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Tetrahydroftalimidové slouteniny, zplisob jejich
v§roby a herbicidnf prostiedek na jejich bédzi

Jsou popsény tetrahydroftalimidové slouteniny obecného
vzorce i kde R1 pfedstavuje atom vodiku, alkyl s 1 aZ 12
atomy C, cykloalkyl se 3 aZ 7 atomy C, methylcykloalkyl se
3 a% 6 atomy C v cykloalkylu, cykloalkylmethyl se 3 az 6
atomy C v cykloalkylu, alkoxyalky s 1 aZ 4 atomy C a alko-
xylu a 1 a% 4 atomy C v alkylu, alkenyl se 3 atomy C, cyklo-
hexenyl, cyklohexenylmethyl, fenyl, kyanoethyl, alkinyl se
3 atomy C, alkylidenamino se 3 aZ 6 atomy C, ethylthioet-
hyl, benzyl, mono- aZ hexahalogenovany alkyl s 1 aZ 6
atomy C nebo cykloalkylidenamino s 5 aZ 6 atomy C, Rz
pfedstavuje atom H, alkyl s 1 aZ 3 atomy C nebo methoxy, X
pfedstavuje atom Cl nebo Br, Y pfedstavuje atom O nebo
imino a Z pfedstavuje atom O nebo atom S, zplisob jejich
vyroby, herbicidni prostfedek na jejich bazi a meziprodukty
pro jejich vyrobu.
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Tetrahydroftalimidové slouceniny, zpusob jejich vyroby a

herbicidni prostfedek na jejich bazi

Oblast techniky

Vyndlez se tyka tetrahydroftalimidovych sloucenin,
zpusobu jejich vyroby a herbicidniho prostredku na jejich
bazi. Ddle se vyndlez tyka také meziproduktl pro vyrobu

téchto sloucenin.

Dosavadni stav techniky

Je znamo, Ze néktere tetrahydroftalimidové
slouceniny projevuji herbicidni ué¢innost. Tak nap¥iklad v US
3 984 435, EP 0 049508 , US 4 032 326 atd., Ze 2-(4-
chlorfenyl)-4,5,6,7-tetrahydro-2H-isoindol- 1,3-dion,
2-[4-chlor—3—(1-propylthiokarbonylbutoxy)fenyl]-
4,5,6,7-tetrahydro-2H-isoindol-1,3-dion, 2-(4-chlor-2-
fluor)-4,5,6,7-tetrahydro—2H—isoindol-l,3-dion, atd. jsou
pouzitelné jako herbicidy. Avsak jejich herbicidni u¢inek

neni vzdy uspokojivy.

Podstata vynalezu

Predmétem vynadlezu jsou tetrahydroftalimidové

slouédeniny obecného vzorce I

(1)



kde

R, predstavuje atom vodiku, alkylskupinu s 1 az 12
atomy uhliku, cykloalkylskggpinu se 3 az 7 atomy
uhliku, methylcykloalkylskupinu se 3 aZ 6 atomy
uhliku v cykloalkylovém zbytku, cykloalkylmethyl-
skupinu se 3 aZ 6 atomy uhliku v cykloalkylovém
zbytku, alkoxylakylskupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku
v alkoxylovém zbytku a 1 aZ 4 atomy uhliku
v alkylovém zbytku, alkenylskupinu se 3 atomy
uhliku cyklohexenylskupinu, cyklohexenyl-
methylskupinu, fenylskupinu, kyanoethylskupinu,
alkinylskupinu se 3 atomy uhliku, alkyliden-
aminoskupinu se 3 az 6 atomy uhliku,
ethylthioethylskupinu, benzylskupinu, mono az
hexahalogenovanou alkylskupinu s 1 aZ 6 atomy
uhliku nebo cykloalkylidenaminoskupinu s 5 a2 6
atomy uhliku,

R, predstavuje atom vodiku, alkylskupinu s 1 aZ 3
atomy uhliku nebo methoxyskupinu,

X predstavuje atom chloru nebo bromu,
Y predstavuje atom kysliku nebo iminoskupinu a
pA predstavuje atom kysliku nebo atom siry.

Nyni se 2zjistilo, Ze tetrahydroftalimidy obecného
vzorce I vykazuji silnou herbicidni uU¢innost proti $iroké
paleté plevelnych rostlin pri aplikaci na list nebo zoranou .
pudu. Nékteré z nich s vyhodou nevykazuji Zadnou podstatnou
fytotoxicitu vi¢i zemédélskym plodindm (napriklad obilniném,
soji nebo bavlniku). Jejich herbicidni dW¢innost je
pozoruhodnd zejména pri postemergentnim folidrnim osSetreni
Sirokolistych plevelnych rostlin jako Sruchy obecné




(Portulaca oleracea), merliku bilého (Chenopodium album),
laskavce ohnutého (Amaranthus retroflexus), Sesbania
exaltata, abutilonu (Abutilon theophrasti), Sida spinosa,
povijnice bfectanovité (Ipomocea hederacea), povijnice nachove
(Ipomoea purpurea) svlacéce rolniho (Convolvulus arvensis),
durmanu obecného (Datura stramonium), lilku ¢erného (Solanum
nigrum), ¥fepné (Xanthium pennsylvanicum), slunecnice obecné
(Helianthus annus), ambrosie pelyrnkoliste (Ambrosia
artemisifolia), na obilnych nebo sojovych polich, ponévadz
nejevi Z&dnou toxicitu vi¢i obilninam a soji . Podobné
projevuji dobrou herbicidni uc¢innost viéi travnatym plevelum
jako jeZatce kuri noze (Echinochloa crus-galli),
Sirokolistym plevelim jako pusticce rozloZené (Lindernia
procumbens), Rotala indica a uporu trojmuznému (Elatine
triandra) a plevelum jako Sachoru (Cyperus serotinus),
Monochoria vaginalis a Sipatce (Sagittaria pygmaea) na
zatopenych ryZovych polich, pricemz neposkozuji podstatné
rostlinky ryZe. TudiZ se mohou pouZivat jako herbicidy
aplikovatelné jak na zatopena ryzova pole, tak na zemédélsky
zorand pole. Jsou také uZitec¢né jako herbicidy, pro pouziti
v ovocnych sadech, pastvindch, trdvnicich, lesich,

nezemédélskych polich atd.

Z tetrahydroftalimidd obecného vzorce I se dava
prednost zejména tém slouceninam, v nichZ R, predstavuje vodik
nebo alkylskupinu s 1 aZ 3 atomy uhliku, zejména vodik nebo
methylskupinu. Vibec nejvyhodnéj$i jsou ty slouceniny,

v nichz R, pfedstavuje vodik, ponévadz vykazuji vysokou

selektivitu vaéi soji a obilninadm pri folidrni aplikaci.

Predmétem vyndlezu je dale zpusob vyroby tetra-
hydroftalimidovych slou¢enin obecného vzorce I jehoz
podstata spoc¢iva v tom, Ze se necha reagovat HYy-fenyltetra-
hydroftalimidovy derivat obecného vzorce II
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kde X a Y maji vyznam uvedeny vysSe, s esterem a-
halogenkarboxylové kyseliny obecného vzorce III
I
A-TH-—C—Z-R1 (III)
Ra

kde A predstavuje chlor nebo brom a Ry, Ry, a 2 maji vyznam
uvedeny vyse, v rozpousStédle, popripadé za pritomnosti
dehydrohalogenac¢niho ¢inidla, pri teploté 0 az 200 °c, po
dobu 1 az 240 hodin.

MnozZstvi esteru a-halogenkarboxylové Kkyseliny
vzorce III a dehydrohalogena¢niho ¢inidla maZe byt 1,0 aZ 10
ekvivalentl a 0,5 aZ 1,5 ekvivalentd vzhledem k HY-fenyl-
tetrahydroftalimidu vzorce II. Popripadé se miZe pouzit
katalyzator fazového prenosu jako tetrabutylamoniumbromid
nebo benzyltributylamoniumchlorid.

Jako rozpoustédlo se muZe pouzit alifaticky
uhlovodik, (napriklad hexan, heptan, ligroin, petrolether)
aromaticky uhlovodik (napfiklad benzen, toluen, xylen),
halogenovany uhlovodik (napriklad chloroform, chlorid
uhlic¢ity, dichlorethan, chlorbenzen, dichlorbenzen,) ether
(napfiklad diethylether, diisopropylether, dioxan, tetra-
hydrofuran, diethylenglykoldimethylether), keton (napriklad
aceton, methylethylketon, methylisobutylketon, isoforon,
cyklohexanon), alkohol (napriklad methanol, ethanol,
isopropanol, terc.butanol, oktanol, cyklohexanol,




methylcelosolv, diethylenglykol, glycerol),

nitril (napriklad
acetonitril, isobutyronitril), amid kyseliny (napriklad

formamid, N,N-dimethylformamid, acetamid) sloucéenina siry
(napfiklad dimethylsulfoxid, sulfolan), voda, atd. Tato

rozpoustédla se mohou pouzit samotna nebo ve smési.



