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Foreliggende oppfinnelse angdr herbicide midler innehol-

dende visse uracilderivater som aktiv bestanddel.

Fra patentinnehaverens australske patent nr. 255.402 er
der kjent herbicide preparater som er karakterisert ved at de som
aktiv bestanddel inneholder substituerte uraciler med den generelle

formel:
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i hvilken symbolene Rl’ Rz, R3, R4 og X har de sammesteds angitte be-
tydninger. '

Der er nu funnet at en gruppe hydrouraciler, nemlig de som
er substituert som angitt i det filgende, har en sterk herbicid akti-

vitet og er fordelaktige herbicider med en utstrakt anvendbarhet.

Generélt sett er hydrouraciler meget forskjellige fra ura-
ciler i kjemisk henseende, folgelig ogsid fra de ovenfor definerte sub-
stituerte uraciler som anvendes ifdlge det australske pafent. Uraciler
har aromatisk karakter pa grunn av dobbeltbindingen i uracilringen, og
5-stillingen i denne ligner fenolets oitho—stilling med hensyn til
kjemisk s&bstitusjon. Hydrouraciler har ikke aromatisk karakter, og
de forholder seg ytterst trege om ikke inerte overfor substituering i

5-stillingen.

N-kiorderivater av hydrouraciler kan fremsti lles med lett-
het ved & klorere dem med positive kloratomer, som kloratomer fra hy-

poklorit. Uraciler reagerer ikke pad denne mite.

Videre har uraciler sur karakter pa grunn av dobbeltbin;
dingen i uracilringen, og gir stabile vandige oppldsninger ved salt-
dannelse med baser som natriumhydroxyd. Hydrouraciler kan ikke danne
sddanne salter. De har ikke sur karakter og opplsses ikke 1 vandige

baser.

Hva spesielt angir de substituerte hydrouraciler som an-
vendes'i midlene ifdlge foreliggende oppfinnelse, ma deres herbicide
aktivitet ansees & vere uventet og overraskende, da tidligere kjente,
anderledes substituerte hydrodiaciler som beskrevet i US patentskrift
nr. 3.002.975 er pavist & vere helt inaktive overfor en rekke ugress-

planter.

Dettefbekrefteé av de i nedenstdende tabeii oppforte re-
sultater fra forsdk som ble utfﬁrt p5 félgende mite: Forbindelsene
for prdvning ble pafért pre-emergent i potter som inneholdt vekstmed-
ium og nylig sddde frsé. Man lot plantene spire og vokse i et drivhus
under passende kontroll og med sluttelige observasjoner efter 3 uker.
Aktiviteten ble beddmt efter en ékala hvor O = ingen effekt stigende
til 10 = fullstendig utryddelse. Alle herbicide virkninger viste seg

som klorose-nekrose.
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De hydrouraciler som anvendes i midlene ifdlge oppfinnel-

sen, har fslgende generelle formel:

i hvilken:

Ry

betegner aikyl med 1 - 6 carbonatomer, cycloalkyl med 5 - 8 carb-
ohatomer, cycloalkenyl med 5 - 10 carbonatomer, alkoxyalkyl med 4
carbonatomer, dibrompropyl, eller fenyl som eventuelt er substi-
tuert med N02, C1, CF3, alkyl, ClO3 eller Br,

betegner hydrogen, klor eller brom,

betegner hydrogen, klor, brom eller fluor, nitro, methyl, ethyl,
methoxy, ethoxy, alkoxymethyl med 2 ellexr 3 carbonatomer, eller
hydroxymethyl,

betegner hydrogen, klor, bfom, hydroxy, alkoxy med 1 - 6 carbon-
atomer; halogenert alkoxy med 2 eller 3 carbonatomer, acyloxy med
2 - 4 ca:bonafomer, halogénert acetyloxy, methoxymethyl eller

me thoxyethoxy, - ’

betegner hydrogen, klor, methyl, ethyl eller methoxy, og
betegner hydrogen, klor, brom, methyl, ethyl eller triklorméthyl—
thio, ' - ' o - '

eller R3 og R4 betegner sammen en alkylengruppe med 2 - 6 carbon-
atomer.

Ett eller flere av de pa disse miter substituerte hydro-

uraciler kan anvendes i'herbicide—midler iflge oppfinnelsen.

Blant de foretrukne av disse forbindelser er folgende:

3-tert-butyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil, 3-sek-butyl-
5,5-diklor-6-ethoxy-6-methyl-hydrouracil, 5,5-diklor-6-ethoxy-3-meth-

yl-3-fenyl-hydrouracil og 5,5-diklor-3-isopropyl-6-methoxy-6-methyl-

hydrouracil.
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Hyarouraciler som er substituert sdledes som ovenfor an-

gitt kan fremstilles efter tre hovedmetoder.

Den forste av disse metoder omfatter addisjon av grupper
over dobbeltbindingen mellom 5- og 6-stillingene i molekylet av det

uracilderivat som anvendes som utgangsmateriale.

Organiske hypokloritter som alkyl- og acylhypokloritter,
adderes ved dobbeltbindingen mellom 5- og 6-stillingene i overensstem-

melse med fOlgende reaksjonsskjema:

J(J) : 0
— RZ /|L R2
R.N ’ R.N
1 + ROX—> 1 X
» OR 1
0 0 7
_ R :
N 5 N R
[ i >
R : R,

I dette reaksjonsskjema har Rl, R R5 og R6'de ovenfor

2’
“under den generelle formel (I) angitte betydninger, R7 betegner hydro-
gen, alkyl eller acyl; X betegner halogen; og OR7 betegner hydroxy,

alkoxy med 1 - 6 carbonatomer, eller acyloxy med mellom 1 og 6 carbon-

atomer.

Nar OR7 i det Onskede produkt er en hydroxylgruppe eller

en alkoxygruppe, fremstilles R7OX-reaksjonskomponenten i overensstem-

melse med fdlgende reaksjonsligning:

NAar OR7 er en acyloxygruppe, fremstilles produktet i over-
ensstemmelse med f&lgende reaksjonsligning:
R,OR, + X, —3 R,OX + R_X

Fremstillingen av denne reaksjonskomponent og dens reak-
sjon med uracil-utgangsmaterialet utfores bekvemest i ett trinn ved a
opplose .eller suspendere uracil-utgangsmateriqlet i et_ovérskudd av
reaksjonskomponenten R7OH eller R7OR7 anvendt i flytende tilstand og
4 fdre inn en stdkiometrisk mengde av halogen i den erholdte opplds-
ning eller suspensjon. \Reaksjonen er eksoterm, og det er nddvendig &

kjole reaksjonskaret for 3 holde reaksjonsmediet ved romtemperatur.
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( Nir det som utgangsmateriale ahvendte uracil er substitu-
ert med hydrogen i 5-stillingen, har den erholdte forbindelse to klor-
atomer i 5-stillingen. NAr derimot substituenten i utgangsmaterialets
5-stilling er en annen, adderes bare ett kloratom i det resulterende
produkts 5-stilling siledes som vist i nedenstaende reaksjonsskjema

III.

Hydrogen kan adderes ved dobbeltbindingen ved katalytisk
hydrogenering. Dette oppndes ved & utfdre hydrogeneringen av uracil-
utgangsmaterialet i et opplosningsmiddel som ethanol eller dioxan un-
der et trykk pa ca. 120 kg/cm2 og en temperatur pd ca. 220°C under an-
vendelse av en katalysator som ruthenium eller platina. Dette vises

ved félgende reaksjonsskjema:

0 (o}
. . R,
R1~N 2 Rl—N H

N 11T
H
o R, 0

T N R,

Re Re

Hydrogenatomer kan adderes ved dobbeltbindingen sd at der
dannes de tilsvarende 5,6-dihalogenderivater. Denne reaksjon vises

ved folgende reaksjonsskjema:

0 . .
R,-N R, R, -N
‘ Px, —
2
N N

i hvilket X betegner klor eller brom.

xOX X =

2
5

Denne reaksjon utfdres ved gradvis & tilfére halogenet
til en oppldsning eller suspensjon av uracil-utgangsmaterialet i et
inert oppl&dsningsmiddel som éarbontetraklorid. Reaksjonen er ekso-
term, og reaksjonsblandingen bor holdes ved romtemperatur.

I alle disse reaksjoner anvendes reaksjonskomponenten i
stokiometriske forhold med unntagelse av opplosningsmidlet som alltid
bor vere tilstede 1 overskudd. Produkténe utvinnes fra reaksjons-

blandingen Qed frafiltrering ndr bunnfall dannes, eller - i de til-
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" felle hvor produktet forblir opplost - ved & avdrive oppldsningsmid-

let under redusert trykk.

