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Biologisch aktive Zusammensetzung ’

Anwendungsgebiet der Erfindung

- Die krfindung betrifft eine biologisch aktive Zusammen-
setzung fir die Anwendung zur Regulierung des natiirlichen
dachstums oder der fntwicklung von Pflanzen, Insbesondere
betrifft die vorliegende Erfindung die chemische Behand-.
lung von Pflanzen mit dem Ziel, deren natiirliches achstum
oder deren Lntwicklung zum Zwecke der Fdrderung verschie-
dener landwirtschaftlicher oder girtnerischer Eignungs-
merkmale wie auch zur Bekdmpfung von unerwunschten Vegeta—
tion’ zu verdndern,

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

In landw1rtschaftllchen und gédrtnerischen Fachkreisen ist
es wohlbekannt, daB verschiedene llerkmale des Pflanzen-
wachstums zwecks Lrreichung einer ganzen Reihe von Nutzwir-
‘kungen modifiziert oder reguliert werden konnen,

S0 kann beispielsweise durch eine Reihe von Behandlungg-
arten eine nutzbringende Defoliation der Pflanze, d. he
das Hemmen weiteren Blattwachstums bei ungehinderter
Weiterentwicklung produktiver Pflanzenteile, hervorgerufen
werden., Im trgebnis dessen zeigen die produktiven Teile
zusdtzliches Wachstum und nachfolgende Ertearbeiten werden
erleichtert. Defoliationsmittel sind insbesondere bei

~ Flachs, Baumwolle, Bohnenkulturen sowie anderen Kulturen
dhnlicher Natur von Nutzen. Obwohl die Defoliation einem
AbtGten der Bldtter entspricht, ist damit keine Herbizid-
wirkung per se gegeben, da der Pflanzenriickstand nicht ge=
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gschddigt ist. Ist eine Defoliation besgbsichtigt, dann ist
ein Abtoten der behandelten Pflanzen in der Tat unerwiinscht,
da die Bldtter an der toten Pflanze haften bleiben.,

Line weitere Wirkung von Pflanzenwachstumsregulatoreh bBEe
steht in der allgemeinen Verlangsamung des vegetativen
#achstums. Diese wWirkung ertffnet ein breites Spektrum von
Nutzanwendungen. Bel bestimmten Pflanzen bewirkt sie eine
Verminderung oder Aufhebung der normalen Apikaldominanz

und filhrt so zu einem kiirzeren Hauptstengel und verstiarkter
seitlicher Verzweigung, Diese Verinderung des natiirlichen
Wachetums oder der natiirlichen Entwicklung bewirkt kleinere,
buschigere Pflanzen, die hiufig eine gesteigerte Trockenm
heits~ und Schidlingsresistenz aufweisen. Insbesondere er-
wilnscht ist die inschrinkung des vegetativen Wachstums

bei Sportrasengrésern.'Wird das Langenwachstum solcher
Grdser eingeschrénkt, dann verstirkt sich das Wurzel-
wachstum, es entsteht ein dichterer, krdftiger Rasen. Die
Wachstumsverzbgerung der Sportrasengridser dient dariiber
hinaus zur VergroBerung der Intervalle zwischen den Schnitten
der Rasen, Golfplétze und #hnlichen Grasflichen.

Bei vielen Pflanzenarten wie etwa Silagekulturen, Kartoffeln,
Zuckerrohr, Riiben, Trauben, Melonen und Obstbiumen resule
tiert die Verzdgerung des vegetativen Wachstums in einer
Steigerung des Kohlenhydratgehaltes der Pflanzen zur Ernte,
g wird angenommen, daB bei Verzbgerung oder Einschrinkung
derartigen Wachstums im geeigneten Entwicklungsstadium

eine geringere lMenge der fiir das vegetative Wachstum zur
Verfligung stehenden Kohlenhydrate verbraucht wird, woraus
sich ein erhthter Starke-~ und/oder Saccharosegehalt ergibt.
Die Hemmung des vegetativen Wachstums bei Obstbiumen zeigt
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sich in kiirzeren Zweigen und fiilligerer Gestalt, hiaufig
hat sie ein geringeres Lingenwachstum zur Folge. Diese
Faktoren fordern die Zuginglichekit im Obstgarten und ver-
einfachen die Erntearbeiten, | ‘

Ziel der Erfindung

Ziel der urfindung ist die Bereitstellung einer neuartigen
Biologischen Zusammengetzung, die zur Wachstumsregulierung
von Kulturpflanzen und zur Bekémpfung unerwiinschter Vegeta-
tion angewandt werden kann,

Darlegung des Wesens der Erfindung

Dér,Erfindung liegt,die'Aufgabe zugrunde, Verbindungen mit
pflanzenwachstumsregulierenden Eigenschaften aufzufinden,

die als Wirkstoff in biologisch aktiven Zusammensetzungen
geeignet agind.

g ist herausgefunden worden,'daB neuartige Trialkyl-
sulfoniumsalze von N-Phosphonomethylglyzin sowohl bei der
Regulierung des Wachstums oder der Entwicklung von Pflanzen
als auch bei der Bekdmpfung unerwiinschter Vegetation von
Nutzen sind., Diese Salze haben die Formel

(),5(0), @O 09 "
: : ﬁ-CHzNHCHQGOH :
S
HO 7 '
wobei R C,-C,-Alkyl bedeutet oder R = R1, R® oder R? ist
und C,-C,-Alkyl bedeutet, wobel nicht mehr als zwei der
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substituenten R, R2 oder R3 identisch sind und n filir Null

oder 1 steht,

Die vorliegende Ertfindung bezieht sich dariiber hinaus auf
ein Verfahren zur Wachstums~ oder Entwicklungsregulierung
von Pflanzen. Das Verfahren besteht aus der Behandlung

der Pflanzen mit einer wirkeamen, pflanzenregulierenden,
nichtletalen lenge der oben genannten Verbindungen scwie

aus einem Verfahren zur Bekdmpfung von unerwiinschter Vege~
tation in Fform einer Nachguflaufbehandlung dieser Vegetation
mit einer herbizid wirksamen Menge der genannten Verbin-
dungen.

