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Carbaminsiurephenylester enthaltendes herbizides Mittel

Anwendungsgebiet der Erfindung

- Die Erfindung betrifft ein neues Carbaminsiurephenyl-
ester enthal%endes herbizides Mittel fiir die Anwendung in
der Landwirtschaflte '

i

Charakterigtik der bekannten technischen Losunsen

Herbizide 3-(Carbamoyloxy)-anilide sind bereits bekannt
(BE-PS 686 239).

Diese Verbindungen sind aber in ihrer Wirkung und bezliglich
ihrer Selektivitit nicht ganz zufriedenstellend.

Ziel der Erfindung -

Ziel der Erfindung ist die Bereitstellung von neuen Mitteln
mit verbesserten herbiziden Eigenschaften und breitem
- Selektivitidtespektrume

Darlecung des VWesens der Lrfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, neue Wirkstoffe
mit iiberlegenen herbiziden Eigenschaften aufzufinden.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemidf durch ein Mittel ge-
lost, das dadurch gekennzeichnet ist, daB es mindestens
eine Verbindung der allgemeinen Formel '

0 = CO - T—1

- NH - -
NH - €O R3

enthdlt, in der Ry Cl-Cé-Alkoxy-Cl-Cz-alkyl, Di-C~Cp=
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Alkoxy=C,~C,-alkyl, Cyan-~C,~Cy=alkyl, Halogen~C,~Co~

alkyl, Phenylmcl—cg-alkyl, 1,3—Dioxolan—2~yl-methyl, 2
Methyl=1,3~dioxolan-4~yl-nethyl, 2,2=-Dimethyl=1,3~dioxolan~
4-yl-methyl oder Aminocarbonylmethyl, R2 Phenyl, ein-~ oder
zweifech durch Halogen und/oder Hethyl und/oder Ilethoxy
substituiertes Phenyl und Ry 0 ~CgmAllyl, C,=Cg=ilkenyl,
Cyclopropyl oder Triohlormethyl darstellen und Rl liethyl

- oder Lthyl, R2 « ~Cyan~benzyl oder 1-Cyan-2-phenylethyl und

| R3 Ethyl bedeuten.

Die erfindungsgemifen Verbindungen gind ilberraschender-
weise den bekannten Aniliden der oben bezeichneten Art
in der herbiziden Wirkung iiberlegen und bereichern daher
den Stand der Technik auf diesem Gebilet

Die herbizide Wirkung dieser Verbindungen erstreckt gich
gegen cine Vielzahl von unerwinsciten Pflenzenarten, nicht
gegen Kulturpflanzen, flir welche ein ausgeprigtes Selekti-
vitdtsspektrum vorliegte.

Als sehr gut bekidmpfbare Pflanzenarten selen beispielsweise
die Ffolgenden genannt:

Graminesae

Festuoa SPe., Alopecurus Spes Agrostis Spe, Lchinochloa,
Setaris so., Sorghum €ps, P08 SPey Lolium spe, Arrhena-
terum Spe.s Phalaris sPe., Phleum sDe, Eleusine spe,
Bromus Sps., Hordeum spe. und andere.

Cyperacege : i

Cyperus s?. und aendere.
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Liliacen e

Allium sp. und andere.,

Amaranthaceasace

Amaranthus spe und andere

Boraginaceasae

Anchusa sp., Amsinckia sp., liyosotis sp. und andere.,

Caryvophylaceaece

Stellaria S8pey Spergula sp., Cerastium spe. und andere,

Chenopvpodiaceasaece

Chenopodium SDe, Salsola kali, Atriplex sp., Kochia sp.

-

und anderece.

Convolvulacease

Ipomea sp. und andere.

Compositace

Ambrosia Spes Lactuca SDey Se€neclo spe, Fanthium SPe,
Galinsoga sp., Centaurea spe., latricaria sp., Helianthus spe.,
Chrysanthemum sp#; Chichorium intybus und andere.

Cruciferace

Brassica sp., Cheiranthus cheiri, Capsella sp., Thlaspi SDey’
Sinapis spe. und andere.

Euph orb iag.ceae

Euphorbiaa.

Lebiatae
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Lamium sp., Galeopsis spe. und andere.

Leguminosaeae

lledicago Spe, Trifolium sp., Vicia sp., Cassia sp.
und andere o

Malvaceace

Abutilon theophrasti, Sida sp., Hibiscus sSP., Anoda und
andere, ‘

Papaveraceae

Papaver sp., Bscholtzia und anderee.

Polygonac.eae

Polygonum spe. und anderce

Portulacacceacd

Portulaca sp. und andere.

Rubiaceae.

Galium sp., Richardia sp. und andere.

Ranuneculacease

Delphinium sp., Adonis sD. und andere,

Scrophulariaceace

linaria sp., Digitalis sp., Veronica sp. und andere.

Solanaceae

Datura sp., Solanum sp., Physalis Spe und andere.
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Urticaceae

Urtica sp. und andere,

Umbelliferace

Daucus carota und andere.