Den annen metode til fremstilling av noen av de forbindel-

ser som anvendes i midlene iftlge oppfinnelsen vises ved fdlgende re-

aksjonsskjema:
RlNOO . (H2N—CHR3CHR2CN )
)
(alkylisocyanat) (f-amino-propionitril)
o]

R
Opplosningsmiddel //JL\\

N
7

R.N f(: 8
1 H
H* //l v
0 —H
: , N \\R
. ‘ 9

H

Denne metode er begrenset til fremstilling av hydrouracil-
er som bare har én substituent i hver av 52 eller 6-stillingene, mens
den annen substituent er hydrogen. I ovenstdende reaksjonsskjema har
Rl ;
betegner hydrogen eller lavere alkylgrupper.

den under den generelle formel I angitte betydning, mens RB og R9

Denne reaksjon utféres ved 3 blande reaksjonskomponentene
i et inert oppldsningsmiddel som benzen, toluen, xylen eller cyclo-
hexan. Reaksjonen inntrer spontant 6g'er eksoterm. Oppldsningsmidlet
avdrives under redusert trykk, og residuet suspenderes i en fortynnet
(6N) vandig syre som saltsyre eller svovelsyre i et mengdeforhéld pa

ca. 1 del residuum til 20 deler syre.

Blandingene kokes i ca. 1 time og inndampes derpd til
térrhet under redusert trykk, hvorved man fir det 6nskede‘hydrouracil
som, om nédvendig, kan omkrystalliseres fra vann eller fra oppl&s-
ningsmidler som alkohol, acetonitril eller nitromethan.

Den tredje metode til fremstilling av de anvendte substi-
tuerte hydrouraciler bestdr i addisjon av funksjonelle grupper til
forbindelser som er fremstillet i overensstemmelse med de to metoder
som er beskrevet i det foregdende. I den tredje metode kan funksjo-
nelle grupper modifiseres og utveksles uten & endre dihyd}odracilkjer—

nen. Reaksjonen vises ved folgende reaksjonsskjema:
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8
I E
/RZ - \\\ /R2
R,N s R_N e
1 ‘\”Cl +RH H lJ . Cl
H 4 — P
O::L\\ | -© 0= i« 1o
| g | 5
H H
I dette reaksjonsskjema betegner Rlo en gruppe som CH3O-, C2H50—,
=9
CH3Ci:/ , eller et kloratom.
~0-

Reaksjonen utfdres ved & oppldse dihydrouracil-utgangsma-
terialet i oppldsningsmidlet for reaksjonen i et mengdeforhold pa
ca. 1 til 10. Der mid were tilstede en sur katalysator i en mengde
pad ca. 1 - 5 vekt% beregnet pd vekten av det som utgangsmateriale
anvendte.hydrouracil. Egnede katalysatorer er hydrogenklorid, svo-

velsyre og p-toluensulfonsyre.

Man lar reaksjonsbiandingen std ved romtemperatur i et
tidsrom fra 5 til 25 timer. Produktet isoleres derpd ved & avdrive
opplésningsmidlet under redusert trykk hvorved man fir et fast kry-
stallinsk materiale som kan omkrystalliseres fra acetonitril, nit-

romethan, cyclohexan eller benzen.

_ Ytterligere detaljer angdende fremstilling av dihydroura-
ciler finnes 1 Journal Am. Chem. Soc., 59, 2436 (1937); Journal Am.
Chem. SOC.; 60, 1622 (1938); Journal Biol. Chem., 199, 333 (1952);
Monatsh., 64, 333 (1934); Ber., 38, 1689 (1905); Journal Am. Chemn.
Soc., 59, 299 (1936) og Journal Org. Chem., 24, 571 (1959).

De swbstituerte hydrouraciler som anvendes i midlene ifdlge forelig-
gende oppfinnelse;er aktive til bekjempelse av ugressplanter bade
f6r og efter spiring, som steriliseringsmidler for jordbunnen og til
anvendelse samtidig pad jordbunnen og pd ugressplantenes bladvekst.
De utrydder bade éndrige og flerdrige bredbladede ugressplanter og
gressarter, som Agropyron repens, Sorghum halepeﬁse, Digitaria sp.,
Setaria, Echinochloa crusgalli, Bromus tectorum, Andropogon virgini-
cus, Amaranthus sp., Chenopodium album, Eupharbia-arter, Portulaca
Oleracea og viltvoksende Lespedeza. Forbindelsene kan ogsi anven-
des til 3 bekjempe unge ugréssplanter som vokser blant nytteplanter
med dyptgdende rotsystemer uten beskadigelse av sidanne nytteplanter.
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De mengder av forbindelsene som anvendes til s3danne for-
mal varierer selvfdlgelig efter.vegetasjonens tilstand, den grad
av herbicid aktivitet som onskes, de anvendte preparatérs samnmen-
setning, paféringsmetoden, de klimatiske forhold, &rstiden, mengden
av nedbdr og lignende. Det er derfor ikke hensiktsmessig & gi ndy-
aktige data angdende de mengder som bdr anvendes. Imidlertid kan
der névnes at ved paforing pa jordbunhen og bladvekst vil i almin-
nelighet mengder fra 0,45 til 3,4 kg/da beregnet som aktivt materi-
ale,‘gi tilfredsstillende resultater. N&ar forbindelsene anvendes i
form‘av sprﬁyfevasker til bekjempelse av svake spirer av ugress-
planter f6r eller efter disse kommer opp av jorden er mengder fra

ca. 55 til 448 g aktiv bestanddel pr. dekar tilstrekkelig.

De pd de foran angitte midter substituerte hydrouraciler
kan opparbeides til herbicide preparater i fast tilstand under an-
vendelse av koﬁvensjonelle metoder og findelte inerte fortynnings-
midler som talkum, naturlig forekommende 1eirearter, pyrofyllit,
diatoméjord, syntetisk fremstillet findélt.kiselsyre, kalsiumsili-
kat, karbonater,'kaléiumfosfater, svovel, kalk og mel som valnstt-

skallmel, hvetemel, fﬁdtremel, soyabdnnemel og bomullsfromel.

Alternativt kan disse forblndeleer opparbeldes til flyten-
de herb1C1de preparater ved anvendelee av fuktnlngemldler, disper-
geringsmidler, suspens;onsmldler og emulgatorer, alle almlnnelig
kjente som overflateaktive midler. Egnede overflateaktive midler
er oppregnet i US pateﬁtskriffef nr. 21426.417, 2.655.447,

2.412.510 og 2.139.276,'1 '"Detergents and Emulsifieré?ﬁp to Date',
av John W. McCutcheon‘og "Bulletin E-607'" fra “Bugéau of ‘Entomology

and Plant Quarantine", U.S. Department of Agriculture.

Ved fremstilling av herbicide preparater ifolge oppfinnel-
sen anvendes i alminnelighet overflateaktive midler i konsentrasjo-
ner fra ca. 1 til 10 vekt%. Mengder s& store som 0,5 til 6 deler
pr. del substituert hydrouracil gir imidlertid usedvanlige og uven-
tet gode resultater. Slike preparater har nemlig‘en steikere herbi-
cid virkning enn hva der kunne ventes i betraktning av aktiviteten

av bestanddelene hver for sig.

Forbindelsene kan ogsd opparbeides tll preparater i inerte
ikke vandlge beerere som alifatiske og aromatiske hydrocarboner. Der

foretrekkes & anvende hydrocarboner som skriver sig fra mineraloljer.
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Egnede tilsetningsmidler og metoder for sadan opparbei-
delse til preparater er beskrevet mere i detalj i US patentskrifter
nr. 2.843.470, 2.849.306, 2.854.325 og 2.895.817.

I slike herbicide preparater er de substituerte hydroura-
ciler tilstede i mengder fra 0,5 til 95 vekt%. Den ndyaktige kon-
sentrasjon av disse vil selvfdlgelig veere avhengig av den tilsikte-

de anvendelse av preparatet.

De pd de foran angitte mdter substituerte hydrouraciler
kan kombineres med andre og kjente herbicide midler hvorved man fir
preparater som viser fordeler i sammenligning med de enkelte be-

standdeler. Blant slike herbicide midler er:

Substituerte ureaderivater

3-(3,4-diklorfenyl)-1,1-dimethylurea
3-(4-klorfenyl)-1,1-dimethylurea
3-fenyl-1,1~dimethylurea
3-(3,4-diklorfenyl)-3-methoxy-1,1-dimethylurea
3-(4-klorfenyl)-3-methoxy-1,1-dimethylurea
3-(3,4-diklorfenyl)-1-n-butyl-1l-methylurea
3-(3,4-diklorfenyl)-1-methoxy-l-methylurea
3-(4-klorfenyl)-l-methoxy-1l-methylurea
3-(3,4-diklorfenyl)-1,1,3-trimethylurea
3-(3,4-diklorfenyl)~1,1-diethylurea

Disse ureaderivater kan blandes med hydrouracilene i
mengdeforhold fra 1:4 til 4:1, idet de foret;ukne‘mengdeforhold er
fra 1:2 til 2:1. ' '

Substituerte triaziner

2—klor-4,6—bis—(ethylamino)—s-triaiin
2-klor-4-ethylamino-6-isopropylamino-s-triazin
42-klor—4,6—bis—(methoxypropylamino)fs—{riazin
2—methoxy—4,6-bis-(isopropylamino)—s—triazih
2—diethy1amino-4—isopropylacetamido-é—mefhoxy-s—triazin
2—methy1mercapto—4,6—bis-(isopropylamino)—s—triazin'
2-methy1mercapto-4,6—bis-(ethylamino)—s—triazin
2-methylmercapto-4-ethylamino-6-isopropylamino-s-triazin
2-methoxy-4,6-bis-(ethylamino)-s-triazin
2—methoxy—4—ethy1amino—6—isopropylamino-s—triazin‘

2-klor-4,6-bis-(isopropylamino)-s-triazin
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Disse triaziner kan blandes ﬁed hydrouracilgne i mengde—

forhold fra 1:4 til 4:1, idet de foretrukne mengdeforhold er 1:2
til 2:1. ’

Fenoler

Dinitro-o-sek-butylfenyl og dets salter
Pentaklorfenol og dets salter '
Disse fénolderivater kan blandes med hydrouracilene i

mengdeforhold fra 1:10 til 20:1, idet de foretrukne mengdeforhold
er fra 1:5 til 5:1.

