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Hidtil ukendte N-phenylsulfonyl-N'-pyrimidinyl- og -tri-

azinyl-urinstoffer med almene formel

3 o A3
O I
~)<. ) /'-SOZ-NH-—C-NH--\">

2 ’

hvori A betyder en C;.g-halogenalkylgruppe,
" E betyder en methingruppe eller nitrogen,

X betyder oxygen, svovl, en sulfinylbro eller sulfcnyl-

bro,
mer 1 eller 2,

Ry betyder hydrogen, halogen, Cj-s-alkyl, Cz.g-alkenyl

eller en gruppe -Y-Rg,

Ry betyder hydrogen, halogen, Cj;.s-alkyl, Cp_s-alkenyl,

Cj-4-halogenalkyl, -Y-Rg, -COORg, -NO2 eller -CO-NR7Rg,

R3 og Rq hver for sig betyder hydrogen, Cj.4-alkyl, Cj.4-

fortsattes
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alkoxy, Cj-g-alkylthio, Cj_g-halogenalkyl, halogen eller
alkoxyalkyl med hojst 4 carbonatomer,

R og Rg hver for sig betyder Ci-g-alkyl, Cp.g~alkenyl el-
ler Ca.g-alkynyl,

Ry og Rg hver for sig betyder hydrogen, Cj.g-alkyl, Ca-5~
alkenyl eller Cp_g-alkynyl, og

Y betyder oxygen, svovl eller en sulfinylbro eller sulfo-
nylbro,

eller er salte af disse forbindelser, med det forbehold,
at m betyder to, nidr A samtidig betyder -CHFp, -CFg3,
~CH2-CF3, ~CF2~CHF, ~CF2~CHFC1, -CFo~CHFBr eller
-CF2-CHF-CF3, R3 betyder -OCH3 eller -CHz, R4 betyder
-0CH3, -CHgz, ~0CaHg, -CHy-0-CH3 eller ~CHp-CH0CH3, og
phenylkernen ikke er substitueret eller kun er substi-
tueret med en yderligere substituent valgt blandt F, CI1,
‘Br eller -CHz i 2~-, 3~, 5- eller 6-stillingen til sulfo-~
nylgruppen, kan fremstilles ved forskellige fremgangsma-
der.

Forbindelserne med formlen I har gode pra- og postemer-
gent-selektive herbicide og plantevzkstregulerende egen-
skaber. )
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Den foreliggende opfindelse angdr hidtil ukendte N-phenyl-
sulfonyl-N'-pyrimidinyl- og ~-triazinyl-urinstoffer og
salte deraf, en fremgangsmade +til deres fremstilling,
midler med herbicid og plantevazksthammende virkning
indeholdende forbindelserne som virksomt stof samt deres
anvendelse til bekzmpelse af ukrudt, forst og fremmest til
selektiv ukrudtsbekampelse i nytteplantekulturer eller til
regulering og hamning af plantevaksten.

N-Phenylsulfonyl-N'-pyrimidinyl- og -~triazinyl-urinstof-
ferne ifplge opfindelsen er ejendommelige ved, at de har

. den almene formel

Rl\&"' .‘ ﬁ N—-/R3
XN, eg i AN
. » 50, ~NH~C~NH \_./h (1)
R, i - \R
(X-A)m 4

hvori A betYder en Cj.g-halogenalkylgruppe,
E betyder en methingruppe eller nitrogen,

X betyder oxygen eller svovil,

mer 1 eller 2, )

en af grupperne R; og Ry betyder hydrogen eller halogen,
og den anden af grupperne R1 og R2 betyder hydrogen,
halogen, -COORg eller -NO5,

R3 og R4 hver for sig betyder hydrogen, Cj_g4-alkyl, Ci-4-
alkoxy, Cj_4-alkylthio, C1-4-halogenalkyl, halogen eller
alkoxyalkyl med hgjst 4 carbonatomer, og

Rg betyder C;_g-alkyl,

eller er salte deraf,

med det forbehold, at m ikke er 1, nadr A betyder -CHF 5,
-CFg3, ~-CH2~-CF3, -CF-CHF9, ~-CFy~CHFCl, ~CF2~CHFBr eller
-CF-CHF-CF3, Rg betyder -OCH3 eller -CH3z, R4 betyder
-OCHz, ~-CH3, -OCzH5, =CHp-O-CH3 eller -CHp~-CH~-0CH3,
samtidig med at phenylkernen ikke er substitueret eller
kun er substitueret med en yderligere substituent valgt
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blandt F, Cl, Br eller -CHz i 2-, 3-, 5- eller 6-stillin-
gen til sulfonylgruppen.

Det er kendt, at visse urinstofforbindelser, triazinfor-
bindelser og pyrimidinforbindelser har herbicid virkning.
I europzisk patentpublikation nr. 1514 og nr. 1515, US-pa-
tentskrift nr. 4.127.405, DE-offentligg¢relsesskrift nr.
2.715.786 og FR-patentskrift nr. 1.468.747 er der sdledes
for nylig beskrevet arylsulfamoyl-heterocyclylaminocar-
bamoylforbindelser med herbicid og plantevakstregulerende
virkning.

I ovenstdende definitioner skal der ved alkyl forstéas
ligekadet eller fortrinsvis forgrenet alkyl, f.eks.
methyl, ethyl, n-propyl, i-propyl, de fire isomere
butylgrupper, n-amyl, i-amyl, 2-amyl eller 3-amyl.

Ved alkoxy skal forstds methoxy, ethoxy, n-propyloxy,
i-propyloxy samt de fire isomere butyloxygrupper, men iszr
methoxy, ethoxy eller i-propyloxy.

I forbindelse med definitionerne til R; og Ry samt i halo-
genalkyl skal der ved halogen forstas fluor, chlor og
brom, fortrinsvis dog fluor og chlor.

Ved en Cj_g-halogenalkylgruppe A skal der forstas en
sédan, der bzrer et eller flere halogenatomer. Fortrinsvis
er flere, eventuelt endog samtlige alkylgruppens hydro-
genatomer erstattet med halogenatomer.

Opfindelsen angdr som navnt ligeledes salte af forbin-
delserne med formlen I. Disse salte kan dannes med
aminer, alkalimetal- og jordalkalimetalbase: eller kvater-
nzre ammoniumbaser.

Blandt alkalimetal- og jordalkalimetalhydroxider som salt-
dannende forbindelser skal is®r navnes hydroxider af 1i-
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thium, natrium, kalium, magnesium eller calcium, is@r dog
af natrium eller kalium.

Som eksempler pad aminer, der er egnede til saltdannelsen,
kan navnes primazre, sekundare og tertizre aliphatiske og
aromatiske aminer, sasom methylamin, ethylamin, propyl-
amin, i-propylamin, de fire isomere butylaminer, dimethyl-
amin, diethylamin, diethanolamin, dipropylamin, diisopro-
pylamin, di-n-butylamin, pyrrolidin, piperidin, morpho-
1lin, trimethylamin, triethylamin, tripropylamin, quinuc-
lidin, pyridin, quinolin og i—quinolin,.isar ethyl-, pro-
pyl-, diethyl- eller triethylamin, feorst og fremmest iso-
propylamin og diethanolamin.

Eksempler pd kvaternzre ammoniumbaser er generelt katio-
nerne af halogenammoniumsalte, f.eks. tetramethylammonium-
kationen, trimethylbenzylammoniumkationen, triethylbenzyl-

‘ammoniumkationen, tetraethylammoniumkationen, trimethyl-~

ethylammoniumkationen, men ogsd ammoniumkationen.

Blandt forbindelserne ifplge opfindelsen foretrakkes de
forbindelser, hvori grupperne Rz og R4 tilsammen inde-
holder hgjst 4 carbonatomer.