Zur Bekémpfung von Samen-UnkrZutern werden in der Regel Auf-
wandmengen .von 1 bis 5 kg Wirkstoff/ha verwendet,
Die Anwendung gegen diese Pflanzenarten kann im Vorauflauf-
beziehungsweise im Nachauflaufverfahren erfolgen. Ein beson-
derer Vorteil ist es hierbei, daB die erfindungsgeméBen Ver-
bindungen spezifisch hohe Veririglichkeiten in landwirt-
schaftlichen Xulturen, insbesondere in Baumwolle, Kartoffel,
Reisg, Soja und Zuckerriibe, entfalten. | |
Die erfindungsgemidBen Verbindungen kdnnen entweder allein,
in lischung miteinander oder mit enderen Wirkstoffen an-
gewendet werden. Gegebenenfalls konnen andere Entblétterungs-,
Pflanzenschutz~ oder Schédlingsbekimpfungsnittel je nach dem:
gewlinschten Zweck zugesetzt werden.

e
Sofern eine Verbreiterung des Wirkungsspektrums beabsichtigt
ist, kOnnen auch andere Herbizide zugesetzt werden. Beispiels-
weise elgnen sich als herbizid wirksame Mischungspartner
Wirkstoffe aus der Gruppe'der’Triazine, Aminotriazole, Ani-
lide, Diazine, Uracile, aliphatischen Carbons@uren und Halo=-
genéarbonséuren,,substituierten Bengoesduren und Aryloxy-
carbonsiuren, Hydrozide, Amide, Witrile, Ester solcher
Carbonsiure, Carbamidsiure~ und ThiocarbamidsZureester,
Harnstoffe, 2,3,6-Trichlorbenzyloxypropanil, rhodanhaltige
Mittel und andere Zusitze, )
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Unter anderen Zusidtzen sind zum Beispiel auch nicht phyto~-
tox1scne 7usiitze zu verstehen, die mit Herbiziden eine syner-
gistische yirkungssteigerung ergeben kdnnen, wie unter anderem
Netzmittel, Emulgatoren, Losungsmittel und olige Zusdtze.

Zwieckmiifig werden die erfindungsgendBen Wirkstoffe oder de-
ren Mischungen in Form von Zubereitungen, wie Pulvern, Streu-
mitteln, Granulsten, LOosungen, Emulsionen oder Suspensionen,
unter Zusaetz von fliissigen und/oder Testen Triagerstoffen be-
ziehungsweise Verdiinnungsmitteln und gegebénenfalls von Netz-,
Haft=, Ermulgier- und/oder Dispergierhilfemitteln, angewandte
Geeignete flissige Trigerstoffe sind zum Beispiel Vasser,
aliphatische und aromatische Kohlenwasserstoffe, wie Benzol,
Toluol, Xylol, Cyclohexanon, Isophoron, Dimethylsulfoxid, Di-
methylformamid, weiterhin Mineralolfrakitionene

Als feste Trigerstoffe eignen sich Mineralerden, zum Bei-
spiel Tonsil, Silicagel, falkum, Kaolin, Attaclay, Kalk-

stein, Kicselsdure, und pi
Mehleo

lanzliche Produkte, zum Beilspiel

An oberflichensktiven Stoffen sind zu nennen zum Beispiel
Calciumligninsulfonat, Po1yowyethylen~alkylphenoleuhe
Naphthalinsulfonséuren und deren Salze, Pnenolsulfoasauren
und deren nalze, ﬂormaldeﬂydkonuenmate, TFettelkoholsulfate
sowie substituierte Benzolsulfonsduren und deren Salzee.
Der Anteil des beziehungsweise der Wirkstoffe(s) in den
verschiedenen Zubereitungen kann in weiten Grenzen variie-
reh. Belsplelowelﬁe enthalten die liittel etwa 10 bis 80
Gew1ontsprozenue VirkstofTe, etwa 90 big 20 Gewichtspro-
gente fliissige oder feste Trd igerstoffe sowle gegebenen—
falle bis zu 20 Gewichtsprozenie oberflichenaktive Stoffe.
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Die Ausbringung der Nittel kann in iiblicher Weise erfol-
gen, zum Beispiel mit Wasser als Tréger in Spritzbrithmengen
von etwa 100 - 1000 1l/ha, Eine Anwendung der Mittel im so=
genannten Low-~Volume- und Ultra-low-Volume-~Verfahren ist
ebenso moglich wie ihre Applikation in Form von sogenannten
Mikrogranulaten, ‘ '
Die neuen erfindungsgemifien Verbindungen lassen sich zum )
Beispiel herstellen, indem man
Verbindungen der allgemeinen Formel

OH

N NH - GO ~ R3

in Gegenwart organischer Basen, wie zum Beispiel Pyridin,
oder als Alkalisalze, zum Beispiel Natrium- oder Kslium~
salz, entweder mit

Verbindungen der allgemeinen Formel

>N-—CO-Cl
Ry, 7.

2

umsetzt oder mit Phoégen unter Zusatz anorganischer oder
organischer Basen, zum Beispiel Natriumhydroxid oder Dime-
: thylanilin, zunfichst in die entsprechenden Chlorameisen-
sdureester der allgemeinen Formel

-



-8~ ‘ 5e301980 |
‘ AP A 01 N/216 084
(56 035/12)

216 084

0 - C0 - CL

e NH = CO = R3

iiberfilhrt und diese dann mit Verbindungen der allgemeinen
Formel

Ri\;\\. |
- WH
Ry

in Gegenwart von‘%asen, wie zum Beispiel Kaliumcarbonat,
zur Reaktion bringt und die Verfahrensprodukte in an sich -
bekennter Weige isoliert, wobel R1,’R2 und RB die oben an-
gefiihrte Bedeutung haben,

