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69 Herbizide N-Halogenacetyl-2-substituierte-6-acylaniline und Verfahren zur Abtétung der Vegetation,

bzw. zur Verminderung des Pflanzenwachstums.

@ Die neuen Verbindungen entsprechen der Formel (I)
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wobei in d1eser Formel X ein Halogenatom; m und n 0
oder 1 und R! und R® Wasserstoff oder Alkylgruppen
bedeuten oder sie konnen miteinander verbunden sem
um einen carbocyclischen Ring zu bilden und R* und R*
smd Wasserstoffatome oder Alkylgruppen und R’ und
R® sind Wasserstoffatome Alkylgruppen oder Alkoxyal-
kylgruppen und R7 ist ein Wasserstoffatom, ein Halogen-
atom, eine Nitrogruppe, eine A]koxygruppe oder eine
Alkylgruppe und Y ist Sauerstoff oder eine Gruppe der
Formel NR®, wobei in dieser Formel R® ein Wasserstoff-
atom oder eine Alkylgruppe ist. Diese Verbindungen zei-
gen herbizide und wachstumsregulierende Aktivititinsbe-
sondere gegeniiber grasartigen Unkrdutern.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verbindung der Formel (I)
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wobei in dieser Formel X ein Halogenatom ist; n und m un-
abhingig voneinander 0 oder 1 sind; R* und R unabhéngig
voneinander Wasserstoff oder Alkylgruppen mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen sind, oder R! und R? zusammen einen
carbocyclischen Ring bilden, der 5 bis 10 Kohlenstoffatome
aufweist; R? und R* unabhiingig voneinander Wasserstoff,
eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, eine Phe-
nylgruppe, oder eine substituierte Phenylgruppe, die mit 1-4
Halogenatomen, Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffato-
men, Alkoxygruppen mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder
Nitrogruppen substituiert ist, bedeuten; R und R¢ unab-
héingig voneinander Wasserstoff, Alkylgruppen mit 1-4
Kohlenstoffatomen oder Alkoxyalkylgruppen mit 2 bis 6
Kohlenstoffatomen bedeuten; R” ein Wasserstoffatom, ein
Halogenatom, eine Nitrogruppe, eine Alkylthiogruppe mit 1
bis 4 Kohlenstoffatomen, eine Alkoxygruppe mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen oder eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Koh-
lenstoffatomen ist und wobei Y ein Sauerstoffatom ist oder
eine Gruppierung der Formel

NR®

wobei R® in dieser Formel ein Wasserstoffatom oder eine
Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen ist, und wobei
gewihrleistet ist, dass im Falle dass RS ein Wasserstoffatom
oder eine Alkylgruppe ist und n 0ist, R® eine Alkylgruppe
ist und Y ein Sauerstoffatom ist, dann sind (1) R1, R%, R3
und R# nicht alles Wasserstoffatome und (2) wenn einer der
Substituenten R? und R? ein Wasserstoff ist und der andere
eine Alkylgruppe und einer der Substituenten R3 und R* ein
Wasserstoffatom ist, dann ist der andere der beiden Substi-
tuenten nicht die gleiche Alkylgruppe wie der eine der Sub-
stituenten R! und R2.

2. Verbindung geméss Patentanspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dassm und n 0 sind.

3. Verbindung nach einem der Patentanspriiche 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet, dass R” eine Alkylgruppe mit 1 bis
4 Kunststoffatomen ist und Y ein Sauerstoffatom bedeutet.

4. Verbindung nach einem der Patentanspriiche 1-3, da-
durch gekennzeichnet, dass R! eine Alkylgruppe mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen ist und R2, R? und R* unabhéngig von-
einander Wasserstoffatome oder Alkylgruppen mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen bedeuten.

5. Verbindung gemiss einem der Patentanspriiche 1-3,
dadurch gekennzeichnet, dass X ein Chloratom ist, R” eine
Methylgruppe, R* eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoff-
atomen und R¢ ein Wasserstoffatom ist.

6. Verbindung gemiss einem der Patentanspriiche 1-3,
dadurch gekennzeichnet, dass R® eine Methylgruppe ist, R*
eine Ethylgruppe und R?, R? und R* Wasserstoffatome
sind.

7. Verbindung nach einem der Patentanspriiche 1-5, da-
durch gekennzeichnet, dass R® und R! Methylgruppen sind
und dass R2, R3 und R* Wasserstoffatome sind.