P¥{kladem dehydrohalogenalniho &inidla je organickd béze
/nap¥. pyridin, triethylamin, N,N-diethylanilin/, anorganické bize
/nap¥. hydroxid sodny, hydroxid draselny, uhliditan sodny, uhli.
gitan draselny, hydrid sodny ,/alkoxid alkallckého kovu /nap¥.
metékld sodny, ethoxid sodny/, atd.

P¥ipraveny tetrahydroftalimid /I/ se pFfipadné &ist{ b&Znym
zpisobem, jako chromatografii nebo p¥ekrystalovédnim.

V¥chozi HY-fenyltetrahydroftalimid /II:Y=NH/ se mi%e p¥ipravit
reakci nitrofenyltetrahydroftalimidu obecného vzorce IV

0

; E X

]
Oy N ]

kde X mé vySe uvedeny vyznam, se 2,0 aZ 10Fkvivalenty Yeleza za
pfitomnosti kyseliny v rozpoultédle /napf¥. kyselina octové, voda,
methanol, ethanol, tetrahydrofuran/ p¥i teplot& v rozmez{ 20 a%
100 °c.

P¥iprava nitrofenyltetrahydroftalimidu /IV/ se mi%e znézornit

nésledujicim schematem:

F F F
L — 3L — 1S IO
A\ VI IV

kde X mé4 vySe uvedeny vyznam.
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Halogenanilin /V/ se nechd reagovat s 1,0 a% 1,5 eﬁyivalentu
Kbncéntrované kyseliny dusilné v koncentrované kyseling s{rové pfi
teploté v rozmezi 10 a¥ -10°C za vzniku nitroanilinu vzorce VI,
ktery se potom neché reagovat s 3,4,5,6-tetrahydroftalanhydridem
v rozpoustédle /napf. toluenu, xylenu, kyselind octové, kyselin&
propionové, vodé, dioxanu/ p¥i teplotd v rozmezi 0-200 °¢,éim%
se ziské nitrofenyltetrahydroftalimid vzorce Iv.

Takto ziskané slou&enina vzorce IV se obvykle zpracuje nebo
se pfipadn® &istd chromatografii nebo pFekrystalovénim.

Vychozi HY-fenyltetrahydroftalimid /I11:1=0/ se miZe pripravit

také reakci fenplu obecného vzorce VII

p——

'—
x </ \ /vi1/
HO
kde X mé vySe definovany vjznamlpodle nésledujiciho schematu:
F F
L fm —
HO” Ko
/v11/ /Vi11/
F Fo
/
XQNH.‘) - x@-u\)/\:\
HO . HO % )
/1X/ /11/

kde X mé vySe uvedeny vyznam.



Hydroxyfenyltetrahydroft&glimid vzorce II se miZe vyrobit
z fenolu vzorce VII nitraci, redukc{ vysledného nitrofenolu vzorce
VIII a reakc{ vzniklého aminofenolu vzorcellIX s 3,4,5,6-tetrahydro-"
ftalanhydridem.

Preména fenolu vzorce VII na nitrofenol vzorce VIII se miZe
uskute¥nit aplikaci b&%ného nitra¥nfho postupu. Obvykle je vigk
p¥iznivéd k dosafen{ selektivni nitrace v f4dané poloze nep¥imd
nitrace,, kterd se sklddé z nésledujicich t¥{ stupnii:

. E
na oo &
) Y f@COﬁO
1/ O
F F
N, > X ND,
0
/X1/ /VI1i1/

kde X mé vySe uvedeny vyznam. Fenol vzorce VII se pfeméni na )
88l alkalického kovu reakc{ s vodnym roztokem hydroxidu alkalického
kovu /napf. hydroxidu sodného, hydroxidu draselného/ a vznikléd
sl se nechd reagovat s alkylhalogenformidtem jako methylchloréfor-
midtem ve vod¥ pf¥i teplotd 0-10 °C. Takto pfipraveny uhlidity
cégr vzorce X se nitruje smési koncentrované kyseliny sirové a

doncentrované kyseliny dusi¥né p¥i teploté mistnosti. Potom se




takto ziskany nitrobenzen vzorce XI hydrolyzuje vodnym alkalickym

roztokem jako vodnym roztokem hydroxidu sodného p¥i teplotd v
rozmezi 20 a% 120 °c za vzniku nitrofenolu vzorce VIII.

Pi¥em¥na nitrofenoclu vzorce YIII na aminofenol vzorce IX se
mi¥e provést béZnym redukénim postupem pro zménu nitroskupiny na
aminoskupinu. P¥ikladem takového redukinfiho postupu je katalytické
redukce, redukce préSkovitym Zelezem, redukce sulfidem sodnym,
redukce sulfurovanym borohydridem sodnym, atd.

Ng¥.se z{ské aminofenol vzorce IX reakcic jednoho molu nitrofenolu
vzorce VIII se t¥emi moly vodiku za p¥itomnosti 1/10 a% 1/100

molu kysli¥niku plati&géitého v inertnim rozpoustédle /nap¥.
eéﬁﬁolu, ethylacetétu/ pfi teplotd mistnosti za atmosferického
tlaku. Déle se napf¥. ziské aminofenol vzorce IX reakc{ jednoho
molu nitrofenolu vzorce VIII se dvima a% péti moly préZkovitého
Yeleza jako reduk¥niho Zeleza nebo elektrolytického Zeleza Vv 5 %nin
roztoku kyseliny octové nebo v roztoku Fed¥né kyseliny dlorovodi~
kové p¥i teploté v rozmezi 80 - 100 °c po dobu 1 a% 5 hodin.

Hydroxyfenyl‘tetrahydroftalimid vzorce 11° se vyrob{ z amino=-
fenolu vzorce IX reakci s 3,4,5,6—tetrahydrofta1anhydridem v
inertnim rozpou$tédle /napf. kyselind octové/ p¥i zah¥{véni po
dobu 1 a¥ 6 hodin, s vyhodou 2 aZ 4 hodin, pod zpétnym chladidem.

Fenol vzorce VI je znémy /ef. Finger et al.:J.Am.Chem.Soc.,
81, 94 /1959//.

Nﬁsledujici p¥iklady ukazuji vyrobu tetrahydroftalimidd

. [
vzorce I a meziproduktu.



Prikled 1

2-/4-ch10{£f2-fluo;§-5-hydroxy£eny1/-4,5,6,7-tetrahydro-2ﬁ-
isoindol-l,3-dion /3 g/ se rozpust{ ve 100 ml dimethylformamidu
a pridéd se 0,8 g bezvodého uhlilitanu draselného. K vysledné smési.
se pfid4 methylbromacetdt /1,8 g / a smés se zah¥ivd 3 hodiny p¥i
70 - 80 °c. Po ochlazeni se pfidé ke smési voda, potom se smds
extrahuje ettrem a extrakt se promyje vodou, suSi{ se a koncentruje
se. Zbytek se &ist{ sloupcovou chromatografif{ na silikaegelu a zi-
ské se 1,3 g 2-/4-chlor-2-fluor-5-methoxykarbonylmethoxyfenyl/-
4,5,6,7-tetrahydro-2H-iscindol-1,3-dionu /sloudenina &. 1/. T.t.

98-99,5 °C.

Pfiklad 2

2-/3-amino-4-brom-6-f1uoréﬁeny1/—4,5,6,7-tetrahydro‘2H-indol-
1,3,dion /0,85 g/ se rozpust{ v 5 ml 1,4-dioxanu a p¥idé se 3,3 g
ethylbromacetdtu. Vyslednd smés se va¥{ 6 hodin pod zp¥tnym chla-
diéem. PFidd se 0,2 g triethylaminu a sm&s se va¥{ 1 hodinu pod
zpétnym chladidem. Po ochlazeni se pF¥idd ke sm&si voda a toluen,
potom se sm¥s extrahuje toluenem. Toluenovd vrstiva se su${ a kon-
centruje. Zbytek se &ist{ sloupcovou chromatografii{ na silikagelu
a ziské se 1,0 g 2-/4-broy2-fluorg-5-ethoxykarbonyl-methylimino~-
fenyl/-4,5,6,7-tetrahydro=-2H-indol-1,3-dionu /sloudenina &. 89/. .
n;6’0 1,5281.