Als Losungsmittel fiir diese Realktionen eignen sich zum Bei~
spiel bssigsiureethylester, Acetonitril, Hexan, Benzol,
Toluol, kethylenchlorid, Tetrachlorkohlenstoff, Tetrahydro-
 furen, Dimethylformemid und andere gegeniiber den Reektanden
inerte Mittele

Die Umsetzung erfolgt'bei allen Reaktionen bei Temperatu-
ren zwischen O °¢ und dem jeweiligen Siedepunkt des Losungs-

mittelse
Die als Ausgangsstoffe zu verwendenden Hydroxyanilide er-
hilt man in an sich bekannter Weise durch Umsetzung der

entsprechenden Siurechloride mif m—-Amino henol.
Y

AusTihrungsbeigpiel

Die Erfindung wird nachstehend an einigen Beispielen néher
erliuterts
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Die folgenden Beispiele erldutern die Herstellung der
erfindungsgemifen Verbindungen. -

Bedisgpiel 1

ﬁ—(2,2~Diethpxyethyl)~carbanilséure- [3~<2,2-dimethyl—

valerylamino)fphenyl.}-ester

In eine Ldsung von 20,9 g (0,1 Mol) N-(2,2-Diethoxy-
ethyl)-anilin in 50 ml Lssigséiureethylester wird unter
Rithren und Kithlung auf 10 - 15 oC_eine Losung von 28,3 g
(0,1 Mol) Chloromeisensiure=3-(2,2-dinethylvaleryl-
amino)—phenylestér und gleichzeitig eine Lisung von 13,8 g
(0,1 lol) Kaliumcarbonat in 70 ml Wasser eingetropfi,

30 llinuten wird bei Raumtemperatur ndchgerﬁhrt, dann die
organische Phase abgetrennt, mit wenig Essigséureethyl-
ester verdint, bei O °c mit verdinnter Salzs&ure und
Natriumchloridldosung gewaschen, mit Magnesiumsulfat ge-
trocknet und das LOsungsmittel unter vermindertem Druck
abdestillierte. Der Rickstand wird aus Essigsdureethyl-
ester/Pentan umkristallisiert,

Ausbeute: 36 g = 79 % der Theorie

Fp.: 88 - 89 %

Beispiel 2

N-(2—annethyl)—B-methylcérbanilséure—[B—(richlormethyl—

carbonylamino)-phenyl] -cster,

In eine Lésung aus 16,0 g N-(2-Cyenethyl)-3-methylanilin in
100 ml Acetonitril werden 31,7 g Chlordﬁeisenséuree 3= fri-
chlormethylcarbonylamino)~-phenyl =ester, aufgenommen in

100 ml Acetonitril, eingetropft. Anschliefend wird das Regk-
tionsgémisch mit 12,1 g N,H-Dimethylanilin versetzt, Dabei
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erfolgt ein Temperaturanstieg auf 46 OC° Die Reaktionsmi-
‘schung wird noch 10 Minuten zum Sieden erhitzt, abgekiihlt,
in 500 ml Eiswasser eingeriihrt, die ausgefdllte Substanz
abfiltriert und aus Isopropanol umkristallisiert.

Ausbeute: 31,5 g = 72 % der Theorie

rpe: 118 °C

Beispiel 3

N-Cyvanmethylcarbanilsiure —[3—(terte-butylcarbonylamino)-

phenyl]~ester

In eine LSsung von 13,2 g N-Cyammethylenilin in 150 ml Ace-
tonitril werden 25,57 g‘ChlorameisenSéure —[ﬁ-(tertgubutyl-
oarbonylamino)-phenyl]—ester eingetragen, danach unterhwéi-'
terem Rihren 12,1 g W,¥-Dimethylanilin zugetropft und das
Gemisch noch 15 Liinuten zum Sieden erhitzt. Der Ansatz wird
nach dem Abkithlen in 1 1 Biswasser eingeriihrt, die sich ab-
scheidende Substanz abgesaugt und nach dem Trocknen im Vakuum o
aus wenig Acetonitril umkristallisiert. ! -

Ausbeute: 24,0 g = 68 % der Theorie

Tp.: 173 °C

Beispiel 4

ﬁ-(2-Cyaneﬁhvl)-carbanilséure-[3~(cyclobropylcarbonyl—

amino )-phenyl|-cster

29,2 g N-(2-Cyanethyl)-anilin werden in 200 ml Acetonitril
geldst und dench mit 23,97 g Chlorameisenséure~[3-(cyclo-
propylcarbonylamino)-pheny%]-ester unter Rihren Qersetzt,
wobei die Temperatur der Losung auf 35 °c ansteigte. Fach
Stehen iber Wacht wird das LOosungsmittel im Vakuum abdestil-
liert, dger verbleibende ©lige Riickstand mit Wasser behondelt,
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das Wesser abdekantiert und das 0l mittels eines 1 : 1-Ge-
misches aus Isopropylether/Isopropanol zur Kristallisation
gebracht. Das Kristallisat wird anschliefend aus Isopropanol
umkristallisiert. "