Im vorliegenden Text bezeichnet der Begriff “natiirliches
wachstum oder natiirliche Entwicklung" den normalen Lebens-
zyklus einer Pflanze entsprechend ihrer genetischen Aug-
stattung und in Ubereinstimmung mit ihrer Umwelt sowie bei
fehlen klnstlicher #HuBerer binfliisse. Eine bevorzugte Nutze
anwendung der vorliegenden Verbindungen besteht in der
Steigerung des Saccharosegehaltes von feldbau-Zuckerrohr
und Sorghum. Der Begriif "regulierend" bezeichnet im vorw
liegenden Text jegliche durch chemiache Mittel hervorgee
rufene zeitweilige oder andauernde Modifikation oder Varig-
tion des normalen Lebensablaufes bis knapp vor dem abtdten
der Pflanze,

Der Begriff "herbizid wirksame lenge" bezeichnet jedwede
lenge der hier offenbarten Verbindungen, die eine Pflanze
~oder Teile einer Pflanze abtdten kann., Mit "Pflanze" sind
keimende Samen, auflaufende Samlinge und etablierte Vege-
tation elnschlieBlich Wurzeln und oberirdischer Teile gew=
meint. Zu den herbiziden Wirkungen gehbren Abtdtung,
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Defoliation, Desikkation, Stauchung, Blattverbrennung und
Verazweigung. Herbizide Wirkungen werden generell bei hdheren
Aufwandmengen als wachstumsregulierende Wirkungen erzielt,

Der Begriff "Alkyl" wird im vorliegenden Text zusammen-
fassend filr geradkettige und verzweigtkettige Algylgruppen
verwendet. Der angegebene Kohlenstoffatom-Bereich beinhaltet
seine oberen und unteren Grenzwerte.

GemdB vorliegender rsrfindung erfolgt eine viachstums- oder.
bntwicklungsreguliebung von Pflanzen durch Ausbringung
einer Verbindung obiger Formel bzw. der Formulierung einer
solchen Verbindung direkt an die Pflanze oder irgendwelche
ihrer oberirdischen Telle ungefzhr 4 bis 10 Wochen vor der
krnte. Bei sorgfdltig kontrollierter Applikation kann eine
wachstumsregulierende Wirkung ohne herbizide Lrgebnisse
erzielt werden, Die wirksame Dosos variiert nicht nur in
Abhéngigkeit von dem fiir die Behandlung éusgewéhlten
speziellen Material, sondern auch in Abhdngigkeit von der
zu erreichenden regulatorischen Wirkung der zu behandelnden
Pflanzenart und deren kEniwicklungsstedium sowle in Abhingig-
keit davon, ob eine bleibende oder voriibergehende Viirkung
beabsichtigt ist. Andere die Bestimmung der geeigneten
pflanzenregulierenden lMenge beeinflufende Faktoren bein-
halten die Applikationsweise und die Wetterbedingungen wie
etwa Temperatur oder Niederschlag. Die Waohstumsregulierung
kann sich aus der Wirkung der Verbindung entwder auf die
physiologischen érqzesse oder die Morphologie der Pflanze
oder auch auf beide in Kombination oder in Aufeinander-
folge ergeben. Morphologische Verdnderungen machen sich im
allgemeinen durch sichtbare Veridnderungen der GrioBe, Gestalt,
Farbe oder Textur der behandelten Pflanze oder deren Teilen
sowie auch hinsichtlich der produzierten Frucht oder Bliiten

t
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bemerkbér.

Verdnderungen in physiologischen Prozessen treten dagegen
im Inneren der behandelten Pflanze auf und bleiben dem Auge
des Beobachters gewtdhnlich verborgen. Verdnderungen dieses
Typs treten am hiaufigsten bei der Produktion; Lokalisierung,
Speicherung oder Verwertung von in der Pflanze natiirlich
vorkommenden Chemikalien wie etwa Hormonen auf. Physiologie-
sche Verdnderungen konnen visuell erkennbar werden, wenn
sie morphologische anderungen nach sich ziehen, Dariiber
hinaus sind den Fachleuten zghlreiche analytische Verfahren
zur Bestimmung von Wesen und Ausmaf von Verdnderungen in
den verschiedenen physiologischen Prozessen bekannt,

Die Verbindungen der vorliegenden Brfindung dienen der ,
Regulation von natiirlichen Wachstums- und Entwicklungsvor-
gidngen der behandelten Pflanzen iiber eine ganze Anzahl verw
gchiedener Wege; es versteht sich dabei von gelbst, daB
nicht jede Verbindung bei jeder Pflanzenart und jeder Auf-
wandmenge die gleichen regulatorischen Wirkungen hervor=
,bringt. #ie bereits oben bemerkt, werden die Reesktionen ente
sprechend der Verbindung, der Dosierung, der Pflanze usw.
variieren, '

Herbizide Wirkungen werden in shnlicher Veige erzielt; zur
Erlangung des erwiinschten Ergebnisses kann die Aufwandmenge
variiert werdei.

