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Srodek chwastobéjczy
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Przedmiotem wynalazku jest $rodek chwastobdj-
czy zawierajacy podstawione hydrazodwukarbona-
midy.

Znane jest stosowanie jako §rodkéw chwastob6j-
czych (herbicydéw) pochodnych mocznikowych, np.
1-p-chlorofenylo-3,3-dwumetylomocznika. Ich dzia-
lanie jest jednak niezadowalajace.

Stwierdzono obecnie, ze dobre dzialanie chwa-
stobéjcze wykazujag podstawione hydrazodwukar-
bonamidy o wzorze 1, w ktérym R; oznacza rodnik
fenylowy podstawiony ewentualnie jednym lub
wieloma atomami chlorowca, nizszymi rodnikami:
alkilowymi, alkoksylowymi, chlorowcoalkilowymi
lub grupami nitrowymi, albo rodnik cykloalifatycz-
ny podstawiony ewentualnie jednym lub wieloma
alomami chlorowca lub nizszymi grupami alkilo-
wymi, Ry, Rs, R, i R; sa jednakowe lub rézne
i oznaczajag atom wodoru lub nasycony albo nie-
nasycony rodnik alifatyczny, podstawiony ewentu-
alnie jednym lub wieloma atomami chlorowca, a Rg
cznacza rodnik fenylowy podstawiony ewentualnie
jednym lub wieloma atomami chlorowca, nizszymi
rodnikami alkilowymi, alkoksylowymi lub chloro-
wcoalkilowymi, albo cykloalifatyczny rodnik o
2—8 atomach C w cykloalifatycznym pierScieniu,
podstawiony ewentualnie chlorowcem lub niZzszym
rodnikiem alkilowym albo nasycony lub nienasy-
cony alifatyczny rodnik weglowodorowy podsta-

wiony ewentualnie chlorowcem.
Zwigzki te sa lepiej znoszone przez kukurydze.
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zboze, bawelne, ryz i buraki niz 1-p-chlorofeny-
lo-3,3-dwumetylomocznik.

Substancje czynng $§rodka wedlug wynalazku
mozna wytwarzaé z odpowiednich pochodnych hy-
drazyny w reakcji z halogenkami, korzystnie z
chlorkami kwaséw karbaminowych, ewentualnie
w obecno$ci Srodka wigzacego chlorowcowodér, albv
z izocyjanianami.

Srodki chwastob6jcze wedlug wynalazku mogg
byé stosowane jako roztwory, emulsje, zawiesiny
lub proszki do opylania. Formy uzytkowe zaleig
catkowicie od celu, w jakim sg stosowane, w kaz-
dym przypadku powinny gwarantowaé bardzo dob-
re rozprowadzenie substancji biologicznie czynnej.

Do wytworzenia roztwor6w do bezposredniego
opryskiwania roslin stosuje sie frakcje ropy naf-
towej o Sredniej lub wysokiej temperaturze wrze-
nia, takie jak nafta Swietlna lub olej do silnikéw
Diesla, nastepnie produkty przerobu smoly weglo-
wej, oleje pochodzenia roslinnego i zwierzecego,
ponadto cykliczne weglowodory, takie jak tetralina
i alkilowany naftalen.

Wodne formy uzytkowe moga byé przyrzqdzane
z koncentratéw olejowych, past lub proszkéw do
zawiesin wodnych przez dodanie wody. W celu
wytworzenia emulsji mozna albo rozpuszczaé subs-
tancje w rozpuszczalniku albo przy uzyciu $rodkéw
zwilzajacych lub dyspergujgcych homogenizowaé w
wodzie. Mozna je takie wytwarzaé z koncentratéw
skiadajgcych sie z substancji biologicznie czynnej,
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Srodka emulgujgcego lub dyspergujacego i ewentu -
alnie rozpuszczalnika. Koncentraty te rozcienivza sie
woda. Koncentraty moga wystepowaé takze pod
rostacig granulatow.

Do s$rodka wedlug wynalazku mozna dodawad
znane $rodki owadobé6jcze, grzybobdjcze, bakterio-
béjcze i inne $rodki chwastob6jcze jak tez nawozy.

Proszki do opylania mozna wytwarzaé przez
zmieszanie lub wspélne zmielenie substancji bio-
logicznie czynnej z no$nikiem.

Nastepujace przykitady wyjasniajg wytwarzanie
substancji czynnej.

