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Anwendungsgebiet der'Erfindungi
Die Erfindung betrifft neue Herbizidzusammensetzungen
und ein Verfahren zur Bekdmpfung von Unkréutern._

Charakteristik der bekannten technischen Lﬁsungen:

Eine Vielzehl von Substanzen, die als Herbizide éinge-
setzt werden kdnnen, ist bekannt. Dazu gehdren auch einige
Verbindungen, die sich von Phenoxyphenoxyalkansauren ab-
leiten. Diese zeigen jedoch unerwiinschte Nebenwirkungen
oder besitzen nicht die erwiinschte Selektivitit.

Ziel der Erfindung:

Es war daher das Ziel und die Aufgabe der vorliegenden
Erfindung, neue Herbizide zu schaffen, die eine bessere
Selektivitét als bekannte Herbizide ohne gleichzeitig
auftretende unerwiinschte Nebenwirkungen'besitzen.

‘Darlegung des Wesens der Erfindung:

ErfindungsgemdB enthalten die neuen Herbizide als Wirk-
stoff neue chemische Verbindungen der allgemeinen For-
‘mel I, in der X ein Halogenatom oder eine Trifluor-
methylgruppe dafstellt, Y ein Wasserstoff- oder Halo-
genatom oder eine Nitro~ oder Cyanogruppe bedeutet,

R einen Alkylrest darstellt, R? ein Wasserstoffatom
oder einen Alkyl-, Alkenyl- oder Alkinylrest bedeutet
und R® ein Halogenatom oder einen'Alkylrest darstellrt,
m eine ganze Zahl von O bis 3 ist und n eine ganze

Zahl O oder 1 ist. |
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In einer bevorzugten Ausfﬂhrungsform der Erfindung ist

X ein Chlor- oder Bromatom oder eine Trifluormethyl-
gruppe, Y ein Wasserstoff-, Chlor- oder Bromatom oder
eine Nitro- cder Cyanogruppe, Rl ein Niederalkylrest,

R2 ein Wasserstoffatom, ein Niederalkylrest, eine Allyl-
oder Proparylgruppe,R3 ein Niederalkylrest, sin Chlor-
oder Bromatom und m und n haben die vorstehend be-
schriebene Bedeutung.

In einer hﬁchstﬁevorzugten Ausfﬁhrungsform der Erfin-
dung ist X eine Trlfluormethylgruppe und Y ist ein
Chloratom.

Die neuen Verbindungen kénnen hegestellt werden durch
'Umsetzung gines Saurechlorlds der allgemeinen Formel II
worin X, Y und R die zuvor beschriebene Bedeutung
haben, mit einem Amin der allgemeinen Formel III,
worin R2, R3, m und n die hierin zuvor beschriebene
Bedeutung haben. Diese Reaktion kann leicht durchge~
flihrt werden, indem eine Lésung des Amins der Formel
III mit einer Losung des Séurechlorids der Formel II
in einem inerten organischen Losungsmittel, wie Me-
thylenchlorid, in Gegenwart eines Sdureakzeptors, wie
eines tertidren Amins, Zusammengegeben wird. Typischer-
weise werden Reaktionstemperaturen unterhalb der Raum=-
temperatur und solche im Bereich von -30°C bis Raum-
temperatur verwendst. Nach Beendigung der Reaktion
wird das Reaktionsgemisch mit Wasser und/oder waBriger
Alkalimetallbicarbonat- -LOsung gewaschen, um das Siaure-
akzeptdrsalz zu entfernen und kapn nachfolgend vonm
Losungsmittel befreit werden, um das gewinschte Pro-
dukt zu ergeben. Dieses Produkt kann sls solches ver-
wendet werden oder durch herkémmliche Techniken weiter
gereinigt werden,
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Das Sadurechlorid der Formel II kann aus der korres-
pondiersnden freien Sé&ure durch Umsetzung mit Thionyl-
chlorid hergestellt werden. Zur Bewirkung dieser Re-
aktion werden die Sdure und Thionylchlorid unter Rihren
in einem inerten, trockenen organischen Reaktionsme~-
dium, wie Toluol, zusammengegeben. Die Reaktion kann
bei Raumtemperatur oder bei erhdhten Temperaturen,

wie bei Temperaturen im Bereich von bis zu 90°C,
durchgefilhrt werden. Nach Beendigung der Reaktion kann
das gewinschte Produkt gewonnen werden, indem das Lé-
‘sungsmittel, welches gls Reaktionsmedium verwendet
wurde, abgezogen wird. o

Die Verbindungen der Formel II und deren korrespondie- .
rende freie Sduren sind dem Fachmann bekannt und sind
von Schoenowsky et al. in Z. Naturforsch. 35b, Seiten
902~908 (1980), wie auch in den Europ&aihschen Patent-

. anmeldungen 0001641, veroffentlicht am 2. Juni 1979,
und 0011802, veréffentlicht am ll. Juni 1980, be-
schrisben.

Beispiele fir Séurevorldufer der Verbindungen der
- Formel II, die sich zur Herstellung der erfindungsge-
mé&Ren Verbindungen eignen, sind folgende:

2~/ 2-Nitro-3-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy)
phenoxy/propionséure, 2-/ 2-Nitro-3-(4-trifluor-
methylphenoxy)phenoxy7propionséure, 2-(“2-Nitro-3-(2:/
brom-4-trifluormethylphenoxy)phenoxy7propionséure.
2-[’2-Nitro-3-(2-nitro-4-chlorphenoxy)phenoxy7pro-
pionséure, 2-['2~Nitro-(2-cyano-4-bromphenoxy)phen-
oxy/propionsdure, 2-/ 2-Nitro-3-(2,4-dichlorphenoxy)
phenoxy/propionséure, 2-/ 2-Nitro-3-(2,4~-dibromphen-
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oxy)phenoxﬁ?propionséure, 2«4—2éNitro—3-(4—chlor-
phenoxy)phenoxz?propionséure, 2~/"2-Nitro=3=(4~
bromphenoxy)~-phenoxy/propionséure, 2=/ 2-Nitro-3-(4-
jodphenoxy)phenoxy/propionssure, 2=/ 2-Nitro=3-(4-

- fluorphenoxy)phenoxy/propionsiure.

Beispiele fir Verbindungen der Formel III, die sich zur
Herstellung der erfindungsgeméRen Verbindungen eignen,
sind: ' '

N-(1,3~-Dioxolan-2-ylmsthyl)amin, N-(4-Methyl-1,3-
dioxolan-2~ylmethyl)amin, N-(4-Ethyl-l,3-dioxolan-2-
ylmethyl)amin, N-{4~Propyl-l,3-dioxoclan~2-ylmethyl)
amin, N-(4-Butyl-l,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin, N-
(4-Chlor-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin, N-(4—Brom-‘
1,3-dioxolan-2~ylmethyl)amin, N-Methyl-N-(1l,3~di-
oxolan~-2-ylmethyl)amin, N-Ethyl-N-(1l,3-dioxolan-2-
yl-methyl)amin, N-Propyl=N-(1l,3~dioxolan-2-ylmethyl)
amin,N-Butyl-N=(1l,3~-dioxclan-2-ylmethyl)amin,
N-Hexyl-N-(1l,3-dioxolan~2-ylmethyl)amin.

Die Art, in welcher die erfindungsgemafen Verbindungen
hergestellt werden kénnen, ist in gréReren Einzel-
heiten in den nachfolgenden Beispielen beschrieben.
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Ausfithrungsbeispiele: = - - , oo

. Beispiel 1

Herstellung von 2-['2-Nitro-5~(2-chlor-4-trifluormethyi- ‘
phenoxy)phenoxy/propionylchlorid B '

2-/"2-Nitro-5-(2-chlor-4-trifludrmethylphenoxy)phenoxy/
propionsdure (100 g) und Toluol (40 ml) wurden in ein
mit einem magnetischen Rihrer ausgerﬁstefés Glasreak~-
tionsgeféB eingegeben. Das Gemisch wurde auf einem Dampf= .
bad erhitzt, bis eine L&sung erhalten worden war, Die
Lésung wurde abkithlen gelassen und Thionylchlorid
(100 ml) wurde trofpenweise unter Rihren 2ugé~"



setzt. Nach Beendigung der Zugabe wurde das Gemisch auf 67°C

unter fortgesetztem Rithren fiir eine Zeit von etwa 2 1/2 Stun-
den erwdrmt. Nach dleser Zeit wurde vom Gemisch das Lbsungs-

mittel in einem Rotatlonsverdampfer unter vermindertem Druck

~abgezogen, wobei ein Riickstand von 105 g des gewlinschten Pro-
dukts 2-/2-Nitro-5-(2~chlor-4- trlfluormethylphenoxy)phenoxy]—
propionylchlorid als ein burgunder-farbenes viskdses 81 ver-

blieb.

