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Imidatsolidinonijohdannaiset

Keksintd koskee uusia isoksatsolyyli-imidatsolidino-
nijohdannaisia, joilla on sekd@ maalla ettd vedessda kasva-
vien rikkakasvien vastainen vaikutus, niistd saatavia
herbisidivalmisteita ja niiden valmistusta.

Tunnetaan joukko substituoituja imidatsolidinoneja,
jéilla sanotaan olevan selektiivinen rikkakasvien vastai-
nen vaikutus. Krenzer kuvaa US-patenttijulkaisussa
4 093 443 tiettyjd 2-tiadiatsolyyli-imidatsolidinoneja,
joiden vditetddn olevan kdyttOkelpoisia rikkaruohomyrkkyi-
nd. Krenzer kuvaa samanlaisia tiadiatsolyyli-imidatsolidino-
neja myds US-patenttiijulkaisuissa 3 904 640, 3 944 409,

3 963 473, 3 964 895, 3 984 228, 3 990 882, 4 018 787,
4 021 439, 4 028 375, 4 063 924 ja 4 097 486.

Imidatsolidinoneja, joissa on isoksatsolyyliryhm&,
el ole tdhdn mennessd tunnettu. Yhdisteet, joita tamid kek-
sintd koskee ovat imidatsolidinonijcohdannaisia, joilla
on isoksatsolyyliryhmd 3~ tai 5-asemassa.

Keksintd sisdltdd isoksatsolyyli-imidatsolidinonin,

jolla on kaava I

C
I
)
AN — gt
Pl St —L-ﬁ -
RE ‘f__ < ¢ e 1
——? \\ (\\
Q: R»} v ot
jossa:
Rl on C —alkyyli;
2 1-16 4
R™ on vety, tai yhdessd R :n kanssa kaksoissidos;
R3 on vety tai Ql_G—alkyyli;
R4 on hydroksi, Cl_6—alkanoyloksi tai yhdessd R2:n

kanssa kaksoissidos;

R™ on vety, halogeeni, syano, nitro tai Cl_6—alkyyli;
ja
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6 . . . .
R™ on vety, Cl_6~alkyyll, trifiuorimetyyli,

Cl_B—alkoksi—C1_6-akyyliy C3_7fsykloalkyyli tai
Cl_B-alkyylillé substituoitu C3_7sykloalkyyli.

Keksintddn kuuluu myds rikkakasvien vastainen
valmiste, joka sisdltdd vaikuttavana aineena 1,0 - 90,0 p-%
kaavan I mukaista, edelld midriteltyd, isosatsolyyli-
imidatsolidinonia ja ainakin yhtd soveltuvaa kanto- tail
laimennusainetta.

Samoin kuuluu keksintddn menetelmd edelld kuvatun
isoksatsolyyli-imidatsolidinonin, jolla on kaava I,
valmistamiseksisi, Jjohon kuuluu (dialkoksi)etyyli-

isoksatsolyyliurean, jolla on kaava II,

0
i

~

R’\/\\———Iﬁ—_—‘*‘qs

B ‘ 1 I
]

MEH
e
HC H—X N
FL“——T/ G/<\R6

jossa Rl, R3, R5 ja R6 ovat edelld madritellyt ja

X ja Y toisistaan riippumatta ovat Cl_6~alkokseja, kuumen-~
taminen hapon l&dsndollessa Jja, mahdollisesti, kaavan I
mukaisen isoksatsolyyli—imidétsolidinonin dehydratointi,
kun R4 on hydroksi.

Keksintddn sisdltyy myds menetelmd rikkakasvien
kasvun estdmiseksi, jossa rikkakasvien kasvupaikkaa kdsi-
tellddn herbisidisesti riittdvdlld m&drdlla edelld kuvattua
isoksatsolyyli~-imidatsolidinonia, jolla on kaava I.

Keksinndssd kuvataan myds (dialkoksi(etyyli-

isoksatsolyyliureaa, jolla on kaava IT,

O -

I
R‘~,L/ \JH———L’ ;—K—‘U“RS
H X N W Il
LT e
1

R™ on Cl_6—alkyyll;

jossa:
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R3 on vety tai Cl_6—alkyyli;

X ja Y toisistaan riippumatta ovat C -alkcksejaj

1-6

R5 on vety, halogeeni, syano, nitro tai Cl—6_
alkyyli;

R6 on vety, -—alkyyli, trifluorimetyyli,

C1-3”
-—alkyylilld

C1-6

alkokSL—Cl_6—alkyyll, C3_7

substituoitu C3_7—sykloalkyyli.

Edullisilla imidatsolidinoniyhdisteilld, joita

-sykloakyyli tai Cl—3

keksintd koskee, on edelld mainittu kaava, jossa R6 on
vety,rCl_6—alkyyll, trifluorimetyyli tai C1_3—alkosk1—cl_6
alkyyli.

Muilla edullisilla yhdisteilld on yll& mainittu

kaava, jossa:

Rl on metyyli

ja R3 ovat molemmat vetyjd;
-on hydroksi tai asetoksi;

2
4
5 .
on vety tai syano;
6

o

on ~alkyyli.

Cc

Liséksilosat edullisia sellaiset yhdisteet, joissa
imidatsolidinoniryhmd on liittyneend isoksatsolirenkaan
3-asemaan.

Edelleen ovat edullisia sellaiset yhdisteet,
joissa R6 on steerisesti suuri alkyyliryvhmd, kuten tert.-
butyyli, l-etyyli-l-metyylipropyyli, sykloheptyyli tai
l-metyylisykloheksyyli.

Myds isoksatsolyyliureavdlituotteilla on jonkin
verran herbisidistd vaikutusta.

Keksinndn mukaisille vhdisteille, joissa R2 on
vety Jja R4 on hydroksi tai alkanoyloksi, kdytetddn tdssa
nimitysta "isoksatsolyyli-imidatsolidinonit". Yhdisteille,

2

joissa R ja R4 vyhdessd muodostavat kaksoissidoksen,

kdytetdd&n nimitystd "isoksatsolyyli-imidatsolinonit".

Termi "Cl_6-alkyyli" tarkoittaa tdssd, kuten

tavallista, suoria tai haaroittuneita hii%iketjuja,

joissa on 1-6 hiiliatomia. Tyypillisid C 6—alkyylejé

1-
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ovat esimerkiksi metyyli, etyyli, n-butyyli, isobutyyli,
tert.-butyyli, n—pentyyii, n-heksyyli, isoheksyyli,
l-etyyli-l-metyylipropyyli, jne. Edullisia alkyyliryhmiid
ovat haaroittuneet, ja siten steerisesti suuret ryhmit.
Tallaisia ryhmid ovat isopropyyli, tert.-butyyli ja
1,1-dimetyylibutyyli. “Cl_6-alkanoyloksi"—ryhmié ovat
esimerkiksi asetoniksi, formyloksi, pentanoyloksi,
3~metyylipentanoyloksi, butyloksi ja muut saman tapaiset.

“Cl_3~alkoksi—Cl_6—alkyyli" tarkoittaa alkyyliryh-
mdd, Jjoka on monosubstituoitu C1_3—alkyyliryhméllé.
Tyypillisia Cl_3—alkoksi—Cl_6—alkyyliryhmié ovat metoksi-
metyyli, etoksimetyyli, 3-isopropoksipropyyli, 4-metoksi-
heksyyli ja 1,l-dimetyyli-2-metoksietyyli, jne.

Tyypillisia “C3_7—sykloalkyyli" ~ryhmid ovat
syklopropyyli, suklobutyyli, syklopentyyli, sykloheksyyli
Ja sykloheptyyli. "Cl~3-alkyylillé substituoitu C3~7—syklo—
alkyyli" on jokin edelld olevista sykloalkyyliryhmista,
joka on monosubstituoitu Cl_3—alkyyliryhmélla, kuten
metyylilld, etyylilla tai propyylillda., Tyypillisid t&al-
laisia edullisia ryhmia ova£ l-metyylisykopentyyli,
l-metyylisykloheksyyli, l-etyylisykloheptyyli, l-n-
propyylisvklobutyyli, Jjne. »

"Halogeeni" on fluori, kloori, bromi tai jodi.
Edullisia halcgeeneja ovat kloori ja bromi.

