluoro-3‘’-isopropoxy-O-toluanilide
(fultolanil), 3,4,5,6-tetrachloro-N-(2,3-dichlorophenyl)-
phthalamic acid (tecloftalam), l-(4-chlorobenzyl)-l1-



10

15

20

30

35

cyclopentyl-3-phenylurea (pencycuron), 6-(3,5-dichloro-4-
methylphenyl)-3(2H)-pyridazinone (diclomezine), methyl N-
(2-methoxyacetyl)-N-(2,6-xylyl)-DL-alaninate (metalaxyl),
(E)-4-chloro-a,a,a-trifluoro-N-(l-imidazol-1-yl-2-
propoxyethylidene)-o-toluidine (trifulmizole), kasugamycin,
validamycin, 3-allyloxy-1,2-benzoisothiazole 1,1-dioxide
{probenazole), diisopropyl 1,3-dithiolan-2-ylidenemalonate
(isoprothiolane), 5-methyl-1,2,4-triazolo[3,4-b]benzo-
thiazole (tricyclazole), 1,2,5,6-tetrahydropyroro(3,2,1-
ijlquinolin-4-one (pyroquilon), 5-ethyl-5,8-dihydro-8-
oxo[1l,3]dioxolo[4,5~-g]quinoline-7-carboxylic acid

(oxolinic acid), (Z)-2’-methylacetophenone 4,6-dimethyl-
pyrimidin-2-ylhydrazone-4,5,6,7-tetrachlorophtalide
(ferimzone) and 3-(3,5-dichlorophenyl)-N-isopropyl-2,4-
dioxoimidazolidine-l-carboxamide (iprodione). Among these,
those having a pKa in the range of 2 to 7 are preferably
used.

The insecticide is not particularly limited and
examples thereof include 0,0-dimethyl O-(3-methyl-4-
nitrophenyl)thiophosphate (MEP), (2-isopropyl-4-
methylpyrimidin-6-yl)-diethylthiophosphate (diazinon), 1-
naphthyl N-methylcarbamate (carbaryl), 0,0-diethyl 0-(3-
oxo-2-phenyl-2H-pyridazin-6-yl) phosphorothioate
(pyridaphenthion), 0,0-dimethyl 0-3,5,6-trichloro-2-
pyridyl phosphorothioate (chlorpyrifos-methyl), dimethyl
dicarbethoxyethyl dithiophosphate (malathion), 0O,0-
dimethyl S-(N-methylcarbamoylmethyl) dithiophosphate
(dimethoate), 0,0-dipropyl O-4-methylthiophenyl phosphate
(propaphoe), 0,S-dimethyl N-acetylphosphorcamidothioate
(acephate), ethyl p-nitrophenyl thionobenzenephosphonate
(EPN), 2-sec-butylphenyl N-methylcarbamate (BPMC), 2,3-
dihydro-2,2-dimethyl-7-benzo(b]furanyl N-dibutylaminothio-
N-methylcarbamate (carbosulfan), ethyl N-[2,3-dihydro-2,2-
dimethylbenzofuran-7-yloxycarbonyl (methyl )aminothio]-N-
isopropyl-fi-alaninate (benfuracarb), (RS)-a-cyano-3-
phenoxybenzyl (RS)-2,2-dichloro-1-(4-ethoxyphenyl)
cyclopropanecarboxylate (cycloprothrin), 2-(4-ethoxy-
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phenyl)-2-methylpropyl 3-phenoxybenzyl ether (etofenprox),
1,3-bis(carbamoylthio)-2~(N,N-dimethylamino)propane
hydrochloride (cartap), 5-dimethylamino-1,2,3-trithiane
hydrogen oxalate (thiocyclam), S,S’-2-dimethylaminotri-
methylene di(benzenthiosulfonate) (bensultap) and 2-tert-
butylimino-3-isopropyl-5-phenyl-1,3,5,6-tetrahydro-2H-
1,3,5~thiadiazin-4-one (buprofezin). Among these, those
having a pKa in the range of 2 to 7 are preferably used.

In the case of using the above-described acidic
agrochemically active ingredient having the prescribed pKa,
the pKa of the ingredient can be measured by, for example,
a method described in “Jikken Kagaku Koza 5, (Thermal
measurement and Equilibrium)~”, Maruzene, p. 469-474, Jan.
20 (1958) and the like.

The cationic surfactant to be used in the invention
is not particularly limited and can be exemplified
preferably by those of amine salt type, pyridinium salt
type and quaternary ammonium salt type.

Examples of the amine salt type cationic surfactants
include laurylamine hydrochloride, stearylamine
hydrochloride, oleylamine acetate, stearylamine acetate
and stearylaminopropylamine acetate.

Examples of the pyridinium salt type cationic
surfactants include laurylpyridinium chloride,
myristylpyridinium chloride and cetylpyridinium chloride.

Examples of the quaternary ammonium salt type
cationic surfactants include alkyldimethylbenzylammonium
chloride, lauryltrimethylammonium chloride, cetyltri-
methylammonium chloride, stearyltrimethylammonium chloride,
dilauryldimethylammonium chloride, dioleyldimethylammonium
c¢hloride, dicocoyldimethylammonium chloride, distearyl-
dimethylammonjum chloride, lauryldi(hydroxyethyl)methyl-
ammonium chloride, oleylbis(polyoxyethylene)methylammonium
chloride, stearylhydroxyethyldimethylammonium chloride,
lauryldimethylbenzylammonium chloride, lauroylaminopropyl-
dimethylethylammonium ethosulfate, and lauroylaminopropyl-
dimethylhydroxyethylammonium perchlorate.
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surfactant are compounds which are gelled or exhibit
swellability in water such as dialkyldimethylammonium
chloride, the alkyl part of which is Cy to C;;, particular-
ly, dilauryldimethylammonium chloride, dioleyldimethyl-
ammonium chloride, dicocoyldimethylammonium chloride and
distearyldimethylammonium chloride. These surfactants may
be used either singly or in combination of two kinds or
more.

The basic substance to be used in the invention is
not particularly limited, however preferable are those
having a pE 7.5 or higher or, more preferably 9 to 12, in
the case that they are in the form of 1% by mass agqueous
solution or 1% by mass aqueous suspension. Examples of
the basic substances include hydroxides of alkali metals
and alkaline earth metals, alkali metal salts, alkaline
earth metal salts, and chemical substances and minerals
containing them and more particular examples include
sodium hydroxide, potassium hydroxide, sodium hydrogen
carbonate, sodium carbonate, calcium hydroxide, calcium
carbonate, calcium oxide, basic fumed silica and basic
acid clay. These basic substances may be used either
8ingly or in combination of two kinds or more.

The granular agrochemical composition of the
invention may contain additive components used usually in
agrochemical preparations, based on the necessity. As the
additive components, an extender or an auxiliary component
may be used.

As the extender, a solid carrier such as a mineral
carrier and a water-soluble salt may be used and
particular examples thereof include claya, calcium
carbonate, bentonite, talc, diatomaceous earth, acid clay,
silica sand, granulated calcium carbonate, calcium
stearate, fumed silica, potassium chloride, sodium sulfate
anhydride, potassium sulfate, urea, ammonium sulfate and
the like. These may be used either singly or in
combination of two kinds or more.
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As the auxiliary component, for example, a binder
for preparing the granular composition may be included and
particular examples include carboxymethyl cellulose sodium
salt, dextrin, water-soluble starch, xanthan qum, guar gum,
sucrose, poly{vinylpyrrolidone), poly(vinyl alcohecl),
poly(sodium acrylate), polyethylene glycol having an
average molecular weight of 6,000 to 20,000 and
polyethylene oxide having an average molecular weight of
100,000 to 5,000,000. Particular examples of the organic
solvent to be used at the time of dissolving the acidic
agrochemically active ingredient and the cationic
surfactant and adsorption thereof on a carrier include
alkylnaphthalenes, dimethylformamide, dimethyl sulfoxide,
N-methyl-2-pyrrolidone, N-octylpyrrolidone and various
polyhydric alcohols. Besides, according to need,
stabilizera, inorganic hollow granules, plastic hollow
granules and plant segments may be used. These may be
used either singly or as a combination of two kinds or
more.

The composition ratios of the respective components
of the agrochemical granular composition of the invention
are selected in the ranges, usually, as an acidic
agrochemically active ingredient 0.01 to 50% by mass, a
cationic surfactant 0.1 to 20% by mass and a basic
substance 0.1 to 95% by mass and when the total amount of
the foreqgoing three components does not reach 100%, the
balance is an optional additive component. The compo-
sition ratios of the respective components are selected so
that a pH of a 1% by mass agqueous suspension of the
granular agrochemical composition is adjusted to 5 or
higher, preferably, 7 or higher or, further preferably,
7.5 to 11.5 and especially that a pH of a 1% by mass
aqueous suspension of the granular agrochemical
composition indicates a value higher than the pXa of the
agrochemically active ingredient or, particularly, in the
range larger than the pKa value by 2 to 6.

In the case that the extender and auxiliary agents

st
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are contained, the contents in the total amount of the
composition are generally selected in the ranges of 5 to
95% by mass for the extender and 0.1 to 30% by mass for
the auxiliary agents.

The granular agrochemical composition of the
invention is preferably to be a granular material having a
particle diameter of 0.01 to 5 mm or, more preferably, 0.1
to 3 mm or having a diameter of 0.1 to 10 mm or, more
preferably, 0.5 to 7 mm and a length of 0.3 to 30 mm or,
more preferably, 1.5 to 20 mm.

While the granﬁlar agrochemical composition of the
invention may be a type (a disintegration type) that
granules are disintegrated and lose the master blend of
granules by division or dispersion or may be a type (a
non-disintegration type) that the granules are not
disintegrated and keep granular master blend of granules,
after treatment in a field, the non-disintegration type is
preferable and especially the non-disintegration type
which keep the master blend of granules, in which
disintegration of the granules are not found or scarcely
found even after 15 to 30 minutes from addition in water,
is preferable.

Further, the non-disintegration type granular
agrochemical composition of the invention can be added to
disintegration type floating-in-water granules dispersing
on water surface to obtain a saved agrochemical
preparation having sustained releasability of dissolution
of the agrochemically active ingredients.

The invention also includes a mixed granular
agrochemical composition which is a blend of the above-
mentioned granular agrochemical composition and
agrochemical granules without containing either one or
both of the cationic surfactant and the basic substance in
a mase proportion of from 1:9 to 9:1.

A method for the preparation of the granular
agrochemical composition of the invention is not
particularly limited although, usually, the following
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methods may be employed:

a method including steps of adding a suitable amount
of water to a mixture of all of base materials, kneading
the mixture, successively carrying out granulation by
extruding the mixture through a screen having an opening
of a specified size, and drying the granules;

a method including steps of either dissolving an
acidic agrochemically active ingredient and a cationic
surfactant in an organic solvent and subjecting the
mixture to be adsorbed on a basic carrier, or dissolving
an acidic agrochemically active ingredient and a cationic
surfactant in an organic solvent, subjecting the mixture
adsorbed on a carrier and then subjecting same to be
coated or adsorbed with a basic substance and, according
to need, an agrochemically active ingredient having no
sustained releasability; and

a method including steps of mixing the granular
agrochemical composition having sustained releasability
obtained by the above-mentioned methods, an agrochemically
active ingredient having no sustained releasability and
auxiliary agents, kneading the mixture after addition of a
suitable amount of water, carrying out granulation by
extruding the mixture through a screen having mesh opening
diameter larger than the particle diameter of the granules
of the agrochemical composition having sustained
releasability and drying the granules.

Hereinafter, the invention will be described in
details with reference to Examples and Test Examples but
the invention should not be limited to these Examples.
Additionally, the term of parts in the respective Examples
refers to parts by mass.

Each of the basic substances in Examples was used as
a 1% by mass aqueous solution or 1% by mass aqueous
suspension having a pH of 7.5 or higher.

Each of the cationic surfactants used in Examples 1,
3, 5 to 8, 10 and 12 to 25 caused gelation in water.
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Example 1

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl (pKa 5.03)
and 5 parts of calcium carbonate were uniformly blended
and crushed with a hammer mill. Together with the powder
thus obtained, 2 parts of distearyldimethylammonium
chloride, 3 parts of a starch and 89.5 parts of clay were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of bensulfuron-methyl (pH of a 1% by mass agqueous
suspension 8.28). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Example 2

A 0.5 part portion of pyrazosulfuron-ethyl (pKa
3.91), 10 parts of clay and 0.2 part of sodium hydroxide
were uniformly blended and crushed with a hammer mill.
Together with the powder thus obtained, 2 parts of
laurylamine hydrochloride, 5 parts of polyvinyl alcohol,
10.0 parts of sodium bentonite and 72.3 parts of clay were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of pyrazosulfuron-ethyl (pH of a 1% by mass agqueous
suspension 10.51). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30

60
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minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Example 3

A 0.5 part portion of the compound of the general
formula (I) in which R' was a methoxymethyl group
(hereinafter, referred to as Compound A, pKa 5.75), 2
parts of distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of a
starch and 94.5 parts of calcium carbonate were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass of
Compound A (pH of a 1% by mass aqueous suspension 9.08).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 4

A 0.3 part portion of bensulfuron-methyl (pKa 5.03),
0.06 part of azimsulfuron (pKa 3.60), 5 parts of
atearyltrimethylammonium chloride, 5 parts of basic fumed
silica, 2 parts of sodium polyacrylate and 87.64 parts of
clay were uniformly blended in a high speed agitator and
kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extrusion by using a basket-type granulator
through a screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition having a diameter of 1.1
to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.3% by
mass of bensulfuron-methyl and 0.06% by mass of
azimsulfuron (pH of a 1% by mass aqueous suspension 10.28).
The granular agrochemical composition thus obtained was
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put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 5

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 3 parts
of a starch and 96.5 parts of calcium carbonate were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A. A 20 parts portion of the granular
agrochemical composition and 80 parts of the granular
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A in Example 3 were blended by a blender to
obtain a mixed granular agrochemical composition having a
diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and
containing 0.5% by mass of Compound A (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 8.44). The granular agrochemical
composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disintegrability of the granules
to obtain a result that it was of a non-disintegration

type.

Example 6

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 3 parts
of a starch and 96.5 parts of calcium carbonate were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A. A 50 parts portion of the granular
agrochemical composition and 50 parts of the granular
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agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A in Example 3 were blended by a blender to
obtain a mixed granular agrochemical composition having a
diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and
containing 0.5% by mass of Compound A (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 8.90). The granular agrochemical
composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disintegrability of the granules
to obtain a result that it was of a non-disintegration

type.

Example 7

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 3 parts
of a starch and 96.5 parts of calcium carbonate were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A. A 80 parte portion of the granular
agrochemical composition and 20 parts of the granular
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
Compound A in Example 3 were blended by a blender to
obtain a mixed granular agrochemical composition having a
diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and
containing 0.5% by mass of Compound A (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 9.06). The granular agrochemical
composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disinteqrability of the granules
to obtain a result that it was of a non-disintegration

type.

Example B8

A 0.5 part portion of the compound of the general
formula (I) in which R' was a ethyl group (hereinafter,
referred to as Compound B, pKa 6.17), 5 parts of
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dilauryldimethylammonium chloride, 5 parts of basic fumed
8ilica, 2 parts of sodium polyacrylate and 87.5 parts of
clay were uniformly blended in a high speed agitator and
kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extruaion by using a basket-type granulator
through a screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition having a diameter of 1.1
to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by
mass of Compound B (pH of a 1% by mass agqueous suspension
10.41). The granular agrochemical composition thus
obtained was put into water and observed after 30 minutes
for the disintegrability of the granules to obtain a
result that it was of a non-disintegration type.

