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Brevet N0 |

du .25 awvx 2fonsieur le Ministre
de 'Economie et des Classes Moyennes

Titre délivré : .......1 4. 2l P03 Service de la Propriété Intellectuelle

LUXEMBOURG

Demande de Brevet d’Invention

1. Requéte

-La..socidté dite: SCHERING ARTIENGESELLSCHAFT. .BERLIN UND.BERG= (1)
-KAMEN,..170=178. Millerstrasse, & 1000.EERLIN 65, 211emagne ..

~Eédérale,.représentée par Morsieur.Jacgues de.Muyser,.agissant(?
.en.gualité. de mandataire

dépose(nt} ce .wingt-cing.avril. l19co. guatre-vingt=trois. ... 3)
a. .15 ... heures, au Ministére de I’Economie et des Classes Moyennes, a Luxembourg :

1. la présente requéte pour I'obtention d’'un brevet dinvention concernant :
1,24,4=Triazol-1-yl-propionitrile, Verfahren.zur Herstellung. (4

....... dieser..Verbindungen sowie diese enthaltende biozide Mittel®.

2. la délégation de pouvoir, datée de . SERLIN le féyvrier.1983.
3. la description en langue zllezande de T'invention en deux exemplaires;
4. ..ooff..... planches de dessin, en deux exemplaires;

5.

la quittance des taxes versées au Bureau de I'Enregistrement & Luxembourg,
le .25 . 2vxil 19832

déclare(nt) en assumant la responsabilité de cette Géclaration, que I'(es) inventeur(s) est (sont) :

voir. au.verso (6)}

revendiguefnt) pour la susdite Gemande de brevet la priorité d’une (des) demande(s) de

(6) hravet déposée(s} en (7) .. Zllemacne FE3srale
le .26.2vril 19282  (No..P.32.1F 3cl.0) 8)
aunomde Iz SEnpsante (U]
s el i Juliay =) . s A
élitizlisent? pour lui {elle) ef, s désigné, pour son mandataire. & Luxembourg . ..
?E’ bli' T..'r':r-’, (10)
sollicite(nt) la délivrance d'un brevet dinvention pour T'objet décrit et représenté dans les
13
i annexes susmentmnnees _— avec ajournement de cetie délivrance 2 1/ mois. (11)

kY
\
* 3
- .
-Le .manfzrsirs

e - T,

II. Procés-verbal de Dépdt

La susdite demande de brevet ¢'inveniion & €{¢ déposée au Ministére de ’Economie et des
Classes Moyennes, Service de la Propriété Intellectuelle 2 Luxembourg, en date du :

Pr. le F\/" inisire

s 18 _ heures de Teonomie et dés,C "ses_ Tioyvennes,
Y
/’ r
& 1!

L BL00T

(1} Nom, prénom, firme, adresse — o Zizsant en guzlié de mantiziaire — (8; daie €U depdt

en touies leitres — (&; titre ge Tinverion

— (&, Lrevetl, veriificet é'acd

uon, modiie @'utlité ~ (0)
pays — (8) date — (8, déposant orifinzire — (;0. atresse — {11y €. 12 ot 1¢ mois.
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BEANSPRUCHUNG DER PRIORITAT

der Patent/Gufu./- Anmeldung

IN: DER BUNDESREPUBLIK DEUTSCELAND
Vom: 26. BRpril 1982

AAA IO

PATENTANMELDUNG

Anmelder:

Betr.:

n -

Luxemburg

SCHERING AKTIENGESELLSCHAFT BERLIN UND BERGKAMEN

"l,2,4-Triazol~-1l-yl-propionitrile, Verfahren zur Herstell
dieser Verbindungen sowie diese enthaltende biozide Mitt

Der Text enth&lt:
Eine Beschreibung: Seite 6 bis 46
gefolgt von :

Patentanspriichen : Seite 1 bis 5
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SCHERING AG

6 Gewsrtlicher Rechirschuty

Die Erfindung betrifft neue 1,2,4-Triazol-1-yl-propionitrile
Verfahren zur Herstellung dieser Verbindungen sowie diese
enthaltende biozide Mittel insbesondere mit fungizider Wir-

kung.

Imidazolyl-propionitrilderivate mit fungizider Wirkung sind
bereits bekannt (DE-0S 26 04 047). Dise weisen jedoch ein

relativ enges Wirkungsspektrum auf, was unbefriedigend ist.

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, neue Propionitril-
derivate zu entwickeln, welche breit gefadcherte Anwendungs-
moglichkeiten insbesondere auf dem Gebiet des Pflanzenschut-
zes erdffnen und ein breites fungizides Wirkungsspektrum

aufweisen.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemiB geldst durch Imidazolyl-

propionitrile der allgemeinen Formel

O - R1 ///N

b,
éN \\\;==:N

R

in der
R einen gegebenenfalls ein- oder mehrfach, gleich oder ver-
schieden durch Halogen, (C1—CQ-Alkyl, (Cl-Cg)-Alkoxy, (Ci_
Ch)—Alkylthio, Trifluormethyl oder die Nitrogruppe substitu-
iérten aromatischen hohlenwasserstoffrest und

R, (Cl-Clo)-Alkyl, (C3-C8)-Alkenyl, (03-08)—Alkinyl oder ei-
nen gegebenenfalls ein- oder mehrfach, gleich oder verschie-

, oy -C,)-
1774 174
itrogruppe subsiituierten

den durch Halogen, (C_,-C,)-Alkyl, (
i z

Alkylthio, Trifluormethyl oder die !

Phenvlalkyirest bedeuten

und deren Sidureadditionssalze mit anorganischen und organi-

schen Sauren.

C. Eanneman’ 00 400 00
Eankiezani 100 700 00

5C 5T v 22
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-7- Getmﬁﬂiarkuﬁﬁmﬁu&

Die erfindungsgemidfBen Verbindungen sind im weitesten Sinne
biozid wirksam, zeichmnen sich jedoch insbesondere durch eine
fungizide Wirkung aus, worin sie iiberraschenderweise bekann-
te Wirkstoffe analoger Komstitution und Wirkungsrichtung

iibertreffen.

Die fungizide Wirkung erstreckt sich iiberraschenderweise-
gegen Pilze unterschiedlichster systematischer Stellung.
Bei der Behandlung oberirdischer Pflanzenteile schiitzen

sie gegen windbiirtige Krankheitserreger. Gegen sameniiber-
tragbare Krankheitserreger kann man die Verbindungen zur
Saatgutbehandlung einsetzen. Aufierdem wirken diese syste-
misch, das heiBt, sie werden von den Wurzeln der Pflanzen
zum Beispiel nach Einbringung bei der Saat aufgenommen,
werden in die oberirdischen Teile der Pflanze transportiert

und schiitzen diese gegen Krankheitserreger.

Als weitere Wirkungen sind zu nennen eine wuchsregulatori-

sche und eine bakterizide Wirkung.

Wegen des erkannten breiten Wirkungsspektrums eignen sich
die Verbindungen nicht nur zum Schutz von Kulturpflanzen,
sondern auch zum Materialschutz und zur Bekdampfung human-
pathogener und tierpathogener Mikroben, woraus sich breit

gefdcherte AnwendungsmGglichkeiten ergeben.

Je nach der speziellen Bedeutung der Substituenten ergeben

sich hierbei schwerpunkim@Bige Anwendungsgebiete, bei demnen
die Verbindungen herzusragende Wirkungen entfaiten. Sc Xdn-
nen diese jeweils als Fungizide, Pflanzenwachsiumsregulato-

ren oder Bakterizide eingesetzt werden.

Iin den durch dis allgemeine Formel I gezeichneien Verbindun-

. & 3G Y010

O-Nr. 105 7208 05, Banxiertzant 100 400 00
Ronto-Nr 24175008 Sankierzan. =3¢ 700 [+1]
oes- 3.-- = Trankiunier Sank -, Seriln

TAeRL, TDank.e:an: 100 232 06 : '

o
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-8- Gewerbliczh =ier Rechtsschuiz

2-Fluorphenyl, 3-Fluorphenyl, 4-Fluorphenyl, 2-Chlorphenyl,
3-Chlorphenyl, 4-Chlorphenyl, 2-Bromphenyl, 3-Bromphenyl,

4 Bromphenyl, 2-Jodphenyl, 3-Jodphenyl, 4-Jodphenyl, 2,4-
Dichlorphenyl, 3,4-Dichlorphenyl, 2,6-Dichlorphenyl, 2-
Methylphenyl, 3-Methylphenyl, 4-Methylphenyl, 2-Athylphenyl,
3-Athylphenvl, 4-Athviphenyl, 2-Propylphenyl, 3-Propylphenyl,
4~Propylphenyl, 2-Isopropylphenyl, 3-Isopropylphenyl, Lo
Isopropylphenyl, 2-Butylphenyl, 3-Butylphenyl, L_Butylphenyl,
2-sek-Butylphenyl, 3-sek.-Butylphenyl, k4-sek.-Butylphenyl,
2-tert.-Butylphenyl, 3-tert.-Butylphenyl, L_tert.-Butylphen-
vl, 2-Methoxyphenyl, 3-Methoxyphenyl, 4-Methoxyphenyl,
2-Athoxyphenyl, 3-Athoxyphenyl, 4-Athoxyphenyl, 2-Methylthio-
phenyl, 3-Methylthiophenyl, 4-Methylthiophenyl, 9-Athylthio-
phenvl, 3-Athylthiophenyl, L_Athylthiophenyl, 2-Trifluormethyl-
Phenyl, 3-Trifluormethvlphenyl, 4-Trifluormethylphenyl,
2-Nitrophenyl, 3-Nitrophenyl, 4-Nitrophenyl, 3-Fluor-4-
methoxyphenyl, 3-Chlor-5-nitrophenyl, L_Chlor-2-fluorphenyl,
3,4,5-Trimethoxyphenyl, oder 2-Chlor-2-mitrophenyl

und

(Ci-Clo)—Alkyl, zum Beispiel Methyl, ithyl, Propyl, Butyl,
Pentyl, Hexyl, Heptvl, Octyl, Nonyl, Decyl, Isopropyl, 2,2-
Dimethylpropyl-1, 3,3-Dimethyi-butyl-2, (C;-CB)-Alkenyl,

zum Beispiel 2-Buten-1-vl, 3-Methyl-2-buten-1-yl, Hexenyl,
Heptenyl, Octenyl, Phenylalkyl, zum Beispiel Benzyl, 2-Fluor-
benzyl, 3-Fluorbenzyl, 4-Fluorbenzyl, 2-Chlorbenzyl, 3-Chlor-
benzvl, %-Chlorbenzvl, 2-Brombenzyl, 3-Brombenzyl, 4-Brom-
benzyl, 2,4-Dichlorbenzyl, 2,6-Dichlorbenzyl, 3,%4-Dichlor-
benzyvl, Z-Methyibenzyl, 3-Methylbenzyl, 4-Methylbenzyl, 2-
Nitrobenzyl, 3-Nitrobenzvl, 4~-Nitrobkenzyl, 2-Trifluormethvl-
benzyl, 3-Trifluormethylbenzyl, &4-Trifluormeihyibenzyl, 2-
Methoxybenzvl, 3-Methoxybenzyl, 4_Methoxybenzyl, 2—Athcxy-

benzyl, 3-Athoxybenzyl, L_Athoxvbenzyl, 2-Propoxybenzyl,

3-Propoxvbenzyl, 4-Propexvbenzyl, 2-Butoxybenzyl, 3-Bulcxy-
benzyl, L-Butoxybenzvl, 2-Methyithioctenzyl, 3-Mezthyltihio-
-Q-
4

Frsianson
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SCHERING AG

9. Gewerblicher Rechizschutz

-:ﬁ‘.ﬂk L2 T
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i 2 benzyl, 4-Methylthiobenzyl, 24Kthylthiobenzyl, S—Kthylthio—
benzyl, 4-Athylthiobenzyl, 2-Butylthiobenzyl, 3-Butylthio-
; benzyl, 4-Butylthiobenzyl.