Die Verbindungen der vorliegenden Erfindung werden aus
N-Phosphonomethylglyzin hergestellt, indem diese Substanz

. mit Silberoxid zur Bildung des Silbersalzes oder mit
Natriumhydroxid zwecks Bildung des Natriumsalzes zur Reaktion
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gebracht wird und indem entweder das Silber- oder das
Natriumsalz mit einem Trialkylsulfonium- oder =-sulfoxonium-
~ halogenid behandelt wird. Andererseits kann das Glyzin '
direkt mit dem Llrialkylsulfonium- oder -sulfoxoniumhalogenid
in Anwesenheit vbn Propylenoxid umgesetzt werden., N-Phos-
phonomethylglyzin ist eine unter dem Trivialnamen |
"Glyphosat" kommerziell erhdltliche Substanz. Sie kann

durch Phosphonomethylation von Glyzin, die Reaktion von
Bthylglyzinat mit Formaldehyd und Diethylphosphit oder

die Oxydation des N-Phosphinomethylglyzins zubereitet werden,
Die entsprechenden Verfahren sind im US-PS Nr. 3 799 758
(Franz, 26. Mdirz 1974) beschrieben.,

Wie in den folgenden Ausfiihrungsbeispielen dargestellt,
konnen die Verbindungen der vorliegenden Erfindung ent-
weder natiirliche Wachstums=- oder sntwicklungsvorginge der
Pflanzen regulieren oder Unkriduter abtdten., Hiufig kommt
es auf die Regulationswirkungen an sich an; dabei steht -
zumeist deren EinfluB auf den Pflanzenhaushalt im Vorder—
grund. So missen Steigerungen des wminzelpflanzenertrages,
Steigerungen des LErtrages pro Plicheneinheit sowie Ver-
ringerungen der Ernte~ und/oder Verarbeitungskosten in
ihrer Gesamtheilt in Betracht gezogen'werdeg, wenn es gilt,
die Auswirkung einer einzelnen Regulationswirkung wihrend
des Wachstums oder der Entwicklung einer Pflanze abzu~-
schitzen, |

Ausfihrungsbeispiel

-Die folgenden spezifischen Ausfihrungsbeispiele werden
lediglich als veranschaulichende, nicht einschrinkende
Demonstrationen der Herstellung von Verbindungen gemal vore
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liegender nrfinduhg gowle deren Wirksamkeit bei der Regulie-
rung des Wachstums von Pflanzen und der Sekdmpfung von un-

erwinschter Vegetation dargeboten.

Ausfiihrungsbeispiel 1

lioho-Trimethylsul foniumsalz von Glyphosat

Zubereitet wurde eine Losung aus 80 ml Tetrahydrofuran

and 20 ml Wasser. Dieser Losung wurden 1,7 (0,01 Mol)
N-Phosphonomethylglyzin der Firma Monsato Agricultural
Products, Co., St, Louis, Missouri, sowie 0,4 g (0,01 Mol)
pulverisiertes Natriumhydrozid zugesetzt. Sodann wurden
2,0 g (0,01 Mol) Trimethylsulfonyliodid hinzugegeben,
worauf eine klare Losung entstand. Die Ldsung wurde nun
durch Strippen von leichtfliichtigen Verbindungen befreit, in
Bthanol dispergiert und auf 60 °C erhitzt. Filtration und
Irocknung erbrachte 1,8 g eines weiBen Pulvers, dessen
Molekularaufbau durch Kohlenstoff-13- und grotonennuklear-
magnetische Resonanz als die des Mono=-Trimethylsulfonium-
salzes von N-Phosphonomethylglyzin bestdtigt wurde.

Ausfilhrungsbeigpiel 2

Mono-Trimethylsulfoxoniumsalz von Glyphosat

Ein Reaktionsbehdlter wurde mit 50 ml Wasser, 4,2 g (0,028
Mol) N-Phosphonomethylglyzin und 5,5 g (0,025 Mol) Tri-
methylsulfoxonyliodid beschickt. Der Behdlter wurde in einem
Wasserbad allmihlich erwirmt, sodann wurden 15 ml Propylen-
oxid hinzugesetzt. Das Gemisch wurde eine Stunde lang ver- |
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rihrt, mit Ether gewaschen und einer Phasentrennung unter-
zogen, Die wdBrige Phase wurde dann gestrippt und erbrachte
- eine Ausbeute von 5,8 g eines wellen Pulvers mit einem
:cnmelzpunktbereich von 184..,186 °C, Die lolekutarstruktur
des Produktes wurde durch Kohlenstoff-13- und protonen-
nuklearmagnetische Resonanz als die des liono-Irimethylsul-
foxoniumsalzes von N~Phosphonomethylglyzin bestdtigt.

veitere Verbindungen innerhalb des Geltungsbereiches der

oben dargelegten generischen Formel kdnnen bei Verwendung
der geeigneten ausgangsstoffe mit jedem dieser Verfahren

hergestellt werden,

Ausfiihruncsbeispiel 3

Dieses Ausfilhrungsbeispiel veranschaulicht die Brauchbarkeit
der in Ausfilhrungsbeispiel 1 hergestellten Verbindung bei
der Regulierung des Wachstums von SliBsorghum (wissenschaft-
licher Name: Sorghum vulgare). ’ '

