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(57) Pyridylsulfonyl-N’-pyrimidinylmocoviny obecného vzorce 2 z _
1, ve kterém R; znamend methylovou skupinu nebo metho- N

xylovou skupinu a Rz znameni atom vodiku nebo methylo-
vou skupinu, a soli t&chto slouenin s aminy, bizemi
alkalickych kovd nebo kovi alkalickych zemin nebo s
kvartérnimi amoniovymi bizemi, které maji dobré pre- a
postemergentni herbicidni a rist rostlin inhibujici vlastnos-

ti.
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a herbicidni a rist rostlin inhibujici kompozice tyto modsviny

obsahujici

Oblast techniky

Vynalez se tykd novych herbicidnd d&innvych N-pvridysulio-
1oravs

¢
nyl-N -pirymidinylmoCovin, zplsobu jejich p¥ior

' oravy, Xomgozic, k=ar-
ré tyto modoviny obsahuji jako U&innou ldtku, jakoZ i jejich po-
uziti pro hubeni pleveld, pfedeviim selektivnd v uzitkovych plo-

dindch, nebo regulaci a inhibici ridstu rostlin.

Dosavadni stav techniky

FenylsulfonylmoCoviny s herbicidnim d&inkem jsou zndmé z
evropské patentové prihldsky 0 103 543. U&inné ldtky popsané v
této patentové pfihldSce vSak vidy nespliiuji poZadavky tvkajici
se miry Uéinku a spektra uU&inku. I naddle tady trvi potfaba G&in-
néjSich a selektivn&jdich dlinnych 1dtek. Nyni byly nalezeny nové

sulfonylmoCoviny majici zlepSené herbicidni vlastnosti.

Podstata vvnalezu

Predmétem vyndlezu jsou nové sulfonylmoloviny obecného

vzorce I

OCHF,

-~ R
0 v/
N Il 7\
N7 “SO,NH—C - NR2-< (1)
=

OCH;
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ve kterém

R] znamend methylovou skupinu nebo methoxylovou skupinu a
R2 znamend atom vodiku nebo methylovou skupinu,

a soli téchto sloudenin s aminy, bdzemi alkalickych kovi nebo

kovi alkalickych zemin nebo kvartérnimi amoniovymi bdzami.

Vyndlez tudiZ zahrnuje i soli, kterd mohou slouceniny obec-
ného vzorce I tvofit s aminy, bdzemi alkalickych kovi a kovi alka-

lickych zemin nebo kvartérnimi amoniovymi bdzemi.

Z hydroxidd alkalickych kovl a kova alkalickych zemin ve .
funkeci slozky vytvdfejici sil lze pFfedeviim uvést hydroxidy lithia,
sodiku, drasliku, hoféiku nebo vépniku, zejména viak hydroxid -
sodny nebo hydroxid draselny.

Jako priklady amind vhodnych pro vytvofeni amoniového ka-
tiontu pfichdzi v dvahu jak amoniak, tak i primdrni, sekunddrni
a tercidrni alkylaminy obsahujici 1 a% 18 uhlikovych atomd, hydro-
xyalkylaminy obsahujici 1 aZ 4 uhlikové atomy a alkoxyalkylaminy
obsahujici 2 aZ 4 uhlikové atomy, napfiklad methylamin, ethylamin,
n-propylamin, isopropylamin, vSechny &ty¥i isomerni butylaminy,
n-amylamin, isoamylamin, hexylamin, heptylamin, oktylamin, nenyl-
amin, decylamin, pentadecylamin, hexadecylamin, heptadecylamin,
oktadecylamin, methylethylamin, methylisopropylamin, methylhexyl-
amin, methylnonylamin, methylpentadecylamin, methyloktadecylamin,
ethylbutylamin, ethylheptylamin, ethyloktylamin, hexylheptylamin,
hexyloktylamin, dimethylamin, diethylamin, di-n-propylamin, di-
isopropylamin, di-n-butylamin, di-n-amylamin, diisocamylamin, di-
hexylamin, diheptylamin, dioktylamin, ethanolamin, n-propanclamin,
isopropanolamin, N,N-diethanolamin, N-ethylpropanolamin, N-butyl-
ethanolamin, allylamin, n-butenyl-2-amin, n-pentenyl-2-amin, 2,3-
dimethylbutenyl-2-amin, dibutenyl=-2-amin, n-hexyl-2-amin, propy-
lendianmin, trimethylamin, triethylamin, tri-n-propylamin, triiso-
propylamin, triisopropylamin, tri-n-butylamin, triisobutylamin,
tri-sek.butylamin, tri-n-amylamin, methoxyethylamin a ethoxyethyl-
amin, heterocyklické aminy, jako napfiklad pyridin, chinolin,

isochineolin, morfolin, piperidin, pyrrolidin, indolin, chinuklidin




a azepin, primdrni arylaminy, jako napfiklad anilin, methoxyani-
lin, ethoxyanilin, o-, m-, p-toluidin, fenylendiamin, benzidin,
naftylamin a o=, m-, p-chloranilin, zejména vSak triethylamin,
isopropylamin a diisopropylamin.

V2 sloucCenindch obecného vzorce I obecny substituent R,

hodné znamend atom vodiku. Jako konkrétni vyhodnou slouleninu

<
(PR

z2 slouCenin obecného vzorce I lze jmenovat N-(3-difiluormethoxy-
pyridin—z—y-—sulfonyl)—N'—4—methyl-5-methoxypyrimidin-Z—yl)moéo-
vinu.