Forbindelserne ifglge opfindelsen kan opdeles i +to
undergrupper, der bestdr af forbindelser, i hvilke

a) mer 1, og

b) mer 2.

Blandt forbindelserne i gruppe a) foretrazkkes sadanne,
hvori gruppen -X-A er i 2- eller 3-stillingen til sulfon-
ylgruppen. Blandt disse foretrazkkes igen de forbindelser,
hvori gruppen -X-A er i 2-stillingen.

Blandt forbindelserne i gruppe b) er en foretrukken gruppe
de forbindelser, i hvilke de to grupper -X-A er i 2—.og
5-stilling til sulfonylgruppen.
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Blandt de ovenfor anfgrte forbindelser h¢rende til under-
grupperne a) og b) foretrazkkes sddanne, hvori grupperne R3
0g R4 tilsammen indeholder hg¢jst 4 carbonatomer. De s=r-
ligt foretrukne grupper af forbindelser er saledes sddan-
ne forbindelser med formlen I, hvori

ab) kun en gruppe -X-A er i 2-stillingen til sulfonyl-
gruppen, og grupperne R3 og Ryg tilsammen indeholder hejst
4 carbonatomer, og

bb) to grupper -X-A er i 2- og S5~stillingen til sulfonyl-
gruppen, og grupperne R3 og R4 tilsammen indeholder hojst
4 carbonatomer.

Blandt forbindelserne i gruppen bb) foretrzkkes s&danne,
hvori A betyder -CHFy, -CF3 eller -CH-CH,C1.

Blandt forbindelserne i gruppen ab) foretrazkkes sadanne,

hvori Ry betyder hydrogen, Og gruppen Ry er i 5- eller 6-
stilling til sulfonylgruppen.

Blandt disse forbindelser foretrzkkes igen sadanne, hvori
Ry betyder hydrogen, fluor, nitro eller COORg. -

Ganske s=zrligt foretrazkkes heraf igen de forbindelser, i
hvilke de to substituenter R] og Ry betyder hydrogen, Ry
betyder chlor, fluor, methyl, chlormethyl, ethoxy, i-pro-
pPyloxy, ethyl eller methoxy, og R4 betyder methyl, ethyl,
methoxy eller ethoxy.

Endnu to af den sidste gruppe foretrukne undergrupper er
grupper af forbindelser, i hvilke

o) broleddet X er oxygen, og

8) gruppen A udg¢res af -CF2G, hvori G betyder hydrogen,
fluor, chlor, brom, trifluormethyl eller methyl.
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Inden for gruppen f) skal de forbindelser fremhaves, i
hvilke G betyder chlor, brom eller trifluormethyl.

En lige sd foretrukken stilling som forbindelserne i grup-
perne o) og f) indtager de forbindelser, hvori gruppen A
betyder -CH2F, -CH2CH2Cl eller -CHoCHyF.

Som foretrukne enkeltforbindelser ifplge opfindelsen skal

navnes:

N-(2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl)-N'~-(4-ethyl-6-methoxy-
1,3,5-triazin-2-yl)-urinstof,

N-(2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl)-N'~-(4,6-diethoxy-
1,3,5-triazin~2~-yl)-urinstof,

N-[ 2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl)-N'-(4-chlor-6-methyl-
pyrimidin-2-yl)-urinstof,

N-(2-pentafluorethoxyphenyl~sulfonyl )~-N'~(4-methoxy-6-
methyl-~1,3,5~-triazin-2-yl)~urinstof,

-

N-(2-difluormethylthiophenyl-sulfonyl)-N'~(4~-chlor-6-meth-

. oxy-pyrimidin-2~-yl)-urinstof,

N-[2,5—bis—(difluormethoxy)-phenyl-sulfonyl]-N'-(4-meth-
oxy-6-methyl-1,3,5~triazin~-2-yl)~urinstof,

N-(2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl )-N'-(4-methoxy-6-isopro-
pyloxy-1,3,5-triazin-2-yl)~urinstof,

N-(2-difluormethylthiophenyl-sulfonyl)-N'-(4-ethyl-6-meth-
oxy-1,3,5~-triazin-2-yl)~-urinstof og

N-(2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl)-N'-(4-chlor-6-methoxy-
pyrimidin-2-yl)-urinstof.

-
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Fremgangsmaden ifplge opfindelsen er ejendommelig ved, at
man

a) omsztter et phenylsulfonamid med formlen

AV

R—F
RZ/X.)%X-A)m

hvori A, Rj, Rz, X og m har de under formlen I angivne
betydninger, i narvarelse af en base med et N-pyrimidinyl-
eller ~triazinylcarbamat med formlen -

(i) ,

AN 7 N\
j0-C-Nu=e ): (rmn)

10 hvori E, R3 og R4 har de under formlen I anferte betydnin-
ger, og eventuelt omdanner den dannede forbindelse _til et
salt deraf, -

b) omsatter et phenylsulfonylisocyanat med formlen

750 N=C=0
o2 aw) )

R—+
RZ/x .%—A)
m

15 hvori a, Rj, R2, m og X har de under formlen I ar srte
betydninger, med en amin med formlen

) \N->E ®
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hvori E, R3 og R4 har de under formlen I angivne betydnin-
ger, eventuelt i narvarelse af en base og eventuelt omdan-
ner en dannet forbindelse til et salt deraf,

c) omsztter et sulfonamid med den ovenfor anforte formel
II, eventuelt i narverelse af en base, med et isocyanat
med formlen

/R
0=C=N~- 7 >E (VD) s
\:.
| R

hvori E, R3 og R4 har de ovenfor under formlen I anferte
betydninger, og eventuelt omdanner en dannet forbindelse
til et salt deraf, eller

d) omsaztter et N-phenylsulfonylcarbamat med formlen

0

TN e e Z N
R ; SOZNHCO N/ (vin) ,

1 .
szé .%-A)m _ -

hvori A, R;, Rpg, m og X har de under formlen I angivne
betydninger, med en amin med den ovenfor anforte formel V
og om onsket omsatter et opndet sulfonylurinstof med
formlen I med en amin, et alkalimetal- eller jordalkali-
metalhydroxid eller en kvaternzr ammoniumbase.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen gennemfores i et indif-
ferent organisk ople¢sningsmiddel.

Den eventuelle omdannelse af forbindelserne med formlen I
til salte kan gennemfores ved hjelp af aminer, alkali-
metal- eller jordalkalimetalhydroxider eller kvaternare

ammoniumbaser. Omdannelsen kan eksempelvis gennemfores ved
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omsetning med den &kvimolare mezngde base og afdampning af
oplgsningsmidlet.

Udgangsmaterialerne med formlerne II, IV og VII er for en
dels vedkommende hidtil ukendte forbindelser og kan frem-

stilles under anvendelse af folgende fremgangsmader:

De som mellemprodukter anvendte sulfonamider med formlen
II fremstilles ud fra de tilsvarende aniliner ved diazote-
ring og ombytning af diazogruppen med svovldioxid i narvae-
relse af en katalysator, s&som kobber-I-chlorid i salt-
syre eller eddikesyre, og omsaztning af det dannede phe-
nylsulfonylchlorid med ammoniumhydroxidoplgsning.

Phenylsulfonylisocyanaterne med formlen IV i{an ogsa frem-
stilles ved omsatninger af sulfonamiderne med formlen II
med phosgen i narvarelse af butylisocyanat i et chloréret
carbonhydrid som oplgsningsmiddel ved tilbagesvalingstém—
peratur. Lignende fremgangsmidder er beskrevet i "Newer
Methods of Preparative Organic Chemistry", bind VI,
223-241, Academic Press New York og London.