Angewendet wurde das nachstehende Priifverfahren:

sine Reihe weifler Kunstatofftdpfe von 19 cm Durchmesser
wurde mit jeweils etwa 4,54 kg sandigem Lehmboden gefiillt,
welcher 100 ppm cis-N-/{Trichlormethyl)thio/-4-zyklohexen—
1y2-dikarboximid (ein handelsiibliches Fungizid) und 150 ppm
17-17-17-Dinger (d. h. einen Diinger mit je 17 Masse-% N,
P205 und K,0) enthielt. In jeden dieser Topfe wurden

8 Sorghumsamen eingesetzt, die Topfe wurden in ein Gewichs-
haus mit 27 °C Tagtemperatur und 21 °C Nachttemperatur ein-
gestellt, wdhrend der darauffolgenden 5 Wochen wurde auf
eine Pflanze pro Topf vereinzelt. Die prfe wurden periodisch
mit 17-17-17-Dilnger versorgt.
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114 Tage nach der Aussat wurden die Pflanzen mit einer
Losung gespritzt, welche aus der in gleichen Teilen Azeton
‘und Wwasser aufgeldsten Prifverbindung bestand. Das Spritz-
system wurde mittels 002 unter Druck gesetzt und auf eine
Zweiradmaschine montiert. Die Priiflésung wurde in einer
Aufwandmenge von 750 l/ha ausgebracht. Die Konzentration
der Losung wurde so vorausberechnet, daB8 bei Ausbringung
einer Briheaufwandmenge von 750 l/ha die gewiinschte Lin-
satzmenge in kg/ha zur Anwendung gelangte, Die Konzentration
wurde so gewihlt, daB sie einer Aufwandmenge von 0,28 kg/ha
entsprach,

.-Nach der Behandlung wurden die Pflanzen weitere 39 lTage

im Gewidchshaus belassen. Wihrend dieser Zeit wurden der
Grad des rruchtstanderscheinens und Pollenschiittens perio=-
aisch aufgezeichnet, Sodann wurden die Pflanzen geerntet,
Die Stengel wurden in Bodenhthe geschnitten, Fruchtstand
und Blitenstiel wurden entfernt. Bei jedem Stengel wurde
der Yruchtstand getrocknet und gewogen, die Bliitenstiel-
linge wurde gemessen. Sodann wurden simtliche Bliatter und
Blattscheiden vom Reststengel abgestreift, der so erhaltene
nackte Stengel wurde gewogen und in seiner Lénge gemessen,
Die ®tengel wurden nun in kurze Stiicke gehdckselt und in
einer hydraulischen Presse bel einem Druck von 13 800
Newton/cm2 ausgepreflts Der PreBsaft wurde sowohl hinsichtlich
seiner lenge als auch hinsichtlich seines Gegamtgehaltes an.
gelosten Feststoffen gemesaen.

Das letztgenannte Merkmal wurde mit einem Hand=-Saftrefrakto-
meter gemessen und in Saft-Masseprozent ‘angegeben,

Jede Aufwandmenge wurde in fiinf Wiederholungen gepriift,
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Dariiber hinaus wurden finf unbehandelte Pflanzen als Kontroll-
pflanzen zu Vergleichszwecken einbezogen., Die Lrgebnisse sind
in den Tabellen I und II dargestellt,

labelle I vermittelt die Angaben beziiglich ¥ruchtstander—
scheinen und Pollenschiitten., Bei den aufgefiihrten Daten han-
delt es sgich um die Mittelwerte aus den jeweils 5 Wieder-
holungen. In jedem Fall wurde durch Verabreichung der Priif-
losung offensichtlich sowohl eine Verzdgerung des trucht-
standerscheinens als auch des Pollenschiittens hervorgerufen.
Diege iinschrédnkung des Blihens ist ein Hinweis auf eine
otelgerung der wffizienz von 5acchar05eproduktion und Stoff-
speicherung.

‘labelle I

Vorerntedaten ~ Mittelwerte von je 5 Wiederholungen

s @O

3)3 0.0 0
\u ) 1
P-CH NHCH2COH

HO//

Prifverbindung: (cH

2

- Fruchtstanderscheinungen (%) und Pollenschiitten (%)
' Tage nach der Aussaat

Aufwandmenge 121 131 135 138 149
kg/ha Fs Po PFE PS Py PS P PS Py P3

0 (Kontrolle) 0 O 20 7 42 33 74 55 93 93
0,28 O 0 ©0 0 0 0 v 0O 0 O
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labelle II zeigt die Mittelwerte der liessungen an Fruchstand,
Rispe, oStengel und PrefBsaft nach der urnte der Pflanzen, lie
Daten verdeutlichen gegeniiber den Mittelwerten der Kontroll-
pilanzen Verminderungen von Fruchtstand-Lrockenmasse, Rispen-
linge, stengellénge und Stengelmasse,

Tabelle II .