SlouCeniny obecného vzorce I mohou byt pfipraveny tak, e
a) se pyridylsulfonamid obecného vzorce II

OCHEF,

(11)
>
N7 ~SO,NH,

~ s

uvede v reakci v pritomnosti bdze s N-pyrimidinylkarbamdtem obec-
ného vzorce III

Rl
0 %
R3_O_C"N—</ ) (III)
N =
OCH;4

ve kiterém R, a R, maji vySe uvedeny vyznam v souvislosti s obec-
nym vzorcem I a R3 znamena fenylovou skupinu nebo 4-tolylovou
skupinu, nebo



b) se sloucenina obecného vzorce IV
= OCHF,
(IV)
™
N SO,-A

=0
— i

[

ve kterém A znamend skupinu R3-0-C-

Cemz R3 mé vySe uvedeny vyznam, uvede v reakci v pritomnosti bdze
s 2-aminopyrimidinem obecného vzorce V

i~ nebo skupinu O=C=N, pri-

R,
N
HoN 4 \ (V)
N —
QCH,

ve kterém R, mé vySe uvedeny vyznam v souvislosti s obecnym vzor-
cem I, nebo

c) se pyridylsulfonamid obecného vzorce II

) 2
% CHF,

AN
N7 50,NH,

uvede v reakci v pritomnosti pyrimidinylisokyandtu obecného vzorce



VI

Ry

N
O:C:N—%{ \
N — (VI)

OCH,

ve kterém R, md vySe uvedeny vyznam v souvislosti s obecnym vzor-

cem I, nebo

d) se sloucenina obecného vzorce VII
OCHF
/ 2
\\ (VII)
N SO,Cl

uvede v reakci v pritomnosti amoniové, fosfoniové nebo sulfoniové

soli nebo kyandtu alkalického kovu obecného vzorce VIII

M ocn” (VIII)

ve Kterém M znamend alkalicky kov nebo skupinu R,R;R.R-Q, kde R,
Rg, R a Ry nezdvisle znamenaji alkylovou skupinu obsahujici 1 az
18 uhlikovych atomd, benzylovou skupinu nebo fenvlovou skupinu,
pricemz celkovy poet uhlikovych atomi neni vy33{ ne? 36, a Q zna-
mend atcm dusiku, atom siry nebo atom fosforu, se slouceninou obec-

ného vzorce V



R1
N
el
N= (V)
OCH,

ve ktarém R, md vySe uvedeny vyznam v souvislosti s obecnym vzor-

Reakce vedouci ke soudenindm obecného vzorce I se vyhodné
provddi v aprotickych, inertnich organickych rozpousStédlech. Tako-
vymi rozpcu$Stédly jsou uhlovediky, jako benzen, xylen nebo cyklo-
hexan, chlorované uhlovodiky, jako dichlormethan, trichlormethan,
tetrachlormethan nebo chlorbenzen, ethery, jako diethylether,
ethylenglykoldimethylether, diethylenglykoldimethylether, tetra-
hydrofuran nebo dioxan, nitrily, jako acetonitril nebo propionitril,
amidy, jako dimethylformamid, diethylformamid nebo N-methylpyrro-
lidon. Reakéni teploty leZi s vyhodou mezi -20 a 120 °c. Tyto re-
akce maji obecné mirné exotermni prub&h a mohou byt provddény pri
okolni teplotd. Za dlelem zkrdceni reakdni doby nebo za udlelem
zahdjeni reakce se reak&ni smds vhodnd zah¥eje po krdtkou dobu a%
na teplotu varu reakéni smési. Reak®ni doba miZe byt rovnd% zkra-
cena priddnim nékolika kapek reak&niho katalyzdtoru tvofasného bdzi.
Jako bdze jsou v tomto pfipadé vhodné zejména tercidrni aminy, jako
trimethylamin, triethylamin, chinuklidin, 1,4-diazabicyklo(2.2.2)-
oktan, 1,5-diazabicykle(4.3.0)non-5-en nebo 1,5-dlazabicyklo(5.4.0)-"
andec-7-en. Jako bdze vSak mohou byt také pouZity anorganické
bdze, jako hydridy, napfiklad hydrid sodny nebo hydrid vdpenaty,
hydroxidy, napfiklad hydroxid sodny a hydroxid draselny, uh11c1tanv,
napriklad uhli¢itan sodny a uhli&itan éraselny, nebo hydrogen—
uhliditany, jako hydrogenuhlLCLBan draselny nebo hydrogenuhlidi-
tan sodny.

Findlni produkty obecného vzorce I mohou byt izolovdny



zahuSténim a/nebo odparenim rozpou3tddla a predistény rekrystali-
zaci nebo rozetfenim pevnédho zbytku v rozpou3tddlech, ve kterych
nejsou slouCeniny obecného vzorce I dobfa rozpustné a kterymi

jsou napriklad ethery, aromatick2 uhlovodiky nebo chlorované uhlo-

vodiky.

Slouceniny obecnych vzorcd II, III, IV, V, VI, VII a VIII

jsou bud zadmymi slouleninami nebo mohou byt pfipraveny postupy,

~

teré jsou analogické se zndmymi postupy pro pfipravu analogickych
slouCenin. Zplsobovd varianta a) je napfiklad popsdna v EP-AQ
103 543, zatimco zpisobovd varianta b) je napfiklad popsdna v EP-
A-0 101 670. Zpisobové varianty c¢) a d) jsou popsané v EP-A-0459949,
popripadé ve Svycarském patentu 662 348.