N-Phenylsulfonylcarbamaterne med formlen VII fremstilles
ved omsatning af sulfonamiderne med formlen II med diphe-
nylcarbamat i nazrvarelse af en base. Tilsvarende frem-
gangsmader er beskrevet i japansk patentskrift nr. 61.169.

Udgangsmaterialerne med formlerne III, V og VI er kendte
forbindelser eller kan fremstilles under anvendelse af
kendte fremgangsmader.

Isocyanater med formlen VI kan fremstilles ved omsatning
af aminer med formlen V med oxalylchlorid i chlorerede
carbonhydrider som oplgsningsmidler. Aminer med formlen V
er kendte forbindelser, og de er for en dels vedkommende
handelsprodukter eller kan fremstilles under anvendelse af



10

15

20

25

30

DK 165182 B

kendte fremgangsmdder, jf. "The Chemistry of Heterocyclic
Compunds", bind XIV, Interscience Publishers, New York,

London.

Omsztningerne til dannelse af forbindelser med formlen I
gennemfores fordelagtigt i aprote, indifferente, orga-
niske oplgsningsmidler, sdsom methylenchlorid, tetrahydro-
furan, acetonitril, dioxan eller toluen.

Reaktionstemperaturerne ligger fortrinsvis mellem -20 og
120°C. Omsaztningerne forlgber s=zdvanligvis svagt exotermt

-og kan gennemfpres ved stuetemperatur. For at forkorte

reaktionstiden eller for at initiere omsatningen er det
hensigtsmessigt at opvarme reaktionsblandingen kortvarigt
til kogepunktet. Reaktionstiderne kan 1ligeledes afkortes
ved tilsatning af nogle draber base som reak%ionskataly-
sator.

Slutprodukterne kan isoleres ved inddampning og/eller
afdampning af oplg¢sningsmidlet og renses ved omkrystalli-
sation eller udrivning af den faste remanens i ople¢snings-
midler, hvori de ikke er 1letoplpselige, sasom ethere,
aromatiske carbonhydrider eller chlorerede carbdnhyérider.

De virksomme stoffer med formlen I er stabile forbindel-~
ser. Deres handtering kraver ingen sarlige foranstaltnin-

ger.

Forbindelserne med formlen I har kraftige plantevakst-
hammende egenskaber. Forbindelserne pévirker bade monoko-
tyledoner og dikotyledoner i deres vakst.

Forbindelserne med formlen I kan sdledes anvendes til
selektiv hemning af vaksten af f.eks. de i landbruget i
tropiske egne ofte som sdkaldte jorddazkningsplanter
(dzkafgroder) udplantede leguminoser, saledes at jord-
erosionen mellem planterne forhindres, uden at jorddzk-
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ningsplanterne dog konkurrerer med kulturplanterne.

Endvidere er forbindelserne med formlen I velegnede til at
forhindre spiring af oplagrede kartofler. Hos kartofler
dannes der ved oplagring om vinteren ofte spirer, hvilket
har til f¢lge, at kartoflerne bliver rynkede, far vagttab
og radner.

Ved anvendelse af steorre mangder af forbindelserne med
formlen I beskadiges alle de afprgvede planter i’ deres
udvikling i en sddan grad, at de dor.

Ved anvendelse af mindre mangder af forbindelser med form-
len I udmazrker de sig ved gode selektiv-vaksthzmmende og
selektiv-herbicide egenskaber, hvilket g¢r dem velegnede
til anvendelse i nytteplantekulturer, iser i korn, bom-
uld, soja, majs og ris. Der opnas samtidig en delvis be-
skadigelse af ukrudt, som ellers kun opnads med totalherbi-
cider.

Midlet ifglge opfindelsen er ejendommeligt ved, at det
foruden bare- og/eller andre tilsatningsstoffer som
virksom forbindelse indeholder mindst én -forbi?ndelse
ifplge opfindelsen med formlen I og/eller et salt deraf.

De omhandlede forbindelsers wvirkningsmade er usadvanlig.
Mange af dem er translocerbare, dvs. de optages af plan-
terne og transporteres til andre steder, hvor de si ud-
¢ver deres virkning. Det uszdvanlige bestar i, at de virk-
somme stoffer ikke blot kan transloceres gennem karbund-
terne i veddelen, fra r¢dderne til bladene, men ogsa gen-
nem sirgrene i bastdelen fra bladene tilbage til ro¢dder-
ne. Det er saledes eksempelvis muligt ved overfladebe-
handling af flerdrige ukrudtsplanter at beskadige disse
ned i ro¢dderne. De omhandlede forbindelser med formlen I
er i sammenligning med andre herbicidt virksomme forbin-

delser og forbindelser med vakstregulerende virkning
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virksomme ved meget smd anvendelsesmangder.

De omhandlede herbicide og planteveksthzmmende midler
anvendes til przemergent og postemergent ukrudtsbekampel-
se og til haemning af plantevaksten af monokotyle og diko-
tyle planter, iser grasser, tropiske jorddzkningsplan-
ter og sideskud pd tobaksplanter.

Forbindelserne ifplge opfindelsen anvendes pd uzndret form
eller fortrinsvis i form af et middel sammen med de i
formuleringsteknikken gangse hjelpemidler og forarbejdes
derfor f.eks. til emulsionskoncentrater, direkte sprojt-
bare eller fortyndelige oplgsninger, fortyndede emulsio-
ner, sprojtepulvere, oplgselige pulvere, puddere, granula-
ter, indkapslede praparater, f.eks. i polymere stoffer, pa
kendt made. Anvendelsesfremgangsmaderne, sdsom sprojt-
ning, forstevning, pudring, udstrgning eller vanding,
velges pd samme made som midlets art éfhaangigt af det
¢gnskede mal og de givne forhold.

Preparaterne, dvs. midlet indeholdende det virksomme stof
med formlen I og eventuelt et fast eller flydende t;lsat-
ningsstof, tilberedninger eller sammensetninger.fremstil-
les pd kendt mdde, f.eks. ved omhyggelig blanding og/el-
ler formaling af de virksomme stoffer med strazkkemidler,
f.eks. med ople¢sningsmidler, faste barestoffer og even-
tuelt overfladeaktive forbindelser (tensider).

Som oplg¢sningsmidler kan eksempelvis anvendes aromatiske
carbonhydrider, fortrinsvis fraktionerne Cg._j3, f.eks.
xylenblandinger eller substituerede naphthalener, phthal-
syreestere, sasom dibutyl- eller dioctylphthalat, alipha-
tiske carbonhydrider, sasom cyclohexan eller paraffiner,
alkoholer og glycoler samt deres ethere og estere, sasom
ethanol, ehylenglycol, ethylenglycolmonomethyl- eller
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-ethylether, ketoner, s8som cyclohexanon, starkt polare
oplgsningsmidler, s&som N-methyl-2-pyrrolidon, dimethyl-
sulfoxid eller dimethylformamid, samt eventuelt epcxiderede
planteolier, sdsom epoxideret kokosolie eller sojaolie,
eller vand.

Som faste barestoffer, f.eks. til puddere og disper-

bare pulvere, anvendes i reglen naturligt stenmel, sisom
calcit, talkum, kaolin, montmorillonit eller attapulgit.
Til forbedring af de fysiske egenskaber kan der ogsa til-.
sattes hgjdispers  kiselsyre: eller hgjdisperse absorptions-
dygtige polymere. Som kornformige, adsorberende granulat-
bzrematerialer kan anvendes porgse typer som f.eks. pimp-
sten, knuste teglsten, sepiolit eller bentonit, og som
ikke-sorptive barematerialer f.eks. calcit eller sand.
Derudover kan der anvendes et stort antal forgranulerede
materialer af uorganisk eller organisk natur, sisom
isar dolomit eller findelte planterester.