Useimmat isoksatsolyyli-imidatsolidimonijohdannai-
set, joita keksint® koskee, valmistetaan syklisocimalla
sopivasti substituoitu 3- tal S5-isoksatsolyyliurea,
jolla on kaava II, 0

It

C. s
! "*i‘{/ \NH-——:( ‘ 11
{ -~ ) .
=X N4
I {{ 0
R®

D

jossa RY, B>, R° ja R® ovat edells miiritellyt ja X ja Y

ovat alkokseja, kuten metoksi, etoksi,.propoksi, jne.
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Dialkoksi-isoksatsolyyliurean sykliscinti voidaan
suorittaa yksiﬁkertaisésti kuumentamalla valituotetta ha-
pon ldsndollessa. Yleisesti kdytettyjd happoja ovat
mineraalihapot, kuten kloorivety-, bromivety-, rikki-,
fosfori-, typpihappo ja vastaavat. Haluttaessa voidaan
kdyttdd myds orgaanisia happoja, kuten etikkahappoa.
Renkaan sulkemiseksi tarvittava happomddrd on suunnilleen
ekvivalentti moolimddrd tai ylimddrd, ja tavallisesti
reaktio suoritetaan yksinkertaisesti laimeassa hapon ve-
siluoksessa, jonka pitoisuus on n. 0,5 - 5 p-%. Halut~-

taessa renkaan sulkemisreaktio voidaan suorittaa myds

nmuussa liuvottimessa kuin vedessd, esimerkiksi dioksaanis-

‘sa, dimetyylisulfoksidissa, dimetyyliformamidissa, tms,

johon on lisdtty ekvivalenttinen tai ylimddrd sopivaa
happoa. Syklisaatio tapahtuu yleensd kaytdnndllisesti
katsoen tdydellisesti 10 - 90 minuutissa, kun reaktio
suoritetaan korotetussa ldmpOtilassa 40 - 100°C:ssa.
Tdten saadaan isoksatsolyyli-4-hydroksi-imidatsolidinoni
(s.o. imidatsolidinoni, jossa R4 on hydroksi), joka on
helppo eristdd jaddhdyttdmdlld reaktioseos esimerkiksi

0 - SOC:een, minkd jdlkeen saostuma erotetaan seoksesta.
Eristetty isoksatsolyyli-4-hydroksi-imidatsolidinoni
voidaan edelleen puhdistaa tavanomaisilla menetelmillsd,
kromatografisesti ja kiteyttdmdlld tavallisista liuotti- "
mista, kuten etanolista, asetonista, dioksaanista,
vedestd, tms.

Esimerkkeind@ isoksatsolyyli-4-hydroksi-imidatso-
lidinoneista, joita on helppo valmistaa y1lld kuvatulla
syklisointimenetelmdlld, mainittakoon seuraavat:

3~ (4-syano-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-etyyli-
2-imidatsolidinoni;

3-(4,5-dietyyli-3-iscksatsolyyli)-4-hydroksi~1-~
metyyli~-2-imidatsolidinoni;

3-(4-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-n-

butyyli-2-imidatsolidinoni;
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3-{(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-
l1-n-butyyli-2-imidatsolidiononi;

3-(3-trifluorimetyyli-5-isoksatsolyyli)-4-
hydroksi~l-metyyli-2~imidatsolidiononi;

3-(3-etyyli-4-nitro-5-isoksatolyyli)-4-hydroksi-
l-etyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(5-sykloheksyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsclidinoni;
3-(3-tert.-butyyli-4-syano-5-iscksatsolyyli)-4-
hydroksi-l-n-propyyli-2-imidatsclidinoni;
3—[5—(l—etyy1i—l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyyli7—
4-hydroksi~l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3—45—(l—etyyli—l—metyylipropyyli)—5—isoksatsolyy117—
4-hydroksi-l-etyyli-2~-imidatsolidinoni;
3-(3-metoksimetyyli-4-bromi~-5~isoksatsolyyli)-4-
hydroksi-l-etyyli-2-imidatsolidinoni; ja
3-{(4-syano-5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)—4-
hydroksi-1l-n-heksyyli-2-imidatsolidinoni.

Edella kuvatut isoksatsolyyli-4-hydroksi-
imidatsolidinonit eivdt ole kdyttdkelpoisia ainoastaan
herbisideind, vaan myds vdlituotteina muiden keksinndn
mukaisten imidatsolidinonien éyteesissé. Esimerkiksi,
tyydyttamdttdmdt keksinndn mukaiset imidatsolinonit, s.o.
vhdisteet, joilla on y.o. kaava, jossa R2 ja R4 yvhdessa
muodostavat kaksoissidoksen, valmistetaan edullisesti

dehydratoimalla 4-hyhdroksi-imidatsolidinoni seuraa-
vasti:

0 0
1
R'=r .\N ‘n‘RS 20 \ R'4 \T”TK \.l
AL =
Ll |

Tdllainen dehydratointi saadaan aikaan kdsittelemdllad

4-hydroksi-imidatsolidinconia hapolla, kuten mineraali-
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hapolla, tai edullisesti ekvivalenttisella tai pienelld
ylimddrdlld halogenointiainetta, kuten tionyylikloridia.
Esimerkiksi, kdsittelemdlld yhdistettid, kuten 3-(5-tert.-
butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-etyyli-2-
imidatsolidinonia, suunnilleen ekvivalenttimddralla
tionyylikloridia liuottimessa, kuten kloroformissa tai
metyleenikloridissa, 1 - 24 h:n ajan lampdtilassa

O.— 50°C saadaan vastaava tyydyttdm&tdn imidatsolinoni,
nimittdin 3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-1-
etyyli-2-imidatsolinoni. Tuote voidaan eristdd yksinker-
taisesti poistamalla liuotin esimerkiksi haihduttamalla
ja lisdpuhdistus voidaan haluttaessa suorittaa tavan-
omaisilla menetelmilld, kuten kiteyttdm&llid tavallisista
liuottimista, esimerkiksi asetonista tai dietyylieette-
ristd.

Keksinndn mukaiset isoksatsolyyli-4-hydroksi-
imidatsolidinonit ovat myds kdyttdkelpoisia valmistetta-
essa imidatsolidinoneja, joilla on y1l1ld oleva yleinen
kaava, Jjossa R4 on Cl_6—alkanoyloksi. Esimerkiksi, kek-
sinndn mukaiset isoksatsolyyli-4~hydroksi-imidatsolidino-
nit on helppo asyloida sopivalla reagenssilla, kuten
happohalogenidilla. Tavallisesti kdytettyjd asyloivia
aineita ovat mm. asetyylikloridi, butylyylijodidi,
heksanoyylibromidi, tms. Muita yleisesti kaytettdvia
asylointiaineita ovat anhydridit, kuten etikkahappoan-
hydridi, etikkahapon'ja muurahaishapon anhydridi,
propioni- ja muurahaishapon anhydridi, tms.

Isoksatsolyyli-4-hydroksi~-imidatsolidinoni voidaan
asyloida kdsittelemdlld 4-hydroksi-imidatsolidinonia
ekvivalenttisella moolimdarall&d asyloivaa ainetta.
Haluttaessa voidaan k8yttdd asylointiainetta ylimdarin.
Tavallisesti reaktio suoritetaan liuottimessa, kuten
bentseenissd, asetonissa, dikloorimetaanissa, kloroformis-
sa, tms. ja ylimddrisen hapon neutraloijana toimivan

emdksen ldsndollessa. Tavallisesti kdytettdvid emdksid
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cvat trietyyliamiini, pyridiini, natriumkarbonaatti, tms.
Asylointireaktio menee yleensd kaytdnndllisesti katsoen