Pro pouziti sloucenin obecnéno vzorce I nebo kompozic, které
tyto slouleniny obsahuji, pfipadaji v dvahu rlzné metody a techni-
ky, jejichz priklady jsou uvedeny v ndsledujicim textu.

1) Moreni semen

a) Moreni semen déinnou ldtkou formulovanou jako popra$ protZepdva-
nim semen s timto popraSem aZ do okamZiku, kdy se dosdhne rovnomdr-
ného rozdéleni poprase na povrchu semen (suché mofeni). P¥i tomto

suchém mofeni se pouZivd aZ 4 g i&inné ldtky obecného vzorce I

(pfi 50% formulaci aZ 8,0 g popra3e) na 1 kg osiva.

b) Mofeni semen emulznim koncentrdtem &inné ldtky nebo vodnvym
roztokem ud&inné ldtky obecného vzorce I formulované jako popras

metodou podle odstavce a) (mokrd mofeni).

-

Morfeni namdlenim osiva do 14za& obsahujici a% 1000 pom U&innéd

~

c
latky obecného vzorce I po dobu 1 a3 72 hodin a pfipadnym nédsled-

nym suSenim semen (mofani mddenim, seed soaking).

Mof2ni osiva nebo o3e:zfeni naklilenych semendlkd jsou pri-
rozen& vyhodnymi zplsoby aplikace d&inné ldtky, pondvad? plsobe-
ni 4¢inné ldtky je v tomto pfipadd zcela fizeno na pozadovanou
kulturu. Zpravidla se pouzije 0,001 aZ 4,0 g G&inné ldtky na 1 kg

osiva, pricemz je mozné se od uvedeného rozmezi odchylit jak na-



doru, tak i dold v pripadé metodiky umoifujici také pfidavek dal-

Sich ud&innych ldtek nebo mikroZivin (opakované mofani).
2) Regulovang uvoliovdni &inné ldtky

Roztok Udinnd 13t}
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nosi¢ nebo na polymerni g
uschnout. Granuldt miZe byt potom pfipacdné dodatednd opatfen po-
vlakem (zapouzdfeny granuldt), ktery zplsobi, e se ¢linnd ldtka

uvoliuje v urdeném Casovém rozmezi.

-

Slouleniny obecného vzorce I mohou byt pouzity v nezménéné
formé, tzn. ve formd, ve kterd se ziskaji jako findlni produkt jejich
syntézy. Vyhodné se vSak zpracovdvaji obvykly¢m zplsobem za pouZi-
ti obvyklych pomocnych ldtek, napfiklad na pfimo postrikovatelné
nebo zreditelné roztoky, zfedéné emulze, postfikovatelné prdsky,
rozpustné prdsky, poprase, granuldty nebo mikrokapsle. Podle poza-
dované dfelu a danych podminek se potom voli jak zplsob aplikace,
jakym je napfiklad postfikovdni, zamlZeni, popraseni, zkrdpéni,

rozsypani nebo zaliti, tak i forma aplikované kompozice.

Formulace G€inné ldtky, tzn. prost¥edky, pfipravky nebo
kompozice cbsahujici dinnou ldtku obecného vzorce I, popripadé
alespon jednu d&innou ldtku obecného vzorce I a pripadné jednu
nebo nékolik pevnych nebo kapalnych pfisad, se pripravi zndmym
zpisobem, napfiklad dokonalym smiSenim a/nebo semletim 4&inné
latky s pfisadami, jakymi jsou napfiklad rozpoustédla nebo pewvné
nosiCe. PIi pfipravé uvedenych formulaci mohou byt ddle pouzity

povrchové aktivni ldtky (tensidy).

Jako rozpoustédla pfichdzi v dvahu: aromatické uhlovodiky,
zejména frakce Cq az Ciov jako smési alkylbenzenl, napfiklad
xylenové smési nebo alkylovand nafraleny, alifatické a cykloali-
fatické uhlovediky, jako parafiny, cyklohexan nebo tetrahvdro-
naftalen, alkchoiyy jako ethanol, propanol nebo butanol, glykoly
a jejich ethery a estery, jako propylédglykol nebo dipropylengly-
kolether, ketony, jako cyklohexanon, isoforon neboAdiacetonalko—

nol, silné poldrni rozpouSté&dla, jako N-methyl-2-pyrrolidon, di-



methylsulfoxid nebo voda, rostliné oleje a jejich estery, ja

A

o
fepkovy olek, ricinovy olej nebo sojevy olej, a pfipadnd také

silikonové oleje.

Jako pevné nosile, napfiklad pro popra3z a dispergcvatelné
prasky, se zpravidla pouZivaji kamenné mculky, jako kalci=, ta
kaolin, montmorillonit nebo attapulgit. Za uUlelam zlepSeni fyzi-
kdlnich vlastnosti mohou byt také pouZity vysoce disperzni kys
na kremiCitd nebo vysoce disperzni nasdkiivé polymery. Jako zrnd-
né adsorplni granulaéni nosie pfichdzi v dvahu pordzni typy, jako
napriklad pemza, cihlovd moudka, sepiolit nebo bentonit, zatimco
jako nesorpcni nosiCové materidly pfichdz{ v dvahu napfiklad kal-
cit nebo pisek. Kromé toho zle pouZit mnoZinu pfedbé&ind granulova-
nych ldtek anorganického nebo organického pivodu, zejména dolomit
nebo desintegrované zbytky rostlin.