Example 9

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl (pKa 5.03),
10 parts of cetylpyridinium chloride and 8 parts of N-
methyl-2-pyrrolidone were blended to obtain a bensulfuron-
methyl solution. The bensulfuron-methyl solution prepared
as above was added on 81.5 parts of basic acid clay, which
had a particle size of 16 to 35 mesh (1000 to 425 um) and
gave a 1% by mass aqueous suspension having a pH of 7 to
10, to be adsorbed thereon for granulation to give
granules of the agrochemical composition having a particle
diameter of 0.4 to 1.1 mm and containing 0.5% by massa of
bensulfuron-methyl (pH of a 1% by mass aqueous suspension
7.69). The granulated agrochemical composition thus
obtained was put into water and observed after 30 minutes
for the disintegrability of the granulea to obtain a
result that it was of a non-disintegration type.

Example 10

A 3 parts portion of polyvinyl alcohol and 85.5
parts of calcium carbonate were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
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basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a base. Separately, 2 parts of
fentrazamide and 2 parts of basic fumed silica were
uniformly blended and crushed with a hammer mill to obtain
fentrazamide-containing powder. A 0.5 part portion of
Compound A (pKa 5.75), 2.0 parts of dilauryldimethyl-
ammonium chloride and 5 parte of tributyl phosphate were
blended to obtain a Compound A solution. The base
prepared as above was added to the Compound A solution to
be adsorbed thereon for granulation and coated with the
fentrazamide-containing powder to give granules of the
agrochemical composition having a particle diameter of 1.1
to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and containing 2% by
mass of fentrazamide (pH of a 1% by mass agueous
suspension 9.45). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Example 11

A 2.5 parts portion of pentoxazone and 2 parts of
calcium carbonate were uniformly blended and crushed with
a hammer mill to obtain pentoxazone-containing powder. A
0.5 part portion of imazosulfuron (pKa 4.00), 5 parte of
cetyltrimethylammonium chloride, 5 parts of dimethyl
sulfoxide and 10 parts of dimethyl naphthalene were
blended to obtain an imazosulfuron solution. Further, the
imazosulfuron solution prepared as above was added to 75
parts of granulated bentonite, which had a particle size
of 12 to 42 mesh (1400 to 355 um) and gave a 1% by mass
agqueous suspension having a pH of 9 to 10, to be adsorbed
thereon for granulation and, then, coated with
pentoxazone-containing powder to give granules of the
agrochemical composition having a particle diameter of 0.3
to 1.5 mm and containing 0.5% by mass of imazosulfuron and
2.5% by mass of pentoxazone (pH of a 1% by mass agueous
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suspension 7.96). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Example 12

A 2 parts portion of bensulfuron-methyl (pKa 5.03),
4 parts of distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of
polyvinyl alcohol, 2 parts of basic fumed silica and 15
parts of calcium carbonate were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 0.6 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a bensulfuron-methyl containing base
having a diameter of 0.5 to 0.7 mm and a length of 1 to 6
mm. Together with the bensulfuron-methyl containing base,
2 parts of enzyme modified dextrin, 5 parts of sodium
alkylnaphthalenesulfonate, 2 parts of sodium lauryl
sulfate, 14 parts of hollow plastic bodies containing 85%
by mass of moisture and 62.9 parts of sodium sulfate
anhydride were uniformly blended in a high speed agitator
and kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extrusion by using a basket-type granulator
through a screen of 5 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition having a diameter of 3
to 7 mm and a length of 3 to 20 mm and containing 0.5% by
mass of bensulfuron-methyl (pR of a 1% by masas agueoua
suspension 8.85). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
minutes for the disintegrability of the granules to obtain
results that the granular agrochemical composition having
a diameter of 3 to 7 mm and a length of 3 to 20 mm
disintegrated immediately after being put into water while
the bensulfuron-methyl containing base having a diameter
of 0.5 to 0.7 mm and a length of 1 to 6 mm and containing
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distearyldimethylammonium chloride, which is a cationic
surface active agent, was of a non-disintegration type.

Example 13

A 1 part portion of Compound B (pKa 6.17), 3 parts
of dioleyldimethylammonium chloride and 5 parts of N-
methyl-2-pyrrolidone were blended to obtain a Compound B
solution. The Compound B solution prepared as above was
added to 20 parts of basic acid clay, which had a particle
size of 16 to 35 mesh (1000 to 425 um) and gave a 1%
aqueous suspension having a pH of 7 to 10, to be adsorbed
thereon for granulation to give a Compound B containing
base having a particle diameter of 0.4 to 1.1 mm.
Together with the Compound B containing base, 1 part of
Compound B, 0.5 part of sodium polyacrylate, 5 parte of
sodium alkylnaphthalenesulfonate, 2 parts of dioctyl
sulfosuccinate, 20 parts of hollow inorganic bodies and
42.5 parts of sodium benzoate were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 5 mm mesh
opening and the granulated material .was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
having a diameter of 3 to 7 mm and a length of 3 to 20 mm
and containing 2% by masa of Compound B (pH of a 1% by
mass aqueous suspension 8.34). The granular agrochemical
composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disintegrability of the granules
to obtain results that the granular agrochemical
composition having a diameter of 3 to 7 mm and a length of
3 to 20 mm dieintegrated immediately after being put into
water while the Compound B containing base having a
particle diameter of 0.4 to 1.1 mm and containing
dioleyldimethylammonium chloride, which is a cationic
surface active agent, was of a non-disintegration type.



10

15

20

25

30

35

c8

21

Example 14

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 1 part
of distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of a starch
and 95.5 parts of calcium carbonate were uniformly blended
in a high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7
mm and containing 0.5% by mass of Compound A (pH of a 1%
by mass agqueous suspension 8.44). The granular
agrochemical composition thus obtained was put into water
and observed after 30 minutes for the disintegrability of
the granules to obtain a result that it was of a non-
disintegration type.

Example 15

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 3 parts
of distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of a starch
and 93.5 parts of calcium carbonate were uniformly blended
in a high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7
mm and containing 0.5% by mass of Compound A (pH of a 1%
by mass agueous suspension 8.68). The granular
agrochemical composition thus obtained was put into water
and observed after 30 minutes for the disintegrability of
the granules to obtain a result that it was of a non-
disintegration type.

Example 16
A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
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crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of distearyldimethylammonium chloride, 3
parts of a starch and 89.5 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass of
Compound A (pH of a 1% by mass agqueous suspension 8.51).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 17

A 0.5 part portion of Compound B {(pKa 6.17) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of distearyldimethylammonium chloride, 3
parts of ¢ starch and 89.5 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass of
Compound B (pH of a 1% by mass aqueous suspension 8.93).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 18
A 0.5 part portion of Compound B (pKa 6.17) and 1
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part of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of dilauryldimethylammonium chloride, 3
parts of a starch and 93.5 parts of clay, which gave a 1%
by weight agueous suspension having a pH of 4.2, were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound B (pH of a 1% by mass aqueous suspension 4.28).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 19

A 0.5 part portion of Compound B (pKa 6.17) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of dilauryldimethylammonium chloride, 3
parts of a starch and 89.5 parts of clay, which gave a 1%
by weight agueous suspension having a pH of 4.2, were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound B (pH of a 1% by mass agqueous suspension 5.81).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a r sult that
it was of a non-disintegration type.
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Example 20 i

A 0.5 part portion of Compound B (pKa 6.17) and 10
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of dilauryldimethylammonium chloride, 3
parte of a starch and 84.5 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass of
Compound B (pH of a 1% by mass aqueoup suspension 8.62).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 21

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75) and 1
part of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of dilauryldimethylammonium chloride, 3
parts of a atarch and 93.5 parts of clay, which gave a 1%
by weight aqueous suspension having a pH of 4.2, were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mmn mesh opening and the granulated material
wap dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass

of Compound A (pH of a 1% by mass aqueous suspension 4.07).

The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the

dl
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disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 22

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of dilauryldimethylammonium chloride, 3
parts of a starch and 89.5 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass of
Compound A (pH of a 1% by mass aqueous suapension 8.51).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 23

A 2 parts portion of tricyclazole (pKa 1.6) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of distearyldimethylammonium chloride, 3
parts of a starch and 88 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a ecreen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 2% by mass of
tricyclazole (pH of a 1% by mass aqueous suspension 8.17).
The granular agrochemical composition thus obtained was
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put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Example 24

A 2 parts portion of EDDP (pKa 10.5), 5 parts of
calcium carbonate and 1 part of fumed silica were
uniformly blended and c¢rushed with a hammer mill.
Together with the powder thus obtained, 2 parts of
distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of a starch
and 87 parts of clay were uniformly blended in a high
speed agitator and kneaded with addition of a suitable
amount of water followed by extrusion by using a basket-
type granulator through a screen of 1.2 mm mesh opening
and the granulated material was dried by standing at 60 °C
to obtain a granular agrochemical composition having a
diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7 mm and
containing 2% by mass of EDDP (pH of a 1% by mass aqueous
suspension 7.53). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Example 25

A 2 parts portion of PHC (pKa 11.5) and 5 parts of
calcium carbonate were uniformly blended and crushed with
a hammer mill. Together with the powder thus obtained, 2
parts of distearyldimethylammonium chloride, 3 parts of a
starch and 88 partas of clay were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrueion by ueing a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition

mm and containing 2% by mass of PHC (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 8.86). The granular agrochemical
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composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disintegrability of the granules
to obtain a result that it was of a non-disintegration

type.

Comparative Example 1

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl and 10.0
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crughed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 2 parts of sodium alkylbenzenesulfonate, 3 parts
of a starch and 84.5 parts of clay were uniformly blended
in a high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
containing 0.5% by mass of bensulfuron-methyl and 2% by
mass of sodium alkylbenzenesulfonate (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 8.35).

Comparative Example 2

A 0.5 part portion of pyrazosulfuron-ethyl, 2 parts
of paraffin (melting point 68 to 70 °C) and 1 part of
basic fumed ailica were blended under melting at 80 °C and,
after being cooled to room temperature, crushed with a
hammer mill. Together with the powder thus obtained, 3
parts of a starch, 25 parts of sodium bentonite and 68.5
parts of talc were uniformly blended in a high speed
agitator and kneaded with addition of a suitable amount of
water followed by extrusion by using a basket-type
granulator through a screen of 1.2 mm mesh opening and the
granulated material was dried by standing at 60 °C to
obtain a granular agrochemical composition containing 0.5%
by mass of pyrazosulfuron-ethyl (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 9.35).
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Comparative Example 3

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl, 15 parts
of sodium bentonite and 5 parts of activated carbon were
uniformly blended and crushed with a hammer mill.
Together with the powder thus obtained, 3 parts of a
starch and 76.5 parts of talc were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
containing 0.5% by mass of bensulfuron-methyl (pH of a 1%
by mass agueous suspension 7.89).

Comparative Example 4

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl and 8 parts
of N-methyl-2-pyrrolidone were blended to obtain a
bensulfuron-methyl solution. The bensulfuron-methyl
solution prepared as above was added on 91.5 parts of a
natural base of basic acid clays, which had a particle
size of 16 to 35 mesh (1000 to 425 um) and gave a 1%
aqueous suspension having a pH of 7 to 10, to be adsorbed
thereon for granulation to give granules of the
agrochemical composition containing 0.5% by mass of
bensulfuron-methyl (pH of a 1% by mass agqueous suspension
8.39).

Comparative Example 5

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl, 4.5 parts
of dymron, 25 parts of sodium bentonite, 3 parte of a
starch and 67 parts of talc were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
containing 0.5% by mass of bensulfuron-methyl and 4.5% by
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masse of dymron (pH of a 1% by mass aqueous suspension
9.12).

Comparative Example 6

A 0.5 part portion of Compound A, 2 parts of sodium
alkylbenzenesulfonate, 3 parts of a starch and 94.5 parts
of calcium carbonate were uniformly blended in a high
speed agitator and kneaded with addition of a suitable
amount of water followed by extrusion by using a basket-
type granulator through a screen of 1.2 mm mesh opening
and the granulated material was dried by standing at 60 °C
to obtain a granular agrochemical composition containing
0.5% by mass of Compound A (pH of a 1% by mass aqueous
suspension 8.85).

Comparative Example 7

A 2 parts portion of bensulfuron-methyl, 3 parts of
polyvinyl alcohol, 2 parts of basic fumed silica and 15
parts of calcium carbonate were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 0.6 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a bensulfuron-methyl containing base.
Together with the bensulfuron-methyl containing base thus
obtained, 2 parts of enzyme modified dextrin, 5 parts of
sodium alkylnaphthalenesulfonate, 2 parts of sodium lauryl
sulfate, 14 parts of hollow plastic bodiea containing 85
parts of moisture and 66.9 parts of sodium sulfate
anhydride were uniformly blended in a high speed agitator
and kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extrusion by using a basket-type granulator
through a screen of 5 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition containing 0.5% by mass
of bensulfuron-methyl (pH of a 1% by mass aqueous
suspension 8.89).
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Comparative Example 8

A 2 parts portion of Compound B, 3 parts of
polyvinyl alcohol, 2 parts of basic fumed silica and 15
parts of calcium carbonate were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
Buitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 0.6 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a bensulfuron-methyl containing base.
Together with the bensulfuron-methyl containing base thus
obtained, 2 parte of enzyme modified dextrin, 5 parts of
sodium alkylnaphthalenesulfonate, 2 parts of sodium lauryl
sulfate, 14 parts of hollow plastic bodies containing 85
parts of moisture and 66.9 parte of sodium sulfate
anhydride were uniformly blended in a high speed agitator
and kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extrusion by using a basket-type granulator
through a screen of 5 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition containing 2% by masa of
Compound B (pH of a 1% by mass agqueous suspension 9.80).

Comparative Example 9

A 0.5 part portion of bensulfuron-methyl (pKa 5.03)
and 5 parts of calcium carbonate were uniformly blended
and crushed with a hammer mill. Together with the powder
thus obtained, 3 parts of a starch and 91.5 parts of clay
were uniformly blended in a high speed agitator and
kneaded with addition of a suitable amount of water
followed by extrusion by using a basket-type granulator
through a acreen of 1.2 mm mesh opening and the granulated
material was dried by standing at 60 °C to obtain a
granular agrochemical composition containing 0.5% by mass
of bensulfuron-methyl (pH of a 1% by mass aqueous
suspension 9.01). The granular agrochemical composition
thus obtained was put into water and observed after 30
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minutes for the disintegrability of the granules to obtain
a result that it was of a non-disintegration type.

Comparative Example 10

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 3 parts of a starch and 91.5 parts of clay were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound A (pE of a 1% by mass agqueous suspension B8.68).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Comparative Example 11

A 0.5 part portion of Compound A (pKa 5.75), 2 parts
of dilauryldimethylammonium chloride, 3 parts of a starch
and 94.5 parts of clay, which gave a 1% by weight agueous
suspension having a pH of 4.2, were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. The powder thus obtained was
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound A (pH of a 1% by mass aqueous suspension 4.54).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutee for the
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disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Comparative Example 12

A 0.5 part portion of Compound B (pKa 6.17) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 3 parts of a starch and 91.5 parts of clay were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound B (pH of a 1% by mass agueous suspension B.72).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Comparative Example 13

A 0.5 part portion of Compound B (pKa 6.17), 2 parts
of dilauryldimethylammonium chloride, 3 parts of a starch
and 94.5 parts of clay, which gave a 1% by weight aqueous
suspension having a pE of 4.2, were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. The powder thus obtained was
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
ecreen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 0.5% by mass
of Compound B (pH of a 1% by mass aqueous suspension 4.77).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
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disintegrability of the granules to obtain a result that
it wvas of a non-disintegration type.

Comparative Example 14

A 2 parts portion of tricyclazole (pKa 1.6) and 5
parts of calcium carbonate were uniformly blended and
crushed with a hammer mill. Together with the powder thus
obtained, 3 parts of a starch and 90 parts of clay were
uniformly blended in a high speed agitator and kneaded
with addition of a suitable amount of water followed by
extrusion by using a basket-type granulator through a
screen of 1.2 mm mesh opening and the granulated material
was dried by standing at 60 °C to obtain a granular
agrochemical composition having a diameter of 1.1 to 1.3
mm and a length of 3 to 7 mm and containing 2% by mass of
tricyclazole (pH of a 1% by mass aqueous suspension 8.79).
The granular agrochemical composition thus obtained was
put into water and observed after 30 minutes for the
disintegrability of the granules to obtain a result that
it was of a non-disintegration type.