Cafboxylsyrer og derivater av sidanne

Folgende carboxylcyrer og derlvater av disse kan blandes
med hydrourac11ene i de nedenfor anforte mengdeforhold-

2,3,6—trik10rbenzoesyre og dens salter
2,3,5,6-tetraklorbenzoesyre og dens salter
2-meth6xy—3,5,6—triklorbehzoesyre.og dens saltex
2—methoxy—3,6-diklorbenzoesyre og dens salter
3—amin052,5—diklofbenzoesyre bg'dens séltef

3-nitro-2,5- diklofbénzdeéyre og dens salter o

2,4- dlklorfenoxyeddlksyre og dens saltef og estere

'2,4,5- trlklorfenoxyeddikcyre og dens salter og estere ,
(2 methyl-4- klorfenoxy) eddlksyre og dens =a1ter og estere
2- (2 4,5- trlklorfenoxy) proplonsyre og dens ‘salter. og estere
2-(2,4,5- trlklorfenoxy)-ethyl 2,2-diklorpropionat -

4-(2,4- dlklorfenoxy) smorsyre og dens salter og ectere
4-(2—methyl—4—klorfenoxy)-smorsyre og dens salter og estere

Blandes i mengdeforholdet 1: 16 t11 8 1, fortrinnsvis i
mengdeforholdene l 4 t11 4:1. "

2,6-d1k10rbenzon1tr11
Blandes i mengdeforholdet 1:4. til 4:1, fortrinnsvis 1:3
til 3:1. . T R ' :
Trlkloreddlkcyre og dens salter.

Blandes i forholdet 1:2 t11 25:1, fortr1nnsv1s 1:1 til
8:1.

2,2-diklorpropionsyre og dens salter.
" Blandes i forholdet 1:4 til 8:1, fortrinnsvis 1:2 til 4:1.
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N,N-dipropylthiolcarbaminsyre-ethylester
N-propyl-di-N-propylthiolcarbamat
Ethyl-ethyl-N-butylthiolcarbamat

Blandes i forholdet 1:2 til 24:1, fortrinnsvis 1:1 til _
12:1.

N-fenylcarbaminsyre-isopropylester
N-{(m-klorfenyl)-carbaminsyre-isopropylester
N-(m-klorfenyl)—carbaminsyre-4-klor—2—bdtynylester

Blandes i forholdet 1:2 til 24:1, fortrinnsvis 1:1 til

12:1.

2,3,6-triklorfenyleddiksyre og dens salter.
Blandes i forholdet 1:12 til 8:1, fortrinnsvis 1

IS

til
4:1.
2-klor-N,N-diallylacetamid
Maleinsyrehydrazid

Blandes i forholdet 1:2 til 10:1, fortrinnsvis 1:1 til
5:1. :

Anorganiske salter og blandinger av anorganiske'og oiganiske salter

Slike salter kan blandes med hydrouracilene,i de nedenfor

anfdrte mengdeforhold:

Kalsiumpropylarsonat
Dinatrium-monomethylarsonat
Octyl-dodecylammoniummethylarsonat
Blandes i forholdet 1:4. til 4:1, fortrinnsvis 1:2 til 2:1.

Natriumarsenit
Blandes i1 forholdet 1:5 til 40:1, fortrinnsvis 1:4 til
25:1. ;

Blyarsenat
Kalsiumarsenat ) ]

Blandes i forholdet 100:1 til 600:1, fortrinnsvis 150:1
til 400:1.

Natriumtetraborat, hydrat, gfanulat
Natriummetaborat
Natriumpentaborat
Polyborklorat .
Uraffiﬁert boratmalm, som bo:éséu
Blandes i forholdet 3:1 til 500:1, fortrinnsvis 6:1 til
60:1.



= 124809
Natriumklorat

Blandes i forholdet 1:1 til 40:1, fortrinnsvis 2:1 til
20:1. 4

Ammoniumsulfamat
Blandes 1 forholdet 1:1 til 100:1, fortrinnsvis 1:1 til
50:1..

Andre organiske herbicider

5,6-dihydro-(4A,6A)-dipyrido-(1,2-A,2,2',1'-C)
pyvrazinium-dibromid

Blandes i forholdet 1:20 til 16:1, fortrinnsvis 1:5 til
5:1.

3-amino-1,2,4-triazol
Blandes i forholdet 1:20 til 20:1, fortrinnsvis 1:5 til
5:1.

3, 6-endoxohexahydrofthalsyre
Blandes i forholdet 1:3 til 20:1, fortrinnsvis 1:2 til

10:1.
Hexakloraceton _

- Blandes i quhbldet 1:2 til 16:1, fortrinnSVis 1:1 til
8:1. ‘ ' -

Difenylacetonitril

N,N—dimethyl~a,u—difenylacefamid _
N,N—di-n—propyle2;6—dinitro-4—frifluormethylanilin
N,N-di-n-propyl—z,6—dinitro-4-metﬁyianilin _

Blandes i-forholdet 1;10 til 30:1,’fortrinnévis‘1:5 til
20:1. V '  7' .
0-(2,4—diklorfenyi)—O—methyl-is6propy1fosforamidothiat
2;3,5,6-tetraklorterefthalsyre—diméthyléster .

Blandes i forholdet 1:4 til 20:1, fortrinnsvié 1:3 til
15:1. ) ’ ’

Andre substituerte uraciler

De substituerte hydrouraciler som anvendes’i preparater
ifélge oppfinnelsén kan ogsa kombineres heq substituerte uraciler i
de nedenfor angitte mengdeforhold. F;emgangsmétef til fremstilling
av disse andre uraciler som er nye forbindelser er beskrevet i US-
patentskrifter nr. 3.235.357 og 3.235.360.
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3-isopropyl-5-brom-6-methyluracil og dets salter
3—isopropy1-5—klor—6-mefhyluraci1 og dets salter
3-sek-butyl-5-brom-6-methyluracil og dets salter
3-sek-butyl-5-klor-6-methyluracil og dets salter
3-cycibhexy1—5—brom—6-methy1uracil og dets salter
3-cyclohexyl-5-klor-6-methyluracil og dets salter
3-tert-butyl-5-brom-6-methyluracil
3-tert-butyl-5-klor-6-methyluracil
Blandes i forholdet 1:4 til 4:1, fortrinnsvis 1:2 til 2:1.

3;cyclohexyl—6—methyluraci1
3-cyclohexyl~6-ethyluracil
3-cyclohexyl-6-sek-butyluracil
3-cyclohexyl-6-propyluracil
3-cyclopentyl-6-methyluracil
Blandes i forholdet 1:4 til 4:1, fortrinnsvis 1:2 til 2:1.

3-cyclohexyl-5,6-trimethylenuracil
3-sek-butyl-5,6~trimethylenuracil
3-isopropyl-5,6-trimethylenuracil
3-isopropyl-5,6-tetramethylenuracil
3-isopropyl-5, 6-pentamethylenuracil _

Blandes i forholdet 1:6 til 6:1, fortrinnsvis 1:4 til 4:1.

3-cyclohexyl-5-bromuracil
3-cyclohexyl~5-kloruracil
3-isopropyl-5-bromuracil
3-sek-butyl-5-bromuracil
3-sek-butyl-5-kloruracil
Blandes i forholdet 1:6 til 6:1, fortrinnsvis 1:2 til 2:1.

3-isopropyl-1l-triklormethylthio-5-brom-6-methyluracil
3-cyclohexyl-1-triklormethylthio-5-brom-6-methyluracil
3-sek-butyl-1l-acetyl-5-brom-6-methyluracil
3-isopropyl-l-acetyl-5-brom-6-methyluracil
3-isopropyl-1-triklormethylthio-5-klor-6-methyluracil

Blandes i forholdet 1:4 fil 4:1, fortrinnsvis 1:2 til 2:1.