3 Als anorganische und organische Sidure zur Bildung der S&ure-

additionssalze sind beispielsweise zu nennen, die Halogen-

wasserstoffsdure, wie zum Beispiel die Chlorwasserstoffsdure
und die Bromwasserstoffsdure, ferner Phosphorsdure, Schwe-
felsdure, insbesondere Salpetersdure, mono- und bifunktio-
i nelle Carbonsiuren und Hvdroxycarbonsduren, wie zum Beispiel
15 Essigsdure, Maleins#dure, Bernsteins&dure, Fumarsdure, Wein-

sdure, Zitronensidure, Salicylsdure, Sorbinsdure, Milchs aure,

sowie Sulfonsduren, wie zum Beispiel p-Toluolsulfonsaure

: und 1,5-Naphthalindisulfonsaure.

Diese Siureadditionssalze konnen nach den iiblichen Salzbil-
dungsverfahren, zum Beispiel durch Ldsen einer Verbindung

der Formel I in einem geeigneten Losungsmittel und Hinzufid-

gen der Sdure erhalten wercden.

Von den erfindungsgemifen Verbindungen zeichmen sich durch
eine fungizide Wirkung insbesondere diejenigen aus, bei de-
nen in der allgemeinen Formel I der Rest

.

R Phenyl, 2-Chlorphenyl, 3-Chlorphenyl, 4-Chlorphenyl,

2,4-Dichlorphenyl, 3,4%-Dichlorphenyl, 4-Bromphenyl,

: 2_Fluorphenyl, 4-Fluorphenyl oder 2-Maethvlphenyl

und

O o anrc e IR .: ’
v
"

g

R1 Athvl, Allyl, Propyl, Iscpropvl, Butwvi oder Hexyl

bedeuten. .

{

1439.3
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SCHERING AG

Gewerblicher Rechisschutz

Vorzugsweise sind hiervon solche Verbindungen zu nennen,

(¥}

bei denen
R Phenyl, L4-Chlorphenyl oder 2-Methylphenyl und

R1 Propyvl, Isopropyl oder Butyl darstellen.

10 Von herausragender Wirkung sind die folgenden erfindungsge-
.mdfBen Verbindungen:

. 2-Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril,
Hydronitrat
2-Butoxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propion-
itril, Hydronitrat
15 2-Phenyl-2-propoxy~3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril,
Hydronitrat
2-Butoxy-2-(4-chlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propion-~
itril, Hydronitrat
-{(4-Chlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propion-~
- itril, Hydronitrat
2-Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-vl)-propionitril

. 20 2-Butoxy-2-{2-methylphenvl)-~3-(1,2,%-triazol-1-yl)-propion-
itril
2-Hexyloxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril,
: Hydronitrat
2-Butoxy-2-(4-chlorphenyl)-3-(1,2, é-triazol-i-yl)—propionitril

i 2-(k-Chlorphenyl)-2-propyloxy-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propion-
" itril

o
(V]

; , 2- Hexyloxv 2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propion-
Vi itril, Hydronitrat

@ 2-Butoxy-2-phenyl-3- (1,2,4-triazol-1-~ yl) -propionitril

g Hydronitrat

3‘ 2-Butoxy-2-(2-chlorphenyl)-3-(1,2,4~triazol-1-y1) -propionitril.

& Hydronitrat

. 2-Athoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril,

- -, 30 Hydronitrat

I 2-Allyloxy-2-phenvl-3-{(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril,
Hydronitrat

b e 2-{2-Chlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2, 4 triazol-1-yl)-propion-
| - itril, Hydronitrat
2—(Q—Chlorphenyl)—2—hexyloxy—3—(1,2,Q-triazol—1~yl)-propion-
itril, Hydrcopitrat
yb-triazcl-1-ylj-propion-
i itril,
b 2-Butoxy-2-phenyl-3-(1,2,4%~triazcl-1-yl)-propionitril

o

35 o-Hexyloxy-2-{2-methyviphenyl)-3-{1,

—Z—butoxy—B—(1,2,4—triazol~1—y1) propionitril

~-vll-propiocnitril

i propionmitrili
e
s 1-1i-yl)-propionitri

T

e

W07 Bertin 85 . Postfach 6563 11
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SCHERING AG

-11- Gewerblicher Rechirschulz

5 Die erfindungsgemédBen Verbindungen zeigen insbesondere fungi-
zide Wirkungen, zeichnen sich aber gleichzeitig bei einer
Reihe von Kulturpflanzen durch wachstumsregulatorische Effek-
te aus. )

10 Je nach Pflanzenart und Aufwandmenge ergeben sich auch herb-

izide Effekte.

Da die erfindungsgemdBen Verbindungen sowohl qualitative
und quantitative Veranderungen an Pflanzen als auch Yeran-
15 derungen im Metabolismus der Pflanzen verursachen, sind sie
in die Klasse der Pflanzenwachstumsregulatoren einzustufen,
die sich durch folgende Anwendungsmdglichkeiten auszeichnen:
Hemmung des vegetativen Wachstums bei holzigen und krautigen
20 Pflanzen zum Beispiel an StraBenrindern, Gleisanlagen u.a.,
um ein iippiges Wachstum zu unterbinden. Wuchshemmung beim
Getreide, um das Lagern oder Umknicken zu unterbinden, bei

Baumwolle zur Ertragserhdhung.

25 Beeinflussung der Verzweigung von vegetativen und generati-
ven Organen bei Zier- oder Kulturpflanzen zur Vermehrung des
Bliitenansatzes oder bei Tabak und Tomate zur Hemmung von Sei~

tentrieben.

30 Verbesserung der Fruchtqualitdi, zum Beispiel eine Zuckerge-
haltssteigerung beim Zuckerrohr, beil Zuckerriiben oder bei
Obst, und eine gleichmdBigere Reife des Erntegutes, die zu

hoheren Ertriagen fiihirt.

3 aen - - b} - -~ - 3 - - - L¥3
35 Erhdhung der Widerstandskraft gegen klimatische Einfliilisse

wie K#lte und Trockenheit.

RBeeinflussung des Latexflusses bel Cummipilianzen.

U

0, . -12-

i

i

Yaresend  Tr. Hersert Asmis -
Dr. Heinz ch"se Kar! Otto Mitie Hor
Vorsitzender des Aufsicntsrats : Dr. Eguard v. Schwarixcroer

Sitz der Geseliscnaft: Berlin und Bergkamen

Handeisregister: AG Charlottenburg S3 HRE 283 u. AG Kamer HRES 0051

sorritc BONERING AS - I-10CC Berfin 65 - Posti=on 5831

1 thde 1 {9

1tc—Nr 106 7005 OC, Sankie.zan! 100 <%
ﬂ—M zq ':>3-'.E Sank:ezan! 106 700 00
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Konto-Ir. 14-382, Bankieitzant ‘mmoc
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-10- Gewerblicher Rechisschutz

5 Ausbildung parthenokarper Friichte, Pollensterilitat und Ge-
schlechtsbeeinflussung sind ebenfalls Anwendungsmoglichkei-=:

ten

Kontrolle der Keimung von Samen oder des Austriebs von Knos-

pen.

Entlaubung oder Beeinflussung des Fruchtfalls zur Ernteer-

leichterung.

1 Die erfindungsgemdBen Verbindungen eignen sich insbesondere
zur Beeinflussung des Wachstums von Beta-Riiben, zeigen aber
arich bei Getreide, Soja und Baumwolle gewilinschte wuchsregu-
latorische Effekte.

20
Die Aufwandmengen betragen je nach Anwendungsziel im allge-

meinen von 0,05 bis 5 kg Wirkstoff/ha, gegebenenfalls konnen

auch hohere Aufwandmengen eingesetzt werdemn.

25 Die Anwendungszeit richtet sich nach dem Anwendungsziel und

den klimatischen Bedingungen.

Uberraschendervweise sind die erfindungsgemdfien Verbindungen

breiter oder stdrker wirksam als praxisbekannte Produkte

30 gleicher Wirkungsrichiung.

. AuBer den vorbezeichneten Wirkungen entfalten die erfindungs-
gemdfen Verbindungen auch eine bakterizide Wirkung die wei-

tere AnwendungsmOglichkeiten erlaubt.

35

o

ie erfindungsgemidfen Verbindungen konnen entweder allein,
in Mischung miteinander oder mit anderen Wirkstoffen ange-

wendet werden. Gegebenenfalls kinnen andere P{lanzenschutz-

N
%
o
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N
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15}
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“Worstan
Dr.rainz
Vorsitzenger dzs Aufsicrtsrats: Or
Sitz der Geseitschaft: Derlin und Se
Handeisregister: AG Chariotienburg 52
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itegh! 00 IO
ro-Rr, 108 TO0S &, Senkisstzzhl 100 400 00
men ST i i snto-Nr. 241,3008. SankleiZent 106 700 00
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-13- Gowerblicher Rechizschulz

5 Zweckmafig werden die gekennzeichneten Wirkstoffe oder deren
Mischungen in Form von Zubereitungen, wie Pulvern, Streumit-
teln, Granulaten, Losungen, Emulsionen oder Suspensionen,
unter Zusatz von fliissigen und/oder festen Tridgerstoffen,

beziehungsweise Verdiinnungsmitteln und gegebenenfalls Netz-,

Haft-, Emulgier- und/oder Dispergierkilfsmitteln angewandt.

Geeignete fliissige Trigerstoffe sind zum Beispiel Wasser,
aliphatische und aromatische Kohlenwasserstoffe, wie Benzol,
Toluol, Xylol, Cyclohexanon, Isophoron, Dimethylsulfoxyd,

15

Dimethylformamid, weiterhin Mineraldlfraktionen und Pflanzen-

Ole.

Als feste Trigerstoffe eignen sich Mineralerden, zum Beispiel
Tonsil, Silicagel, Talkum, Kaolin, Attapulgit, Kalkastein,

20 .
Kieselsdure und pflanzliche Produkte, zum Beispiel Mehle.

An oberfldchenaktiven Stoffen sind zu nennen:

zum Beispiel Calciumligninsulfonat,Polyoxydthylenalkylphenyl-

dther, Naphthalinsulfons&duren und deren Salze, Formaldehyd-
25

kondensate, Fettalkoholsulfate sowie substituierte Benzol-

sulfonsduren und deren Salze.

Sofern die Wirkstoffe zur Saatgutbeizung Verwendung finden

sollen, koOnnen auch Farbsioffe zugemischt werden, um dem

K..

30

gebeizten Saatgut eine deutlich sichibare Farbung zu geben.

Der Anteil des beziehungsweise d
schiedenen Zubereitungen kann in weilen Grenzen r

va
ten die Mittel sitwa 10 bis 90

fod

Beispielsweise entha e
prozent Wirkstoffe, etwa 90 bis 10 Gewichisprozente fliissige
oder feste Trigerstoffe sowie gegebenenfalls bis zu 20 Ge-

- -

wichtsprozente coberflédchenzkiive Sto

e

fe.

