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Det hidtil ukendte 2,5-dichlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluor-
propyloxy)-phenylisocyanat med formlen

¢1

Ve
CF;-CHF-CF;-0--
TN

&

«-N=C=0 (Iv)

~ /

kan anvendes til fremstilling af N-benzoyl-N'-2,5-dichlor-
4-hexafluorpropyloxy-phenylurinstoffer.
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Den foreliggende opfindelsen angar det hidtil ukendte
2,5-dichlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluorpropyloxy)-phenyl-

isocyanat med formlen

CF3-CHF-CF,-0-.7
X

Forbindelsen ifglge opfindelsen kan anvendes til fremstil-
ling af N-benzoyl-N'-2,5~dichlor-4-hexafluorpropyloxy-

phenylurinstoffer med den almene formel

& 'S

same owme

\ /
-~CO-NH-CO-NH--
-7 \._.

ks &1

«—0-CF,~CHF-CF3 (1),

RS
./

hvori R; betyder hydrogen, fluor, chlor eller methoxy, og
Ro betyder fluor, chlor eller methoxy, samt saltene deraf.

Foretrukne forbindelser med formlen I er sadanne, hvori Rj
betyder hydrogen, fluor eller chlor, og Ry betyder fluor,

chlor eller methoxy.

Fremtrazdende forbindelser med formlen I er endvidere
saddanne, hvori R; og Ry samtidigt betyder £fluor, chlor

eller methoxy.

Foretrukne forbindelser med formlen I er endvidere
sédanne, der er kendetegnet ved, at R; betyder hydrogen,
fluor eller chlor, og Ry betyder fluor eller chlor, samt
ved, at Rj betyder hydrogen eller fluor, og Rp betyder

fluor eller chlor.

Fra beskrivelsen  til DE-offentliggorelsesskrift nr.
2.726.684 kendes substituerede N-benzoyl-N'-4-hexafluor-
propyloxy-phenylurinstoffer. Forbindelserne med formlen I
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og de i ovennavnte DE-offentliggerelsesskrift omhandlede
forbindelser adskiller sig indbyrdes i alt vasentligt ved,
at forbindelserne kendt fra ovennavnte DE-offentliggeprel-
sesskrift ved anilinophenylringen hgjst m& bazre to substi-
tuenter (R3 og Ry), hvorimod forbindelserne med formlen I
pa det tilsvarende sted skal indeholde tre substituenter.

Det har nu overraskende vist sig, at forbindelserne med
formlen I har en bedre insekticid virkning i forhold til
de nart beslzgtede kendte forbindelser.

Forbindelserne med formlen I kan fremstilles analogt med i
og for sig kendte fremgangsmader, jf. bl.a. DE-offentlig-
gorelsesskrift nr. 2.123.236, nr. 2.601.780 og nr.
3.240.975.

En forbindelse med formlen I kan sdledes eksempelvis frem-
stilles ved, at man omsztter forbindelsen med formlen IV
med en forbindelse med formlen

/‘ -CO-NH, (v) .

hvori R; og Ry har de ovenfor under formlen I anf¢rte be-
tydninger.

Omsztningen af forbindelsen med formlen IV med en for-
bindelse med formlen V kan fortrinsvis gennemfores under
normalt tryk og i narvarelse af et organisk ople¢snings-
middel eller fortyndingsmiddel. Som oplesningsmidler
eller fortyndingsmidler kan eksempelvis anvendes ethere og
etheragtige forbindelser, sdsom diethylether, dipropyl-
ether, dibutylether, dioxan, dimethoxyethan og tetrahydro-

furan, N,N-dialkylerede carboxylsyreamider, aliphatiske,
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aromatiske samt halogenerede carbonhydrider, is=zr benzen,
toluen, xylen, chloroform, methylenchlorid, carbontetra-
chlorid og chlorbenzen, nitriler, sdsom acetonitril eller
propionitril, dimethylsulfoxid samt ketoner, f.eks. ace-
tone, methylethylketon, methylisopropylketon og methyl-
isobutylketon. Omsztningen gennemfores ved en temperatur
fra 0-150°C, fortrinsvis ved kogepunktet for det anvendte
oplosningsmiddel, og eventuelt i narverelse af en organisk
base, sasom pyridin, og/eller under tilsatning af et alka-
limetal eller jordalkalimetal, fortrinsvis natrium.

Udgangsforbindelserne med formlen V er kendte forbindelser
og kan fremstilles analogt med kendte fremgangsméader.

De som udgangsmaterialer anvendte benzamider med formlen V
er kendte, jf. f.eks. Beilstein "Handbuch der organischen

Chemie"” bind 9, s. 336.