I det fdlgende beskrives som eksempler noen utférelsesformer

for fremgangsmdter til fremstilling av anvendbare substituerte hyd-

rouraciler.
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Eksempel 1 )
Fremstilling av 3-sek-butyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-
methylhydrouracil :

En blanding av 192 deler 3-sek-butyl-6-methyluracil og 1000
deler methanol omrdres i nitrogenatmosfaere mens der gradvis tilfo-
res 142 deler gassformig klor. Reaksjonen er eksoterm, og reak-
sjonsblandingen holdes p& 25°C ved hjelp av et kjolebad. Tilforse-
len av klor er fullfdrt i 16pet av ca. 1 time hvorpa reaksjonsblan-

dingen omrdres ved 25°C i ytterligere 2 timer.

Den herved erholdte suspensjon inndampes ved redusert trykk
til ca. 1/3 av dens opprinnelige volum, avkjsles derpd i isbad og
filtreres. Man f&r et hvitt fast stoff som bestir av 3-sek-butyl-
5,5-diklor-6-methoxy-6-methylhydrouracil med smeltepunkt 144-147°C.
Dette produkt er tilstrekkelig rent til at‘det kan anvendes i her-

bicide preparater.

De forbindelser som er oppfdrt i fdlgende tabell fremstilles
pd lignende mdte ved & anvende de i tabellen oppfdrte reaksjonskom-

ponenter i stedet for de ovenfor angitte.
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Fremstiiling av 3-sek-buty1—5{6-trimethylen-
hydrouracil )

En blanding av 208 deler  3-sek-butyl-5,6-trimethylen-ura-
cil, 18,5 deler ruthenium-pa-carbon-katalysator med 5 % ruthenium
og 7300 deler dioxan fires inn i en autoklav hvor den rystes i hyd-
rogenatmosfere ved et trykk pa 70,3 kg/cm2 og ved en temperatur pa
200°C i 3 timer. Reakéjonsblandingen befries derbé for suspendert
katalysator ved filtrering i varm tilstand, og filtratet inndampes

til ca. 1/10 av dets volum ved redusert trykk.

Oppldsningen avkjdles derpa, og dei faste stoff som her-
ved utfelles, frafiltreres og omkrystalliseres fra acetonitril. Det
erholdte hvite, faste stoff er 3-sek-butyl-5,6-trimethylen-hydrxoura-
cil som smelter ved 131 - 134°C.

De forbindelser som er oppfart i fﬁlgénde'tabell fremstil-
les pa 1ignende m5te ved & anvende de i.tabellen oppforte uracil-ut-

gangsmaterialer i stedet for 3;seklbutyl-S,6;trimethyienuracil.
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Uracil-utgangsmateriale

5,6-dimethyl-3-butyluracil

5,6-dimethyl-3-sek-butyl-
uracil
5,6-dimethyl-3-(2-methyl-
butyl)-~uracil
5,6-dimethyl-3-pentyl-
uracil
3-cyclopexyl-5,6-dimethyl-
uracil
5,6-dimethyl-3-isopropyl-
uracil
3-(2-methylbutyl)-5, 6-
trimethylenuracil
3-cyclohexyl-5,6-trimethylen-
uracil
3—isobropy1-5,6—tetramethylen—
uracil
3-cyclohexyl-5,6~-tetra-
methylenuracil
3-sek-butyl-5,6-tetra-
methylenuracil
3-isopropyl-5,6-penta-
methylenuracil
6-ethyl-3-isopropyl-5-
methyluracil )
3-cyclohexyl-6-ethyl-5-
methyluracil
5-hydroxymethyl-3-iso-
propyl-6-methyluracil

3-sek-butyl-5~hydroxy-
methyl-6-methyluracil

3—cycloheky1-5-methoxy-
methyl-6-methyluracil

3-isopropyl-6-methoxy-
methyl-6-methyluracil

22

Vekt-
deler

196

196
210
210
224
182
222
236

208

250

222

222

196

238

186

200

238

198

Hydrouracil-produkt

5,6-dimethyl-3-butyl-
hydrouracil
5,6-dimethyl-3-butyl-
hydrouracil
5,6-dimethyl-3-(2-methyl-
butyl)-hydrouracil
5,6-dimethyl-3-pentyl-
hydrouracil
3-cyclohexyl-5,6~-dimethyl-
hydrouracil
5,6-dimethyl-3-isopropyl-
hydrouracil
3-(2-methylbutyl)-5, 6~
trimethylen-hydrouracil
3-cyclohexyl-5, 6~
trimethylen-hydrouracil
3-isopropyl-5,6-tetra-
methylen-hydrouracil
3-cyclohexyl-5,6-tetra-
methylen-hydrouracil
3-sek-butyl-5,6-tetra-
methylen-hydrouracil
3-isopropyl-5,6-penta-
methylen-hydrouracil
6-ethyl-3-isopropyl-5-
methyl-hydrouracil
3-cyclohexyl-6-ethyl-5-
methyl-hydrouracil ‘
5-hydroxymethyl-3-iso-
propyl-6-methyl-hydro-
uracil :
3-sek-butyl-5-hydroxy-
methyl-6-methyl-
hydrouracil

'3—cyclohekyl—5—methoxy—

methyl-6-methyl-

~hydrouracil

3-isopropyl-5-methoxy-
methyl-6-methyl-
hydrouracil
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Fremstilling av 6-acetoxy-5,5-diklor-3-isopropyl-
6-methyl-hydrouracil

En blanding av 168 deler 3-isopropyl-6-methyluracil og
1000 deler eddiksyreanhydrid tilfores gradvis i nitrogenatmosfeere
og under omrdring 142 deler gassformig klor. Reaksjonsblandingens
temperatur holdes pa 10°C ved'hjelp av et kjolebad. Tilforselen av
klor er fullstendig efter ca. 1 time, hvorpd reaksjonsblandingen

omrdres i et vannholdig isbad i ytterligere O,5 time.

Under reaksjonens forlop opploses det opprinnelige faste
stoff fullstendig, og der utfelles et annet fast stoff. Dette fra-
filtreres, vaskes med cyclohexan og tdrres. Det erholdte produkt

er tilstrekkelig rent til anvendelse i herbicide preparater.

De forbindelser som er oppfort i folgende tabell fremstil-
les pd lignende mite ved & anvende de i tabellen oppfdrte reaksjons-

komponenter i stedet for de som brukes i dette eksempel.
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Fremstilling avA3-isopropyl-6-methyl-5,5,64
trikloxr-hydrouracil

I et kar forsynt med rdreverk, kullsyreiskondensator og
termometer anbringes 500 deler eddiksyre, 200 deler vann og 168 de-
ler 3-isopropyl-6-methyluracil. Blandingen omrSres og holdes p&d en
temperatur av 30 - 35°C mens der gradvis tilfdres 147 deler klor.
Reaksjonen foregdr raskt, og efter kort tids omrdring av reaksjons-

blandingen tilsettes der ytterligere 800 deler vann.

Det faste, hvite stoff som herved utfelles, frafiltreres.
Filterkaken suspenderes i 600 deler vann, filtreres og man lar det
faste stoff tdrre i luften. Det siledes erholdte S,S-diklor-é—hyd—
roxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil smelter ved 136,5 - 138,5°C.

500 deler thionylklorid anbringes i et kar forsynt med
roreverk og en kjoler som har en anordning for bortvaskning av kor-
roderende gasser. Thionylkloridet tilsettes gradvis og under om-
réring 255 deler av 5,5-diklor-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-hydro-
uracilet. Omroringen fortsettes inntil utvikling av hydrogenklorid

og svoveldioxyd opphoérer.

Blandingen tilsettes derpad i det hele 800 delerrcyélohex-
an, og det hvite, faste stoff som herved utfelles,-fiafiltreres.
Bunnfallet suspenderes pany i 400 deler cyclohexan og frafiitreres
pdny. Det faste 'stoff tdrres derpd i vakuumtdrreskap ved romtempe-
ratur. Det erholdte produkt er tilstrekkelig rent il‘é anvendes i

herbicide preparater.

De forbindelser som er oppfart i folgende tabell fremstil-
les pd lignende midte ved & anvende de i tabellen oppfiérte reaksjons-

komponenter i stedet for de som er brukt i dette eksempel.
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Eksemgel 5

Ogsad de forbindelser som er oppfért nedenfor kan fremstil-

28

les ved de metoder som er beskrevet i det foregdende:

S-brom—S-klor-3—cyclohexyl—6-efhoxy-6—methy1—hydrouraci1

5,6-diklor-5-hydroxymethyl-6-methoxy-3-(4-methyl-3-nitrofenyl)-
hydrouracil

3-(2,6-dinitrofenyl),5,5-diklor-6-ethoxy-6-ethyl-hydrouracil
5—brom-6~klor—3—cyclohexyl-6-methoxy—5—nitro-hydrouraci1
5,5-diklor-6-ethoxy-3- (m-trifluormethylfenyl)-6-methyl-hydrouracil
5,S-diklor—6-ethoxy-6-methyl—3—(m—perklorylfenyl)—hydrouracil
5,6-dik¥or—3—isopropy1-5,6-trimethylen—hydrouracil
5,6-diklor-3-isopropyl-6-methyl-5-nitro-hydrouracil
5,6—dikLor—6—ethy1—5—methoxymethyl—3—fenyl-hydrouracil

3-cyclooctyl-5; 6-pentamethylen-hydrouracil

I det félgende gis'noen eksempler pa he;biéide preparater

ifalgé oppfinnelsen.