40

\
Worstand: Dr. Ferbert Asmis - Br. Christian Bru 'I'*n
Dr. heinz fannse - Kar’ © 5
Yorsiizender ces Aufsicnisrats: Or. Ecaard v. Sonwars
Sitz der Geseiiscna®t: Benin ung Bergxamen ageiinonan .
Handeisregister : AG Chariottenpurg 53 KRE 283 u. AG Kamen 3 PP it an—F
Tegist iari S e Konto-Nr. 14-382, Banx:erzahl 10C 202 90

e, 24175038, Bank.e “AJ" fo Wings o0 o
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Methyl-N-oleyl-

gnin-

5 Die Ausbringung der Mittel kann in iiblicher Weise erfolgen,
zum Beispiel mit Wasser als Trager in Spritzbriihmengen von
etwa 100 bis 1000 Liter/ha. Eine Anwendung der Mittel im so-
genannten "Low-Volume-" oder "Ultra-Low-Volume-Verfahren"
ist ebenso mdglich wie ihre Applikation in Form von soge-

10 nannten Mikrogranulaten.
) Zur Herstellﬁng der Zubereitungen werden zum Beispiel die
folgenden Bestandteile eingesetzt:
15 A. Spritzpulver
a) L0 Gewichtsprozent Wirkstoff
25 Gewichtsprozent Tonmineralien
20 Gewichtsprozent Kieselsdure
10 Gewichtsprozént Zellpech
20 5 Gewichtsprozent oberflachenaktive Stoffe auf der Basis
einer Mischung des Calciumslzes der Lig-
ninsulfonsdure mit Alkylphenolpolygly-
kolathern
25 b) 25 Gewichtsprozent Wirkstoff
60 Gewichisprozent Kaolin
10 Gewichtsprozent Kiesels&ure
5 Gewichtsprozent oberflidchenaktive Stoffe auf Basis des
Natriumsalzes des N-
30 taurins und des Calciumslzes der Li
sulfonsaure
c) 10 Gewichitsprozent Wirkstoff
606 Gewichtsprozent Tonmineralien
35 15 Gewichtsprozent KieselsZure
10 Gewichtsprozent Zellpech
5 Gewichtsprozent oberflichenaktive Stoffe auf
4o
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Gewa:'bi’if.:har_ Rechisschulz

B. Paste

45 Gewichtsprozent Wirkstoff
Gewichtsprozent Natriumaluminiumsilikat

15 Gewichtsprozent Cetylpolyglykolather mit 8 Mol Kthylen—
oxid

92 Gewichtsprozent Spindelol
10 Gewichtsprozent Polyathylenglycol

23 Teile Wasser

C. Emulsionkonzentrat

25 Gewichtsprozent Wirkstoff

15 Gewichtsprozenti Cyclohexanon

55 Gewichtsproient Xylol

5 Gewichtsprozent Mischung von Nonylphenylpolyoxydthylen

oder Calciumdodecylbenzolsulfonat.

Die neuen erfindungsgemdfen Verbindungen lassen sich zum Bei-
spiel herstellen, indem man Propionitrile der allgemeinen

Formel

0
|
R-C-CH, -Y II
, 2
o

mit 1,2,4-Triazol der Formel

oder dessen Alkaliverbindungen in Gegenwart eines LOsungs-
mittels und gegebenenfalls in Gegenwarti einer Base umsetzi,

worin R und R, die oben genannte Bedeutung haben und Y Halo-
n ier
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Als Halogen ist beispielsweise zu nennen, Chlor, Brom oder
Jod; als Alkylsulfonyloxy-Reste eignen sich zum Beispiel Meth-
yi, Kthyl;Propyl und die Trifluormethylisulfonyloxy-Gruppe und
als Arylsulfonyloxy-Reste seien beispielsweise genannt die

Benzylsulfonyloxy- und p-Toluolsulfonyloxy-Gruppen.

Die Réaktion kann sowohl mit einem Uberschuff an 1,2,4-Tria-
zol gegebenenfalls in Gegenwart eines LOosungsmittels, als
auch unter Zusatz einer starken Base, zum Beispiel Natrium-
oder Kaliumhydroxyd durchgefiihrt werden. Auflerdem kann man .
anstelle von 1,2,4-Triazol auch 1,2,4-Triazol-Alkalimetall

verwenden.

Als Losungsmittel eiénen sich gegeniiber den Reaktanden iner-
te Stoffe vorzugsweise polaren, aprotischen Charakters wie
N,N-Dimethylformamid, N,N-Dimethylacetamid, N-Methylpyrroli-
don, Tetramethyl-harnstoff, Hexamethvlphosphorsauretriamid
und Benzonitril, aber auch héher siedende aromatische und
aliphatische Kohlenwasserstoffe wie Toluol, Chlorbenzol oder

Xvlol.

Die Reaktionstemperatur kann in weiten Gremzen variiert wer-
A . o .0
den. Bevorzugt wird eine Temperatur zwischen 100 C und 200 C.

Die Umsetzungen erfolgen unter Normal- oder Uberdruck.

Die erfindungsgeméfien 1,2,4-Triazol-i-yl-propionitrile sind

im allgemeinen fast farb-und geruchlose Feststoffe. Die da-

von abgeleiteten Sdureadditionssalze sind ebenfalls farb-und
geruchlose, kristalline Verbindungen. Die freien Basen lgsen

-

- . : . - .
ht in Wasser und mehr ocder weniger guit in organi-

[

sich sch

=1
=

(e}

schen Losungsmitteln wie zum Beispiel Alkoholem, Athern oder

chlorierten Kohlenwassersioffen. Die Sdureadditionssalze 10-

533 GO v rxo:
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-17- Gewer‘u;&er Rechisschutz

Die folgenden Beispiele erldutern die Herstellung der er-

findungsgemédBen Verbindungen.

BEISPIEL 1

2-Isopropoxv-2-phenvi-3-(1,2,4-triazol-1-vl)-propionitril

Hvdronitrat

Verbindung Nr. 2

Zu in 50 ml trockenem DMF suspendiertemNatriumhydrid

(0,55 Mol) gibt man unter Riihren und Kiihlung 0,55 Mol
1,2,4-Triazol. Danach werden 0,11 Mol 2-Isopropoxy-3-methyl-
sulfonyloxy-2-phenyl-propionitril in 50 ml DMF hinzugegeben
und der Ansatz 1,5 Stunden bei 150 oC Badtemperatur gehalten.
Nach dem Abkiihlen wird 3 mal mit 100 ml Ather extrahiert,

die vereinigten Atherphasen 2 mal mit Wasser gewaschen und
mit Mg504 getrocknet. Man rotiert den Ather im Vakuum ein,
versetzt den Riickstand mit 50 ml Isopropanol und tropfit un-
ter Kiihlung 6,8 ml Salpetersdure konz. unter Riihren ein. Nach
Zusatz von 80 ml Ather wird noch 1/4 Stunde geriihrt und dann

abgesaugt. Man kristallisiert aus Isopropanol um.

Fp.: 185—18900 (Zersetzung)

Ausbeute: 15 g = 43 % der Theorie

n

DMF

Dimethyliformamid

2, Banxt
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BEISPIEL 2

~-Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-propionitril

Verbindung Nr. 3

10 g 2-Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yD-propion-
itril, Hydronitrat werden in Methanol geldst und mit 8 ml
32 %igem Ammoniakwasser versetzt. Man gibt auf Wasser, ex-
trahiert mit Essigsd@ureathylester, trocknet iber MgSO4,
rotiert den Essigester im Vakuum ein, versetzt mit wenig
Essigester und Aktivkohle, kocht kurz auf, saugt ab und
rotiert wieder ein. Der so entstandene Feststoff ist ana-
lysenrein.

Fp.: 176-177°C

Ausbeute: 6,65 g = 83 % der Theorie

In analoger Weise lassen sich die folgenden erfindungsge-

maBen Verbindungen herstellen.
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5 Nr. Name der Verbindung Phvsikalische Konstante

1. 2-Hexyloxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,b-triazol- FP-:159—620C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (z)

L. 2-Butoxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol- Fp.: 58-62°C
1-yl)-propionitril

20

i0
5. 2-Butoxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol- Fp.:158-61°C
1-yl) -propionitril, Hydronitrat : (2)
6. 2-Hexyloxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4%-triazol- nD&o_
1-yl) -propionitril P 1,5121
7 2—Butoxy—2—phenyl—3—(1,2,4—triazol-1-yl)— Fp.:159-60°C
15 propionitril, Hydronitrat (z)
8. 2-Butoxy-2-(2-chlorphenyl)-3-(1,2,4k-triazol- Fp.:142,5-44°C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (2)
9. Z—Kthoxy—Z—phenyl-B-(1,2,4—triazol-1—yl)— Fp.:169-70%C
propionitril, Hydronitrat (z)
10. 2-Phenyl-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1-vl1)- Fp.:178-79°
propionitril, Hydronitrat (z)
11. 2-(3-Chlorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol- Fp.:173-75°C
i-yl)-propionitril, Hydronitrat (Z)
12. 2—Butoxy-2—pheny1—3-(1,2,4-triazol—1—yl)- Fp.: 67_68°c
propionitril
13. . 2-Phenyl-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1-yl)- Fp.:107-08°C
25 propionitril
th. 2-Kthoxy-2-phenyl-3-(1,2,k-triazol-1-v1)- Fp.: 7%-75°C
propionitril '
15. 2-Hexyloxy-2-phenyl-3-(1,2,k-triazol-1-v1)- Fp.:158-60°C
propionitril, Hydronitrat (z)
16. 2-Allyloxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-y1)- Fp.:145-47°%
30 propionitril, Hydronitrat (z)
. 17. 2-Butoxy-2-(4-chlorphenvi)-23-(1,2 b triazol- Fp.:173—750C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (2)
18. 2-Allyloxy-2-phenyl-3-(1,2,4-%triazol-1-y1)- Fp.: 86-88°C
propionitril
19. £ 2-Methoxy-2-phenyl-3-{1,2,%-triazcl-1-v1)~ Fp.: 77-79°C
35 propiocniiril
>
20. 2-Hexyloxy-2-phenyl-3-(1,2,4%-triazol-i-y1)- Fp.: 58-66°C
propionitril
21. 2-(2-Chlorphenvyl)-2-hexvloxy-3-{1,2,k triazol- Fp.:157-5¢%¢
1-vl)-propioniiril, Hvdroniirat (z)
40 Z = Zersetzung : -20-~
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| 5 Nr. Name der Verbindung Physikalische Xonstante
- § 22. 2-(2-Chlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,bh-triazol- Fp.:138-39%%
: 1-yl) -propionitril, Hydronitrat (2)
213. 2-(4-Chlorphenyl)—2—propoxy-3—(1,2,4—triazol- Fp.:155-57°%C
1-yl)-propionitril, Hvdronitrat (z)
10 24, 2—(4-Chlorpheny1)-Z—hexyloxy—B—(1,2,4-triazol- Fp.:155-59°¢C
i 1-yl)-propionitril, Hydronitrat (z)
25, . 2-(é-Chlorphenyl)—2—propyloxy-3-(1,2,4—triazol—Fp.:115-19°C
. 1-yl)-propionitril
26.-+ 2-Butoxy-2-(4-chlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol- Fp.: 54-60%%
1-yl1l)-propionitril
1557, 2-(2-Methylphenyl)—2—octyloxy~3-(1,2,4-triazol-Fp,:128_34°C
1-yl)—propionitril, Hydronitrat (Z)
28. 2-Decyloxy—2—(2-methylphenyl)—3—(1,2,4—triazol-pp,;116-20°c
1-yl) -propionitril, Hydronitrat (Z)
29. 2—(2—Methy}ph?gy%)-2-octyloxy—3-(1,2,Q—triazol- n;20, 1,5930
1-yl)-propionitril
2030_ 2-(2-Chlorphenyl)-2-butoxy-3-(1,2,4-triazol~ nnéo; 1,5273
’ 1-yl)-propionitril
31. 2—(2—Chlorphenyl)-2—pr0poxy—3—(1,2,4—triazol— nD40= 1,5308
1-yl)-propionitril

32.  2-Butoxy-2-(2,%-dichlorphenyl)-3-(1,2,b4-triazol-Fp.:163-66°C
i-yl)-propionitril, Hydromnitrat

25 33, . 2-Butoxy-2—(2,é—dichlorphenyl)—3-(1,2,4—triazol-Fp.- 53-55°¢C
, 1-yl)-propionitril