8. Verbindung gemiss einem der Patentanspriiche 1-5,

s dadurch gekennzeichnet, dass R%, R!, R? und R? Ethylgrup-
pen sind und dass R* ein Wasserstoffatom ist.

9. Herbizide Zusammensetzung enthaltend einen biolo-
gisch inerten Tréiger und eine herbizid wirksame Menge ei-
ner Verbindung gemiss Patentanspruch 1.

10 10. Verfahren zur Abtdtung von Vegetation, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man auf die genannte Vegetation und sei-
ne Wachstumsumwelt eine herbizid wirksame Menge einer
Verbindung gemdss Patentanspruch 1 anwendet.

11. Verfahren zur Verminderung des Pflanzenwachs-

15 tums, dadurch gekennzeichnet, dass man auf Pflanzen oder
ihre Wachstumsumwelt eine pflanzenwachstumsvermindern-
de Menge einer Verbindung gemdss der Formel in Patentan-
spruch 1 anwendet. .

12. Verfahren nach Patentanspruch 11 zur Verminderung

20 des Wachstums von Wiesenschwingel, Riedgras oder Ri-
spengras, Digitaria sanguinalis, dadurch gekennzeichnet,
dass man auf die genannten Pflanzen oder ihre Wachs-
tumsumwelt eine pflanzenwachstumsvermindernde Menge
einer Verbindung der im Patentanspruch 1 definierten For-

25 mel anwendet.

s  Die vorliegende Erfindung betrifft in der 2-Stellung sub-
stituierte Anilinverbindungen, deren Stickstoffatom mit ei-
ner Halogenessigsiure acyliert ist. Die fraglichen Verbindun-
gen besitzen eine herbizide Wirksamkeit.

In der US-Patentschrift Nr. 4 141 989 werden die 3-(N-

35 Chlor-acetyl)-N-(2,6-dialkylphenylamino)-gammabutyrolac-
tone) als Fungizide beschrieben.

In der US-Patentschrift Nr. 4 055 410 werden substituier-
te Brom- und Chloracetamide als Herbizide beschrieben.
In der Zeitschrift Chem. Abstr., 92:58400 (1980) werden

40 herbizide 3-[3"-Alkyl-2'-(N-haloacetylalkoxy-methyl-
amino)phenyl]-propionaldehyd O,0-dialkylacetale beschrie-
ben.

Ziel der vorliegenden Erfindung war es, neue Verbindun-
gen mit herbizider Wirksamkeit zur Verfiigung zu stellen, die

45 zur Verminderung des Pflanzenwachstums oder zur Abto-
tung der Vegetation eingesetzt werden konnen. Insbesondere
war man bestrebt, neue Verbindungen zu entwickeln, die zur
Bekampfung von grasartigen Unkrautern geeignet sind.

Es hat sich iiberraschenderweise herausgestellt, dass die
so Einfiihrung von bestimmten Acyl-, Ketal-, Oxim-, Hydroxy-
alkyl- und Akoxyalkyl-Substituenten an der 6-Stellung von
N-haloacetyl-2-substituierten Anilinen zu Verbindungen
fiihrt, welche herbizide und pflanzenwachstumsregulierende
Eigenschaften aufweisen. Die erfindungsgeméssen Verbin-