Eksemgei 6

5,5-diklor-3-isopropyl-6-methoxy-hydrouracil © 80,0 %
Alkyl-nafthalensulfonat, Na-salt ' 2,0 %
Delvis desulfonert kalsium-ligninsulfonat ) 0,5 %
Attapulgit-leire S 145 %

Felt trikalsiumfosfat: ' 3,0 %

Disse stoffer blandes og mikropulveriseres inntil partik-

lene har en diameter under 50 micron, hvorpd der blandes pany.

De samme tilsetningsmidler kan anvendes til opparbeidelse
av fuktbare pulvere med félgende- av de substituerte hydrouraciler:

3-cyclohexyl—5,S—diklor—6—methoxy—6¥methyl—hydrouraci1
3-sek-butyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
5,S—dikior-é-methoxy;G—methyl-3—fenyl¥hydrouraci1
5,5—dihor-6-hydroxy—6-methyl-3—feny1-hydrouracil
3-t4butyl?5,5—dikLor-6-methoxy-6-methyl—hydrouracil
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3-cyclopentyl-5, 5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
5-klor-3-cyclohexyl-6-ethoxy-6-methyl-5-nitro-hydrouracil
'3-t.-butyl-5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
5,5-diklor-6-ethoxy-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil, sm.p. 155-156,5°C
6-(2-klorethoxy)-5,5-diklor-6-methyl-3~fenyl-hydrouracil

3-cyclohexyl-5, 6~dimethyl-hydrouracil, sm.p. 203-205°C
6-acetoxy-3-cyclopentyl-5,5-diklor-6-methyl-hydrouracil
6-methyl-3-~fenyl-5,5,6-triklor-hydrouracil
3-butyl-5-klor-6-methyl-hydrouracil

3-p-klorfenyl-5,5-diklor-6-ethoxy-6-methyl-hydrouracil
3-m-tolyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
5,5-diklor-6-methoxy-3-ethyl-hydrouracil

5,5-diklor-6-methyl-3-fenyl-6-(2,2,3,3-tetrafluorpropoxy)-
hydrouracil

5,5-diklor-3,6-dimethyl-6-methoxy-hydrouracil

5,5-diklor-3, 6~-dimethyl-6-ethoxy-hydrouracil
5,5-diklor-3,6-dimethyl-6-isopropoxy-hydrouracil
6-brom-3-cyclohexyl-5,5-diklor-6-methyl-hydrouracil
6-brom-5, 5-diklor-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
6-methyl-3-fenyl-5,5,6-tribrom-hydrouracil

3-cyclohexyl-hydrouracil, sm.p. 211,5-215°C
5-methyl-3-fenyl-hydrouracil
3-p-klorfenyl-5-methyl-hydrouracil
3-(3,4-diklorfenyl)-5-methyl-hydrouracil

6-methyl-3-fenyl-hydrouracil

l-methyl-3-(p-klorfenyl)-5-brom-hydrouracil
5-brom-6-cyclohexyl-3-methyl-hydrouracil
5-brom-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
5-klor-3-cyclohexyl-6-methyl-hydrouracil
57klor—6—methyl—3-feny1—hyd£6uracil '
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5-brom-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil, sm.p. 110-115°C
5-brom—3—sek—butylf6—hydroxy—6—methy1-hydrouracil

5-brom-6-hydroxy-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
5-brom-3-cyclohexyl-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
5-klor-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil
5-klor-3-cyclohexyl-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
5-klor-6-hydroxy-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
6-acetoxy-3-(2,3-dibrompropyl)-5,5-diklor-6-ethyl-hydrouracil

Nar disse preparater pdfdres i en mengde tilsvarende 2,25
kg aktiv bestanddel pr. dekar, i 380 liter vann med konvensjonelle
mekaniske gproyteanordninger, oppnir man en meget stor bekjempelse
av gressarter og bredbladede ugressplanter pd trelasttomter og i an-

dre omrdder hvor vegetasjonen forarsaker brannfare.

) Der oppnies bekjempelse av- ugressplanter som Agropyroh
repens, Digitaria sp., Setaria, Sorghum -halepense, Chenopodium
album, Amaranthus sp., Abutilon theophrasti Medic, Euphorbia-arter

og Portulaéa Oleracea.

Nirv3-cyc10hexy1—5,5—diklor-64methoxy;6—methy1—hydrouracil
péférés for spiringen i preparater i form a§ fuktbare pulvére og i
'en‘mengde tilsvarende fra 112 til 224 g aktiv bestanddel pr. dekar,
utryddes Setaria faberii oé Setaria lutescens, Digitaria sp. og '
Stellaria sp. selektivt uten beskadigelse av ﬁtvokset Cynodon dacty-

lon.

Eksempel 7
5,5-dibrom-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil 50,00 %

Dioctyl-natriumsulfosuccinat blandet med 15 % :
natriumbenzoat L 1,00 %

Methylcellulose med lav viskositet - ‘ . 0,25 %
Finmalt kalsinert montmorillon-leire ('"Pikes Peak clay") 48,75 %

Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres
inntil partiklene har en diameter under 50 micron, hvorpi der blan-

des péany.
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Dette preparat kan piféres i en mengde pd 4,5 kg pr. de-
kar i 300 liter vann pd plantevekst somfordrsaker brannfare rundt
lagringstanker for olje. Behandlingen gir en meget god bekjémpelse
av sadan plantevekst. Planter som Hordeum leporium, Secale cerea;e,
Setaria lutescens, Verbena-arter, Potentilla-arter, Brassica kaber,
Agropyron repens og spirende Sorghum halepense bekjempes med langva-

rig virkning.

Preparatet kan ogsi pafdres i mengder tilsvarende fra 112
til 224 g aktiv bestanddel pr. dekar, som sproyteveeske for eller ef-
ter spiringen og gir da en meget god selektiv bekjempelse av Digita-
ria sp., ettdrig Poa og Stellaria sp. uten beskadigelse av utvokset

Weigela som er prydplante.

Andre av de substituerte hydrouraciler som kan opparbeides

til preparater pi3 samme m3te er:

5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
3-sek-butyl-5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
6—acetoxy—5,5—dik10r—3—isopropy1—6-methy1—hydr9uracil
3-isopropyl-6-methyl-5,5,6~triklor-hydrouracil
3-sek-butyl-6-(2-klorethoxy5,5-diklor-6-methyl-hydrouracil

5,6~-dimethyl-3-butyl-hydrouracil
3;t.-buty1—5,6—trimethylen-hydrouraci1
3-cyclohexyl-5-methoxymethyl-6-methyl-hydrouracil
6-acetoxy-3-cyclohexyl-5,5-diklor-6-methyl-hydrouracil

5-brom-6-methyl-3-isopropyl-hydrouracil
5-brom-3-t.-butyl-6-methyl-hydrouracil
3—ethy1~6—methyl—5,5,6—triklor—hydrouraci1

5-brom-6-klor—5—f1uor~6—hydroxy—3—difluprmethylfenyl—hydrouracil

3-cycloheptyl-5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
3-cyclooctyl-5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
5,5-dibrom—6-hydroxy—6-methy1-3—p-tolyl—hydrouracil
5,5~-dibrom-6-ethyl-6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil
3-sek-butyl-5,5-dibrom-6-ethyl-6-hydroxy-hydrouracil



5,5-diklor-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil, sm.p.127-130<C
5,S-diklor-é-hydroxy-6—methy1-3;feny1—hydrouracil;sm.p.190,5-192,5°C
5-brom—6thdroxy-3-isopropy1-5-meth0xymethy1-6—methyl—hydrouracil

5-brom-3-cyclohexyl-6-hydroxy-5-methoxymethyl-6-methyl-hydrouracil
S—brom—SFmethoxymethyl—6—methyl-3-fenyl-hydrouraci1

5-brom-3-isopropyl-6-hydroxy-6-methyl-5-nitro-hydrouracil
5-brom-3-cyclohexyl-6-hydroxy-5-methoxy-6-methyl-hydrouracil
5-brom-3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-5-fluor-6-hydroxy-hydrouracil
5-brom-3-cyclohexyl-6-hydroxy-5-hydroxymethyl-6-methyl-hydrouracil
5,5—dibrom—3-ethy1-6—hydroxy-6—methyl—hydrouracil