loppuun 2 - 24 h:ssa, kun se suoritetaan -20 - 80°C:n

Jdampdtilassa. Asyloitu tuote, nim. isoksatsolyyli-

imidatsolidinoni, jolla on y.o. kaava, jossa R4 on
Cl_6~alkanoyloksi, voidaan eristdd yksinkertaisesti pbis—
tamalla liuotin, esim. haihduttamalla alipaineessa.
Asyloitu imidatsolidinoni voidaan tarvittaessa puhdis-
taa tavanomaisilla menetelmilld, esimerkiksi pesemdlla
laimealla hapolla ja emdkselld, kromatografisesti,
kiteyttamdlld, jne. »
Tyypillisid keksinn®n mukaisia yhdisteitd, Jotka
on helppo valmistaa asyloimalla tai dehydratoimalla
4-hydroksi-imidatsolidinoni, ovat mm:
3-(5~tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-asetoksi-
l-n-propyyli-2-imidatsolidinonij;
3-(S—metoksimetyyli—3—isoksatsolyyli)—4—asetoksi;
1-(1,1-dimetyylipropyyli)~-2-imidatsolidinoni;
3—[3—(2—metoksipentyyli)—5—isoksatsolyyl§7—4-n—
butyroksi-5-etyyli-l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-propionoksi-
1-(1,1-dimetyylibutyyli)-2-imidatsolidinoni;
3-(4-syano-3-isoksatsolyyli)-4-asetoksi~l-isopropyy-
li-2-imidatsolidinoni;
3-(5-sykloheptyyli-3-isoksatsolyyli)-4-asetoksi-
l-etyyli-2-imidatsclidinoni;
3-(5-isobutyyli-3-isoksatsolyyli)-4-asetoksi~1-
metyyli-2-imidatsolidinonij;
3-(4d-nitro-5-sek.-butyyli~3-isoksatsolyyli)-4-
propionoksi-5-metyyli~-l-etyyli-2-~imidatsolidinoni;
3-(5-isoksatsolyyli)-4-asetoksi-l-n-butyyli-2-
imidatsolidinoni;
3-(3-trifluorimetyyli-5-isoksatsclyyli)-4-n-
butyloksi-l-etyyli~-2-imidatsolidinoni;
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l-tert.-butyyli-2-imidatsolidinoni;

3-(4-kloori-5-etyyli-3-isoksatsolyyli)-4-propionok-"
si-5-etyyli-l-n-propyyli-2-imidatsolidinoni;

3~ (5~isobutyyli-3-isoksatsolyyli)-4~asetoksi-1-
(2—metyylipentyyli)—2-imidatsolidinoni;

3~ (3-metyyli-5-isoksatsolyyli)-4-n-butyloksi~5-
etyyli-1-(1,1-dimetyylipropyyli)-2-imidatsoclidinoni;

3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-l-etyyli-2-
imidatsolinoni;

3-(4,5-dietyyli-3-isoksatsolyyli)~1l-metyyli-2-
imidatsolinoni;

3-/3-(l-etyylisyklopentyyli)-5-isoksatsolyyli/~1-
metyyli-2-imidatsolinoni;

3-(5-metoksimetyyli-3-isoksatsolyyli)~1l-metyyli-
2-imidatsolinoni; ja

3-(4-bromi-5-isopropoksimetyyli~3~isoksatsolyyli)-
S5-metyyli-1-(1,1-dimetyylipropyyli)-2-imidatsolinoni.

Kuten aiemmin on mainittu, tarvitaan valmis-
tettaessa keksinndn mukaisia isoksatsolyyli-imidatsolidino-
neja ldhtbaineena isoksatsolyyliureaa, jolla on kaava 1T,

6]
1
.

3
S \‘:H___;'*—*ﬂ—‘? .
(LH-————FH—X ( ‘><°

T o

jossa X Jja Y ovat C1_6—alkoksiryhmia, kuten metoksi,
etoksi, tms. Isoksatsolyyliureavdlituotteet voidaan val-
mistaa milld tahansa monista menetelmistd. Erdalla
tyypilliselld tavalla valmistettaessa 3- tai 5-aminoisok- -
satsolia kdsitelldd&n haloformaatilla, kuten fenyyli-
kloroformaatilla, jolloin saadan isoksatsolyylikarbamaat-

ti, Josta saadaan, sopivasti substituoidulla etyyli-
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amiinilla k3siteltdessd, keksinndn mukainen isoksatsolyyli-
urea. Tdllaista menetelmdd voidaan kuvata seuraavalla
reaktiokaaviolla:

0 0

s=——e (l e=—=0 i 5

N 5 7/ AN
et HENW NN, “‘NH_‘K [
. - M
dxﬁe

V2R

0 - X
¥ , R *NH—CH*C!—&
SV S
H——CH—X y
5 i %Rs TI

Y
3- tai 5-aminoisoksatsolit, joissa R5 Jja R6 ovat edelld
maddritellyt, ovat tunnettuja tai valmistettavissa tun-
netuilla menetelmilld. Samoin ovat dialkoksietyyliamiinit,

lNHCH(R3)CHXY, tunnettuja, Jja erditi

joilla on kaava R
on kaupallisesti saatavana.

Haloformaatin, kuten fenyylikloroformaatin, ja
3- tai 5-aminoisocksatsolin vdlinen reaktio suoritetaan
tavallisesti yhdistdmdlld ylim8&rin haloformaattia
isoksatsolin kanssa orgaanisessa liuottimessa, kuten
pyridiinissd tai trietyyliamiinissa, ja sekoittamalla
1 - 24 h lampbtilassa 0 - 30°C. Reaktiotuote, isoksatso-
lyylikarbomaatti, eristetddn tavallisesti tekem&llad
reaktioseos happamaksi, esimerkiksi lisd&m&lld mineraali-
happoa, kuten kloorivetyhappoa tai rikkihappoa, ja
erottamalla muodostuva sakka suodattamalla. Karbamaatti
el normaalisti tarvitse lisdpuhdistusta, mutta se voi-
daan haluttaessa kiteyttdd tavallisista liuottimista,

kuten bentseenistd, asetonista, etyyliasetaatista, tms.
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11

soksatsolyylikarbamaatti ja etyyliamiini sekoi-
tetaan toisiinsa tavallisesti molemmille sopivassa
orgaanisessa liuottimessa, kuten tolueenissa tai
bentseenissd. Reagensseja kdytetddn ekvivalenttiset
mdadrdt, tai haluttaessa voidaan kdyttdd ylimddrin etyyli-
amiinijohdannaista. Reaktio menee tavallisesti kaytdn-
ndllisesti katsoen loppuun 2 - 5 h:n aikana, kun kdyte-
ti4n reaktiolimp&tilana 50 - 100°C. Tuote, keksinnén
mukainen isoksatsolyyliureavidlituote, eristetdidn taval-
lisesti yksinkertaisesti poistamalla liuotin, esimerkik-
si haihduttamalla alipaineessa. Isoksatsolyyliurea voi-
daan puhdistaa edelleen tarvittaessa tavanomaisilla
menetelmilld, esimerkiksi uudelleenkiteyttdmdlld ja
kromatografisesti.

Keksinndn mukaiset isoksatsolyyliuravdlituotteet
voidaan vaihtoehtoisesti valmistaa kdsittelemdlld sopi-
vasti substituoitua N-alkyyli-2,2-dialkoksietyyliamiini-
johdannaista 3~ tai 5-isoksatsolyyli-isosyanaatilla.
Isoksatsolyyli—isosyanaatti on helppo valmistaa kédsitte-
lemdlld 3- tai S5-aminoisoksatsolia fosgeenilla hapon,
kuten kloorivetyhapon, ldsndolevassa, jolloin saadaan
vastaava 3- tai 5-kloorikarbonyyliaminoisocksatsoli.

Jdlkimmdiselle yhdisteelle tapahtuu dehydrohalogenaatio

in situ, jolloin syntyy vastaava isoksatsolyyli-isosyanaat-

ti. Isosyanaatin reaktiota etyyliamiinijohdannaisen

kanssa voidaan kuvata seuraavasti:

RY—4H . 0 = C==N-——ﬁ: f—RQ _—
| } OI 7
CH~CH~X &K%e

Lo 0
R ¥ N

LN
( N%—-%~

= E

jossa RY, R>, R®, R®, X ja Y ovat kaikki edelli mi&ritel-

tyjd. Etyyliamiinin reaktio isoksatsolyyli-isosyanaatin

R
11
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tiset mddrdt reagensseja sopivassa liuocottimessa, kuten
tolueenissa tai bentseenissd. Reaktio menee tavallises-
ti loppuun 2 - 5 h:ssa ldampdtilan ollessa 50 - 100°¢c.
Reaktiotuote eristetdan tavallisesti yksinkertaisesti
poistamalla liuotin alipaineessa. Lisdpuhdistus voi-
daan tarvittaessa suorittaa kiteyttdmdlld, kromatografi-
sesti tai muilla tavanomaisilla menetelmilld. Seuraavat
esimerkit kuvaavat tyypillisten isoksatsolyyliurea-
vdlituotteiden ja isoksatsolyyli~-imidatsolidinonijohdan-
naisten valmistusta. Esimerkit ovat ainoastaan kuvaavia,
eivdtkd milld&an tavalla rajoitattavia.