Ausbeute: 16,59 g = 48 % der Theorie
Fp.: 142 °C

Beispiel 5

N—Gyanmethyl-B—methylcarbanilséure-[é—(propionylaminb)—

phenyl] -~ester

Das aus 64,4 g (0,39 lol) Propionsiure-3-hydroxyanilid
hergestellte Kaliumsalz wird in 300 ml Acetonitril aufge-
nommen., Beim Eintropfen einer Lésung von 81,4 g (0,39 lLiol)
AN—Cyanmethyl-H—(3-mcthylphenyl)—carbamdylchlorid in 250 ml
Acetonitril unter Rihren in 5 Minuten steigt die Temperatur
von 28 auf 44 °¢. inschlieBend wird 30 Minuten sm RiickfluS
gekocht, Nach dem Eindampfen unter vermindertem Druck wird in
Essigester und Wesser geldst, bei O °¢ mit wenig verdinnter Na-
tronlauge gewaschen, mit Hagnesiumsulfat getrocknet und unter
vermindertem Druck eingedampft. Der zundchst Slige Rilckstand
kristallisiert aus Ether,

~ Ausbeube: 80,4 g = 61 % der Theorie-
Fp.: 97 - 99 °C

In analoger Veise lassen sind die folgenden erfindungsge-
midfen Verbindungen herstellen,
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Physikalische
Konsgtante

N-(2,2-Dimethoxyethyl)~carbanilsiure—
EB—(propionylamino)~phenyl]—ester

N-Cyanmethylearbanilsiure~(3-pro~
pionylseminophenyl)-ester

N-(2-Cyonethyl)-3-methylcarbanilsiure-
(3-propionylaminophenyl)~ester

- (2-Methoxyethyl)—carbanilsiure=[ 3-pro-
pionylamino-phenyl] -ester

M- (2-Cyenethyl)-4-methylgorbanilsiure-
[3-propionylamino—phenyl]—ester

N-{2-Cyanethyl)-2-methylcarbanilséure~
(3-propionyleminophenyl)-ester

N—(Q-Methoxyethyl)—3—methyloarbanil—
sdure- (3-propionylaminophenyl)-ester

N~(2,2—Dimethoxyethyl)—4~methylcgﬁbanil—
sdure-| 3= (propionylanino)-phenyl |-

N-(2,2-Dimcthoxyethyl)~3-methylcgrbonil-
_sdurem_3-(propionylamino)—phenylj—ester

N~ (2-Bromethyl)-carbaonilsiure=|3-
(propionylamino)—pheny%]—ester

N—(grﬂthoxyethyl)~éarbanilsaure~[§~
(propionylamino)-phenyl]~ester SRR

N-(2-Cyanethyl)-carbani sdure—t}—
(propionylamino)-phenyl ~ester

N~ (2, 2=Dimethoxyethyl-2-methylcarbenil-
-séure—LB—(propionylamino)—pheny%]—ester

Fpe:

Fpo: 71 - 73 e

Fp.: 130 °¢

149 - 151 o

Fpe: 71 - 72 °C

Fpe.: 124

126 °c

Fp.: 120 - 122 °C

Fp.: 82 - 84 °C

Tp.: 86 - 87 °C
Pp.: 83 - 84 °C
Pp,: 126 - 128 °C

Fp.: 105 - 107 °C
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Name der Verbindung Physikaliséhe

Konstante
| W= (1-Cyon-2-phenyl-ethyl)~N-methyl- Fp.: 104 °C
carbaminsiure- 3—(propionylamino§—

phenyl -ester

N-(& ~Cyanbenzyl)-N-ethyl-carbamin- Fp.: 76 °¢
siure~ 3-(propionylamino)-phenyl]—ester

N- (2-Cyanethyl)-3-methylcarbanil- Fp.: 122 °C
siure~[3=-(tert.-butylcarbonylamino)~
phenyli-ester :

N~ (2-Cyanethyl)-carbanilsiure~]3- Fp.: 118 °¢
(terto.~-butylcarbonylamino )-phenyl| -

ester

N-(1,3-Dioxolan-2-yl-methyl)~ Fp.: 98 - 99 °¢

carbanilsdure=[ 3~ (propionyl
amino )-phenyly -estex :

3~Methoxy=li-(2-methoxyethyl)- n"p: 14,5614
carbanilsiure~|3~(propionyl=- .
amino)-phenyl| -ester '

N~ (4-kicthyl-1,3~-dioxolgn-2-yl- ny s 1,5559
methyl)-carbapilstiure-f 3~(propionyl-
amino)~phenyl |-ester

N~Cyanmethylcarbanilsiure~[ 3-(2,2- Fpe: 152-153 °¢
dimethylvalerylamino)-phenyl]~ ester

N-(2—Cyanethyl)~carbanilsauré—[3-(2,2- Fpe: 93 = 95 °¢
dimethylvalerylemino)-phenyl]~ ester

N-(2-Cyanethyl)-carbanilsiure-[3-(2- Fpo: 136 = 137 °C
methylpropionylamino)-phenyl]-ester ‘

N~ (2-Chlorethyl)=-carbanilsiure-[3= - Fp.: 101 - 102,5 °C
(2,2-dimethylvalerylamino)~phenylj~ester

N-(2-Chlorethyl)-carbanilsiure-[3-(pro- Fp.: 107 = 109 °C
pionylamino)~pheny%]-ester _

i
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NWame der Verbindung | >Physikalische

Kongtante
N—(2-Phenylethyl)-carbagilséure—[3— _ Fpe: 93 - 94 °c

(propionylamino)=-phenyl|-ester

- (2-Cyanethyl ) ~carbeni lsdure= | 3- Ppe: 117 - 119 °c
(crotonoylamino)-phenyl{-ester

N-(2-Chlorcthyl)-carbanilsdure-[3- Pp.: 131 = 133 °C
(crotonoylamino)—pheny%]—ester