Nacherntedaten - Mittelwerte von je 5 Wiederholungen

Priifverbindung: (CH3)3S() S 0

0 0

1

P~CHNHCH,,COH

/
HO
Aufwand- Getrockneter Blitenstiel- Stengel Prelsaft
menge rruchtstand lénge Ldnge Messe lasse IGEF
kg/ha llasse, g mm mm g g Masse-%
-0 (Kontr,) 10,2 234 711 94,5 18,0 13,5

0,28 0,5 20 490 90,2 15,6 13,4

*IGF: Insgesanmt geloste Feststoffe

susfihrungsbeispiel 4

Dieses Ausfuhrungsbeispiel veranschaulicht die Nachauflauf-
Herbizidwirkung der in den Ausfiibrungsbeispielen 1 und 2
hergestellten Verbindungen., '

Aluminium-Pflanzschalen der AusmaBe 15,2 x 22,9 x 8,9 cm wure
den bis zu 7,6 cm Tiefe mit lehmigem Sandboden gefiillt,
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welcher je 50 ppm des handelsiiblichen Fungizids cis-N/{Tri-
chlormethyl)thio/~4~zyklohexen-1,2~dikarboximid (Captan ¥ )
und 17-17-17-Diinger (je 17 Masse-% N—PZOB-K 0) enthielt,
Jewells quer zur Schalenbreite wurden einige Keihen mar-
kiert; eine Auswahl von Semen mono- und dikotyler Unkrduter
warde - pro Art eine Reihe - ausgelegt. Hierbei wurden

folgende Unkrautarten verwendet:

Breitbldttrige Unkriduter:

Ae Trichterwinde Ipomoea purpures

B. Klette Xanthium sp.

C. WeiBer Stechapfel Datura stramonium

D. Samtblatt ' Abutilon theophrastl
E. Senf Brassica sp.

F. Nachtschatten Solanum 8sp.

G. PFuchsschwanz Amaranthus sp.
Gréaser:

Ho Zypergras Cyperus esculantus
I. Trespe . Bromus tectorum

J. Borstenhirge Setaria sp.

K. Welsches Weidelgras Lolium multiflorum
L. Hiiznerhirse Echinocloa crus-galli
M, Schmetterrohr - Sorghum bicolor

‘No Flughafer Aveng fatua

Die breitblidttrigen Arten wurden zuerst ausgesidt, die Aug-
saat der Griser erfolgte 4 Tage spater. Von jeder Art wurden
genligend Samen gepflanzt, um - in Abhingigkeit von der \
Groge jeder Pflanze = pro Reihe 204¢+50 aufgegangene Sdmlinge
zu erzeugeno' |
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Zehn Tage nach der &ussaat der Grdser wurden die aufgegange-
nen Sdmlinge sdmtlicher Arten mit widBrigen Lgsungen der
Prifverbindungen gespritzt., Die Losungen wurden in solchen
Verdinnungen hergestellt, daB eine Spritzbrihe-Aufwandmenge
von 750 l/ha einer Aufwandmenge von 0,56...4,48 kg/ha Priif-
verbindung, wie sie fur!jede Prifung erwiinscht war, ent-
sprach., Zusdtzliche Schalen mit durchweg unbehandelten
Pflanzen wurden als Vergleichsstandards zur Messung des
Ausmalbes der Unkrautbekdmpfung in den behandelteq Schalen
herangezogen,

Neunzehn Tage spater erfolgte der Vergleich von Priifschalen
und Standardvarianten; die Unkrduter in jeder Reihe wurden
visuell hinsichtlich des prozentualen Bekdmpfungserfolges
von 0...100 % eingeordnet, wobei O % dem gleichen Wachstum
wie in der Standardvariante und 100 % der totalen Abtdtung
aller Unkrduter in der Reihe entsprach. Samtliche Typen der
Pflanzenséhédigung wurden in die Betrachtung einbezogen. Die
Lrgebnisse sind in Tabelle III dargestellt,
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Prozentualer Bekampfungserfolg

Priifverbindung Aufwand- Breitblittr. Unkriuter Grédser
‘ menge I, . y . .
kg/ha A B C D & F G H I J X L M K
li=-Phosphonome— 0,56 50 50 60 65 65 75 50 75 40 95 98 65 60 35
thylglyzin _ . - _
auwsmﬁszwmmwu 1,12 65 70 70 70 80 80 70 80 6Q 100 100 80 95 wo
foniumnsalz 2429 70 100 85 90 100 85 80 80 70 100 100 90 100 65
3,36 80 100 100 100 100 95 100 90 75 100 100 100 100 90
4,48 95 100 100 100 100 100 100 30 100 100 100 100 100 100
amwwOquobmel 0,56 45 40 60 65 65 60 60 65 70 95 95 90 90 70
thylglyzin o « - ) ﬂ -
aﬁHBmdw%HmmHl 1,12 80 70 100 85 95 50 80 80 30 100 100 100 100 . 35
foxoniumsalz 2,24 30 100 100 95 100 100 100 30 390 100 100 100 100 90O
. 3,36 95 100 100 100 100 100 100 35 100 100 100 100 100 100
4,48 100 100 100 100 100 100 100 wo._oo 100 10C 100 100 100
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Tabelle III (Fortsetzung)

nrgebnigge der Herbizidpriifung
‘ Prozentualer Bekdmpfungserfolg

Priifverbindung Aufwand- Breitbldttr. Unkrduter Gréser
menge . ~ . " a . N
kg/ha A B c D X B G H I J K L M N
zanomwwoboBml 0,25 45 50 35 40 65 60 - 25 45 100 80 75 50 45
thylglyzin . c - =
ewwmwsqwmsMWOSWsBl 0,5 55 65 40 55 80 90 60 80 100 90 95 100 75
salz (Bsp. 5) 1,0 80 80 55 65 85 95 - 75 100 100 100 100 100 90
2,0 85 100 65 90 90 100 - 85 100 100 100 100 100 95

3,0 . 100 100 90 100 100 100 - 95 100 100 100 100 100 100

235413 ¢
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Applikationsverfahren