P¥{klady tetrahydroftalimidd vzorce I vyrobené stejnym

postupem, jak uvedeno vySe, ukazuje tabulka 1.
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Tabulka I

Lo
Ry
Sloudenina | X y 7 R, R Pyziké&lni
E. konstanta
1 . cl 0 0 ~CH, H T.7. 98-99,.5°C
2 c1 o 0 ~CH,CH, H n2l*® 1,5441
3 14,5
3 c1 0 0 CH,CH,CH, H ng "7 1,5414
4 c1 0 0 _CH, H ni4s5 1,5413
U h
-CH
~
-CH,
5 c1 0 0 - (CH,) 4CH, H T.T. 70-73°C
6 cl o 0 _CH, | H n2tr® 1 5351
| D
-cn’ |
“CH,CHy |
7 c1 0 0 -C (CH,) | H nt4+3 11,5376
3’3 __ D :
8 cl 0 0 - (CH,) ,CH, r H T.7. 90-91°C




-~

/pokrak./

Slou¥eninal v R Fyzikd1ln{
' . konstanta
9 c1 0 H ngo 1,5321
"SCH, CH
10 c1 o ~(CH.) -CH H n2% 1.5321
2)s np o Ls
22.5
11 c1 0 - (CH,) ;| CH H nZ%7° 1,5176
12 c1 0 H m ni? 1,5431
]
N
vl
A 13 c1 o H T.7T. 100-101°C
14 c1 0 H @ :WQNO 1,5619
.
15 c1 0 H np? 1,5378
16 c1 o H np® 1,5401
|




/pokrad./

Sloudenina X Y 2 "Ry R, Pyzik41ln{i
5. ) : konstanta
17 c1 0 o H ni1° 1,5345
_ H,C
18 c1 o 0 JAHHV H ni?:0 15439

. ! ) .
19 P Cl 0 0 -nmNAAMg w H _ sz»o 1,5513
. i
] _ H
] !
i 15,5
\ 20 cl 0 0 | -CH, H ny>77 1,5418
‘ _
21 c1 0 0 -CH.,CH.,OCH H 20 4 5440
2=tV Nnp +:
. _ 19
22 c1l 0 o} CH,CH,OCH,CH,CH, H S 1,5275
\ . 21.5
23 Ccl 0 0 -CH,CH,OCH,CH,CH,CH, | H n, 1,5358
24 cl 0 o) ~CHCH,0CH 4 , H nr? 1.5402
| b
|
CH, |
25 Ccl 0 0 -CH.,CH,CH.,OCH H  nted ) 5409
N R Ry 3 W ~p s 2%
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/pokra¥./

Slou¥enina| X Y Z Ry R, Fyziké1ln{
&. konstanta
26 Cl (0] 0 lomwﬂmwﬂmonmu H T.T. 102-103°C
Omw
18
27 Cl (o) 0] lommnmmmﬂmwﬂmw H :O H-mwwm
28 Cl (0] o lommnmmoz H :Mo 1.5507
20.5
29 .OH (o] 0] |OENO=NM H :U Hnmqu
is
30 Cl (o) (0] |OENOENOH H SU 1,5496 !
31 Cl 0 0 IOENOmOwN H r.r. 105-107°C
- 15 ,
32 Cl O (0] Ommnmu H :U 1,5205
33 Cl (o] 0] |OmmOmNOENOH H KT, 71-72°C
W
34 Cl (@] o] \\Ommm H SMonm 1.5490 ,
U .
IOE//
Omwm
35 Cl (0] 0 \\Omw H T.T. mwlmb«moor
~CH_ !
OMu M
22,5 :
36 c1 0 0 _CH, H n-°r> 1,5597
D .
-CH :
~cc1 .




/pokra¥./

mHocmm5wa X Y A S Ry R Fyzikdln{
& 2 !
. konstanta !
23,5
37 cl 0 0 ;n:mﬁmommop H ng~7” 1,5500
cl
38 c1 0 0 ~Cil,CF.CF.H . H ’4 1 5156
27 2% 2 fp
39 cl 0 0 ~CH,,CH,CH,CH,C1 H T.T. 80-82.5°C
40 cl o} 0 -CH,CH,Br no a3 71,5611
2702 . D .
_ 16 ‘
41 Cl 0 0 ~CH,CH=CH,, H ny 1.5615
' S
- 42 c1 0 0 2 H nl7 1,5412
N/ D
1 -—
]
43 c1 0 0 ,o:uLAHMv | H | ni77% 1,5345
. m
44 cl 0 0 _CHg H “ n2313 1. 5572 .
7 D v !
| -N=C_ | m
CH, | |
18 !
245 cl 0 0 _CH H i n-” 1,5470 .
-n=c 3 b “
~ 1
CH,CH, |
46 cl 0 0 _CH,CH H © nl®r3 3 5568 -
. n=c” 273 p : _
~
CH,CH, | _




/pokra&./
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Sloudeninal X Y Ry R, Fyzikd4lni{
&, konstanta
16
47 c1 0 _-CH, H n;> 1,5421
CH
/ //nmw
-N=C _
.
CH,
17,5
!
48 c1 0 _CI(CH;) H np 1.5589
49 cl 0 H :Wm~o 1.5707
50 cl o -CH,C=CH H T.7. 91-91,5°C |
]
51 Cl 0 -CH, . -CH, T.T. 57,1°C |
21,0 _
2 - - ’ 9
52 cl 0 CH,CH, CH, ng 1.539¢ |
-C - 0~64° i
53 c1 0 CH,CH,CH,C1 CH, T.T. 60-64°C
26 .
- - !
54 cl o) (CH,) ,CH, CH, nyo 1,5241
]
55 c1 0 { ,_ ~CH T.T. 108-113°C
J/fs 3 .T. L |
56 c1 ) -CH.,CH -CH.,CH.CH 210y 505y ﬁ
273 2-72%"3 1 Pp ' i
24 _
57 c1 o) ~CH, -0Cll, not 1,5391




/pokra’./

3loulenin X Y VA , - R R Fyzikélni
g, . 1 2 konstanta
N 74,5
58 cl 0 0 _CH -OCH n 1,5268
3 3 D
~CH,CH_
CH,
59 cl 0 0 —(CH.) ,CH -OCH n?310 1 5294
2) 4CH3 3 "p '
60 c1 0 o IQ -OCH s_mu.:.m 1,5401
24,5
' 61 cl 0 0 .Ar ~OCH, ny ¢ 1,5272
r~
- 62 Br 0 0 ~(CH.) ,CH H n23¢3 1. 5376
[l 2373 D ’
63 Br 0 0 ;Iv H n:? 1. 5448
//1 ) D H
1
64 Br 0 0 ~CH..CH.,OCH H n20 1 5475
oCH,OCH D
17,0
65 Br 0 o | -cu,cH,Cl H ng 1,5593 |
| a 18 “
66 Br 0 0 v/ ) H ni® 1,5504
67 cl 0 s ~CH ,CH, H F.T. 116-119°C




/pokraé&./

mwocmobwuL X Y Ry R, Fyzikéln{
&. konstanta
68 c1 0 _CH, H n2® 1,5531
~cH_
CH,
69 c1 o ~CH,,CH,,CH,,CH,, H T.T. 82-84°C
70 c1 o ~CH,,CH,,CH,,CH,,CH, CH,, H T.T. 97-100°C
71 c1 -0 K/ ) H T.T. 127-129°C
72 c1 0 ~CH,CH=CH,, H T.T. 145-147°C
73 c1 0 &\v H " n2* 1,811
= i -
i
74 c1 0 Amm.\A - H _ T.T. 147-150°C |
— i
_ _
) 25 _
75 cl 0 | CH,CH,CH,CH,CH, -CH _:a 1,5314 _
i 25.5 i
76 c1 0 ~CH,CH,CH, ~C4H (n) | nf 1,5319 |
77 Br ) ~CH,CH,CH,,CH ,CH H r.r. 81-84°C
28
78 c1 -NH- | ~CH,CH, H - 1,5519
1
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/pokra¥./

mwozmwii X Y R, R, Pyzikéln{
¢. konstanta
33,5
79 c1 -NH- ~CHCH,,CH,, H n 1,5445
_ D
CH,
25
80 cl ~NH- _CH,CH, H ns> 1,5401
-CH_
CH,CH,
\/ -
81 c1 ~NH- .»/\p H sklovité
82 c1 | -NH- ~CH H 25 1 5466
2\ p :
83 Ccl -NH- nnmmn:on H sklovité
84 cl1 | -NH- unmww:nmmnp ) H T.T, 119-120°C |
c1
85 c1 ~NH- ~CH. CH.OCH..CH.CH H nZ2 1.5364
pCHHOCH, CH,CH D
25 _
86 c1 ~NH- ~CH,,CH,,CN H n-’ 1,5541
24
87 cl —NH- ~CH,CH,,CH,,CHL,CH, H n? 1,5621 _
88 Ccl | -NH- |omw nomu sklovité
” _ _ 26
89 Br . -NH CH,CH, H n® 1,5281
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/pokra¥./