Przyktadl

a) Do roztworu 4,6 czesci wagowych metylohy-
drazyny w 100 czeSciach wagowych eteru doprowa-
dza sie stopniowo podezas stalego mieszania w
temperaturze 10—20°C roztwér 15,5 czeSci wago-
wych izocyjanianu m-chlorofenylowego w 50 cze$-
ciach wagowych eteru. Nastepnie miesza sie jesz-
cze podczas 6 godzin w temperaturze 20—30°C po
czym odsgcza powstaly 2-metylo-4-/m-chlorofenyle/
-semikarbazyd, ktérego temperatura topnienia wy-
nosi 153—155°C (biale krysztatly).

W analogiczny sposéb mozna otrzymaé 2-metylo-
-1-/2,5-dwuchlorofenylo/semikarbazyd o temperatu-
rze topnienia 172—174°C, je$li zamiast 15,5 czeSci
wagowych izocyjanianu m-chlorofenylowego uzyje
si¢ do reakcji 18,9 czeSci wagowych izocjanianu
2,5-dwuchlorofenylowego.

b) Do roztworu 20,0 czeSci wagowych 2-metylo-
-4-/m-(chlorofenylo)-semikarbazydu i 0,5 ezeSci wa-
gowych pirydyny w 100 czeSciach wagowych ben-
zenu dodaje sie mieszajac roztwér 5,7 czeSci wa-
gowych izocyjanianu metylowego w 50 czeSciach
wagowych benzenu w temperaturze 20°C. Nastepnie
mieszajgc ogrzewa sie mieszanine podczas 6 godzin
do temperatury 60°C i odsgcza 1-(m-chlorofenylo)-
-3,6-dwumetylohydrazodwukarbonamid o tempera-
turze topnienia 194—196°C. Zwigzek ma wzér stru-
kturalny 2.

"Przyktad IL

Mieszanine 23,4 cze§ci wagowych 2-metylo-4-(2,5-
-dwuchlorofenylo)-emikarbazydu, 10 czeSci wago-
wych pirydyny i 5,7 czeSci wagowych izocyjanianu
mretylowego ogrzewa sie w ciggu 8 godzin do tem-
peratury 89°C w bombie wstrzagsowej, Na ko-
niee produkt reakcji miesza sie ze 100 czeSciami
wody, odsgcza i suszy na powietrzu. Otrzymuje
sic 1-(2,5-dwuchlorofenylo)-3,6-dwumetylohydrazo-
dwukarbonamid o temperaturze topnienia 214—
—216°C.

" Przyktad IIL

Do roztworu 4,6 czeSci wagowych metylohydra-
zyny w 100 cze§ciach wagowych eteru doprowa-
dza sie powoli stale mieszajgc roztwér 5,7 czeSci
wagowych izocyjanianu metylowego w 50 czeSciach
wagowych eteru w temperaturze od 10—20°C. Da-
lej miesza sie jeszeze w ciggw 3 godzin w tempe-
raturze 20—30°C i nastepnie odsaeza powstaly
2,4-dwumetylo-semikarbazyd. Temperatura topnie-
nia 148—15¢°C.

10,3 czesci wagowych tak otrzymanego 2,4-dwu-
metylo-semikarbazydu i 0,5 cze§ci wagowych pi-
rydyny rozpuszcza sie w 108 cze§ciach wagowych
hernzenmu i do otfrzymanej mieszaniny wprowadza
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sie¢ mieszajgc w temperaturze oketo 20°C roztwér
154 czeéci wagowych izecyjanianu m-chlorofeny-
lowego w 50 czeSciach wagowych benzenu. Nastep-
rnie ogrzewa si¢ mieszanine w ciggu 6 godzin, mie-
szajac, do temperatury 60°Ci odsgcza 1-(m-chlorofe-
nyle)-4,6-dwumetylohydrazodwukarbonamid. Tem-
peratura topnienia produktu przekrystalizowanego
z metanolu wynosi 204—206°C. W analogiczny spo-
sob otrzymuje sie 1-(2,5-dwuchlorofenylo)-4,6-dwu-
metylohydrazodwukarbonamid o temperaturze top-
nienia 193—194°C, je$§li zamiast 5,7 cze$ci wago-
wych izocyjanianu metylowego uzyje sie 518,8 cze§-
c¢i wagowych izocyjanianu 2,5-dwuchlorofenylowego
i powstaly semikarbazyd poddaje sie dalszej re-
akcji jak wyzej opisano. ’

JeSli zamiast izocyjanianu metylowego uzyje sie
izocyjanian izopropylowy wzglednie p-etoksyfeny-
lowy, wtedy otrzymuje sie 2-metylo-4-izopropy-
losemikarbazyd lub 2-metylo-4-p-etoksyfenylosemi-
karbazyd i z innych zwigzkéw przez dalszg re-
akcje odpowiednie pochodne amidowe kwasu 4-me-
tylo-6-izopropylohydrazodwukarboksylowego lub 4-
-metylo-6-p-etoksyfenylohydrazodwukarboksylowe-
go.