Jako povrchové aktivni sloudeniny pfichdzi v dvahu pedle
druhu d¢inné ldtky urlené k formulovdni neionogenni, kationtové
a/nebo aniontové aktivni tensidy s dobrymi emulga&nimi, dispergad-
nimi a smdCecimi vlastnostmi. Pod tensidy je tfeba rozumdt také
smési tensidd.

Vhodnymi aniontovymi tensidy mohou byt jak tzv. ve vodd
rozpustnd mydla, tak i ve vod3 rozpustné synthetické povrchovd
aktivni sloudeniny.

JakoZto mydla lze uvést soli alkalickych kovi a kovid alka-
lickych zemin nebo pfipadné substituovand amoniové soli odvozené
od vysSich mastnych kyselin (C10-C22), jako napriklad scdné nebo
draselné soli kyseliny olejové nebo kyseliny stearové, nebo soli
odvozené od prirodnich sm&si mastaych kyselin, které mohou bv:
napriklad ziskdny z kokosového nebo talovéno oleje. Dale je mozZné

zminit také methyltaurinové soli mastavch kyselin.

Castéji jsou v3ak pouzivand :tzv. syntetické tzansidy, zejména
sulfondty mastnych alkohold, sulfdty mastnvch alkohold, sulfonované
benzimidazolové derivdty nebo alkylarylsulfondty.



Sulfondty nebo sulfdty mastnvch alkohold jsou zpravidla
dispozici jako soli alkalickych kovd nebo kovt alkalic) 7ch zemin

K
nebo jako pripadné substituované amoniové soli a maji alkylovy

zahrnuje alkylovou &dst acylovych zbytkid, napfi!
nebo vapenatd sil kyseliny lignosulfonové, do
sirové nebo smési sulfdtl mastnych alkohold pfipr o)
mastnych kyselin. Sem pat¥i také soli esterd Xyseliny sirové a
sulfonovych kyselin odvozenvch od aduk:d ma stnych alkoholl a echy-
lenoxidu. Sulfonované benzimidazolové derivdty vyhodné obsahuji

dvé skupiny sulfonové kyseliny a jeden zbytek mastné kyseliny obsa-
hujici 8 aZ 22 uhlikovych atomt. Alkylarylsulfondty Jjscu napfiklad
sodnymi, vdpenatymi nebo triethanolaminovymi solemi kyseliny do-
decylbenzensulfonové, kyseliny dibutylnaftalensulfonové nebo kon-
denzacniho produktu kyseliny naftalensulfonové s formaldehydem.

Dédle prichdzi v dvahu také odpovidajici fosfaty, jako na-
pfiklad soli esterl kyseliny fosforedné, aduk:u p-nonylfenolu a
4-14-ethylenoxidl nebo fosfolipida.

Jako neionogenni tensidy pfichdzi v prvé fadé v dvahu poly-
glykoletherové derivdty alifatickych nebo cykloalifatickych alkoho-
14, nasycenych nebo nenasycenych mastnych kyselin a alkylfenolq,
které mohou obsahovat 3 a3 30 glykoletherovych skupin a 8 az 20
uhlikovych atomd v alifatickdm uhlovodikovém zbytku a 6 az 18

uhlikovych atomd v alkylovém zbytku alkylfenolid.

Dal$imi vhodnymi neicnogennimi tensidy jsou ve vodd roz-
pustné, 20 aZ 250 ethylenglykoletherovych skupin a 10 az 100 pro-
pylenglykoletherovych skupin obsahujici polyethylenoxidové adukty
polypropylenglykelu, ethylendiaminopolypropylenglykolu a alkyl-
polyprooylenglykolu s 1 az 10 uhlikovymi atomy v alkylovém Fat3z-
ci. Jmenované sloulsaniny obvykle obsahuii 1 a? 3 ethylanglvkclo-

vych jednctaX na kazdou propvlanglyvkolovou jednotku.

Jako priklady neionogennich tensidld lze zminis nonylfenolpoly-
ethoxyethanoly, polyglykolethery ricinového oleje, adukty polypro-

pylenu a polyethylenoxidu, tr1buty1f nexypolyethoxyethanol, poly-



ethylenglykol a cktylfenoxypolyethoxyethanol.

Ddle prichazi v dvahu estery mastnych kyselin odvoz=né od
polyoxyethylensorbitanu, jako napfiklad polyoxyethylensorbitan-

trioledt.

U kationtovych tensidd se predev3im jednd o kvar=3raf

<

amoniové soli, které jako N-substituenty obsahuji alespoll jeden
alkylovy zbytek s 8 aZ 22 uhlikovymi atomy, pfidem? jaxo dal3?
substituenty obsahuji niz$i, pripadné halogenované alkylov

lové nebo nizSi hydroxyalkylové zbytky. Tyto soli jsou k di
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ci vyhodné jako halogenidy, methylsulfdty nebo ethylsu

ethyl)ethylamoniumbromid.