ss dungen sind N-Halogenacetyl-2-substituierte-6-acylanilin-

Verbindungen, welche die folgende Formel I
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aufweisen, wobei in dieser Formel X ein Halogenatom ist, n
und m unabhéngig voneinander 0 oder 1 sind; R? und R?
unabhingig voneinander Wasserstoffatome oder Alkylgrup-
pen mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen bedeuten oder R! und R3
ergeben gemeinsam einen carbocyclischen Ring enthaltend 5
bis 10 Kohlenstoffatome; R? und R# sind unabhéngig von-
einander Wasserstoffatome, Alkylgruppen von 1 bis 4 Koh-
lenstoffatomen, Phenylgruppen oder substituierte Phe-
nylgruppen, die mit | bis 4 Halogenatomen, Alkylgruppen
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, Alkoxygruppen mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen, oder Nitrogruppen substituiert sind, R*
und R® unabhéngig voneinander Wasserstoffatome, Al-
kylgruppen mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen oder Alkoxyal-
kylgruppen mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen bedeuten; R7 be-
deutet ein Wasserstoffatom, ein Halogenatom, eine Nitro-
gruppe, eine Alkylthiogruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffato-
men, eine Alkyloxygruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen
oder eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und Y
ist ein Sauerstoffatom oder eine Gruppierung der Formel
NRE, wobei R® ein Wasserstoffatom oder eine Alkylgruppe
mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen ist, wobei gewihrleistet ist,
wenn R die Bedeutung eines Wasserstoffatomes oder einer
Alkylgruppe aufweist und n 0 ist und RS eine Alkylgruppe
bedeutet und Y ein Sauerstoffatom ist, dann sind (1) R?, R2,
R3 und R* nicht alles Wasserstoffatome und (2) wenn einer
der Substituenten R! und R? ein Wasserstoffatom und der
andere eine Alkylgruppe ist und einer der Substituenten R3
und R* ein Wasserstoffatom ist, so ist dann der andere die-
ser beiden Substituenten nicht die gleiche Alkylgruppe wie
im Falle von R! und R2.

(Ia) (CHy) cn5

S

II + XCH,CCl

HO-CRIR2

I+ (CHy)p ED
H-Y-CR3R*
(IV)
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Typische Beispiele fiir R?, R2, R3, R%, R5, R% und R® Al-
kylgruppen sind Methyl, Ethyl, 1-Propyl, n-Propyl, n-Butyl,
sec-Butyl, i-Butyl. Typische carbocyclische Verkniipfungen
von R! und R3 sind -CH,CH,—, —-(CH,);—, -(CH,),—,

5 —(CH,)¢—. und —(CH,)g—. Typische Phenylgruppen fiir R?
und R* sind Phenyl, p-Chlorphenyl, 3,5-Dichlorphenyl, 4-
Methylpheny! und 4-Methoxyphenyl. Vorzugsweise ist R!
eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen und R?, R3
und R* sind Wasserstoffatome oder Alkylgruppen mit 1 bis

10 4 Kohlenstoffatomen.

Typische Beispiele von Alkoxyalkylgruppen der Substi-
tuenten R3 und R® sind Methoxymethyl, Methoxyethyl,
Ethoxymethyl, Methoxypropyl, Ethoxybutyl und Meth-
oxypentyl.

15 Vorzugsweise ist R® eine Alkylgruppe mit 1 bis 4 Koh-
lenstoffatomen und insbesondere bevorzugt ist Methy! fiir
RS,

RS ist vorzugsweise Wasserstoff.

Andere typische Beispiele fiir R? sind Chlor, Brom,

20 Fluor, Nitrogruppe, Methoxymethylthiogruppe, Ethoxy-
gruppe, Propoxygruppe, Propylthiogruppe und die Butoxy-
gruppe. R7 ist vorzugsweise eine Alkylgruppe mit 1 bis 4
Kohlenstoffatomen.

Typische Beispiele fiir die Gruppe X sind Chlor, Brom,

25 Fluor und Jod. Vorzugsweise ist X ein Chloratom.

Vorzugsweise ist Y ein Sauerstoffatom und n und m sind
beide 0.

Die erfindungsgeméssen Verbindungen kénnen gemiss
folgenden Formelschema hergestellt werden:

30 :

+ CH3CO5H (1)
(CHy) CR5
(1I)
R7
)
"
HCCH,X + HC1  (2)
o)
"
(CH,) (CR® (III)
7
0
11
NHCCH,X + lnzo (3)
R
2
(CHy) o-JT-R
T;X( (CHZ)m
5
R Y 3
/A
R (Iva)
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Obige Reaktionen sind eine iibliche Deacetylierung (1),
eine Acetylierung (2), eine Ketalisierung (3) und eine Al-
kylierungsreaktion (4) und sie knnen nach bekannten Ver-
fahrensweisen ausgefiihrt werden.

Rz 2=Br, ;

4
Cl I +

HZ (4)

Im Falle, dass RS ein Wasserstoffatom ist, besteht die be-
s vorzugte Verfahrensweise in einem Reaktionsablauf wie
folgt:

. )
Q NO, + IV —— NO,
\ (5)
(CHy) ,CHO (CH,) ,CH (CHy) g
Y
3
rd
(V) (VI) :
7 gl
R
VI H,/Pt NH, 0 (6)
4
(CHz)nCH
(VII)
R/ gt
. e R2
VII. + XCH,CC1 — —NHCCH,X 0 (7)
(cnz)nca\ (CHy)p
Y
R3
g4
_ (VIII)
viiz + ROz Z=Br, Cl. I + HZ (8)

Die Reaktionsbedingungen fiir die Reaktionen 5, 7 und 8 60

sind hnlich zu denjenigen der Reaktionen 3, 2 und 4. Die
Reaktion 6 kann unter iiblichen Hydrierungsbedingungen
mit einem Platinkatalysator ausgefiihrt werden.