Comparative Example 15

A 2 parts portion of EDDP (pKa 10.5), 5 parts of
calcium carbonate and 1 part of fumed silica were
uniformly blended and crushed with a hammer mill.
Together with the powder thus obtained, 3 parts of a
starch and 89 parts of clay were uniformly blended in a
high speed agitator and kneaded with addition of a
suitable amount of water followed by extrusion by using a
basket-type granulator through a screen of 1.2 mm mesh
opening and the granulated material was dried by standing
at 60 °C to obtain a granular agrochemical composition
having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a length of 3 to 7
mm and containing 2% by maes of EDDP (pH of a 1% by mass
aqueous suspension 8.32). The granular agrochemical
composition thus obtained was put into water and observed
after 30 minutes for the disintegrability of the granules
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to obtain a result that it was of a non-disintegration
type.

Comparative Example 16

A 2 parts portion of PHC (pKa 11.5) and 5 parts of
calcium carbonate were uniformly blended and crushed with
a hammer mill. Together with the powder thus obtained, 3
parts of a etarch and 50 parts of clay were uniformly
blended in a high speed agitator and kneaded with addition
of a suitable amount of water followed by extrusion by
using a basket-type granulator through a screen of 1.2 mm
mesh opening and the granulated material was dried by
standing at 60 °C to obtain a granular agrochemical
composition having a diameter of 1.1 to 1.3 mm and a
length of 3 to 7 mm and containing 2% by mass of PHC (pH
of a 1% by mass aqueous suspension 9.27). The granular
agrochemjical composition thus obtained was put into water
and observed after 30 minutes for the disintegrability of
the granules to obtain a result that it was of a non-
disintegration type.

Test Example 1 (in-water dissolution test)

Into a glass vesael having an inner diameter of 15
cm, 900 ml of hard water of degree 3 were taken to make up
a depth of 5 cm. Each of the granular agrochemical
compositions of Examples 1, 2, 4 and 8-11 and Comparative
Examples 1-7 was added thereto in such an amount as to
correspond to 1 kg per 10 ares. After 1, 3, 7, 21 and 35
days from the treatment, water was taken to determine the
concentration of the active ingredient in water by
analyzing with the high-performance liquid chromatography
(HPLC) thereby to obtain the proportion relative to the
overall content in the granular material as the dissolved
ratio in water. The results are shown in Table 1.

As is understood from Table 1, the granular
agrochemical composition in each Example, with respect to
the sulfonylurea-based compound or difluoromethanesul-
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fonylanilide derivative or salt thereof as the herbicide,
which was the active ingredient of the agrochemical, had
the dissolution ratio in water moving low in all of the
tests one day through 35 days after the treatment as
compared with the comparative examples excepting
Comparative Examples 2 and 3.

In Comparative Examples 2 and 3, the in-water
concentration moved low throunghout indicating that
dissolution of the agrochemically active ingredient was
limited to the very beginning stage not to be continued.
Accordingly they were apparently inferior because a large
portion of the agrochemically active ingredient in the
granular agrochemical composition remained unutilized.
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Table 1
Agrochemically Dissolved ratio in water
active (%)
ingredient 1 3 7 21 35
day |days | days | days | days
bensul furon-
Example 1 methyl 42 56 64 76 82
pyrazosulfuron-
Example 2 ethyl 58 72 80 83 86
bensulfuron- 49 61 69 79 86
Example 4 methyl
agimsulfuron 62 68 76 83 89
Example B Compound B 25 32 40 45 50
bensulfuron=-
Example 9 methyl 57 67 78 84 92
Example 10 Compound A 19 23 31 35 41
P fentrazamide 32 | 78 [ 97 | 100 | 100
imazosulfuron 56 72 77 86 89
Example 11
Pentoxazone 4 9 12 12 18
Comparative| bensulfuron-
Example 1 methyl 98 100 | 100 | 100 | 100
Comparative| pyrazosulfuron-
Example 2 ethyl 12 9 11 15 :
Comparative| bensulfuron-
Example 3 methyl 1 0 3 0 0
Comparative| bensulfuron-
Example 4 methyl 100 | 100 | 100 | 100 | 100
bensulfuron-
Comparative methyl 97 100 | 100 | 100 | 100
Example 5
dymron 27 51 68 82 94
Comparative
Example 6 Compound A 100 | 100 | 100 | 100 | 100
tl
Comparat.ve| compound B 99 | 100 | 100 | 200 | 100

&3
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Test Example 2 (in-water dissolution: influence of amount
of cationic surfactant added)

Into a glass vessel having an inner diameter of 15
cm, 900 ml of hard water of degree 3 were taken to make up
a depth of 5 em. Each of the granular agrochemical
compositions of Examples 3, 14 and 15 and Comparative
Example 6 was added thereto in such an amount as to
correspond to 1 kg per 10 ares. After 1, 3, 7, 21 and 35
days from the treatment, water was taken to determine the
concentration of the active ingredient in water by the
HPLC analysis as the dissolved ratio in water. The
results are shown in Table 2.

It is understood from Table 2 that, as the content
of the cationic surfactant in the granular agrochemical
composition was increased, the dissolved ratio in water of
the compound A was reduced moving low as compared with
Comparative Example 6 where no cationic surfactant was
added.

Table 2
Content of Dissolved r(a‘t).'l.o in water
cationic
1] 3 7 ] 21| 35

surfactant day | days | days | days| days
Example 14 1% 33 | 48 | 56 | 67 | 71
Example 3 2% 24 | 31 | 42 | 46 | s0
Example 15 3% 12 | 18 | 22 [ 29 | 33
Comparative
Example 6 - 99 | 97 | 100 | 100 | 100

Test Example 3 (in-water dissolution : control of sustained
releasability)

Into a glass vessel having an inner diameter of 15
cm, 900 m1 of hard water of degree 3 were taken to make up
a depth of 5 cm. Each of the granular agrochemical
compositi ns of Examples 3, 5, 6 and 7 and Comparative
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Example 6 was added thereto in such an amount as to
correspond to 1 kg per 10 ares. After 1, 3, 7, 21 and 35
days from the treatment, water was taken to determine the
concentration of the active ingredient in water by the
HPLC analysis as the dissolved ratio in water. The
results are shown in Table 3.

It is understood from Table 3 that, as compared with
the granular agrochemical composition of the Comparative
Example without sustained releasability, the sustained
releasability of the compound A could be controlled in the
granular agrochemical compositions in the Examples.

) Table 3
Dissolved ratio in water (%)
1 3 7 21 35
day | days | days | days | days
Example 3 20 28 38 42 47
Example 5 a3 41 49 55 60
Example 6 58 62 67 71 72
Example 7 82 86 90 91 95
Comparative
Example 6 100 | 100 99 100 | 100

Test Example 4 (in-water dissolution)

Into a 75 ¢m by 35 cm wide container, 9 liters of
hard water of degree 3 were introduced to make up a depth
of 5 cm. Each of the granular agrochemical compositions
of Examples 12 and 13 and Comparative Examples 7 and 8 was
applied for treatment in such an amount as to correspond
to 0.25 kg per 10 ares. After 1, 3, 7, 21 and 35 days
from the treatment, the water was taken to determine the
concentration of the active ingredient in water by the
HPLC analysis as the dissolved ratio in water. The
results are shown in Table 4.

As is understood from Table 4, the in-water
concentration in Examples moved low as compared with the
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Comparative Example indicating that the agrochemical
active ingredient was imparted with sustained
releasability.

Table 4
Agrochemically Dissolved r::;o in water
;:;;::ient 1 3 7 21 | 35
day |days |days |days [days
bensul furon-
Example 12 methyl 48 58 65 71 74
Example 13 Compound B 58 62 70 78 85

Comparative | bensulfuron-
Example 7 methyl

Comparative
Example 8 Compound B 100 | 100 | 100 | 100 { 100

100 ( 100 | 100 | 100 | 100

Test Example 5 (biological effectiveness test: paddy rice)

A 100 cm’ wide plastic pot was filled with a paddy
field soil and, after watering and shuffling, seeds of
each of early watergrass (Echinochloa ofyzoides),
heartshape false pickerelweed (Monochoria vaginalis) and
HOTARU-I (Scirpus juncoides) were sowed in a depth of 0.5
cm. Further, two paddy rice plante at the two-leaves
stage were transplanted in a transplanting depth of 2 cm
followed by pooling of water in a depth of 5 cm. On the
next day of tranasplantation, each of the granular
agrochemical compositions obtained in Examples 3, 5, 6 and
7 and Comparative Example 6 was evenly applied for
treatment in an amount relative to the amount of the
effective ingredient corresponding to 5 g/10 ares by
weighing. The plants on these plastic pots were grown in
a greenhouse and, after 28 days, evaluation was made by
the following criteria for the herbicidal effects and the
extent of chemical damages. The results are shown in
Table 5.
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It is noted from Table 5 that the granular
agrochemical compositions of the Examples exhibited
excellent herbicidal effects almost without chemical
damages to the paddy rice while considerable chemical
damages were found in Comparative Example 6 against paddy

rice.

Evaluation criteria for herbicidal effects (growth
suppression and chemical damages

51 90 % or higher
4 or higher but lower than 5: 70 & or higher but lower
than 90 &
3 or higher but lower than 4: 50 % or higher but lower
than 70 %
2 or higher but lower than 3: 30 % or higher but lower
than 50 &
1 or higher but lower than 2: 10 % or higher but lower
than 30 %
0 or higher but lower than 1: 0 % or higher but lower
than 10 %
Table 5
Herbicidal effects iﬁ:::;;}
heartshape
::iizgrass :;i;:rel- HOTARU-I | paddy rice
weed
Example 3 4.5 5.0 5.0 0
Example 5 5.0 5.0 5.0 0
Example 6 5.0 5.0 5.0 0.5
Example 7 5.0 5.0 5.0 0.5
g::;;’l::tzve 5.0 5.0 5.0 1.5
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Teet Example 6 (biological effectiveness test: effect
retention test)

A 200 cm® wide plastic pot filled with a paddy field
Boil was watered and the soil was shuffled followed by
introduction of water to give a water depth of 5 cm and
one of the granular agrochemical compositions obtained in
Examples 5, 6 and 7 and Comparative Example 6 was applied
thereto by weighing in such an amount as to correspond to
2.5 g/10 ares relative to the amount of the effective
ingredient. From just after this treatment, water leak
was caused from the bottom of the plastic pot for 3 days
at a rate of 2 cm per day and the water leak was followed
by introduction of water from above the plastic pot to
make up a water depth of 5 cm. On the 0th, 20th and 40th
days from the treatment, respective seeds of early
watergrass, heartshape false pickerelweed and HOTARU-I
were sowed and growth of the weeds was observed on the
30th day from sowing. The evaluation criteria of the
herbicidal effects were in accordance with those in Test
Example 5. The results are shown in Table 6. It is
understood from Table 6 that the granular agrochemical
compositions in the Examples exhibited superior effect
retention as compared with the Comparative Example.
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Table 6

Herbicidal effects

heartshape
early

false HOTARU-I
watergrass pickerelweed

0 20 40 0 20 40 0 20 40
day | days | days | day | days | days | day | days | days

Exam-
ple S 4.3 | 4.5 4.0 | 4.7 | 4.9 4.5 | 4.7 ] 4.9 4.8

Exam-
ple 6 4.5| 4.5 3.5 |4.9| 4.8 4.5 (4.8 | 4.9 4.5

 Exam
ple 7 4.8 | 4.5 3.7 14.9| 4.3 3.5 | 4.9 ]| 4.8 4.5

Compar-
ative
Exam- 4.3 | 3.5 3.0 |4.8| 4.3 3.0 | 4.8 4.8 3.7

_Ple 6

Test Example 7 (in-water dissolution)

Into a glass vessel having an inner diameter of 15
cm, 900 ml of hard water of degree 3 were taken to make up
a depth of 5 cm. Each of the granular agrochemical
compoBitions of Examples 1, 16 and 17 and Comparative
Examples 9, 10 and 12 was added thereto in such an amount
as to correspond to 1 kg per 10 ares and each of the
granular agrochemical compositions of Examples 23, 24 and
25 and Comparative Examples 14, 15 and 16 was added
thereto in such an amount as to correspond to 3 kg per 10
ares. After 1, 3, 7, 21 and 35 days from the treatment,
water was taken to determine the concentration of the
active ingredient in water by the HPLC analysis as the
dissolved ratio in water. The results are shown in Table
7.

Table 7 indicates that, when the pKa of the acidic
agrochemically active ingredient was 2 to 7, the dissolved
ratio in water of the compound A and compound B as a
difluoromethane sulfonylanilide derivative in particular
was strongly suppressed. An effect of suppressing
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dissolved ratio in water was also noted in Example 25 for
an insecticidal agent and in Examples 23 and 24 for a
bactericidal agent.

Table 7
Dissolved ratio in water (%)
Active ingredient 1 3 7 21 35

day | days | days | days | days
Example23 tricyclazole 72 77 89 100 97
Examplel bensulfuron-methyl | 55 60 69 82 87
Examplel6 Compound A 15 30 32 48 53
Examplel? Compound B 11 28 25 35 44
Example24 EDDP 6 11 21 25 23
Example25 PHC 64 70 69 75 74
Comparative .
Examplel4 tricyclazole 100 | 100 | 100 94 98
Comparative
Example9 bensulfuron-methyl | 92 29 100 | 100 | 100
Comparative
Examplel0 Compound A 97 100 | 100 | 100 | 100
Comparative
Examplel2 Compound B 100 99 100 98 100
Comparative
Examplel5 EDDP 18 3l 48 41 37
Comparative
Examplel6 PHC 81 100 95 91 89

Test Example 8 (in-water dissolution)

Into a glass vessel having an inner diameter of 15
cm, 900 ml of hard water of degree 3 were taken to make up
a depth of 5 cm. Each of the granular agrochemical
compositions of Examples 18, 19, 20, 21 and 22 and
Comparative Examples 11 and 13 wae added thereto in such
an amount as to correspond to 1 kg per 10 ares. After 1,
3, 7, 21 and 35 days from the treatment, water was taken
to determine the concentration of the actiwve ingredient in
water by the HPLC analysis as the dissolved ratio in water.
The results are shown in Table 8.

90
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Table 8 indicates that the dissolved ratio in water
was suppressed by increasing the content of the basic
substance while the dissolved ratio in water was
suppressed when the pH of the granular agrochemical
composition as a 1% by weight aqueous suspension was
higher than the pKa of the acidic agrochemically active
ingredient.

Table 8

Activate Dissolved ratio in water (%)

. dient 1 3 7 21 35

ingredien day days | days | days | days
Example 18 | Compound B 54 60 68 71 75
Example 19 | Compound B 42 59 55 61 65
Example 20 | Compound B | 12 10 24 40 45
Example 21 | Compound A 39 54 47 52 75
Example 22 | Compound A 9 18 21 40 42
Comparative
Example 13 Compound B 82 87 95 100 96
Comparative
Example 11 Compound A 79 B4 96 96 100

Industrial Applicability

The granular agrochemical composition of the
invention can be prepared in a simple formulation and can
moderately impart sustained releasability to the
dissolution of the agrochemically active ingredient,
thereby, to exhibit the efficacy of the agrochemically
ingredient over a long time and a remarkable effect can be
obtained that, by decreasing the rate of release of the
agrochemically ingredient into the environments, the locad
on the environments can be decreased and the chemical
damages, such as the chemical damages against target crops,
caused by the agrochemically active ingredient can be
alleviated or prevented.