Tensidy pouZitelné pfi pFipravé@ uvedenych formulaci, ktersd
mohou byt pouZity také pfi pfipravd kompozic podle vyndlezu, jsou

mimo jiné popsané v ndsledujicich publikacich:

"Mc Cutcheon’s Detergents and Emulsifiers Annual", Mc Publishing
Corp.,Glen Rock, New Jersey, 1988,

M. and J.Ash, "Encyclopedia of Surfactants", sv.I-III, Chemical
Publishing Co., New York, 1980-1981,

Dr.Helmut Stache "Tensid-Taschenbuch”", nakl. Carl Hanser, Mnichov/
viden 1981.

Herbicidni kompozice zpravidla obsahuji 0,1 a% 99 3, ze-
jména 0,1 aZ 95 %, G&inné latky obecného vzorce I, 1 aZ 99

né nebo kapalné pfisady a 0 a3 25 %, zejména 0,1 aZ? 25 %, tensidu.

Komerin& dostupnd kompozice podles vyndlezu md vyhodné kon-
centrovanou formu, zatimco findlni uZivatel této kompozice apliku-

je zpravidla zfedénou formu tdto kompozice.

Kohpd:i;e podle vynalezu mohou obsahovat i dal3i pfisa
jakymi jsou stabiliza&ni pfisady, napfiklad pfipadné'epd
rostlinné oleje (epoxidovany kokosovy, Fepkovy nebo séjo
odpérovaci pfisady, napfiklad silikonovy olej, konzerwvacéni pro-

stfedky, reguldtory viskozity, pojiva, adheziva a hnojiva, jakoZ



i dalsi dcinné létky pro dosazeni dal3ich poZadovanych G&inki.

Vyhodne kompozice majl zejména ndsledujici sloZeni uvede-

nd ve hmotnostnich procentech.

Poprase:
U¢innd létka: 0,1 az 50 &, vyhodnd 0,1 aZz 35 &,
pevny nosid: 99,9 az 90 %, vvhodné 99,9 aZ 99 s.

Suspenzni koncentrdty:

dcinnd léatka: 5 az 75 %, vyhodné& 10 aZ 50 §,
voda: 94 az 24 %, vvyhodnd 88 az 30 %,
povrchové aktivni Cinidlo: 1 aZ 40 %, vyhodné 2 aZ 30 %.

Smécitelny prédsek:

Gc¢innd léatka: 0,5 az 90 %, vyhodné 1 aZ 80 %,
povrchové aktivni &inidlo: 0,5 az 20 %, vyvhodné 1 az 15 g,

pevny nosicl: 5 az 95 %, vyhodné& 135 az 90 %.
Granuldty:

dcéinnd ldtka: 0,1 az 30 %, vyhodné& 0,1 aZ 15 %,

pevny nosid: 99,5 az 70 %, vvhodné 97 aZ 97 aZ 85 &.

U&inné l4tky obecného vzorce I se zpravidla dspesné pouzZi-
ji v ddvkdch 0,001 aZ 1 kg/ha, zejména v ddvkdch 0,005 aZ 1 kg/ha.
Davky udcinné ldtky, pomoci kterych se dosdhne poZadovandho d&inku,
mohou byt stanoveny pfedb&Znymi pokusy. Tyto ddvky jsou zdvislé
na druhu udéinku, stddiu vyvoje uZitkové plodiny a plevele a apli-
kaci (misto, doba a druh aplikace) a tyto faktory ovliviuji dév-

ku 4¢inné ldtky v rdmci uvedenych rozmezi.

Slouceniny obecného vzorce I maji rdst-inhibujici a herbi-
'cidni vlastnosti, které tyto slou€eniny &ini znamenit3 zpusopbilymi
pro pouZiti v kulturdch uZitkovych plodin, jakymi jsou zejména’
obili, bavlna, soja, Fepka, cukrovd tftina, plantiaZové kuliury,

kukufice a ryZe, prifemZ obzvld3té vyhodnym je pouliti v kukufild-
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nych kul<urdch.

7 ndsledujici Cdsti popisu bude vyndlez bli’e objasnén po-

a
moci prikladd jeho xonkrétniho provedeni, kterd maji pouze ilustrad-
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X
N SCH(CHj;),

K roztoku 16,4 g 2-merkapto-3-hydroxypyridinu (popsdn v
Tetrahedron 21, 2191 (1980)) ve 155 ml dimethylformamidu se pfi

teplote 5 ©

C po Cdstech pfidd 14 g terc.butoxidu draselného. Po-
tom se pfi +aplotd 0 a3 2 °C prikape v pridb&hu 13 minut 12,5 ml

- isopropyljodidu. Po dvouhodinovém michdni pfi okolni teplotd se
reakéni smés extrahuje 400 ml ledové vody a 200 ml ethylacetidtu.
Po nastaveni pH na hodnotu 7 aZ 8 2N kyselineou chlorovodikovou
se vodnd fdze Ctyfikrdt promyje 150 ml ethylacetdtu. Sloulenéd
organické fdze se tfikrdt promyji 100 ml vody, zahusti za vakua na
objem 100 ml a CtyFfikrdt extrahuji pfi teplotd 0 °C 50 ml 2N vod-

ného roztoku hydroxidu sodného. Potom se pH vodné féze nastavi
s

2N kyselincu chlorovodikovou na hodnotu 7 a% 8 a vodna

rh

.
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2
Ctyfixrdc extrahuje 30 ml ethylacetdtu. Po vysusSeni organicks$

faze, filtraci pfes 100 g silikagelu, Ctyfndsobném promyti 50 ml




. . . . .. . .. O
prepylthio=-3-hydroxypyridinu, majiciho teplotu tdni 64 ~C.