Som overfladeaktive forbindelser kan der alt efter arten
af det virksomme stof med formlen I, som skal bringes pa
prazparatform, anvendes ikke-ionogene, kationaktive og/el~
ler anionaktive tensider.med éode emulgeringsegenskaber,
dispergeringsegenskaber og befugtningsegenskaber. Veg ten-
sider skal der ogsd forstis tensidblandinger. -

Egnede anioniske tensider kan vare sivel sakaldte vandop-
lgselige szber som vandoplgselige syntetiske overflade-
aktive forbindelser.

Som eksempler pd szber kan navnes alkalimetal~, jordalkali-
metal- og eventuelt substituerede ammoniumsalte af hgjere
fedtsyrer (Clo—czz), sasom f.eks. Na- eller K-saltene af
olie- eller stearinsyre, eller af naturlige fedtsyreblan-
dinger, der eksempelvis kan udvindes fra kokos- eller talg-
olie. Endvidere kan der ogs& anvendes fedtsyre-methyl-taurin-
salte.

Der anvendes dog ofte s&kaldte syntetiske tensider, isar
fedtsulfonater, fedtsulfater, sulfonerede benzimidazol-

derivater eller alkylarylsulfonater.
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Fedtsulfonaterne eller fedtsulfaterne foreligger i reglen
som alkalimetal-, jordalkalimetal- eller eventuelt sub-
stituerede ammoniumsalte og indeholder en alkylgruppe med
8-22 C-atomer, idet alkyl ogsi omfatter alkyldelen af
acylgrupperne, f.eks. Na- eller Ca-saltet af ligninsulfon-
syre, af dodecylsvovlsyreester eller af en af naturlige
fedtsyrer fremstillet fedtalkoholsulfatblanding. Til denne
gruppe hgrer ogsd saltene af svovlsyreestrene og sulfonsyrer
af fedtalkohol-ethylenoxid—-addukter. De sulfonerede benz-
imidazolderivater indeholder fortrinsvis to sulfonsyregrup-
per og en fedtsyregruppe med 8-22 C-atomer. Alkylar&lsulfo-
nater er eksempelvis Na-, Ca eller triethanolaminsaltene

af dodecylbenzensulfonsyre, af dibutylnaphthalensulfonsyre
eller af et napthalensulfonsyre-formaldehydkondensations-

produkt.

Der kan endvidere ogsa anvendes tilsvarende phosphater,
sasom f.eks. saltene af phosphorsyreesteren af et p-nonyl-
phenol-(4-14)-ethylenoxid-addukt.

Som ikke-ioniske tensider anvendes i fgrste rakke poly-
glycoletherderivater af aliphatiske eller cycloaliphatiske
alkoholer, mattede eller umattede fedtsyrer og alkylphenoler,
som kan indeholde 3-30 glycolethergrupper og 8-20 C-atomer

i den (aliphatiske) carbonhydridgruppe og 6-18 C-atomer i
alkylgruppen i alkylphenolerne.

Andre egnede ikke-ioniske tensider er de vandoplgselige,
20-250 ethylenglycolethergrupper og 10-100 propylenglycol-
ethergrupper indeholdende polyethylenoxidaddukter til poly-
propylenglycol, cethylendiaminopolypropylenglycol og alkyl-
polypropylenglycol med 1-10 C-atomer i alkylkaden. De
navnte forbindelser indeholder sadvanligvis 1-5 ethylen-
glycolenheder pr. propylenglycolenhed.

Som eksempler pad ikke-ioniske tensider kan navnes nonyl-
phenolpolyethoxyethanoler, ricinusoliepolyglycolethere,
polypropylen-polyethylenoxidaddukier, tributylphenoxy-
polyethanol, polyethylenglycol og octylphenoxypolyethoxy-

:
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ethanol.

Der kan endvidere ogsd anvendes fedtsyreestere af polyoxy~-
ethylensorbitan, sdsom polyoxyethylensorbitan-trioleat.

Som kationiske tensider anvendes isar kvaternzre ammonium-—
salte, der som N-substituent indeholder mindst &n alkyl-
gruppe med 8-22 C-atomer, og som yderligere substituenter
indeholder lavere, eventuelt halogenerede alkyl-, benzyl-
eller lavere hydroxyalkylgrupper. Saltene foreligge{ for-
trinsvis som halogenider, methylsulfater eller ethyléul-
fater, f.eks. stearyltrimethylammoniumchlorid eller benz-
y1di (2-chlorethyl) ethylammoniumbromid.

De i formuleringsteknikken gangse tensider er bl.a. beskre~
vet i fglgende publikationer:

"Mc Cutcheon's Detergents and Emulsifiers Annual" MC'
Publishing Corp., Ringwood, New Jersey, 1979.

Sisely and Wood, "Encylopedia of Surface Active Agents",
Chemical Publishing. Co., Inc. New York, 1964.

De herbicide midler indeholder i reglen 0,1 - 95, isar
0,1 - 80% virksomt stof med formlen I, 1 - 99,9% af et
fast eller flydende tilsatningsstof og 0 - 25, isar
0,1 - 25% tensid.

Foretrukne praparatformer har isazr nedenstiende sammensat-
ning, hvor procentangivelserne er pad vagtbasis:

Oplgsninger
Virksomt stof: 1 - 30, fortrinsvis 5 - 20%
Opldsningsmiddel: 99 - 0, fortrinsvis 95 - 0%

Overfladeaktivt middel: 0 - 99, fortrinsvis 0 - 95%

Emulgerbare koncentrater

Virksomt stof: 1 - 20, fortrinsvis 5 - 10%
Overfladeaktivt middel: 5 - 30, fortrinsvis 10 - 20%
Flydende barestof: 50 - 94, fortrinsvis 70 - 85%
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bPudderpraparater
Virksomt stof: 0,1 - 10, fortrinsvis 0,1 - 1%
Fast barestof: 99,9 - 90, fortrinsvis 99,9 - 99%
Suspensionskoncentrater
Virksomt stof: 5 - 75, fortrinsvis_lo - 50%
Vand: 94 - 25, fortrinsvis 90 - 30%
Overfladeaktivt stof: 1 - 40, fortrinsvis 2 - 30%
Fugtepulvere
Virksomt stof: 0,5 - 90, fortrinsvis 1 - 80%
Overfladeaktivt stof: 0,5 - 20, fortrinsvis 1 - 15%
Fast barestof: 5 - 95, fortrinsvis 15 - 90%
Granulater
Virksomt stof: 0,5 - 30, fortrinsvis 3 - 15%
Fast barestof: - 99,5 - 70, fortrinsvis 97 - 85%

Selv om der som handelsvare foretrakkes et koncentreret mid-
del, fortyndes dette som regel ved den endelige anvendelse.
Anvendelsesformerne kan fortyndes til et indhold af virk-
somt stof pd ned til 0,001%. De anvendte mangder udggr i
reglen fra 0,01 til 10 kg virksomt stof pr. hektar,
fortrinsvis 0,025 til 5 kg virksomt stof pr. hektar.

Midlerne kan ogs& indeholde andre tilsatningsstoffer, sisom
stabilisatorer, skumdempningsmidler, viskositetsregulerende
midler, bindemidler, haftemidler samt ggdningsstoffer og
andre virksomme stoffer til opndelse af sarlige virkninger.

Opfindelsen illustreres narmere i de fglgende eksempler.
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Fremstillingseksempler

Eksempel i
a) 2-Difluormethoxyphenyl-sulfonylchlorid.