Esimerkki 1

3-(5-tert.-butyyli~-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni ‘

A, 5-tert.-butyyli-3-(N-fenoksikarbonyyliamino)
isoksatsolin valmistus.

30 g 5-tert.-butyyli-3-aminoisoksatsolin (80 %)
ja 5-amino-3-tert.-butyyli-isoksatsolin (20 %) seosta
pyridiiniin (500 ml) liuvotettuna j&ddhdytettiin sekoittaen
0°C:n lampdtilaan jddhauteessa. Kylmddn reaktioseokseen
lisdttiin sekoittaen pisaroittain 30 min:n aikana 35 g
fenyylikloroformaattia. Lisdyksen jdlkeen reaktioseosta
sekoitettiin vield 1 h:n ajan 0°C:ssa ja kaadettiin sit-
ten jdiden pddlle. Vesipitoinen seos tehtiin happamaksi
(pH 2,0) vikevdlld kloorivetyhapolla. Hapen vesiseos
suodatettiin ja saostuma otettiin talteen. Sakka kui-
vattiin ilmassa ja sen todettiin olevan 5-tert.-butyyli-
3-(N-fenoksikarbonyyliamino)-isoksatsolia.

Sp. 94 - 97°C. Saanto 36 g
B 1-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli-3-
[5,2—(dimetoksi)etyyl;7—3—metyyliurean valmistus.

Tolueeniin (300 ml) liuvotettiin 5-tert.-butyyli-3-
(N-fenoksi-karbonyyliamino)-isoksatsoliin (36 g) lisdt-

tiin kerralla 20 g N-metyyli-(2,2~-dimetoksi)etyyliamiinia.
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Reaktiosecsta reluksocitiin 3h, jddhdytettiin ja liuotin
haihdutettiin alipaineessa. Tdten muodostunut 61jy
puhdistettiin kromatografisesti silikageelilld dietyyli-
eetterilld eluciden. Haluttua tuotetta sisadltdvat
fraktiot yhdistettiin ja liuotin haihdutettiin, jolloin
saatiin 27,2 g 1-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli-3-
15,2—(dimetoksi)etyyl;7—3-metyyliureaa.

sp. 78 - 79°C

Alkuaineanalyysi, C,_ H_ _N_,O

137237374
Teoreettinen: C, 54,72; H, 8,12; N, 14,73
Saatu: Cc, 54,43; H, 7,95; N, 14,64
C. 3-(5-tert.~butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-

hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni.

11 g 1-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-3-
/2,2-(dimetoksi)etyyli/-3-metyyliureaa 0,5 N suolahappoon
(100 ml) liuotettuna kuumennettiin 50°C:n lampdtilassa
30 min. Reaktioseos jddhdytettiin huoneen lampdtilaan ja
se kaadettiin jdihin (200 g). Muodostunut kiinted sakka
erotettiin suodattémalla ja se uudelleenkiteytettiin
etyyliasetaatista, jolloin saatiin 8,9 g 3-(5-tert.-
butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-metyyli-2-
imidatsolidinonia.

Sp. 176 - 177°%C

- Alkuaineanalyysi, C, H, . N.O

117177373
Teoreettinen: C, 55,22; H, 7,16; N, 17,56
Saatu: ¢, 55,51; H, 6,88; N, 17,35

Esimerkki 1A

Esimerkin 1 mukainen reaktiosarja toistettiin

isommassa mittakaavassa seuraavasti:

A. 560,8 g puhdasta 5-tert.-butyyli-3-aminoisoksatsolia

pyridiiniin (10 1) liuotettuna jidhdytettiin 0°C:n l&mpd-
tilaan ja lisdttiin sekoittaen 688,9 g (553,7 ml) fenyyli-
kloroformaattia pisaroittain tunnin aikana. Sekoitusta

jatkettiin OOC:ssa vield 2 h, mink&d jdlkeen seoksen annet-

tiin ldmmetd huoneen lamp&tilaan ja sekoitettiin vield 12 h.



10

15

20

25

30

35

n jdihin ja tehtiin happameksi

Reakticseos kaadetti

-

ii

(pH 4) vdkevdlld suolahapolla. Muodostunut sakka erotet-
tiin sucdattamalla, Ja suodosta uutettiin kahdesti
1000 ml:11la dikloorimetaania. Uutteet yhdistettiin ja
lisdttiin erotettuun sakkaan, minkd jdlkeen orgaaninen
liuos pestiin vedelld ja sitten suolaliuoksella ja haih-
dutettiin kuiviin alipaineessa, jolloin saatiin 926 g
{saanto 89 %) 5-tert.-butyyli-3-(N-fenoksikarbonyyli-
amino)isoksatsolia.
B. 500 g N-metyyli~(2,2-dimetoksi)~etyyliamiinia ja
500 g 5—teft.—butyyli—B—(N~fenoksikarbonyyliamino)isoksat—
solia tolueeniin (9,25 1) liuotettuna refluksoitiin
(108 - llOOC) 3 h. Reakticseos jaddahdytettiin huoneen-
lampdtilaan ja liuotin haihdutettiin alipaineessa,
jolloin saatiin Oljymdinen tuote. Oljy liuotettiin
4 l:aan etyyliasetaattia ja orgaeaanista liuosta pestiin
6 kertaa 1 1:1la 1 N natriumhydroksidiliuosta. Orgaaninen
liuotin poistettiin sitten haihduttamalla, ja 6ljymdinen
jddnnés kiteytettiin heksaanista (2 1). Kiinted tuote
erotettiin suodattamalla, pestiin heksaanilla ja kuivat-
tiin, jolloin saatiin 359 g (saanto 65,6 %) 1-(5-tert.-
butyyli—B—isoksatsolyyli)—3—[5,2f(dimetoksi)etyyl§7—3—
metyyliureaa.
C. 359 g em, tavalla valmistettua ureaa 0,5 N suola-
happoon (2400 ml) liuotetttuna kuumennettiin 50 - 54°C:ssa
50 min. Tamdn jdlkeen reaktioseos kaadettiin j&iden
pddlle (8 1). Muodostui saostuma, joka erotettiin suodat-
tamalla ja liuotettiin sitten etyyliasetaattiin (11 1),
pestiin vedelld ja sitten suolaliuoksella, kuivattiin
ja liuotin poistettiin haihduttamalla alipaineessa, jol-
loin saatiin 284 g (saanto 94,3 %) l-{(5-tert.-butyyli-3~
isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia.

sp. 176 ~ 178°¢
€11H179393
Tecoreettinen: C, 55,22; H, 7,16; N, 17,50
Saatu: ¢, 55,52; H, 7,263 N, 17,30

Alkuaineanalyysi,
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BEsimerkki 2

3-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni
A. Kylmddn 3-amino-5-metyyli-isoksatsolin (29,4 g)
pyridiiniliuokseen (500 ml) lisdttiin sekoittaen ja
pisaroittain tunnin aikana 55 ¢ fenyylikloroformaattia.
Reaktioseosta sekoitettiin 1 h 0°C:ssa lisdyksen jdal-
keen, ja sitten 16 h huoneen ldmpdtilassa. T&d&man jdl-
keen reaktioseos laimennettiin vedelld (200 ml) ja teh-
tiin happamaksi (pH 2) 1lisddmdlld vdkevdd suolahappoa.
Muodostunut valkea sakka erotettiin suodattamalla ja
kuivattiin, jolloin saatiin 37 g 3-(N-fenoksikarbonyyli-
amino)-5-metyyli-isoksatsolia.

Sp. 158 - 160°cC,
B. 1-(5-metyyli-3-~isoksatsolyyli)-3~(2,2-dimetoksi-
etyyli)-3-metyyliurean valmistus

3-(N-fenoksikarbonyyliamino)-5-metyyli-isoksatsoclia
(70 g) ja 45 g N-metyyli-2,2-dimetoksieyyliamiinia toluee-
nissa (750 ml) refluksoitiin 3 h. Reaktioseos jd&hdytet-
tiin huoneenlidmp&tilaan ja liuotin haihdutettiin ali-
paineessa, jolloin saatiin tumma 61jy. 0l1jy puhdistettiin
kromatografisesti silikageelilld eluenttina dietyyli-
eetteri. Fraktiot, jotka ohutkerroskromatografiassa
ndyttivdt sisdltdvdn haluttua tuotetta, vhdistettiin ja
liuvotin haihdutettiin alipaineessa, Jjolloin saatiin 29 g
1-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli)-3-(2,2-dimetoksietyyli) -
3-metyyliureaa.