T
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CLAINMS

1. A granular agrochemical composition characterized by
containing an acidic agrochemically active ingredient, a
cationic surface-active agent and a basic substance.

2. The granular agrochemical composition described in
claim 1, wherein the acidic agrochemically active
ingredient has a pKa of 2 to 7.

3. The granular agrochemical composition described in
claim 1 or 2, wherein the cationic surface-active agent
causes gelation or shows swelling in water.

4. The granular agrochemical composition described in
claim 1, 2 or 3, wherein the acidic agrochemically active
ingredient is a herbicide.

5. The granular agrochemical composition described in
claim 4, wherein the herbicide is a sulfonylurea-based
compound.

6. The granular agrochemical composition described in
claim 4, wherein the herbicide is a difluoromethane-
sulfonylanilide derivative or a salt thereof expressed by
the general formula

T
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(R' in the formula is a hydrogen atom, alkyl group or
alkoxyalkyl group).

7. The granular agrochemical composition deacribed in
either one of claims 1 to 6, wherein a 1% by mass aqueous
guspengion thereof has a pH of 5 or higher.

8. The granular agrochemical composition described in
either one of claims 1 to 7, wherein a 1% by mase aqueous
suspension thereof has a pH which is equal to or higher
than the pKa value of the agrochemically active ingredient.

9. A mixed granular agrochemical composition which is a
blend of the granular agrochemical composition described
in either one of claims 1 to 8 and agrochemical granules
without containing either one or both of the cationic
surface active agent and the basic subatance in a maes
proportion of from 1:9 to 9:1.

73
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Abstract

Provided is a granular agrochemical composition by
which the problems accompanying the prior art granular
agrochemical compositions can be overcome, which can be
prepared in a simple formulation and by which sustained
releasability of the agrochemically active ingredient is
obtained so that the load on the environments can be
decreased and the chemical damages caused by the
agrochemically active ingredient can be alleviated or
prevented. The granular agrochemical composition contains
an acidic agrochemically active ingredient, a cationic
surfactant and a basic substance. Inter alia, a p of 5 or
higher is obtained in a 1% by mass aqueous suspension
thereof. Prefer-ably, the acidic agrochemically active
ingredient should have a pKa of 2 to 7 and the cationic
surfactant should be one which is gelled or exhibits
swellability in water.
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DESCRIPCION
COMPOSICION AGROQUIMICA GRANULAR

CAMPO TECNICO
La invencién se refiere a una composicién agroquimica granular capaz de
aliviar o prevenir los dafios quimicos y disminuir la carga ambiental junto con la

capacidad de exhibir eficiencia durante una larga duracion.

ANTECEDENTES

Convencionalmente, han sido estudiados para aliviar los dafios quimicos de
las composiciones agroquimicas granulares que contienen ingredientes
agroquimicamente activos y para retener la efectividad, diferentes métodos para una
formulaciébn capaz de controlar la disolucién de los ingredientes agroquimicamente
activos. Han sido propuestos muchos métodos que incluyen, por ejemplo, métodos
que proporcionan una liberacion sostenida mediante la adicibn de una cera de
parafina, carbén activado, granulos espumados y minerales del tipo de las arcillas en
combinacién (Solicitudes de Patente Japonesas Dejadas-Abiertas Nos. 63-35504,
6345201 y 2-288803), métodos de mezclado con dimron para aliviar los dafios
quimicos de compuestos basados en sulfonilirea (Solicitudes de Patente Japonesas

Dejadas-Abiertas Nos. 62-161702 y 3-72407).

Sin embargo, tales métodos del estado de la técnica anterior para impartir
liberacién sostenida no son necesariamente efectivos y existen los problemas de que
los métodos de preparacion de las composiciones agroquimicas granulares sean
complicados: y que una gran porcidn del ingrediente agroquimicamente activo

permanece sin utilizar efectivamente en la composicién agroquimica granular debido

s



10

15

20

25

a una liberacién insuficiente de la composicién agroquimica. En el caso de los
métodos de adicion de otros ingredientes agroquimicamente activos tales como
dimron para aliviar los dafios quimicos de un ingrediente agroquimicamente activo
dado, existe un problema que los ingredientes agroquimicamente activos son
liberados méas de lo que se necesita a los ambientes, que resulta en un incremento

de la carga sobre los ambientes.

REVELACION DE LA INVENCION

Bajo estas circunstancias, la invenciéon tiene como objetivo superar los
problemas de las composiciones agroquimicas convencionales y proporcionar una
composicién agroquimica granular la cual pueda ser preparada en una formulacién
simple, capaz de mostrar la eficiencia de los ingredientes agroquimicamente -activos
durante largo tiempo, disminuir la carga ambiental, y aliviar o prevenir los dafios

quimicos ocasionados por los ingredientes agroquimicamente activos.

Los inventores han conducido extensas investigaciones sobre una
composicién agroquimica granular, como un resultado, para encontrar que los
problemas anteriormente mencionados pueden ser solucionados mediante la
obtencibn de una composicibn por la combinacibn de wun ingrediente
agroquimicamente activo 4cido con un surfactante catibnico y una sustancia bésica y

han llevado a cabo la invencién basados en este hallazgo.

Esto es, 1a invencidn proporciona las siguientes composiciones que incluyen:
(1) una composicion agroquimica granular caracterizada porque contiene un
ingrediente agroquimicamente activo acido, un surfactante catiénico y una sustancia

basica;

76
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(2) una composicién agroquimica granular descrita anteriormente en (1), en donde el

ingrediente agroquimicamente activo acido tiene un pKa en el rangode 2 a 7;

(3) una composiciéon agroquimica granular descrita anteriormente en (1) 6 (2), en

donde el surfactante catiénico ocasiona gelificacién o ensefia hinchamiento en agua;

{4) una composicién agroquimica granular descrita anteriormente en cualquiera de
los puntos (1), (2) 6 (3), en donde el ingrediente agroquimicamente activo acido es

un herbicida;

(5) una composicién agroquimica granular descrita anteriormente en (4), en donde el

herbicida es un compuesto basado en sulfoniltrea;

(6) una composicién agroquimica granular descrita anteriormente en (4), en donde el
herbicida es un derivado de difluorometansulfonilanilida o una sal de la misma

expresado mediante la férmula general (1):

Rl
NHSO,CHF; oo
3
N—
(I
oH N
OCH,

(en donde R! es un 4tomo de hidrégeno, un grupo alquilo o un grupo alcoxialquilo);
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(7) una composiciéon agroquimica granular descrita anteriormente en cualquiera de
los puntos (1) a (6), en donde una suspensién acuosa del 1% en masa de la misma

tiene un pH de 5 o mayor;

(8) una composicién agroquimica granular descrita anteriormente en cualquiera de
los puntos (1) a (7), en donde una suspensién acuosa del 1% en masa de la misma
tiene un pH el cual es igual o mayor que el valor de pKa del ingrediente

agroquimicamente activo; y

(8) una composicion agroquimica granular mezclada, la cual es una mezcla de la
composicibn agroquimica granular descrita anteriomente en cualquiera de las
descripciones (1) a (8) y granulos agroquimicos sin contener ya sea uno o ambos del
surfactante catidnico y la sustancia basica en una relacién que va desde 1.9 hasta

9:1 en masa.

MEJOR MODO DE REALIZACION DE LA INVENCION
El tipo de ingrediente agroquimicamente activo acido a ser utilizado para la

composicion agroquimica granular de la invencién no esté limitado particularmente,

como quiera que, es generalmente un herbicida, un regulador de crecimiento de’

plantas, un fungicida, o un insecticida y especiaimente, son preferibles aquellos que
tienen un pKa en el rango de 2 a 7 y los isdbmeros geométricos y los isdmeros opticos

también estan incluidos.

El herbicida no estéa particularmente limitado y aquellos que tienen un pKa en

el rango de 2 a 7 son preferibles y especiaimente, aquellos que comprenden

%



15

20

principaimente compuestos basados en sulfonilirea, o derivados de

diflucrometansulfonilanilida expresados por medio de la fdrmula general (l):

Rl

NHSO,CHE; o
3

ji:‘*g;___// (1

OCH,

(en donde R! es un 4tomo de hidrégeno, un grupo alquilo o un grupo alcoxialquilo);

0 sales del mismo son adicionaimente preferibles.

Ejemplos del compuesto basado en sulfoniirea incluyen 1-(4,8-
dimetoxipirimidin-2-il)-3-[ 1-metil-4(2-metil-2H-tetrazol-5-il)pirazol-5-ilsulfoniljurea
(Azimsulfuron), 1-(2-cloroimidazo[1,2-a)piridin-3-ilsulfonil)-3-(4,6-dimetoxipirmidin-2-
iurea (imazosulfuron), 5-(4,6-dimetoxipirimidin-2-ilcarbamoilsutfamoil)-1-metilpirazol-
4-carboxilato de etilo (pirazosulfuron-etilo), a~(4,68-dimetoxipirimidin-2-
ilcarbamoilsulfamoil)-o-toluato de metilo (bensulfuron-metilo), 1-(4,8-dimetoxi-
pirimidon-2-il)-3-(2-etoxifenoxisulfonil)urea (etoxisulfuron), 1-[2-
(ciclopropilcarbonil)anilin-sulfonil]-3-(4,6-dimetoxipirimidin-2-iljurea (ciclosulfamuron),
1-(4,8-dimetoxi-1,3,5-triazin-2-il)-3-[2-(2-metoxietoxi)fenilsulfonillurea (cinosulfuron),
3-(4-metoxi-8-metil-1,3,5-triazin-2-llcarbamoilsulfamaoil)-2-tenoato de metilo
(tifensulfuron-metiol), 2-(4,6-dimetoxipirimidin-2-ilcarbamoilsulfamoil)}-N,N—
dimetilnicotinamida (nicosulfron), 3-cloro-5-(4,8-dimetoxipirimidin-2-

ilcarbamoilsulfamoil)-1-metiipirazol-4-carboxilato de metilo (halosulfuron-metilo), 1-

79
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(4,6-dimetoxipirimidin-2-il)-3-(3-trifluorometil-2-piridilsulfoniljurea (flazasulfuron) y 1-
(4,6-dimetoxipirimidin-2-il)-3-(3-etilsulfonil-2-piridilsulfoniljurea (rimsulfuron).

Ejemplos de los derivados de difluorometansulfonilanilida y sales de los
mismos incluyen los compuestos descritos en la Solicitud de Patente Japonesa
Dejada-Abierta No. 200044548, tales como 2-[(4,6-dimetoxipirimidin-2-
il)hidroximetil}-N-difluorometansulfonilanilida, 2-{(4,6-dimetoxi-pirimidin-2-
ihidroximetil}-8-metoximetil-N-difulorometansulfonilanilida y 2-[(4,8-dimetoxipirimidin-
2-il)hidroximetil]-6-etil-N-difluorometansulfonilanilida.

Ejemplos de ofros herbicidas incluyen S-etil 2-metil-4clorofenoxitioacetato
(fenotiol), a-2-naftoxipropionanilida (naproanilida), 5-(2,4diclorofenoxi)-2-
nitrobenzoato de metilo (bifenox), S-(4-clorobenzil)-N,N-dietiltiocarbamato
(bentiocarb), S-bencil 1,2-dimetilpropil(etil)tiocarbamato (esprocarb), S-etil hexahidro-
1H-azepin-1-carbotioato (molinato), S-1-metil-1-feniletii piperidin-1-carbotioato
(dimepiperato), O-3-ferc-butilfenil 8-metoxi-2-piridil(metiljtiocarbamato (piributicarb),
2-cloro-2’,8'-dietil-N«(2-butoximetil)acetanilida (butaclor), 2-cloro-2',6'-dietil-N-(2-
propoxietil)acetanilida (pretilaclor), (RS)-2-bromo-N-(a,a-dimetilbencil)-3,3-
dimetilbutilamida (bromobutida), 2-benzotiazol-2-iloxi-N-metilacetanilida (mefenacet),
1-(a,a-dimetilbencil)-3-(p-toliljlurea (dimron), 2-metiltio-4,6-bis(etilamino)-s-triazina
(simetrin), 2-metiltio-4,6-bis(isopropil-amino)-s-triazina (prometrin), 2-metiftio-4-
etilamino-8-(1,2-dimetilpropilamino)-s-triazina  (dimetametrin), 2,4-diclorofenil-3'-
metoxi-4'-nitrofenil éter (clometoxifen), S-ferc-butil-3-(2,4-dicloro-5-isopropoxifenil)-
1,3.4-oxadiazol-2(3H)-ona (oxadiazon), 4-(2,4-diclorobenzoil)-1,3-dimetil-5-pirazolil-p-
toluensulfonato (pirazolinato), 2-{4-(2,4-dicloro-benzoil)-1,3-dimetilpirazo)-5-

iloxilacetofenona (pirazoxifen), (RS)-2-(2,4-dicloro-m-toliloxi)propion-anilida

/0D
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(clomeprop), 2-[4-(2.4-dicloro-m-toluoil)-1,3-dimetilpirazol-5-iloxi]-4'-metilacetofenona
(benzofenap), S,S'-dimetil 2-difluorometil-4-isobutil-8-trifluorometilpiridin-3,5-
dicarbotioato (ditiopir), 2-cloro-N-(3-metoxi-2-tenil)-2',6'-dimetilacetanilida (tenilclor),
(R)-2{4-(4-ciano-2-fluorofenoxi)-fenoxijpropionato de butilo (cihalofop-butilo), 3-{1-
(3,5-diclorofenil)-1-metiletif}-2, 3-dihidro-6-metil-5-fenil-4H-1,3-oxazin-4-ona

(oxadiclomefon), 3-(4-cloro-5-ciclopentiloxi-2-fluorofenil)-5-isopropiliden-1,3-
oxazolidin-2,4-diona (pentoxazona), 1-{(dietilcarbamoil)-3-(2,4,8-trimetilfenilsulfonil)-
1,2,4-triazol (cafenstrol) y 2-[(4,6-dimetoxipirimidin-2-il)oxi]-8-[(E)-1-

(metoxiimino)etilfbenzoato de metil (piriminobac-metilo).

El regulador de crecimiento de plantas no esta limitado particularmente y
ejemplos del mismo incluyen 4'-cloro-2'-(a-hidroxibenzil)isonicotinanilida (inabenfida),
(2RS,3RS)-1-(4-clorofenil)-4,4-dimeti+-2-(1H-1,2,4-triazol-1-il)-pentan-3-ol
(paclobutrazol), (E)-(S)-1-(4-clorofenil)-4,4-dimetil-2-(1H-1,2,4-triazol-1-il)pent-1-en-3-
ol (uniconazol), 3-oxido-5-oxo-4-propionilciclohexa-3-encarboxilato de calcio
(prohexadiona-calcio) y la sal colina de la hidrazida maléica. Entre estos, aquellos

que tienen un pKa en el rango de 2 hasta 7 son preferiblemente utilizados.

El fungicida no esta limitado particulamente y ejemplos del mismo incluyen
0,0-diisopropil s-bencil tio-fosfato (iprobenfos), 3'-isopropoxi-2-metilbenzanilida
(mepronil), a,a,a-trifluoro-3'-isopropoxi-O-toluanilida (fultolanil), a&cido 3,4,5,8-
tetracloro-N-(2,3-diclorofenil)-ftalamico (tecloftalam), 1-{(4-clorobencil)-1-ciclopentil-3-
fenilurea (pencicuron), 6-(3,5-dicloro-4-metilfenil)-3(2H)-piridazinona (diclomezina),
N-(2-metoxiacetil)-N<(2,6-xilil)-DL-alaninato de metilo (metalaxil), (E)-4-cloro-a,a,a-
trifluoro-N-(1-imidazol-1-il-2-propoxietiliden)-o-toluidina (trifulmizole), kasugamicina,

validamicina, 1,1-dioxido de 3-aliloxi-1,2-benzoisotiazol (probenazol), 1,3-ditiolan-2-
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ilidenmalonato de diisopropilo (isoprotiolano), 5-metil-1,2 4-triazolo[3,4-b]benzo-tiazol
(triciclazol), 1,2,5,6-tetrahidropiroro[3,2,1-jj]quinolin4-ona (piroquilon), 4cido 5-etil-
5,8-dihidro-8-oxo[1,3]dioxolo{4,5-g]quinolin-7-carboxilico (acido oxolinico), (2)-2'-
metilacetofenona 4 8-dimetil-pirimidin-2-ilhidrazona-4,5,6, 7-tetracloroftalida
(feimzona) y 3-(3,5-diclorofenil)-N-isopropil-2,4-dioxoimidazolidin-1-carboxamida
(iprodiona). Entre estos, aquellos que tienen un pKa en el rango de 2 hasta 7 son

preferiblemente utilizados.