Die erfindungsgemissen Verbindungen sind im allgemei-
nen herbizid wirksame und pflanzenwachstumsregulierende
Substanzen, und zwar bei Anwendung sowohl vor als auch
nach Auflaufen, aber sie sind insbesonders wirksam bei An-
wendung vor Auflaufen.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
daher ein Verfahren zur Abtdtung von Vegetation, das da-
durch gekennzeichnet ist, dass man auf die genannte Vegeta-
tion und ihre Wachstumsumwelt eine herbizid wirksame
Menge einer erfindungsgemassen Verbindung der Formel I
65 anwendet.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
ein Verfahren zur Verminderung des Pflanzenwachstums,
das dadurch gekennzeichnet ist, dass man auf Pflanzen oder



ihre Wachstumsumwelt eine pflanzenwachstumsvermindern-
de Menge einer erfindungsgeméssen Verbindung der Formel
I anwendet.

Dieses Verfahren kann beispielsweise zur Verminderung
des Wachstums von Wiesenschwingel, Riedgras oder Ri-
spengras, Digitaria sanguinalis angewandt werden, indem
man auf die genannten Pflanzen oder ihre Wachstumsum-
welt eine pflanzenwachstumsvermindernde Menge einer er-
findungsgemassen Verbindung der Formel I anwendet.

Wenn man diese erfindungsgeméssen Verbindungen zur
Bekdmpfung von unerwiinschten Pflanzen vor dem Auflau-
fen einsetzt, dann kann man die erfindungsgeméssen Verbin-
dungen in herbizidwirksamen Mengen auf den Wachs-
tumsplatz, bzw. auf das Vegetationsmedium aufbringen, bei-
spielsweise auf die Erde, die Samen und/der Simlinge von
Pflanzen enthilt, deren Wachstum unerwiinscht ist. Bei die-
ser Anwendung wird das Wachstum der Sdmlinge oder aus-
keimenden Samen verhindert oder die Simlinge werden ab-
getotet.

Wenn man die erfindungsgemissen Verbindungen zur
Bekémpfung von Pflanzen nach dem Auflaufen verwendet,
dann werden diese Verbindungen direkt auf die Blétter oder
andere Pflanzenteile derjenigen Pflanzen aufgebracht, deren
Wachstum unerwiinscht ist.

Im allgemeinen sind die erfindungsgemaissen herbizid-

wirksamen Verbindungen sowohl gegeniiber grasartigen Un-

kriutern als auch gegeniiber breitbldttrigen Unkrdutern

wirksam. Einige der erfindungsgemassen Verbindungen kén-

nen selektiv beziiglich der Anwendungsart und/oder der Art
des Unkrautes sein. Besonders wirksam erwiesen sich die er-
findungsgeméssen Verbindungen als Herbizide bei der Be-

kdmpfung von grasartigen Unkrédutern bei einer Anwendung

vor dem Auflaufen.

Wenn man die erfindungsgemaéssen Verbindungen auf
wachsende Pflanzen oberhalb des Erdbodens in solchen
Mengen anwendet, dass die Kulturpflanzen nicht abgetotet
werden, dann zeigen die erfindungsgemaéssen Verbindungen
wirksame pflanzenwachstumsregulierungs- oder pflanzen-
wachstumshemmende Effekte. So kdnnen die erfindungsge-
méssen Verbindungen beispielsweise vorteilhafterweise ein-
gesetzt werden, um das Weiterwachsen von Grésern im Ra-
sen zu verhindern oder zu vermindern.

Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist
eine herbizide Zusammensetzung, die dadurch gekennzeich-
net ist, dass sie einen biologisch inerten Triger und eine her-
bizid wirksame Menge einer erfindungsgeméssen Verbin-
dung der Formel I enthilt.