Beispiel 2

Herstellung von N~(1,3—Dioxolan—2—ylmethyl)~2~[2—nitro—5—

(2—chlor-4-trifluormethylphenoxy)phenoxy]propionamid

N—(1,3—Dioxolan—2—ylmethyl)amin (1,85 g; 0,015 Mol), Tri-
ethylamin (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein

mit einem mechanischen Rihrer, einem Thermometer und einem
Zugabetrichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefiB eingegeben.
Das Gemisch wurde in einem Trockeneisbad auf eine Temperatur
von -20°C bis -10° C gekiihlt und eine L&sung von 2-/2-Nitro-
5-(2-chlor-4- trlfluormethylphenoxy)phenoxy]proplonylchlorld
(4,2 g; 0,01 Mol) in Methylenchlorid (50 ml) wurden tropfen-
weise unter Rithren zugesetzt. Nach Beendigung der Zugabe wur-
de das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwarmen gelassen
unter Rihren {iber einen Zeitraum von etwa 1 Stunde. Nach die-
. ser Zeit wurde das Reaktionsgemisch in einen Trenntrichter
Uberfiihrt und mit Wasser (100 ml), mit verdiinnter wdBriger
Natriumbicarbonatl&sung (200 ml; 5 %$-ige Konzentration) und
erneut mit Wasser (100 ml) gewaschen. Das gewaschene Gemisch
wurde sodann durch Pasoleren durch ein Phasentrennungspapler
getrocknet und wurde in einem Rotationsverdampfer unter ver-
mindertem Druck vom Lésungsmittel befreit, wobei ein weiBer
fester Riickstand verblieb. Der Riickstand wurde in Toluol ge-
lost, mit aktivierter Holzkohle behandelt und filtriert. Das
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Filtrat wurde teilweise vom Toluol befreit und mit Hexan ver-
diinnt, wobei sich das gewiinschte Produkt N-(1,3—Dioxolan-2-
ylmethyl)-2-/2-nitro-5-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) -
phenoxy/propionamid in Form eines weiBen kristallinen Fest-

stoffes mit einem‘Schmelzpunkt von 148 bis 149,5°C nieder-

schlug.

‘Beisp iel 3

Herstellung von N—Methyl—N—(1,3—diox01an-2-ylmethyl)—2-[2—
nitro—S-(2—chlor—4—trifluormethylphenoxy)phenoxy]propionamid

N-Methyl-N-(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin (1,1 g; 0,0094 Mol),
Triethylamin (3 ml) und Toluol (60 ml) wurden in ein mit einem
mechanischen Riihrer, einem Thermometer und einem Zugabetrich-
ter ausgeriistetes GlasreaktionsgefdB eingegeben. Das Reak-
tionsgemisch wurde mit Stickstoffgas iiberdeckt und eine LO-
sung von 2-/2-Nitro-5-(2-chlor-4 trlchlormethylphenoxy)phenoxy]—
proplonylchlorld (4,0 g; 0,0094 Mol) in Toluol (50 ml) wurde
tropfenweise unter Rilihren bei Raumtemperatur zugesetzt Nach
Beendigung der Zugabe wurde das Reaktionsgemisch bei Raumtem-
peratur iiber Nacht geriihrt. Nach dieser Zeit wurde das Gemisch
in einen Trenntrichter iiberfiihrt und mit Wasser und mit ver-
diinnter wdBriger Natriumbicarbonatl®sung gewaschen. Die‘ge-
waschene L8sung wurde getrocknet, filtriert und vom Losungs-
mittel befreit, wonach ein orange-roter gummlartlger Stoff
zuriickblieb. Dieses Gummi wurde sodann der Chromatographie
unterworfen unter Verwendung einer 150 ml-Sdule, die mit Ton
gefiillt war und mit Gemischen von Ethylacetat und Hexan in
steigenden Konzentrationen des Ethylacetats alstluatiohsﬁitF
tel. Insgesamt wurden 11 Fraktionen gesammelt. Die Fraktionen
3 bis 6 wurden vereint und vom Ldsungsmittel befreit, um das
gewilinschte Produkt N-Methyl-N-(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)-2-
[Q—nitro—S—(2—chlor—4—trifluormethylphendxy)phenoxy]propion—
amid als ein orange—farbehes Gummi zu ergeben. |



Beispiel 4

Herstellung von N—Ethyl—N~(1,3—dioxolan—2—ylmethyl)—2-[2—

nitro—5—(2-chlor44-trifluormethylphenoxy)phenoxy]propionamid

N-Ethyl—N—(1,3~dioxolan—2—ylmethyl)amin (1,31 g; 0,01 Mol),
Toluol (40 ml) und Triethylamin (3 ml) wurden in ein mit
-éinem magnetischen Rithrer, einem Thermometer und einem Zu-
gabetrichter ausgeriistetes Glasreaktionsgef4B eingegeben.

Eine LOsung von 2-Z@-Nitro~5—(2—chlor 4-trifluormethylphenoxy) -
phenoxy/propionylchlorid (4,2 g; 0,01 Mol) in Toluol (30 ml)
wurde tropfenweise unter Rihren bei Raumtemperatur zugesetzt.
Eine leicht exotherme Reaktion wurde beobachtet. Nach Beendi-
gung der Zugabe wurde das Rilhren fiir eine Dauer von etwa |
1,5 Stunden fortgesetzt. Nach dieser Zeit wurde das Reaktions-
gemisch in einen Trenntrichter {iberfiihrt und zweimal mit Was-
ser (60 ml), verdiinnter wiBriger Natriumbicarbonatl&sung

(60 ml; 5 % Konzentration) und erneut mit Wasser (60 ml) ge-
waschen. Die gewaschene organische Phase wurde getrocknet,
indem sie durch Phasentrennpapier geschickt wurde und wurde
im AnschluB daran vom Ldsungsmittel befreit, wobei ein visko-
ses 01 als Riickstand zuriickblieb. Der Riickstand wurde der
Chromatographie unterworfen, wobei eine Tonsiule {150 ml)
verwendet wurde und Gemische von Ethylacetat und Hexan mit
steigenden Konzentrationen an Ethylacetat als Eluationsmittel.
Neun Fraktionen wurden gesammelt. Die Fraktionen sechs und
sieben wurden vereint und vom Losungsmittel befreit, um das
gewlinschte Produkt N—Ethyl—N—(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)—2-
[2—nitro-5—(2—chlor—4—trifluormethylphenoxy)phenoxy]propion—

amid in Form eines bernsteinfarbenen Gummis zu erhalten.

\




9
_M_

Beispiel 5

Herstellung von N—Propyl—N—(1,3—dioxolan—2fylmethyl)-2-[?—

nitro~5—(2-chlor-4—trifluormethylphenoxy)phenoxy]prgpionamid

N-n-Propyl-N-(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin (1,33 g; 0,0092
Mol), trockenes Toluol (60 ml) und Triethylamin (3,0 ml) wur-
den in ein mit einem magnetischen Riihrer, einem Thermometer
‘und einem Zugabetrichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefdB ein-
gegeben. Das Reaktionsgemisch wurde unter einer Stickstoffgas-
decke gehalten und éine Lésung von 2-/2-Nitro-5-(2-chlor-4-
trifluormethylphenoxy) phenoxy/propionylchlorid (3,9 g; -
0,0092 Mol) in Toluol (40 ml)‘wurae tropfenweise unter Riilhren
zugesetzt. Eine leicht exotherme Reaktion wurde beobachtet.
Nach Beendigung der Zugabe wurde das Rithren bei ‘Raumtempera-
tur fiir eine Zeitdauer von etwa 1,5 Stunden fortgesetzt. Nach
dieser Zeit wurde das Reaktionsgemisch in einen Trenntrichter
iberfiihrt und wurde mit Wasser und mit verdiinnter wdBriger
Natriumbicarbonatldsung gewaschen. Die géwaschene Lésung wur-
de sodann getrocknet und vom LOsungsmittel befreit, wobei

ein viskoses Ol als Riickstand verblieb. Dieser Riickstana wur-
de sodann chromatographiert durch Ton unter Verweﬁdung‘von
Ethylacetat-Hexan-Gemischen mit steigenden Konzentrationen

an Ethylacetat als Eluationsmittel. Insgesamt wurden neun
Fraktionen gesammelt. Die Fraktionen flinf und sechs wurden
vereint und vom Ldsungsmittel befreit, um das gewﬁnschte Pro-
dukt N-Propyl-N-(1,3-dioxolan~-2-ylmethyl)-2~/2-nitro-5-(2-
chlor-4-trifluormethylphenoxy) phenoxy/propionamid in Form
eines bernsteinfarbenen Gummis zu ergeben.
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Beispiel 6

Herstellung von N—A11y1~N~(1,3—dioxolan—2~ylmethyl)—2—[2—

nitro-5-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) phenoxy/propionamid