34. 2-Allyloxy-2-(2,4-dichlorphenyl)-3-(1,2,k- Fp.:104-07°C
‘ triazol-1-yl)-propionitril
35. 2—(3,Q-Dichlorphenyl)—2-propoxy-3-(1,2,4— Fp.:lSé—SSOC
: triazol-1-yl)-propionitril, Hydromitrat (2)
0
* 30 36. 2-(3,%-Dichlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2, k- Fp.: 60-66"C
i ; triazol-1-yl}-propionitril
n 37. 2-(3,4-Dichlorphenyl)—2—hexyloxy—3—(1,2,4— Fp.:166-68°C
i . triazol-~1-yl)-propionitril, Hvdronitrat
3 .. v .
; 38. - g—f3,4-D1cnl?rphen¥l):z:ﬁexyloxy—B—(1,2,4- nﬁ&o: 1,5240
; triazecl-l-ylj-propionitril
: 35 39. 2-(4—Fluorphenyl)-2-propoxy—3—(1,2,4—triazol— Fp.:172-75°¢C
'% i-yl)-propionitril, hvdronitrat (z)
i 40. 2-(L4-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-{(1,2, k-triazol- Fp.:98-100°C
¢ 1-vl)-propionitril
44, 2-Butoxy-2-{i4-fluorshenyl}-3-{1,2 L <rizzci. Fp.:173-75°¢C
i-vi)-propicnitril, Hvdronitrat {Z)
4o
% g Z = Zersetzung -21-
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5 Nr. Name der Verbindung Physikalische Konstante
Lo, 2-Butoxy-2-(4-fluorphenyl)-3-(1,2,4-triazol- Fp.: 56-58%%
1-yl)-propionitril
L3, 2-(2-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol- Fp.:150-53°C
1-yl)-propionitril | Hydronitrat ) (Z)
10 4y 2-(2-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol- Fp.: 66-69%¢C
1-yl) -propionitril
145, 2—Butoxy—27(ztflgorphenyl)T3-(1,2,4—triazol- Fp.:138-43%¢
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (z2)
L6. 2-Butoxy—27(2Tfl?orpheny1)—3—(1,2,§—triazol- Fp.: 76-79°C
1-yl)-propionitril
o
15 L7, 2-(2-Fluorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,k-triazol-Fp.:134-37"C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (z)
L8, 2-(2-Fluorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-Fp.: 58-60°¢C
1-yl)-propionitril
Lo, 2-(4-Bromphenyl) -2-propoxy-3-(1,2,k-triazol- Fp.:150-53°%C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (z)
20 50. 2-(4-Bromphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol- Fp.:118-21%%
1-yl)-propionitril
51. 2-(4-Bromphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol- Fp.:161-64°C
1-yl)-propionitril, Hydronitrat (Z)
52. 2—(4—Bromphenyl)-z—hexyloxy—B—(1,2,4-triazol- Fp.: 60-62°C
1-yl)-propionitril
2 , . (o)
2 53. 2-(2,é—Dichlorphenyl)—2—propoxy—3—(1,2,4—tr1a-Pp-1166:70 C
20l-1-vl)-propionitril, Hydronitrat (z)
5k. 2-(2,k-Dichlorphenyl)-2-propoxv-3-(1,2,k-tria-Fp.: 61-63°C
zol)-propionitril o
o0 -
55. 2-(2-Methylphenyl)-2-pentyl-3-(1,2,k-triazol- Fp.:151-5L&"C
30 1-yl)-propionitril, Hvdronitrat (z)
- 56, 2-{2-Methylphenyl}-2-pentyl-3-(1,2,5-triazel- nDQO: 1,5111
1-vl)-propionitril
57. 2-{i4-Methyl-phenyl)-C-propoxy---{1,2,%-tria~ Fp.: 170-71°C
zol-l-vlj-provionitril, Hydronitrat (Z)
53. 2-Hexyvloxy-2-{k-methvl-phenyli-2-{1,2,2-%tria- Fp.: 17"—?1?6
zol-l1l-vli-propionitril, Hydronitraz (z;
33 59,  o-(k-Methvl-phenyl)-2-propoxy-2-{1,2, %-tria- Fp.: 120-2:°C
zol-1-vl)-propionitril
7 71 ~ 1 . sz - — -
60. 2-Hexvloxwv-Z-{2-methyvl-phenvl)-2-(1,3 2-iria- ot 2, DU
zol-i-v1l)-propionitril
i. 2-Butoxy-2-{f-methvi-phenvili-o-{1,2, -tria- Fp.: 71-T7C
zol-1-yl)-propionitril
40
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Die als Ausgangsmaterialien zu verwendenden 3—Ary1— bzw.
3-Alkylsulfonyloxy-propionitrile der allgemeinen Formel IX
mit Y in der Bedeutung Aryl- bzw. Alkylsulfonyloxy sind bis-

lang in der Literatur nicht beschrieben.

Man erhdlt sie, indem man die teils bekannten oder mnach an
sich bekannten Methoden (vgl. zum Beispiel Rubin et al.,
JACS 67, 192 f (1945); Hess et al., Ber. dt. chem. Ges.50,

394 (1917)) zugdnglichen Phenylacetonitrile der allgemeinen

/
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-22- JJ ’ Gewerblicher Rachicshulz
5 Formel III
0 - R
R - ?H 11T
CN
1 . 10 wobei R und R1 die fiir Formel I genannte Bedeutung haben,
. nach an sich bekannten Methoden hydroxyﬁethyliert und die
. N so erhaltenen 3-Hydroxypropionitrile der allgemeinen For-

¥ . mel IV

15 R-C-CH, - 0H v

mit geeigneten Sulfons&durederivaten, wie zum Beispiel
Sulfonsdurechloride, gegebenenfalls unter Zusatz eines
Sdurebinders, umsetzt. Die Hydroxymethylverbindungen der

20
allgemeinen Formel IV sind bisher nicht lietraturbekannt.

s

O

Im folgenden wird die Herstellung eines Ausgangsproduktes

beschreiben.

3-Methvlsulfonvl-2-phenyl-2-propoxyv-propionitril

27 ¢ (0,154 Mol) 2-Phenyl-2-propoxy-acetonitril werden in

B e 1 AT N 2

120 ml Pyridin geldst und mit 18,5 g (0,61% Mol) Paraformal-

dehvd versetzt. Zu dieser Suspension gibt man unter Eiskiih-
- 30 iung 7,7 ml Teirabutylammoniumhydroxid (;BAQH) als 40%ige
- Ldsung und rithri kraftig durch. Nach einigen Stunden {DC-
Kontrolle) wird auf Eiswasser gegeben und mit Ather extra-’

hiert. Man wascht die Athernhaso mit verdiinnter Salzsdure

R e
»

und dann mit Natriumchloridlisung und trocknet mit Magne-

T
35 siumsulfat. Nach dem Abfilirieren vom Trockemmittel und

Ei rotieren im Vakuum bleibt ein farbleses 01, welches sich
D

als dinnschichitchromatogra

!

L/ “Vorstand: Or. Herpert Asmis - Or
Dr. hamz Harmse  Karl Gho Kot
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28 ¢ (0,136 ¥Mol) 3-Hydroxy-2-phenyl-2-propoxy-propionitril
werden in 200 ml Toluol geldst und mit 19,5 g (0,171 Mol)
Methansulfonsdurechlorid versetzt.

Bei 10°C werden 18,6 g (0,184 Mol) Triithylamin zugetropft.
Man riihrt 30 Minuten bei Raumtemperatur nach, filtriert vom
ausgefallenen Tridthylaminhydrochlorid ab und engt ein.

Der Riickstand wird in Ather aufgenommen, mit Wasser gewaschen,
iiber Magnesiumsulfat getrocknet und eingeengt. Der 6lige

Riickstand erweist sich als diinnschichtchromatogra hisch rein.
grap

Ausbeute: 32,27 g = 86 % der Theorie 3-Methylsulfonyl-2-
phenyl-2-propoxy-
propionitril

nDQG: 1,5000

Zmuyn v
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" et

Die folgenden Ausfiihrungsbeispiele dienen zur Erlauterung
der Anwendungsmoglichkeiten der erfindungsgeméfien Verbin-

dungen, die in Form der oben angefiihrten Zubereitungen er-

folgte.

BEISPIEL 3

Wirkung prophylaktischer Blattbehandlung gegen Echten Mehl-

tau Erysiphe graminis an Gerste im Gewdchshaus

Junge Gerstenpflanzen im Stadium des ersten Blattes wurden
mit den angegebenen Konzentrationen tropfmafl gespritzt.

Nach Antrocknen der Spritzbelige wurden die behandelten
Pflanzen sowie unbehandelte Kontrollpflanzen mit trockenen
Mehltausporen inokuliert, indem man die Versuchspflanzchen
mit befallenen Pflanzen iiberstrich. Danach wurden die Ver-
suchspflanzen im Gewachshaus beibe;wa 20 bis 229C kultiviert

efal

und nach einer Woche auf Prozent/der Blat‘flache bonitiert.

Die Fungizidwirkung wurde wie folgit berechmnet:

Befall in Behandelt . 100
Befall in Unbehandelt

100 = % Wirkung

Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor.

ronto-Nr, 14-362, Bankisitani '.0022 OC
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Handsisregister: AG Tharloitenburg

Erfindungsgemale
Verbindung Nr.

T NS T SN
SC! !L_!“xil""({..:i f"\G

Gewerblicher Rechisschulz

Erysiphe graminis
% Wirkung

Se Bernn und

500ppm 100 ppm
1 100 5
o 100 5
3 100 100
L 100 100
5 100 95
6 100 9k
7 100 100
8 100 100
9 100 100
10 100 100
11 100 9k
12 100 100
13 100 100
14 100 100
15 100 100
16 100 100
17 100 100
18 100 100
1 100 100
20 100 100 ’
21 100 95
22 100 100
23 100 100
2k 100 -
25 100 -
26 100 -
ZQX -256-

s3I GL w .



SCH=RING AG

-26- Gewerblicher Rechisschulz
5 Erfindungsgemédle Erysiphe graminis
Verbindung Nr. % Wirkung
‘ 500 ppm 100 ppm
| .
i 28 100 95
i 30 100 100
10 31 100 100
33 100 100
34 100 100
35 ' 100 100
36 100 100
15 38 100 100
41 100 100
%) 100 100
i Ly 100 100
%t 20 48 100 95
’g% 49 100 100
!m 50 100 100
g 51 100 100
& 52 100 100
g o5 53 100 100
l 54 , 100 100
f 55 100 100 -
j 5= 100 100
ﬁ 58 100 100
i 30 59 100 100
e 60 100 100
% ; 61 100 100
35
i
s

1439-3

Formular-Hr,:
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Konto-Nr. 14-362



SCHiERING AG

- Gewerblicher Bechisschulz

BEISPIEL 4

(%)

: Wirkung prophylaktischer Blattbehandlung gegen Erysiphe

cichoracearum an Kiirbispflanzen im Gewachshaus

- 10 Mit den angegebenen Wirkstoffkonzentrationen tropfnafll ge-

spritzte Kiirbispflanzen wurden nach Antrocknen des Spritz-

belages durch Aufstduben trockener Mehltausporen von Erysiphe

cichoracearum inokuliert und zusammen mit inokulierten unbe-

handelten Kontrollpflanzen im Gewdchshaus bei 24°C inkubiert.

g 15 Nach einer Woche wurde die befallene Mehltaufl&ache in % von
| der gesamten Blattfliche geschdtzt. Die Fungizidwirkung be-

rechnete man wie folgt:

100 . Befall in Behandelt
Befall in Unbehandelt

g : 20 100 = % Wirkung

Die Anmerkung "s" in nmachfolgender Tabelle bedeutet, die

25_ Fungizidwirkung lieB sich auch am Zuwachs der Pflanzen(nach
der Behandlung) beurteilen und wurde positiv gefunden. Das
heift, die Wirkstoffe wurden svstemisch in den Zuwachs trans-

portiert und hatten auch an diesem hundertprozentige Wirkun

5]

gegen Mehltau.