Sloudenina] X Y Ry R, Pyzikdlni
€. konstanta
90 Br -NH- lomwnmwonmu H r.¥v. 106-107°C
24.5
91 Br ~-NH- -CH4 -CH, ry 1,5661
92 Br | -NH- ~ocH 'n2%13 1 5596
3 D !
93 Cl (0] |0mw0mwﬂmmnmwﬂmw H T.T. 87-88°C
94 Cl 0 H H T.7r. 148,5-150°C




Priklad 3

Pi{prava HI-fenyltetrahydroftalimidu /II: X=Cl; Y=NH/

Roztok N—/4—chlor-2-f1uor-5-nitrofeny1/—3,4,5,6—tetrahydro-
ftalimidu /16,2 g/ v kyseliné octové /200 ml/ se p¥idé po kapkéch
k suspensi pré3kového Zeleza /14 g/ v 5 %nim vodném roztoku kyseliny
octové /30 ml/ p¥i 90 - 100 °c a va¥{ se 1 hodinu pod zp¥tnym
chladifem. Po ochlazeni se pfidéd k vysledné smési chloroform a fil-
truje se., Organickéd vrstva se 0dd¥1{ od filtrdtu, promyje se nasy-
cenym roztokem hydrogenuhliéitanu sodného, sus{ se a koncentruje se.
Zbytek se pfekrystaluje ze smési etyru a petrolediru a ziskd se
“T,5 g N—/3-am1no-4-ch1or-6-f1uo;3?eny1/-3,5, 4, 6-tetrahydroftali-
midu. T.t. 144,5 af 146,5 °C.

P¥iklad 4

P¥iprava HY-fenyltetrahydroftalimidu /II: X=Br; Y=NH/

Stejnym zpisobem jako v pfikladu 3, aviak za pouZit{ N-/4-
brom-2-fluor-5-nitrofenyl/~3,4,5,6-tetrahydroftalimidu misto N-
/4-chlor-2-f1uor-5-nitrofeny1/-3,4,5,6—tetrahydro£talimidu, se pii-
pravi N-/3-amino-4—brom-6-fluoré?enyl/-3,4,5,6-tetrahydro£talimid.
T.t. 163 a% 164,5 °C.

P¥{iklad 5
P¥{prava HY-fenyltetrahydrofialimidu JI1: X_Cl, Y=0/
2_chlor-4-fluor-5-aminofenol /6,6 g/ a 3,4,5,6-tetrahydro-
' gtalanhydrid /6 g/ se rozpusti ve 20 ml kyseliny octové a vaFi se
2 hodiny pod zp&tnym chladilem. Vyslednd sm8s se neché ochladit n=
teplotu)mistnosﬁi a nalije se do ledové vwody a potoim se extra-

7 h-
huje etg}em. Eterovy extrakt se promyje nasycenym roztokem hydro-
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genuhliditanu sodného a vodou, su3i se bezvodym siranem hofec-
natym a koncentruje se. Zbytek se ¢isti chromatografi{ na sili-
kagelh a ziskajf{ se 4 g N-/4~chlor-2-fluor-5-hydroxyfenyl/-3,4,
5,6-tetrahydroftalimidu. T.t. 151 °C.

Magnetické resonanéni spektrum /CDClB,DG-DMSO/<fyppm/:

1,5-2,0 /4H,m/,2,1 a% 2,6
/4d8,m/,6,8 /1H,d,J=6Hz/,7,15
/1H,d,J=10Hz/.

Infraervené spekirum ' :2201 /cm -1/: 3380, 1680.

P¥iklad 6

P¥{prava HY-fenyltetrahydroftalimidu /II: ¥=Br; Y=0/

Stejnym zpisobem jako v p¥ikladu 5, av3ak za pouZiti 2-brom-
4-~fluor-5-aminofenolu misto 2-chlor-4-fluor-5-aminofenolu, se
z{skd§ N-/4-brom-2-fluor-5-hydroxyfenyl/-3,4,5,6-tetrahydroftalimide
T.t. 167 a% 168 °C.

Magnetické resonandni spektrum /CDCl3,Ds-DMSO/ & /ppm/:

1,5 - 2,0 /44, m/, 2,1 - 2,7 /4H, mn/, 6,8 /1H, d, J=6Hz/,

7,25 /1H, 4, J=10 Hz/.

Infradervené spektrum V’:2i°1 /cm-l/ :3380, 1690

P¥iklad 7
P¥{prave nitrofenyltetrahydroftalimidu /IV: X=Cl/
4-chlor-2-fluor-5-nitroanilin /19 g/ a 3,4,5,6-tetrahydro-
ftalanhydrid /15,2 g/ se rozpust{ v 50 ml kyseliny octové a va¥i
se 6 hodin pod zpétnym chladi¥em. Po ochlazeni se nalije vysledné
smés do vody a extrahuje se toluenem. Toluenovd vrsiva se promyje

vodou, vodnym roztokem hydrogenuhliéitanu sodného a vodou,




sut{ se a Pkoncentruje se. Zbytek se krystaluje z ethanolu a ziskd
se 20 g N-/4-chlor-2-fluor-5-nitrofenyl/-3,4,5,6-tetrahydrofia-
limidu. T.t. 157 - 157,5 °C.

P¥{klad 8

P¥iprava nitrofenyltetrahydroftalimidu JIV: X = Br/

Stejnym zplsobem jako v pfikladu 7, aviak za pouZit{ 4-brom-2-
fluor5-nitroanilinu misto 4-chlor-2-fluor-5-nitroanilinu,se pfi-
pravi N-/4-brom-2-fluor-5-nitrofenyl/-3,4,5,6-tetrahydroftalimid .
T.t. 155-156 °C.

Priklad 9

P¥{prave nitroanilinu /VI: X=Br/

K roztoku 4-brom-2-fluoranilinu /58,6 g/ v koncentrované
kyseliné sirové /100 ml/ se p¥idd po kapkéch sm&s koncentrované
kyseliny dusi¥né /25,3 g/ a koncentrované kyseliny sirové /15 ml/
p¥i teplotd v rozmezi O a%Z -10 °C. V§sledné smés se miché 1 hodinu
p¥i 0 aZ2 5 °C, nalije se do ledové vody a extrahuje se toluenem.
Toluenové vrsiva se promyje vodou a vodnym roztokem hydrogen-
uhliditanu sodného %gkoncentruje se. Zbytek se &isti chromatogra-
£ii{ na silikagelu a ziské se 16,4 g 4-brom-2-fluor-5-nitroanilinu.

T.t. 90 = 92 °C.

Pr¥iklad 10

P¥{iprava nitroanilinu /VI: X=Cl/

Stejnym zpisobem jako v p¥{kladu 9, av3ak za pouZit{ 4-chlor-
2-f1uorfanilinu misto 4-brom-2-fluoranilinu, se pfipravi 4-chlor-

2-fluor-5-nitroanilin. T.t. 83-84,5 °C.
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Pfiklad 11

Pf{prava nitrofemolu /VII: X:Cl/:*Z—Ghloréf4-fluoré£enol
/83,4 g/ se p¥idé k roztoku hydroxidu sodného /27,7 g/ ve 450 ml
vody a po kapkéch se pridéd p¥i teploté pod 10 °C methylchlorformiét
/69,2 g/. Vysrédfené krystaly se odfiltruji a promyji se vodou a |
z{skd se methyl /2.chlor-4-fluorfenyl/formidt /134,8 g/. T.t. 69 -
71 °C.

Methyl /2-chloréf4-fiuor£;enyl/formidt /134,8 g/ se suspenduje
v 50 ml koncentrované kyseliny sirové. K suspensi se pridé p¥i
30 °C sm&s 50 ml koncentrované kyseliny sirové a 50 ml koncentrované
kyseliny dusiéné a sm¥s se michd 1 hodinu p¥i této teplotd. Reakéni
smés se nalije do ledové vody a vysrédZené krystaly se odfiltruji a
promyji vodou. Ziské se 143 g methyl /2-chlor-4-fluor~5-nitrofenyl/
formidtu /143 g/.

T.t. 53 = 55 °C.

Vy$e ziskany produkt seroji s 27 g hydroxidu sodného a 300 ml
vody a vznikl4 sm¥s se va¥{i 4.hodiny pod zp&tnym chladidem. VysrdZen,
nerozpustny materidl se odfiltruje za pouZiti celitu a filtrdt se
okyseli koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou. VysréZené krystaly
se odfiltruji a promyji vodou a ziskd se 76,3 g 2-chlor-4-fluor-
5-nitrofenolu. T.t. 106-107 °C.

Magnetické resonandni spektrum /CDCl3, D6-DMSO/'f/ppm/:
7,25 /1H, 4, J=10Hz/, 7,64 /1H, 4, J=6Hz/.