El insecticida no est4 limitado particularmente y ejemplos del mismo incluyen
0,0-dimetil O-(3-metil-4-nitrofenil)tiofosfato (MEP), (2-isopropil-4-metilpirimidin-6-il)-
dietiltiofosfato (diazinon), 1-naftii N-metilcarbamato (carbaril), O,0-dietii O-(3-oxo-2-
fenil-2H-piridazin-6-il) fosforotioato (piridafention), O,0-dimetil O-3,5,6-tricloro-2-piridil
fosforotioato (clorpirifos-metilo), dicarbetoxietil ditiofosfato de dimetilo (malation),
0,0-dimetil S-(N-metilcarbamoilmetil} ditiofosfato (dimetoato), O,O-dipropil O-4-
metiltiofenil fosfato (propafos), O,S-dimetil N-acetilfosforoamidotioato (acefato), p-
nitrofenil tionobencenofosfonato de etilo (EPN), 2-sec-butilfenil N-metilcarbamato
(BPMC), 2,3-dihidro-2,2-dimetil-7-benzo[b}furanil N-dibutilaminotio-N-metilcarbamato
(carbosulfan), N-[2,3-dihidro-2,2-dimetilbenzofuran-7-iloxicarbonil(metil)aminotio]-N-
isopropil-B-alaninato de etilo (benfuracarb), (RS)-c-ciano-3-fenoxibencil (RS)-2,2-
dicloro-1-(4-etoxifenil) ciclopropancarboxylato (cicloprotrin), 2-(4-etoxi-fenil)-2-
metilpropil 3-fenoxibencil éter (etofenprox), clorhidrato de 4,3-bis(carbamoiltio)-2-
(N,N-dimetilamino)propano (cartap), hidrégeno oxalato de S5-dimetilamino-1,2,3-
tritiano (tiociclam), S,5'-2-dimetilaminotri-metilen di(bencentiosulfonato) (bensultap) y
2-terc-butilimino-3-isopropil-5-fenil-1,3,5,6-tetrahidro-2H-1,3,5-tiadiazin-4-ona
(buprofezin). Entre estos, aquellos que tienen un pKa en el rango de 2 hasta 7 son

preferiblemente utilizados.

foz
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En el caso de emplear el ingrediente agroquimicamente activo acido descrito
anteriormente que tenga el pKa prescrito, el pKa del ingrediente puede ser medido
mediante, por ejemplo, un método descrito en “Jikken Kagaku Koza 5, (Themmal
measurement and Equilibrium)” (Medicién Témica y Equilibrio), Maruzene, p. 469-

474, Enero. 20 (1958) y similares.

El surfactante catidnico a ser utilizado en la invencién no estd particularmente
limitado y puede ser ejemplificado preferiblemente mediante aquellos del tipo sal de

amina, tipo sal de piridinio y tipo sal de amonio cuatemario.

Ejemplos de los surfactantes catidnicos del tipo sal de amina incluyen
clorhidrato de laurilamina, clorhidrato de estearilamina, acetato de oleilamina, acetato

de estearilamina y acetato de estearilaminopropilamina.

Ejemplos de los surfactantes catidnicos del tipo sal de piridinio incluyen cloruro

de laurilpiridinio, cloruro de miristilpiridinio y cloruro de cetilpiridinio.

Ejemplos de los surfactantes catidnicos del tipo sal de amonio cuatemario
incluyen cloruro de alquildimetilbencilamonio, cloruro de lauriltrimetilamonio, cloruro
de cetiltri-metilamonio, cloruro de esteariltrimetiamonio, cloruro de
dilaurildimetilamonio, cloruro de dioleildimetilamonio, cloruro de
dicocoildimetiiamonio, cloruro de  diestearil-dimetilamonio, cloruro de
laurildi(hidroxietil)metil-amonio, cloruro de oleilbis(polioxietilen)metilamonio, cloruro
de estearilhidroxietildimetilamonio, cloruro de laurildimetilbencilamonio, etosulfato de
laurcilaminopropil-dimetiletiamonio, y perclorato de  lauroilaminopropil-

dimetilhidroxietilamonio.
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Aquellos particulammente preferibles como surfactante catibnico son
compuestos que estan gelificados o que exh‘iben capacidad de hinchamiento en agua
tales como cloruro de dialquildimetilamonio, del cual la parte alquilo es Cs a Cas,
particulamtmente, cloruro de dilaurildimetilamonio, cloruro de dioleildimetil-amonio,
cloruro de dicocoildimetilamonio y cloruro de diestearildimetiamonio. Estos
surfactantes pueden ser empleados bien sea individualmente o en combinacién de

dos especies 0 mas.

La sustancia bésica a ser utilizada en la invencibn no estd limitada
particularmente, no obstante son preferibles aquellas que tengan un pH de 7.5 o
mayor o, mas preferiblemente de 9 a 12, en el caso de que estén en la forma de
solucién acuosa del 1% por masa o de suspension.acuosa del 1% por masa.
Ejemplos de las sustancias basicas incluyen hidroxidos de metales alcalinos y de
metales alcalinotémeos, sales de metales alcalinos, sales de metales alcalinotémeas,
y sustancias quimicas y minerales que los contienen y ejemplos mds particulares
incluyen hidréxido de sodio, hidréxido de potasio, carbonato de hidrégeno sédico,
carbonato de sodio, hidroxido de calcio, carbonato de calcio, 6xido de calcio, silice
basica ahumada y arcilla &cida basica. Estas sustancias basicas pueden ser

utilizadas bien sea individualmente o en combinacion de dos especies o mas.

La composicion agroquimica granular de la invencién puede contener
componentes aditivos cominmente utilizados en preparaciones agroquimicas, con
base en la necesidad. Como los componentes aditivos, un extensor o un

componente auxiliar pueden ser utilizados.
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Como el extensor, un portador sélido tal como un portador mineral y una
sal soluble en agua pueden ser utilizados y ejemplos particulares de los mismos
incluyen arcillas, carbonato de calcio, bentonita, talco, tierra de diatomdceas, arcilla
acida, silice de arena, carbonato de calcio granulado, estearato de calcio, silice
ahumada, cloruro de potasio, sulfato de sodio anhidro, sulfato de potasio, urea,
sulfato de amonio y similares. Estos pueden ser empleados bien sea individuaimente

0 en combinacién de dos especies o més.

Como el componente auxiliar, por ejemplo, puede ser incluido un enlazante
para la preparacion de composiciones granulares y ejemplos particulares incluyen sal
de sodio de carboximetil celulosa, dextrina, aimidén soluble en agua, goma xantano,
goma guar, sucrosa, polivinilpirrolidona), poli(vinil alcohol), poliacrilato de sodio,
polietilen glicol que tenga un peso molecular promedio de 6,000 a 20,000 y éxido de
polietileno que tenga un peso molecular promedio de 100,000 a 5,000,000. Ejemplos
particulares del solvente orgédnico a ser utilizado en el momento de la disolucion del
ingrediente agroquimicamente activo dcido y el surfactante catiénico y la adsorcitn
de los mismos sobre un portador, incluyen alquilnaftalenos, dimetiformamida, dimetil
sulféxido, N-metil-2-pirrolidona, N-octilpirrolidona y diferentes alcoholes polihidricos.
Por otra parte, pueden ser utilizados de acuerdo con la necesidad, estabilizadores,
granulos inorgdnicos huecos, granulos plasticos huecos y segmentos de plantas.
Estos pueden ser utilizados bien sea individualmente o como una combinacion de

dos especias 0 mas.

Las relaciones de composicibn de los respectivos componentes de la
composicién agroquimica granular de la invenciéon son seleccionadas en los rangos,

usualmente, como un ingrediente agroquimicamente activo acido de 0.01 hasta 50%
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en masa, un surfactante catiénico de 0.1 hasta 20% en masa y una sustancia
basica de 0.1 hasta 85% en masa y cuando la cantidad total de los tres compoﬁentes
precedentes no alcanza el 100%, el balance se logra con un componente aditivo
opcional. Las relaciones de composicion de los componentes anteriores son
seleccionadas de tal forma que el pH de una suspensién acuosa al 1% en masa de la
composicion agroquimica granular es ajustado hasta 5 o mayores, preferiblemente, 7
0 mayores o, ain mas preferiblements, 7.5 hasta 115y especiélmente que el pH de
una suspension acuosa del 1% en masa de la composicién agroquimica granular
indique un valor mayor que el pKa del ingrediente agroquimicamente activo o,

particularments, en el rango mas amplio que el valor de pKa sea 2 hasta 6.

En el caso de que el extensor y ios agentes auxiliares se encuentren
contenidos, los contenidos en la cantidad total de la composicién son seleccionados
generalmente en los rangos de 5 hasta 95% en masa para el extensor y de 0.1 hasta

30% en masa para los agentes auxiliares.

La composicién agroquimica granular de la invencién es preferiblemente un
material granular que tiene un didmetro de particula de 0.01 hasta 5 mm o, més
preferiblemente, de 0.1 hasta 3 mm o que tenga un didmetro de 0.1 hasta 10 mm o,
mas preferiblemente, de 0.5 hasta 7 mm y una longitud de 0.3 hasta 30 mm o, méas
preferiblemente, de 1.5 hasta 20 mm.

Si bien la composicidén agroguimica granular de la invencién puede ser de un
tipo en el que los granulos son desintegrados y pierden la mezcla maestra de los
granulos por division o dispersion (def tipo desintegracion ) o puede ser del tipo en el

que los granulos no son desintegrados y mantienen la mezcla maestra granular de
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los grénulos (del tipo de no desintegracién), después del tratamiento en un
campo, es preferible el tipo de no desintegracién y as especialmente preferible el tipo
de no desintegracion que mantiene la mezcla maestra de los granulos, en la cual la
desintegracidon de los granulos no es encontrada 0 es escasamente encontrada

inclusive después de 15 hasta 30 minutos de la adicién de agua.

Adicionaimente, la composicién agroquimica granular del tipo de no
desintegracion de la invencibn puede ser agregada a granulos del tipo de
desintegracién que flotan en el agua dispersos en la superficie del agua con el fin de
obtener una preparacién agroquimica preservada que tenga liberacién sostenida de

disolucién de los ingredientes agroquimicamente activos.

La invencién también incluye una composicién agroquimica granular mezclada
la cual es una mezcla de la composicién agroquimica granular anteriormente
mencionada y granulos agroguimicos que no contienen bien ya sea uno o ambos del
surfactante catibnico y de la sustancia basica en una proporcién en masa que va

desde 1:9 hasta 9:1.

Un meétodo para la preparacion de la composicion agroquimica granular de la
invencibn no se encuentra particularmente limitada aunque, usualmente, los

siguientes métodos pueden ser empleados:;

Un método que incluye las etapas de adicionar una cantidad adecuada de
agua a una mezcla de todos los materiales base, amasando la mezcla, llevando a
cabo sucesivamente la granulacién mediante extrusién de la mezcla a través de un

tamiz que tienen una abertura de un tamafio especifico, y secado de los granulos;
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Un método que incluye las etapas tanto de la disoluciébn de un ingrediente
agroquimicamente activo écido y un surfactante catiénico en un solvente organico y
el sometimiento de la mezcla a ser adsorbida a un portador bésico, o la disolucién de
un ingrediente agroquimicamente activo dcido y de un surfactante catiénico en un
solvente organico, el sometimiento de la mezcla adsorbida sobre un portador y
posteriormente el sometimiento de la misma para ser recubierta o adsorbida con una
sustancia bésica y, de acuerdo con la necesidad, un ingrediente agroquimicamente

activo que no tenga liberacion sostenida; y

Un método que incluye las etapas de mezclar la composicién agroquimica
granular que tiene liberaciébn sostenida obtenida por medio de los métodos
anteriomente mencionados, un ingrediente agroquimicamente activo que no tiene
liberacién sostenida y agentes auxiliares, amasando la mezcla después de la adicién
de una cantidad adecuada de agua, llevando a cabo la granulacién por medio de
extrusién de la mezcla a través de un tamiz que tiene un didmetro de abertura de
malla mas grande que el diametro de particula de los granulos de la composicién

agroquimica que tiene liberacién sostenida y secado de los granulos.

De aqul en adelante, la invencién sera descrita en detalles con referencia a los
Ejemplos y Ejemplos de Prueba pero la invencién no estard limitada a estos
Ejemplos. Adicionaimente, el término de partes en los Ejemplos respectivos se

refiere a partes en masa.

Cada una de las sustancias basicas en los Ejemplos fue utilizada como una

solucién acuosa del 1% en masa o una suspensién acuosa del 1% en masa que

- tienen un pH de 7.5 o mayores.
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Cada uno de los surfactantes catiénicos utilizados en los Ejemplos 1, 3, 5

a 8, 10y 12 a 25 ocasionaron gelificacién en agua.

EJemplo 1

Una porcion de 0.5 partes de bensulfuron-metilo (pKa 5.03) y 5 partes de
carbonato de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martilio de
trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente
2 partes de cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de aimidén « y 89.5 partes de
arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad
adecuada de agua seguido por la extrusion por medio del empleo de un granulador
del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla 1.2 mm y el material
granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica
granular que tienen un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7
mm y que contiene un 0.5% en masa de bensulfuron-metilo (pH de una suspensién
acuosa al 1% en masa 8.28). La composicién agroquimica granular obtenida de esta
forma se colocdé en agua y observada después de 30 minutos para la
desintegrabilidad de los grﬂnuloé hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no

desintegracién.