Til de hidtil ukendte forbindelser med formlen I horer
ogsad saltene deraf, som ikke blot udmzrker sig ved en god
insekticid virkning, men ogsa ved at vare let oplgselige i
oplesnings- og fortyndingsmidler, isar i organiske oplgs-
ningsmidler, samt ved at kunne bringes pd praparatform pa

forbedret made.

Metalsaltene af forbindelserne med formlen I skal frem-
haves, isar alkalimetal- og jordalkalimetalsaltene, for-
trinsvis natriumsaltene og kaliumsaltene. Disse salte
fremstilles pad i og for sig kendt made, f.eks. ved om-
setning af en forbindelse med formlen I med et metal-
alkanolat, sd&som natriumethylat eller kaliummethylat. Ved
et forud givet salt kan man ved omdannelse til andre salte

danne onskede salte af andre metaller.

En serlig betydning har saltene med forbindelserne med
formlen I med organiske baser, som i det vasentlige er

kendetegnet ved, at der foreligger et kvaternart nitro-
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genatom. Disse salte har formlen

R ¢l

eme e e me

/N RN ®
N7 CO-N-CO-NH~ J~0-CF2=CHE-CF X (Ia),

ﬁz él

hvori R; og Ry har de ovenfor anfgrte betydninger, og X©
betyder kationen af en organisk base. Fortrinsvis betyder
%X® folgende organiske kationer: )

C] )
(CH3)y N, (C2Hs)y N, (n-C3H7) 4 Ne, (1-C3H7) 4 Ne,
® 77\
(n-CiHg)y N7, ('< >'—CH2) (CH3); N@'
—s AN 2]
77N\ ® 7
(-\‘_‘/-—) (CH3)3 N, !\ i , (CuHg)s NH
Wé
H
AN, ¢
! I‘I 1 og [ CH3~(CHz) - ] N-CH; ,
N\, A "oy
H

hvori n betyder et tal mellem 8 og 12. Til saltene ifplge
formlen Ia regnes ogsd blandinger af disse salte med for-
skellige kationer. Saltene med formlen Ia kan fremstilles
péd i og for sig kendt made ved omsaztning af en forbindelse
med formlen I med tilsvarende ammoniumhydroxider med form-
len X®(0H)®, hvori X® har den ovenfor anferte betydning.

Det har overraskende vist sig, at forbindelserne med
formlen I og saltene deraf ved god forenelighed med

planter og lav toksicitet overfor varmblodede dyr har
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en gunstig virkning som skadedyrsbekampelsesmiddel. De er
fgrst og fremmest egnede til bekampelse af insekter og or-

ganismer af ordenen Akarina pa planter og dyr.

Forbindelserne med formlen I er specielt velegnede til be-
kezmpelse af insekter af fglgende ordener: Lepidoptera, Co-
leoptera, Homoptera, Heteroptera, Diptera, Thysanoptera,
Orthoptera, Anoplura, Siphonaptera, Mallophaga, Thysanura,
Isoptera, Psocoptera og Hymenoptera, samt insekter af or-
denen Akarina af familierne: Ixodidae, Argasidae, Tetra-

nychidae og Dermanyssidae.

Forbindelserne med formlen I kan anvendes mod fluer, som
f.eks. Musca domestica, og myggelarver og tillige til be-
kempelse af planteskadelige adende insekter i pryd- og nyt-
teplantekulturer, isar i bomuldskulturer, f.eks. Spodoptera
littoralis og Heliothis virescens, samt i frugt- og grgnt-
sagskulturer, f.eks. Laspeyresia pomonella, Leptinotarsa de-
cemlineata og Epilachna varivestis. Forbindelserne med form-
len I udmerker sig ved en udtalt ovicid og fgrst og frem-
mest larvicid virkning mod insekter, isar larver af =dende
skadelige insekter. N&r forbindelserne med formlen I opta-
ges af voksne insekt-stadier med foderet, konstateres i man-
ge tilfzlde, iszr hos coleopterer, som f.eks. Anthonomus
grandis, en formindsket @glagning og/eller reduceret ud-

klzkningsrate.

Forbindelserne med formlen I kan endvidere anvendes til be-

kempelse af ektoparasitter, sdsom Lucilia sericata, hos hus-

og nyttedyr, f.eks. ved behandling af dyr, stalde og gras-

ningsarealer.

Forbindelserne med formlen I egner sig endvidere til be-
kempelse af fglgende midearter, som angriber frugt- og
grgntsagskulturer: Tetranychus urticae, Tetranychus cinna-
barinus, Panonychﬁs ulmi, Broybia rubrioculus, Panonychus

citri, Eriophyes piri, Eriophyes ribis, Eriophyes vitis,
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Tarsonemus pallidus, Phyllocoptes vitis og Phyllocoptruta
oleivora.