30
Die erfindungsgemifBen Verbindungen lagen als 20%ige Formu-
g g

lierungen vor.

35

S Amum ATl

N
Lo [{//\ -5g-

Yorstand: Dr. Herpert Asmis - Dr. Christien Zrunn - REn
Dir, dainy Rannse - Karl J1o Mitteisienscned - Or. noes? v
‘vorsitzencer ces Aulsichtsrats: Dr. Eduerd v. Schwarizvispen

Sitx der Gesziischall: Beriin und Bergramen

Hanaeisregister: AG Charlottenourg 93 HRS 283 u. AG Kamen HRE 3061
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Formular.Hr
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“Worstzng: Br Herbart
OF. fenZ Hahnse - A

SCH=RING AG

-20~ Gewerblicher Rechisschulz
Erfindungsgemiﬁe Erysiphe cichoracearum
Verbindungen Nr. % Wirkun
: 250 25 i5 ’ 2,§ 0,5 ppm

1 100s 100s i00s

2 100s 100s 100s -

3 100s 100s 100s

4 100s 100s 100

5 100s 100s 100

6 100s 100s 100

7 100 100 100

8 100s 98 100

9 100s 100s 100s

10 100s 100s 100

11 100s 100s 100

12 _ 100s 100s ' 100

13 , 100s

14 100s 100s 100

15 100s 100 100

16 - 100s 100 99,5

17 100s ' 100s 100s

18 : 100s 100s 100

19 100s 100 97

20 100s

21 100s 100 50

22 100s 100 100
40 / 29.

Vorsilzender gas Ac .
Sitz der Gessischaft: Berfin und Sergkamen 7 .
Hzndelsregister : AG Chariottenburg 53 HRB 282 v. AG Kamen hRE X061

ra Gese: & - Frapcuner Sank —, Serim,
Konto-Nr. 14-362, Banw.eiman; 100 X2 00
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i SCHERING AG

Gewerblicher Rechisschutz

Erysiphe cich
Erfindungsgemilbe P ichloracearum

/! Wirk
Verbindungen Nr. ° wirkung

250
27 100s
29 . 100s
32 100s
37 100s
39 100s
4o 100s
43 100s
45 " 100s )
L6 100s
47 100s
56 100s

|
W
()

i

Vorsitzencer ces Aufsichisrats: Dr.

Sitz ger Geseliscnaft: Beriin und Eergramen
Hange:sregister; AG Charicttenburg 93 HRS 283

e
»
w
x
)
J
4
<]
T
A
n
(&3
o
[ei3
a2

Konto-Nr. 14-382, Sannieiizan! 150 202 60
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Formular-Nr.

SCHERING AG

Cﬂ%-mhc‘nar Rechlsschutz

- 3Q

Wirkung (%) prophylaktischer Blattbehandlung gegen

Helminthosporium teres (= Pyrenophora teres), Netz-

Junge Gerstenpflanzen im Stadium des ersten Blattes wurden
mit den angegebenen Konzentrationen tropfnafB gespritzt. Nach
Antrocknen der Spritzbeldge wurden die behandelten Pflanzen
und unbehandelten Kontrollpflanzen mit einer Suspension der
Konidiosporen von Helminthosporium teres bespriiht und in
einer Feuchtkammer 2 Tage bei 20 bis 22°C inkubiert. Danach
wurden die Pflanzen im Gewichshaus bei 20 bis 22°C kultiviert.
Eine Woche nach der Inokulation wurde der prozentuale Befall

der Blattflichen notiert. Die Fungizidwirkung berechnete man

Befall in Behandelt . 100

Befall in Unbehandelt

5 BEISPIEL 5
fleckenkrankheit der Gerste

10

15

.20 wie folgt:
100

25

/

30

35

40

Vorstarc: Dr. Kerpert Asmus « Dr. Chr

e Brinp - Hzns-alrzen Hamann
Or. he:nz Hannse - Kart Stto Muttsist

e+ - Dr. Rorst Yezat
Vorsiizender des Aufsicusrats: Dr, Ecuzrd v. Schwarzxksppen

Sitz der Gesellschaft: Berlin una SBergkamen

Hangeisregister: AG Charictienpurg 53 HRE 283 u. AG Kamen HRE 0061

% Wirkung

Die Verbindungen lagen als 20%ige Formulierungen vor.

=31

Postansonrift: SCHE Beriin &5 - Postach 8388 11
=nt 13013018
OC, Eznreeizani 100 400 00
2, Bank:eizan! 106 700 00
t = Frnkfurter Sank —, Serlin,
-(m.o-m 14—;52. Bankierzahi 100 2206

SC3 GC Iv 259
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Formular-Hr. :

10

30

- 31~

SCHIERING AG

Gewerblicher Fechteschutz

5 Erfindungsgemife Helminthosporium teres
Verbindungen Nr. % Wirkung
500 ppm 100 ppm 10ppm
100 100
100 100 100
100 100 90
95 95 90
100 100

15

(Yol o - TN B« AR B S Y R \* B

I
M o= O

20

-,
W

Y
[0 XN |

[y
~

25

[ \C N 1 T A T\ T S
Vi W Ww O W O

NN
~N >

40

Vorstand: Dr. Kerbert A
Dr. hesnz hann

Vorsitzender ces Aufsicntsrats: Dr. Eguard v. Schwary

Sitz der Ceselischaft: Beriin une Bergkamen

98
83
100
95
100
94
92
89
94
94
89
- 100

Handelsregisier: AG Chariontenburg 83 HRE 253 u. AG Kamen HRB 2061

99
30

85
95
90
90
85
80
90
80

70

90
55

E nkie.zahi 100 10610

. 4 = r. 106 7306 OC, Bankieimant 10040 C
er ~isco x AZ. E o-Nr. 24145008, Sankieizant 100 700 00
Beriiner Handeis-Ceseuschait — Frankiunter Zani —, Seriin,
¥onto-Nr. 14-362, 2anw:e:zahi 106 202 00

SC3I GO Y 2%
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>

32

SCHE=RING AG

Gewerblicher Rechisschutz

Wirkung prophylaktischer Blattbehandlung gegen Zwergrost

Puccinjia hordei an Gerste in klimatisierter Pflanzenwuchs-

Junge Gerstenpflanzen im Stadium des ersten Blattes wurden

mit angegebener Konzentration tropfnaB gespritzt. Nach An-

trocknen der Spritzbelidge wurden die behandelten Pflanzen

sowie unbehandelte Kontrollpflanzen durch Uberstreichen mit

zwergrostbefallenen Pflanzen inokuliert und in eine Pflanzen-

wuchskammer gebracht. Bei 15 °C und in den beiden ersten Ta-

gen unter nahezu feuchtgesdttigter Luft wurden die Pflanzen

10 Tage kultiviert. Danach wurde der prozentuale Anteil

rostbefallener Blattflédche notiert. Die Fungizidwirkung

Befall in Behandelt . 100

Befall in Unbehandelt

= % Wirkung

Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor.

5 BEISPIEL 6
kammer

10

15

20 .
berechnete man wie folgt:

100

25

30

35

40

Voretand: Dr. Kerben Asmic - Or.
Dr. keinz Hannse - Kan Suo Mitts: 1
Vorsitzencer ces Aufsichtsrats: Dr. Eduard v. Sciwarkoppen

Sitz der Geseliscnaft: Beriin und Bergramen

Handelsregister : AG Chariottenburg S3 HRB 283 u. AG Kamen HREB 0061

Posransairifts SCHERING AG - D13 Berlin 65 - Fospacn 858311

i TE-13%, Sankieizeh! 100 1010 . .

riiner Commerzbank AC. Berlin, Konto-Nr. 106 7006 00. Banwier=an: 100G 40C 0
Beriiner Disconto-Bank AZ. Benin, Konto-Nr. 24175308, Banxieitzani 00 750 00
Sariiner Hancels-Gesatischalt ~ Franxiurter Bank —, Berim,

Konto-Nr. 14-362, Sankisitzahl 100 202 00

Fosisoneor-Ronto: Berim-weel 1
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Formular-Nr

i0

15

20

25

30

35

40

Vorstand: Or. Herbert Asmis - Dr. Christian Sruhn - Hans
Dr. Heinz Hannse - Kan Otic Wi =
Vorsitzenaer des Aufsicntsrats: Dr.
Sitz der Gesellschaft: Berlin und Bergkamen

Handeisreg:ster: AG Charlottenburg 33 HRE 283 u. AG Kamen RE 0061

ErfindungsgeméfBe
Verbindungen Nr.

- 33

SC

Puccinia hordei

% Wirkung

H=RiNG AG

Gewerblicher RechissGhutz

uard v. SchwarZxcprnen

Konto-Nr.

, Sankiertzah! 10C 202 00

500 ppm 100 ppm 20ppm
1 100 77
2 100 83
3
b 100 100 89
5 100 100 9k
6 100 94
7 100 98 89
8 100 9k 94
9 80
10 100 98 9k
11 89
12 84
13 89
14 95 80
15 95
16 78
17 100 100 100
18 98
19 55
20 85
21 100 70
100 100
3 79
h 30 70
25 90 90
27 85
30 S5
31
e
[
- 34

SIGL v 4



RN,

2

Erhi

R TR O Wy

e NP e

cikk ar

Formular-Nr. it 1438-3

i0

15

20

25

30

35

40

Varstang: Dr. Herbert Asmis - Dr. Christian Eruhn - Hans-si
Dr. =einz Hannse - Karn: Otte Mittzistenscheid - Dr. hors? Wiiner
Vorsitzender des Aufsicntsrats: Dr. Eduard v. Schwartzkernen

Siwz der Ceselischaft: Serlin und Bergkamen = " i s L Ee
Handeisregister: AG Chariottenburg 53 HRB 283 u. AG Kamen HRE 0061 Eerimner Hande:s-Gessusmall — Frenkiurtar Bank —, Seriin,

e

o

SCHERING AG

Gewerblicher Reshieschulz

- 34

BEISPIEL 7

Wirkung gegen Pseudomonas phaseolicola, Erreger der

Fettfleckenkrankheit der Bohnen, in vitro

Biomalzagar wurde nach Hitzesterilisation auf etwa 4500
abgekiihlt und dann - mit den Teststoffen in widBriger Zube-
reitung vermischt - in Kunststoffpetrischalen gegossen.
Nach dem Erstarren des Nd@hrbodens wurden die Schalen behan-
delten Agars sowie Schalen mit unbehandeltem Agar als Kon-
trolle mit einer Suspension des Fettfleckenerregers Pseudo-
monas phaseolicola im Zentrum mittels Impfose inokuliert.
Dann wurden die Schalen bei 22°C inkubiert. Nach 2 1/2 Wo-
chen wurde die radiale Ausdehnung der gewachsenen Kolonien
der Bakterien gemessen. Aus dem Durchschnitt von zwei Wieder-
holungen je Versuchsglied wurde die bakterienhemmende Wir-

kung wie folgt berechnet:

100 - Radialwuchs in Behandelt . 100 _ % He irkun
Radialwuchs in Unbehandelt = o &

Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor.