N-Allyl-N-(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin (1,32 g; 0,0092 Mol),
trockenes Toluol (70 ml) und Triethylamin (3,0 ml) wurden in -
ein mit einem magnetischen Riihrer, einem Thermometer, einem
GaseinlaBrohr und einem Zugabetrichter ausgeriistetes Glas-
reaktionsgefdB eingegeben. Das Gemisch wﬁrde unter einer
Stickstoffgasdecke éehalten, auf 10°C abgekiihlt und eine L&-
sung von 2—[2—Nitro—5—(2fchlor—4—trifluormethylphenoxy)—
phenoxy/propionylchlorid (3,9 g; 0,0092 Mol) in Toluol (40 ml)
wurde tropfenweise unter Rithren zugesetzt. Nach Beendigung '
der Zugabe wurde das Gemisch auf Raumtemperatur erwirmen ge-
lassen und das Rithren wurde fiir eine Zeit von etwa 1,5 Stun-
den fortgesetzt. Nach dieser Zeit wurde das Reaktionsgemisch
in einen Trenntrichter tberfiihrt und wurde mit Wasser und mit
wédBriger Natriumbicarbonatl®sung gewaschen. Die gewaschene
Loésung wurde getrocknet, indem sie durch ein Phasentrennpapier
geschickt wurde. Die getrocknete L&sung wurde sodann durch
eine Tonsdule geschickt unter Verwendung von Gemischen aus
Ethylacetat und Hexan als Eluationsmittel. Neun Fraktionen
wurden gesamﬁelt, Die Fraktion finf wurde vom L&sungsmittel
befreit und danach weiter getrocknet, indem der Riickstand
unter vermindertem Druck bei 110°C fiir eine Zeitdauer von

4 Stunden stehengelassen wurde, um das gewlinschte Produkt
N-Allyl-N-(1,3~dioxolan-2~ylmethyl)-2-/2-nitro-5-(2-chlor-4-
trifluormethylphenoky)phenoxy]propionamid als ein bernstein-
farbenes Gummi zu ergeben.




Beispie 1 7

Herstellung von N-(4-Methyl-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)-2-

[Q—nitro—S—(2,4—dichlorphenoxy)phenoxy]propionamid

N- (4-Methyl-1,3-dioxolan~2-ylmethyl) amin (0,015 Mol), Tri-
ethylamin (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein
mit einem mechanischen Riihrer, einem Thermometer und einem

- Zugabetrichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefdB eingegeben.
Das Reaktionsgemisch wurde auf etwa -15°C abgekiihlt und eine
L&sung von 2—[2—Nit£o—5—(2,4-dichlprphenoxy)phenoxy]propio-
nylchlorid (0,0i Mol) in-Methylenchlorid (50 ml) wurde
tropfenweise unter Rijhren zugegeben. Nach Beendigung der
Zugabe wurde das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwar-
men gelassen unter fortgesetztem Riihren. Nach- dieser Zeit
wurde das Gemisch in einen Trenntrichter iberfiihrt und wurde
mit Wasser und verdiinnter wdBriger Natriumbicarbonatlésung
gewaschen. Die gewaschene L&sung: wurde sodann getrocknet,
filtriert und vom LOsungsmittel befreit, wobei ein Riick-
stand verblieb. Der Riickstand wurde sodann aus einem Ge-
misch von Toluol und Hexan umkristallisiert, um das gewlinsch-.
te Produkt N-(4-Methyl-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)-2-/2-nitro-
5-(2,4-dichlorphenoxy) phenoxy/propionamid zu ergeben.

Beispiel 8

Herstellung von N-Ethyl-N-(4,5-dimethyl-1,3-dioxolan-2-yl-

pionamid

methyl) -2=/2-nitro-5-(2-nitro-4-bromphenoxy) phenoxy/pro-

N-Ethyl-N- (4, 5-dimethyl-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)amin (0,015
Mol),Triethylamih (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden
in ein mit einem‘mechanischen Rithrer, einem Thermometer und

einem Zugabetrichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefdB einge-
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geben. Das Reaktionsgemisch wurde auf etwa -15°C abgekiihlt
und eine L8sung von 2-/2-Nitro-5-(2-nitro-4-bromphenoxy)-
phenoxy/propionylchlorid (0,01 Mol) in Methylenchlorid

(50 ml) wurde tropfenweise unter Rilhren zugesetzt. Nach Be-
endiqung der Zugabe wurde das Reaktionsgemisch auf Raumtempe-
ratur unter fortgesetzitem Rihren erwdrmen gelassen. Nach die-
ser Zeit wurde das Reaktionsgemisch in einen Trenntrichter
Uberfihrt und wurde mit Wasser und verdiinnter wéaBriger
Natriumbicarbonatldsung gewaschen. Die gewaschene L®&sung
wurde sodann getrocﬁnet,-filtriert und vom Losungsmittel be-
freit, wobei ein Rickstand zuriickblieb. Der Riickstand wurde
aus Toluol/Hexan—Gemisch umkristallisiert, um das gewiinschte
Produkt N-Ethyl-N-(4,5-dimethyl-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)-2-
[2-nitro~5—(2—nitro~4—brbmphenoxy)phenoky]propiqnamid zZu

ergeben.

Beispiel 9

Herstellung von N-(1,3-Dioxan=-2-ylmethyl)-2-/2-nitro-5-(2-

.gyano—4—fluorphenoxy)phenoxy]propionamid

N-(1,3-Dioxan-2-ylmethyl)amin (0,015 Mol), Triethylamin

(5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein mit einem
mechanischen Rihrer, einem Thermometer und einem Zugabe-
trichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefdB eingegeben. Das
'Reaktionsgemisch wurde auf etwa -15°C abgekiihlt und eine L&-
sung von 2-/[2-Nitro-5-(2-cyano-4-fluorphenoxy) phenoxy/pro-
pionylchlorid (0,01 Mol) in Methylenchlorid (50 ml) wurde
tropfenweise unter Rihren zugesetzt. Nach Beendigung der Zu-
gabe wurde das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur unter fort-
gesetztem Rilhren erwirmen gelassen. Nach dieser Zeit wurde das
Gemisch in einen Trenntrichter {iberfithrt und mit Wasser und
mit verdiinnter wédBriger Natriumbicarbonatl8sung gewaschen.

Die gewaschene LOsung wurde sodann getrocknet, filtriert und

_N -



Y
N -

vom L&sungsmittel befreit, wobei ein Riickstand verblieb.
>Der Rickstand wurde sodann aus Toluol/Hexan-Gemisch um-
kristallisiert, um das gewlinschte Produkt N-(1,3-Dioxan-2-
ylmethyl)—2—[2-nitro—5-(2-cyano-4-fluorphenoxy)phenoxy]-
propionamid zu ergeben.

Beispiel 10

.Herstellung von N—(4 *‘Chlor-1,3-dioxolan-2-ylmethyl)-2~/2-
nitro-5-(4- trlfluormethylphenoxy)phenq;y]prqplonamld

N (4-Chlor-1,3- dloxolan 2~ylmethyl)am1n (0,015 Mol), Tri-
ethylamln (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein
mit einem mechanischen Rithrer, einem Thermometer und einem
iugabetrichter ausgerilistetes GlasreaktionsgefiB eingegeben.
Das Reaktionsgemisch wurde auf etwa -15°C abgekiihlt und eine
Ldsung von 2—[2—Nitro—5—(4—trifluormethylphenoxy)phenoxy]- _
propionylchlorid (0,01 Mol) in Methylenchlorid (50 ml) wurde
tropfenweise unter Riihren zugegeben ‘Nach Beendigung der
Zugabe wurde das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwdr-
men gelassen unter fortgesetztem Rithren. Nach dieser Zeit
wurde das Gemisch in einen Trenntrichter {iberfiihrt und mit
Wasser und verdiinnter wiBriger Natriumbicarbonatl&sung ge-
waschen. Die gewaschene L&sung wurde sodann getrocknet,
filtriert und vom L&sungsmittel befreit, wobei ein Riickstand
verblieb. Der Rlickstand wurde sodann aus Toluol/Hexan-Gemisch
umkristallisiert, um das gewiinschte Produkt N-(4-Chlor-1,3-
dioxolan-2-ylmethyl)-2~/2-nitro-5- (4~ trlfluormethylphenoxy)-
phenoxy]proplonamld zu ergeben.