Infradervené spektrum;/::iOI /cm'l/: 3370




P¥{klad 12

P¥{prava nitrofenolu /VII; X=Br/: # 2-3rom§-4—f1uorf£enol
/28 g/ se p¥idd k roztoku 7 g hydroxidu sodnéh;wve 100 ml vody
a po kapkéch p¥i teplot&é pod 10 °c se ptidd methylchlogéﬁormiét.
Vysré%ené krystaly se odfiltruji a promyji se vodou a ziskd se 41g¢
methyl/2-brom-4—fluoré?enyl/formiétu. T.t. 80,7 °C.

Takto ziskany methyl-/2—broméj4-fluoré?enyl/—formiét se
suspenduje ve 13 ml koncentrované kyseliny sirové. Ke suspensi se
pridd p¥i teploté 30 °C sm&s 13 ml koncentrované kyseliny sirové
a 13 ml koncentrované kyseliny dusiéné. Sm&s se michéd 30 minut
a nalije se na led. Vysré¥ené krystaly se promyji dikladn® vodou,
prilem? se ziskaji Zluté krystaly methyl /2=brom-4-fluor-5-nitro.-
fenyl/formidtu /38,3 g/. T.t. 63,5 - 64,5 °C.

Produkt,e va¥{ pod zpétnym chladiéem spolefn& s hydroxidem
sodnym /5,2 g/ a 100 ml vody po 3 hodiny. Nerozpustné litky se
odfiltrujf a filtrét se okysel{ kyselinou chlorovodikovou. Vysrd-
Yené krystaly se odfiltrujf a promyji se vodou a ziskéd se 25 g
2-brom=4-fluor-5-nitrofenslu.T.t. 126 - 127 °C.

Magnetické resomanéni spektrum /CDCl3, D6-DMSO/3’/ppm/:

7,42 /14, d, J=10 Hz/, 7,65 /1H, 4, J=6Hz/.

Infradervené spektrum v :ziOI /cm” 1/ 3450.

P¥{klad 13

Piiprava aminofenolu /IX: X=Cl/ ¥4

Suspense 2~chlor-4-fluor-5-nitrofenclu /9,17 g/ a kysli&niku
platiéﬁﬁitého /500 mg/ ve 120 ml ethanolu se podrobi katalytické
redukci vodikem p¥i teploté mistnosti a atmosferickém tlaku, dokuad
se neabsorbuje stanovené mnoZstvi vodiku. Katalyzétor se odstran

filtraci a filtrédt se koncentruje. Zbytek se extrahuje etééem



a eterové vrstva se koncentruje a ziskd se 6,6 g 3-amino-6-

chlor§-4-fluorffenolu. Tot. 145 - 146 °C /rozkl./.
g

4

Magnetické resonandni spektrum /CDCl3, D6-DMSO/ &/ppm/:
6,4 /1H, 4, J=8Hz/,6,85 /1H, d, J=11Hz/.

Infradervené spektrumx/gziOI /cm-l/: 3400, 3320.

Priklad 14

P¥iprava aminofenolu /IX: X=Br/: -

stejnym zplisobem jak uvedeno vySe, aviak za pouZiti 2-broqé-4—
fluoré-5-nitrofenolu misto 2-chlor-4-~fluor-5-nitrofenolu, se pFi-
pravfw/3-amino-6-brom—4—fluorfenol. Tet. 129 - 130,5 °C /rozkl./.

Magnetické resonan¥ni spektrum /CDCl3,D6-DMSO/<f /ppm/:
6,57 /14, 4, J=8Hz/, 7,1 /1H, 4, J=11Hz/.

Infradervené spektrum }r;2i°1 /cm-l/: 3400, 3320.

P¥i praktickém pouZiti se mohou tetrahydroftalimidy vzorce I
aplikovat v jakékoliv sm&si jako emulgovatelné koncentréty,

4 -

smédivé présky, suspense, granule nebo éﬁgggsif

Koncentrace u&inné slofky v této smdsi je obvykle v rozmezi
0,1 a¥ 95 % hmot., s vyhodou 1 a% 80 % hmot.

P¥i formulaci t¥chto smis{ se mi%e pouZit pevny nebo kapalny
nosié nebo *edidlo. Jako pevny nosi¥ nebo Fedidlo se miZfe pouZit
jemny prach nebo granule kaolinitického jilu, atapulgitu, bento-
nitu, kaolinu, pyrofylitu, talku, k¥emeliny, kalcitu, oFfechového
présku, modoviny, siranu amonného, syntetického hydratovaného
kysliéniku k¥emi¥itého atd. Jako kapalny nosi& nebo Fedidlo se
mohou pou¥it aromatické uhlovodfky /napf. xylen, methylnaftalen/,

alkoholy /nap¥. isopropanol, ethylenglykol, celosolv/, ketony




/nap¥. aceton, cykiohexanon, isoforon/, rostlinné oleje /nap¥.
sojovy olej, bavlnikovf oleji dimethylsulfoxid, acetonitril, voda
atd. . Povrchové aktivni €inidlp pouZité pro emulgaci, dispersi
nebo difuzi mife byt jakykoliv neiontovy, aniontovy, kationtovy
a amfotern{ typ &inidla. P¥ikladem povrchové aktivniho ¢inidla
jsou alkylsulfédty, alkylarylsulfonity, dlalkylsukclnéty,polyoxy-
ethylen alkylaryl fosféty, polyoxyethylen a alkyletéry, polyoxy-
ethylen alkylaryle#éry, polyoxyethylen-polyoxypropylenE‘gkovﬂné
polymery, estery sorbitan mastné kyseliny, estery polyoxyethyler
sorbitan mastné kyseliny, estery polyoxyethylen pryskyfi¥né ky-
seliny abietovd kyselina, dinaftylmethandisulfondty, parafin apod.
Pf¥ipadn¥ se mohou pouZit lignin-sulfondty, alginédty, polyvinyl-
alkohol, arabské guma, karboxymethylcelulosa, isopropyl = kysely
fosfédt nebo podobné jako pomocny prostiedek.

Praktické pou¥it{ herbicidni smés podle vyndlezu je ukézéno
v nésledujicich pf¥ikladech, kde jsou dily a procenta hmotnostni.
Cislo sloudeniny u&inné slo¥ky odpovidé sloudeniné v tabulce 1.
. P¥iklad formulace 1

80 df1d sloudeniny &. 1, 12, 26, 35 nebo 47, 5 dild polyoxy-
ethyleqbglkylaryletziu a 15 d{14 syntetického hydratovaného ky-
sliénfku k¥emilitého se dobFfe smichd, prdSkuje se a ziskd se
smdéivy prdSek.

Pfiklad formulace 2

10 d{14 slouédeniny 53 2, 8, 14, 22, 32 nebo 45, 7 dild
polyoxyethyleq\alkylaryleé%fu, 3 dily alkylarylsulfondtu a 80 d4fld
cyklohexanonu se dobfe smichd, prdSkuje se a ziskéd se emulgovatelny

koncentrit.



P¥iklad formulace 3

1 d1} sloudeniny &. 1, 12, 23, 26, 35 nebo 44, 1 dil
syntetického hydratovaného kysli&niku k¥emi&itého, 5 d{1% lignin-
sulfondtu a 93 d{ld kaolinitického jflu se dob¥e smiché a préSkuje
se. Smds se potom hnéte s vodou, granuluje se a su¥{ se a ziskd se
granule.

P¥iklad formulace 4

3 dily slouleniny &. 1, 30, 31, 44 nebo 63, 0,5 dflu isopropyl
kyselého fosfdtu, 66,5 dflu kaolinitického j{}u a 30 dfld talku se
dobfe smichéd a préSkuje se a ziské se 1¥ﬁ;ﬁf )

P¥{klad formulace 5

20 dild slouleniny &¥. 2, 13, 17, 25, 33 nebo 47 se smiché
se 60 dily vodného roztoku obsahujicfho 3 % polyoxyethyleqﬁgorbitan~
monooleétg1a préskuje se, aZ je velikost E4stic d&inné sloZky men${
neZ 3 mijkreny.V&leni se 20 d{1% vodného roztoku obsahujicfiho 3 %
algindtu sodného jako dispersnfho &inidla a ziské se suspense.

P¥{klad formulce 6 |

50 dild sloudeniny &. 67 nebo 84, 3 dily lignin-sulfondtu
vipenatého, 2 dfly laurylsulfitu sodného a 45 d{1ld& syntetického
hydratovaného kysli¥niku k¥emilitého se dob¥e smichd, préfkuje se
a z{skd se smd&ivy préZek.