Til en oplgsning af 6,4 g kobbersulfat i 276 ml 36%'s
saltsyre og 72 ml vand sattes dré&bevis under afkgling ved
0°c 101,2 g 40%'s natriumhydrogensulfitoplgsning. Til den
dannede oplgsning sattes samtidig og drdbevis 101,2 g 40%'s
natriumhydrogensulfitoplgsning og en til ~-10°c afkglet
diazoniumsaltoplgsning, som er fremstillet ved drdbevis
tilsstning af 28,8 g natriumnitrit i 44 ml vand til en
oplgsning af 39 ml vand, 84 ml 36%'s saltsyre og 63,7 g
2-difluormethoxy-anilin under afkg¢ling. Der sker en op-
varmning af reaktionsblandingen til 30°C under samtidig
gasudvikling. Efter omr¢gring af reaktionsblandingen i .

18 timer udskilles en brun olie. Den organiske fase isoleres,
og den vandige fase ekstraheres med methylenchlorid. De
organiske faser haldes sammen og inddampes, hvorved der
som-réprodukt fas 80,3 g 2-difluormethoxyphenyl-sulfonyl~-
chlorid i form af en brun olie.

b) 2-Difluormethoxyphenyl-sulfonamid.

Til en blanding af 250 ml methylenchlorid, 250 ml vand og
250 ml 30%'s ammoniakoplgsning sattes langsomt en oplgs-—
ning af 80,3 g rat 2—difluormethoxyphenyl-sulfbnylchlorid

i 50 ml methylenchlorid. Nir den eksoterme reaktion er
stilnet af, koges reaktionsblandingen i 2 timer ved tilbage-
svaling. Efter wvask af den organiske fase med vand, tgr-
ring over natriumsulfat, inddampning og omkrystallisation
fra methanol fas 40,5 g 2-difluormethoxyphenyl-sulfonamid
med smp. 128-130°C.

Eksempel 2
a) 2-Pentafluorethoxy-sulfonylchiorid.

Til en oplgsning af 6,4 g kobbersulfat i 276 ml 36%'s
saltsyre og 72 ml vand sattes drdbevis under afkgling
ved 0°C 101,2 g 40%'s natriumhydrogensulfitoplgsning. Til

den fremstillede oplgsning sattes samtidig og drébevis
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101,2 g 40%'s natriumhydrogensulfitoplgsning og en til
-10%¢ afkglet diazoniumsaltoplgsning, som er blevet frem-—
stillet ved drabevis tilsatning af 28,8 g natriumnitrit

i 44 ml vand til en oplgsning af 39 ml vand, 84 ml 36%'s
saltsyre og 90,8 g 2-pentafluorethoxy-anilin under afkg-
ling. Derved sker der en opvarmning af reaktionsblandingen
til 30°C under samtidig gasudvikling. Efter omrgring af
reaktionsblandingen i 18 timer udskilles en brun olie.
Den organiske fase isoleres, og den vandig fase ekstrahe-
res med methylenchlorid. De organiske faser sammenblandes
og inddampes, hvorved man som raprodukt fiar 2-pentdfluor-
ethoxyphenyl~sulfonylchlorid i form af en brun olie.

b) 2-Pentafluorethoxyphenyl~sulfonamid.

Til en blanding af 250 ml methylenchlorid, 250 ml vand

og 250 ml 30%'s ammoniakoplgsning sattes en oplgsning

af det ifglge eksempel 2a fremstillede r& 2-pentafluor-
ethoxyphenyl-sulfonylchlorid i 50 ml methylenchlorid.

Nar den eksoterme reaktion er stilnet af, koges reaktions-
blandingen i 2 timer med tilbagesvaling. Efter vask af
den organiske fase med vand, t¢rring over natriumsulfat,
inddampning og omkrystallisation fra methanol fis

65,0 g 2-pentafluorethoxyphenyl-sulfonamid med smp.-
145-46°C. | '

P& tilsvarende mide fremstilles de fglgende hidtil ukend-
te, specielt til syntesen af forbindelserne med formlen I

udviklede mellemprodukter.
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Tabel 1
/.\.-— -
= 0T
1? - 8)_
X-A-grup-{~ T
Rl Rz X = n |pens Fysiske data
‘otilling. -
1: 4 B 0 |-C,F, 1 2 Smp. 145-146° C
6-COOCH,,CH, |H 1o ~CEF,, 1 2
6~COQCH.CH,, |H S - 2 1 2
6-Cl - 5~Cl {0 ~CHF, 1 2
6~Cl 5-Cl |S -CB,FZ 1l 2
H H 0 - 2 2 2,5
H H S -c:HF2 2 2,5
H 6-NO_ |0 ~CHF, 1 3
6-0000520113 H 0 -01?3 1 2
G-COOCHZCH3 H S .(.:FB 1 2
6-COOCH2033 H Q -CFZCHI‘Z 1 2
6~COOCHCH, [H § |-CF,~CEF,| 1 2
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37%'s vandig formaldehydoplgs-—

ning 0,2%
Siliconeolie i form af en 75%'s

vandig emulsion 0,8%
Vand 32%

DK 165182 B

0,2%

0,8%
77%

Det fintformalede virksomme stof blandes grundigt med

tilsaetningsstofferne. P3 denne made fis et suspensions-
koncentrat, hvoraf der ved fortynding med vand kan frem-
stilles suspensioner med en vilkirlig ¢nsket koncentration.

g)

Saltoplgsning

Virksomt stof ‘5%
Isopropylamin 1%
Octylphenolpolyethylen-

glycolether (78 mol C2H40) 3%
Vand 91%

Biologiske eksempler

Eksempel 8: Pavisning af herbicid virkning fg¢r planter-

nes

spiring.

I vaksthus udsds plantefrg i blomsterpotter med en diame-
ter pd 12-15 cm. Umiddelbart derpd behandles jordovéifla—
den med en vandig dispersion eller oplgsning af den virk-

somme forbindelse. Der anvendes koncentrationer pa 4 kg
virksom forbindelse pr. hektar. Potterne holdes derpd i
vaksthuset ved en temperatur pa 22-25°¢ og en relativ luft-
fugtighed pd 50-70%. Efter 3 ugers forl¢5 foretages bestem-
melsen under anvendelse af fglgende bedgmmelsesskala:

1:

2-3:
4-6:
7-8:

Ingen spiring eller planterne er helt dgde,

meget kraftig virkning,
moderat virkning,
ringe virkning,

ingen virkning (som ubehandlede kontrolplanter).
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Prazemergensvirkning

Anvendt mengde: 4 kg virksom forbindelse/ha

ggr gi‘}del' Avena ;Setaria Sinapis Stellaria
1 2 1 2 1
2 6 4 2 2
19 2 1 2 1
261 6 3 2 2
302 4 1 2 2
303 3 1 2 2
312 7 3 2 2
323 3 2 2 2
342 5 4 2 2
344 4 2 2 2
345 3 1 2 2
352 4 2 2 2
566 2 1 2 2
701 2 1 2 1

Anvendt mengde: 0,5 kg virksom forbindelse/ha

%orbindel—

Avena Setaria Sinapis| Stellaria
se nr. '
567 6 3 2 2
568 2 1

Eksempel 9:
anvendelse

Pavisning af selektivitet ved przemergens-

Under anvendelse af samme forsggsmetode som i eksempel 8.

behandles et stgrre antal plantefrg med forskellige mang-

der anvendt virksom forbindelse. Ved bedgmmelsen anvendes

samme bedgmmelsesskala. Resultaterne er anfgrt i det fgl-

gende.
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Forsggsresultater (przemergens)