Forbindelserne med formlen I har god pesticid virkning,

som svarer til en udryddelsesrate (mortalitet) pd& mindst

- 50-60% af de nevnte skadedyr.

Virkningen af forbindelserne med formlen I eller mid-

lerne indeholdende disse forbindelser kan ggres vasentligt
bredere og tilpasses til givne omstzndigheder ved tilsztning
af andre insekticider og/eller akaricider. Der kan eksempel -~
vis tilsazttes forbindelser fra fglgende typer aktive stoffer-:
organiske phosphorforbindelser, nitrophenoler og derivater
deraf, formamidiner, urinstoffer, carbamater, pyrethroider,

chlorerede carbonhydrider og Bacillus thuringiensis-prapara-
ter.

Forbindelserne med formlen I anvendes i uforandret form el-
ler fortrinsvis sammen med de hjzlpemidler, som sadvanlig-
vis anvendes i formuleringsteknikken, og kan derfor forar-
bejdes pa kendt mdde til f.eks. emulsionskoncentrater, di-
rekte sprgjtbare eller fortyndelige oplgsninger, fortynde-
de emulsioner, sprgjtepulvere, oplgselige pulvere, pudder-
prazparater, granulater samt indkapslinger i f.eks. polymere
stoffer. Anvendelsesfremgangsmidderne, som f.eks. sprgjtning,
tdgedannelse, forstgvning, udstrgning eller udhzldning, samt
midlet valges under hensyntagen til de tilstrzbte mal og de
givne forhold.

Formuleringen, dvs. midlet, tilberedningerne eller sammen~—
setningerne, som indeholder det aktive stof med formlen I
eller kombinationer af disse aktive stoffer med andre insek-
ticider eller akaricider og eventuelt et fast eller flydende
tilsetningsstof, fremstilles p& i og for sig kendt made, f.
eks. ved grundig blanding og/eller formaling af det aktive
stof med strzkkemidler, som f.eks. oplgsningsmidler, faste

bazrestoffer og eventuelt overfladeaktive forbindelser (ten—
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sider) .

Som oplgsningsmidler kan anvendes aromatiske carbonhydrider,
fortrinsvis fraktioner C8-12' som f.eks. xylenblandinger
eller substituerede naphthalener, phthalsyreestere, sdsom
dibutyl- eller dioctylphthalat, aliphatiske carbonhydrider,
sdsom cyclohexan, paraffiner, alkoholer og glycoler samt de-
res ethere og estere, sdsom ethanol, ethylenglycol, ethylen-
glycolmonomethyl- eller -—ethylether, ketoner, sdsom cyclo-
hexanon, starkt polare oplgsningsmidler, sdsom N-methyl-2-
pyrrolidon, dimethylsulfoxid eller dimethylformamid, samt
eventuelt epoxiderede planteolier, som f.eks. epoxideret

kokosolie eller sojaolie, eller vand.

Som faste barestoffer, f.eks. til pudderpraparater og dis-
pergerbare pulvere, anvendes i reglen naturligt stenmel, sa-
som calcit, talkum, kaolin, montmorillonit eller attapulgit.
Til forbedring af de fysiske egenskaber kan der ogsad tilsat-
tes hgjdispers kiselsyre eller hgjdisperse adsorptionsdyg-
tige polymerisater. Som kornformige, adsorptionsdygtige
granulatbarere kan anvendes porgse typer, f.eks. pimpsten,
knuste teglsten, sepiolit eller bentonit, og som ikke-sorp-
tive barematerialer f.eks. calcit eller sand. Desuden kan
der anvendes et stort antal granulerede materialer af uor-
ganisk eller organisk natur, sdsom iszr dolomit eller fin-

delte planterester.

Som overfladeaktive forbindelser kan der afh®ngigt af arten
af det aktive stof med formlen I eller kombinationen af dis-
se aktive stoffer med andre insekticider eller akaricider,
som skal formuleres, anﬁendes ikke-ionogene, kationaktive
og/eller anionaktive tensider med gode emulgeringsegenska-
ber, dispergeringsegenskaber og befugtningsegenskaber. Ved

tensider skal ogsd forstds tensidblandinger.

Egnede anioniske tensider kan vare sivel sdkaldte vandople-

selige szber som vandoplgselige syntetiske overfladeaktive
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forbindelser.

Som saber kan anvendes alkalimetal-, jordalkalimetal- og
eventuelt substituerede ammoniumsalte af hgjere fedtsyrer
(C1O—C22), som f.eks. Na- eller K-saltene af olie- eller
stearinsyre, eller af naturlige fedtsyreblandinger, der
eksempelvis kan udvindes af kokosolie eller talgolie. Som
tensider kan endvidere anvendes fedtsyremethyl-taurin-sal-

tene samt modificerede og umodificerede phospholipider.