5,5-dibrom-6-hydroxy-3-methyl-3-propyl-hydrouracil
5,5-dibrom-1,6-dimethyl-6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil
3-butyl-5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
5,5-dibrom-6-ethyl-6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil
5,S—dibrpm-éfhydroxy—6—methy1—3—penty1~hydrouracil

5,5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-3-(2-methylbutyl)-hydrouracil
5, 5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-3-(2-methylpentyl)-~hydrouracil
3-cyclopentyl-5, 5-dibrom-6-hydroxy-6-methyl-hydrouracil
3-cyclohéxy1—5,5—dibrom—6—hydrdxy—6—methy1-hydrouracil
3-cyclohgxy1-5,5—dibrom—6;hydroxy-6-methyl-hydrouracil

3—cyclohéxy1—5,S—dibrom-l,6-dimethy1—6—hydroxy—hydrouraéil

Eksempel 8

5,6-dimethyl-3-isopropyl-hydrouracil . 25 %
Vannfritt natriumsulfat ' . 10 %
Alkyl-nafthalensulfonat, Na-salt 1%
Kalsium, magnesium sub-bentonit ’ - 64 %

Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres,
hvorpd den blandes med 15 - 20 % vann og ekstruderes gjennom dyser
med diameter ca. 3 mm. Ekstrudatet oppkuttes til stykker med ca.

3 mm lengde og torres.

Dette preparat kan pafdres med héndenvrundt‘stolper for
veiskilter eller langs gjerder under anvendelse av 1 teskje materi-
ale pr. stolpe. Preparatet gir utryddelse av all vegetasjon rundt
stolpene i lange tidsrom hvorved opprenskning med hdnden av sddanne

omrider unngdes.
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Andre av de anvendbare substituerte hydrouraciler som pa .

lignende midte kan opparbeides til preparater er:.

3-sek—butyl;5,6-trimethylen—hydrouracil
3-cyclohexyl-~5-methyl-hydrouracil
6-acetoxy-5,5-diklor-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
3-t.-butyl-6-methyl-5,5,6-triklor-hydrouracil 7
3-cyclohexyl-5-methyl-hydrouracil

S-methyl-3-isopropyl-hydrouracil
5-brom-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil, sm.p. 148-150°C
S—brom—3-cyclohexy1-6—methyl-hydrburacil ‘
3-sek-butyl-5-klor-6-methyl-hydrouracil
6-methoxy-6-methyl-3-fenyl-1,5,5-triklor-hydrouracil

6~-acetoxy-3-t.-butyl-5,5-diklor-6-methyl-hydrouracil
5,5-diklor-6~methyl-3-isopropyl-6-(2,2,3,3-tetrafluorpropoxy)-.

hydrouracil

3-cyclohexy1-5;5-diklor—6~methy1-6-(2,2,3,3-tefrafluorpropoxy)f

: hydrouracil
6-brom-5,5-diklor-6-methyl-3-isopropyl-hydrouracil '~
3~butyl-5-methyl-hydrouracil B
3~cyclopentyl—hydrourééil K
3—cyclopentenyi-hydrouracil
3-cyclooctyl-hydrouracil
3-butyl-5-klor-hydrouracil
Eksempel 9
5-brom-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil 25 %
Methylcellulose med lav visgkositet 3%

Kaolin _ 72 %

Disse. stoffer blandes, blandingen mikropulveriseres, blan-
des med 15 - 20 % vann og granuleres i fuktig tilstand samt siktes
slik at man far et granulat med partikkelstdrrelse tilsvarende fra
15 til 60 mesh. J »

_NAar dette preparat anvendes i en mengde tilsvarende 2,8 kg
aktiv bestanddel pr. dekar, oppndes en god bekjempelse med langvarig

virkning av mange forskjellige planter, f.eks. i brandgater i 'skog.
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Der oppndes utryddelse av mange forskjellige éndrige og fleririge

ugressplanter som Oenothera, Phytolacca americana, Xanthium sp.,

Potentilla anserina og Odontitis rubra.

Félgende forbindelser kan opparbeides til preparater pa

lignende mite:

5-brom-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
5-klor-3-cyclohexyl-6-methyl-hydrouracil
5-klor-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil

3-cyclohexyl-6-methyl-5,5,6-triklor-hydrouracil

5,S-diklor-6-mefhoxy-6-methyl-3-feny1—hydrouracil
5,5-dikior—3—ethyl-6-methoxy—6-methy1-hydrouraci1
3-butyl-5, 5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil

3~cyclohexyl-5, 5-diklor-6-(2-methoxyethoxy)-6-methyl-hydrouracil
S,5—dik10r-6—(2-methoxyethoxy)—6jmethy1-3—isopropy14hydrouracil
5,S-diklor-é—(2—methoxyethoxy)—6-methy1-3-fény1—hydrouracil
6—acetoxy—5,S-diklor—3—ethyl~6—methy1¥hydrouracil

3- ethy1‘6'mefhy1 5,5,6-triklor-hydrouracil’

3- sek- butyl- 5 methyl -hydrouracil )

3- cyclohexyl 6 methyl hydrouracil, sm.p.1160—191°c
S-klorfa-cyclopentyl—S,6-d1methoxy76-méthyl—hydrouraeil

5—b:om;$—klor—6-hyd:oxy—34isoprbpyl-6—méthy1—hydrouraci1'
5—brom-5 6—diklor—6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil
S5-brom-6-klor-6- hydroxy-S hydroxymethyl-3- 1sopropy1 -hydrouracil
1-klor-5-methyl-3-fenyl-hydrouracil _
l—klo;-3-byclohexy1-5,6-trlmethylen-hydrouiacil

Eksempel 10
3-butyl-5,5-diklor-6- methyl 6- propoxy hydrourac11 20 %
Xylen . . ‘ : ' 80 %
Dette preparat fremstilles ved & blande disse stoffer som
er gJen31dlg opplosellge i hverandre.
Nar dette preparat pafore< i en mengde tllsvarende 2,24 kg

aktiv bestanddel pr. dekar, i 200 liter dieselolje, oppnaes en meget

god bekjempelse av vegetasjon langs jernbanespor. Der utryddes

Agropyron repens, Dlgltarla sp- éhéfig Convolvulus, Echinochloa sp.,

Rudbeckla, Mollugo vertlclllate og Stellarla sp
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Andre av de substituerte hydrouraciler som i stedet for
den aktive bestanddel kan anvendes i det ovenfor angitte preparat

er:

6-butoxy-3-sek-butyl-5, 5-diklor-6-methyl-hydrouracil
5,5-dibrom-6-methyl-3-cyclohexyl-6-hydroxy-1-methyl-hydrouracil
6-acetoxy-3~cyclohexyl-5,5-diklor-1-methyl-6-methyl-hydrouracil
3-cyclohexyl-1,5-dimethyl-hydrouracil

6-acetoxy-5,5-diklor-3~cyclopentyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
6-acetoxy-3~t.butyl-5-klor-1,5,6-trimethyl-hydrouracil
3-t.butyl-1, 6-dimethyl-5,5,6-triklor-hydrouracil
3-isopropyl~1,6-dimethyl-5,5,6-triklor-hydrouracil
1,6-dimethyl-3-fenyl-5,5,6-triklor-hydrouracil

3-sek-butyl-6~ethoxy-6-methyl-1,5,5-triklor-hydrouracil
3-butyl-5, 5-diklor-l-ethyl-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
3-cyclopentyl-5,5-diklor-1,6-dimethyl-6-methoxy-hydrouracil
© 3-isopropyl-1l,5,6-trimethyl-hydrouracil
5,5-dibrom-1,6-diethyl-6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil

5,5-diklor-3-isopropyl-6-methoxy-6-methyl-1-(triklormethylthio)-
hydrouracil

6= (2-klorethoxy)-5,5-diklor-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil
3-sek-butyl-5,5-diklor-6-(2-methoxymethyl)-6-methyl-hydrouracil
3-cyclohexyl-1,6-~dimethyl-hydrouracil

3-sek-butyl-5, 5-dibrom-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil

3-ethyl-6-methoxy-6-methyl-1,5,5-triklor-hydrouracil
6—ethy1—3—isopropy1—6—methoxy—1,S,S—triklor—hydrourécil
1-brom-3-butyl-5, 5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
3-sek-butyl-6-methoxy-6-methyl-1,5,5-triklor-hydrouracil
3-sek-butyl-l-klor-5,6-trimethylen-hydrouracilk

3-cyclohexyl-1,5-klor-6-methoxy-5-methoxymethyl-6-methyl-hydrouracil

Eksempel 11

3-~cyclohexyl-5,5~diklor-1,6-dimethyl-6-methoxy-hydrouracil 25 %
Alkylert nafthalen 65 %
Isoforon (3,5,5-trimethyl-cyclchexen-2-on-1) 10 %

Blanding av polyoxyethylenethere og oljeoppl&selige
: ' sulfonater 5 %



124809 B

Et pfeparat som er -emulgerbart i oljer fremstilles ved &

blande disse stoffer som er gjensidig oppldselige i hverandre.