Virkning

Anvendt mengde Forb. nr. 19 Forb. nr. 24

kg virk.forb./ha

Forsggsplante | 0,25 |0,12| 0,06 0,03 0,25 lo,12 {0,06 {0,03
Hvede 5 6 7 9 9 9 9 9
Majs 3 |3 |7 |8 g |9 9 |09
Avena fatua 5 6 6 8 9 9 9 9
Alopecurus myos.| 2 2 2 3 4 9 9 9
Echinochloa c.g.| 2 2 3 3 6 | 6 9 9
Rottboellia ex. | 3 3 4 4 7 9 9 9
Cyperus escul. 2 3 3 5 3 4 9 9
Soja 2 2 3 3 4 4 8 9
Bamild 1 2 2 2 2 2 6 6
Abutilon 1 1 1 1 1 1 2 2
Xanthium Sp. 2 {2 |2 |3 2 2 |9 |o
Amaranthus ret. | - - - - 3 3 3 3
Chenopodium Sp. | 2 2 2 2 2 2 2 2
Solanum nigrum - - - - 3 3 3 3
Ipomoea 2 2 2 2 2 2 4 7
Sinapis 1 1 1 1 1 2 6 6
Stellaria - - - - 2 2 2 2
Chrysanth.leuc. | - - - - 2 2 2 2
Galium aparine 2 2 3 3 5 6 6 9
Viola tricolor 1 1 1 1 2 2 2 2
Veronica Sp. - - - - 1 1 1 1
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Virkning

Anvendt mengde Forb. nr. 261 Forb. nr. 701

ka virk.forb. /ha

Forsggsplante | 0,25 |0,12 |0,06 0,03 0,25 (0,12 ] 0,06 }0,03

Galium aparine

Viola tricolor

Hvede 7 8 9 9 2 3 6 9
" |Majs 9 9 9 9 1 2 3 5
Avena fatua 7 8 8 9 2 2 3 4
Alopecurus myos.| & 4 5 7 2 2 2 2
Echinochloa c.g.| 2 3 3 3 2 2 2 2
Rottboellia ex. | 4 4 7 7 2 3 3 3
Cyperus escul. 1 2 3 3 3 7 7 7
Soja 6 9 9 9 2 2 3 3
Bamuld 4 4 4 9 2 4 6 7
lAbutilon 1 2 4 4 3 3 4 4
Xanthium Sp. 4 6 6 8 1 1 2 2
Chenopodium Sp. | 2 2 3 3 1 1 2 2
Ipomoea 2 2 3 4 2 2 2 3
Sinapis 1 1 2 3 2 2 2 3
2 3 3 3 2 2 4 6

2 2 2 2 1 2 2 3

[
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Eksempel 10 : Pavisning af herbicid virkning efter planter-

nes spiring (kontaktvirkning)

Et antal ukrudtsplanter og kulturplanter, s&vel monocotyle
som dicotyle, sprgjtes efter spiringen pad 4- til 6-blads-
stadiet med en vandig dispersion af den virksomme forbin-
delse i mangder pa 4 kg virksom forbindelse pr. hektar,
hvorefter planterne holdes ved 24-26°C 0og under relativ
luftfugtighed pad 45-60%. Efter 15 dages forlgb foretages
bedgmmelsen under anvendelse af samme bedgmmelsesskala

som i eksempel 8.
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Postemergensvirkning
Anvendt mengde: 4 kg virksom forbindelse/ha

iifb' Avena |Setaria | Lolium |Solanum Sinapis Stellaria |[Phaseolus
1 2 4 3 2 2 3 3
T2 7 7 3 2 2 3 5
19 3 4 2 2 2 4 2
261 7 .6 4 1 2 3 4
302 3 3 3 2 3 4 3
303 4 2 4 3 2 2 4
312 7 6 4 6 3 7 7
323 3 4 4 1 2 2 3
342 6 5 3 3 1 2 3
344 4 4 4 2 2 2 4
545 5 4 | 3 3 2 4 5
352 6 5 4 3 .2 4 4
566 4 5 3 3 2 4 6
701 2 3 3 2 ;2 3 3

Anvendt mengde: 0,5 kg virksam forbindelse/ha

Forb. | Avena Setaria|Ilolium | Solanum| Sinapis| Stellaria| Phaseolus
rlr' .

567 7 6 2 1 2 2

568

Eksempel 1l: Pévisning af selektivitet ved postemergensan-
vendelse

Under anvendelse af samme forsggsmetode som i eksempel 10

behandles et stgrre antal planter med forskellige mangder

virksom forbindelse. Ved bedgmmelsen anvendes den i eksem—
pel 8 angivne bedgmmelsesskala.
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Forsggsresultater (postemergent):

lV’irkning
Anvendt mangde
kg virk.forb.ha

Forsggsplante | 0,25 0,12 [0,06 | 0,03 0,25 | 0,12 [0,06 |0,03

Forb. nr. 24 Forb. nr. 701

Byg
Hvede

Majs

S W W W
£H WO W WO
N W W \W©
O W W v

Ris (tgr)

Avena fatua - - - -

Alopecurus myoslt 7 9 9 9

NN NN e
NOW W NS o
R T )
W W O W O W

Echinochloa c.gf - - | - -

\te]
t
!
1
1

Sorghum halep;T 3 3 9

Rottboellia ex. -

Soja

Bamild

- WO &~
= W M~
Now N N
W W o Y

Xanthium Sp.

i
I
t
1

Amarantus ret.

Chenopodium Sp.

N W
NoWw
[N
Nt

Sinapis

Stellaria

W o W W N N e
LW & W W N NN
W &~ W sy LRy W
W oS~ W o W N W

Chrysanth.leuc.

!

|

t

I
N
N
B~
£

Galium aparine

!
!

1
L
N
N
N
N

Viola tricolor
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Eksempel 12: -Pavisning af spiringshamning hos lagerkartofler

Et antal kartofler (handelsvare) af sorten "Urgenta"-uden
spirer vaskes og aftgrres. Derpd neddyppes kartoflerne i

1 minut i en emulsion af virksomt stof, hvorpi de anbrin-
ges pd filterpapir i formstofbakker og holdes ved en tem-—
peratur pd henholdsvis 14 og 21% i ngrke ved en relativ

1uftfu§tighed P& 50%. Bedgmmelsen foretages 34 dage efter
behandlingen. Samtidig bestemmes vagttabet i kno}dene isg

og vagten af spirerne sammenlignet med ubehandlede kon-
trolkartofler. Nogle af forbindelserne med formlen I giver
i dette forsgg en fuldstendig hindring af spiredannelsen.
Samtidig udggr kartoflernes vagttab mindre end 10% af
vagttabet hos kontrolkartoflerne.

Eksempel 13: Pavisning af vaksthamning hos tropiske

jorddaknings-leguminoser (Jzkafgrgder)

Forsggsplanterne (Centrosema plumieri og Centrosema pubes-
cens) dyrkes, til de ndr det udvoksede stadium, hvorpa de
skares tilbage til en hgjde pa 60 cm. Efter 7 dages for-
1lgb sprgjtes planterne med en vandig emulsion af den virk-
somme forbindelse. Forsggsplanterne holdes ved en relativ
luftfugtighed pa 70% og kunstigt lys pa 6000 lux pr. dag

i 14 timer ved temperaturer pa 27°C om dagen og_21°C‘bm
natten. 4 uger efter behandlingen foretages bedgmmelsen,
idet tilvaeksten bedgmmes visuelt i forhold til kontrol-

planter og ved vejning, og fytotbksiciteten bedgmmes.

Ved dette forsgg opnds med nogle af forbindelserne med
formlen I en tydelig reduktion af tilveksten hos de behand-
lede planter (mindre end 20% tilvakst) uden beskadigelse af

forsggsplanterne.