Sp. 89 - 90°C

Alkuaineanalyysi, C10H17N3O4

Teoreettinen: 49,37; H, 7,04; N, 17,27
Saatu: 49,10; H, 6,86; N, 17,02
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C. 3~{5-metyyli~3-iscksatsolyyli)-4-t

hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni

10 g I-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli)-3-(2,2~
dimetoksietyyli)-3-metyyliureaa 1 N suolahappoon (100 ml)
liuvuotettuna kuumennettiin 5OOC:ssa 45 min. Kuuma liuos kaa-
dettiin jdiden (100 g) pddlle, ja muodostunut saostuma
erotettiin suodattamalla ja sen todettiin olevan
3-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli)~4-hydroksi-l-metyyli-2~
imidatsolidinonia (2,8 g).

sp. 144 - 145°%

Alkuaineanalyysi, C,H,. N.O

8711"3"3
Teoreettinen: C,148,73; H, 5,62; N, 21,31
Saatu: c, 48,92; H, 5,33; N, 21,58

Esimerkki 3

3-(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni.

A. 5~isopropyyli-3-(N-fencksikarbonyyliamino) isoksat-
solin valmistus.

Kylmadn pyridiiniin (100 ml) liuotettuun 3-amino-5-
isopropyyli-isoksatsoliin (8 g} lisdttiin sekoittaen ja
pisaroittain 30 min:n aikana 11 g- fenyylikloroformaat-
tia. Seosta sekoitettiin lisdvksen jdlkeen vielda 1 h
OOC:ssa, ja sen jdlkeen huoneen ldmpotilassa 5 h. Tdmédn
jédlkeen reaktioseos kaadettiin j&ihin (50 g) ja tehtiin
happamaksi lisddmidlld vidkevdd suolahappoa. Saostuma
erotéttiin suodattamalla, jolloin saatiin 14,2 g
5-isopropyyli-3-(N-fenoksikarbonyyliamino)-isoksatsolia.

~ sp. 109 - 113°c.
B. 1-(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-3-(2,2-dimetoksi-
etyyli)-3-metyyliurean valmistus

8 g N-metyyli-2,2-dimetoksietyyliamiinia ja 14,2 g
5-isopropyyli-3-(N-fenoksikarbonyyliamino)}-isoksatsolia
tolueenissa (150 ml) refluksoitiin 3 h. Seos jddhdytettiin

huoneenldmp&tilaan Jja liuotin haihdutettiin alipaineessa,
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jolloin saatiin 6l1jy. 0Oljy puhdistettiin kromatografises-
ti silikageelin 14pi dietyylieetterilli eluoiden. Halut-
tua tuotetta sisdltavat fraktiot yhdistettiin ja liuotin
haihdutettiin, jolloin saatiin 9,0 g 1-(5-isopropyyli-
3?isoksatsolyyli)—3—(2,2—dimetoksietyyli)—3—metyyli—
ureaa.

Ssp. 68 - 71%.

c. . 1 N suolahappoon (75 ml) liuotettuna 1-(5-isopropyy-
li-3-isoksatsolyyli)-~3-(2,2~-dinetoksietyyli)~-3-metyyliureaa

(5 g) kuumennettiin 40°C:ssa 45 min. Reaktioseos
kaadettiin sitten jddveteen (50 g), ja sakka erotettiin
suodattamalla ja kuivattiin, jolloin saatiin 2,4 g
3~(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-metyyli-
2-imidatsolidinonia.

Sp. 145 - 146°C

Alkuaineanalyysi, C,. H,_-N,O

107157373
Teoreettinen: C, 53,32; H, 6,71; N, 18,66
Saatu: c, 53,11y H, 6,51; N, 18,43

Esimerkki 4

3-(3-tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni.
A, 3~tert.-butyyli-5-(n-fenoksikarbonyyliamino) -
isoksatsolin valmistus.

16,0 g 4,4-dimetyyli-3-oksovaleronitriilid
500 ml:ssa etanolia, joka sis&dltdd 50,0 g natriumasetaat-
tia ja 38,0 g hydroksyyliamiinia veteen (500 ml) liuotet-
tuna, refluksoitiin 2 h. Vesipitoinen seos jadhdytettiin
ja haihdutettiin tilavuuteen n. 500 ml. T&l11l6in muodos-
tui sakka, Jjoka erotettiin suodattamalla ja kuivattiin,
jolloin saatiin 14,1 g 5-amino-3-tert.-butyyli-
isoksatsolia.

sp. 85 - 88°C.

Kylmddn liuokseen (OOC), jossa on 14,1 g 5-amino-
3-tert.-butyyli-isoksatsoli pyridiinissid (25 ml) lisattiin

sekoittaen ja pisaroittain 30 min:n aikana 17,5 g
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tia ja sen jdlkeen huoneen lampdtilassa 12 h. Reaktio-
seos kaadettiin jdiden pddlle (500 g) ja neutraloitiin
vdkevdlld suoclahapolla. Vesipitoista seosta uutettiin
moneen kertaan etyyliasetaatilla. Uutteet yhdistettiin,
kuivattiin ja liuotin haihdutettiin alipaineessa, jol-
loin saatiin 14,2 g 5-fenoksikarbonyyliamino-3-tert.-
butyyli-iscksatsolia.

B. 1-{(3-tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-3-metyyli-3-
(2,2-dimetoksietyyli)urean valmistus.

14,2 g 5-fenoksikarbonyyliamino-3-tert.-butyyli-
isoksatsolia ja 15,0 g N-metyyli-2,2-dimetoksietyyli-
amiinia tolueenissa (250 ml) refluksoitiin 3 h. Reaktio-
seos jddhdytettiin huoneenlédmpttilaan Jja liuotin haih-
dutettiin alipaineessa, jolloin saatiin 61jy. Oljy
puhdistettiin kahdesti silikageelikolonnissa eluoimal-
la dietyylietterilld, jolloin saatiin 4,0 g 1-(3-tert.-
butyyli-5-isoksatsolyyli)-3-metyyli-3-(2,2-dimetoksi-
etyyli)ureaa {n. 95 %:sti puhdasta).

Alkuaineanalyysi, Cl3H23N3O4

Teoreettinen: C, 54,72; H, 8,12; N, 14,73

Saatu: ¢, 54,50; H, 7,85; N, 14,48
C. 3-(3-tert.-butyyli-5-iscksatsolyyli)-4-hydroksi-
I~-metyyli-2-imidatsolidinoni

3,2 g 1-(3-tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-3-
metyyli-(2,2-dimetoksietyyli)ureaa 0,5 N suolahappoon
(20 ml) liuvotettuna kuumennettiin sekoittaen 50°C:ssa
30 min. Hapan seos kaadettiin sitten jdiden (50 g)
pddlle. Vesipitoinen seos suodatettiin, ja saostuma ki-
teytettiin etyyliasetaatista, Jjolloin saatiin 1,2 g
3-(3 tert.-butyyli-5~isoksatsolyyli)}-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinonia.

sp. 128 - 130°C

Alkuaineanalyysi, CllHl7N303
Teoreettinen: C, 55,22; H, 7,16; N, 17,56
Saatu: c, 54,91; H, 6,91; N, 17,34
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Esimerkki 5

3-(3-metyyli-5—-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-

- metyyli-2-imidatsolidinoni.