Beispiel 11

Herstellung von N-(1,3-Dioxolan-2~ylmethyl)-2-/2-nitro-5-
(2—chlor—4—trifluormethylphenoxy)phenoxy]butyramid

N-(1,3-Dioxolan-2-ylmethyl)amin (0,015 Mol), Triethylamin

(5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein mit einem
mechanischen Riihrer, einem Thermometer und einem Zugabe-
trichter ausgeriistetes Glasreaktlonsgefaﬁ eingegeben. Das
Reaktlonsgemlsch wurde auf etwa -15°C abgekiihlt und eine
Losung von 2~ [Qletro 5~(2—chlor-4~tr1fluormethylphenoxy)-
phenoxy]butanoyléhlorid (0,01 Mol) in Methylenchlorid

(50 ml) wurde tropfenweise unter Rﬁhren'zdgesetzt. Nach Be-
endigung der Zugabe wurde das Reaktionsgemisch auf Raumtem-
peratur unter fortgesetztem Rilhren erwirmen gelassen Nach
dieser Zeit wurde das Gemisch in einen Trenntrichter iiber-
fiihrt und wurde mit Wasser und verdiinnter waBrlger Natrium-
bicarbonatl&sung gewaschen. Die gewaschene L6sung wurde so- -
dann getrocknet, filtriert und vom Lésungsmittel befreit, wo-
bei ein Riickstand verblieb. Der Riickstand wurde sodann aus
Toluol /Hexan-Gemisch umkrlstalllslert, um das gewiinschte Pro-
dukt N-(1,3-Dioxolan~2-ylmethyl) ~2-/2-nitro-5-(2-chlor-4-
trifluormethylphenoxy)phenoxy]butyramid zu ergeben.

Beispiel 12

Herstellung von N-Methyl-N-(1,3~-dioxolan- 2-y1methy1) -2-/2-
nitro-5- (2 -chlor-4- trlfluormethylphenoxy)phenoxy]hexanamld

N—Methyl—N-(1,3—dioxolan—2—ylmethyl)amin (0,015 Mol), Tri-
ethylamin (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurden in ein
mit einem mechanischen Rithrer, einem Thermometer und einem
Zugabetrichter ausgeriistetes GlasreaktionsgefiB eingegeben.
Das’ Reaktionsgemisch wurde auf etwa'~15°C abgekiihlt und eine
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Lésung von 2-/2-Nitro-5- (2—ch1or—4—trifTuornethylphenw(y)phenoxy]—

hexanoylch._orid (0,01 Mol) in Methvlenchlorid {50 ml) wurde tropfen—

weise unter Riihren zugesetzt. Nach Beendigung der Zugabe wur-
de das Reaktionsgemisch auf Raumtemperatur erwdrmen gelassen

unter fortgesetztem Rithren. Nach dieser Zeit wurde das Ge-

misch in einen Trenntrichter tiberfiihrt und mit Wasser und

.. verdiinnter wdBriger Natriumbicarbonatl&sung gewaschen. Die

gewaschene L&sung wurde sodann getrocknet, filtriert und vom
Losungsmlttel befrelt, wobei ein Riickstand verblieb. Der
Ruckstand wurde sodann aus Toluol/Hexanwcemlsch umkristalli-
siert, um das gewiinschte Produkt ‘N-Methyl-N-(1,3-dioxolan~2-
ylmethyl) -2-/2-nitro-5-(2-chlor-4- trlfluormethylphenoxy)
phenoxy7hexanamid zu ergeben.

Beispiel 13

Herstellung von N-(4-Brom-1,3-dioxan-2- ylmethyl) -2~/2~-nitro- -
5-(4- fluorphenoxy)phenoxy]proplonamld

N-(4-Brom-1,3-dioxan- 2—ylmethyl)am1n (0, 015 Mol), Trlethyl-
amin (5 ml) und Methylenchlorid (50 ml) wurdenin ein mit
einem mechanischen Rihrer, einem Thermometer und einem Zugabe-~
trichter ausgeriistetes Glasreaktionsgefds eingegeben. Dasg
Reaktionsgemisch wurde auf etwa =-15°C abgekiihlt und eine L5~
sung von 2-/2-Nitro-5-(4- fluorphenoxy)phenoxy]proplonyl-
chlorid (0,01 Mol) in Methylenchlorid (50 ml) wurde tropfen-
weise unter Riihren zugesetzt. Nach Beendigung der Zugabe wur-
de das Reaktlonsgemlsch auf Raumtemperatur unter fortgesetztem
Rithren erwdrmen gelassen. Nach dieser Zeit wurde das Gemisch
in einen Trenntrichter uberfuhrt und wurde mit Wasser und
verdinnter wiBriger Natrlumblcarbonatlosung gewaschen. Die
gewaschene Losung wurde sodann getrocknet, filtriert und vom
LOsungsmittel befreit, wobei ein Riickstand verblieb. Der Riick-
stand wurde sodann aus Toluol/HexanQGemisch umkristallisiert,
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um das gewinschte Produkt N-(4-Brom-l,3-dioxan-2-yl-
methyl)~2m4"2§n$tr0m5«(Amfluorphenoxy)phenaxz?pro-
pionamid zu ergeben. ‘

Zusdtzliche Verbindungen innerhalb des Umfangs der vor=
liegenden Erfindung, die nach den in den voranstehenden
Beispielen beschriebenen Verfahren hergestellt werden
kénnen, sind: ’ : .
N»(1,3—Diuxclan~2-ylmathyl)-Zwé“2~nitrow5«(2wchlor~4;
trifluormethylphenoxy)phenoxy/butyramid, N=(2-Methyl~-1l,3-
dioxplanezuylmethyl)a2~4”2mnitr0w5w(zfchlorm4~trifluor~
methylphenoxy)phenoxy?pentanamid. N-(1l,3-Dioxclan-2-yl-
methyl)=2-/ 2-nitro=5-(2-chlor-4-triflucrmethylphenoxy)
phenoxy/hexanamid, N-(1,3-Dicxclan-2-ylmethyl)-2~/" 2-
nitro—s—(znchlormamtrifluormethylphenoxy)ph@n@xz?octanv
amid, N-(1,3-Dioxolan-2-ylmathyl)=2-/2-nitro-5-(2=-chlor-
4-trifluormethylphenoxy)phenoxz?propienamid, N»(4»Ethyl~
" 1,3-dioxolan=2-ylmethyl)~2=/ nitro-5-(2-chlor-4-tri-
fluormethylphenoxy)phemo§g7propianamid, N={4-Butyl-l 3~
dioxo an-2-ylmsthyl)~2-/ 2-nitro=5«(2-chlor-4-trifiuor-
me thylphenoxy)phenoxy/propionainid, N-(4-Propyl-l,3-di-
oxolan-2-yl-methyl)~2-/" 2-nitro-5=(2=-chlor-4-trifluor-
methylphenoxy)phenaxg?propionamid, N=(4=-Hexyl~1l,3~dioxo-
lan-2-ylmethyl)=2-/ 2-nitro-5=-(2-brom-4~-trifluormethyl-
phenoxy )phenoxy/propionamid, NmPropyl-Nu(5~methylwl,3m
dioxan-2-ylmethyl)=2-/" 2-nitro-5-(2~chlor-4-trifluor=-
methylphenoxy)phen0227propionamid. N-Butyle-N-{2-methyl=
1,3-dioxan-2~ylnethyl)=2-/ 2-nitro-5=(2-chlor=-4=tri=-
fluorme thylphenoxy )phenoxy/propionamid, NfHExylmN-(Sn
methyl-l,3~dioxan=2=ylmethyl)=2~-/" 2-nitro=5~(2~-chlor-4-
trifluormethylphenoxy)phenoxy/propionamid, N-Methyl-N-
(4-chler-5-sthyl-1,3-dioxan-2-ylnethyl)=2=/" 2-nitro=-5=
(2~chl@rm4~trifluormethylphenoxy)phenoxz?propai@namid,
N-Methyl=N~(1,3-dioxan-2~-ylmethyl)=2=-/ 2~nitro-5=(2=-chlor-
4-trifluormethylphenoxy )phenoxy/pentanamnid, N-Methyl N-
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(1,3~ dioxan-2-yl-methyl)-2-/ “2-nitro=5- (2-chlor~4-tr1- :
fluormethylphenoxy)phenoxy?hexanamid ‘N-MethyleN=(1,3-
dioxan-2-ylmethyl)- 2~/ 2-nitro-5- (2-nitro-4—chlorphen-
oxy)phenoxy/butyramid, N-Methyl-N-(1,3~ dioxolan-2-yl-
methyl)=-2=/ 2-nitro-5- (2-cyano-4-chlorphenoxy)phenoxy?‘
butyramid. \ -

Zur praktischen Verwendung als Herbizide warden die erfin-
dungsgeméaBen Verbindungen im allgemeinen in Herbizid-Zu-
sammensetzungen eingebracht, die einen inerten Tréger und ’
eine herbizid toxische Menge einer derartigen Verb1ndung
enthalten. Derartige Herbizid-Zusammansetzungen, die auch
Formulierungen genannt werden konnen, ermoglichen die be-
queme Aufbringung der aktiven Verbindung auf die Stelle des
Unkrautbefalls in jeder gewinschten Menge. Diese Zusamlen-
setzungen konnen Feststoffe sein, wie Staube, Granulate
oder benetzbare Pulver, oder sie konnen Flussigkexten sein.
wie Losungen, Aerosole oder emulgierbare Konzentrate. -