Ejemplo 2

Una porcién de 0.5 partes de pirazosulfuron-etiio ({pKa 3.91), 10 partes de
arcilla y 0.2 partes de hidroxido de sodio se mezclaron uniformemente y trituradas
con un martillo de trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se
mezclaron uniformemente 2 partes de clorhidrato de laurilamina, 5 partes de polivinil
alcohol, 10.0 partes de bentonita de sodio y 72.3 partes de arcilla en un agitador de

alta velocidad y amasadas con adicidén de una cantidad adecuada de agua seguido
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por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a
través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue
secado al dejario a 80°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que
tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de pirazosulfuron-etilo (pH de una suspension acuosa al
1% en masa 10.51). La composicidn agroquimica granular obtenida de esta forma
se colocd en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de

los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 3

Una porcién de 0.5 partes del compuesto de fdrmula general (I) en el cual R’
era un grupo metoximetilo (de aqui en adelante, referido como el Compuesto A, pKa
5.75), 2 partes de cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de almidén a y 84.5
partes de carbonato de calcio se mezclaron uniformemente en un agitador de alta
velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua saguido por la
extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un
tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a
60°C hasta obtener una composicibn agroquimica granular que tiene un diémetro
desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en
masa de Compuesto A (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 9.08). La
composicién agrogquimica granular obtenida de esta forma se colocé en agua y
observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta
obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.
Ejemplo 4

Una porcién de 0.3 partes de bensulfuron-metilo (pKa 5.03), 0.06 partes de

azimsulfuron (pKa 3.60), 5 partes de cloruro de esteariltrimetilamonio, 5 partes de
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silice basica ahumada, 2 partes de poliacrilato de sodic y 87.64 partes de arcilla
se mezclaron uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con
adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del
empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 80°C hasta obtener
una composicién agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3
mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.3% en masa de bensulfuron-
metilo y 0.08% en masa de azimsulfuron (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 10.28). La composicibn agroquimica granular obtenida de esta forma se
colocé en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo §

Una porcién de 0.5 partes del Compuesto A (pKa 5.75), 3 partes de almidén a
y 96.5 partes de carbonato de calcio se mezclaron uniformemente en un agitador de
alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido
por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través
de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al
dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que contiene un
0.5% en masa de Compuesto A. Una porcion de 20 partes de la composicién
agroquimica granular y 80 partes de la composiciébn agroquimica granular que
contiene 0.5% en masa del Compuesto A del Ejemplo 3 se mezclaron por medio de
un mezclador hasta obtener una composicién agroquimica granular mezclada que
tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa del Compuesto A (pH de una suspensién acuosa al 1%

en masa 8.44). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se
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coloc en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de

los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 6

Una porcion de 0.5 partes del Compuesto A (pKa 5.75), 3 partes de almidén o
y 96.5 partes de carbonato de calcio se mezclaron uniformemente en un agitador de
alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido
por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través
de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al
dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que contiene un
0.5% en masa de Compuesto A. Una porcién de 50 partes de la composicién
agroquimica granular y 50 partes de la composicién agroquimica granular que
contiene 0.5% en masa del Compuesto A del Ejemplo 3, se mezclaron por medio de
un mezclador hasta obtener una compaosicién agroquimica granular mezclada que
tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa del Compuesto A (pH de una suspension acuosa al 1%
en masa 8.80). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se
colocd en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Elemplo 7

Una porcién de 0.5 partes del Compuesto A (pKa 5.75), 3 partes de almidén a
y 96.5 partes de carbonato de calcio se mezclaron uniformemente en un agitador de
alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido
por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través

de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al
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dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto A. Una porcién de 80 partes de la
composicion agroquimica granular y 20 partes de la composicibn agroquimica
granular que contiene 0.5% en masa del Compuesto A del Ejemplo 3 se mezclaron
por medio de un mezclador hasta obtener una composicién agroquimica granular
mezclada que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7
mm y que contiene un 0.5% en masa del Compuesto A (pH de una suspensién
acuosa al 1% en masa 8.06). La composicién agroquimica granular obtenida de esta
fooma se colocd en agua y observada después de 30 minutos para la
desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no

desintegracion.

Elemplo 8

Una porcién de 0.5 partes del compuesto de fdrmula general (i) en el cual R'
era un grupo etilo {(de aqul en adelante, referido como el Compuesto B, pKa 6.17), 5
partes de cloruro de dilaurildimetilamonio, 5 partes de sllice basica ahumada, 2
partes de poliacrilato de sodio y 87.5 partes de arcilla se mezclaron uniformemente
en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada
de agua seguido por la extrusién por medio del emplec de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejario a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular
que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto B (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 10.41). La composicibn agroguimica granular obtenida de esta forma se
colocd en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.
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Ejemplo 9

Una porcién de 0.5 partes de bensulfuron-metilo (pKa 5.03), 10 partes de
cloruro de cetilpiridinio y 8 partes de N-metil-2-pirmolidona se mezclaron hasta obtener
una solucién de bensulfuron-metilo. La solucion de bensulfuron-metilo preparada
anteriormente fue agregada sobre 81.5 partes de arcilla 4cida bésica, la cual tenfa un

tamafio de particula de malla 16 hasta 35 (1000 hasta 425 um) y proporcioné un 1%

en masa de suspension acuosa que tiene un pH de 7 hasta 10, para ser adsorbida
en seguida para granulacion para proporcionar granulos de la composicién
agroquimica que tienen un didmetro de particula de 0.4 hasta 1.1 mm y que
contienen 0.5% en masa de bensulfuron-metilo (pH de una suspensién acuosa al 1%
en masa 7.69). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se
colocd en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 10

Una porcién de 3 partes de polivinil alcohol y 85.5 partes de carbonato de
calcio se mezclaron uniformemente en-un agitador de alta velocidad y amasadas con
adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del
empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta obtener
una base. En forma separada, 2 partes de fentrazamida y 2 partes de sllice basica
ahumada se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracion
hasta obtener un polvo que contiene fentrazamida. Una porcién de 0.5 partes del
Compuesto A (pKa 5.75), 2.0 partes de cloruro de dilaurildimetilamonio y 5§ partes de

fosfato de tributilo se mezclaron hasta obtener una solucién del Compuesto A. La
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base preparada anteriormente fue agregada a la solucién del Compuesto A para
ser adsorbida en seguida para granulacion y recubierta con el polvo que contiene
fentrazamida para proporcionar granulos de la composicién agroquimica que tienen
un diametro de particula de 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contienen 2% en masa de fentrazamida (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 9.45). La composicién agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo 11

Una porcion de 2.5 partes de pentoxazona y 2 partes de carbonato de calcio
se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién hasta obtener
un polvo que contiene pentoxazona. Una porcion de 0.5 partes de imazosulfuron
(pKa 4.00), 5 partes de cloruro de cetiltrimetilamonio, 5 partes de dimetil sulféxido y
10 partes de dimetil naftaleno se mezclaron hasta obtener una solucién de
imazosulfuron. Adicionalmente, la soluciSn de imazosulfuron preparada
anteriomnente fue agregada a 75 partes de bentonita granulada, la cual tenla un
tamafio de particula de malla 12 hasta 42 (1400 hasta 355 um) y proporciond un de
suspension acuosa de 1% en masa, que tiene un pH de 9 hasta 10, para ser
absorbida en seguida para granulacién y, entonces, recubierta con el polvo que
contiene pentoxazona para proporcionar granulos de la composicidn agroqulmica
que tienen un didmetro de particula desde 0.3 hasta 1.5 mm y que contienen 0.5%
en masa de imazosulfuron y 2.5% en masa de pentoxazona (pH de una suspensién
acuosa al 1% en masa 7.96) La composiciéon agroquimica granular obtenida de esta

forma se colocé en agua y observada después de 30 minutos para la
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desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo

de no desintegracion.

Ejemplo 12

Una porcién de 2 partes de bensulfuron-metilo (pKa 5.03), 4 partes de cloruro
de diestearildimetilamonio, 3 partes de polivinil alcohol, 2 partes de sllice bésica
ahumada y 15 partes de carbonato de calcio se mezciaron uniformemente en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adicion de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 0.8 mm y el material granulado
fue secado al dejario a 60°C hasta obtener una base que contiene bensulfuron-metilo
que tiene un diametro de 0.5 hasta 0.7 mm y una longitud de 1 hasta 68 mm. En
forma conjunta con la base que contiene bensulfuron-metilo, 2 partes de enzima
dextrina modificada, 5 partes de alquilnaftalensulfonato de sodio, 2 partes lauril
sulfato de sodio, 14 partes de cuerpos plasticos ahuecados que contienen 85% en
masa de humedad y 629 partes de sulfato de sodic anhidro se mezclaron
uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicion de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 5 mmy
el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién
agroquimica granular que tiene un diametro de 3 hasta 7 mm y una longitud de 3
hasta 20 mm y que contiene 0.5% en masa de bensulfuron-metilo (pH de una
suspension acuosa al 1% en masa 8.85). La composicibn agroquimica granular
obtenida de esta forma se coloctd en agua y observada después de 30 minutos para
la desintegrabilidad de los granulos hasta obtener los resultados de que la
composicion agroquimica granular que tiene un diametro de 3 hasta 7 mm y una

longitud de 3 hasta 20 mm se desintegraba inmediatamente después de haber sido
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colocada en el agua mientras que la base que contiene bensulfuron-metilo que
tiene un didmetro de 0.5 hasta 0.7 mm y una longitud de 1 hasta 8 mm y que
contiene cloruro de diestearildimetilamonio, el cual es un agente activo de superficie

catidnica, era de un tipo de no desintegracién.

EJemplo 13

Una porcion de 1 parte de Compuesto B (pKa 6.17), 3 partes de cloruro de
dioleildimetilamonio y 5 partes de N-metil-2-pirrolidona se mezclaron hasta obtener
una solucion del Compuesto B. La solucibn de Compuesto B preparada
anteriormente fue agregada sobre 20 partes de arcilla acida basica, la cual tenla un
tamafio de particula de malla 16 hasta 35 (1000 hasta 425 um) y proporcion® una
suspension acuosa de 1%, que tiene un pH de 7 hasta 10, para ser adsorbida en
seguida para granulacién para proporcionar una base que contienen Compuesto B
que tiene un diametro de particula de 0.4 hasta 1.1 mm. En forma conjunta con la
base que contiene Compuesto B, 1 parte de Compuesto B, 0.5 partes de poliacrilato
de sodio, 5 partes de alquilnaftalensulfonaic de sodio, 2 partes de dioctil
sulfosuccinato, 20 partes de cuerpos inomganicos ahuecados y 42.5 partes de
benzoato de sodio se mezclaron uniformemente en un agitador de alta velocidad y
amasadas con adicion de una cantidad adecuacia de agua seguido por la extrusion
por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de
abertura de malla de 5 mm y el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta
obtener una composicién agroquimica granular que tiene un didmetro de 3 hasta 7
mm y una longitud de 3 hasta 20 mm y que contiene 2% en masa de Compuesto B
(pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 8.34). La composiciébn agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada después de 30

minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta obtener los resultados de que
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la composicién agroquimica granular que tiene un didmetro de 3 hasta 7 mm y
una longitud de 3 hasta 20 mm se desintegraba inmediatamente después de haber
sido colocada en el agua mientras que la base que contiene Compuesto B que tiene
un diametro de 0.4 hasta 1.1 mm y que contiene cloruro de dioleildimetilamonio, el

cual es un agente activo de superficie catiénica, era de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo 14

Una porcién de 0.5 partes del Compuesto A (pKa 5.75), 1 parte de cloruro de
diesteariidimetilamonio, 3 partes de almidén a y 95.5 partes de carbonato de calcio
se mezclaron uniformemente en un agitador de afta velocidad y amasadas con
adicion de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del
empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener
una composicion agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3
mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa del Compuesto
A (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 8.44). La composicién agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada después de 30
minutos para la desintegrabilidad de los gréanulos hasta obtener un resultado que fue

de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 15

Una porcién de 0.5 partes del Compuesto A (pKa 5.75), 3 partes de cloruro de
diestearildimetilamonio, 3 partes de aimidén o y 83.5 partes de carbonato de calcio
se mezclaron uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con
adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del

empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
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malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarilo a 80°C hasta
obtener una composicién agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1
hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa del
Compuesto A (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 8.68). La composicitn
agroquimica granular obtenida de esta fooma se colocd en agua y observada
después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un

resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 18

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto A (pKa 5.75) y 5 partes de carbonato
de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién.
Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes
de cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de almidén a y 89.5 partes de arcilla
en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada
de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejario a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular
que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto A (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 8.51). La composicidén agroquimica granular obtenida de esta forma se coloco
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo 17
Una porcion de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17) y 5 partes de carbonato

de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un matrtillo de trituracion.
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Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2
partes de cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de almidén a y 89.5 partes de
arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad
adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un granulador
del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material
granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obiener una composicién agroquimica
granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7
mm y que contiene un 0.5% en masa de Compuesto B (pH de una suspensién
acuosa al 1% en masa 8.93). La composicién agroquimica granular obtenida de esta
forma se colocd en agua y observada después de 30 minutos para |a
desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no
desintegracion.

Ejemplo 18

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17) y 1 parte de carbonato
de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién.
Junto con e! polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes
de cloruro de dilaurildimetilamonio, 3 partes de aimidén a y 93.5 partes de arcilla, lo
que produjo una suspensién acuosa al 1% en peso que tiene un pH de 4.2, en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adicion de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejarlo a 80°C hasta obtener una composicidén agroquimica granular
que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto B (pH de una suspensién acuosa a! 1% en

masa 4.28). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd
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en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo 19

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17) y 5 partes de carbonato
de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracion.
Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes
de cloruro de dilaurildimetilamonio, 3 partes de almidén « y B8.5 partes de arcilla, lo
que produjo una suspensién acuosa al 1% en peso que tiene un pH de 4.2, en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de aberiura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular
gue tiene un diametro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiena un 0.5% en masa de Compuesto B (pH de una suspensién acucsa al 1% en
masa 5.81). La composicibn agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 20

Una porciéon de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17) y 10 partes de
carbonato de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de
trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron
uniformemente 2 partes de cloruro de dilaurildimetilamonio, 3 partes de almidén a y
84.5 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de

una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
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granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2
mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 80°C hasta obtener una
composicion agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y
una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa de Compuesto B (pH
de una suspensién acuosa al 1% en masa 8.62). La composicidn agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada después de 30
minutos para la desintegrabilidad de los grdnulos hasta obtener un resultado que fue

de un tipo de no desintegracion,

Ejemplo 21

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto A (pKa 5.75) y 1 parte de carbonato
de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracioén.
Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes
de cloruro de dilaurildimetilamonio, 3 partes de aimidén a y 93.5 partes de arcilla, lo
que pradujo una suspensién acuosa al 1% en peso que tiene un pH de 4.2, en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de

canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado

fue saecado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicion agroquimica granular.

que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto A (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 4.07). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se coloct
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.
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Ejemplo 22

Una porcion de 0.5 partes de Compuesto A (pKa 5.75) y 5 partes de carbonato
de cailcio se mezclaron uniformements y frituradas con un martillo de trituracién.
Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes
de cloruro de dilaurildimetilamonio, 3 partes de almidén « y 89.5 partes de arcilla en
un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular
que tiene un diametro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 0.5% en masa de Compuesto A (pH de una suspensién acuosa al 1% en
masa 8.51). La composicién agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

grénulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 23

Una porcién de 2 partes de triciclazol (pKa 1.8) y 5 partes de carbonato de
calcio se mezclaron uniformemente y frituradas con un martillo de trituracién. Junto
con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes de
cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de almidén o y 88 partes de arcilla en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular
que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que

contiene un 2% en masa de triciclazol (pH de una suspensiotn acuosa al 1% en masa
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B.17). La composicion agroquimica granular obtenida de esta forma se colocé
en agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los

granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo 24

Una porcion de 2 partes de EDDP (pKa 10.5), 5 partes de carbonato de calcio
y 1 parte de sllice ahumada se mezclaron uniformemente y trituradas con un martilio
de ftrituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron
uniformemente 2 paries de cloruro de diestearildimetilamonio, 3 partes de almidén a
y 87 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de
una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mmy
el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicién
agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud
de 3 hasta 7 mm y que contiene un 2% en masa de EDDP (pH de una suspensién
acuosa al 1% en masa 7.53). La composicién agroquimica granular obtenida de esta
forma se colocd en agua y observada después de 30 minutos para la
desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no

desintegracion.

Ejemplo 25

Una porcién de 2 partes de PHC (pKa 11.5) y 5 partes de carbonato de calcio
se mezclaron uniformemente y trituradas con un martilio de trituracién. Junto con el
polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes de cloruro de
diestearildimetilamonio, 3 partes de almidon « y 88 partes de arcilla en un agitador de

alta velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido
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por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a
través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue
secado al dejario a 60°C hasta obtener una composicidon agroquimica granular que
tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que
contiene un 2% en masa de PHC (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa
8.86). La composicién agroquimica granular obtenida de esta forma se colocéd en
agua y observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos

hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

EJemplo Comparativo 1

Una porcién de 0.5 partes de bensulfuron-metilo y 10.0 partes de carbonato de
calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martilio de trituracién. Junto
con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 2 partes de
alquilbencensulfonato de sodio, 3 partes de almidén o y 84.5 partes de arcilla en un
agitador de alta velocidad y amasadas con adici6én de una cantidad adecuada de
agua seguido por la extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de
canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado
fue secado al dejarlo a 80°C hasta obtener una composicion agroquimica granular
que contiene un 0.5% en masa de bensulfuron-metio y 2% en masa de

alquilbencensulfonato de sodio (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 8.35).