N-(Q,2—Dimethoxyethyl)~carbanilsaure— Ppe: 77 - 19 ¢
[3-(2,2-dimethylvalerylamino=~
phenyl]«ester

N—(Aminooarbonylmethyl)—carbanil— Tpe: 197 °¢
sture- [ 3-(cyclopropylearbonyl-
amino) —pheny%l -cgter

Y- (2-Aminocerbonylethyl)-carbanil=-  Fpe: 166 °C
siure-| 3-(cyclopropyleerbonylanine)-
phenyll-ester

- (2~Cyanethyl)-3-methylcarbenil- Fp.: 175 93.
sﬁureiSB—(cyclopropylcurbonylamino)—

phenylj-ester .
NnCyanmothyloarbanilsaurem[3—(trﬁ— Fp.: 102 °c
chlormethylcorbonylamino )=phenyl|-

ester

- (2-Cyancthyl)-corbanilsbure-| 3= Fp.: 137 °C
(trichlormethyloarbonylamino)—phenyi]

~egter

Nn(Z-Methoxyethyl)-carbanilsaure—u - n%oz 1,5509
(tert;—butyloarbonylamino)—phenyl -

ester »
Nm(Z—MJthoxyethyl)—Brmethoxyoarbanil— n%oz 1,5482
sHure- 3~(tertonbutylc&rbonylamino)—

phenyl J-ester :

- (2-Hethoxyethyl)~carbanilatures [3- Tp.: 133 °C

oyclopropyloarbonylamino)—phenyl -egter
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Name der Verbindung Physikalische
' ' Konstante

n%: 1,5804

N-(E—Methoxyethyl)—carbanilséure-13-
(trichlormethylearbonylamino)-pheny;]-
ester N
- (2-lethoxyethyl)-3-methoxycarbanil- Tp.: 135 °C
siure-[3=-(trichlormethylcarbonylamino)- A
phenyl |-ester '

W-(2,2-Dimethyl-1, 3-dioxolan-4=yl- Fp.: 100 - 102 °¢
methyl)-carbanilsidure-[3-(2,2-dimethyl-
valerylamino)-phenyl]-ester

N~(Z—Ethoxyethyl)~carbanilséure-I - Fpe: 109 °¢
(cyclopropylcarbonylemino)-~phenyl |-

ester : i ' '
N-Cy&nmethyl—B-chlorcarbanilséure—[3-' Fpes 162 ¢
(trichlormethylcarbonylamino)—phenyl]—

ester _ v
N-(2,2-Dimethoxyethyl)~3~methyl-- zéhes 01
carbanilsiure-]3-(tert.-butyl-
carbonylamino)—phenylj—ester

pe: 116 = 117 %

&

N—(Z-Hydroxyethyl)ucarbanilsauré
L 3~(cyclopropylcarbonylamino)-
phenylj-cster

N-(2-lethoxyethyl)-4-fluorcarbanil=- Fp.: 103 - 105 °c
sdure-i_(3-cyclopropylcarbonylamino )=
phenyl)-ester

= (2-Ethoxyethyl)-4~-fluorcarbanil- Fpe: 77T - 79 %
siure-(3-cyclopropylcarbonylamino )= 4 ~
phenyl)-ester '
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Die erfindungsgemifen Verbindungen stellen farb- und geruch-
lose, kristalline oder 6lige Substanzen dar, die in Aceton,
Dimethylformamid, Isophoron, Cyclohexanon, Tetrshydrofuran
und Dimethylsulfoxid gut loslich sind. '

Im folgenden wird die Herstellung einiger Ausgangsstoffe
niher erliuterte.

a) 2,2-Dimethylvaleriansdure-3=~hydroxyanilid

ITn eine Idsung von 327 g (3 Liol) m-Aminophenol‘in etwa

1 1 Besigsdureethylester werden nach Zugabe von 400 ml
Wasser und 76 g lagnesiumoxid 445 g (3 liol) 2,2~Dimethyl-
valeriansiurechlorid unter Rihren elnre"”on¢t wobel die
Temperatur durch Fithlung bel 10 - 20 °¢ gehalten wird.

1 Stunde wird bei Rsumtemperatur nachgerthrt. Denn werden

. o} ; ) :
bei 0 - 5 °C 400 ml konzentrierte Salzsiure eingetropf? umnd
10 liinuten gerihrt. Denn wird 4i¢ organische Phase abge-
trennt, mit ﬁaorlumchlorid toung neutral gewaschen und mit

b4

Magnesiumsulfat getrocknet. Der m531gsaureethylester wird
zum Teil obdestillicrt und der Rickstand mit Pentan versetzt,
worouf das Umsetzungsprodukt auskristallisiert.

Ausbeute: 550 g = 83 % der Theorie

[ o
“Pp.: 155 - 156 °C

Analog werden erhalten: _

Propionsiure-3-hydroxyanilid Fp.: 183 - 185 %
2-llethylpropionsiure~3-hydroxyanilid Fp.: 180 °c.
Crotonsiure-3-hydroxyanilid ‘ Fp.: 158 =~ 159 e
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b) Chlorameisensi Lze -3={nronionylamino )~phenylester.

.