Priklad formulace 7

10 d{1d slou¥eniny &. 68 nebo 81, 14 afld polyoxyethylen~-

f;- vapenatého

styrylfenyl\fhéru, 6 dild dodecylbenzensulfondtu/ 30 afld xylenu
a 40 df14 cyklohexanonu se dob¥e smiché a préSkuje se a ziskd se
emulgovatelny koncentrét.

Pr{klad formulace 8

2 dily sloudeniny &. 75 nebo 85, 1 afl syntetickéh#hydratované-

ho kysliéniku k¥emi&itého, 2 dily lignin-sulfendtu vépenatého,
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30 d{14 bentonitu a 65 df{ld kaolinitického jilu se dob¥e smiché
a préSkuje se. Sm¥s se potom hnéte s vodou, granuluje se a susi
se a z{skaji se granule.

Pi¥iklad formulace 9

25 d{1& s)oudeniny &islo 71 nebo 84, 3 dily polyoxyethylen~
sorbitan\?onsséz;u, 3 dily karboxymethyl“seluloq(a 69 dilu vody
se dobfe smiché a pré¥kuje se, a%¥ je velikost ¥dstic d¢inné sloZky
men${ neZ 5 ek a ziskaji se granule.

Tyto sm&si obsahujici tetrahydroftalimidy vzorce I se mohou
aplikovat jako takové neb§ po z¥eddni vodou na plevele ve vhodné
aplikadn{ form¥ jako post¥iku, zédlivce, atd. Nap¥. se mohou po-
st¥{lkat, nal{t na pidu nebo smichat s pidou. Déle se mohou nap¥.
aplikovat pro listovou idpravu. P¥{padn& se mohou pouZit spoleémé
s dal¥imi herbicidy ke zlep¥en{ jejich herbicidni ¥&innosti
a v nékterych p¥ipadech se mife olekdvat synergéﬂ}cky udinek.
Mohou se také aplikovat v kombinaci s insekticidy, akaricidy,
nematocidy, fungicidy, regulédtory ristu, hnojivy, pidnimi regu-
ldtory, atd.

Dévka tetrahydroftalimidu vzorce I, jako d&inné sloZky miZe
byt obecné v rozmezi 0,01 aZ 100 g, s vyhodou 0,1 aZ 50 g, na ar.
P¥i praktickém pouZiti tetrahydroftalimiden vzorce I jako emulgo-
vatelného koncentrédtu, smé¥ivého préSku nebo suspenze se miZe
z¥edit 1 a% 10 1 vody /p¥{padn¥ vEetn& pomocného prostfedku jako
difuznfiho prosti¥edku/ na ar. P¥i formulaci do granul{ nebow
se miZe pouZit jako takovy bez zFedéni.

Apllikace tetrahydroftalimidd vzorce I jako herbicidd bude
jlustrativn® ukézéna v nésledujicich p¥{kladech, kde byla fyto-
doxicita vzhledem k ufitkovym rostlindm a herbicidnf d&innost

¥8&i plevelim zhodnocena nésledujicim zpisobem:
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Vzdu¥né ¥&sti zkouSenych rostlin byly od¥iznuty a zvéfeny /Eerstvd
hmotnost/; procento ¥erstvé hmotnosti upravované rostliny k ne-
upravované rostlin¥ bylo vypoditéno tak, %e Zerstvéd hmotnost ne-
upravované rostliny byla vzata jako 100; a fytotééita a herbicidni

d&innost byla zhodnocena standardnim zpisobem uvedenym v nésledujici

tabulces
| Vypo&tend /o Cerstvé hmotnost )
; % neupravované plochy/ /%/
hodnota Herbicidni d&innost Fytotoxicita
0 91 - 91 -
1 71 - 90 71 - 90
2 41 - 70 51 - 70
3 11 - 40 31 - 50
4 l1-10 11 - 30
P 0 0 - 10

Nésledujfc{ slouleniny byly poufity v p¥ikladech pro

srovnéni:




Sloudenina Struktura Poznémky
&

(a)

(b)

(c)

(n)H

(d)

(e)

(£)

0 +patent

*<::;i | us 4,032,326 .
c1</ N I

patent

0
4s 3,984,435
Cl«<i:>fN | ’
0

EP 0049508A

P

(n)

—SCCH

Cl Obchodnd
dostupny
Cl OCHZCOONa herbicid
- znémy ..
Cl jako
n"2.4,5=-T"
/Na aﬁl/

u\ Obchodn¥&
dostupny
_ N-CH(CH;) , herbicid
,goz ) gnémi
| jako
. "bentazon"

Na /Na 8sil/

€l Obchodnd
p dostupny
/E: iN herbicid
X g znémy
§CH,) JHCHN™ SN7NHCoHy jako.
tartrazin"
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0

o

glouéenlna Struktura
(g)
H
H3CS
(h)

Ccl COONa
7\ /' \
o e,

|

Poznédmky

Obchodnd
dostupny
herbicid
znémy

jako
"mertribuzin"

Obchodnd&
dostupny
herbicid
znédmy

jako
"acifluor-
fen sodny"




ZkuSebni p¥iklad 1

Missy /33 x 23 cm2/ se naplni pldou z vysoko polo¥enych poli a
zaseji se semena séji, Ipomoea purpurea, Abutilon theophrasti,
Solanum nigrum, Xanthium pensylvanicum a Sesbania exaltata a ne-
chaji se rist 18 dni ve sklenfku. Stanovené mnoZistvi zkou¥ené
sloudeniny formulované do emulgovatelného koncentrétu a z¥edéné
vodou se rozst¥{ké na listovi zkouSenych rostlin pfes vrcholek
pomoci malého ruénfho rozpraovale pfi objemu rozst¥iku 10 litrd
na ar. V dobd aplikace jsou obecnd rostliny na stadiu 2 a% 4 listd
a maj{ vysku 2 a% 12 cm. Za dvacet dn{ se zkou#{ herbicidn{ d¥in-

nost a fytotoxicita. Vydedky jsou uvedeny v tabulce 2.
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/pokra¥./

Sloufenina| Dévka Fytotoxi- Herbicidn{ §¥innost |
g. /hmotnost cita .
uéinné - - . |
slotky, ) Ipomoea [Abutilon |Solanum |Xanthium |Sesbania !
g/ar/ s0ja purpurea |theophra- nigrum |pensylva- [exaltata
sti nicum w
27 0,4 1 5 5 5 5 5
0,2 0 5 5 5 5 . 5
28 0.4 1 5 5 5 5 , 5
0,2 0 5 5 5 5 ‘ 5 m
29 0,63 1 5 5 5 5 ! 5 m
0,16 0 4 5 5 4 i 5 |
30 0,63 0 5 5 - 5 5 | 5 M
0.16 0 5 5 5 5 5
31 0,63 0 5 5 5 5 5
0,16 0 5 5 5 4 | 5 m
32 0,63 1 5 5 5 5 : 5 |
0,16 0 5 5 5 4 4
33 0,63 1 5 5 5 5 5
. 0,16 0 4 5 5 5 5
34 0,63 - 5 5 5 5 5
0.16 0 4 5 5 4 5
35 | 0,63 0 5 5 5 5 5
i 0,16 0 4 5 5 4 5
36 i 0,63 0 5 5 5 5 5
0,16 0 5 5 5 4 5
37 | 0,63 0 5 5 5 5 5
i 0,16 0 5 5 5 5 5
38 0,63 0 5 5 5 5 5
0,16 0 5 5 5 4 5
39 0,63 - 5 5 5 5 5
0,16 0 5 5 5 5 5
40 0,63 1 5 5 5 5 5
* 0,16 0 4 5 5 4 5

R
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/pokra&./

Sloudenina Pédvka Pytotoxi- - .
. /hmotnost o3 ta Herbicidn{ d¥innost
dé¢inné
sloZky, 8018 Ipomoea Abutilon |Solanum |Xanthium lsesbania
o g/ar/ J purpurea |[theophra—-|nigrum pensylva- |exaltata
_ sti nicum
93 0,4 1 5 5 5 5 5
0,2 0 5 5 5 4 5
(a) 0,4 3 4 5 4 3 2
0,2 1 2 4 3 1 1
(b) 0,4 0 1 4 1 0 2
(c) 0,4 1~ 1 5 2 0 2
(d) 0,4 2 2 2 1 0 3
(h) 2,5 2 5 2 4 4 5
0,63 0 3 0 1 1 5
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ZkuSebni p¥{klad 2