4. 5-fenoksikarbonyyliamino-3-metyyli-isoksatsoli
valmistettiin kdsittelemdlld 5-amino~-3-metyyli-isoksatso-
lia fenyylikloroformaatilla pyridiinissd. Tolueenin
(500 ml) liuotettuun 5-fenocksikarbonyyliamino-3-metyyli-
isoksatsoliin (38,0 g) lisdttiin kerralla 20,0 g
N-metyyli-2,2~-dimetoksietyyliamiinia. Reaktioseosta
refluksoitiin- 4 h, jddhdytettiin huoneenldmpdtilaan
ja haihdutettiin 8ljyksi. Oljy puhdistettiin kromatografi-
sesti silikageelilld ja kiteytettiin etyyliasetaatista,
jolloin saatiin 12,1 g 1-(3-metyyli-5-isoksatsolyyli)-
3-metyyli-3-(2,2-dimetoksietyyli)ureaa.

sp. 68 - 70°C

Alkuaineanalyysi, C,. H._ N,O

107177374
Teoreettinen: C, 49,37; H, 7,04; N, 17,27
Saatu: c, 49,22; H, 6,86; N, 17,44
B. 6,0 g 1-(3-metyyli-5~isoksatsolyyli)-3-metyyli(2,62-

dimetoksietyyli)ureaa 1 N suolahappoon (100 ml) liuotet-
tuna kuumennettiin 40°C:n l8mpdtilassa 45 min..
Reaktioseos jddhdytettiin, muodostunut sakka suodatettiin
erilleen ja kuivattiin ilmassa, jolloin saatiin 4,0 g
3-(3-metyyli-S-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-metyyli-
2-imidatsolidinonia.

Sp. 184 186°C

Alkuaineanalyysi, C,H, N,O

8711373
Teoreettinen: C, 48,73; H, 5,62; N, 21,31
Saatu: c, 48,96; H, 5,58; N, 21,18

Esimerkki 6

3-(3-isopropyyli-5-isoksatsolyyli)-4~hydroksi-1-
metyyli~-2-imidatsolidinoni

12,4 g 5-fenoksikarbonyyliamino-3-isopropyyli-
isoksatsolia ja 15,0 g N-metyyli-2,2-dimetoksietyyliamiinia

tolueeniin (200 ml) liuvotettuna refluksoitiin 3 h.
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Reaktioseos jddhdytettiin ja liuotin haihdutettiin ali-
paineessa, jolloin saatiin 61jy. 0ljy puhdistettiin
kromatografisesti dilikageelilld, jolloin saatiin 3,2 g
1-(3~isopropyyli-5-isoksatsolyyli)-3-metyyli-3-(2,2-
dimetcksietyyli)ureaa.

2 g tdten valmistettua ureaa liuotettiin 1 N
suolahappoon (25 ml) ja seosta kuumennettiin 40°C:ssa
sekoittaen 30 min. Hapan reaktioseos kaadettiin:
jdihin (50 g) ja syntynyt vesipitoinen liuos uutet-
tiin etyyliasetaatilla. Uute kuivattiin ja liuotin
haihdutettiin alipaineessa, jolloin saatiin 1,3 g rus-
keaa kiintedd tuotetta. Tuote kiteytettiin uudelleen
etyyliasetaatista, jolloin saatiin 3-(3-isopropyyli-5-
isoksatsolyyli)—-4-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni
valkeana kiteisend saostumana.

sp. 152 - 154°C

Alkuaineanalyysi, ClOHISNBOB
Teoreettinen: C, 53,32; H, 6,71; N, 18,66
Saatu: c, 53,32; H, 6,59; N, 18,85

Esimerkki 7

3—[§—(l,l—dimetyyli—2—metoksietyyli)—S—isoksatso—
lyyl;7—4-hydroksi—l—metyyli—Z-imidatsolidinoni

6,0 g 5—fenoksikarbonyyliamino—3—(l,l—dimetyyli—z-
metoksietyyli)isoksatsolia ja 3,0 g N-metyyli-2,2~
dimetoksietyyliamiinia tolueenissa (100 ml) refluksoitiin
2 h. Seos jddhdytettiin huoneenlampdtilaan liuotin haih-
dutettiin alipaineessa ja muodostunut 61ljy puhdistettiin
kromatograafisesti silikageelilld, jolloin saatiin 4,3 g
l—é§—(l,l-dimetyyli—2—metoksietyyli)—5-isoksatsolyyl§7—
3-metyyli-3-(2,2-dimetoksietyyli)ureaa.

4,3 g tadten valmistettua ureaa kuumennettiin
4OOC:ssa 1 N suolahapossa (50 ml) sekoittaen 1,5 h.
Hapan reaktiosesos kaadettiin jdihin (50 g) ja hapan
vesipitoinen liuos uutettiin etyyliasetaatilla. Etyyli-

asetaattikerros erotettiin ja kuivattiin, ja liuotin
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haihdutettiin, jolloin muodostui &1jy. 01jy puhdistettiin
vield kromatografisesti silikageelilld ja tuote kitey-
tettiin etyyliasetaatista, jolloin saatiin 0,4 g 3—[§—
(l,l—dimetyyli—2—metoksietyyli)-5—isoksatsolyy117—4—
hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia.

Ssp. 87 ~ 88°C

Alkuvaineanalyysi, C,.,H,,N,O

127197374
Teoreettinen: C, 53,52; H, 7,11; N; 15,60
Saatu: c, 53,64; H, 6,92; N, 15,45

Esimerkki 8

3-(3-metyyli-4-syano-5-isoksatsolyyli)~-4-hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni ’

A, 5-fenoksikarbonyyliamino-3-metyyli-4-syanoisoksat-
solin valmistus.

Kylmdin (0°C) liuokseen, jossa oli 28,0 g S5-amin-3-
metyyli-4-syancoisoksatsolia pyridiinissd (500 ml), lisdt-
tiin pisaroittain ja sekoittaen yli 30 min:n aikana
S0,0 g fenyylikloroformaattia. Lisdyksen jdlkeen liuok-
sen annettiin ldmmetd huoneenldmpdtilaan ja sitd sekoi-
tettiin 14 h. Seos kaadettiin jdihin, ja muodostunut
kiinted aina erotettiin, kuivattiin ilmassa ja tunnis-
tettiin S5-fenoksikarbonyyliamino-3-metyyli-4-syanoisoksat-
soliski (27 g).

sp. 96 - 118°C.

B. Liuosta, jossa oli 40,0 g N-metyyli-2,2-dimetoksi-
etyyliamiinia ja 40,0 g em. tavalla valmistettua 5-
fénoksikarbonyyliamino—3—metyyli-4—syanoisoksatsolia
tolueenissa (500 ml), refluksoitiin 3 h. Reaktioseoksen
annettiin jddhtyd huoneenldmpdtilaan ja haihdutettiin
81ljyksi. 0l1ljy puhdistettiin kromatografisesti silikagee-
1i118 dietyylieetterilld eluoiden. Haluttua tuotetta
sisdltdvat fraktiot yvhdistettiin ja liuotin haihdutettiin
alipaineessa, Jjolloin saatiin 22,0 g kiintedid tuotetta.
Tuote lietettiin dietyylieetteriin, jolloin saatiin
1-(3-metyyli-4-syano-5-isoksatsolyyli)-3-metyyli-3-

(2,2-dimetoksietyyli)ureaa.
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o]
sp. 126 - 127%

Alkuaineanalyysi, C,,H,_N O

11716 474
Teoreettinen: C, 49,25; H, 6,01; N, 20,88
Saatu: c, 49,34; H, 5,82; N, 20,65
C. 4,0 g 1-(3-metyyli-4-syano-5-isoksatsolyyli)-3-

metyyli-3-(2,2-dimetoksietyyli)ureaa 1 N suolahappoon

(40 ml) liuotetteuna kuumennettiin 4OOC:ssa sekoittaen

2 h. Reaktioseos kaadettiin jaddveteen (100 ml)

pPitoinen seos uutettiin etyyliasetaatilla.

ja vesi-

Orgaaninen

kerros erotettiin, kuvattiin ja liuotin-haihdutettiin

alipaineessa, jolloin saatiin keltainen kiinted aine.

Tuote kiteytettiin uudelleen etyyliasetaatista,

jolloin

saatiin 2,4 g 3-(3-metyyli~4-syano-5-isoksatsolyyli)-4-

hydroksi~l-metyyli-2-imidatsolidinonia.
sp. 120 - 121°
Alkuaineanalyysi, C,H, N O

9710473
Teoreettinen: C, 48,65;
Saatu: C, 48,76

Esimerkki 9

H,
H,

4,54;
4,37;

N,
N,

25,21
25,12

3-(3-tert.-butyyli~5-isoksatsolyyli)-4-asetoksi-

l-metyyli-2-imidatsolidinoni.