Erfindungsgemidfie Verbindung % Wirkung mit 250 ppm

Nr. ¥Yirkstoffkonzentration
12 62
15 73
21 6L
2k 66
- 35

=2Tann

Konto-Nr, 14-362, 2ankleizahi 100 202 00
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SCHERING AG

- 35~ Gewsrblicher Rechisechulz

BEISPIEL 8

//

&VYorstand: Dr. Herbert Asmis - Dr. Chnistiar Sruhn - Hans-ufrger Hamann
Dr. teinz Hannse - Kari Otto Mittetstenscaeic - Dr. ¢
Vorsizenaer ces Aufsichisrats : Dr. Eduard v. Schwarzkcpoan
Sitz der Geselischaft: Berlin und Eergkamen

Dampfaktivitdt gegen Helminthosporium teres an Gerste

im Gewdchshaus

Zur Ermittlung der Dampfaktivitdt wurde ein Topf mit ca. 20
Gerstensimlingen im Stadium des beginnenden zweiten Blattes
zwischen zwei Gerstentdpfe mit angetrocknetem Spritzbelag
einer Tropfnaf-Behandlung gestellt. Die TropfnaB-Behandlung
war mit einer Wirkstoffkonzentration von 0,1 % ausgefiihrt
worden. Uber alle drei Topfe je Versuchsglied wurde eine
Konidiensuspension vom Netzfleckenerreger Helminthosporium
teres gespriiht, die man mit einer wéfrigen Lésung von 0,05%
Natriumoleat und 0,02 % Gelatine bereitet und auf 100 000
Sporen pro Milliliter eingestellt hatte. Nach dem Aufspriihen

der Sporen wurden die drei Tdpfe je Versuchsglied in Poly-

dthylenbeutel fiir drei Tage eingeschlossen und unter Gewiachs
hausbedingungen von etwa 20°%¢ gehalten. AnschlieBend wurden
die Beutel ge&ffnet durch Abschneiden in Hohe der Blattspit-
zen. Nach 8 Tagen wurde die Anzahl der Netzflecken je Topf
gezihlt. Daraus berechnete man die fungizide Damﬁfwirkung

wie folgt:

Netzflecken an exponierter Gerste . 100
Netzflecken an nicht exponierter Gerste

100 = % Wirkung

Die erfindungsgeméZfBen Substanzen lagen als 20 %ige Formulie-

rungen vor. Alle Dampfexpositionen waren pflanzenvertraglich.

Erfindungsgeméafe

Verbindung Nr. % Wirkung
2 100
3 100
b : 99
10 100
13 85

Vergleichsmittel

1-{4-Chlorphenoxy)-3,3-dimethyl-1- 86 ~36-
(1,2,4-triazol-1-vl)-butanon

IERINT
nio: Serlin-West 1175107, Bankieilzah! 106
Seriiner ..,u"'-rzr:::anr AG, Bariin, Konto-Nr. 108 7005 OC, Bennié:
Seriiner Disconto-Sank AG, Seriin, Konto-Nr. 241/5006. Sank:erzani 100 700 00

G AE - D10 Seriin 85 - PocHam ££23 11

an

1St ¥y i2e!

Handeisregister: AG Chariotienburg §3 HRB 283 u. AG Kamen HRB 0061 Beriiner Handeis-Geselischait — Frenxfurter Bank —, Beriin,

Konto-Nr. 14-362, Bankieitzahi 100 202 00
SIGL Ve
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SCHE=RING AG

_36.. Gewernlicher Rechisschulx

BEISPIEL 9

Systemische Wirkung der Bodenbehandlung vor dem Auflaufen

gegen Zuckerriibenmehltau.Erysiphe polygoni im Gewichshaus

Pflanztdpfe wurden nach Zuckerriibeneinsaat mit 0,3 kg Wirk-
stoff pro Hektar gespritzt und neben unbehandelten Topfen

im Gewidchshaus bei etwa 20°C aufgestellt. Nach dem Auflau-
fen der Riibenpflanzen (12 bis 14 pro Topf) wartete man, bis
die Pflanzen die beiden ersten Laubblidtter entwickelt hatten
und inokulierte dann durch Aufstduben der trockenen Sporen
des Echten Riibenmehltaus Erysiphe polygoni. Drei Wochen spa-
ter (sechs Wochen nach der Bodenbehandlung) wurde der Befall
der Bldtter bonitiert. Die Fungizidwirkung konnte nur durch
Aufnahme der Stoffe iiber die Pflanzenwurzeln zustande kommen

und wurde wie folgt berechnet:

Befall in Behandelt . 100
Befall in Unbehandelt

100 = % Wirkung

Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor. Alle
Behandlungen erwiesen sich als vertrdglich fiir die Pflanzen
und fiihrten zu einem kridftigeren, gedrungemeren Wuchs im

Vergleich mit der umnbehandelten Kontrolle.

Erfindungsgeméfe

Verbindung Nr. % Wirkung

12 100
13 100
14 100

1439-3

Formulnar-Nr. ¢

7

7
L . . e . - .

_Aorstand: Dr, Herbert Asmis - Dr. Christian Bruhn - Hans-Jirger -lamann
Dr. memnz Hennss - Kan Ot Mittelstenseheic - Dr. horst Wilzef
Vorsitzenaer des Auisicnisrats: Dr. Eduara v. Schwartzxkogpsn .k Tt ~00 70C 00

S Banris eant &

Sitz der Gesaiischialt: Serfin unc Sergkamen K 24 <. annus: !

istar: har Seriiner hiz _Seseiis:“.‘atz — Frenkiurer Sank —, Serun,
Handelsregister: AG Charlottenburg §3 HRE 283 u. AG Kamen HRB 0061 ROmto-N. 14362, Bankiersah 100 202 00

SHER NG AG - D-10% Sertin &5 - Postfech 550311
f=H ds fs ais)
<55 7005 0, Seox.emant 10400
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SCHERING AG

=37~ Gewerblicher Rechisschutz

BEISPIEL 10

: Or. Hernert Lsmis - Dr.
Dr. Hewnz kennse - Xari Ciie Mitle

Vorsitzender ces Auisicatsrats: Dr. Eduar
Sitz der Geselischaft: Serlin und Bergkamen

Soja und Weizen wurden im Vorauflauf mit Emulsionen der
Priifsubstanzen gespritzt. Die Aufwandmenge betrug umgerech-
net 2 kg Wirkstoff/ha. Danach wurden die Pflanzen im Gewdchs-~

haus kultiviert und mnach drei Wochen vermessen.

In der Tabelle sind die registrierten prozentualen Wuchs-

hemmungen aufgefihrt.

ErfindungsgemidfBe Wuchshemmung in %

Verbindungen Nr. Soja Weizen
2 39 28
3 22 28
7 17 7
9 0 17
13 4 1k
14 17 2k
18 13 14
19 3 14
22 65 21
23 30 17
25 35 2k
26 35 24

Vergleichsverbindung

2-Chlorédthyltrimethyl-
ammoniumchlorid (o] 17

Es zeigt sich, daB die erfindungsgeméien Verbindungen in

der Regel stidrker wirksam als die Vergleichsverbindung sind.

- 38

( AG - D-100C Sarlin &5 - Postfeon 850211

121, Senrisizani 10672010

Xoato-Nr, 102 TI08 00, Eenxisizan! 1004
r. 241/5006, Bankieizan 190 T

zn Bruhn - Hene~jlrgen Hamann
e - Or, Horst Witze!
3 v. Scrwarizxepoen

ey

D

Handelsregistar: AG Chariottenburg 83 HRE 283 u. AG Kamen HRB 0061 Beruner Hanceis-Gessiischatt — Frankiurier Sank —, Serhin,

Konto-Nr. 14-362, Banwe:izah! 100 202 00
s GCw



o 22T

P

=

P AR TRV

FRRCN T Y- P

Fortaular-Nr.: 1439-3

5 BEISPIEL 11

SCH=RING AG

Gewerbiichcr Reshieschulz

Reis wurde im Vorauflauf in Aufwandmengen von 2 kg Wirk-

stoff/ha mit den erfindungsgemilfen Verbindungen behandelt.

Nach drei Wochen Kultur im Gewichshaus wurde die prozentuale

10 Wuchshemmung festgestellt.

In der Tabelle ist dies aufgefiihrt.

Erfindungsgemidfie

15 Verbindungen Nr. Wuchshemmung in %
22 11
25 7
26 14
20
Vergleichsverbindung
2-Chlordthyltrimethyl-
ammoniumchlorid 0

25

Die Wuchshemmung der erfindungsgemidfen Verbindungen ergibt

die Vergleichsverbindung bei der vorliegenden Applikation

30

nicht.

35

v
;i

Vorstang: Dr. Herbert Asmis - Dr. Christian Srubn - Hans-Jircen Hamann

-

e Dr. mewnz Hannse - Karl Otto Miltelstznscneid - Dr. Herst 'Wiite!

Vorsitzenaer des Aulsichisrate: Or. Eduard v. Schwerttxeppen
Sitz der Geselischafi: Berlin und Bergxamen
Hanaeisregister: AG Chariottenburg 53 HRE 283 u. AG Kamen HRB 0061

- 3%

srznschrift: SCHERING AG - D-100C Seriin 85 - Postfeach 528311
cisoreci-Konte - Seriin-west 1775101, Bznxielizzh! 100 10010

Barnner Commerzbank A5 Senin, Kenta-Rr. 108 7005 &, Sanice:Tan: 100460
Reriiner Discontc-Bank AS. Berlin, Konto-Nr. 241/5038. Sankierizahl 100 700 00
Seriiner Kanoes-Gaseilscnaft — Frankfurter Bank —, Beriin,

Konto-Nr. 14-362, Bankieizah! 100 262 00
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SCHERING AG

-39 - Gewerslichar Rechieschulz
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£
5 BEISPIEL 12

€]

! Zuckerriiben wurden im Vorauflauf in einer Aufwandmenge von
2 kg Wirkstoff/ha gespritzt. Die prozentuale Wuchshemmung
und die Firbung der Pflanzen wurde nach drei Wochen Gewdchs-

10 hauskultur registriert.
Die Ergebnisse zeigt die folgende Tabelle.

{

! . .

} Erfindungsgemalle

\ 15 Verbindung Nr. Wuchshemmung in % Farbung*

| 1 9 1

3 34 1

g 7 34 0

E 8 37 0

g 20 9 , 25 1

< 10 37 0

b 12 22 0

i 13 b1 0

.% 14 b1 0

: 25

% 16 53 ) 0

% 17 53 0

g 18 22 1

i 19 37 0

. 30 20 37 1

! - 21 , 6 1

22 37 1
23 53 2
2k 22 1
35 25 69 2
26 37 2
Vergleichsmittel
2-Chlordthyltrimethyl-
ammoniumchlorid 0 o
. O
& /)
= Vorstand : Dr. Herbert Asmis - Dr. Christizn Brunn - Hans-Jircen Hamann
= Dr. Henz Hannse - Xarl Otto Mitteistenschenc - Dr. rors? Wites
_z szrsizzende.' des Aufsichisrats: Dr. Eduard v. Schwarzxcpoen Beriiner Sof
E Is-lggee!rsr:;?set!;?‘:g :ciirﬂlgn:?&i?g; HRE 282 u. A Kamen HAB 0061 ig:;gf;rrfigg—g:;;‘:;i‘; ;;;ggu"‘e’ Bank —, Serlin,
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* Tabelle zur Farbung: O
1
2

]

SCHERING AG

Gewerblicher Rechisschulz

wie Kontrolle
intensiver grin

dunkelgriin

’ Die erfindungsgemidBen Verbindungen beeinflussen das Wachs-

tum der Riiben, was durch die Vergleichsverbindung bei der

vorliegenden Applikation nicht erreicht wird.

D Iotelsl
Dr. ems Hannse - Kan Ohe Mi or. A
Vorsitzender dee Aufsichitsrats : Or. Eduard v, Schwerizropoen

Sitz cer Geseliscnelt: Serlin und Bergkamen

Handelsregister: AG Chariottenourg 83 HRXB 283 u. AG Kamen hR3 5061

Vorstand: Dr. Herbert Asmus -

41 -

Bostans@

rifts SOHERING AG - D-100C Beriin 65 - Pestfaon €223 11

TH-10%. Banmiezah |

Serimer Discento-Bank AG, Beriin, Konto-Nr. 2417500, Eank@iTai 100 700 00
Seriiner Handels-Gesaliscnafl — Frankiurier Eank —, Beria,

Konto-Nr. 14-362, Banrieitzah! 106 202 00
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Formular-Nr.