Ob bei Verwendung als Pflanzenwachstumsregulatorgn oder als
Herbizide - die Verbindungen der vorliegenden Erfindung sind
am niitzlichsten, wenn sie den Pflanzen kurz nach dem Auflaufen
direkt appliziert werden. Zum Einsatz auf landwirtschaftlichen
- Nutzfldchen werden die Verbindungen generell in geeignete
Formulierungen eingebettet, welche als Dispergierungshilfg-
mittel zusdtzliche Bestandteile und Streckmitteltrdger ent-
halten, Beispiele fiir derartige Ingradienzien oder Tridgerstof-

fe sind Wasser, organische LUsungsmittel, Stdube, Granulate,
oberflachenaktive Agenzien, Wasger-in 0l- und Ol-in-Wasser-
Emulsionen, Netzmittel, Dispergierungsmittel und Emulgatoren,
Bei den Formulierungen handelt es sich .im allgemeinen um
Stdubemittel, Losungen, emulgierbare Konzentrate oder
Suspengionsspritzmittel.

A, Staubemittel

Stéubémittel sind dichte Pulverzusammensetzungen, welche die
aktiven Verbindungen mit einem dichten, freiflieflenden

festen Trégerstoff kombinieren. Sie sind fiir den Einsatz in
trockener Form vorgesehen und fir ein rasches Absetzen aus-
gelegt, wn ein windbedingtes Abdriften auf Fléchen zu ver-
meiden, die mit dem Préparat nicht in Berilhrung kommen sollen,

Der Trdgerstoff kann mineralischen oder pflanzlichen Ursprungs
sein, vorzugsweilse handelt es sich dabei um ein organisches
oder anorganisches Pulver von hoher Schiittdichte, geringer
Oberfldche und niedrigem Flissigkeitsaufnahmevermogen, Ge-
eignete ITrdgerstoffe sind Kaliglimmer, Pyrophyllit, schwere
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Keolintone, Tabakstaub und gemahlenes Kalziumphospahtge—
stein,

Die nignung eines Stdubemittels wird zuweilen durch das Bin-
beziehen eines fllissigen oder festen Netzmittels lonischer,
anionischer oder nichtionischer Natur unterstiitzt, Bevorzugte
Netzmittel sind Alkylbenzen und Alkylnaphthalensulfonate,
sulfierte Yettalkohole, Amine oder Sjuresmide, langkettige
Natriumisothionat-Siureester, Hster von Natriumsulfosukzinat,
sulfierte oder solfonierte Fettsiureester, srddlsulfonate,
sulfonierte Pflanzendle und ditertiidre Azetylenglykole. In

~ diesen StHdubemittelzusammensetzungen kinnen sich auch Dig-

persionsmittel als vorteilhaft erweisen. Typische Dig-
persionsmittel sind Methylzellulose, Polyvinylalkohol,
Ligninsulfonate, polymere Alkylnaphthalensulfonate, Natrium-
naphthalensulfonat, Polymethylenbisnaphthalensulfonat und
Natrium=-N-methyl-i-(langkettig saure)taurate.

baruber hinaus werden hdufig noch reaktionslose absor tive
Mahlhilfsstoffe in die Stdubemittelzusammensetzungen einbe-
zogen, um die Herstellung des Staubes zu unterstiitzen,
Geeignete Mahlhilfsstoffe sind Attapulgit-Yon, Kieselgur,
synthetische Feinsilika sowie synthetische Kalzium- und
liagnesiumsilikate,

In typischen 6taubzusammensetzungen liegen die Trigerstoffe
gewdhnlich in Konzentrationen von etwa 30...90 lasse~% der
Gesamtzusaumensetzung vor. Der Mahlhilfsstoff macht ge=
wohnlich etwa 5...50 Masse~% und das Netzmittel bis etwa

1,0 llasse~% aus, Uispersionahilfsmittel - gofern vorhanden -
machen bis zu etwa 0,5 Masse-% aus, zusdtzlich konnen noch
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- geringe Mengen Antibackmittel und antistatischer Agenzien vor-
handen sein., Die YeilchengrcBe der vollstédndigen Zusammene
setzung betrdgt im allgemeinen etwa 30...50 Mikron.

B. Lésungen

Wifrige Losungen der aktiven Verbindungen werden dargestellt
zubereitet, daB die Ausbringung in einer Britheaufwandmenge
von etwa 9...1875 1l/ha die Verteilung der erforderlichen
lenge an aktiver Substanz absichert. Um die Netzfihigkeit
der LOsung und damit ihre Verteilung auf der Pflanzenober-
fldche zu verbessern, wird gewdhnlich noch eine geringe
Menge einer nicht phytotoxischen oberflichenaktiven
Substanz mit etwa 0,05...0,5 Masse-% einbezogen, Hierfiir
‘eignen sich sowohl anionische, kationische, nicthionische,

ampholytische als auch zwitterionische oberflichenaktive
dubstanzen.