Die erfindungsgemissen Verbindungen kénnen aller-
dings auch ohne Anwendung von Verdiinnungsmitteln di-
rekt eingesetzt werden. Im allgemeinen werden sie jedoch in
Zusammensetzungen eingesetzt, in denen die erfindungsge-
missen Verbindungen mit Trigermaterialien verdiinnt sind.
Als Trigermaterialien kénnen solche eingesetzt werden, wie
sie auf diesem Arbeitsgebiet iiblich sind, wie zum Beispiel
inerte Feststoffe, Wasser und organische Fliissigkeiten.

Herbizide Zusammensetzungen, welche als Wirkstoff er-
findungsgemisse Verbindungen enthalten, sollen diese
zweckmdssigerweise in einer ausreichenden Menge enthal-
ten, sodass die fraglichen Verbindungen ihre herbizide Wir-
kung oder wachstumsregulierende Wirkung ausiiben.

Ublicherweise sind die erfindungsgemissen Verbindun-
gen in entsprechenden herbiziden Zusammensetzungen in ei-
ner Menge von 0,5 bis 95 Gew.-% der erfindungsgeméssen
Verbindungen der Formel I, bezogen auf die Gesamtmenge
der herbiziden Zusammensetzung enthalten.

Feste herbizide Zusammensetzungen kénnen hergestellt
werden, indem man die erfindungsgeméssen Verbindungen
als Pulver einsetzt. Derartige Zusammensetzungen k6nnen
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dementsprechend homogene Pulver sein, welche als solche
verwendet werden konnen oder mit inerten Feststoffen ver-
diinnt werden kdnnen, um Stdubemittel zu erhalten, oder sie
kénnen in einem geeigneten fliissigen Medium fiir die Spriih-
anwendung suspendiert werden. Die Pulver enthalten {ibli-
cherweise den aktiven Bestandteil, vermischt mit kleineren

Mengen an Konditionierungsmitteln. Natiirliche Tone, ent-

weder mit Absorptionscharakter wie zum Beispiel Attapulgit

oder relativ schwach absorbierende Tone wie zum Beispiel

10 Kaolin, Diatomeen-Erde, synthetisches feines Siliciumoxid,
Calciumsilicat und andere inerte Feststofftrigermaterialien
wie sie iiblicherweise bei pulverférmigen herbiziden Zusam-
mensetzungen angewandt werden, konnen verwendet wer-
den. Der aktive Bestandteil macht iiblicherweise von 0,5 bis

15 90% dieser Pulverzusammensetzungen aus. Die Feststoffe
sollten iiblicherweise sehr fein verteilt vorliegen. Fiir die Um-
wandlung von Pulvern in Stdubemittel werden Talk, Pyro-
phyllit und dhnliche iiblicherweise angewandt.

Fliissige Zusammensetzungen, welche die obenbeschrie-

20 benen aktiven Verbindungen enthalten, konnen hergestellt
werden, indem man die Verbindung mit einem geeigneten
fliissigen Verdiinnungsmittel vermischt. Typische fliissige
Medien, die iiblicherweise angewandt werden, sind Metha-
nol, Benzol, Toluol und dhnliche. Der aktive Bestandteil

25 wird iiblicherweise in einer Menge von 0,5 bis 50% dieser
fliissigen Zusammensetzungen angewandt. Manche dieser
Zusammensetzungen werden als solche verwendet und ande-
re sollten mit grossen Mengen Wasser gestreckt werden.

Zusammensetzungen in Form von benetzbaren Pulvern

30 oder Fliissigkeiten konnen ebenso eine oder mehrere ober-
flichenaktive Mittel enthalten wie zum Beispiel Netzmittel,
Dispergierungsmittel oder Emulsionsmittel. Die oberflichen-
aktiven Mittel bewirken, dass die Zusammensetzungen von
benetzbaren Pulvern oder Flisssigkeiten sich leicht dispergie-

35 ren oder emulgieren lassen, um wissrige Spriihfliissigkeiten zu
ergeben.

Die oberflidchenaktiven Mittel, welche angewandt wer-
den, kénnen anionischen, kationischen oder nichtionischen
Charakter haben. Sie schliessen beispielsweise langkettige

40 Natriumcarboxylate, Alkylarylsulphonate, Natriumlauryl-
sulphonat, Polyethylenoxide, Ligninsulphonate und andere
oberfldchenaktive Mittel ein.