Eine Losung von 177 ml Phosgen in 700 ml Issigsiure-
ethylester wird mit 292 g (1,77 kol) Propionsiure-3-
hydroxyanilid versetzt. Unter Rilhren und Kihlung auf

10 -~ 15 °¢ wird denn eine I8sung von 225 ml (1,77 Iol)
N,N-Dimethylanilin in 300 ml bSSl“eoueT eingetropftl,
AngchlicBend wird 30 Minuten bei 50 O nachgeriihrt, Die
auf 10 °¢ abgekﬁhlte Losung wird auf Eis gegossen, etwa
10 Minuten geriihrt, die organische Phase abgetrennt, mit
Kochsalzldsung gewaschen, nit llagnesiumsulfat getrocknet,
und unter vermindertem Druck eingedampft. Der Riickstand
kristallisiert auf Zugabe von 600 ml Pentan,

Ausbeute: 327 g = 81 % der Theorie
Fpo: 72 - 73 °C .

Analog werden erhalten:

Chlorancigensiure-3-(2-nethylpropionyl- TFpe.: 069 - 71 o]

amino)-phenyl-ester

ChlorameiSenséure-B—(crotonoylamino)— n : 1,5327
phenylester '

Chlorameisensdure-3-(2,2- dlmethyqulGTOJl- 20: 1,5273

amino)=-phenyl-ester. D

¢) Chlorameisensédure ~[3 (ovcloorobylcurbOHVlamlno)-Dbenyll-
egster

100 ml Phosgen werden bei - 20 °C kondensiert, dann in 1 1
Lspigsiureethylester cufgenommen und bei O °C unter Riihren
mit 177,2 g vclopronanc rbonsiure~ 3=hydroxyenilid vom
Schmelzpunkt 184 °¢ versetzt, In dieses heaktlonsgemlsch

werden dann bei weilterer Kihlung 121 g N,N-Dimethylanilin
eingetropft. Anschliefllend wird noch eine Stunde bei 40 °¢
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nachgeriihrt, dag iberschiissige Phosgen durch einen Strom

von utlckutof¢vau ausgetricben, der Angatz auf Raumtempe=—
ratur abgekihlt und die Essigesterphase 2mal mit 250 ml
Fiswasser extrehiert, Hach dem Abtrennen der organlschea
Phase wird diese mit Hagnesiumsulfat getrocknet, das LOsungs-
mittel im Vokuum sbdestilliert und der erhaltene Rickstand
durch Zugabe von Petrolethef zur Krigtallisation gebracht.
Man erhdlt so 207 g (86 % der Theorie) der oben genannten
Substanz vom Schmelzpunkt 94 .

fuf analoge Weilse werden dargestellt:
Chlorameisens§ure—[34tert.~butylcarbonyl~ Fpe.: T5 °¢
amino)-phenylj-cster

Chlorameisens aure—[? (trlchlormethyloarbonyl— n%oz 145786
emino)-phenyl|-ester ’

Die folgenden Beispiele dienen zur Irlsuterung der An-
wendungsmoglichkeiten und dex iiberlegenen herbiziden Wir-
kung der erflnauﬂbubammﬁen Verbindungene.

Beispiel 6

T Gewidchsheus wurden die in der Tabelle aufgefihrten er~
flndﬂn~° semiiBen Verbindungen in einer Aufwendmenge von 5 kg
Wirkstoff/ha, gelbst dn 500 1 Wasser/ha, auf Solanum und
Brassica als Testpflenzen im No achauflaufverfahren gespritzt.
3 Wochen nach der Behandlung wurde das Behandlungsergebnis
bonitiert, wobel

0

4

bedeutet. Wie sus der Tebelle ersichtlich wird, wurde in der

keine Wirkung und

il

Vernichtung der 2flanzen

Regel eine Vernichiung der Testpflanzen err~1chto»



216 @ 8é§

/216 084

~~
A
o
A
[© IS
CO = LY |
ANO M
— (@]
e
[«a "]
e 0
I <
1
[O)
~—
I

.V

‘v

prmml.Hhﬂwﬂ&lnoﬂﬂEmHhQOHQQHQV|MHl®HJmm
~TTURqISOTLAYOU-¢—( TAUFOLXOYLOUTI=C ‘2) =N

- [1Lusud~ (outuetluotdoad) -] -sangs
~TTuRqIvoTAuGeu-- (TAuteLxoyjeura-zg ‘g) ~N

H@PmolﬁﬂhﬂonglﬁoﬂﬂEmHhSOﬁQOHmvlmu
~2aMBS TTUBRQIBOT AU oUW~ ~( TAYL2AXOULS[~2) =N

.HopwmlﬁdhﬂmmalAoSﬂEthQOHQonv
|mulohsmmHﬁSMQHﬁoﬂhnpmalmlAﬁhﬂpmﬂmholmv|z

: Hw%mmlMWthﬂmlﬁoﬂHEdHEQOﬂmoH@v
lmulohdmmHﬁQQQMGOHhﬂpmﬁlﬁrAﬁhspmﬁdholmvIZ

Togs0~ [TAusyd—(ouTus
IHhQOHmohmvnmulmﬁSmmHHgs@&doﬁhspohMOSPQETz

o1 89-[TAuoyd-(cutweTLuordoad-¢ ]
-2 MBS TTUBQIBOTAYLOU=C = ( TAYOURAD~Z ) =T

94 se=[TAusud=(ouTLm
IH%QOH&onvlm@lmhsmmﬁﬁgmnhﬁOHhmmeﬂﬁhOIZ

HmpmulhﬁthﬁalMoﬂﬂEmHthHgoﬁmv
- =g ~eamesTTUBq I 5~ ( TAUG O RXOYLOUWTA~2 ¢ 2) ~N

WAUBTOg

BOTLOSBIY

UOSUNPUTLAION SFBWOISHTUNDPUT LLT



AP A 01 1/216 084

50301980
(56 035/12)