Zu den geeigneten anionischen oberflichenaktiven Agenzien
gehoren Alkalimetall-, Ammonium- und Aminsalze von Fett-
alkonolsulfaten mit BeselB Kohlenstoffatomen in der fett-
haltigen Kette sowie Natriumsalze von Alkylbenzensulfonaten
mit% J...15 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette. Geeignete
kationische oberflichenaktive Substanzen umfaseen quaterniire
Dimethyldialkylammoniumhalogenide mit Alkylketten von 8., 18
Kohlenstoffatomen, Geeignete nichtionische oberflichenaktive
Stoffe sind Polyoxyethylenaddukte von Fettalkoholen mit
10.+418 Kohlenstoffatomen, Polyethylenoxid-Kondensate von
Alkylphenolen mit Alkylketten von 8,412 Kohlenstopffatomen
und auf je einem Mol Alkylphenol kondensierten 5,...25 Mol
tthylenoxid wie auch Polyethylenoxid-Kondensate von Sorbitan-
egtern mit auf je einem Mol des Sorbitanesters kondensierten
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10.0414 Mol sthylenoxid. Zu den geeigneten ampholytischen
oberfléchenaktiven Stoffen gehdren sekundire und tertiire
aliphatische Aminderivate mit einem 8.40¢18 Kohlenstoffatome
enthaltenden aliphatischen Substituenten und einem weiteren
Substituenten, welcher eine anionische wasserlislichmachende
Gruppe wie etwa ein Sulfat oder Sulfonat enthilt. Beispiele
hierfir sind Natrium-3-dodezylaminopropionat und Natriume 3e
dodezylaminopropansulfonat, Geeignete zwitterionische ober-
fldchenaktive Stoffe sind Abkommlinge aliphatischer quater-
nérer Ammoniumverbindungen mit einem B8...18 Kohlenstoffatome -
enthaltenden aliphatischeh Substituenten und einem weiteren
Substituenten, der eine anionische wasserldslichmachende
Gruppe enthdlt. Beispiele hierfiir sind 3-(Il,N-Dimethylel-
hexadezylammonio)propan-1-sulfonat und 3-(i,N-Dimethyl-N-
hexadezylamumonio )-2-hydroxypropan-1-sulfonat.

C. smulgierbare Konzentrate

Bei den emulgierbaren Konzentraten handelt es sich um Lo~

- sungen, in denen die aktiven Stoffe und ein enulgierendes
Agens in einem nicht mit Wasser mischbaren Losungsmittel
aufgeldst sind. Vor der Verwendung wird das Konzentrat mit
Wasser verdilnnt, um eine suspendierte fmulsion von Losungg-
mitteltropfchen zu bilden,

Flur den finsatz in emulgierbaren Konzentraten typische Lo-
sungsmittel sind Unkraufﬁle, chlorierte Kohlenwasserstoffe,
nicht mit Wasser mischbare Ether, Ester und Ketone.

Typische emulgierbare Agenzien sind anionische oder nichtioni-
sche oberflichenaktive Stoffe oder deren Gemische, Lnte
sprechende Beispiele beinhalten langkettige Merkaptan~Poly=-
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,ethoxyalkohole, Alkylaryl-Polyethoxyalkohole, Sorbitan-Fett-—
siureester, Polyoxyethylenether mit Sorbitan-Fettsiureestern,
Pdlyoxyetnylenglykolester mit Pett~ oder Harzsiuren, Fett-
alkylolamid-&dndensate, Kalzium= und Aminsglze von Fettalko~-
holsulfaten, 0llosliche srdolsulfonate oder vorzugsweise
Gemische dieser emulgierenden Substanzen. Lerartige kmulga-
toren nehmen im allgemeinen etwa 1...10 llasse-% der Gesamt-
zugammensetzung ein. |
lypische emulgierbare Konzentrate enthalten etwa 15...50 Mag=-
se-7% aktive Substanz, etwa 40.,.82 Masse=% Lésungsmittel

und etwa 1...10 Masse~% bmulgator, Darliber hinaus konnen
noch weitere Zusatzstoffe wie etwa Netzmittel und Haftstoffe
einbezogen werden,

D, Suspensionsspritzmittel

Suspensionsspritzmittel sind in Wasser dispergierbare Zu-
sammensetzungen, welche die aktive Substanz, ein reaktions-
loses festes Streckungsmittel sowie ein oder mehrere ober-
flachenektive Stoffe zur Gewdhrleistung einer raschen Be-
netzung sowie zur Verhinderung von Ausflockung beim Suspen-
dieren in wWasser enthalten,

Geeignete feste Filllstoffe sind sowohl natiirlich vorkommende
Mineralien als auch Stoffe, die von derartigen Mineralien

- synthetisch abgeleitet werden, Als Beispiele seien Kaolinite,
Attapulgit-Ton, Montmorillonit-Tone, synthetische Kieselerden,

synthetische Magnesiumsilikate und Kalziumsulfatdihydrate
genannt.

Geeignete oberfléchenaktive Stoffe beinhalten sowohl jene des
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nichtionischen als auch Jjene des anionischen Typs und’fun—
gleren als Netzmittel und Dispersionshilfsstoffe., Gewdhnlich
wird einer von ihnen einbezogen, Bevorzugte Netzmittel sind
Alkylbenzen und Alkylnaphthélensulfonate, sulfierte Fett-
alkohole, Amine oder Sdureamide, langkettige Natriumiso-
thionat-vgureester, Lster von Natriumsulfosukzinat, sulfierte
oder sulfonierte lettsidureester, nrddlsulfonate, sulfonierte
Pflanzentle und ditertidre Azetylenglykole. Bevorzugte Dis-
persionshilfsmittel sind Methylzellulose, Polyvinylalkohol,
Ligninsulfonate, polymere Alkylnaphthalensulfonate, Natrium-
naphthalensulfonat, Polymethylenbisnaphtahlensulfonat und
Natrium-N-methyl-N-(langkettig sauere)-taurate.