Wenn die erfindungsgemissen Substanzen bei der Be-
handlung vor dem Auflaufen angewandt werden, ist es er-

45 wiinscht, ein Diingemittel, ein Insektizid, ein Fungizid oder
ein anderes Herbizid zusammen mit den erfindungsgeméssen
Substanzen zu verwenden. )

Die Menge der erfindungsgeméssen Verbindung oder
Zusammensetzung, welche verabreicht wird, hingt vom je-

so weils zu behandelnden Pflanzenteil oder vom jeweiligen
Nihrboden des Pflanzenwachstums ab, welcher behandelt
werden soll, sowie von der allgemeinen Lage der Anwen-
dung d.h. entweder in geschiitzten Flichen wie zum Beispiel
in Treibhdusern im Vergleich zu exponierten Flichen wie

ss zum Beispiel Feldern, als auch von der erwiinschten Art der
Wachstumsbeeinflussung bzw. Unkrautbekdmpfung. Im all-
gemeinen liegen fiir sowohl die herbizide Kontrolle vor und
nach Auflaufen die Dosierungen der erfindungsgeméssen
Verbindungen im Bereich von 0,2 bis 60 kg/ha und bevor-

60 zugte Dosierungen liegen im Bereich von 0,5 bis 40 kg/ha.
Fiir Pflanzenwachstumsregulierung oder Wachstumshem-
mungsaktivitit ist es notwendig, die erfindungsgeméssen
Oximverbindungen mit Konzentrationen anzuwenden, die
nicht so hoch sind, dass die Pflanzen get6tet werden kénnen.

6s Dementsprechend sind die Applikationsdosen fiir Pflanzen-
wachstumsregulierung oder -Hemmung im allgemeinen
niedriger als diejenigen Dosierungen, welche beniitzt wer-
den, um Pflanzen abzutdten. Im allgemeinen liegen derartige

w
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Dosierungen im Bereich van 0,1 bis 5 kg/ha und vorzugswei-
se im Bereich von 0,1 bis 3 kg/ha.

Die Herbizidwirksamkeitstests fiir reprisentative Verbin-
dungen der vorliegenden Erfindung wurden ausgefiihrt unter
Anwendung der folgenden Verfahrensweisen:

Herbizidtest vor Auflaufen:

Eine Acetonlosung der Testverbindung wurde herge-
stellt, indem man 375 mg der Verbindung, 118 mg eines
nicht-ionischen oberflachenaktiven Mittels und 18 mi Ace-
ton mischte. 10 ml dieser Losung wurden zu 40 ml Wasser
zugegeben, wodurch man die Testlésung erhielt.

Samen der Testpflanzen wurden in einem Topf mit Erde
eingepflanzt, und die Testlosung wurde gleichméssig auf die
Erdoberfliche mit einer Dosierung von 27,5 Mikrogramm/
cm? aufgespritht. Der Topf wurde sodann gewdssert und in
ein Treibhaus gestellt. Der Topf wurde immer wieder gewds-
sert, und man beobachtete das Auflaufen der Sdmlinge, den
Gesundheitszustand der auflaufenden Simlinge usw. wih-
rend einer dreiwochigen Zeitspanne. Am Ende dieser Zeit-
spanne wurde die herbizide Wirksamkeit der erfindungsge-
miissen Verbindungen ermittelt, aufgrund der physiologi-
schen Beobachtungen. Es wurde eine Skala von 0 bis 100 be-
niitzt, wobei 0 keinerlei Phytotoxizitét bezeichnet und 100
eine vollstindige Abtdtung der Pflanzen bedeutet. Die Re-
sultate dieser Tests erscheinen in der Tabelle I. Die Verbin-
dungen wurden ebenso bei niedrigeren Dosierungen gegen-
{iber Unkriutern und Getreide getestet. Die Resultate dieser
Tests erscheinen in der Tabelle I1.