Wégnerovy kvétindfe /1/5000 aru/ se naplni pidou z pole a
zaseji se semena Ipomoea purpurea, Abutilon theophrasti, Amaranthus _
retroflexus, séji a obilnin a p¥ikryje se plidou do hloubky 1 cm.
Stanovené mnoZstvi zkouZené slou¥eniny formulované do emulgovatel-
ného koncentrétu a z¥edéné vodou se rozst¥ikéd na povrch pldy p¥i
objemu rozst¥iku 10 1 na ar. Zkou¥ené slouleniny se nechaji rust
venku 3 tydny a zkouSi se herbicidn{ ddinnost a fytotoxicita. Vy-

sledky jsou uvedeny v tabulce 3.
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/pokrad./
Ploude= |Dévka Herbicidn{ d¥innost #ytotoxicita
nina |/hmotnost
¢o déinné Ipomoea [Abutilon AnaranthuF obil-
slozky, purpura |theophra- retrofle- soja |nina
g/ar/ sti xus
57 10 5 5 5 0 0
5 5 5 5 ‘0 0
63 10 5 5 5 0 0
5 5 5 5 0 0
64 10 5 5 5 0 0
5 5 5 5 0 0




Zxu¥ebni p¥iklad 3

Kvétindée z plastické hmoty /primér 10 cm, vy¥ka 10 cm/ se
napln{ plidou z vysoko poloéenych poli a zaseji se semena soji,
bavlny, Ipomoea purpurea & Abutilon theophrasti a prekryje se
ptdou. Stanovené mnoZstvi zkoudené slouleniny formulované do emul-
govatelného koncentrétu a zfedéné vodou se rozst¥{ké na pidu p¥i
objemu rozst¥iku 10 litrd na ar a potom se pida dobfe promichd do
hloubky 4 cm. Zkou¥ené rostliny rostou d4le po dobu 20 dni ve
skleniku & zkou¥{ se herbicidni ud¥innost a fytotoxicita. Vysledky

jsou uvedeny v tabulce 4.
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Tabo 4
Slou- | Dévka
¢enina | /hmot~ Herbicidn{ d&innost Fytotoxicita
é. nosz : !
adinn Ipomoea 1 Abutilon .
E}o iyy ’ plll)rpurea theophra st‘L soja | bavlna
\/ar i |
67 20 5 5 0 2
5 5 5 4] 0
68 20 5 5 0 1
5 4 5 0 0
69 20 5 5 0 2
5 5 5 0 0
70 20 5 ! 5 0 0
71 20 5 ! 5 0 2
5 S ! 5 0 1l
72 20 5 ! 5 0 0
73 20 5 S 0 0
74 20 5 5 0 0
75 20 5 5 0 2
5 5 ! 5 0 0
76 20 5 i 5 0 0
77 20 5 5 0 0
{78 20 5 5 0 1
i 89 20 5 S 0 2
i 91 20 5 5 0 1
P92 20 5 5 0 0
[ 93 20 5 5 0 1
.! 5 5 5 0 0




Zku$ebni p¥iklad 4

Kvétinde z plastické hmoty /primér 8 cm, vyska 12 cm/ se
napln{ pidou z ryfového pole a do hloubky 1 aZ 2 cm zaseje semena
Echinochloa crusgalli a Birokolistych pleveld /nap¥. Lindernia
procumbens, Rotalae indica, Elatine triandra/. Kv&tindd&e se
um{st{ p¥i zavlafovacich podminkéch a pfesad{ se do nich do hloubky
1 a% 2 cm hlizy Sagittaria pygmaea & ry¥uwé sazenice 2 listového
stadia a nechaji{ se rist 6 dni ve skleniku. Do kv&tind¥e se neché
proséknout stanovené mno¥stvi zkou¥ené slouleniny formulované do
emulgovatelného koncentrédtu a z¥ed¥né vodou p¥i objemu zdlivky
5 ml na kvétind¥. ZkouSené rostliny se dédle nechaji rist 20 dni
ve skleniku a zkou¥i se fytotoxicita a herbicidnf W&innost. Vy-

sledky jsou uvedeny v tabulce 5.



Tab.5 - 48 -

iSlou- |Dévk - ‘s

|&enina /hmoznost Herbicidn{ ¢innost Fytotoxicita

é. déinné on " g — )
slozky, chinochloafirokolis+ . = |
g/ar/y crusgalli |ty Sagitta- ryie

plevel §§§maea
26 5 4 5 4 1

! 5 3 5 5 1

;48 5 3 .5 4 1 ;

. 51 5 4 5 5 1 . i

67 10 5 5 4 1

‘! 68 10 4 5 5 0

l71 10 5 5 5 1

.75 10 5 5 5 1

.89 10 4 5 5 0

91 10 5 5 5 1

.93 10 4 5 4 0




Zkufebni p¥iklad 5

Semena soji, Xanthium pensylvanicum, Ipomoea purpurea,
Abutilon theophrasti, Datura stramonium, Amaranthus retroflexus,
Helianthus annus, Ambrosia artemisifolia a Chenopodium album se
zaseji na pole predem upravené na brézdy p¥i plo¥e kaZdé brézdy
3 ﬁi. Kdy% doroste soja, Xanthium pensylvanicum a dal3{ rostliny
do stadia 1 -2 listd, 6 listd a 4-9 1listd, rozst¥ikd se na listovi
zkouSenych rostlin pomoc{ malébho rudnfho rozpra¥ovade pii objemu
rozst¥iku 5 litrd na ar stanovené mnoZstvi zkouZené sloudeniny
formulované do emulgovatelného koncentrétu a zfedéné vodou /véetnd
difuzniho prost¥edku/ a pokus se tfikrét@pakuje. Za 30 dni se
zkou¥{ herbicidni d&innost a fytotoxicita. Vysledky jsou uvedeny
v tabulce 6.



!

Tab.

- 50 =

Slou- Dévka - . Herbicidnf d¥innost
deni- raoﬁwoua WMMMonu -
na &. M&inn I 'Tpomoea ! Abuti~ patura Amarant. .
sloZky, soja purpu- | lon tetro- mwwwmu.wwwwuw_mwmwnv.
/ar/ rea theop. flexus |annus’ u»no:b
1 1 1 5 5 5 5 5 5 5 5
0,5 1 4 5 5 5 5 5 5 5.
8 1 1 5 5 5 5 5 5 5 5°
0.5 0 5 5 5 5 5 5 5 5
13 1 1 5 5 5 5 5 5 5 5
0,5 0 5 5 5 5 5 5 5 4
30 1 1 5 5 5 5 5 5 5 5
0,5 0 4 5 5 5 5 4 5 5
(e) 10 1 5 3 5 5 2 5 5 5
5 0 5 1 5 5 0 S 5 3




7Zku$ebni p¥iklad 6

Semena obilniny, Xanthium pensylvanicum, Ipomoea purpurea,

. Abutilon theophrasti, Datura stramonium a Amaranthus retroflexus
se zasej{ na pole pfedem upravené na brézdy, pridem? kaZdéd brdzda né
plochu 3 J%. Kdy% obilnina, Xanthium pensylvanicum a dal3f rostliny
dorostou do stadia 6-7 listd, 4 listl a 3-6 listl, rozst¥ikd se
na listovi zkoufenych rostlin pomoci malého ru¥niho rozpraSovade
pf¥i objemu rozst¥iku 5 1itrd na ar stanovené mno¥stvi zkouZené
sloudeniny formulované do emulgovatelného koncentrétu a p¥edéné
vodou /véetn& difuzniho prostfedku/ a pokus se opakuje t¥ikrdt.
Po 30 dnech se zjist{ herbicidni ﬁéinnosVL fytotoxicita. Vysledky

jsou uvedeny v tabulce T.
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Tab. 7

Sloutenina D0¥8 | Pytotoxi- Herbicidn{ §&innost
¢ G&inné cita
sloZky, Kanthium Ipomoea |AbutilonpPatura |Amaran-
g/ar/ Obilnina pensylva- | purpurea '|theophratstra- thus
nicum sti monium |(retrofl.
1 1 1 5 5 5 S- 5
0.5 0 5 5 5 5 5
8 1 1 5 5 5 5 5
0.5 1 4 5 5 5 5
(£) 10 1 5 5 5 5 5
5 _ 0 5 4 4 5 4

wan




7ZkuSebni p¥iklad 7

Semena séji, Pomoea purpurea, Abutilon theophrasti, Chenopo-
dium album, Amaranthus retroflexus, Solanum nigrum, Ambrosia
artemisifolia a Portulaca oleracea se zas%ji na pole pfedem upra-
vené na brézdy pfi ploSe kaZdé brézdy 3 m;; Na povrch pidy se
rozst¥i{ké pomoci malého ruéniho rozpra$ovaée pfi objemu rozstfiku
5 1itrd na ar stanovené mnoZfstvi zkoufené sloulerniny formulované
do emulgovatelného koncentrétu a z¥edéné vodou /véetnd difuzniho
prostfedku/ a pokus se opakuje t¥ikdt. Za 30 dni se zkouS{ her-

bicidn{ d&innost a fytotoxicita. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 8.
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i