Kylmdédn (OOC) liuokseen, jossa oli 900 mg 3-(3-

tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-l-metyyli-2-

imidatsolidinonia (valmistettu esimerkin 4 mukaisesti)
(20 ml)

tiin sekoittaen ja pisaroittain 20 min:n aikana liuos,

ja 400 mg pyridiinid dikloorimetaanissa

jossa oli 400 mg asetyylikroridia dikloorimetaanissa

lisat-

(20 ml). Reaktioseosta sekoitettiin 0°C:ssa 2 h lisayk-

sen Jjdlkeen ja liuotin haihdutettiin alipaineessa.

Tdten muodostunut kiinted aine pestiin vedelld ja ki-

teytettiin etanolista, jolloin saatiin 900 mg 3-(3-

tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-4d-asetoksi-l-metyyli-2-~

imidatsolidinonia.
Sp. 105 - 107°%
Alkuaineanalyysi, C13H19N3O4
Teoreettinen: C, 55,51;

Saatu: C, 55,79:

H,
H,

6,81;
6,56;

N,
N,

14,94,
15,24.
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Esimerkki 10

Esimerkin 9 mukaisesti kdsiteltiin 2,5 g
3~ (5-tert.~butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli~2-imidatsolidinonia (esimerkistd 1 saatu)
asetyylikloridilla (1,1 g) ja pyridiinilld (1,1 g),
jolloin saatiin 1,7 g 3-(5-tert.-butyyli-3-imisatso-
lyyli)-4~-asetonksi-l-metyyli-2-imidatsoclidinonia.

Ssp. 113 - 116°C

Alkuaineanalyysi, C,,H,,N.,O

137197374
Teoreettinen: C, 55,51; H, 6,81; N, 14,94
Saatu: C, 55,25; H, 6,78; N, 14,73

Esimerkki 11

3~-(3,4-dimetyyli-5-isoksatsolyyli)-l-metyyli-2-
imidatsolinoni

3,4~-dimetyyli-5-~aminoisoksatsolia kdsiteltiin
fenyylikloroformaatilla ja pyridiinilld, jolloin saatiin
3,4-dimetyyli~5-(N-fenoksikarbonyyliamino)isoksatsolia,
joka, kidsiteltdessd N-metyyli-2,2-dimetoksietyyliamiinil-
la, muodosti 1-(3,4-dimetyyli-5~isoksatsolyyli)-3-(2,2-
dimetoksietyyli)-3-metyyliureaa.

5,0 g 1-(3,4-dimetyyli-5~isoksatsolyyli)-3-(2,2-

dimetoksietyyli)-3-metyyliureaa liuotettuna 2 N suola-

" happoon kuumennettiin 40°C:ssa 2 h. Reaktioseos kaadet-

tiin sitten j&ihin (50 g) ja vesipitoinen seos uutettiin mo-
neen kertaan etyyliasetaatilla. Orgaaniset uutteet yhdis-

tettiin, pestiin vedelld, kuivattiin ja liuotin haihdu-

tettiin alipaineessa, jolloin saatiin valkeaa kiintedi

tuotetta 3,8 g. Tuote kiteytettiin uudelleen etyyli-
asetaatissa, jolloin saatiin 2,7 g 3-(3,4-dimetyyli-5-
idoksatsolyyli)-l-metyyli-2-imidatsolinonia.
sp. 89 - 91°%
Alkuaineanalyysi, C9H11N3O2
Teoreettinen: C, 55,95; H, 5,74; N, 21,75

Saatu: ¢, 55,76; H, 5,53; N, 21,60
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Esimerkki 12

3—[5—(l—etyyli—I~metyylipropyyli)—3—isoksatsolyy—
1i/-4-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni
' 5-(l-etyyli-l-metyylipropyyli)-3-amincisoksatsolia
(8,41 g) kdsiteltiin 0,1 moolin ylimdardlld fenyyli-
kloroformaattia (8,61 g) esimerkin 1 (A) mukaisesti, jol-
loin saatiin 16,35 g 5-(l-etyyli-l-metyylipropyyli)-3-
(N-fenoksikarbonyyliamino)isoksatsolia (saanto 88 %).
14,5 g t&ten saatua isoksatsolikarbamaattia kdsitel-
tiin sitten 2,3 moolin ylimd8&ardlla (17,67 g) N-metyyli-
(2,2-dietoksi)etyyliamiinia esimerkin 1 (B) mukaisesti,
jolloin saatiin l—lg—(l—etyyli—l—metyylipropyyli)-3—
isoksatsolyyli7—3—é§,2—(dietoksi)etyyli7—3—metyyliureaa.

Kisittelemdlld tdten saatua isoksatsolyyliureaa
0,5 N suolahapolla esimerkin 1 (C) mukaisesti saatiin,
kun tuote oli kiteytetty dietyylieetteristd ja puhdis-
tettu kromatografisesti 200 g:1la silikageelid, 742 mg
3—[5—(l—etyyli—l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyylg7—4—
hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia.

Sp. 98 - 99°¢C

Alkuaineanalyysi, C,. H, . N,O

137217373
Teoreettinen: C, 58,41; H, 7,92; N, 15,72
Saatu: c, 58,11, H, 7,86; N, 15,46

Esimerkki 13

3—45—(l—etyyli—l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyy—
li/-4-asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni
5,35 g esimerkin 12 mukaisesti valmistettua 3—45—1—
etyyli—l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyyl;7—4—hydroksi—
l-metyyli-2-imidatsolidinonia kdsiteltiin asetyyliklori-
dilla (2,2 g) esimerkin 9 mukaisesti, jolloin saatiin
Skelly B:sta ja dietyylieetterista kiteytettynd 4,86 g
3—45—(l—etyyli-l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyyl;7-4—
asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia (saanto 78,5 %).
sp. 70 - 72%
Alkuaineanalyysi, C15H23N3O4
Teoreettinen: C, 54,24; H, 7,49; N, 13,58
Saatu: c, s4,06; H, 7,28; N, 13,39
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’'ylisykloheksyyli)-3-isoksatsolyyli/-
4-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni

Tolueeniin (100 ml) liuotettu 3-amino-5-(1-
etyylisykloheksyyli)~isoksatsoli (19,43 g) jdadhdytettiin
l&mpdtilaan 59¢ ja siihen johdettiin sekoittaen kloorive-
tyd 15 min. Kylmddn tolueeniin (125 ml) liuotettuna
fosgeeni (29,68 g) lisdttiin sitten reaktioseokseen
pisaroittain 15 min:n aikana. Lisdyksen jdlkeen reaktio-
seos lammitettiin 60°C:n lampdtilaan ja sekoitettiin t&ssd
limp&tilassa 6 h, limmitettiin 80°C:n lampdtilaan ja
sekoitettiin viela 1 h. Reaktioseos jddhdytettiin sitten
huoneenldmpdtilaan ja liuotin haihdutettiin alipaineessa,
jolloin saatiin 45—(l—etyylisykloheksyyli)—3—isoksatsolyy—
li7isosyanaattia oranssina O0ljyna.

Tdten saatu 6ljy liuvotettiin kuivaan tolueeniin
(250 ml) ja lis&dttiin, huoneen lampdtilassa sekoittaen,
hitaasti 44,16 g N-metyyli-2,2-dimetoksietyyliamiinia
10 min:n aikana. Reaktioseos lammitettiin 55°C:n lampo-~
tilaan ja sekoitettiin 16 h. Tdmdn jdlkeen seos jddhdy-~
tettiin huoneenldmpdtilaan, pestiin laimealla suolahapol-
la ja suolaliuoksella ja kuivattiin. Liuotin haihdu-
tettiin alipaineessa, jolloin saatiin 39 g l—ég—(l—
etyylisykloheksyyli)—3—isoksatsolyyl;7—3-(2,2—dimetoksi—
etyyli)-3-metyyliurea punaisena 8ljynd.