Stdube konnen beispielswelse hergestellt werden durch Ver=
mahlen und Vermischen der aktiven Verbindung mit einem fe-
sten inerten Tréger, wie Talke, Tons, Silica»Materiallen.
Pyrophyllit und shnlichen. Granulare Formulierungen kdnnen
hergestellt werden durch Impragnierung der Verbindung, die
Gblicherweise in einem geeigneten Loaungsmlttal geldst ist,
auf und in die .granulierten Tréger, wie die Attapulgite '
oder Vermiculite, die ublicherweise eine TeilchengréBe im
Bereich von etwa 0,3 bis 1,5 mm aufweisen, Benetzbare Pul-
wver, die in Wasser oder Ul zu jeder gewunschten Konzentra-
tion der aktiven Verbindung dispergiert werden konnen, kbn-
nen durch Einbringung von Netzmitteln in konzentrierte
Staubzusammensetzungen hergestellt werden. o



In einigen Fallen sind die sktiven Verbindungen hinrei-
chend 16slich in ublichen organischen Lésungsmitteln,
wie Kerosin oder Xylol, so daB sie direkt sls Ldsungen
in diesen Lésungsmitteln verwendet werden kdnnen. Haufig
kénnen Lgsungen von Herbiziden unter tbesratmosphérischen
Druck als Aercsole
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’dispergiert werden. Bevorzugte fliissige Herbizid-Zusammen-
setzungen sind jedoch emulgierbare Konzentrate, welche eine

- aktive Verbindung gemdB der Erfindung enthalten und als den
inerten Trédger ein LOsungsmittel und ein Emulgiermittel.
bDerartige emulgierbare Konzentrate kdnnen mit Waséer und/oder
01 zu jeder gewlinschten Konzentration der aktiven Verbindung
zur Aufbringung als Sprays auf die Stelle des Unkrautbefalls
verdiinnt werden. Die in diesen Konzentraten iiblicherweise
verwendeten Emulgat?rén sind nicht-ionisch oder Gemische von
nicht-ionischen Mitteln mit anionischen oberflichenaktiven
Mitteln. Unter Verwendung von einigen Emulgatorsystemen kann
eine umgekehrte Emulsion (Was;er—in-ﬁl) fiir die direkte Auf-

tragung auf von Unkraut befallene Stellen hergestellt werden.
Eine typische Herbizid-Zusammensetzung gemd8 der Erfindung

ist in dem nachfolgenden Beispiel erl&utert, worin die Men-

gen Gewichtsteile darstellen.

Beisp iel 14

HerStellung eines Staubs

Produkt gemi8 Beispiel 2 10
pulverisierter Talk 90

Die oben angegebenen Bestandteile werden in einem mechani-
schen Mahl/Mischwerk vermischt und werden vermahlen, bis ein
homogener, schiittféhiger Staub der gewﬁnschten'TeilchengréBé
erhalten ist. Dieser Staub ist fiir die direkte Aufbringung
auf die Stelle des Unkrautbefalls geeignet.

Die erfindungsgemédB8en Verbindungen kénnen als Herbizide in

jeder dem Fachmann bekannten Art aufgebracht werden. Ein

- -
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Verfahren zur Unkrautbekampfung umfaft die Beriihrung der
Wuchsstelle des Unkrauts mit einer Herbizid-Zusammensetzung,
die einen inerten Triger enthdlt und als einen wesentlichen
aktiven Bestandteil, in einer Menge, die herbizid toxisch
gegeniiber den Unkrdutern wirkt, eine erfindungsgéméﬁe Ver-
binduné Die Konzentration der neuen erfindungsgemdBen Ver-
blndungen in den Herbizid-Zusammensetzungen variiert in wei-
tem MaBe mit der Art der Formulierung und dem Zweck, fiir wel-
chen sie hergestellt 1st, jedoch enthalten allgemein die
Herbizid- Zusammensetzungen von etwa 0,05 bis etwa 95 Gew.~%
der aktiven Verbindungen gemdB der Erfindung. In einer bevor-
zugten Ausfiihrungsform der Erfinduné enthalten die Herbizid-
gusammensetzungen von etwa 5 Bis etwa 75 Gew.-% der aktiven
Verbindﬁng. Die Zusammensetzungen kénnen auch derartige zu-
sitzliche Substanzen umfaésen, wie andere Pestizide, wie
Insektizide, Nematozide, Fungizide und éhnliche,’Stabilisa—
toren, Netzmittél, Desaktivatoren, Haftmittel, Haftstoffe,
Diingemittel, Aktivatoren, Synergisten und dhnliche.

Die erfindungsgemdBen Verbindungen sind auch geeignet in der
Kombination mit anderen Herbiziden und/oder Entlaubungsmit-
teln, Austrdcknungsmitteln (dessicants), Wachstumsinhibito-
ren und &hnlichen Verbindungen, die in bislang bekannten
Herbizid-Zusammenseizungen beschrieben sind. Diese anderen
Materialien konnen etwa 5 bis etwa 95 % der aktiven Bestand-
teile in den Herbizid-Zusammensetzungen einnehmen. Die Ver-
wendung von Kombinationen dieser anderen Herbizide und/oder
Entlaubungsmittel, Austrocknungsmittel, usw. mit den Verbin-
dungen gemdB der vorliegénden Erfindung schaffen Herbizid-
Zusammensetzungen, die bei der Unkrautbekédmpfung wirksamer
sind und h#ufig Ergebnisse liefern, die miﬁ getrennten Zusam-
mensetzungen der individuellen Herbizide nicht erreichbar
sind. Die anderen Herbizide, Entlaubungsmittelg Trocknungs-—

mittel und Pflanzenwachstums-Inhibitoren, mit denen die er-

e
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- findungsgemdBen Verbindungen in den Herbizid-Zusammens tzun-

gen zur Unkrautbekdmpfung verwendet werden konnen, kénnern-
Chlorphenoxy-Herbizide umféssen,»wie 2,4-D, 2;4,54T, MCPA,
MCPB, 4(2,4-DB), 2,4-DEB, 4-CPB, 4-CPP, 2,4,5-TB, 2,4,5-TES,
3,5~DA, Silvex und dhnliche, Carbamat-Herbizide, wie IPC,
CIPC, Swep, Barban, BCPC, CEPC, CPPC und &hnliche, Thio-
éarbamat— und Dithiocarbamat-Herbizide, wie DCEC, Methan-
hatrium, EPTX, Diallat, PEBC, Perbulat, Vernolat und #hn-
liche, substituierte Harnstoff-Herbizide, -wie Norea, Siduron,
Dichlaral—Harnstoffa Chloroxuron, Cycluron, Fenuron, Monuron,
Monuron TCA, Diuron, Linuron, Monolinuron, Neburon, Buturon,
Trimeturon und dhnliche, symmetrische Triazin-Herbizide,

wie Simazin, Chlorazin, Atraoﬁ, Desmetryn,‘Norazin; Ipazin,
Prometryn, Atrazin, Trietazin, Simeton;'Prometon, Propazin,
Ametryn und &hnliche, Chloracétamid—Herbizide, wie alpha-
Chlor-N,N-dimethylacetamid, CDEA, CDAA, alpha-Chlor-N-iso-
propylacetamid, 2-Chlor-N-isopropylacetanilid, 4-(Chlor-
acetyl) -morpholin, 1-(Chloracetyl)-piperidin und &hnliche,
chlorierte aliphatische S&ure-Herbizide, wie TCA, Dalapon,
2,3-Dichlorpropionsdure, 2,2,3-TPA und dhnliche, chlorierte

Benzoesdure- und Phenylessigséure—Hérbizide, wie 2,3,6-TBA,

2,3,5,6-TBA, Dicamba, Tricamba, Amiben, Fenac, PBA,

2—Methoxy—3,6—dichlorphenylessigséure, 3-Methoxy-2,6-di-
phlorphenylessigséure,.2—Methoxy—3,4,6—trichlorphenylessig—
siure, 2,4-Dichlor-3-nitrobenzoesiure_ und &hnliche, und’der-.
artige Verbindungen, wie Aminotriazol, Maleinhydrazid, ?he-
nylquecksilberacetat, Endothal, Biuret, technischéS»Chlordan,
Dimethyl-2,3,5,6-tetrachlorterephthalat; Diquat, Erbon, DNC,
DNBP, Dichlorbenil, DPA, Diphehamia, Dipropalin, Trifluralin,
Solan, Dicryl, Merphos, DMPA, DSMA, MSMA, Kaliumazid,‘Acro—
1ein, Benefin, Bensulid, AMS, Bromacil, 2-(3,4-Dichlorphe--
nyl) -4-methyl-1,2,4-oxadiazolidin, 3,5-Dion, Bromoxynil, -
Cacodylsiure, DMA, DPMF, Cypromid, DCB, DCPA, Dichlon, Di-
phenatril, DMTT, DNAP, EBEP, EXD, HCA, Ioxynil, IPX, Iso-
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cyil, Kaliumcyanat, MAA, MAMA, MCPES, MCPP, MH, Molinat;,
NPA, OCH, Paraquat, PCP, Picloram, DPA, PCA, Pyrichlor,
Seson, Terbacil, Terbutol, TCBA, Brominil, CP-50144,
H-176-1, H—732; M-2091, Planavin, Natriumtetraborat,
Calciumcyanamid, DEF, Ethylxanthogendisulfid, Sindon, .
sindon B, Propanil und &hnliche. o

Derartige Herbizide k&nnen auch in den erfindungsgeméBen
Verfahren und Zusam@ensetzungen in Form ihrer Salze, Ester,
Amide und anderer Dérivate, wenn diese aus den speziellen

Stammverbindungén gewonnen werden k&nnen, verwendet werden.