20—

216 064

4

:

¥

¥

JI9150
lmwhﬂmﬂglAoQﬁEQHhQOﬁmohgvlmulwhsmm
|Hﬁgm@m@01Aahspmhmogpmalwvlzlhwogpomlm,

_ - X0389
lmWhﬂmQ&lﬁoQﬂE@HhQOﬂQOMQvlm~x@H§mm
~TTuqIeo~(TAUteu-TA~g-ueTox0oTq~¢ ‘1)~

lmahmoﬂmlwoﬁﬂEmHhQOﬂQonvlmulmHSﬁm
~UTHEqIe0~TAYLe~—~ (TLAZUSq~URLD-30 ) =1
xegso~[TLusyd
IMoQHSmHhQOﬂQoRgvlwulmpﬁmmgﬁadnhmo
—TAyaou-{i~ ( TAyse~TLusyd=-g~tueid=1) =N

H@PmolmwhgmsglAoﬁHEdHhQOﬂ@ohgv
lmulmhﬁﬁmﬂﬁﬂmg SOHhﬁpmﬁlthhQPmﬁﬂm%olz

[ fuoyd~(outueTLuotdoad) ¢ |~eames

~TTueqlooT Ly eu-g~TAYy30LxoyouIg=2g ‘2) =N

,&mpmo|Sth®ﬂmlAoﬂﬂEdH%QOHgoH@V
lmu!mﬁﬁmmﬂﬂﬁmﬁhmOlAH%QPmQﬁhOINV!z

ampmmlhahﬂosQIAomﬁEmHhQOﬂmohgv
~¢ | ~eangeTTlRqIBO=(TAULOLXOURT~C) 1L

Hmpm@lmﬁhﬂoﬂmlﬁOQHEdHhQOﬂQOHQV
~¢] -eanpstTunqIo- (Thugoworg~3) ~K

TNUe10g

CRYCEEE:]

o OUNPULOLOA 9YBWSSSIUNPUTFIT



AP A 01 N/216 084

5¢3.1980
(56 035/12)

-21=

216 084

.v

¥

HopmoxﬁWhﬂeﬂglAogﬁﬁdﬂhoﬁopoaov
IM_lohﬁﬁmﬁﬁﬂmpﬁmOIAﬁhspmﬂdhOImvlz

HmpmwlhﬁhﬂwmmlAoﬂHEdHhQOﬁgohmv
lmulmHSMmHHSﬂQH@01AHhQPmHthQMINvIZ.

HopmmUMWhﬂmﬂglAoﬂﬂEmHhQOﬂm
lohmvlmulwhsmmﬁﬁﬂﬁnﬁmoxAﬂh&@oHOHg0|NvIZ

. HmwmotﬂﬂhgmﬂglmoQHEMHhHQHmbﬁhsmeﬂﬁ
uwhmv:mMnwmsmmﬂﬁqapmconAahsponoasoxmvnz_

. I989
-[TAuoud~(ouTumeTLIaTBATAYLOWID=22) =€ ]
—oanBs{TUBqI2 O~ (TLY38LXOY3sTq=-2 ‘) ~N

hmpmmlﬁﬁhﬂosglmoqﬂadHhQOH@ohmthme
-g)-€}-sumgsTTueqIeo- (TLuseuein-z) ~N

HmpmmlﬁﬂhmmsglﬁoﬂﬁﬁmﬁhhoﬂmbﬁhSpwﬁﬁ@
-2¢2)—¢]-SamesTTuURqIRo-(TAUeuBLD-~2)~1
. vam@lﬁﬁhgmmmlmosﬂamﬁhhwﬂwwﬂhspmaﬂﬁ

IN,Nvnmulmhdmmﬁﬂﬂdﬁh@OHhSPmEddhOIZ

Joqse-[TLusyd
—(ouTWeTAUOqIROTAYSD )~ | ~oInNRST TUBqIRD
=(TLy3eu=-TL=2-URTOXOTP-¢ ¢ | ~TLULSI-1 ) =N

WAUBT 0S

BOTSSBIG

URIUNPUTLIIDA m@mammmmgﬁ©QH%Hm



/216 084

5.3.1980
(56 035/12)

AP A O]

20

22% & @;%gé

q-

<+

HmpmwlmﬁhﬂmQQIAOQHSdHhﬁo@M@OHMSPQEHQHSOﬁH@vxmu

~2 MRS TTUBqIBO~( TAULLxX0Y3a~2 ) ~IT |

xoqse-| TLusud-(outweTiuoqaeoLdord
lOHohoulnwlmhsm TTueqIe0-( TAUL LKoot~ ) ~1

HopmmlﬁwhﬂmﬂmlAogﬂawﬁmmophdoﬁhpﬁpl.Pampv
lmulohﬁmmﬁﬁqmphmohxompmalm1hﬂhﬂp@hHoswoﬂlmv12