Priklad H2

Pfiprava 2-iscpropylthio-3-difluormethoxypyridinu

OCHF,

™
N7 SCH(CH,),

K roztoku 118,4 g 2-isopropylthio-3-hydroxypyridinu v 560 ml
dioxanu se v pribéhu 15 minut pridd 464 ml 30% vodného roztoku
hydroxidu sodného. Potom se v pribéhu dvou hodin zavede pfi teplo-
t3 80 °c 121 g Freonu-22 a smés se michd je$td po dobu 90 minut.

Po ochlazeni reakéni smési na okolni teplotu se reakdni smés
extrahuje smési 2500 ml ledové vody a 1000 ml methylenchloridu a
ziskané fdze se Ctyfikrdt promyji 50 ml methylenchloridu a jednou
100 ml lecdové vody. SlouCené organické fdze se potom vysu3i nad
siranem sodnym a zahusti za vakua. Po chromatografickém pfedistdni
na silikagelu za pouZiti eludni soustavy tvorené smési ethylacetdtu
a hexanu v objemovém poméru 1:9 se ziskd 105,7 g 2-isopropylthio-

3-difluormethoxypyridinu ve formé oleje majiciho n§1 = 1,5088.

»

PFiklad H3

Priprava 3-difluormethoxypyridin-2-ylsulfonamidu



K rozteoxu 118,4 g 2-isopropylthio-3-hydroxypyridinu v 560 ml
dioxanu se v prib2hu 15 minut pridd 464 ml 30% vodného roztoku
hydroxidu scdného, prilemi se tento pridavek déje po xapkdch. Po-

o

tom se zavede v pribéhu dvou hodin pfi teploté 80 “C 121 g Freonu-22

a smés se michd jeStd 90 minut. Po ochlazeni reakléni smési na okol-
ni teplotu se reakxini smés extrahuje smési 2500 ml ledové vody a
1000 ml methylenchloridu a ziskané fdze se Ctyfikrdt promyji 50 ml
caleridu a jecnou 100 ml ledové vody. Sloulend organickéd
fdze se potom vysuSi nad siranem sodnym a odpafi za vakua. Po chro-
matografickém preCisténi na silikagelu za pouZiti eluéni soustavy
tvorené smési ethylacetdtu a hexanu v objemovém poméru 1:9 se zis-
kd 105,7 g 2-isopropylthio=-3~difluormethoxypyridinu ve formd ole-
21

je majiciho ny = 1,5088.

> o,y

Priklad H4

Priprava N-(3-difluormethoxypyridin=-2-yl-sulfonyl)-N"-(4-methyl-

6-methoxypyrimidin-2-yl)modoviny (sloudenina &. 1.03)

OCHF, -
= ° Hy
X Il )
N SOQNH-—C—NH 4 \ (1.03)
=
SOl
K roztoku 4,03 g 3-difluormethoxypyridin-2-ylsulfonamidu

ve 40 ml acetonitrilu se postupné pfidd 4,97 g N-{(4-methyl-6-me-
thoxypyrimidin-2-yl)fenylkarbamdtu a 2,95 ml 1 »5-diazabicyklo-
/5.4.0/undec-5-enu. Po 60 minutovém michdni se reakdni smds za-

husti za vakua. Tak:o ziskany olejovy zbytak se potom rozetfs s

10 ml vody. Xrystali icky produkt se odfiltruje a potom postupna
promyje vodou a disthylatherem. Ziskd se N-(3- dlfluo*methcxypy i-
din-2-ylsulfonyl)-N =(4- methyl-6-methoxypyrimidin-2-yl)modovina

(slouCenina 1.03) majici teplotu tdni 151 a3 1354 °c.

Analogickym zplUscbem se pripravi slo niny obecného vzor-
sl

rav ouc
ce I a jejich meziprcdukty, uvedend v dujici tabulce 1,

({7}
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Tabulka 1
Slouceniny obecného vzorce I:
_ OCHF, 3 2,
] N (I)
N I =
N7 “SONH~C — NR2-<
—
OCHj
SloucCenina &. R, R, Teplota tdni (°¢)
1.01 OCH3 H 137-139
1.02 OCH3 Ch3
1.03 CH3 H 151-154
4
1.04 CH3 CH3

Priklady formulaci obsahujicich d&innou ldtku obecného vzorce
(% = procenta hmotnosti)

Priklad F1

Postrikovatelnv prdsek a) b) c) d)
G€innd ldtka podle tabulky I 1% 4% 25 % 50
lignosuliondz sodnvy 3% 4 % - 3
laurylsulfac sodny - - 3 % 1
diiscbutylnaftalensulfonds sodny - 3% 6 3 5
cktylfenol-mlglykolether (7-8 mold EQ) 2 % 1% - -
Vysoce dispersni kyselina kZfemiditd 2 % 2 3 5 % 5
kaolin 42 % 35 3 61 % 36
chlorid sodnv 50 % 50 % - -

g P oo 9



UCinnd 1l3:tka a prfisady se d romisi a ziskand smés se

¢
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- e

kovatelny prdsek, kter:

[N

’

ob
sem2le ve vhodn2m mlvnu. ZIsX3d s2 pos:ii
Z2 byt zZ2dén vodou na suspenzi po

3

Zadcované koncentrace.