Ofte anvendes dog sdkaldte syntetiske tensider, iszr fedt-
sulfonater, fedtsulfater, sulfonerede benzimidazolderivater

eller alkylarylsulfonater.

Fedtsulfonaterne eller fedtsulfaterne foreligger i reglen

i form af alkalimetal-, jordalkalimetal- eller eventuelt
substituerede ammoniumsalte og indeholder sadvanligvis en
alkylgruppe med 8-22 carbonatomer, idet alkyl ogsd omfat-
ter alkyldelen af acylrester, f.eks. Na- eller Ca-saltet

af ligninsulfonsyre, af dodecylsvovlsyreester eller en af
naturlige fedtsyrer fremstillet fedtalkoholsulfatblanding.
Hertil hgrer ogsd saltene af svovlsyreestrene og sulfon-
syrerne af fedtalkohol-ethylenoxid-addukter. De sulfonerede
benzimidazolderivater indeholder fortrinsvis 2 sulfonsyre-
grupper og en fedtsyrerest med ca. 8-22 carbonatomer. Al-
kylarylsulfonater er eksempelvis Na-,Ca- eller triethanol-
aminsaltene af dodecylbenzensulfonsyre, dibutylnaphthalen-—
sulfonsyre eller et naphthalensulfonsyre-formaldehydkonden—
sationsprodukt. Der kan endvidere ogsd anvendes tilsvarende
phosphater, som f.eks. saltene af phosphorsyreesteren af

et p-nonylphenol-(4-14)-ethylenoxid-addukt.

Som ikke-ioniske tensider anvendes i fgrste razkke polygly-
coletherderivater af aliphatiske eller cycloaliphatiske al-
koholer, mzttede eller umzttede fedtsyrer og alkylphenoler,
som kan indeholde 3-30 gl&colethergrupper og 8-20 carbon-

atomer i den (aliphatiske) carbonhydridgruppe og 6-18 car-—
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bonatomer i alkylgruppen i alkylphenolerne. Andre egnede
ikke-ioniske tensider er de vandoplgselige polyethylen-
oxid-addukter af polypropylenglycol, ethylendiaminpolypro-
pylenglycol og alkylpolypropylenglycol med 1-10 carbonato-
mer i alkylkaden indeholdende 20-250 ethylenglycolethergrup-
per og 10-100 propylenglycolethergrupper. De navnte forbin-
delser indeholder sadvanligvis 1-5 ethylenglycolenheder pr.

propylenglycolenhed.

Som eksempler p& ikke-ioniske tensider kan navnes nonylphe-
nolpolyethoxyethanoler, ricinusoliepolyglycolethere, poly-
propylen-polyethylenoxid-addukter, tributylphenoxypolyetho-
xyethanol, polyethylenglycol og octylphenoxypolyethoxyetha-
nol. Der kan desuden ogsd anvendes fedtsyreestere af poly-

oxyethylensorbitan, s&som polyoxyethylensorbitantrioleat.

De kationiske tensider er fgrst og fremmest kvaternazre ammo-
niumsalte, der som N-substituent indeholder mindst én alkyl-
gruppe med 8-22 carbonatomer og som andre substituenter la-
vere, eventuelt halogenerede alkylgrupper, benzylgrupper el-
ler lavere hydroxyalkylgrupper. Saltene foreligger fortrins-
vis som halogenider, methylsulfater eller ethylsulfater,
f.eks. stearyltrimethylammoniumchlorid eller benzyl-di-(2-

chlorethyl)-ethylammoniumbromid.

De i formuleringsteknikken almindeligt anvendte tensider er
bl.a. beskrevet i fglgende publikationer:

"Mc. Cutcheon's Detergents and Emulsifiers Annual" MC Pub-

lishing Corp., Ridgewood, New Jersey, 1979,

Dr. Helmut Stache “Tensid Taschenbuch", Carl Hanser Verlag

Minchen/Wien 1981.

De pesticide praparater indeholder i reglen 0,1-99%, isar
0,1-95% aktivt stof med formlen I eller kombinationer af

disse aktive stoffer med andre insekticider eller akarici-
der, 1-99,9% fast eller flydende tilsaztningsstof og 0-25%,

isezr 0,1-20% tensid. Medens der som handelsvare foretrazkkes
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koncentrerede midler, anvender brugeren i slutleddet i reg-
len fortyndede tilberedninger, som indeholder det aktive

stof i1 en vaesentligt lavere koncentration.

Midlerne kan ogsd indeholde andre tilsaztningsstoffer, s&som
stabilisatorer, antiskummidler, viskositetsregulerende mid-
ler, bindemidler, hzftemidler samt ggdningsmidler eller an-

dre aktive stoffer til opndelse af sazrlige virkninger.

