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Erfindungsanspruch:

1. Verfahren zur Herstellung von 2,3,4,5-Tetrahydro-2,5-didxo-1 H-1,4-benzodiazepin-3-carbonsdureestern
der allgemeinen Formel I, dadurch gekennzeichnet, daR man ein Isatoséureanhydrid der allgemeinen
Formel | in Losung oder Suspension in einem dipolar-aprotischen Lésungsmittel unter Erwarmen mit
einem Aminomalonsaureester der allgemeinen Formel Il umsetzt, wobei in den allgemeinen Formeln |
bis Il R fir Alkyl, Alkoxy, Halogen, CN, NO, oder CF;, R' fiir Alkyl (C,—C,) und n fiir 0 bis 4 stehen und in
den Fallen n =2, 3 oder 4 die R gleich oder verschieden sind.

2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daf} die Verbindungen der allgemeinen Formel Il als
Salze eingesetzt werden und eine Hilfsbase zugegeben wird. )

3. Verfahren nach Punkt 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daR als Lésungsmittel Dimethylformamid,
Dimethylacetamid, Dimethylsulfoxid oder Acetonitril eingesetzt wird.

Hierzu 1 Seite Formeln

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 2,3,4,5-Tetrahydro-2,5-dioxo-1H-1,4-benzodiazepin-3-carbonsiureestern der
allgemeinen Formel 111,

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung ist fir Land-, Garten- und Forstwirtschaft von Interesse, wo erfindungsgemaf hergestellte Verbindungen,z. B. als

Fungizide oder als Pﬂanzenwachstumsregu!atorenleinsetzbar sind.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

T T ———— —
Hydrierte 2H-Azepin-2-one und Nitro-triazepine zeigen starke herbizide Eigenschaften (R. Wegler: Chemie der Pflanzenschutz- und
Schadlingsbekdmpfungsmittel, Bd. 5, Berlin, Heidelberg, New York, Springer-Verlag 1977).
1,4-Benzodiazepin-2,5-dione wurden durch Reaktion von Isatos&ureanhydriden mit Glycinester in Pyridin (G. M. Coppola, Synthesis
1980, 505; D. H. Kim, J. Heterocycl. Chem. 12, 1323 [1975]) oder mit Glycin in Essigséure (M. Gates, J. Org. Chem. 45, 1675 [1980])
unter RickfluB erhalten. Diese Verfahren flihren jedoch nicht zu Verbindungen, die in 3-Stellung funktionelle Gruppen enthalten.
2,3,4,5-Tetrahydro-2,5-dioxo-1H-1,4-benzodiazepin-3-carbonsiureester der aligemeinen Formel 11l sind bisher nicht bekannt.

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, biologisch aktive 2,5-Dioxo-1,4-benzodiazepin-3-carbonséureester der Praxis als Wirkstoffe zur Verfiigung
zu stellen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Herstellung von

2,34 5-Tetrahydro-2,5-dioxo-1H-1,4-benzodiazepin-3-carbonsaureestern der aligemeinen Formet 11l zu entwickeln.
Erfindungsgemal wird ein Isatosdureanhydrid der allgemeinen Formel | in Lésung oder Suspension in einem dipolar-aprotischen
Lésungsmittet unter Erwérmen mit einem Aminomalonséureester der allgemeinen Formel Il zur entsprechenden Verbindung der
allgemeinen Formel Il umgesetzt.

In den allgemeinen Formeln | bis Il stehen R fiir Alkyl, Alkoxy, Halogen, CN, NO, oder CF;, R! fiir Alkyl (Cy—Cq) und n fiir 0 bis 4,
wobei in den Fallen n =2, 3 oder 4 die R gleich oder verschieden sind.

Werden die Salze der Verbindungen der aligemeinen Formel Il verwendet, so wird die Reaktion in Gegenwart einer Hilfsbase
durchgefihrt.

Als Lésungsmittel eignen sich beispielsweise Dimethyiformamid, Dimethylacetamid, Dimethyisulfoxid und Acetonitril.

Das erfindungsgemaRe Verfahren erméglicht erstmalig die Herstellung der Verbindungen der aligemeinen Formel I1l. Die
Verbindungen der allgemeinen Formel Il sind biologisch aktiv. Unter ihnen befinden sich solche, die eine fungizide und/oder
pflanzenwachstumsregulatorische Wirkung zeigen.

Die Erfindung wird nachstehend durch Ausfiihrungsbeispiele erlutert.
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Ausfithrungsbeispiele

Beispiel 1

424 mg Aminomalonséurediethylesterhydrochlorid, 842 mg 6,8-Dibrom-isatosaureanhydrid (I: (R}, = 6,8-Br;) und 0,274 ml
Triethylamin werden in 30 ml absolutem DMF 4 Stunden bei 60-70°C geriihrt. Das DMF wird im Vakuum abdestilliert, der Riickstand
mit Wasser versetzt und mit Ammoniak neutralisiert. Es wird abgesaugt und aus Ethanol umkristallisiert. Schmp.: 194-198°C,
Ausbeute: 400 mg (48%d. Th.) an 7,8-Dibrom-2,3,4,5-tetrahydro-2,5-dioxo-1H-1,4-benzodiazepin-3-carbonséureethylester (n:

(R} = 6,8-Bry; R' = C;He) ' ‘
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