SCHEERING AG

k1 Gewnerblicher Rechisschulz

5 BEISPIEL 13
Wirkung prophylaktischer Blattbehandlung gegen den Blatt-
fleckenerreger Fusarium culmorum an Kolbenhirse (Pennise-
tum glaucum) im Gewdchshaus.
10
Junge Hirsepflanzen (ca. 30 je Topf) im Stadium des begin-
nenden zweiten Blattes wurden mit den angegebenen?onzentra-
tionen tropfnaB gespritzt. Nach Antrocknen der Spritzbeldge
wurden die behandelten sowie die unbehandelten Kontrollpflan-
15 zen mit einer Konidiensuspension von Fusarium culmorum be-
spriiht und feucht bei etwa 22°C im Gewidchshaus aufgestellt.
Nach 4 Tagen wurde der prozentuale Anteil befallener Blatt-
fliche geschidtzt. Die Fungizidwirkung berechnete man wie
folgt: '
20
100 - 1§2f;1§eiil§n§2h§§32§36lt = % Wirkung
Die erfindungsgemdBen Verbindungen lagen als 20 %ige Formu-
lierungen vor.
25
Erfindungsgemédle % Wirkung mit
Verbindung Nr. 500 ppm 100 ppm
2 100 100
3 91
30 9 80
12 ’ 1]
13 100
1k 100
16 35
35 17 95
18 95
19 90
20 80
22 99 90
4% ~ ho
e

Veorsitrender cec Aufsicntsrats: Dr. Equard v. Sciwaraxoppan Derimer JMETZSEN . Serfin, to-Nr. 108 7305 OC, Eanxieitzanl 100 4X
Sitz der Gese!'scnaft: Berlin und Bergramen Seriiner Disconto-Bank AC, Seriin, Kontc-Nr. 241/5002, Bankleizan! 100 700 0
Handeisregisier : AG Chartottenburg §3 RRB 283 u. AG Kamsn HRB 0061 Beriiner Hance!s-Gaselischalt — Franxiurier Bank —, Serlin,

Konto-Nr. 14362, Bankeiizahi 106 22 0§

SIGC V4
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5 Erfindungsgemale Wirkung mif
Verbindung Nr. 500 ppm 100 ppm
23 100 99
ok 100 97
25 100 98

10 | 26
27

: 29

30
31

15

20

25

30

35

4o

Vorstand: Dr. Herbest Asmice - Or, Chrisiian Brubn - Hans-Jirgen Hamann
Dr. kewnz kannse - Kart Otic Miltelstenscheid - Dr. Horst Witzel
Vorsitzender aes Aufsichitsrate: Dr. Eduerd v. Schwarizkoppen

Sitz der Geseliscnaft: Beriin und Bergkamen

Hanaelsregister: AG Chariottenburg S3 HRE 283 u. AG Kamen HRE 0061

98
90
97
97
100

93

S0
90
58

AC. se!xm !\-na—m z <1
cemn& hanun s-Gesensanall — Freariunses ._,anx :enm,

Konto-Nr. 14-362, Banxieitzahf 100 202 00
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=ING AG

sr Rechisschulz

533 K v asxm
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Formulae-Nr.:

SCrzi=iNG AG

- 43" Gewe:blicher Feshiszchulz

5 BEISPIEL 14

Wirkung prophylaktischer Blattbehandlung gegen den Blatt-
fleckenerreger Cercospora beticola an Zuckerriiben im Ge-

wachshaus.

.10 Zuckerriibenpflanzen mit mindestens 2 gut ausgebildeten Laub-
blittern wurden mit den angegebenen Konzentrationen tropf-
naB gespritzt. Nach dem Antrocknen der Spritzbeldge wurden
die behandelten Pflanzen sowie unbehandelte Kontrollpflan-
zen mit einer Konidiensuspension der Cercospora beticola be-

15 spriitht und 2 Tage feucht bei 26°C im Gewidchshaus inkubiert.
Danach wurden die Pflanzen unter normalen Gewdchshausbedin-
gungen kultiviert. Zwei Wochen mnach der Behandlung wurde der

prozentuale Befall bomnitiert.

20 Die Fungizidwirkung berechnete man wie folgt:
100 . Befall in Behandelt _ . ..
100 - —5CFail in Unbehandelt = % Wirkung

Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor.

25
Erfindungsgeméfe % Wirkung mit
Verbindung Nr. 500 ppm 100 ppm
3 100 100
11 93
30 12 93
13 100
14 93
16 100
17 87
35 19 93
20 87
21 100 96
22 100 100
23 100 100
A - Ll

//'

Vorst and Df Herbert Acmils - Or., Christt
Dr. Heinz Hannse - Kari Otto #Mite e - . horst Wizel
Vorsitzencer des Acfsicmisrats: D ;2rg v. Schwarzkopeen
Sitz der Geselischaft: Serlin und Bergkamen

Eeri mer Hanﬁe's»Gesehsd‘af‘ Frankfurter Sank - ::emn
Hanaelsregister: AG Charlotterburg 83 KRB 283 u. AG Kamen KRB 2061 KontooNr. 14.36%, Bankieizahi 106 202 00 v

o Bruhn - Hane-JGrgen Hemann

oarist s SSHERING AG - D-1000 Beriin 65 - Postiach 688311
snemk-Konic: Beriin-West 1175-101. Sankisitzehl 108 10010
i 'r'*am: AG. pemn Kc— :-N wa*mecn aank,t«.._;hr 130 400 00

3 GC IV a5
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Formular-Nr.: 1439-3

e
=

ErfindungemafBe
Verbindungen Nr.

SCHERING AG

Gewerbiicher Reshicschuiz

% Wirkung mit
500 ppm 100 ppm

24
25
10 26
27
28
29
30
15 31

20

25

30

35

4o

Vorstand: Dr. Herbert Asmic « Dr. Chris
Dr. Hewnz HMannse - Kan Clio Mite
Vorsitzender ges Aufsicntsrats: Dr. Eduard v. Scnwartikepren

Sitz der Geselischaft: Berlin und Bergxamen

Handelsregister: AG Chariottenburg €3 HRE 283 u. AG Kamen HRB G061

100 100
96 96
100 96
98 98
100 98
100 98
100 100
100 100

1
H

A%}
]

ostanecnrifts SCHERING AG - D-100C Berlin €5 - Postiach 8208311
persoresx-Konic - Berlin-West 1175101, Eanitisitzzhl 10670010

Seriner Commerztank ACS. Berlin, Konto-Nr. 108 7005 3C, 2ankieitzan! 100 400 C
Seritner Disconto-Bank AG. Beriin. Konto-Nr. 241/5006. Benkisiizahl 100 700 00
Eer{iner Handeis-Gaseiischaft — Franxiuner Bank -, Serlin,

Konto-Nr. 14-362, Banklerzahl 100 202 00

10 U
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5 BEISPIEL 15

=~ T TR N
SCiH=RiNG AG

Gewerblichar Rechizschulz

Wirkung der Saatgutbehandlung gegen samenbiirtiges Helmin-

thosporium sativum (Erreger von FuBkrankheit) an Gerste.

Vorstand: Di. Herbert Asmis - Dr. Christiar Bruhr - Hans-Jirgen Hamann
Dr. Heinz Hannse - Kart Otto Mitteistenscnieid - Or. morst W.e.
Yorsitzencer des Auisichtsrats: Dr. Eduarg v. Swarzkoopen

Sitz der Gesellschaft: Berlin und Bergkamen
Handelsregister: AG Charictienpurg 33 HRE 283 u. AG Kamen HRB 0061

10 Mit Helminthoporium sativum verseuchtes Gerstensaatgut wurde
mit 50 mg Wirkstoffaufwand pro 100 Gramm behandelt. Von jeder
Behandlung sowie von Unbehandelt wurden 2 g Saatgut in 2 Wie-
derholungen in Topfe gesat und bei 15°C in einer XKlimakammer
inkubiert. Vom Auflaufen der Pflanzen an wurde im 12-Stunden

15 Rhythmus kiinstlich beleuchtet. Nach L4 Wochen wurde der %-Satz
fuBkranker Pflanzen ermittelt. In Unbehandelt waren alle
Pflanzen erkrankt.

Erfindungsgemédle
20 Verbindung Nr. % Wirkung
2 100
3 99,5
b 100
5 99,5

25
Die Verbindungen lagen als 20 %ige Formulierungen vor.

30 YN

35

- k&
ko

- O-1I0C Beriin £S - Postien 82311

75-1C%, Banwietmehf 10670610

- Xonto=Nr, 13€ 7026 90, Bank:eizah! 100 4
Seriiner Disconto-Sank AG, Beriin. Korio-Nr. 241/50E. Eankie.izanl 100 700
Beriiner Hanceis-Gesehischall — Franxfuner Bank —, Sesiin,

Konto-Nr. 14-352, Bankleizzahl 10 22 00
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Vorstand:

G AG

ior Reznd ~chulz

-46 -

BEISPIEL 16

Wirkung der Saatgutbehandlung gegen samenbiirtige Phoma

betae an Zuckerriiben.

Mit Phoma betae verseuchtes Zuckerriibensaatgut wurde mit

250 mg Wirkstoffaufwand pro 100 Gramm behandelt. Von behan-
deltem sowie unbehandeltem Saatgut wurden QVWiederholungen

zu je 25 Korn in Todpfe gesdt und bei 15°C in einer Klimakam-
mer aufgestellt. Nach dem Auflaufen der Pflanzen wurde im
12-Stunden-Rhythmus kiinstlich beleuchtet. Bis zum Versuchs-
abschluB nach 7 Wochen wurden die erkrankten Pflanzen wochent-
lich gez#hlt und entfernt. Insgesamt erkrankten in der un-
behandelten Kontrolle 76,1 % der aufgelaufenen Pflanzen. Die

Schutzwirkung der Behandlung errechnete man wie folgt:

Befall in Behandelt . 100
Befall in Unbehandelt

100 - = % Wirkung
Die erfindungsgemdfen Verbindungen lagen als 20 %ige

Formulierungen vor.

Erfindungsgemale
Verbindung Nr. . % Wirkung

2 100
3 97
b 97

5 100
6 83
12 92
13 3%
14 96

Vergleichsmittel
beta-(1,1'-Biphenvl-4-yloxy)-alpha- 51
(1,1-dimethyldthyl)-1H-1,2,4-triazol-1-Zthancl

1-{k-Chlorphencxy)-3, 3-dimethyl-1-(1,2, k- 57
triazol-1-yl)-2-butanon

- b7

Or. herpert Asmis - Dr. Christiar Bruhn - Has=Jlrger Hamann

Or. Heinz Hannse - Xari Otto Mitte:stenscherd - Dr. Horst Wilze: - 1751 ¥ ’n;_“n. :Ja .ouw

Veorsitizenger ges Aulsichisrats: Dr. Eduard v. Schwarizxoppen
Sitz der Geselischaft: Serlin und Bergkamen

Samk AG, Darlin, Kcmo-h}' 241/5708, Eankie eahi 100 700 00

Handeisregister: AG Chariottenburg 93 HRB 283 u. AG Kamen HRB 0061 Seriiner nance!s-Geseuscnatt — Frankiunter Bank —, Serlin,

Konto-Nr. 14-352, Sanrieitzaht 100 202 00
533 GC Iv 28



SGHERING AG

Gewerkliidar Reclisschulx

:
1 o
j 5 PATENTANSPRUCHE
w
% 1. 1,2,4-Triazol-1-yl-propionitrile der allgemeinen Formel
el
1;;
;! 0 -R
10 ! 1 N,
R - C - CH, - N { I
in der
* . R einen gegebenenfalls ein- oder mehrfach, gleich oder
% 15 verschieden durch Halogen, (C1—04)—Alkyl, (Ci-ck)—
d Alkoxy, (Ci—Cq)-Alkylthio, Trifluormethyl oder die
@ Nitrogruppe substituierten aromatischen Kohlenwasser-
é stoffrest und
i .
;E R, (Cl-Cio)-Alkyl, (C3—C8)-Alkenyl, (C3-C8)—Alk1nyl, oder
o 20 einen gegebenenfalls ein- oder mehrfach, gleich oder
ég . verschieden durch Halogen, (Cl—Cé)—Alkyl, (Ci-C4)—
4 Alkoxy, (Ci-CL&)-Aikylthio, Trifluormethyl oder die
g Nitrogruppe substituierten Phenylalkylrest bedeuten
'; und deren Sdureadditionssalze mit anorganischen und orga-
X _ nischen SHuren.
- 2. 1,2,4-Triazol-1-vl-propionitrile gemdB Anspruch 1, worin
ﬁ R einen gegebenenfalls ein- oder mehrfach, gleich oder
H verschieden durch Halogen, (Cl—CQ)—Alkyl, (Cl-C4)-Alkoxy,
i' ) 30 (Ci-Cé)—Alkylthio, Trifluormethyl oder die Nitrogruppe
b ) substituierten Phenylrest
T und
i . ,
i R, (Cl-Clo)—Alkyl, (CB-CS)-Alkenyl oder einen gegebenen - .
falls ein- oder mehrfach, gieich oder verschieden durch
35 Halogen, (€, -C,)-Alkyl, (C,-C,)-Alkoxy, (C,-Cy)-Alkyl-

ruppe substituierten

thio, Trifluormethyl oder dle Nitro

9

Benzylrest bedeuten.