Opfindelsen illustreres nazrmere i de efterfglgende eksempler.

Eksempel 1

a) Fremstilling af 2,5-dichlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluor-

propyloxy)-phenylisocyvanat:

189 ml 20 vagt-%'s phosgenoplgsning i toluen og 200 ml
dioxan opvarmes sammen til 65°C i en trehalset kolbe,
hvorpa der drédbevis under omr¢ring tilszttes en oplgsning
af 32,8 g 2,5-dichlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluorpropyloxy)-
anilin i 200 ml toluen. Reaktionsblandingen omrgres i
yderligere 1 time ved 60°C og derpd i 4 timer ved 200°C.
Derpa afdestilleres overskud af phosgen sammen med
oplgsningsmidlerne, og den +tilbageblevne vaskeremanens
renses ved destillation i hgjvakuum, hvorved man far den

onskede forbindelse med formlen

/
CF3=CHF-CFz-0=*{

med et kogepunkt pa 95°C/0,01 mm Hg.
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b) Fremstilling af N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[2,65-di-
chlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluorpropyloxy)-phenyl ]-

urinstof:

3,6 g 2,5-dichlor-4-(1,1,2,3,3,3-hexafluorpropyloxy)-
phenylisocyanat og 1,6 g 2,6-difluorbenzamid opleses under
omroring i 50 ml tert toluen. Blandingen opvarmes i 20
timer med tilbagesvaling. Derefter afdampes oplgsnings-
midlet pa& en rotationsfordamper. Den dannede remanens
vaskes med 1idt koldt hexan, hvorpd der omkrystalliseres

fra toluen.

Der fa&s den g¢gnskede forbindelse med formlen

s t

sma eme

7 \‘-CO-NH~CO N o
N / H-'\ /°—OCF2—CHF—CF3

N Ne1

som et krystallisk hvidt pulver med@ et smeltepunkt pa 174-

17SOC (forbindelse nr. 1).

P4 samme mdde som beskrevet ovenfor kan der fremstilles fgl-

gende forbindelser med formlen I:
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Forbindelse nr. Smeltepunkt
.-./CI c{.u-
VAN VRN o
2 "\, " ~CO-NH-CO-NH~ N7 0-CF,CHFCF3 165-166°C
N1
0-Q/C1 C{CSC
7\ e N _ o
3 -\_/-—co—m{ CO-NH N7/ 0-CF,CHFCF3 188-190°C
\Cl \01
.-Q/F C{
'/ \‘- /‘-I\
4 \._‘/ CO-NH—CO-NH—--\ /"O"CFzCHFCF_g 143-145°C
N1
N\ corioconi N\ .
\._/ CO-NH-CO-NH \—/-—O-CFZCHFcn 135-137°C
.
/°"\ /o-o\ .
\,_ / TCONH-CON-+ ~ =O-CFCHECT: 176-177°C
\Cl \Cl
0.0} C{."
AN 7/ \ .
"\,_./ TCONH-CO-NH-+y ~ j~=0-CF;CHFCF; 177-178°C
NocH; N1
.‘./OCH3 Q.-‘
7 N\ VRN .
8 o\‘_./-—CO—NH—CO‘NH—O\._./-_O_CFZCHFCF3 162-163°C
\OCHs N1
.-./Cl C{‘-.
7 N\ VAN .
9 '\.—./'—CO-NH—CO-NH_'\._‘/"O-CFZCHFCF3 190-191°C
N \

OCH; Cl
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c) Fremstilling af natriumsaltet i forbindelse nr. 1:

9,58 g N—(2,6—difluorbenzoyl)—N'—(Z,S—dichlor—4—(1,1,2,3,3,
3—hexafluorpropyloxy)—phenyl]—urinstof suspenderes i 20 ml
absolut methanol. En oplgsning af 0,43 g natrium 1 30 ml
absolut methanol sazttes drdbevis til denne suspension under
omrgring. Der dannes en klar oplgsning, som inddampes, 09
det tilbageblevne produkt tgrres i vakuum ved stuetempera-
tur. Der f&s den ¢gnskede forbindelse som farvelgse krystal-
ler med formlen

F 2

sme eme

N
/'-CO-z—CO—NH-—' *~0-CF,CHFCF 3
a

F c1

s —0

med et smeltepunkt pa 169-171°C under oplgsning (forbindel-

se nr. 10).