Unkrduter sind unerwlinschte Pflanzen, die'dort wachsen, wo
sie nicht gewilinscht werden, besitzen keinen bkonomischen
Wert und stbren die Produktion von Kulfurpflanzen, das
Wachstum von Zierpflanzen oder die Aufzucht von’ Tlerhaltun-
gen. Viele Arten von Unkrdutern sind bekannt, elnschlleBllch
der Einjahrespflanzen, wie Amarant (pigweed), weiBer Gdnse-
fuB (lambsquarter), Fuchsschwanz (foxta;l), Bluthirse
(crabgrass), Ackersenf (wild mustard), Ackerhellerkraut
(field pennycress), Raygras (ryegrass), Ganseqras
{(gocse grass), Vogelmlere {chickweed) , Flughafer (w1ld oats),
Cissampelos pareira (velvet leaf), Portulaca oleracea
(purselane), Hihnerhirse (barnyard grass), Wasserpfeffer
(smartweéd) , Vogelkndterich (knotweed), Xanthium (cocklebur),
Windenkndterich (wild buckwheat), Chenopo diaceae (kochia),
Heil-Kornrade {medic corn éockle), Ambrosia artemisiifolia
(ragweed) , Ginsedistel (sowthistle), Cassia mérylandica .
(coffee weed), Cascarllla (croton), Lythraceae (cuphea); _
Cassytha (dodder), Fumaria (fumltory), Senecio (groundsel),
Galeopsis (hemp nettle), Knowel. (knowel), Wolfsmilch (spurge);
Spdrgel (spurry), Emex (emex), Echinochloa colona (jungle
rice), Potamogeton (pondweed), Eupatorium capillifolium

(dog fennel), Mullugo verticillata (carpetweed), Trichter-
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winde ({morning glory), Galium (bedstraw)}, Lemnaceae
(ducksalad) , Naiadaceae {naiad}, der Zweijahrespilanzen,

wie Daucus carota {wild carxot), Compositae {matricaria),
Hordeum {wild barley}, Lychris f{campion}, Anthemis
(chamomile} , Arcticum {burdock}, Verbascum {mullein},
Malvaceae (roundleaved mallow) ,. Cirstum lanceclatum

{bull thistle}, Cynoglossum (hounds~tongue), Verbascum
blattaria {(moth mullein} und Centaurea calcitrapa (purple
star thistle}, oderider perennierenden Pflanzen, wie

weifle Kornrade (whiée cockle}, perennierendes Raygras
{perennial rye~§rass)i gemeine Quecke {guackgrass), Johnson-
gras {Johnson grass}, Ackerkratzdistel {Canada thistle),
Convolvulus sepium (hedge bindweed}, Bérmudagras {Bermuda
grass), kleiner Ampfer (sheep sorrel), krauser Ampfer

{curly dock)}, Cyperus rotundus (nutgrass), Cerastium
orvensae {field chickweed},; gemeiner Ldwenzahn (dahdelionﬁ;
Campanula {campanula}), Ackerwinde {field bindweed}, Centaurea
picris (Russian knapweed}, Boutelcona oligostachya {(mesquite),
Linaria vulgaris (toadflax}, Schafgarbe {yarrow), Compositae
{aster), Lithospermum {gromwell), Equisetum (horsetail),
Vernonia (ironweed), Sesbania {sesbania), Scirpus ({(bulrush),

Typha {(cattail) und Barbarea (wintercress).

In &hnlicher Weise kdnnen derartige Unkrduter als breit-
bléttrige oder grasartige Unkrduter klassifiziert werden.
Es ist Okonomisch wiinschenswert, das Wachstum derartiger
Unkrduter zu bekdmpfen ohne vorteilhafte Pflanzen oder Tier-

haltungen zu schédigen.

Die erfindungsgemiBen neuen Verbindungen sind besonders
wertvolle Mittel zux Unkrauvtbekdmpfung, da sie gegenﬁbei ‘
vielen Spezies und Gruppen von Unkriutern toxisch sind, wih-
rend sie relativ nicht-toxisch gegeniiber wertvollen Pflanzen

sind. Die genaue Menge der Verbindung, die bendtigt wirgd,
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hdngt von einer Anzahl von Faktoren ab, einschlieBlich def‘
Hdrte der speziellen Unkréuter-Spezies, des Wetters, der
Art des Bodené, der Methode der Auftragung, der Art der
wertvollen Pflanzen in dem gleichen Bereich und von &hnli-
chen Faktoren. Wihrend die Aufbringung der aktiven Verbin-=
dung in einer Menge von bis zu lediglich etwa 28,35 g oder
56,70 g pro 4050 m* (1 bis 2 ounces per acre) fiir die B
gute Bekdmpfung eines leichten Unkrautbefalls hlnrelchend'
sein kann, wenn dle Unkrauter unter schlechten Bedlngungen
wachsen, kann die Auftragung von 4,54 kg oder mehr (ten
pounds or more) der aktiven Verbindung pro 4050 m? tper»
acre) flir eine gute Bekampfung eines intensiven Befalls
widerstandsfihiger perennlerender Unkrauter, dle unter gunstl—

gen Bedingungen wachsen, erforderlich sein.

Die herbizide Toxizitit der erfindungsgemiBen neuen Verbin-
dungen kann durch viele eingefiihrte Testﬁechniken, die dem
Fachmann bekannt 51nd, erliutert werden, wie durch Vorlauf—

und Nachlauf -Test (pre- and post—emergence testlng)

Die Herbizid-Aktivitit der erflndungsgemaBen Verblndungen- :
wurde anhand von Experimenten demonstrlert, die fiir die Vor-

laufkontrolle einer Vielfalt von Unkrautern durchgefuhrt wur-”

den. In diesen Experimenten wurden kleine Kunststoff ~Gewdchs-
hausschalen, die mit trockener Erde gefullt waren, m1t ver- -
schiedenen Unkrautsamen besit. 24 Stunden oder wenlger ‘nach
der Aussaat wurden die Schalen mit Wasser bespriiht, bis der a
Boden naB war, und die Testverbindungen, die als widBrige
Emulsionen von Aceton—Losungen mit Emulgatoren formullert

waren, wurden in den angegebenen Konzentrationen auf die Ober-
fldche des Bodens aufgespriiht.

Nach dem Aufspriihen wurden die:Eerehélter in das Gewichs-

e



-~ 25 -

haus gesetzt und in erforderlichem MaBe mit zusdtzlicher
Warme versorgt und tdglich oder hauflger bewdssert. Die
Pflanzen wurden unter diesen Bedingungen fiir eine Zeit von
15 bis 21 Tagen gehalten, wonach der Zustand der Pflanzen
und das AusmaB der Schddigung der Pflanzen unter Zugrunde- -
legung einer Bewertungsskala von 0 bis 10, wie folgt gemes-
sen wurde: 0 = keine Schidigung, 1, 2 = leichte Schiddigung,
3, 4 = mé&Bige Schidigung, 5, 6 = -mdBig schwere Schidigung,

7, 8, 9.= schwere Schadlgung, 10 = Absterben,und NE zeigt an,
daB kein Durchtr1tt~erfolgte. Dle erksamkelt der Verbindun~
gen wird durch die nachfolgenden Zahlenangaben, die in Tabel-
le I zusammengefaBt sind, demonstriert. Zahlenangaben mit
Dezimalstellen sind das Ergebnls von Durchschnittsermittlun-
gen aus zwei oder mehr Bewertungen, die aus wiederholten
Experimenten erhalten wurden.