Det erholdte preparat kan fortynnes med 200 liter av en

herbicid olje som "Lion Herbicidal Oil No. 6" til et sprdytbart ol-
jepreparat som inneholder 2 vekt% aktiv bestanddel. N&r dette ol-
jeholdige preparat paAfdres fra en trykk-sproyteanordning pd ugress-
planter som vokser langs jernbanespor, oppndes en god dyeblikkelig
og residuell bekjempelse av blandede vegetasjoner omfattende ugress-
plantexr som Ambrosia artemisiifolia, Amaranthus sp. (species), Bel-
lis perennis, Chenopodium album, Digitaria sp., Setéria, Agropyron
repens, Bromus secalinus, Panicum capillare, Datura stramonium og

Diodia teres.

Andre forbindelser som i stedet for den ovenfor angitte
aktive bestanddel kan anvendes 1 dette preparat er:

6-butoxy-5,5-diklor-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil
3—cyclohexy1-1,64dimethyl—5,5;6—triklor;hydrouracil
3—isopr0py1-1,5,6—trimethylen—hydrouiacil
3-t.butyl-5,5-diklor-1,6-dimethyl-6-ethoxy-hydrouracil
3—sek—bufy1—5,5-diklor-1,6-dimetby1-6-ethoxy-hydrouracil

5,5-diklor-6- ethoxy l-ethyl-6-methyl-3-fenyl- hydroura01l
6-(2-klorethoxy)-5, 5-diklor-1- ethyl 6-methyl-3- fenyl hydrourac1l
3-sek-butyl-l-methyl-5,6-trimethylen- hydrourac11

3—cyc10hexy1 1,6-dimethyl-5- methoxymethyl hydrouracil

3-t. butyl 1,6-dimethyl-5- methoxymethyl hydrouracil

3—sek-buty1—5,5-dibrom—1,6—dimethy1-6—hydroxy—hydrouraci1
3-sek-butyl-1,6-dimethyl-5-ethoxymethyl-hydrouracil
S5-klor-3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
5,5—diklor-l,6-diméthy1-3—isopropy1-6—methoxy—hydrouracil
3-buty1-5,S-diklor—l—ethyl—é—methoxy-é-methyl—hydrduraci1

3-cycloh§xy1-5,S—diklor-l,6-dimethyl-6—methoxy-hydrouracil
5,5-diklor-1, 6—dimethyi-6—methoxy—3—feny1-hydrouraci1
3—1sopropy1 1,5,6-trimethyl-hydrouracil
6-acetoxy-5,5-diklor-3- (3-methoxypropyl)-6-methyl- hydrourac11
6-acetoxy-5,5-diklor-3-cyclohexyl-1,6~-dimethyl-hydrouracil
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3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-5,5,6-triklor-hydrouracil
1,5-dimethyl-3-isopropyl-hydrouracil
3-cyclohexyl-1,5-dimethyl-hydrouracil
3-(p-klorfenyl)-l-methyl-hydrouracil
3-butyl-6-methyl-hydrouracil, sm.p. 100,5-101,5°C

3—sek—butyl—6—methy1-hydrouraci1

5-brom-6-methyl-3-isopropyl-hydrouracil
5-brom-3-butyl-hydrouracil
5-brom-3-sek-butyl-6-methyl-hydrouracil

5-brom-3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
5-klor-6-methyl-3~-isopropyl-hydrouracil
3-sek-butyl-5-klor-6-methyl-hydrouracil

6-butoxy—3—(3,4-dibfomfenyl)-5,5—diklor—6-methy1-hydrouraci1

5,5-diklor-3-ethoxy-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil
5,5-diklor-6- (6-p-bromfenyl)-6-hydroxy-3-isopropyl-hydrouracil

Eksempel 12
l-klor-5,5-diklor-3-isopropyl-6-methyl-6-methoxy-hydrouracil 30 %

Trimethyl-nonylether av polyethylenglycol 10 %
Polybxyethylenethere plus oljeoppldselige sulfonater 5%
Isoforon ' 55 %

Disse stoffer som er oppldselige i hverandre blandes.

NAr dette preparat fortynnes med dieselolje nr. 2 til en
konsentrasjon pad 8 vekt% beregnet som aktiv bestanddel kan den er-
holdte blanding paféres i en mengde pd ca. 25 liter pr. dekar pd u-
gressplanter som vokser rundt varehus og pad lagertomter. Der utryd-
des herved ugressplantexr som Panicum capillare, Digitaria sp.,
Nuhlenbergia schreberi, Sporobolus neglectus, Abutilon theophrasti
Medic, Datura stramonium og Solidago sp- ‘

Andre forbindelser som kan anveﬁdes i stedet for den akti-
ve bestanddel i det ovenfor angitte preparat er:’
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3-eek—bhtyl—l—klor—S,5-diklor-6—methoxy-6—methy1-hydrouraqil
l—klor—S;6—dimethyl-3—isopropyi—hydrouracil
6—acetoky—3-sek—butyl—S—klor-l,6—dimethy1-S-nitro—hydrouraeil
6-acetoxy-5,5-diklor-1, 6-dimethyl-3-isopropyl-hydrouracil
6—acetoxy-5,5-qiklor—1,6—dimethyl-3-fenyl—hydrouraci1

.3-sek-butyl-1,6-dimethyl-5,5,6~-triklor-hydrouracil
3-cyclopentyl-1, 6-dimethyl-5,5,6-triklor-hydrouracil
5-brom-3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
5-brom-3-sek-butyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
5-brom-3-t.butyl-1,6-dimethyl-hydrouracil

5-klor-3-cyclohexyl-1,6-dimethyl-hydrouracil
3—sek—buty1—5-klor-l,6-dimethyl-S—fluor—hydrouracil
3-t.butyl-5-klor-6-ethoxy-1,5,6-trimethyl-hydrouracil

3~cyclohexyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-1-(triklormethylthio)-
hydrouracil

5,5-diklor~-6-methoxy-6-methyl-3-fenyl-1-(triklormethylthio)-
hydrouracil

3-isopropy1-6—methyl—5,5,6—tribrom—hydr6uracil
5-k16r—3—cyc100cty1-1,6-dimethy1-hydrouracil
3-isopropyl-6-methoxy-6-methyl-1,5,5-triklor-hydrouracil
3—cycloﬁexy1-6—methoxy—6-hethyl—1,S,5-triklor-hydrouracil
l-brom—S,S—diklor-3-isopropy1-6-methoxy-6—methy1—hydroufaci1

l-klor-5,6-dimethyl-3-isopropyl-hydrouracil
l1-klor-3-cyclohexyl-5,6-dimethyl-hydrouracil
3-cyclohexyl-6-ethoxy-6-methyl-1,5,5-triklor-hydrouracil

Eksemgel 13

3-cyclohexyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil 20 %
Natriumdodecylbenzensulfonat 35 %
Syntetisk findelt kalsiumsilikat ' 45 %

Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres
inntil hydrouracilpartiklene har en diameter under 50 mikron. Det
erholdte preparat kan pdfdres som en rettet strdle efter spiringen i
en mengde tilsvarende 168 g aktiv bestanddel pr. dekar og 290 g pr.
dekar overflateaktivt middel i ca. 132 liter vann pa kraftig voksen-

de ugressplanter i sukkerrSrplantasjer.
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Der oppndes en meget god bekjempelse av Abutilon theo-
phrasti Medic, Chenopodium album, Echinochloa sp., Digitaria sp.,

Setaria og éndrig Ipomoea.

Eksempel 14

3-isopropyl-1,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil 80,0 %
Alkyl-nafthalensulfonat, Na-salt 2,0 %
Delvis desulfonert kalsiumligninsulfonat 0,5 %
Attapulgit-leire 14,5 %
Feldt trikalsiumfosfat V 3,0 %

Disse stoffer og blandingen mikropulveriseres inntil hyd-

rouracilpartiklene har en diameter under 50 mikron.

6,8 kg av det sialedes erholdte preparat blandes med 2,7 kg
trimethylnonyl-polyethylenglycolether i 227 liter vann. Denne blan-
ding pafores omrdder langs gjerder som er bevokset med Digitaria sp.,
Setaria, Echinochloa crusgalli, Amaranthus sp., Chenopodium album og
Brassica kaber. Behandlingen gir en rask utryddelse av denne vege-

tasjon med kontakt sammen med en meget god residuell virkning.

EksemEel 15
5,5-diklor—3-isopropy1~6-methoxy—6—methylfhydrouracil 40 %
3-(3,4-diklorfenyl)-1,1-dimethylurea 40 %
Alkylaryl-polyetheralkohol 40 %, pd en kiselsyrepulver-

baerer 4 %
Substituert acetylenisk glycol 1 %
Delvis desulfonert natrium-ligninsulfonat A 2 %
Kaolin ' » ' 10 %

Syntetisk findelt kiselsyre 3%

Disse stoffer blandes i en bindblander, og blandingen mik-
ropulveriseres inntil partiklene har en diameter under 50 micron,

hvorpid der blandes pany.