Endvidere fremstilles - som beskrevet ovenfor - ogsd det

fglgende salt i forbindelse nr. 2 med den efterfglgende

formel:
Forbindelse nr. _ Smeltepunkt
cl cl fra 140°C/
.-./ .
VAN 777\ oplgsning
11 . «~-CO-N- — —e o—0-
\.—./ 0 zaCO NH \‘- / O-CF2CHFCF 3
1

d) Fremstilling af tetrabutylammoniumsaltet i forbindelse

nr. 1:

2,56 g N—(2,6—difluorbenzoyl)—N'—(Z,S—dichlor—(1,1,2,3,3,3—
hexafluorpropyloxy)—phenyl)—urinstof suspenderes i 30 ml
methanol. Under omrgring sattes til denne suspension 5,2 g
af en methanolisk oplgsning indeholdende 1,3 g tetra-n-bu-
tylammonium-hydroxid. Der dannes en klar oplgsning. Denne

oplgsning inddampes, og det som remanens tilbageblevne ra-
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produkt suspenderes i hexan, frasuges, vaskes endnu en gang
med hexan pd filteret og tgrres derpd&. Der fids den gnskede

forbindelse med formlen

‘-./F [$] C{--o
R PN 2N ®
N/ CO-N~CO-NH- \,_ /" "0 CF2CHFCFs [(n-CuHg)uN ]
“F Ne1

5 som farvelgse krystaller med et smeltepunkt pa 110°% (for-
bindelse nr. 12).

Endvidere kan der som ovenfor beskrevet ogsd fremstilles

fglgende salte med formlen la:

Forbindelse nr.

‘-.} e %..C
<N\ 7N\ ®
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b el
c
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./ \.— /ouu\ /o:o\ @
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\ —

ClL
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\._./ CO~-N-CO-NH \._./ OCF,CHFCF 3
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Fksempel 2

DN 1040944 D

[(n-C3H7)uN ]G

[(t-Cuts) antt 1°

5 Formuleringer for aktive stoffer med formlen I ifglge ek-

sempel 1 eller kombinationer af disse aktive stoffer med

andre insekticider eller acaricider (% = vagtprocent)

1. Sprgjtepulver a)

Aktivt stof eller kombination 25%

10 af aktive stoffer
Na-Ligninsulfonat
Na-Laurylsulfat
Na-Diisobutylnaphthalensulfonat

Octylphenolpolyethylenglycol-
15 ether (7-8 mol EO)

Hgjdispers kiselsyre

w wm
oo o

|

KaOlln 62%

c)
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Det aktive stof eller kombinationen af de aktive stoffer
blandes grundigt med tilsetningsstofferne og formales
grundigt i et egnet formalingsapparatur. Man fir et sSprgj-
tepulver, som kan fortyndes med vand til suspensioner af

en vilkérlig gnsket koncentration.

2. Emulsions-koncentrat

Aktivt stof eller kombination

af aktive stoffer 10%
Octylphenolpolyethylenglycol-

ether (4-5 mol EO) 3%
Ca~Dodecylbenzensulfonat 33
Ricinusoliepolyglycol-

ether (36 mol EO) 43
Cyclohexanon 30%
Xylenblanding 50%

Af dette koncentrat kan der ved fortynding med vand frem-

stilles emulsioner af en vilkdrlig ¢gnsket koncentration.

3. Pudderpraparat a) b)
Aktivt stof eller kombination 5% 8%
af aktive stoffer

Talkum 959 —
Kaolin - 92%

Man far et anvendelsesfaerdigt pudderprazparat ved at blande
det aktive stof med barestoffet og formale blandingen p&

et egnet formalingsapparatur.

4. Ekstrudergranulat

Bktivt stof eller kombination
af aktive stoffer 1

o
o0

Na-Ligninsulfonat

N
o\°

Carboxymethylcellulose

o0

~) —
op

Kaolin 8
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Det aktive stof eller kombinationen af de aktive stoffer
blandes med tilsztningsstofferne, hvorpd blandingen forma-
les og fugtes med vand. Den fugtige blanding ekstruderes,

granuleres og tgrres derpd i en luftstrgm.

5. Omhylningsgranulat

aktivt stof eller kombination

af aktive stoffer 3%
Polyethylenglycol

(molekylvegt 200) 3%
Kaolin 94%

Det fint formalede aktive stof eller kombinationen af de
aktive stoffer padfgres ensartet i et blandeapparatur pd det
med polyethylenglycol fugtede kaolin. P& denne made fés

stgviri omhylningsgranulater.