Die Herbizid-Aktivitit der erfindungsgeméBen Verbindungen
wurde ebenfalls durch Experimente demonstriert, die zur
Nachlauf-Bek&mpfung (post-emergence control) einer Anzahl
von Unkrdutern durchgéfﬁhrt wurden. In diesen Experlmenten
wurden die zu untersuchenden Verbindungen in wiBrigen Emul-
sionen formuliert und in der angegebenen Dosierung auf das
Blattwerk der verschiedenen Unkrautspezies, die eine vorge-
schrlebene GrdB8e erreicht hatten, aufgespriiht. Nach dem Be-
sprihen wurden die Pflanzen in ein Gewdchshaus gegeben und
tdglich oder hauflger bewdssert. Es wurde kein Wasser auf
das Blattwerk der behandelten Pflanzen aufgebracht. Die
Schwere der Schiddigung wurde 10 bis 15 Tage nach der Behand-
lung ermittelt und wurde anhand der. zuvor beschriebenen ,
Skala mit 0 bis 10 bewertet. Die Wirksamkeit dieser Verbin-
dungen wird durch die nachstehenden Zahlenangaben, die in
~Tabelle II zusammengefaBt 51nd, demonstriert. Werte mit
Dezimalstellen sind wiederum das Ergebnis der Durchschnitts-
bildung bei wiederholten Experimenten.
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TABELLE I

14 % 21 Tage

Erste, zweite und fortgeschritten
~ Vorlauf-Darstellung ’

(Seite 1)
Verbin- Produkt des Beispiels 2 »
‘;‘/‘;gl;e: 8 1 0,5. 0,25 0,125
14 21 14 21 | 14 21 14 21 14 21
WMSD NE NE 10 .} 10 10 10 0 | 10 10 10
| BDWD - -~ 9 ¥ 10 8 7 3 4 31 4
PIGW 10 10 10 10 NE NE NE NE 10 10 -~
"JMWD NE NE |'NE | NE NE NE NE NE NE - | NE
VTLF NE NE NE [.10 10 10 | 10 10 9 10
MNGY 8 - 9 2 1 2 1 3 2 3 2
YLFX 10 | 10 8 71 6 6 5 3 5 | 3.
BNGS NE NE 10 10 8 8 7 8 4. 4
JNGS NE ‘NE 10 10 NE 10 | 10 10 4 6
OKGS - - g | 10 4 6 0 2 0 0
WOAT 10 10 6 4 7 ‘8 4 3 0 0
CBGS NE NE NE NE 10 10 NE 10 4 | 3
SPGT - - 10 10 NE NE NE NE 2 -3
CTGS NE | 'NE 3 2 5 6 4 2 0 0
SUBT - - 10 10 10 10 | 10 10 10 | 10
SOYB - - 10 10 9 10 6 6 0 | 1
COTN - - 1 1 1 0 0. 0 0 0
PTBN - - - 10 10 10 10 10 10| 6 6
ALFA - - 10 | 10 10 10 10 10 | 6 4
WHT - - 8 | 10 7 7 5 4 2 0
RICE - | - 1 1 1 0 1 01 0 0
SORG - - 9 | 10 9 | 10 3 3 4 | 3
CORN - - 6 .6 4 4 5 4 5 4
oaT - - 7 10 10 10 1 3.1.0 0
YNSG NE NE - - - - - - - -
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TABELLE 1

14 & 21 Tage

Erste, zweite und fortgeschrittene
Vorlauf-Darstellung

(Seite 2)

Verbin- |

Produkt des Beispiels 3

dung:
#“/A‘Zre: 1 0,5 0,25 125

14 21 14 21 14 21 | 14 21

4

WMSD 10 10 [» 10 10 9 9 5 0
BDWD 9 10° 10 | 10 7 5 5 0
PIGW NE NE NE | NE NE NE NE NE
JMWD NE NE NE NE NE NE NE NE
VTLF 10 10 10 .| 10 2 0 2 0
MNGY 9 10 9 7 2 2 0 0
YLFX NE 10 9 9 7 0 0 0
" BNGS 10 10 9 10 2 0 3 0
JNGS 10 10 10 10 7 5 2 0
OKGS NE NE NE 5 2 0 0 5
WOAT 10 10 10 5 0 0 0 0
CBGS NE NE NE NE 9 9 8 5
SPGT NE NE NE NE 8 0 6 0
CTGS NE NE NE 5 4 8 9 0
SUBT NE NE | 10 10 9 10 10 10
COTN 5 2 1 0 0 0 0 0
SOYB 7 6 0 0 0 0 0 0
PTBN 10 10 10 10 6 6 5 6
ALFA 10 10 10 10 10 10 0 6
SORG 10 10 10 9 8 7 1 0
WHT 9 10 7 9 2 0 1 0
RICE 8 7 6 2 4 0 0 0
CORN 9 9 9 ) 4 0 3 3
"OAT 10 10 10 9 2 0 6 1
YNSG - - - - - - T - -




TABELLE
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1

14 & 21 Tage

Erste, zweite und fortgeschrittene

Vorlauf-Darstellung

(Seite 3)
erbin- Produkt des Beispiels 4
i&:iie: 4 2 ! 1 0,5 0,25 0,125
14 | 21 14 | 21 14 | 21 14 | 21 14 121414} 21
> ‘
WMSD NE | NE NE |'NE {10* | 10* | NE | NE g 110 7 1 10
' BDWD - - - - 6 10 117 - - - | -
PIGW 10 | 10 10 | 10 [10* | 10* | 6,5| 10* gx | 7* 2 |10
JMWD NE | NE NE.| NE |NE NE NE | NE NE |NE NE | NE
VTLF 9 | 10 9 110 |NE | NE | NE | NE NE [NE 10 | 10
MNGY 10 | 10 5 3 |4,5%| 7 10 | 10 . 716 3 0
YLFX 10 | 10 9 7 J10* | 10* | 10 { 10 1] o 1 0
BNGS 10 | 10 NE | NE {10% | 10* | 10 9 717 4 4
JNGS 9 | 10 10 | 10 |9,5*| 9,5%| 10 8 819 5 6
OKGS - - - - INE 8 5 6. 4 | 3 0 0
WOAT 7 | 10 5 4 5« | 5,551 4 | 1p 4 |10 0 7
CBGS NE | NE 7 7 7* 7* 8 10 NE [NE 2 7
SPGT - - - - |10 10 | 10 | 10 10 ‘{10 6 3
CTGS 3 3 3 3 5 6,5* 6 | 10 -0 {10 o}l o
| SUBT - - - - |10 10 10 | 10 | 10 |10 10 | 10
COTN - - - - 7 7 6 5 0 2 0 2
SOYB - - - - 8 10 10 | 10 6 |10 31 10
PTBN - - - - |10 10 1 | 10 711 | 4 4
ALFA - - - - |10 10 NE | NE 10 J10 8 6
SORG ~ - - - 17 10 10 | 10 NE | 5 2] 3
WHT - - - - 5 8 NE | NE 2 |10 0 4
RICE - - -~ - J10 5 10 7 71 4 0 1
CORN - - - - 6 6 6 5 413 2 0
OAT - - - ~ 4 10 - 4 8 3 |10 2 3
YNSG 0 0 0 0 0 0 - - - | - -1 -
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TABELLE I

14 & 21 Tage

Erste, zweite und fortgeschrittene

Vorlauf-Darstellung
(Seite 4)

Verbin- Produkt des Beispiels 5

dung :

#/Aéze: 4 2 1

14 y 21 14 21 14 21
X
WMSD 10* 9,5% 4 0 4 0
BDWD - - - - - -
PIGW 10* 10* .8 7 10 10
JMWD 10* 10* 10 10 9 10
VTLF 10* 10* 6 3 6 3
MNGY 0 0 0 0 0 0
YLFX 1 0 0 0 0 0
BNGS. 9% . g* 5 3 6 6
JINGS 10* 10* "6 5 7 5
OKGS - - - - - -
WOAT 2% 1* 0 0 0 0
CBGS 1 0 1 0 0 0
SPGT - - - - - -
CTGS 1 8 0 0 0 0
YNSG 2 2 0 0 0 0
A
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TABELLE I

14 & 21 Tage

Erste, zweite und fortgeschrittene
Vorlauf-Darstellung

(Seite 5)
Verbin- Produkt des Beispiels 6
e 1 ho 0,5 0,25 0,125
14 21 14 21 14 21 14 21
WMSD - 10 10 10 10 6 10 5 6
_BDWD 2 8 | 3 6 2 0 0 0
PIGW 10 10 10 10 10 10 0 0
JMWD NE. 9 NE NE 9 9 7 0
VTLF NE NE NE 4 10 10 NE NE
MNGY | 4 7 4 7 3 3 0 0
YLFX 6 6 6 3 -0 0 0 0
BNGS 7 10 6 9 0 0 3 0
JNGS 10 10 6 7 "6 7 4 5
OKGS 6 3 3 0 0 0 0 0
WOAT 8 10 5 3 0 3 0 0
CBGS NE 10 9 0 0 0 0 0
SPGT 10 10 10 0 2 0 0 0
CTGS 6 8 5 0 0 0 0 0
SUBT 10 10 10 10 4 7 0 0
SOYB 7 10 7 10 0 0 0 0
COTN 3 4 3 4 0 0 0 0
PTBN 10 10 8 0 3 0 0 0
ALFA 10 10 10 10 10 10 0 0
WHT 3 5 3 10 0 0 0 0
RICE 4 3 4 2 0 0 0 0
SORG 8 10 6 0 1 0 0 0
CORN 0 0 0 0 0 0 0 0
OAT 6 10 5 0 0 0 0 0
" YNSG - - - - - - - -

* = Durchschnitt aus zWei.oder mehr Tests
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II