Herbizidtest nach Auflaufen:

Die Testverbindungen wurden in der gleichen Weise wie
oben beschrieben fiir den Test vor Auflaufen formuliert. Die
Formulierung wurde gleichméssig auf zwei dhnliche Tépfe
von 24 Tage alten Pflanzen (etwa 15 bis 25 Pflanzen pro
Topf) mit einer Dosierung von 27,5 Mikrogramm/cm? auf-
gespriiht. Nachem die Pflanzen getrocknet waren, wurden
sie in ein Treibhaus verbracht und sodann immer wieder
vom Grund her bewéssert wie dies notig war. Die Pflanzen
wurden periodisch beziiglich der Paytotoxischen Effekte und
der physiologischen und morphologischen Verhaltensweise
gegeniiber der Behandlung beobachtet. Nach drei Wochen
wurde die herbizide Wirksamkeit der erfindungsgeméssen

Verbindungen aufgrund dieser Beobachtungen bestimmt. Es -

wurde eine Skala von 0 bis 100 beniitzt, wobei 0 keinerlei
Phytotoxizitdt bedeutet und 100 eine vollstindige Abtotung
der Pflanzen. Die Resultate dieser Tests erscheinen in der
Tabelle I.

Test fiir die Regulierung des Pflanzenwachstums:

Vier Rasengrasarten, welche in der Tabelle III angegeben
sind, wurden in Reihen in Topfen von ca. 16 x 24 cm bei ei-
ner Hohe von 10 bis 15 cm gezogen, und sodann wurden sie
auf eine Hohe von 2,5 cm geschnitten. Jede Testverbindung
wurde gleichmissig auf die Rasengrasarten mit den angege-
benen Testkonzentrationen aufgespriiht. Nach 20 Tagen im
Treibhaus unter normalen Bewisserungs- und Diingebedin-
gungen wurde jede Art auf eine Hohe von 2,5 cm oberhalb
der Erdbodenoberfliche geschnitten und gewogen. Die Ge-
wichte sind angegeben als % Wachstumsverhinderung, ver-
glichen mit unbehandelten Priifproben. Es wurden pro Be-
handlung vier wiederholte Versuche ausgefiihrt.

_ Beispiel 1:
Herstellung von N-Chloracetyl-2-methyl-6-acetylanilin
A: N-Acetyl-2-methyl-6-acetylanilin (76,1 g) in Wasser
(300 ml), Ethanol (300 ml), konzentrierte Chlorwasserstoff-

s siure (300 ml) und konzentrierte Schwefelsdure (15 ml) wur-
de wihrend 24 Stunden auf Riickflusstemperatur erhitzt.
Die Losung wurde gekiihlt, und es wurde konzentriertes
Ammoniumhydroxid zugegeben, um auf pH 10 einzustellen. -
Die Losung wurde mit Dichlormethan extrahiert.

Die Extrakte wurden iiber Magnesiumsulfat getrocknet
und vom Losungsmittel befreit. 2-Methyl-6-acetylanilin
(49,3 g) wurde in Form eines gelbbriunlichen Feststoffes er-
halten.

B: 2-Methyl-6-acetylanilin (25 g) und Pyridin (26,5 g)
1s warden in 1 Liter Methylenchlorid eingebracht und in einem

Eis-Acetonbad gekiihlt. Eine Losung aus Chloracetylchlorid
(379 g) in 100 ml Methylenchlorid wurde langsam einge-
tropft. Die Losung wurde bei Zimmertemperatur wihrend
zwei Stunden geriihrt, mit 10%-iger Chlorwasserstoffsdure
20 und 10%-iger Natronlauge gewaschen, iiber Magnesiumsul-
fat getrocknet und vom Losungsmittel befreit. Die Ausbeute
ergab die erwiinschte Verbindung in Form eines weissen
Feststoffes mit einem Schmelzpunkt von 88 bis 89 °C.
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Beispiel 2:
Herstellung von 2,4-Dimethyl-2-(3’-methyl-2'-chloracetami-
dophenyl)-dioxolan:
4,51 g N-Chloracetyl-2-methyl-6-acetylanilin (aus Bei-
spiel 1), 1,2-Propandiol (3,7 ml) und etwas Toluolsulfonséu-
re wurden mit 50 ml Toluol vermischt, und man erwirmte
auf Riickflusstemperatur. Das abdestillierende Wasser als
Nebenprodukt wurde in einem Dean-Stark-Wasserabschei-
35 der gesammelt. Nachdem kein Wasser mehr abdestillierte,
wurde Methylenchlorid zugefiigt, und die Mischung wurde
nacheinander mit Bicarbonatldosung und Wasser extrahiert
und sodann iiber Magnesiumsulfat getrocknet, und man
dampfte ein, wodurch man 3,3 g eines braunen Oles erhielt.