6. Suspensionskoncentrat

Aktivt stof eller kombination

af aktive stoffer 40%
Ethylenglycol 10%
Nonylphenolpolyethylenglycol-

ether (15 mol EO) 6%
Na-Ligninsulfonat 10%
Carboxymethylcellulose 1%
37%'s vandig formaldehydoplgsning 0,2%
Siliconeolie i form af en 75%'s

vandig emulsion 0,8%
vand 32%

Det fint formalede aktive stof eller kombinationen af de
aktive stoffer blandes omhyggeligt med tilsztningsstofferne.
Der fis et suspensionskoncentrat, hvoraf der ved fortynding
med vand kan fremstilles suspensioner af en vilkarligt ¢n-

sket koncentration.
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Den insecticide aktivitet af forbindelserne med formlen I
er nermere beskrevet i akterne til dansk patentansggning

nr. 4765/85, som der herved henvises til.

Eksempel 3

Virkning mod Musca domestica

50 g frisk fremstillet naringssubstrat til maddiker ind-—
vejes i et bazger. En bestemt mengde af en 1 vegt-%'s ace-
toneoplgsning af det pagzldende aktive stof anbringes péa
neringssubstratet i bageret ved hjalp af en pipette, sile-
des at der opnés en koncentration af aktivt stof pa 800
ppm. Efter gennemblanding af substratet fordampes acetonen
i lgbet af mindst 20 timer.

Derefter anbringes 25 én dag gamle maddiker af Musca dome-
stica i bazgeret med det sdledes behandlede neringssubstrat.
Nar maddikerne har forpuppet sig, adskilles de dannede pup-
per fra substratet ved udvaskning med vand, hvorpd de depo-
neres i en lukket beholder med sigtel&dg. Antallet af udva-
skede pupper optazlles for hver blanding (toksisk indvirk-
ning af det aktive stof pa maddikernes udvikling) . Derpa
bestemmes antallet af fluer udklzkket fra pupperne efter

10 dages forlgb.

Forbindelserne med formlen I ifglge eksempel 1 udviser en

god virkning ved ovenstdende test.
Eksempel 4

Virkning mod Lucilia sericata

Til 9 ml dyrkningsmedium szttes ved 50°C 1 ml vandig til-
beredning indeholdende 0,5 vagt-% aktivt stof. Derpad sat-
tes ca. 30 frisk udklzkkede Lucilia sericata-larver til
dyrkningsmediet, og efter henholdsvis 48 og 96 timers for-
lgb bestemmes den insekticide virkning ved bestemmelse af

udryddelsesraten.
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Forbindelserne med formlen I ifglge eksempel 1 har ved den-

ne test god virkning mod Lucilia sericata.

Eksempel 5

virkning mod Aedes aegypti

pa overfladen af 150 ml vand, der er anbragt i en beholder,
pipetteres en s& stor mengde 0,1 vegt-%'s acetoneoplgsning
af aktivt stof, at der opnds en koncentration pa 800 ppm.

Efter fordampning af acetonen anbringes 30-40 to dage gam-—
le Aedes-larver i beholderen. Dgdeligheden bestemmes efter

henholdsvis 1, 2 og 5 dage.

Forbindelser med formlen I ifglge eksempel 1 viser ved den-

ne test god virkning mod Aedes aegypti.
Eksempel 6

Insekticid adegiftvirkning

Ca. 25 cm hgje bomuldsplanter anbragt i potter sprgjtes med
en vandig emulsion af aktivt stof, som indeholder det akti-

ve stof i en koncentration p& 0,75, 12,5 o9 100 ppm.

Efter tgrring af sprgjtevasken beszttes bomuldsplanterne
med Spodoptera littoralis-larver eller Heliothis virescens-—
larver pd tredje larvestadium. Forsgget gennemfgres ved en
temperatur pa 24°¢ og en relativ luftfugtighed pd 60%. Ef-
ter 120 timers forlgb bestemmes den procentvise dgdelig-

hed hos forsggsinsekterne.

Forbindelse nr. 1 ifglge eksempel 1 har en 80-10 3's virk-
ning (mortalitet) ved 0,75 ppm mod Spodoptera-larver o9
Heliothis-larver. Forbindelse nr. 3 har en 80-100%'s virk-
ning (mortalitet) ved 12,5 ppm mod Spodoptera-larver og

ved 100 ppm mod Heliothis-larver.
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Eksemgel 7

Virkning mod Epilachna varivestis

Ca. 15-20 cm hgje Phaseolus vulgaris-planter (buskbgnner)
sprgjtes med en vandig emulsionstilberedning, som indehol-
der forsggsforbindelsen i en koncentration pa 800 ppm. Ef-
ter tgrring af sprgjtevaesken anbringes fem larver af Epi-
lachna varivestis (mexicansk bgnnebille) pd fjerde larve-
stadium pad hver plante. Over de inficerede planter anbrin-
ges en plasticcylinder, som er lukket med et lag af kobber-
trddnet. Forsgget gennemfgres ved en temperatur pa 28°¢ og
en relativ luftfugtighed p& 60%.