TABELLE

Erste, zweite und fortgeschrittene
Nachlauf-Darstellung

(Seite 1)
Verbin- Produkt des Beispiels 2
dung:
#/Acre: 8 1 0,5 0,25 0,125
WMSD 10 10% 10* 10* . 8,5%
BDWD 10 9,5% 6% 3,5% 10+
PIGW - 10%* 10% 10* 9,5+
JMWD 10 7y 10* 10*. 10% 10*
VTLF - 0 10* 10* 10 10*
MNGY 10 10%* 6,5% 10* 10*
YLFX 10 9% 7,5*% 8,5* 10*
BNGS 10 10% 9,5% 8,5% 10*
JINGS 10 10%* 10+ 10% 5,5%
OKGS - 10% B,5% 6% 4%
WOAT 10 7,5% 10* 2% 3%
CBGS 10 9% 10* 10* 10*
SPGT - 10* 10% 10+ 10*
CTGS - o 5% o* 0*
SUBT - 10* 10% 10* 10*
COTN - 10%* T10* 10% 10%*
SOYB g 6% 5 7* 5%
PTBN - 10* 10* 10% g*
ALFA - 10%* 10* 10* 10*
SORG . - 10%* 10* 8% 7%
WHT - 3,5% 5,5*% 0* o*
RICE - 5,5% 4% 2% 0*
CORN - 8* 7,5% 5,5% 5%
OAT - 10%* 5,5% 7* 3%
YNSG 7. - - - -
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TABELLE 11

Erste, zweite und fortgeschrittene
Nachlauf~Darstellung )

(Seite 2)
i Verbin- Produkt des Beispiels 3
dung: —
#/Acre: 1 0,5 0,25 0,125
WMSD 10 10 10 7.
BDWD .9 ] 2 2 0
PIGW - |10 10 9
JMWD 10 10 10 10
VTLF 10 © 10 1 . 10 10
MNGY 10 3 0 0
YLFX ‘8 5. 7 -0
BNGS 10 9 7 0
. INGS 10 - 10 10 1
OKGS 10 7 -2 0
WOAT 5 0 0 0
CBGS 8 10 0 0
SPGT 10 10 10 . 10
CTGS 2 0 0 0
SUBT 10 10 10 10
COTN 10 10 10 10
SOYRB 5 . 3 0 0
PTBN 10 10 10 10
ALFA o 1 10 - 10 10
SORG 10 10 .8 7
WHT 5 1 0 0
RICE 8 5 2 0
CORN "6 - 7 1 0
QAT 10 1 0 0
¥YNSG - - - -

L1
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TABELLE 1I1I

Erste, zweite und fortgeschrittene _
Nachlauf-Darstellung

(Seite 3)

Verbin- Produkt des Beispiels 4

dung: .
#/Acre: 8 4 2 1 0,5 0,25 0,125
WMSD 10, 10 ’ 10 10* 10 . 10 10
BDWD 10 10 ) 10 10* 9 3 0
PIGW - - - 10* 10 10 10
JMWD 10 10. 10 10%* 10 10 10
VTLF - - - 10 10 10 10
MNGY 7 8 10 8,5*| 8 .2 1
YLFX 10 10 8 6* 7 0 0
BNGS 10 10 10 10* 10 ‘ 1 0]
JINGS 10 10 i0 10* 10 10 9
QKGS - - - 9 1 0. 0
WOAT 10 - 10 10 8,5% 10 10 2
CBGS 10 10 10 8,5% 10 10 9 .
SPGT - - - 10 10 10 10
CTGS - - - 0 0 0 0
SUBT - - - 10 10 10 10
COTN - - - 10 10 10 10
SOYB 7 6 6* 8 5 3
PTBN - — 10 10 10 9
BALFA - - - 10 10 "~ 10 10
SORG - - - 10 7 2 1
WHT - - - 10 9 3 0
RICE - - - 0 0 0 0
CORN - - - 7 3 0 0
OAT - - - 10 10 10 10
YNSG 0 0 0 0 - - -




[
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. TABELLE 11

Erste, zweite und fortgeschrittene
.Nachlauf-Darstellung

(Seite 4)

Verbin- Produkt des Beispiels 5

dung: ‘
#/Acre: 4 o

[y

OWIlIOr | OBOAGRI O I & O

WMSD
BDWD
PIGW
JIMWD
VTLF
MNGY
YLFX
BNGS
JNGS
QKGS
WOAT
CBGS
SPGT
SOYB
YNSG

(oY

-
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TABELLE 11

Erste, zweite und fortgeschrittene
Nachlauf-Darstellung

(Seite 5)
Verbin- Produkt des Beispiels 6
dung:
#/Acre: 1 - 0,5 0,25 0,125
WMSD 10 10 10 10
BDWD 8 ' 3 0 0
PIGW 10 10 10 10
JMWD 10 .10 10 10
VTLF 110 10 10 10
MNGY 5 4 4 2
YLFX Coe 1 0 0 0
BNGS 3 2 0 0
JNGS 9 9 . 10 0
QKGS 0 0 0 0
WOAT 10 0 . 8 - 2
CBGS 10 9 10 8
SPGT 10 10 10 3
CTGS .0 0 0 0
SUBT 10 10 10 10
COTN 10 10 10 8
SOYB 2 1 0 0
PTBN 8 7 7 2
ALFA 10 10 10 5
SORG 4 1 0 0
WHT 2 1 0 0
RICE 0 0 "0 0
CORN 0 0 0 0
OAT 10 5 10 2
YNSG - - - -

* = Durchschnitt aus zwei oder mehr Tests

Abkiirzungen fir Unkrauter & Kulturpflanzen

WMSD = Ackersenf (wild mustard) CBGS = Fingerhirse (crabgrass)
BDWD = Convolvulus (bindweed) SPGT = Scolochloa festucaceae
PIGW = Amarant (pigweed) (sprangletop)

JMWD = Datura stramonium (jimsonweed) CTGS = Bromus tectorum

VILF = Cissampelos pareira (velvetleaf) (Cheatgrass)

MNGY = Trichterwinde (morningglory) SUBT = Zuckerriibe (sugarbeet)
"YLFX = Gelber Fuchsschwanz (vellow foxtail) SOVYB = Sojabohne (soybean)
BNGS = Hihnerhirse (barnyardgrass) ‘ COTN = Baumwolle (cotton)
JNGS = Johnsongras (Johnsongrass) PTBN = Pintobohne (pintobean)
QKGS = Gemeine Quecke (quickgrass) ALFA = Medicago sativa (alfalfa)
WOAT = Flughafer (wild oat) ' . WHT = Weizen (wheat)

SORG = Sorghum (sorgum)
YNSG = Cyperus rotundus
~ (yellow nutsedge)

- 3¢ -
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Erfindungsanspr u ¢ch:

Herbizidzusammensetzungen, gekennzeichnet dadurch, daB
sie einen inerten Tréager und als Wirkstoff in einer
fur Unkréuter toxischen Menge ein Heterozyclisches
Amid einer Phenoxyphenoxyalkanséure der allgemeinen
Formel I enthdlt, in der X ein Halogenatom oder eine
Zrifluormethylgruppe darstellt,

Y

- ein Wasserstoff- oder Halogenatonm oder eine Nitro=-

oder Cyanogruppe bedeutet,
einen Alkylrest darstellt,

ein Wasserstoffatom oder einen Alkyl-, Alkenyl-
oder Alkinylrest bedeutet und

ein Halogenatom oder einen Alkylrest darstellt,
eine ganze Zahl von O bis 3 ist und

eine ganze Zahl O oder 1 ist.

Zusammensetzung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, - g

daB sie als Wirkstoff




3.
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N-(1,3-Dioxolan-2-ylmethyl)=2-/ 2-nitro=5-(2-chlor-4-
trifluormethylphenoxy)phenoxy/propionamid,

N-Ethyl-N-)1,3-dioxolan~-2-ylmethyl)-2-/" 2-nitro=5-(2-
chlor-4-trifluormethylphenoxy)phenoxy/propionamid,
N-Propyl=N-(1,3-dioxolan-2-ylnethyl)-2=/"2-nitro~5-
(2-chlor-4~trifluormethylphenoxy)phenoxy/Bropionamid,

N~Allyl=-N-(1,3-dioxolan-2-ylmethyl)=2-/ 2-nitro=5-
(2-chlor—4~trifluormethylphenoxy)phenoxy?propionamid,

N-(4-Chlor-l,3-dioxolan-2-ylmethyl)=2=/" 2=-nitro-5-(4-
trifluormethylphenoxy)phenoxy7propionamid.

oder

N-(1,3-Dioxolan~2~-ylmethyl)-2-/"3-(2-chlor-4-trifluor-

methylphenoxy)~6-nitrophenoxy/butyranid enth&lt.

Verfahren zur Unkrautbek&mpfung, gekennzeichnet dadurch,
daB die Unkréuter oder der Boden, auf dem die Unkrduter
wachsen, mit einer Herbizid-Zusammensetzung nach Punkt

1l oder 2 in Berilhrung gebracht wird,

el
« Hierzu 1 Formblatt -
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