40 Das Ol wurde auf einer Silikagel-Sdule (Hexan/Essigsiure-
ethylester als Elutionsmittel) gereinigt, wodurch man die er-
wiinschte Verbindung erhielt (Verbindung No. 2 in Tabelle
A).
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Beispiel 3:
Herstellung von 2,4,4,5-Tetramethyl-2-(3'-methy}-2’-chlor-
acetamido-phenyldioxolan.

Es wurde das Verfahren von Beispiel 2 angewandt, je-
doch mit der Ausnahme, dass man 2-Methyl-butan-2,3-diol
anstelle von 1,2 Propandiof anwandte.

Das Produkt wurde auf einer Silikagel-Séule gereinigt,
ss wodurch man die erwiinschte Verbindung (Verbindung Nr.

3 in Tabelle A) erhielt.
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Beispiel 4:
Herstellung von 2-Methyl-4-ethyl-2-(3"-methyl-2’-chlor-
acetamido-phenyl)-dioxolan:

Es wurde die Verfahrensweise von Beispiel 2 angewandt,
indem man 1,2-Butandiol anstelle von 1,2-Propandiol an-
65 wandte.

Das Produkt wurde gereinigt, indem man eine Silikagel-
Sdule anwandte, und man erhielt so die erwiinschte Verbin-
dung (Verbindung No. 1 in Tabelle A).

60
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Tabelle A
Verbindungen der Formel

0

NH - C CH2C1

648 304

rl
" R2
(1] R4
R3
Analyse
m.p. C H N
No. R! R2 R3 R* “C. Ber. Gef. Ber. Gef. Ber. Gef.
1 C,H; H H H 01 60,5 614 68 7,5 4,7 4,5
2 CH; H H H Ol 59,26 5793 6,39 6,58 4,94 5,16
3 CH; CH; CH, H Ol 61,6 60,1 7,1 7.2 4,5 4.5
4 CHs H H C,H; Ol 62,7 67,3 7.4 8,0 43 4.4
5 CH; H CH; H 55-57 60,50 5894 6,77 6,63 4,7 4,58
6 H H H H Ol - - - - 13,1 11,7*
*Chlor
Tabelle I No. mg/em? Soya- Reis L M P C W O
Herbizide Aktivitdt etwa 27,5 Mikrogramm/cm? 35 bohnen
Wirksamkeit vor/nach Auflaufen; prozentuelle Bekdmpfung
3 44 5 63 85 85 0 100 100 77
No. L M P C W o 1,8 0 3 53 10 0 94 9 o0
0,7 0 0 0 o0 0 33 60 0
1 60/0 70/0  55/0 —/10 100/65 75/0 40 A* 44 0 100 100 47 100 100 100 93
2 100/0  75/0  75/0  100/20 100/35 100/10 1.8 0 97 35 0 9% 95 100 72
3 85/0 95/0  85/0  100/0 100/0  90/0 0,7 0 23 0 0 52 78 99 42
: 0,28 0 0 0 0 0 58 62 0
L = Lambsquarter ( Chenopodium album)
M = Mustard ( Brassica arvensis), Senf 45 * Alachlor® — 2-Chlor-2',6"-diethyl-N-(methoxymethyl)acetanilid.
P = Pigweed ( Amaranthus retroflexus)
C = Crabgrass ( Digitaria sanguinalis)
W = Watergrass ( Echinochola crusgalli) Tabelle 111
O = Wild Oats ( Avenua fatua), Wildhafer

Tabelle 11

Herbizide Aktivitdt vor Auflaufen prozentuelle Phytotoxiditit

No. mgfcm? Soya- Reis L M P C v O
bohnen
1 44 0 62 20 53 0 100 98 68
1.8 0 7 0 0 0 8 95 7
0,7 0 0 0 0 0 37 37 0
2 44 25 9 47 73 25 100 100 83
1.8 10 38 0 53 0 100 95 60
0,7 0 2 0 0 0 70 92 0

50

Wachstumsverhinderung bei Rasengras
Prozentuelle Wachstumsverminderung

No. ppm R F B C
5 400 0 56 56 21
55 160 0 27 54 0
64 0 0 21 0
6 400 15 52 65 30
160 0 0 0 0
64 0 0 0 16
60 R = Ryegrass, Lolch
F = Creeping Red Fescue, kriechender roter Wiesenschwingel
B = Bluegrass, Riedgras oder Rispengras
C = Crabgrass, Digitaria sanguinalis
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