Vorstand: Or. Serbert Asrmis - Dr. CRrisuan Bruhn - Han

Or. heinz hannse - Xar! Oho e =" =amann

Vorsitzenaer ces Az 1SFE5 D O
Sitx der .af-sehsc."a Berun ung Se

Hance:sragister: Char g
gister: AT Chaniotierburg 83 hFi:AB.. u. AG Kamen nRE 5051 Seri: 2nciuner Bank - :arlx;'a

Konito-Nr. 14- 362 Sanxieizahy 100 202 90

Formular Ni.2 1439-3
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Formular Nr.: 14393

SCHERING AG

o Gewarbi?ra'zerr Rechisschuty

3. Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-y1)-
propionitril, Hydronitrat

w

L, 2-Isopropoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-y1l)-
propionitril
5. 2-Hexyloxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4~triazol-
1-v1l)-propionitril, Hydronitrat
10 6. 2-Butoxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,k-triazol-
: 1-yl) -propionitril
7. 2-Butoxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)~propionitril, Hydronitrat
8. 2-Hexyloxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4~triazol-
1-yl) -propionitril
15 9. 2-Butoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-
propionitril, Hydronitrat
10. 2-Butoxy-2-(2-chlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril, Hydronitrat
11. 2-Athoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-v1)-
propionitril, Hydronitrat
20 12. 2-Phenyl-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1~yl)-
propionitril, Hydronitrat
13. 2-(3-Chlorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-~
i-yl)-propionitril, Eydronitrat
14, 2-Butoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-vyl)-
propionitril
15.. 2-Phenyl-2-propoxy-3-(1,2,4~triazol-1-yl)~
propionitril
16. 2-Athoxy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-v1)-
propionitril

17. 2-Hexyloxy-2-phenyl-3-(1,2,k-triazol-1-y1l)-
propionitril, EHydronitrat

0
3 18. 2-Allylexy-2-phenyl-3-(1,2,4-triazol-1-v1l)-
propionitril, Hydronitrat
19. 2~Butoxy-2-~(4-chlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
i-yl)-propionitril, Hydromnitrat
20. 2-Allvloxy-2-phenvyl-3-(1,2,k~triazol-1~-yl}~
propionitril
35

21. 2-Methoxy-2-phenyl-3-(1,2,k~triazol-1-y1l}~
propionitril

22. 2-Hexyloxy-2-phenyl-3-(1,2,4~triazol-1-v1)-
propionitril

23. 2-(2-Chlorphenvl}-2-hexyvloxy-3-(1,2,4-triazol-
1-vl)-propionitril, Hyvdronitrat

4?/

Vcr:tﬂ\_ Or Herper: Axmeg - Dr Che:
or. res onse  Kart Cio

A tencer zes Aufs.oh

Sz cer Geseuscma’t. Sarn "

fandessreg:ster: AG Ch urg :
ieg - AL Lagnoiencurg 53 HRE 283 4. AG Kemer ~R3 2051 Zeruner Hazngels eseliscnart — Franxfun

Konto-Nr. 15-352, Sanxierzan! 106 202 00

anscnrift: SCHERING AG -
Seriin-West 1175101
anr AG. Be

~3-

S-1000 Gerlin 85 . Pestac: [gechs

C1. Earkieizah’ 10010010

- KOnio-Nr. 138 "006 0C. Bank.e:mar: 290 £ 00
G. 8 g . Bank.e:mak: 100

K AC. Berin, Koato-Nr, 24175002, Bankierzzhi 100 7€ X
ter Bank —, Serlin,

582 5T i 2530



Founulae - Nr 1 1439-3

SCHERING AG

3 Gewsrbﬁcé:er‘ Rechteschyiz

5 24k, 2-(2-Chlorphenyl)~2-propoxy-3-(1,2,4%-triazol-
1-yl)-propionitril, Hydronitrat

25. 2-(4-Chlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril, Hydronitrat
26. 2-(4-Chlorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl) -propionitril, Hydronitrat
10 27. 2-(4-Chlorphenyl)-2-propvloxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril
28. 2-Butoxy-2-(4-chlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl1l) -propionitril
29, 2-(2-Methylphenyl)-2-octyloxy-3-(1,2,k-triazol-
1-yl) -propionitril, Hydronitrat
15 30. 2-Decvloxy-2-(2-methylphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril, Hydronitrat
31. 2-(2-Methylphenyl)-2-octyloxy-3-(1,2,4~triazol-
1-yl) -propionitril

32. 2-(2-Chlorphenyl)-2-butoxy-3-(1,2,4%-triazol-
1-yl) -propionitril

20 33. 2-(2-Chlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril
34, 2-Butoxy-2-(2,4-dichlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)~propionitril, Hydronitrat
35. 2-Butoxy-2-(2,%-dichlorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-vl) -propionitril
25 36, 2-Allyloxy-2-(2,k-dichlorphenyl)-3-(1,2,4-
triazol-1-yl)-propionitril
37. 2-(3,4-Dichlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-
triazol-1-vl)-propionitril, Hydronitrat
38. 2-(3,4-Dichlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-
triazol~-1-yl)-propionitril
G
3 39. 2-(3,L-Dichlorphenyl)-2-hexvloxy-3-(1,2,4-
triazol-1-yl)-propionitril, Hydronitrat
40. 2-(3,4-Dichlorphenyl)-2-hexyvioxy-3-(1,2,4-
triazol-1-yl)-propionitril
L1, 2-(k-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril, hydronitrat
35 .
49, 2-(4-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-{(1,2,4-triazol-
1-y1l) -propionitril _
43, 2-Butoxy-2-(L4-fluorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-vl)-propionitril, EHvdronitrat
4 2-Butoxy-2-(4-fluorphenyl)-3-(1i,2,4%-triazocl-
i-vi)-pr i itril
Lo / v1) propionitri

-4

Postansannift SCHEFING AG - D100 5

erlin €5 . Postfzen €500 14

; ~ ank.eizan! 100 19010

Y, K 108 7008 . Barnxieizea! 100 £20
Eanx 1R, KCT10-NT Z45/5008, Sankierman; 106 156 0o
e Seis-Gesenscnait — Frankturier Bank o Sarin o
Konto-Nr. 16.382, Banwia:zan; 10C 202 06 : v

53 GC v s



SCHERING AG

b Gewerblicher Reshteschuty

Ui

45, 2-(2-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril

46. 2-(2-Fluorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,k-triazol-
1-y1l) -propionitril

47. 2-Butoxy-2-(2-fluorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl) -propionitril, Hydronitrat

10 48, 2-Butoxy-2-(2-fluorphenyl)-3-(1,2,4-triazol-
1-yl) -propionitril

kg, 2-(2-Fluorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl) -propionitril, Hydromitrat

15 : 50. 2-(2-Fluorphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-
J - 1-v1)-propionitril

15 51. 2-(4-Bromphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-
1-y1l) -propionitril, Hydronitrat

52. 2-(4-Bromphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4~-triazol-
1-yl) -propionitril

53. 2-(4-Bromphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4-triazol-
1-yl)-propionitril, Hydronitrat

20 54. 2-(4-Bromphenyl)-2-hexyloxy-3-(1,2,4~triazol-
1-yl)-propionitril

55. 2-(2,4-Dichlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1-yl)-
propionitril, Hydronitrat

56. 2-(2,4-Dichlorphenyl)-2-propoxy-3-(1,2,4-triazol-1-y1)-

propionitril
25
_ . 57. 2-(2-Methylphenyl)-2-pentyl-3-(1,2,4-triazol-1-~ yl)-
i propionitril, Hydronitrat
i 58. 2-(2- Methylphenyl) 2-pentyl-3-(1,2,k-triazol-1-yl)-propion-
; E = o I v« PR - \ - f ; . itril
Eg 5%. 2-(4-Methyl-phenyl)-2-propoxy-2-(1,2,fictriazol-1-v1)-
5% propionitril, Hydronitrat ’
| ¥
| 60. 2-Hexyloxy-2-(4-methyl-phenyl)}-3-(1,2,4-trizzol-1-v1)-
1o D”OD’Onltr’l Hydronitrat
PE 61. 2-(4-Methyl-phenyl)-2-propoxv-2-{1,2,4-triazol-1i-y1)-
Ef propionitril
P: 62. 2-Hexyloxy-2-(4-methyl-phenyl)-3-(1,2,botriazol-i-v1)-
propionitril
63. 2-Butoxy-2-(4-methyl-phenyl)}-3-(1,2,%-triazol~ 1)-
g 35 propionitril
Py
%
1
/!
4
i
{ / /\x‘
—
- 2O
@ - 3 -
g ~
: Vorstana: Cr. Herpert Asm:s - Dr. Christizn Brunn - Hans-dirgen —zmann
': Dr. Heinz Hannse - Kar! Otto Mirteistenscheld - Or. koret :
£ Vorsitzender des Aufsientsrats: Or. Ecuard v. Seawarzxkoppen
£ Sitx der Geselisenaft: Beriin und Bergxamen se i :
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- 5 - Gewerblicher Rechisschulz

Verfahren zur Herstellung von 1,2,4-Triazol-1-yl-propion-
itrile gemd&B Anspriichen 1 bis 63, dadurch gkennzeichnet,

da® man Verbindungen der allgemeinen Formel

0 - R
i 1

R -~ ? - CH2 - Y
CN

mit 1,2,4-Triazol der Formel

oder dessen Alkaliverbindungen in Gegenwart eines Losungs-
mittels und gegebenenfalls in Gegenwart einer Base um-
setzt, worin R1 und R2 die oben genannte Bedeutung haben und
Y Halogen oder den gegebenenfalls in der Seitenkette halo-
genierten Alkylsulfonyloxy- oder den Arylsulfonyloxy-Rest

bedeutet.

Biozide Mittel, gekennzeichnet durch einen Gehalt an min-

destens einer Verbindung nach den Anspriichen 1 bis 63.

Biozide Mittel gemdR Anspruch 6? mit fungizider Wirkung.
Biozide Mittel gemdBR Anspruch @5 mit wuchsregulatorischer

-

Wirkung.

Biozide Mittel gem#B Anspruch 63 mit bakterizider Wirkung.

Biozide Mittel gem#B Anspruch £5 in Mischung mit Trager
und/oder Hilfsstoffen.
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izaht 100 400 00
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