D) c)
d¢innd litka podla tabulky 1 0,1 % 5 % 13
vysoce dispersni kyselina kfamicitd 0,9 % 2 %
anorganicky nosic (primér
Cdstic 0,1-1 mm), jako na-
priklad CaCO, nebo SiO2 99,0 % 93 % 83 %

.

Ucinnd lédtka se rozpusti v mexh nchloridu, ziskany

vle
roztok se nastfikd na nosic a rozpoustédlo se potom odpafi za

vakua.

Zapouzdfenv granuldt a) b) c)
UCinnd ldtka podle tabulky I 0,1 & 5 % 15
polyethylenglykol MG 200 1,0 % 2 % 3 3
vysoce dispersni kyselina kfemilitd 0,9 % 1% 2 %

anorganicky nosil (primér
astic 0,1-1 mm), jako na-
prixlad CaCO5 nebo SiO2 98 % 92 % 80 %

icinnd ldtka s2 rovnomé&rn& nanese na no-
glykolem a toto nanesen 11 se provadi ve
"1

vhodném smé Ziskd senepra3ny 7aoouzdrenv granuldt.



Vytladovanv granuliat a) b) c) d)

UCinnd lidtka podlas tabulkv 1 0,1 % 3% 5 % 15 %
lignosulfondt sodny 1,5 % 2 % 3 % 3
karboxymazhylceluldza 1,4 % 2 3 2% 2 %
kaolin 97,0 % 93 % 90 & 79 %

USinnd ldtka a pfisady se promisi, rozemelou a zvlh&i vo-

si
vou. Takto ziskand smés se potom vytladuje a vysud{ proudem vzdu-
chu.

Priklad F5

Pooras a) b) c)

UCinnd ldtka podle tabulky 1 0,1 % 1 % 5 %
talsk 39,9 % 49 % 35 %
kaolin 60,0 % 50 % 60 %

Popras, ktery je bezprostfedné pfipraven k pouziti, se zis-

kd tak, Ze se UCinnd ldtka a nosidové 1ldtky prosisi a ziskand
smés se semele na vhodném mlynu.

Priklad F6 )

Suspenzni koncentrit a) b) c) d) )
UCinnd ldtka podle tabulky 1 33 10 & 25 % 50 %

ethylenglvkol 5 % 5 % 5 3% 5 %
nenylienol-pclyglvkol-

ether (15 meld EO). - . 2 % 1T %

lignosulfondt sodny ' 3 % 3% 4 3 5 %
karboxymethylceluloza 18 18 1y 1%

37% vocény roztck formaldehvdu 0,2 % 0,2 % 0,2 % 0,2 %




— ]9 -
Suspenzni koncentrat (pokradovani) a) D) c) éd)
emulze silikonového oleje 0,8 3% 0,8 3 0,8 % 0,8 %
voda 87 % 79 3 62 % 37 3

Jemné rozemla+ta

N

¢
dami. Timto zplsobem se ziskd s
IS

miZe byt zfadénim vodou pfipravena suspenze s libovelrou cozadc-
vanou koncentraci.

Biologické priklady
Priklad B1
Herbicidni dc¢inek pfed vzejitim rostlin

Do korendld z umélé hmoty se naplni expandovany vermiculit
(hustota: 0,135 g/cm3, schopnost absorpce vody: 0,563 1/1). Po na-
syceni neadsorpéniho vermiculitu vodnou emulz? d&inné lédtky v
deionizované vodé, kterd obsahuje Udinnou ldtku v koncentraci 70
ppm se na povrch zaseji semena ndsledujicich rostlin: Nasturtium
officinalis, Agrostis tenuis, Stellaria media a Di igitaria sangui-
nalis. Kofendle s pokusnymi rostlinami se potom pfech ovavaji v kli-

matizaéni komofe pfi teplotd 20 °C, osv@tleni asi 20 kLux a rela-

&

tivni vlhkosti 70 %. V prib&hu klileni se kofendle za uGlelam Zvy-
Seni lokdlai vlhkosti pfekryji po dobu 4 aZ 5 dnd ma:taridlam
propoustéjicim svétlo a zalévaji deionizovancu vodou. Po 5. dnu
se k zalévaci vodé pfidd 0,5 % komerdnd dostupného kapalného hne-
jiva. 12 dnd po vysazeni rostlin se pokus vyhodnoti, pricemz se
uCinek na pokusné rostliny ohodnoti podle ndsladujici stupnice:

‘v

1 rostlina nevyklicila nebo zcela uhynula

2=3 velmi s’lnv uc1 ekx

.

ny Ucinek (jako necSet¥=né kontrolni rostlinv).



Tabulka 1

Preemergentni ucCinek (koncentrace emulze U&inné ldzky: 70 pom)

Testovana rostlina: Nasturtium Stellaria Agrostis Digi=aria

U&inna ldtka &.

1.03 4 3 2 2

Priklad B2
Postemergentni herbicidni d€inek (kontaktni herbicid)

Mnozina jak jednodéloZnych, tak i dvoudé&loZnych pleveld
byla po vzejiti (stddium 4 aZ 6 listt) podrobena postfiku
vodnou disperzi dCinné ldtky podle pfikladu F6 v ddvce 8 a¥ 500 g
G€inné ldtky na hektar rostlin a tyto rostliny byly udricviny pri
teploté 24 a? 26 °C a relativni vlhkosti 45 a? 60 %. 15 dnQ po
oSetfeni rostlin se pokus vyhodnoti. Herbicidni d&inek se ve srov-

”

ndni s nec3etfenou kontrolni skupinou ohodnoti pomoci devitistup-

nové stupnice (1 = dplné poskozeni. 9 = Z3dné poskoze-
ni). Zndmky 1 aZ 4 (zejména 1 aZ 3) stupnice znamena-
ji dobry az velmi dobry herbicidni ddinek. Zndmky 6 a

Z 9 (zejména
7 az 9) stupnice znamenaji dobrou sndSenlivost (zejmé-

na u uzitkovych pledin).