Iypische Suspensionsspritzmittel enthalten 25...90 % aktive
substanz, 0,5.442,0 % Netzmittel, 0,25.4.5,0 % Dispergierungs-
mittel sowie 0,25...74,25 Masse-% eines reaktionslosen Fill-
mittels. Heufig werden 0,1...1,0 % des Fillmittels durch
einen Korresionshemmer und/oder ein Antischiummittel er-
setzt,

. Allgemeines : ' :

Generell kann jedwedes herktmmliche Nachéuflauf—Ausbringungaw
verfahren einschlieBlich der gebrduchlichen Stiube- oder
Spritzausriistungen zum Binsatz gebracht werden, Die zur
Erzielung des gewiinschten Ergébnisses - sel es eine Herbizid-
wirkung oder eine wachstumsregulierende Wirkung - erfordsr—
liche lienge an aktiver Substanz hingt vom Wesen der zu be-
handelnden Pflenzenart und den vorherrschenden Bedingungen
ab. Herbizide Wirkungen werden gewthnlich bei Mengen von
0,112.4456 kg/ha - vorzugsweise 1,12.ee11,2 kg/ha - aktiver
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‘Substanz erzielt, wohingegen wachstumsregulierende Wirkungen
gewdhnlich bei 0,112...22,4 kg/ha - vorzugsweise 035640

5,6 kg/ha ~ aktiver Substanz erreicht werden. Dem fachlich
Geschulten ist klar, daB Verbindungen von geringerer Aktivitdt
fir den gleichen Grad der Behandlungswirkung eine hohere.
Dosierung érfordern werden als Verbindungen von stirkerer
Aktivitat,

Beigpiel 5

Mono-Triethylsulfoniumsalz von Glyphosat

Bin Reektionsbehilter wurde mit 100 ml Wasser, 4,2 g

(0,025 Mol) N-Phosphonomethylglyzin und 6,2 g (0,025 Mol)
Lriethylsulfoniumiod gefiillt, Das.Reaktionsgemisch wurde

auf 50 °C erwidrmt und bei dieser Lemperatur eine Stunde ge-
halten. Dann wurde es auf 15 °C abgekiihlt, und 15 ml
Propylenoxid wurden hinzugegeben, Das erhaltene Gemisch wurde
bei Zimmertemperatur zwel Stunden geriihrt, mit Ether ge-
waschen und in zwei Phasen getrennt. Die wiBrige Phase wurde
dann gestrippt, in Ethanol wieder aufgeltst, mit Natriumsulfat
getrocknet und nochmals mit Ether gewaschen, Die Lndausbeute
- betrug 7,5 g einer Fliissigkeit mit einem Brechungsindex von
nDBO = 1,5197. Die molekulare Struktur des Produktes wurde
durch C'3-NMiR- ung IR-Spektroskopie als die des Mono-Tri-

- ethylsulfoniumsalzes von N=-Phosphonomethylglyzin ermittelt,
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1. Biologisch aktive Zusammensetzung, gekennzeichnet dadurch,

2e

36

4.

dal sie gich (a) aus einer wirksamen pflanzenregulieren-
den, nichtletalen Menge einer Verbindung der Formel

(R),5(0). @O 0 0 oo
37 7'n \\\P-CHQNHCHZCUH
HO s '

in welcher R C,-C-4lkyl bedeutet oder R = R', R? oder
R3 ist und 01-06-Alkyl bedeutet, wobei nicht mehr als
zweil der Substituenten R1, R? oder R3 identisch sind

und n fir Null oder 1 steht, und (b) aus einem reaktions-
losen verdiinnenden Triégerstoff zusammensetzt,

Zusemmensetzung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, :
daB R filir Methyl und n fiir Null steht.,

Zusanmensetzung nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch,
daB R fir Methyl und n fir 1 steht.

Herbizide Zusammensetzung gemd Punkt 1, gekennzeichnet
dadurch, da8 sie eine herbizid wirksame Menge einer
Verbindung der Formel

(R),8(0) @ © 0 0 =
37 \\\P - CH,NHCH,CoH

2 2
HO//

in der R C; bis Cy-Alkyl bedeutet oder & = R', RZ oder
83 ist und C,=C¢-Alkyl bedeutet, wobei nicht mehr als
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zwel der Substituenten R1, R oder R identisch sind und
n fiir Null oder 1 steht sowie einen reaktionslosen Ver-
dinnungstrédgerstoff enthdlt.

Zusammensetzung nach Punkt 4, gekennzeichnet dadurch, daB
R fir Methyl und n fiir Null steht,

Zusammensetzung nach Punkt 4, gekennzeichnet dadurch, daB

R fir Methyl und n fiir 1 steht.

Verfahren zur Bekidmpfung unerwilnschter Vegetation, ge=~
kennzeichnet dadurch, daB es aus der Nachauflaufbehand-
lung der Vegetation mit einer herbiziden Zusammensetzung
besteht, welche eine herbizid wirksame Menge einer
Verbindung der Formel

(R).8(0). @O 0 9 0
377 'n | \\‘ﬁ-CHZNHCHZCOH
1’ :

in der K ein C, bis Cy-Alkyl bedeutet oder R = R, R®
oder > igt und C, bid Cg-Alkyl bedeutet, wobei nicht

mehr als zwei der Substituenten R1, H2 oder R3 identisch |
sind und n fiir Null oder 1 steht und einen reaktionslosen

Verdﬁnnuhgstrégerstoff enthdlt,

Verfahren nach Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, daB R
filr Methyl und n fiir Null steht.,

Verfahren nach Punkt 7, gekennzeichnet dadurch, dafl R
fir Methyl und n fir 1 steht.
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