Przyktad IV,

Do roztworu 9,2 czeSci wagowych metylohydrazyny
w 100 czeSciach wagowych eteru dodaje sie powoli
podczas stalego mieszania w temperaturze od 10--
—20°C roztwor 10,75 cze$ci chlorku dwumetylokar-
bamylu w 50 czeSciach eteru. Nastepnie miesza-
jac ogrzewa sie mieszanine do temperatury 20—30°C
w ciggu 6 godzin i sgczy.

Pozostalo$¢ stanowi chlorowodorek metylohydra-
zyny. Przesgcz poddaje sie frakcjonowanej desty-
lacji i otrzymuje sie 2,4,4-tréjmetylosemikarbazyd
o temperaturze wrzenia 74—178°C.

5,85 czeSci wagowych tak otrzymanego 2,4,4-tréj-
metylosemikarbazydu rozpuszcza sie w 100 czes-
ciach wagowych benzenu i mieszajagc dodaje sie 6
czgSci wagowych izocyjanianu fenylowego w tem-
peraturze okolo 20°C. Nastepnie mieszajgc ogrze-
wa sie mieszaninge w ciggu 6 godzin do tempera-
tury 60°C i po tym odsacza 1-fenylo-4,6,6-tr6jme-
tylohydrazodwukarbonamid o temperaturze topnie-
nia 168—170°C. Zwigzek ma wzér strukturalny 3.

Nastepujgce przyktady ilustruja stosowanie §rod-
kow chwastobéjczych wedtug wynalazku.

Przykilad V.

W szklarni napelniono doniczki o §rednicy 8 cm
gliniasto-piaszczysta glebg, wsiano nasiona kuku-
rydzy (Zea mays), bawelny (Gossypsium sp.), bu-
rakéw (Beta vulgaris), kapusty (Brassica sp.), jed-
norocznej wiechliny (Poa annua), wyczyhca pol-
nego (Alopecurus myosuroides), owsa gluchego
(Avena fatua) i miotly zbozowej (Agrostis spica
venti). Tak przygotowang glebe potraktowano 1-(m-
-chlorofenylo) - 4,6-dwumetylohydrazodwukarbona-
midem (I) i dla poréwnania z nim 1-p-chlorofe-
nylo-3,3-dwumetylomacznikiem (II) w ilosci od-
powiadajacej 3 kg/ha, kazde zdyspergowane w 500
Iitrach wody na hektar. Po 3 do 4 tygodaiach
stwierdzono, Ze 1-(m-chlorofenylo)-4,6-dwumetylo-
hydrazodwukarbonamid jest lepiej tolerowany przez
ro§liny uprawne niz 1-p-chlorofenylo-3,3-dwumety-
lomocznik.
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Wyniki doS§wiadczenia pokazano w nastepujacej
tablicy:

substancja czynna
Roéliny badane
I II

Ro$liny uzytkowe:
kukurydza 10 20 do 30
bawelna 10 20
buraki 0do 10 | 90 do 100
kapusta 10 | 100
Chwasty: )
wiechlina jednoroczna 100 90 do 100
wyczyniec polny 90 do 100 | 80 do 90
owies gtuchy 90 do 100 90
miotta zbozowa 100 | 100

0 — brak dzialania
100 — dzialanie totalne

Przyktad VI

Nastepujgce roéliny: kukurydze (Zea mays), ryz
(Oryza sativa). jeczmien (Hordeum vulgare), psze-
nice (Triticum sativum), malg pokrzywe (Urtica
urens), gwiazdnice pospolita (Stellaria media), bia-
13 komose (Chenopodium album), gorczyce polna
(Sinapis arvensis) i rumianek (Matricaria chamo-
milla) przy wzroScie od 3 do 18 cm spryskano zu-
zywajac na kazdy hektar po 3 kg/ha 1-(3,4-dwu-
chlorofenylo)-4,6-dwumetylohydrazodwukarbonami-
dem (I) i dla poréwnania z nim 1-p-chlorofenylo-
-3,3-dwumetylomocznika (II), kazde zdyspergowane
w 500 litrach wody na hektar. Po 3—4 tygodniach
stwierdzono, Ze 1-(3,4-dwuchlorofenylo)-4,6-dwume-
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przez roSliny uprawne niz 1-p-chlorofenylo-3,3-
dwumetylomocznik.