Ejemplo Comparativo 2

Una porcién de 0.5 partes de pirazosulfuron-etilo, 2 partes de parafina (punto
de fusién 68 a 70°C) y 1 parte de silice basica ahumada se mezclaron bajo fusién a
80 °C y, después de haber sido enfriadas a temperatura ambiente, trituradas con un

martillo de trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron
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uniformemente 3 partes de almidon o, 25 partes de bentonita de sodio y 68.5
paries de talco en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mmy
el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una composicion
agroquimica granular que contiene un 0.5% en masa de pirazosulfuron-etilo (pH de

una suspension acuosa al 1% en masa 9.35).

Ejemplo Comparativo 3

Una porcién de 0.5 partes de bensulfuron-metilo, 15 partes de bentonita de
sodio y 5 partes de carbon activado se mezclaron uniformemente y trituradas con un
martillo de trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron
uniformemente 3 partes de almidén a y 76.5 partes de taico en un agitador de alta

velocidad y amasadas con adicion de una cantidad adecuada de agua seguido por la

‘extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un

tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a
60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que contiene un 0.5% en

masa de bensulfuron-metilo (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 7.89).

Elemplo Comparativo 4

Una porcién de 0.5 partes de bensulfuron-metilo y 8 partes de N-metil-2-
pimolidona se mezclaron hasta obtener una solucion de bensulfuron-metilo. La
solucién de bensulfuron-metilo preparada anteriormente fue agregada sobre 91.5
partes de una base natural de arcillas acida basicas, la cual tenla un tamafio de
particula de malla 18 hasta 35 (1000 hasta 425 um) y proporcion6é una suspension

acuosa del 1% que tiene un pH desde 7 hasta 10, para ser adsorbido en seguida
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para granulacion para proporcionar granulos de la composicién agroquimica que
contienen 0.5% en masa de bensulfuron-metilo (pH de una suspensién acuosa al 1%

en masa 8.39).

Ejemplo Comparativo §

Una porcién de 0.5 partes de bensulfuron-metilo, 4.5 partes de dimron, 25
partes de bentonita de sodio, 3 partes de almidén a y 67 partes de talco se
mezclaron uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién
de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusiéon por medio del empleo de
un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2
mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una
composicién agroquimica granular que contiene un 0.5% en masa de bensulfuron-
metilo y 4.5% en masa de dimron (pH de una suspensioén acuosa al 1% en masa

9.12).

Ejemplo Comparativo 6

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto A, 2 partes de alquilbencensulfonato
de sodio, 3 partes de almidén a y 84.5 partes de carbonato de calcio se mezclaron
uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con adiciébn de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de mallade 1.2 mmy
el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener una compdsicion
agroquimica granular que contiene un 0.5% en masa de Compuesto A (pH de una

suspension acuosa al 1% en masa 8.85).
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EJemplo Comparativo 7

Una porcidn de 2 partes de bensulfuron-metilo, 3 partes de polivinil alcohol, 2
partes de silice basica ahumada y 15 partes de carbonato de calcio se mezclaron
uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 0.6 mmy
el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta obtener una base que
contiene bensulfuron-metilo. En forma conjunta con la base que contiene
bensulfuron-metilo asi obtenida, 2 partes de enzima dextrina modificada, 5 partes de
alquilnaftalensulfonato de sodio, 2 partes lauril sulfato de sodio, 14 partes de cuerpos
plasticos ahuecados que contienen 85 partes de humedad y 86.9 partes de sulfato de
sadio anhidro se mezclaron uniformemente en un agitador de alta velocidad y
amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién
por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de
abertura de malla de 5 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta
obtener una composicion agroquimica granular que contiene 0.5% en masa de

bensulfuron-metilo (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 8.89).

Ejemplo Comparativo 8

Una porcién de 2 partes de Compuesto B, 3 partes de polivinil alcohol, 2
partes de sllice basica ahumada y 15 partes de carbonato de calcio se mezclaron
uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 0.6 mmy
el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta obtener una base que

contiene bensulfuron-metilo. En forma conjunta con la base que contiene
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bensulfuron-metilo as! obtenida, 2 partes de enzima dextrina modificada, 5
partes de alquilnaftalensulfonato de sodio, 2 partes lauril sulfato de sodio, 14 partes
de cuerpos plasticos ahuecados que contienen 85 partes de humedad y 66.9 partes
de sulfato de sodio anhidro se mezclaron uniformemente en un agitador de alta
velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la
extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un
tamiz de abertura de malla de 5 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a
60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que contiene 2% en masa

de Compuesto B (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 9.80).

Ejemplo Comparativo 9

Una porcion de 0.5 partes de bensulfuron-metilo (pKa 5.03) y 5 partes de
carbonato de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martilio de
trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manema, se mezclaron
uniformemente 3 partes de almidén a y 91.5 partes de arcilla en un agitador de alta
velocidad y amasadas con adicion de una cantidad adecuada de agua seguido por la
extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un
tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a
60°C hasta obtener una composicion agroquimica granular que contiene un 0.5% en
masa de bensulfuron-metilo (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 9.01). La
compaosiciéon agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd en agua y
observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta

obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracién.
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Ejemplo Comparativo 10

Una porcién de 0.5 partes de Compuesto A (pKa 5.75) y 5 partes de carbonato
de calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién.
Junto con el polvo obtenido de esta. manera, se mezclaron uniformemente 3 partes
de almidén a y 91.5 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas
con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio
del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener
una composicién agroquimica granular que tiene un diametro desde 1.1 hasta 1.3
mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa de Compuesto
A (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 8.68). La composicién agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada después de 30
minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue

de un tipo de no desintegracion.

EJemplo Comparativo 11

Una porcion de 0.5 partes de Compuesto A (pKa 5.75), 2 partes de cloruro de
dilaurildimetilamonio, 3 partes de almidén o y 84.5 partes de arcilla, que proporcioné
una suspension acuosa al 1% en peso que tiene un pH de 4.2, se mezclaron
uniformemente y trituradas con un martillo de frituracién. El polvo obtenido de esta
manera fue mezclado uniformemente en un agitador de alta velocidad y amasado
con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusion por medio
del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a 60°C hasta obtener
una composiciébn agroquimica granular que tiene un diametro desde 1.1 hasta 1.3

mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa de Compuesto
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A (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 4.54). La composicién
agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada
después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los grénulos hasta obtener un

resultado que fue de un tipo de no desintegracién.

Ejemplo Comparativo 12

Una porcion de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17) y 5 partes de carbonato
de cailcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracion.
Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 3 partes
de almidén a y 91.5 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas
con adiciéon de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio
del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta obtener
una composicion agroquimica granutar que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3
mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 0.5% en masa de Compuesto
B (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 8.72). La composicién agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocé en agua y observada después de 30
minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue

de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo Comparativo 13

Una porcion de 0.5 partes de Compuesto B (pKa 6.17), 2 partes de cloruro de
dilaurildimetilamonio, 3 partes de almidén a y 984.5 paries de arcilla, que
proporcionaron una suspension acuosa al 1% en peso que tiene un pH de 4.2, se
mezclaron uniformemente y ftrituradas con un martillo de trituracién. El polvo

obtenido de esta manera fue mezclado uniformemente en un agitador de alta
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velocidad y amasado con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido
por la extrusién por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través
de un tamiz de aberiura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al
dejario a 60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que tiene un
diametro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un
0.5% en masa de Compuesto B (pH de una suspensién acuosa al 1% en masa 4.77).
La compaosicién agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd en agua y
observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta

obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejoemplo Comparativo 14

Una porcién de 2 partes de triciclazol (pKa 1.68) y 5 partes de carbonato de
calcio se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién. Junto
con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 3 partes de
almidén a y 90 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con
adicion de una cantidad adecuada de agua seguido por la extrusion por medio del
empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de
malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejario a 60°C hasta obtener
una composicién agroquimica granular que tiene un didametro desde 1.1 hasta 1.3
mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 2% en masa de triciclazol (pH
de una suspension acuosa al 1% en masa 8.79). La composicién agroquimica
granular obtenida de esta forma se colocd en agua y observada después de 30
minutos para la desintegrabilidad de los grénulos hasta obtener un resultado que fue

de un tipo de no desintegracion.
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Ejemplo Comparativo 15

Una porcién de 2 partes de EDDP (pKa 10.5), 5 partes de carbonato de calcio
y 1 parte de sllice ahumada se mezclaron unifoomemente y trituradas con un martillo
de trituracién. Junto con el polvo obtenido de esta manera, se mezclaron
uniformemente 3 partes de almidén a y 89 partes de arcilla en un agitador de alta
velocidad y amasadas con adicién de una cantidad adecuada de agua seguido por la
extrusion por medio del empleo de un granulador del tipo de canasta a través de un
tamiz de abertura de malla de 1.2 mm y el material granulado fue secado al dejarlo a
60°C hasta obtener una composicién agroquimica granular que tiene un didmetro
desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud de 3 hasta 7 mm y que contiene un 2% en
masa de EDDP (pH de una suspension acuosa al 1% en masa 8.32). La
composicién agroquimica granular obtenida de esta forma se colocd en agua y
observada después de 30 minutos para la desintegrabilidad de los granulos hasta

obtener un resultado que fue de un tipo de no desintegracion.

Ejemplo Comparativo 16

Una porcion de 2 partes de PHC (pKa 11.5) y 5 partes de carbonato de calcio
se mezclaron uniformemente y trituradas con un martillo de trituracién. Junto con el
polvo obtenido de esta manera, se mezclaron uniformemente 3 partes de almidéna y
90 partes de arcilla en un agitador de alta velocidad y amasadas con adicién de una
cantidad adecuada de agua seguido por la extrusién por medio del empleo de un
granulador del tipo de canasta a través de un tamiz de abertura de malla de 1.2 mmy
el material granulado fue secado al dejaro a 80°C hasta obtener una composicién
agroquimica granular que tiene un didmetro desde 1.1 hasta 1.3 mm y una longitud
de 3 hasta 7 mm y que contiene un 2% en masa de PHC (pH de una suspensién

acuosa al 1% en masa 9.27). La composicién agroquimica granular obtenida de esta
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desintegrabilidad de los granulos hasta obtener un resultado que fue de un tipo de no

desintegracién.

Ejemplo de Prueba 1 (prueba de disolucion en agua)

Dentro de un recipiente de vidrio que tiene un diametro intemo de 15 cm, se
tomaron 900 ml de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm.
Cada una de las composiciones agroquimicas granulares de los Ejemplos 1,2, 4 y 8-
11 y de los Ejemplos Comparativos 1-7 fueron adicionadas alll en una cantidad tal
que correspondiera a 1 kg por 10 dreas. Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dias del
tratamiento, se tomd agua para determinar la concentracién del ingrediente activo en
ol agua por medio de andlisis con cromatografla liquida de alta eficiencia (HPLC por
su sigla en inglés) para de este modo obtener la proporcién relativa con respecto al
contenido total en el material granular como la relacién disuelta en agua. Los

resultados son ensefiados en la Tabla 1.

Tal como se comprende a partir de la Tabla 1, la composicién agroquimica
granular en cada Ejemplo, con respecto al compuesto basado en sulfonilirea o al
derivado de difluorometansulfonilanilida o la sal de los mismos como el herbicida, el
cual era el ingrediente activo del agroquimico, tenia la relacién de disolucién en agua
de desplazamiento inferior en todas las pruebas en el dia uno a lo largo de los 35
dlas después del tratamiento asl comparada con los ejemplos comparativos con

excepcion de los Ejemplos Comparativos 2 y 3.

En los Ejemplos Comparativos 2 y 3, la concentracidon en agua se desplazd

inferiomente desde el principio hasta el fin, que indica que la disolucién del
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ingrediente agroquimicamente activo fue limitada por la etapa del principio para
no ser continuada. En consecuencia fueron aparentemente inferiores debido a la

gran porcion del ingrediente agroguimicamente activo que permanecié sin ser

utilizado.
Tabla 1
Ingrediente Relacién disuelta en agua (%)
imi —
:gtli:zu micamente 3 3 7 T 35
dia | dias | dias | dias | dias
. bensulfuron-
Ejemplo 1 metilo 42 56 64 76 82
Ejemplo 2 pirazosulfuron- 58 | 72 | 80 | 83 | 88
etilo
Ejemplo 4 bensulfuron-
metilo 49 61 69 79 86
azimsulfuron 62 | 68 | 76 | 83 | 89
Ejemplo 8 Compuesto B 25 32 40 45 50
. Bensuffuron-
Ejemplo 9 metilo 57 87 78 84 82
Ejemplo 10 Compuesto A 18 33 31 35 41
fentrazamida 32 78 97 100 | 100
Ejemplo 11 Imazosulfuron 56 72 77 86 89
|  Pentoxazona 4 9 [12 12| 18
Ejemplo Bensulfuron-
Igomparaﬁv o1 | metilo 98 | 100 | 100 | 100 | 100
Ejemplo pirazosulfuron-
Comparativo 2 | etilo 12 9 11 15 o
Ejemplo Bensulfuron-
Comparativo 3 | metilo 4 0 3 0 0
Ejemplo Bensulfuron-
Comparativo 4 | metilo 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Ejemplo Bensulfuron-
Comparativo 5 | metilo 97 | 100 | 100 | 100 | 100
|  Dimron 27 | 51 | 68 | 82 | o4
Ejemplo
Comparativo 6 Compuesto A 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Ejemplo
Comparativo 8 Compuesto B ) 100 | 100 | 100 | 100
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Elemplo de Prueba 2 (disolucién en agua: Influencia de la cantidad de

surfactante catidénico agregada)

Dentro de un recipiente de vidrio que tiene un didmetro intemo de 15 cm, se

- tomaron 800 ml de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm.

Cada una de las composiciones agroquimicas granulares de los Ejemplos 3, 14 y 15
y del Ejemplo Comparativo 6 fueron adicionadas alll en una cantidad tal que
correspondiera a 1 kg por 10 areas. Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dias del tratamiento,
se tomd agua para determinar la concentracion del ingrediente activo en el agua por
medio del andlisis de HPLC como la relacién disuelta en agua. Los resultados son

ensefiados en la Tabla 2.

Se comprende a partir de la Tabla 2 que, a medida que el contenido del
surfactante catidénico en la composicién agroquimica granular era incrementada, ia
relacién disuelta en agua del Compuesto A era reducida desplazandose hacia abajo

si es comparada con el Ejemplo Comparativo 8 en donde no fue afiadido surfactante

catiénico.
Tabla 2

Contenido de Rolaclé_n dlauolta en agua (%)

surfactante 1 3 7 21 | 35

catiénico dia | dias | dias | dias | dias
 Ejemplo 14 1% 33 | 48 | 56 | 67 | ™M
Ejemplo 3 2% 24 | A1 42 48 | 50
Ejemplo 15 3% 12 | 18 22 29 | 33
Eg‘,’n':';'gﬁm 6 - 99 | o7 | 100 | 100 [ 100

Ejemplo de Prueba 3 (disolucién en agua: control de la liberacién sostenida)
Dentro de un recipiente de vidrio que tiene un didmetro intemo de 15 cm, se

tomaron 900 ml de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm.
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Cada una de las composiciones agroquimicas granulares de los Ejemplos 3, 5,
6, y 7 y del Ejemplo Comparativo 6 fueron adicionadas alli en una cantidad tal que
comespondiera a 1 kg por 10 dreas. Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dias del tratamiento,
se tomoé agua para determinar la concentracién del ingrediente activo en el agua por
medio del andlisis de HPLC como la relaciéon disuelta en agua. Los resultados son

ensefiados en la Tabla 3.