Pri tomto testu byl u sloulenin obecného vzorce I prokd-

n silny herbicidni déinek. Stejnych vysledkd bylo dosaZenc v

'O N
H¢ U,
[}
el

adech, kdy se slouCeniny obecného vzorce I formuluji jako v

v

pri:

)

ladech F1 az Fs.
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1. N-Pyridylsulfonyl-N -pyrimidinvlimelcviny obacnéhc vzorcs
I
OCHF:
0 I
1 N (I)
X, 7\
N SO&Q&-C—NRT<
—
CCHj

ve kterém
R1 znamend methylovou skupinu nebo methexylovou skupinu a
R2 znamend atom vodiku nebo methylovou skupinu,
a soli téchto slouéenin s aminy, bdzemi alkalickych kovd nebo

kovi alkalickych zemin nebo kvartédrnimi amcniovymi bdzemi.

SloucCeniny podle ndroku 1 obecného vzorce I,

znamend atom vodiku.

N-(3-Difluormethoxypyridin-2-yl-sulfonyl)-N"

thoxypyrimidin-2-yl)molovina podle ndroku 1.

-{4-methvl-6-



_22..

a) se pyridylsulfonamid vzorce II

OCHF,
_ CHF,

>
N7 Y SO,NH,

uvede v reakci v pritomnosti bdze s N-pyrimidinylkarbamdtam obec-
ného vzorce III

Rl
Q Ry N
R3—O—C-N——</ \ (1I1)
N —
OCH,

ve kterém R, a R, maji vyznamy uvedené pro obecny vzorac I a R

3
znamend fenylovou nebo 4-tolylovou skupinu, nebo

b) se slouCenina obecného vzorce IV

OCHF,
(1V)

™
N7 S0.-A

0O H
ke ’ . l ‘ .
ve kterem A znamend skupinu R3-O—é—N— nebo skupinu 0=C=¥, kde R



W,

8]

D

n

N
|

md vysSe uvedeny vyznam, uvede v reakci v pfitcmnosti b

aminopyrimidinem obecného vzorce V

R,

N
el N
=
oCH,

—
=
4

~—

ve kiterém R, md vyznam uvedenVv pro obecny vzorasc I, nebo

c) se pyridylsulfonamid vzorce II

OCHEF,

AN

uvede v reakci v pritomnosti bdze s pyrimidinylisokyandtam obec-

ného vzorce VI

R,

N
e\
O‘C“N"< (VI)
=

ve ktarsm R, mé& vyznam uvedeny pro obecny vzorac I, nebo



d) se sloulenina vzorce VII
P OCHF,
(VITI)
AN
N SO,Cl

uvede v pritomnosti amoniové, fosfoniové nebo sulfoniové soli nebo kya-

ndtu alkalického kovu obecného vzorce VIII
+ -
M OCN (VIII)
ve kterém M znamend alkalicky kov nebo skupinu R4R5R6R7Q, ve které
Ryr Rgy Rg a Ry nezdvisle znamenaji alkylovou skupinu obsahujici
1 az 18 uhlikovych atomi, benzylovou skupinu nebo fenylovou skupi-
nu, pricemz celkovy po&et uhlikovych atomi neni vy33i ne? 36, a Q

znamend atom dusiku, siry nebo fosforu, v reakci se sloufenincu obec-~
ného vzorce V

R1
N
HzN‘</ \ (V)
=

ve kterém R, md vyznam uvedeny pro obecny vzorec I.
5. Herbicidni a ridst rostlin inhibujici kompozice, v
Send <t im, Ze obsahuje jednu nebc ndkolix sulfonyvlmolo

obecného vzorce I podle ndroku 1.

6. Herbicidni a rust rostlin inhibujici kompozice podls nadroku



5, vyznacdcen a t I m, Ze obsahuje 0,1 aZ 95 % Ulinné lat-

Xy obecného vzorce I podle ndroku 1.

7. Zpiscb hubeni neZddouci vegetace, vy znaden v I m,
a vege

=g

aplikuje v GcCinném
mnozstvi dcCinnd ldtka obecného vzorce I podle ndroku 1 nebo xompo-
n

taci nebo jeji Zivotni prostredil

. >
~a + P
2.C2 TUTO ucin

ou latku obsahujici.
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9. Zoiscb inhibice rustu rostlin, vy zna & en vy < 1im,
Ze se na rostliny nebo jejich Zivotni prostfedi aplikuje v ddinném
mnozstvi d¢innd ldtka obecného vzorce I podle ndroku 1 nebo kompo-

zice tuto Gcinnou ldtku obsahujici.
10. Zpisob podle ndroku 8, vy zna deny tim, Ze se

pouzije k pre- nebo postemergentnimu hubeni pleveld v kulturdch

uzitkovych plodin.

Zastupuje:



YVzorec pro anotaci
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