Det herved erholdte preparat blandes med 380 liter vann
og pafores i en mengde tilsvarende 2,8 kg aktiv bestanddel pr. dekar
for utryddelse av Suphorbia-arter, Bidens-arter, Solidago sp., Pas-
palum dilatatum, Digitaria sp. og Eragrostis pectinacea som vokser
pd trelasttomter. Denne behandling 6deleggér bladveksten og gir en

langvarig residuell aktivitet i jordbunnen.
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Eksempel 16

3-sek-butyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil 32,00 %
2-klor-4-ethylamino-6-isopropylamino-5-triazin 48,00 %
Alkyl-nafthalen-sulfonsyre ' 1,75 %
Methylcellulose ' 0,25 %
Attapulgit-leire ' ‘ ' 18,00 %

Disse stoffer blandes i en béndblander, og blandingen
mikropulveriseres inntil partiklene har en diameter under 50 micron

hvorpé‘der blandes pany.

Det herved erholdte preparat pdfores i 473 liter vann i en
mengde ‘tilsvarende 2,3 kg aktiv bestanddel pr. dekar for utryddelse
av bredbladede planter og gressarter som vokser langs kanten av di-
ker. PAfdring om vAren pa kraftig voksende ugressplanter gir en
fremtredende bekjempelse av Bromus tectorum, Secale cereale, Digita-
ria sp., Agropyron repens, Ambrosia artemisiifolia, Veronica-arter,

Plantago major, Chrysanthemum leucanthemum og Taraxacum officinale.

Eksempel 17

5,5-dibrom-6-hydroxy-3-isopropyl-6-methyl-~-hydrouracil 50 %
5-brom-3-sek-butyl-6-methyluracil 25 %
Oleylester av natriumisothionat 1%
Alkyl-nafthalensulfonsyre, Na-saltet ' 1 %
Kaolin ' 20 %
Syntetisk findelt kiselsyre 3%

Disse stoffer blandes i en bandblander, og blandingen mik-
ropulveriseres inntil partiklene har en diameter under 50 micron,

hvorpd der blandes pany.

Det herved erholdte preparat kan anvendes til bekjempelse
av ugreésplanter rundt telefonstolper. Ved anvendelse i mengder
tilsvarende 1,7 til 0,8 kg aktiv bestanddel pr. dekar i ca. 380 li-
ter vann oppndes en god bekjempelse av Solidago sp., Amaranthus sp.,
Cajanus cajan, Digitaria sp., Setaria, Echinochloa crusgalli, Ama-
ranthus sp., Stellaria sp. og Mollugo verticillate.
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Eksempel 18

3~cyclohexyl-5,5-diklor-6-methoxy-6-methyl-hydrouracil 15,0 %
3-(3,4-diklorfenyl)~1-methyl-1-n-butylurea A 15,0 %
Modifisert polyacrylsyre, Na-saltet 0,4 %
Polyvinylalkohol med lav viskositet 1,0 %
Vann 68,6 %

Disse stoffer vAtformales sammen inntil partiklene har en

diameter under 10 micron.

Det herved erholdte preparat kan pafséres plener i en meng-
de pa ca. 450 g aktiv bestanddel pr. dekar. Der utryddes selektivt
Digitaria sp., énéfig Poa, Stellaria sp., Amaranthus sp., Setaria og

hvitklover uten beskadigelse av oppvokset Cynodon dactylon.

Eksempel 19
6-butoxy-5,5-diklor-6-methyl-3-fenyl-hydrouracil 40 %
2,4,5-triklorfenoxyeddiksyre-propylenglycol-butyletherester 10 %

Blanding av polyoxyethylert sorbitanmonooleat og
ethylendiamin-dodecylbenzensulfonat 5%

Syntetisk findelt kiselsyre 45 %

Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres,

hvorpd der blandes péany.

Man f3r herved et i oljer dispergerbart pulver som kan
anvendes til & holde omr3der langs elektriske kraftlinjer frie for
ugress. Ved pafdring av en mengde tilsvarende 2 kg aktiv bestand-
del pr. dekar i 227 liter dieselélje oppndes en meget gdd bekjem-
pelse av Odontitis rubra, Digitafia sp., Rhus toxicodendron, Rubus-

arter, Lonicéra-arter, Linaria vulgaris og Solanum carolinense.

Eksempel 20

5,6—dimethy1-3—isopropyl-hydrourécil 3,3 %
1,1-dimethyl-3-fenylurea ‘ 6,7 %
California Ca-Mg-sub-bentonit ’ 75,0 %
Vannfritt natriumsulfat 15,0 %

. Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres,
males i kdllergang ﬁed ca. 20 % vann, granuleres i fuktig tilstand,
torres og siktes til et granulat med partikkelstdrrelse tilsvarende
15 ~ 30 mesh.
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Det erholdte preparat pifsres med hi3nden rundt isolerte

klynger av busker under anvendelse av 2 teskjeer materiale pr. klyn-
ge. Der utryddes spirer av Quarcus og Acer, Salix-trer, Ulmuo gla-

bra og Liquidamber styraciflua.

Eksempel 21

5,5-diklor-6-ethoxy-3-isopropyl-6-methyl-hydrouracil 15 %
2,3,6-triklorbenzoesyre, N-saltet . 5%
Vannfritt natriumsulfat 10 %
California sub-bentonit 70 %

Disse stoffer blandes, og blandingen mikropulveriseres
inntil partiklene har en diameter under 50 micron. Blahdingen males
derpd i en kollergang med 15 - 20 % vann og ekstruderes gjennom &p-
ninger med diameter ca. 3 mm. Ekstrudatet oppkuttes i lengder pa

ca. 3 mm og torres.

Dette preparat er fordelaktig til utryddelse av flerlrige

og treede villvinarter.

Ved pdfdring av en mengde tilsvarende 2,25 kg aktiv be-
standdel pr. dekar opphées en meget god bekjempelse av Andropogon

virginicus, "Indian grass'", Odontitia rubra, Parthenocissus vité-

cea, éndrig Convolvulus og isolerte klynger av Linocéra.

Eksempel 22

5,4 kg 5-klor-3-isopropyl-6-methoxy-6-methyl-5-nitro-hyd-
rouracil i form av et fuktbart pulver inneholdende 80 % av den ak-
tive forbindelse og 1,4 4,6—dinitro—oftho—sek-butylfenyl i 15 1i-
ter olje blandes til et konsentrat som i 300 liter vann og i en
mengde tilsvarende 2,8 kg aktiv bestanddel pr. dekar piféres énar-
ige og flerdrige ugressplanter som vokser langs gjerder. Der opp-

nies en god utryddelse med en meget god residuell virkning.

I dette konsentrat kan med tilfredsstillende resultat
2,2-diklorpropionsyre, Na-salt (85 %) i en mengde tilsvarende 2,8
kg pr. dekar eller ammoniumsulfamat i en mengde tilsvarende 3,9 kg

pr. dekar anvendes i stedet for 4,6-dinitro-ortho-sek-butylfenyl.
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Patentkrauw

Herbicide midler med uracilderivater som aktiv bestanddel,

karakterisert ved at den aktive bestanddel er en

eller flere forbindelser med den generelle formel:

0
J
' R
4
RN 3 5\-!/ °
H { h
‘ {. R3
R,
O

i hvilken:

Ry

betegner alkyl med 1 til 6 carbonatomer, cyclodikyl med 5

til 8 carbonatomer, cycloalkenyl med 5 til 10 carbonatomer, alk-
oxyalkyl med 4 carbonatomer, dibrompropyl, eller fenyl som even-
Cl, CF alkyl, C1lO

tuelt er substituert med NO eller Br,

2,

betegner hydrogen, klor eller bron,

3’ 3
betegner hydrogen, klor, brom eller fluor, nitro, methyl, ethyl,

methoxy, ethoxy, alkoxymethyl med 2 eller 3 carbonatomer, eller
hydroxymethyl,

betegner hydrogen, klor, brom, hydréxy, alkoxy med 1 til 6 car-
bonatomer, halogenert alkoxy med 2 eller 3 carbonatomer, acyl-
oxy med 2 til 4 carbonatomer, halogenert acety loxy, methoxy-
methyt, eller methoxyethoxy,

betegner hydrogen, klor, methyl, ethyl eiler methoxy, og

betegner hydrogen, klor, brom, methyl, ethyl eller triklor-
methylthio,
eller R3 o3 R, betegner en alkylengruppe med 2 - 6 carbonatomer.

Anfgrte publikasjoner:

k patent nr. 102.767 (45 1-19/02)
%?E? pgtent’nr.‘3.002.975 (260—260)

Australsk patent nr. 255.402
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