Rodliny badane substancja czynne

I | 1I
Ro$liny uzytkowe:
kukurydza 0 20 do 30
ryz 10 60 do 70
jeczmienn 0 do 10 70
pszenica 0 do 10 90
Chwasty:
mata pokrzywa 100 100
gwiazdnica pospolita | 90 do 100 | 90 do 100
biala komosa 90 do 100 | 90 do 100
gorczyca polna 100 100
rumianek 90 do 100 | 90 do 100
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‘0 — brak dzialania
100 — dzialanie totalne

Podobne dziatanie jak 1-(m-chlorofenylo)-4,6-
-dwumetylohydrazodwukarbonamid w przykladzie
V i 1-(3,4-dwuchlorofenylo)-4,6-dwumetylohydrazo-

6
dwukarbonamid w przykladzie VI wykazujg nas-
stepujace zwigzki:
1-(2,5-dwuchlorofenylo)-4,6-dwumetylohydrazodwu-
karbonamid o temperaturze topnienia 193—194°C,
1-(fenylo) - 4,6,6-tr6jmetylo-hydrazodwukarbonamid
o temperaturze topnienia 168—170°C,
1-fenylo-4-metylo-6 - izopropylo-hydrazodwukarbo-
namid o temperaturze topnienia 198—200°C,
1-(m-chlorofenylo)-4-metylo - 6-izopropylo-hydra-
zodwukarbonamid o temperaturze topnienia 196—
—198°C,
1-(m-chlorofenylo) - 4-metylo-6-acetoksymetylo-hy-
drazodwukarbonamid - o temperaturze topnienia
132—134°C, ,
1-(m-chlorofenylo) - 4-metylo-6-p-chlorcfenylo-hy-
drazodwukarbonamid o temperaturze topnienia
108—200°C,
1-(3,4-dwuchlorofenylo) - 4-metylo-6-0-etoksyfeny-
lo-hydrazodwukarbonamid o temperaturze topnie-
nia 216—218°C, '
1-(2,5-dwuchlorofenylo)-4-metylo - 6-p-etoksyfeny-
lo-hydrazodwukarbonamid o temperaturze topnie-
nia 84°—86°C,
1-(2,5-dwuchlorofenylo)-4-metylo - 6-o-etoksyfeny -
lo-hydrazodwukarbonamid o temperaturze topnie -
nia 105—113°C,
1-(cyklododecylo) - 4-metylo-6-p-etoksyfenylo-hy-
drazodwukarbonamid — na wp6él stata substancja,

Zastrzezenia patentowe.

1. Srodek chwastob6jczy, znamienny tym, ze jako
substancje czynng zawiera podstawiony hydrazo-
dwukarbonamid o wzorze ogélnym 1, w ktérym
R; oznacza rodnik fenylowy ewentualnie podsta-

-wiony jednym lub wielu atomami chlorowca, niz-

szymi rodnikami alkilowymi, alkoksylowymi, chlo-
rewéoalkilowymi lub grupami nitrowymi; rodnik
cykloalifatyczny o 3—8 atomach wegla w pierScie-
niu cykloalifatycznym, podstawiony jednym ewen-
tualnie wielu atomami chlorowca lub nizszymi rod-
nikami alkilowymi, R, Rg, R, i R; s3 jednakowe
lub rézne i oznaczaja atom wodoru, albo nasycony
lub nienasycony rodnik alifatyczny podstawiony
ewentualnie jednym lub wielu atomami chloroweca,
a Rg oznacza rodnik fenylowy ewentualnie podsta-
wiony jednym lub wielu atomami chlorowca, niz-
szymi rodnikami alkilowymi alkoksylowymi lub
chlorowcoalkilowymi; rodnik cykloalifatyczny o
3—8 atomach wegla w pierScieniu cylkoalifatycz-
nym ewentualnie podstawiony chlorowcem Ilub
nizszym rodnikiem alkilowym albo nasycony lub
nienasycony rodnik weglowodorowy alifatyczny
ewentualnie podstawiony chlorowcem oraz ewentu-
alnie staty lub ciekly no$nik.

2. Srodek chwastobbjczy, znamienny tym, Zze jako
substancje czynng zawiera 1-(m-chlorofenylo)-
-4,6-dwumetylohydrazodwukarbonamid.

3. Srodek chwastobbjczy, znamienny tym, ze jako
substancje¢ czynnag zawiera 1-(3,4-dwuchlorofenylo)-
-4,6-dwumetylohydrazodwukarbonamid.
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