Eksempel 14

I dette forspg foretages sammenligning af forbindelser
ifplge opfindelsen med analoge forbindelser, som

er kendt fra US-patentskrift nr. 4.127.405, med hensyn til
herbicid virkning og selektivitet.
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Der anvendes feplgende forsepgsforbindelser:

Forbindelse A

/OCH3
N~e
7\
. SOZ-NH-CO—NHr‘ N
IN/ \e/
1 ! \Eﬂ3
N/ \
e OCH

3

som er kendt fra US-patentskrift nr. 4.127.405 (23. for-
bindelse i fortsattelsen af tabel IB, spalte 9, 1linie
27), '

5 forbindelse nr. 406
0oCH

/ 3
N=-eo

\

*  S0,-NH-CO-NH-s N
I\/ \ /

N=e
.
N/ \

° O—CHZ-CHZ—CI

.CH3

forbindelse B

OCH3

/
N—o

7\

SOZ-NH-CO—NH—' N

\ /

H300 .
\/\/ g

o
\/\
- ock,

CH3
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som er Kkendt fra US~patentskrift nf. 4.127.405 (26. for-
bindelse' i fortsszttelsen af tabel IF, spalte 127 1linie
28), og

forbindelse nr. 701

/OCH3
N-eo
$0,-NH-CO-NH // \\N
F,HCO e ~NH-CO-NH~e
PN/ \ /
| \
® L CH3
\/\
. OCHF2

Forspgsforbindelserne formuleres som 25%'s emulsionskon-
centrater, der fortyndes til den ¢nskede sprojtestyrke.

Prazemergensforseg

I et vaksthus udsas fr¢ af hvede, maj og ukrudtsplanterne
Alopecurus myos., Echinochloa crus-galli, Rottboellia ex.,
Cyperus esculentus, Abutilon, Xanthium, Chenopodium,
Ipomoea, Sinapis, Galium. aparine og Viola -fric&lor i
skale. Umiddelbart efter udsdningen behandles jordoverfia-
den med en vahdig dispersion af forsggsforbindelserne
fremstillet ud fra et 25%'s emulsionskoncentrat. Forse¢gs-
forbindelserne anvendes i m@ngder pd henholdsvis 250, 125,
60 og 30 g aktivt stof (AS)/ha. Skidlene holdes derpd i
vaksthuset ved en temperatur pa 22-25°C og under relativ
luftfugtighed p& 50-70%. Efter 3 ugers forleb foretages
bed¢mmelsen under anvendelse af fplgende bedpmmelsesskala:

1 = ingen spiring eller planterne er hedt dpde

2-3
4-6
7-8

9 = ingen virkning (som ubehandlede kontrolplanter)

meget kraftig virkning

moderat virkning

ringe virkning
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Forspgsresultater af przemergensforseg

Virkning

Anvendt mengde
i g AS/ha
Testplante

Forb.

A

250 125 60 30

Forb.

250

nr.

406

DK 165182 B

125 60 30

Hvede
Majs
Alopecurus

myos.

Echinochloa c.g.

Rottboellia ex.
Cyperus escul.
Abutilon
Xanthium Sp.
Chenopodium Sp.
Ipomoea
Sinapis

Galium aparine
Viola tricolor

o ORE NN R R RN

=N

=W

R R NN O RN

= o

H N R W W dF 0NN

=

N N D W W b B O NN

o HE NN DN R D NN

[8;]

H o R NN NN A N

[8,]

N N W WD oW

DN R W WW oo

[o2]
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Virkning Forb. B Forb. nr. 701 N
Anvendt mengde
i g AS/ha
Testplante 250 125 60 30 250 125 60 30
Hvede 5 5 7 9 2
Majs 2 3 6 1
Alopecurus
myos. 2 8 3 4 2 2 2 2
Echinochloa c.g. 2 2 5 7 2 2 2 2
Rottboellia ex. 3 5 6 8 2 3 3 3
Cyperus escul. 6 6 7 7 3 7 7 7
Abutilon 2 3 6 7 3 3 4 4
Xanthium Sp. 4 5 6 7 1 1 2 2
Chenopodium Sp. 2 3 3 4 1 1 2 2
Ipomoea 2 2 2 4 2 2 2 3
Sinapis 3 4 6 8 2 2 2 3
Galium aparine 2 3 4 6 2 2 4 6
Viola tricolor 2 2 2 3 1 2 2 3
Postemergensforseg

Et antal ukrudtsplanter, savel monokotyle som dikotyle
(Alopecurus myos., Echinochloa crus-galli, Rottboellia
ex., Cyperus esculentus, Abutilon, Xanthium, Chenopodium,
Ipomoea, Sinapis, Galium aparine og Viola tricolor), og
hvede- og majsplanter sprojtes efter spiring pé& 4~ til
6-bladsstadiet med en vandig dispersion af forspgsfor-
bindelsen, fremstillet ud fra et 25%'s emulsionskoncen-
trat, i doseringer pa& henholdsvis 250, 125, 60 og 30 g
AS/ha, hvorefter planterne holdes ved 24-26°C og en
relativ luftfugtighed pa 45-60%. 15 dage efter behand-
lingen foretages bedgmmelsen under anvendelse af samme

bed¢pmmelsesskala som ved preemergensforsepget.



10

15

20

25

30

35

Forsggsresultater af postemergensforse¢g:

Virkning

Anvendt mengde
i g AS/ha
Testplante

Forb.

A

250 125 60 30

Forb. nr.

DK 165182 B

406

250 125 60 30

Hvede

Majs
Alopecurus
myos.
Echinochloa c.g.
Rottboellia ex.
Xanthium Sp.
Chenopodium Sp.
Sinapis

Galium aparine
Viola tricolor

4
1

N NMBEBE NMNERE BADNDDN

6 7 8

1

N N B B NN

1

W W N O NN W

3

W W NN O oo v Nw

9
4

NN NN DN N BN

9 9 9
6 9 9

N NN DNDNDNDJ OGN

N W N W NN OO O

N W N WO

Virkning

Anvendt mangde

Forb. B

Forb.

nr.

701

i g As/ha

Testplante 250 125 60 30 250 125 60 30
Hvede 3 4 7 7 4 6 9 9
Majs 3 4 4 9 2 4 4 8
Alopecurus

myos. 3 3 4 4 2 3 3 3
Echinochloa ¢c.g. 2 3 3 4 2 2 3 3
Rottboellia ex. 3 3 7 8 4 4 7 9
Xanthium Sp. 3 4 7 7. 1 1 2 3
Chenopodium Sp. 4 7 9 9 3 3 4 4
Sinapis 2 2 2 3 2 2 2 2
Galium aparine 2 2 3 3 2 2 4 4
Viola tricolor 2 2 2 3 2 2 2 2
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Konklusion

Ved prazemergensforsgpget opnas med alle fire forsegsforbin-
delser ved anvendelsesmzngder mellem 250 ¢ aktivt stof/ha
og 30 g aktivt stof/ha brugbare beskadigelsesgrader mod de
afprgvede monokotyle og dikotyle ukrudtsplanter. Kun for
forbindelse B aftager den herbicide virkning mod de afpro-
vede forsgpgsplanter tydeligt ved anvendelsesmangder under
60 g aktivt sfof pr. ha. Cyperus bekampes kun effektivt
af de undersg¢gte aktive stoffer ved anvendelsesmangder pé&
250 g aktivt stof pr. ha. Mod kulturplanterne opnas for-
skellige resultater for de to par aktive stoffer A-nr. 406
og B-nr. 701: medens forbindelse A tolereres darligt i
hvede og slet ikke i majs, har det aktive stof nr. 406 i
hvede ren god og i majs en ringe selektivitet. For de
aktive stoffer B og nr. 701 iagttages n=asten samme tole-
rance i hvede og majs ved anvendelsesmzngder pad 60 g
aktivt stof pr. ha og 30 g aktivt stof pr. ha. Samtidig
mister dog forbindelse A sin virkning mod ukrudtsarterne,
medens den herbicide virkning mod ukrudtsarterne bibehol-
des ved forbindelse nr. 701.