Se comprende a partir de la Tabla 3 que, al comparar con la composicién
agroquimica granular del Ejemplo Comparativo sin liberacién sostenida, la liberacién
sostenida del Compuesto A puede ser controlada en las composiciones

agroquimicas granulares en los Ejemplos.

Tabla 3

Relacién disuelta en agua (%)

1 [ 3 7 21 35
_ dia_| dias | diss | dias | dias |
 Ejemplo 3 20 28 38 42 47
Ejemplo 5 33 41 49 55 60 |
 Ejemplo 6 58 62 67 [4 72
 Ejemplo 7 82 86 80 91 95
&’;’:’:’:ﬁw g | 100 | 100 | 98 | 100 | 100

Ejemplo de Prueba 4 (disolucién en agua)

Dentro de un contenedor ancho de 75 por 35 cm, fueron introducidos 9 litros
de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm. Cada una de las
composiciones agroquimicas granulares de los Ejemplos 12 y 13 y de los Ejemplos
Comparativos 7 y 8, fueron aplicados para tratamiento en una cantidad tal que
comrespondiera a 0.25 kg por 10 areas. Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dias del

tratamiento, se tom6 agua para determinar la concentraciéon del ingrediente activo en
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el agua por medio del andlisis de HPLC como la relacién disuelta en agua. Los

resultados son ensefiados en la Tabla 4.

Tal como se comprende a partir de la Tabla 4, la concentracién en agua en los
Ejemplos se desplazé hacia abajo al ser comparada con el Ejemplo Comparativo, lo

que indica que el ingrediente agroquimico activo fue liberado con liberacién

sostenida.
Tabla 4

Ingredients Relacién disuelta en agua (%)
:groqulmlcamonh 1 317 |21] 35
ctivo dia | dias | dias | dias | dias
Ejemplo12 | Denaulfuron- 48 | 58 | 65 | 71 | 74
[Ejemplo 13 Compuesto B 58 | 62 | 70 | 78 | 85
gg‘r’n':z';ﬁm , | bensulfuron- 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Ej:n";‘:;ﬁv s |CompuestoB 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Ejemplo de Prueba 5 (prueba de efectividad biolégica: arroz de cultivo de
inundacién)

Una matera plastica ancha de 100 cm? fue llenado con un suelo de campo de
cultivo de inundacién y, después de irrigar y revolver, se sembraron semillas de cada
una de mala hierba del agua tempranera {Echinochloa oryzoides), fior del agua falsa
en forma de corazén (Monochoria vaginalis) y HOTARU-I (Scirpus juncoides) a una
profundidad de 0.5 cm. Adicionalmente, dos plantas de arroz de cultivo de inundacién
en la etapa de dos hojas fueron transplantadas en una profundidad de transplante de
2 cm seguido por el encharcamiento de agua a una profundidad de 5 cm. En el dia

siguiente al transplante, cada una de las composiciones agroquimicas granulares
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obtenidas en los Ejemplos 3, 5, 8 y 7 y en el Ejemplo Comparativo 8 fue aplicada
uniformemente para tratamiento en una cantidad relativa a la cantidad del ingrediente
activo comespondiente a 5 g/10 dreas por peso. Las plantas en estas materas
plasticas crecieron en un invemadero y, después de 28 dlas, fue realizada una
evaluacién mediante los siguientes criterios para los efectos del herbicida y el grado

de dafios quimicos. Los resultados son mostrados en la Tabla 5.

Se ha notadc'a a partir de la Tabla 5§ que las composiciones agroquimicas
granulares de los Ejemplos exhibieron excelentes efectos herbicidas casi sin dafios
quimicos al amoz de cultivo de inundacién mientras que fueron encontrados dafios
quimicos considerables en el Ejemplo Comparativo 6 en contra del arroz de cultivo

de inundacion.

Criterios de Evaluacion para los efectos herbicidas (supresion del crecimiento y

dafios quimicos

S 90 % o mayor

4 o mayor pero menorque 5: 70 % o mayor pero menor
que 80 %

3 o mayor paro menorque 4. 50 % o mayor pero menor
que 70 %

2 o mayor peromenorque 3: 30 % o mayor pero menor
que 50 %

1 o mayor peromenorque 2: 10 % o mayor pero menor

que 30 %
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0 o mayor pero menorque 1: 0 % o mayor pero menor

que 10 %
Tabla §
. Dafios
Efectos Herbicidas quimicos
flor del agua
mdalaal :Ieul;b. falsa en HOTARUA Lm de cultivol
tompra'nora forma de de Inundacién
_ corazén _
45 50 3.0 :
5.0 5.0 5.0 L
5.0 5.0 _ 50 0.5
5.0 5.0 5.0 0.5
5.0 5.0 5.0 1.5

Elemplo de Prueba 6 (prueba de efectividad bloldgica: prueba del efecto de
retencion)

Una matera plastica ancha de 200 cm? llenada con un suelo de campo de
inundacién fue irmigado y el suelo fue removido seguido por la introduccién de agua
para proporcionar una profundidad de agua de 5 cm y se aplicaron alll, una de las
composiciones agroquimicas granulares obtenidas en los Ejemplos 5,6 y 7 y en el
Ejemplo Comparativo 6 por peso, en una cantidad tal que comespondiera a 2.5 g/10
dreas relativa a la cantidad del ingrediente activo. Desde justo después de este
tratamiento, fue inducido un escape de agua desde el fondo de la matera plastica
durante 3 dias a una velocidad de 2 cm por dia y el escape de agua fue seguido por
la introduccion de agua desde amriba de la matera plistica para conformar una
profundidad de agua de 5 cm. En los dias 0, 20 y 40 del tratamiento, fueron
sembradas semillas respectivas de mala hierba del agua tempranera, flor del agua
falsa en forma de corazén y HOTARU-I y el crecimiento de las semillas fue

observado en el dia 30 desde el sembrado. Los criterfios de evaluacién de los

14



15

(41

47

efectos herbicidas estuvieron en concordancia con aquellos del Ejemplo de

Prueba 5. Los resultados son ensefiados en la Tabla 8. Se comprende a partir de la

Tabla 8 que las composiciones agroquimicas granulares en los Ejemplos exhibieron

un efecto de retencion superior comparado con el del Ejemplo Comparativo.

Tabla 6
Efectos Herbicldas
mala hierba del [flor del agua falsa en
agua tempranera | forma de corazén HOTARUA
O |20 40 | O | 20 | 40 | O | 20 | 40
_ dia |dias | dias | dla | dlas | dlas | dla | dias | dias
[Ejemplo 5 43 45| 40 [47 ]| 49 | 45 |47 | 49 4.8
Ejemplo 8 45 |45 ]| 35 |49 ] 48 45 |48 | 49 45
Ejemplo 7 48 | 45| 3.7 |49 | 43 35 |49 | 48 4.5
Ejemplo
omparativo | 43 | 3.5 | 30 [ 48] 43 30 |48 | 48 3.7

Ejemplo de Prueba 7 (disolucién en agua)

Dentro de un recipiente de vidrio que tiene un diametro intemo de 15 cm, se

tomaron 900 ml de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm.

Cada una de las composiciones agroquimicas granulares de los Ejemplos 1, 16 y 17

y de los Ejemplos Comparativos 9, 10 y 12 se agregaron allf en una cantidad tal que

comrespondiera a 1 kg por 10 dreas y cada una de las composiciones agroquimicas

granulares de los Ejemplos 23, 24 y 25 y de los Ejemplos Comparativos 14, 15y 16

se agregaron alll en una cantidad tal que commespondiera a 3 kg por 10 areas.

Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dlas del tratamiento, se tomé agua para determinar la

concentracién del ingrediente activo en el agua por medio del andlisis de HPLC como

la relacién disuelta en agua. Los resultados son ensefiados en la Tabla 7.
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La Tabla 7 indica que, cuando el pKa del ingrediente agroquimicamente
activo &cido era de 2 hasta 7, la relacion disuelta en agua del Compuesto A y del
Compuesto B como un derivado de difluorometansulfonilanilida en particular fue
fuertemente suprimida. Un efecto de la supresidon de la relacién disueita en agua
también se notd para un agente insecticida en el Ejemplo 25 y para un agente

bactericida en los Ejemplos 23 y 24.

Tabla 7
Relaclién disuelta en agua (%)
Ingredients activo 1 3 7 21 35
dia | dias | dias | dias | dias
Ejemplo23 Triciclazol 72 77 8o 100 87
Ejemplo1 bensulfuron-metiio 55 60 69 82 87
Ejemplo16 Compuesto A 15 30 32 48 53
Ejemplo17 Compuesto B 11 28 25 35 44
Ejemplo24 EDDP 8 11 21 25 23
Ejemplo25 PHC 64 70 69 75 74
" Ejemplo -
| Comparativo 14 Triciclazol 100 | 100 | 100 94 98
Ejemplo .
Comparativo 9 bensulfuron-metilo 92 99 100 | 100 | 100
Ejemplo
Comparativo 10 Compuesto A 97 100 { 100 | 100 | 100
Ejemplo
| Comparativo 12 Compuesto B 100 99 100 o8 100
Ejemplo
| Comparativo 15 EDDP 18 31 48 41 37
Ejemplo
Comparativo 16 PHC 81 100 | 95 91 a9

Ejemplo de Prueba 8 (disolucién en agua)

Dentro de un recipiente de vidrio que tiene un didmetro intemo de 156 cm, se
tomaron 800 ml de agua dura de grado 3 para conformar una profundidad de 5 cm.
Cada una de las composiciones agroguimicas granulares de los Ejemplos 18, 19, 20,
21 §22 y de los Ejemplos Comparativos 11 y 13 se agregaron alli en una cantidad tal
que comespondiera a 1 kg por 10 dreas. Después de 1, 3, 7, 21 y 35 dias del
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tratamiento, se tomé agua para determinar la concentracién del ingrediente

activo en el agua por medio del andlisis de HPLC como la relacién disuelta en agua.

Los resultados se muestran en la Tabla 8.

La Tabla 8 indica que la relacién disuelta en agua fue suprimida mediante el
incremento del contenido de la sustancia basica mientras que la relacion disuetta en
agua fue suprimida cuando el pH de la composiciéon agroquimica granular como una

suspension acuosa del 1% en peso era mayor que el pKa del ingrediente

agroquimicamente activo écido.

Tabla 8
Relaclién disuelta en agua (%)
Ingrediente = —=5—1
ctivo 1 3 7 21 a5
a dia | dias | dias | dias | dias
|Ejamplo 18 Compuesto B 54 68 68 71 75
Ejemplo 18 CompuestoB | 42 59 55 61 65
[Elemplo 20 CompuestoB | 12 10 24 40 45
[Eiemplo 21 Compuesto A | 39 54 47 52 75
Ejemplo 22 Compuesto A 9 18 21 40 42
Ejemplo
omparativo 13 Compuesto B 82 87 95 100 96
Ejemplo
omparativo 11 Compuesto A 79 84 26 98 100

Aplicacién Industrial

La composicién agroquimica industrial de la invencién puede ser preparada en
una formulacién simple y puede impartir moderadamente una liberacién sostenida a
la disolucién del ingrediente agroquimicamente activo, y de este modo, exhibir la
eficacia del ingrediente agroquimicamente activo durante un periodo prolongado de
tiempo y un efecto notable puede ser obtenido ya que, mediante la disminucién de la

velocidad de liberacion del ingrediente agroquimicaments activo en los ambientes, la
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carga sobre los ambientes puede ser disminuida y los dafios quimicos, tales
como los dafios quimicas contra los cultivos objetivo, ocasionados por el ingrediente

agroquimicamente activo pueden ser mitigados o prevenidos.
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REIVINDICACIONES

1. Una composicion agroquimica granular caracterizada porque contiene un
ingrediente agroquimicamente activo 4cido, un agente activo de superficie catiénica y

una sustancia bésica.

2. La composicibn agroquimica granular descrita en la reivindicacién 1,
caracterizada porque el ingrediente agroquimicamente activo acido tiene un pKa de 2

hasta 7.

3. La composiciébn agroquimica granular descrita en la reivindicacién 1 6 2,
caracterizada porque el agente activo de superficie catidnica ocasiona la gelificacién

0 muestra hinchamiento en agua.

4. La composicién agroquimica granular descrita en la reivindicacion 1, 2 6 3,

caracterizada porque el ingrediente agroquimicamente activo 4cido es un herbicida.

5. La composicidn agroquimica granular descrita en la reivindicacion 4,

caracterizada porque el herbicida es un compuesto basado en sulfonilirea.

6. La composicion agroquimica granular descrita en la reivindicacién 4,
caracterizada porque el herbicida es un derivado de difluorometansulfonilanilida o

una sal de la misma expresado mediante ia férmula general (l):
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R1
NHSO.CHF, oo
3
Ne—
CH_< (1
OH N
OCH,

(R es un atomo de hidrégeno, un grupo alquilo o un grupo alcoxialquilo).

7. La composicibn agroquimica granular descrita en cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 8, caracterizada porque una suspension acuosa del 1% en masa

de la misma tiene un pH de 5 o mayor.

8. La composicibn agroquimica granular descrita en cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 7, caracterizada porque una suspensién acuosa del 1% en masa
de la misma tiene un pH el cual es igual a 0 mayor que el valor de pKa del

ingrediente agroquimicamente activo.

9. Una composicion agroguimica granular mezclada |a cual es una rﬁezcla de la
composicién agroquimica granular descrita en cualquiera de las reivindicaciones 1 a
8 y grénulos agroquimicos que no contienen ya sea uno o amhos del agente activo
de superficie cationica y la sustancia basica en una relacidn en masa que va desde

1:9 hasta 9:1.
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Se proporciona una composiciéon agroquimica granular mediante la cual los
problemas que acompaiian a las composiciones agroquimicas granulares del estado
de la técnica pueden ser superados, la cual puede ser preparada en una formulacién
simple y por medio de la cual se obtiene la liberacién sostenida del ingrediente
agroquimicamente activo de tal forma que la carga sobre los ambientes puede ser
disminuida y los dafios quimicos ocasionados por el ingrediente agroquimicaments
activo puede ser mitigado o prevenido. La composicidn agroquimica granular
contiene un ingrediente agroquimicamente activo acido, un surfactante catiénico y
una sustancia bésica. Infer alia, es obtenido un pH de 5 0 mas en una suspensién
acuosa del 1% en masa de la misma. Preferiblements, el ingrediente
agroquimicamente activo acido puede tener un pKa de 2 hasta 7 y el surfactante

catiénico puede ser uno el cual sea gelificado o exhiba hinchamiento en agua.
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Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento en el articulo 38
de la Decisién 486 de la Comisién de la Comunidad Andina, articulo 27 del
Tratado de Cooperacidn en Materia de Patentes (PCT), regla 51 bis del
Reglamento y Circular Unica de la Superintendencia de Industria y Comercio, se le
comunica que:

o La solicitud no contiene copia del documento en que consta la cesion del
derecho de patente del inventor al solicitante o a su causante (Art. 26-k)
Decision 486).

« La solicitud no contiene el poder debidamente otorgado, con el lieno de
requisitos exigidos por los articulos 63 y subsiguientes del Cédigo de
Procedimiento Civil. Adicionalmente debera presentar el documento que
acredita la existencia y representacién legal de la sociedad solicitante,
cuando éste fuere una persona juridica.

o EIl solicitante debe presentar un nuevo titulo, que permita identificar la
materia de la cual trata la solicitud, ya que el relacionado no se encuentra
con la precisibn necesaria para identificar claramente el objeto de la
solicitud de patente (Regla 4.3 PCT, Art. 27, 27 Decision 486, Circular
Unica 5.2.9).

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 38 de la Decision 486, se le
requiere para que dentro del término de dos meses siguientes a la fecha de
notificacion del presente oficio, compiete los requisitos anteriormente enunciados.
En caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se
considerara abandonada y perdera su prelacion.

Notiflquese el presgnte oficicconforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e),
del capltulo quin lo pfimerc de la Circular Unica N° 10 de 2001.
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