Efter 2 og 3 dage bestemmes dgdeligheden i $. Til bedgmmel-

se af eventuelle zdeskader (antifeeding-effekt), udviklings-
og hudskiftningsforstyrrelser iagttages forsggsdyrene i
yderligere 3 dage.

Forbindelserne med formlen I ifglge eksempel 1 har en god

virkning ved denne test.
Eksempel 8

Ovicid virkning pa Heliothis virescens

Tilsvarende mazngder befugtelig pulverformig formulering in-
deholdende 25 vagt-% forsggsforbindelse blandes med en s&-
dan mengde vand, at der dannes en vandig emulsion med en

koncentration af aktivt stof p& 800 ppm.

I emulsionen indeholdende det aktive stof neddryppes én dag
gamle &g af Heliothis p& cellofan i 3 min., hvorefter de
aftrykkes pd et rundfilter. De siledes behandlede ®g anbrin-
ges i petriskdle og opbevares i mgrke. Efter 6-8 dage be-
stemmes udklzkningsraten sammenlignet med ubehandlede kon-.

trolag.

Forbindelserne med formlen I 1f¢lge eksempel 1 har en god

virkning ved denne test.
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Eksempel 9

Virkning p& Laspeyresia pomonella (2g)

Lagte &g af Laspeyresia pomonella, som er hgjst 24 timerxr
gamle, neddyppes p& filtrerpapir i 1 min. i en vandig ace-
toneoplgsning, som indeholder 800 ppm forsggsforbindelse.
Efter tgrring anbringes aggene 1 petriskdle, som henstar
ved en temperatur pa 28°c. Efter 6 dage bestemmes den pro-
centvise udklzkning af de behandlede &g ©g den procentvise

dpdelighed.

Forbindelserne med formlen I ifglge eksempel 1 udviser god

virkning i denne test.

Eksempel 10

Indflydelse pd formeringen af Anthonomus grandis

Voksne Anthonomus grandis, som efter udklezkningen hgjst er
24 timer gamle, overfgres i grupper pd& 25 biller i bure med
gittervagge. Burene med billerne neddyppes straks derefter
i 5-10 sek. i en acetoneoplgsning indeholdende 400 ppm af
forspgsforbindelsen. NAr billerne atter er tgrre, anbringes
de med henblik pa formering og aglegning i tildazkkede skale,
som indeholder foder. De lagte ag udvaskes 2-3 gange om u-
gen med strgmmende vand, optzlles og desinficeres ved an-
bringelse i 2-3 timer i vandigt desinfektionsmiddel, hvor-—
pa de deponeres i skile, som indeholder en egnet larvedizt.
Efter 7 dage bestemmes @ggenes procentvise dgdelighed, dvs.

hvor mange larver der er udviklet fra de deponerede &9g.

Til bedgmmelse af varigheden af forspgsforbindelsens virk-
ning p& formeringen afprgves billernes aglagning yderligere,
dvs. indenfor et tidsrum pd ca. 4 uger. Bedgmmelsen gennem-
fgres ved hjelp af formindskelsen af antallet af lagte &g
og de deraf klzkkede larver sammenlignet med ubehandlede

kontroldyr.
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Forbindelse nr. 1 og 3 ifglge eksempel 1 viser en 80-100%'s

ovicid virkning i ovenstdende forsgg.

Eksempel 11

Virkning mod Anthonomus grandis (voksne individer)

To bomuldsplanter p&d 6-bladstadiet i potter sprgjtes med

et vandigt befugtningsdygtigt emulsionspraparat indeholden-—
de 400 ppm af forsggsforbindelsen. Efter tgrring af sprgj-
tevesken (ca. 1,5 timer) beszttes hver plante med 10 voks-—
ne biller (Anthonomus grandis) . Plasticcylindre, hvis gvre
dbninger er lukket med gaze, anbringes derpd over de behand-
lede planter besat med forsggsdyr for at forhindre, at bil-
lerne vandrer bort. De siledes behandlede planter holdes ved
en temperatur pa 25°%¢ og en relativ luftfugtighed pi 60%.
Bedgmmelsen foretages efter 2, 3, 4 og 5 dage pd basis af
den procentvise dgdelighed af de anbragte forsggsdyr (%-

tal dyr, som ligger pa ryggen) samt antifeedant-virkningen

i forhold til ubehandlede kontroller.

Forbindelserne med formlen I ifglge eksempel 1 viser en god

virkning i ovenst&ende forsgg.
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PATENTE KRAWV.

2,5—Dich10r—4-(1,1,2,3,3,3—hexafluorpropyloxy)—phenyl—

isocyanat med formlen

¢l
VAN
N

&1

CF3~CHF-CF2-0-- N=C=0 (1vy .
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