Tab. 8
muo¢| wMMWMbom& Pytotoxi- Herbicidn{ d&innost
MMbwl §&inné sloz-fcite
° |ky g/ar/ soja Ipomoea |Abutilon [Chenopo- [Amaran- |Solanum|Ambros. Portulaca
Berpres | T lbun  fretroflex| . |eTtemisjoleraces
13 16 0 5 5 5 5 .5 5 5
8 0 4 5 5 5 5 4 5
(9) 8 1 3 5 5 5 3 5 5
4 0 1 4 4 5 1 4 5
— !




kde

[ARRE]

PATENTOVE NAROKY

1. Tetrahydroftalimidové slouceniny obecného vzorce 1

I (1)

predstavuje atom vodiku, alkylskupinu s 1 aZz 12
atomy uhliku, cykloalkylskupinu se 3 az 7 atomy
ahliku, methylcykloalkylskupinu se 3 az 6 atomy
uhliku v cykloalkylovém zbytku, cykloalkylmethyl-
skupinu se 3 aZ 6 atomy uhliku v cykloalkylovém
zbytku, alkoxylakylskupinu s 1 aZ? 4 atomy uhliku v
alkoxylovém zbytku a 1 aZ 4 atomy uhliku

v alkylovém zbytku, alkenylskupinu se 3 atomy
uhliku, cyklohexenylskupinu, cyklohexenyl-
methylskupinu, fenylskupinu, kyanoethylskupinu,
alkinylskupinu se 3 atomy uhliku, alkyliden-
aminoskupinu se 3 aZ 6 atomy uhliku, ethyl-
thioethylskupinu, benzylskupinu, mono az
hexahalogenovanou alkylskupinu s 1 az 6 atomy
uhliku nebo cykloalkylidenaminoskupinu s 5 az 6
atomy uhliku,

predstavuje atom vodiku, alkylskupinu s 1 az 3

atomy uhliku nebo methoxyskupinu,
predstavuje atom chloru nebo bromu,

predstavuje atom kysliku nebo iminoskupinu a



y/ predstavuje atom kysliku nebo atom siry.
-/_—cff‘ﬂh o‘/kof?'é?/l rrAove” obecneho vivrce J:
2./8louéniny podle naroku 1)/kde R, pfedstavuje
atom vodiku nebo alkylskupinu s 1 aZz 3 atomy uhliku a Ry, X,
Y a Z maji vyznam uvedeny v naroku 1.
;frﬂ/iiﬁ/raffq//k/'(/aue/ péecreto vz orce,j\,
3./§1ouéeniny podle naroku 1}/iae R, predstavuje
atom vodiku nebo methylskupinu a Ry, X, Y a Z maji vyznam
uvedeny v ndroku 1.
Je fr‘ﬁ/ryt‘//”o\//ﬁ//'fn/’é/ouc’ obecrnelo viorce j:
4./§IBuéeniny podle naroku 1i/iae R, predstavuje
methylskupinu, R, predstavuje atom vodiku, X predstavuje
atom chloru, Y predstavuje atom kysliku a Z predstavuje atom
kysliku.

-—

7‘5{”"/’35'/'”0\/2[5’4;’7"9/0"5/ obecneho vz orce,
S.Agfguéeniny podle naroku 1}Kde R, predstavuje
pentylskupinu, R, predstavuje atom vodiku, X pfedstavuje
atom chloru, Y predstavuje atom kysliku a Z predstavuje atom
kysliku.
Tffm/yyc/kojlfd/l;"’b/pytl 06:6}1?271:' Ve Dr‘cf’,-/-:
6. (Slouceniny podle naroku 1}/i§é R, pfedstavuje
cyklopentylmethylskupinu, R, predstavuje atom vodiku, X
predstavuje atom chloru, Y predstavuje iminoskupinu a Z
predstavuje atom kysliku.
kaqhgﬁ/r‘q/fa//h—:/a/ouc, 056("!7?20 VZDP‘CP__/‘;
7.7giouéeniny podle naroku 1 de R, predstavuje
alkylskupinu s 1 aZ 5 atomy uhliku nebo alkenylskupinu se 3
atomy uhliku, R, pfedstavuje atom vodiku, methylskupinu nebo
methoxyskupinu, X predstavuje atom chloru nebo bromu, Y
predstavuje atom kysliku a Z predstavuje atom kysliku.
Téfm/)yo/roffﬂ/l'rm'@’m/e/ pbecneho v2orcel,
8./§10uéeniny podle naroku 1}/£ae Rq predstavuje
mono- az hexahalogenovanou alkylskupinu s 1 aZz 6 atomy
uhliku, R, predstavuje atom voediku, X predstavuje atom

chloru nebo bromu, Y predstavuje atom kysliku a Z



predstavuje atom kysliku.
7;/;—'@/4 aro\//a//}mé/at/e’ aéecne'//o t/zor-c-e_/j
9.@ﬁouéeniny podle naroku 1/ kde R, predstavuje
cykloalkylskupinu se 3 az 7 atomy uhliku, methylcykloalkyl-
skupinu se 3 aZ 6 atomy uhliku v cykloalkylovém zbytku,
cykloalkylmethylskupinu se 3 az 6 atomy uhliku Vv
cykloalkylovém zbytku, cyklohexenylskupinu nebo

cyklohexenylmethylskupinu, R, predstavuje atom vodiku, X
predstavuje atom chloru nebo atom bromu, Y predstavuje atom
kysliku a 2z predstavuje atom kysliku.
Jet rorbryetref el micdove” y ree ),
10.§§§Z&Z:ziggfpodle naroku 1}/£§:c;;A;}:§;;;:;§é
alkylidenaminoskupinu se 3 aZ 6 atomy uhliku nebo cyklo-
alkylidenaminoskupinu se 3 az 6 atomy uhliku, R, predstavuje
atom vodiku, X predstavuje atom chloru nebo bromu, Y
predstavuje atom kysliku a 2 predstavuje atom kysliku.
Efmhy&/l‘o\%fﬁ//'knl'é/ouc/ pbecreh o VZOV‘ce,T,
11./§Ibuéeniny podle naroku 1}/ide R, predstavuje
alkoxylakylskupinu s 1 az 4 atomy uhliku v alkoxylovém
zbytku a 1 az 4 atomy uhliku v alkylovém zbytku, kyano-
ethylskupinu nebo ethylthioethylskupinu, R, predstavuje
atom vodiku, X predstavuje atom chloru nebo bromu,
Y predstavuje atom kysliku a Z pfedstavuje atom kysliku.
%fﬁﬂ b c/rofzzé//'m 1'efovea”

12./§Ibuéenina podle naroku 1, kterou je 2-(4-
chlor-2—fluor—5—methoxykarbonylmethoxyfenyl)-4,5,6,7-
tetrahydro-2H-indol-1,3-dion.

E{rﬂﬁya/roffa//'fn/'&/m/a/

13. /Siouéenina podle naroku 1, kterou je 2-(4-chlor-
2—fluor—5—pentyloxykarbonylmethoxyfenyl)—4,5,6,7—tetra—
hydro-2H-1-indol-1,3-dion.

-Etﬁqzhya%a/ﬂzh}wfneVa/

14./§iouéenina podle naroku 1, kterou je 2-(4-chlor-
2-f1uor-5-cyklopenty1methyliminofenyl)—4,5,6,7-tetrahydro—2H-
indol-1,3-dion.
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15. Zpusob vyroby tetrahydroftalimidovych slouc¢enin
obecného vzorce I podle ndroku 1, vy znac¢uijici
s e t 1 m, Ze se nechd reagovat HY-fenyltetrahydroftal-
imidovy derivat obecného vzorce II

0
F

X N |
(II)
HY
0

kde X a Y maji vyznam uvedeny Vv ndroku 1, s esterem a-
halogenkarboxylové kyseliny obecného vzorce III

I
A-TH-C—Z_RI (III)

R,

kde A predstavuje chlor nebo brom a Ry, Ry a 2 maji vyznam
uvedeny Vv naroku 1 v rozpoustédle, popripadé za pritomnosti
dehydrohalogenaéniho éinidla, pri teploté 0 aZ 200 °C, po
dobu 1 aZ 240 hodin.

16. Herbicidni prostredek, vy zna c¢ujici
s e t i m, Ze jako uUéinnou slozZku obsahuje herbicidné
déinné mnontY;A§louéeniny podle naroku 1, spolu s inertnim
nosicem. ‘(fdlﬂah;:/raf{a/:'h—u';/oyer

17. Fenyltetrahydroftalamidové meziprodukty pro
vyrobu sloucenin obecného vzorce I podle ndroku 1, obecného

9]
F
X N |
&
Q 0

vzorce A




atom chloru nebo bromu a Q predstavuje

kde X predstavuje
aminoskupinu nebo nitroskupinu.

MP-555-82-Ho
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