HepmolﬁﬁhﬂwsmlAogﬂEmHhQOQHQOthﬁglophopvlmu
~aMBSTTUBqIe0~ ( TAUFLX0YL3T~2 ) =N

zo1s9~ [TLusyd-(outueTLuoqreoTLugeu
IHOHSOﬁMPVlmHﬂohsmmaﬂswphdOﬁhﬁp@agdhovlz

H@pm@lﬁHthﬂmlAoﬂﬂaﬁﬁhﬂopadoahpS@

o ~e1209)~(]~sarigeT TuEqIeo- ( TAYgoUeL)=2) ~I

ﬁopmotMHmﬁmﬂmlAoﬂﬁﬁthQOQHwoﬁhPSQI.PHOPVrm@
~odnBsTIuRqIno~-TAyGou~¢~ (TAuseuelp=2) ~

hopmmtﬁﬁhﬂmgglmogﬂadﬂhﬂophﬁoﬂhpsg
l.PHOPViMWloHsmmHﬁQﬁQMm ~TAyrowuel o=

HmpmwlMWhgwﬂmiAosﬂﬁmﬁhﬁophﬁov

~1fdoxdoToLo)~¢ |~oanesTTURqQIBR O~ ( TAYIoURLD~Z )~}

Hmwmm@#hﬂmﬂ&lﬁoﬁﬁamﬂhhmﬂmbahmpwaﬂwlwﬁmvlmw
SaanesTTUBqIRo~( TAYL8LXOULSUT(~E *2)~K

zogs0-[TAusyd- (OUTWETLOUOL0IO)
~¢ |-eamusTueqaeo~- (TAU4eI0TUD~2) ~I

eoTSsBvayg UL UNDUTO IS eYBUassSsuUNpPUTIIr



(56 035/12)
216 0 64

AP A 01 N/216 084

5341930

-23~

v 14

1

T Te9pPpuUBYUDSDQqQUN

xa3so=[TLusyd=—(outueTLUOqI2D
. =TLINg=* TI01) =€ ] -0 MBS TTUBOIRBO
=TAyyew-¢=(ThureLxoyreurq-g ‘z) =N

- xo3se [TAusyd— (ouTureTLUoqIeoTAYLoUW
IMOHQOHMPVlnulmhsmmﬂﬂgmphmoHOHso!MIHhﬂwwEﬁd%Olz

I94850=( TAusyd=(outweTlucqreoTLdordoTolo=) =)
—aaupsTIURqIBoIoNT I~Y— (TLUs9Lxoygi—g) ~N

To4se~( TAusyd=(outuweTiuoqieoTLdoxdoToLo)
-¢)~aaagsTTURqIROIONT I—— ( TAUL2LXOULD-2 )~

hmpmol%ﬁhﬂosglAogﬂﬁdﬁhﬁo@MQOHhmoHQ
l@ﬁo%ovImglmHSWWHﬂﬂwQHdolAﬁhspmhwohﬂhmlmVIZ

- HmpmwlhwhgosmlAosﬂﬁdﬁhsopHSOthoam.
10ﬁ050vlmwlwhsmmﬂﬂﬂdﬂhdolAHhSPQhNoQPmINvim

ID183—
hHthﬂmlAoﬁﬁﬁmﬂhﬂopHGOHhﬂpmEHOHSOHMPvlmu
-2 NBSTTURQIBOLAXOY oW~ ~( TLUYeLX0oUGor~2 ) =N

WAL Og BOLSSBAY

UoSUNPUT O A0) OYBUo S8 JUTLOUT Joil



216 084
24 543.1980
AP A 01 N/216 084
(56 035/12) "

Beilspiel 7

Im Gewichshaus wurden die aufgefﬁhrten Pflanzen nach dem
Auflaufen mit den aufgefihrten Mitteln in einer Aufwand-
‘menge von 3 kg Wirkstoff/ha behandelt, Die HMittel wurden

zu diesem Zweck gleichmiBig Uber die Pflanzen verspruht.,Die
Auswertung erfolgte durch Bonitur, wobel O = "fotal ver-
nichtet" und 10 = "nicht geschidigt® bedeuten, Hier zeigten
3 Wochen nach der Behandlung die erfindungsgemifien IMittel
eine hohe Selektivitidt bei ausgezelchneter Wirkung gegen
das Unkraut. Die Vergleichemittel zeigten diesge Selektivitét
nichte
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Brfindungsanspruch
Herbizideg Mittel, gekennzeichnet durch einen Gehal?t
an mindestens einem Carbaminsiurephenylester der allge-
meinen Formel :
0-00 -7
\\~R2

- NH - CO -.R

3

in dex

R1 01~02~Alkoxy~C]~C2~alkyl, Di~Cl-02-Alkoxy~Cl~02~
alkyl, Cyan—Cl—Co~alkyl, Halogen—Cl~C2—alkyl, Phenyl-~
Cl~02~a1kyl, 1,3~Dioxolan-2«yl-methyl, 2-lethyl-1,3-
Dioxolan—4-yl-methyl, 2,2-Dimethyl-1,3~dioxolan-4-yl-
methyl oder Aminocarbonylmethyl,

R2 Phenyl, ein- oder zweifuch durch Halogen und/oder
liethyl und/oder licthoxy substitulerfes Phenyl und

R3 Cl—CBMAlkyl, prCSmAlkcnyl, Cyclopropyl oder Tri-
~ chlormethyl derstellen oder Rl llethyl oder Ethyl, R2

- @wCyan~-Benzyl oder 1-Cyan-2-phenylethyl und Ry Ethyl
bedeuten, in Iischung mit Triger- und/oder Hilfstof-
fen, '
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