I det postemergente sammenligningsforseg er den fuidsten-
dige tolerance af hvede for det aktive stof nr. 1306 det
igjnefaldende resultat. Ved anvendelsesmazngder pa 60 g
aktivt stof pr. ha og 30 g aktivt stof pr. ha forarsager
det aktive stof nr. 406 ingen beskadigelse i majs og det
aktive stof nr. 701 ingen beskadigelse i hvede. Forbindel-
se A tilintetger majsplanter med alle afpr¢vede mengder
aktivt stof, medens ukrudtsarterne Chenopodium ikke mere
bekazmpes tilstrakkeligt under 60 g aktivt stof pr. ha og
Xanthium under 30 g aktivt stof pr. ha. Alle fire stoffer
har en relativt svag virkning mod Rottboellia.

Alt i alt er de aktive stoffer nr. 406 og nr. 701 forbin-
delserne A og B tydeligt overlegne ved anvendelse som

selektive herbicider i hvede og majs. Som szrlig egnede
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anvendelsesmdder skal fremhaves pre- og postemergent
ukrudtsbekampelse i hvedekulturer og postemergent ukrudts-
bekampelse i majs med det aktive stof nr. 406. Det aktive
stof nr. 701 kan som selektivt herbicid fortrinsvis anven-
des postemergent i hvede. Pa grund af deres Kkun 1lidt
differentierede virkningsmdde mod kultur- og ukrudtsplan-
terne ville stofferne A og B n®rmest vare egnet som total-

herbicider.
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PATENTKRAV

1. N-Phenylsulfonyl-N'-pyrimidinyl- og ~triazinyl-
urinstoffer, kendetegnet ved, at de har den almene formel

R 0 A3
N =2y A
< Na_gp —NH—C-NH—- >E (1)
S’ “=e
R (x4 “r
m 4

hvori A betyder en Ci-g—-halogenalkylgruppe,

E betyder en methingruppe eller nitrogen,

X betyder oxygen eller svovl,

mer 1 eller 2,

en af grupperne R; og Ry betyder hydrogen eller halogen,
og den anden af grupperne Ry og Ry betyder hydrogen,
halogen, -COORg eller -NOj,

R3 og R4 hver for sig betyder hydrogen, Cj_g-alkyl, Cj_4-
alkoxy, Cj-_g4-alkylthio, Cj_g-halogenalkyl, halogen eller
alkoxyalkyl med hgjst 4 carbonatomer, og

Rg betyder Cj_g-alkyl,

eller er salte af disse forbindelser, med det'forﬁéhold,
at m ikke er 1, nadr A betyder -CHFp, -CF3, -CH-CF3,
=CF2-CHF, -CF2-CHFCl, ~-CF-CHFBr eller -CFo- CHF-CF3, Ry
betyder -OCH3 eller -CH3, Rg betyder -OCH3, -CH3, -0CyHg,
-CH2-0-CH3 eller -CHp-CH-OCH3, samtidig med at phenyl-
kernen ikke er substitueret eller kun er substitueret med
en yderligere substituent valgt blandt F, Cl, Br eller
~CHz i 2-, 3-, 5- eller 6-stillingen til sulfonylgruppen.

2. Forbindelser ifglge krav 1, kendetegnet ved, at

m er 1, gruppen -X-A er i 2-stillingen, og grupperne R3 og
R4 tilsammen indeholder h¢jst 4 carbonatomer.

3. Forbindelser ifplge krav 2, kendetegnet wved, at
A betyder -CHF2, -CF3 eller -CHy-CHCL.




10

15

DK 165182 B

63

4. Forbindelser ifplge krav 1, kendetegnet ved, at

R1; betyder hydrogen, og gruppen Rp er i 5- eller -6-stil-
1ing til sulfonylgruppen. '

5. Forbindelser ifgplge krav 4, kendetegnet ved, at

Ry betyder hydrogen, fluor, nitro eller -COORg.

6. Forbindelser ifplge krav 1, kendetegnet ved, at X
betyder oxygen, og A betyder -CH2F, -CHy-CHF eller
-CHp~CH-C1.

7. Forbindelse ifglge krav 1, kendetegnet ved, at
den er N~[2—(2—chlorethoxy)phenyl-sulfonyl]—N'-(4—meth-
oxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-yl)-urinstof.

8. Fremgangsmade til fremstilling af forbindelser

med den i krav 1 anf¢rte almene formel I, kendetegnet ved,
at man '
a) omsatter et phenylsulfonamid med formlen
./.\'/SOZ_NHZ
—— ]
R (11)

/\\Q -

R (X-4) -

2

hvori A, Rj, Ry, X og m har de under formlen I angivne
betydninger, i narvarelse af en base med et N-pyrimidinyl-
eller -triazinylcarbamat med formlen

>E (11I)
)
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hvori E, R3 og R4 har de under formlen I anf¢rte betydnin-
ger, og eventuelt omdanner den dannede forbindelse til et
salt deraf,

b) omsaztter et phenylsulfonylisocyanat med formlen

¢.\ -— -N="= .
0 302 N=C=0 (Iv)

—-—'f_ I
Rz/\( '§X~A)m

R

hvori A, Ri, Rp, m og X har de under formlen I anferte
betydninger, med en amin med formlen

7\
HZN—-\N /E )

hvori E, R3 og R4 har de under formlen I angivne betydnin-
10 ger, eventuelt i narvarelse af en base og eventuelt omdan-

ner en dannet forbindelse til et salt deraf,

c) omsaztter et sulfonamid med den ovenfor anforte formel

II, eventuelt i narvarelse af en base, med et isocyanat
med formlen . )

/R
0=CaN=+] >e (V1)
N
R

hvori E, R3 og Ry har de ovenfor under formlen I anforte
betydninger, og eventuelt omdanner en dannet forbindelse
til et salt deraf, eller '
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d) omsatter et N-phenylsulfonylcarbamat med formlen

0
\ /.c-.\
[ - — . V
SO, -NH c 0= (VID)

/
R, —+- =2
/*

hvori A, R;, Rz, m og X har de under formlen I angivne
betydninger, med en amin med den ovenfor anforte formel V
og om ¢nsket omsatter et opnaet sulfonylurinstof med
formlen I med en amin, et alkalimetal- eller jordalkali-
metalhydroxid eller en kvaternar ammoniumbase.

9. Middel med herbicid og plantevaksthzmmende
virkning, kendetegnet ved, at det foruden bazre- og/eller

andre tilsatningsstoffer som virksom forbindelse indehol-
der mindst et N-phenylsulfonyl-N'-triazinyl- eller -pyri-
midinyl-urinstof med den i krav 1 angivne formel I
og/eller salte deraf.

10. Anvendelse af N-phenylsulfonyl-N'ftriqzinyl-
eller -pyrimidinyl-urinstoffer med den i krav 1 anforte
formel I og/eller salte deraf eller et middel indehol-
dende disse til bekampelse af ugnsket plantevakst.

11. Anvendelse af N-phenylsulfonyl-N'-triazinyl-
eller -pyrimidinylurinstoffer med formlen I og/eller salte
deraf eller midler indeholdende disse ifgplge krav 10 til
selektiv pra- eller postemergent ukrudtsbekampelse i
nytteplantekulturer.
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