Liuosta, joka sisdlsi 36,75 tdten saatua ureaa,
200 ml1 0,5 N suolahappoa ja 400 ml dietyylietterid pidet-
tiin 55°C:n ldmpodtilassa 16 h, antaen dietyylieetterin
haihtua. Sitten reaktioseos liuotettiin dietyylieetteriin,
kd3siteltiin viArid poistavalla hiilelld, ja ylimAdrdinen
liuvotin haihdutettiin alipaineessa, jolloin saatiin
S8ljymdinen tuote. Oljy kiteytettiin dietyylieetteristd
ja Skelly B:sta, jolloin saatiin 16 g 3-/5-(l-etyyli-
sykloheksyyli)—3—isoksatsolyyl;7—4—hydroksi—l—metyyli-2—
imidatsolidinonia (saanto 53 % ureavdlituotteesta lasket-

tuna).
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sp. 93 - 95°C

Alkuaineanalyysi, C15H23N3O3
Teoreettinen: C, 61,41; H, 7,90; N, 14,32
Saatu: c, 61,68; H, 8,09; N, 14,06

Esimerkki 15

3-/5-(l-etyylisykloheksyyli)-3-isoksatsolyyli/-4-
asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni

6,05 g esimerkin 14 mukaista 3—[5—(l—etyylisyklo—
heksyyli)—3—isoksatsolyyli7-4—hydroksi—l—metyyli~2—
imidatsolidinonia kdsiteltiin asetyylikloridilla (2,2 g)
pyridiinissd ja dikloorimetaanissa, jolloin saatiin
Skelly B:sta ja dietyylieetteristd kiteytettynd 4,12 g
3—[5—(l—etyylisykloheksyyli)—3—isoksatsolyyli7-4—asetoksi—
l-metyyli-2~imidatsolidinonia (saanto 57 %).

sp. 95 - 97°C

Alkuaineanalyysi, C,. H,_N,O

17725374
Teoreettinen: C, 60,88; H, 7,51; N, 12,53
Saatu: c, 60,613 H, 7,47; N, 12,70

Esimerkki 16

3-(5-n-propyyli-3-isoksatsolyyli)-4~hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni

Esimerkin 11 mukaisesti kdsiteltiin 7,89 g 3-amino-~
5-n-propyyli~-isoksatsolia fosgeenilla (17,81 g) ja kloori-
vedylld, jolloin saatiin, in situ, (S5-n-propyyli~3-
isoksatsolyyli)isosyanaatti. Isosyanaatti kdsiteltiin,
eristamdttd, N-metyyli-2,2-dimetoksietyyliamiinilla
(26,5 g), jolloin saatiin 18,0 g 1-(5-n-propyyli-3-
isoksatsolyyli)-3-(2,2~dimetoksietyyli)-3-metyyliureaa
punertavan oranssina 6ljynéa.

Taten saatu urea (18 g) liuotettiin dietyylieette-
riin (50 ml) ja liuokseen lisdttiin kerralla 100 ml
1 N suolahappoa. Reaktioseosta pidettiin 50 - 55°C:n
ldampdtilassa 15 min, typpi suojakaasuna eetterin haihtu-
misen edistdmiseksi. Tdmdn jdlkeen reaktioseos laimennet-

tiin kylmdlld vedelld, ja muodostunut sakka erotettiin
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suodattamalla, pestiin vedeild, liuotettiin etyyliase-
taattiin ja kuivattiin. Liuotin haihdutettiin, jolloin
saatiin kiinted tuote, joka kiteytettiin vield kahdes-
ti dikloorimetaanista ja dietyylieetteristd, jolloin
éaatiin 6,18 g 3-(5-n-propyyli-3-isoksatsolyyli)-4-
hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia.

Sp. 122 - 124°C

Alkuaineanalyysi, C10H17N3O3
Teoreettinen: C, 52,85; H, 7,54; N, 18,49
Saatu: c, 52,95; H, 7,35; N, 18,37

Esimerkki 17

3—(5-n—propyyli—3—isoksatsolyyli)—4—asetbksi—l—
metyyli-2-imidatsolidinoni

Esimerkin 9 mukaisesti kdsiteltiin esimerkistd 16
saatua 3-(5-n-propyyli-3-isocksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinonia (3,41 g) asetyylikloridilla
(1,6 g) ja pyridiinilid (2,0 g) dikloorimetaanissa, jol-
loin saatiin 3,5 g 3-(5-n-propyyli-3-isoksatsolyyli)-4-
asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinonia (saanto 86,6 %).

sp. 70 - 72°C

Alkuaineanalyysi, C, H,_ N,O

127177374
Teoreettinen: C, 53,92; H, 6,41; N, 15,72
Saatu: ¢, 53,65; H, 6,13; N, 15,73

Isoksatsolyylijohdannaisilla, joita keksintd kos-
kee, on sekd maalla ettd vedessid kasvavien rikkakasvien
vastainen sekd kasvua sddtdavid vaikutus, ja ne ovat siten
kdyttdkelpoisia valvottaessa ja estettdessd haitallista
vegetatiivista kasvua. Yhdisteet ovat myrkyttdmid usei-
den ihmis- ja eldinravinnoksi kdytettdvien kasvien, kuten
puuvillan, maissin, soijapavun, vehndn, riisin, ohran,
kauran, maapdhkindn Jjne. suhteen. Keksinndn mukaiset
herbisidit ovat tehokkaita monien ruohojen ja isolehtis-
ten rikkakasvien torjunnassa, sekd ennen kasvien itdmis-
td ja heti sen Jjdlkeen. Yleisid haitallisia kasveja,

joiden kasvua voidaan estdd herbisidisilld isoksatsolyyli-
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imidatsclidinconeilla ja isoksatsolyyli-imidatsolinoneilila,
joita keksintd koskee, rovat yksivuotiset kasvit, kuten
Amaranthus albus, Chenopodium album (jauhosavikka),

Avena fatua (hukkakaura), Cissampelos pareita, Lolium-
lajit, Galium aparine (kierumatara), Digitaria senguinalis,

Setaria glauca, Stellaria- ja Cerastium -lajit, Echinochloa

crus-talli, Polygonum-lajit (tatarkasvit, mm. pihatatar),

Lynchis-lajit, Kochia seoparia, Medicago-lajit (mailaset),
Ambrosia-lajit, Mikalia scandens, Euphorbia-lajit (tyra-
kit), Echinochloa colona, Ipomocea purpurea, Eriocaulon
septangulare, Bromus secalinus (ruiskattara), Panicum-lajit,
Datura stramonium, Cyperus-lajit, Uniola-lajit, tms.
Kaksivuotisia kasveja, joita voidaan torjua, ovat villi-
porkkana, Arctium-lajit (takiaiset), Herdeum murinum
(villiohjra), Cirsium vulgare (ohdakelaji), Cynoglossum
officinale ja Centaurea calcitrapa (kaunokkialji). Muita
yvleisid rikkakasveja, joita voidaan torjua kekinnén mu-
kaisilla herbisideilld ovat monivuotiset Lolium-lajit,
Agropyron repens (juolavehnd), Sorghum halopense, Rumex
acetosella (suolaheind), Cyperus rotundus, Teraxacum
officinale (voikukka), Sesbania-lajit, Typha-lajit
(osmankddmit), Barbarea-lajit (kanankaalit), Carex-lajit
(sarat), Arabis canadensis, tms.

Useiden keksinn®n mukaisten isoksatsolyyli-
imidatsolidinonijohdannaisten herbisidinen vaikutus sekd
ennen kasvien ité@mistd, ettd sen jdlkeen, on mddritetty
tavanomaisilla kasvihuonekokeilla. Kokeet suoritettiin
tekemdlld koevalmiste, joka on helppo ruiskuttaa maan
pinnalle ja lehdille. Koevalniste formuloitiin liuotta-
malla 0,2 p-% yhdistettd liuokseen, joka sisdlsi 4,0 p-3%
asetonia, 4,0 p-% etanolia, 91,7 p-% deionisoitua vetta
Ja 0,1 p-% kaupallista pinta-aktiivista ainetta, esimerkik-
si Toximul R ja S, jotka ovat anionisten ja ei-ionisten
pinta-aktiivisten aineiden seoksia (Stepan Chemical Co.

Northfield, Illinois, 60093). Koevalmistetta sisdltava
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liuvos laimennettiin sitten sarjassa deionisoidulla ve-
dell&@ sopivaan tilavuuteen halutun koevalmistevidkevyy-
den saavuttamiseksi. Valmisteet levitettiin ennen itd-
mistd ja/tai sen jdlkeen metallisille kasvihuonelavoil-
le, jotka oli tHytetty mullalla, ja joihin oli kylvetty
koekasvit. Valmisteita tutkittiin useilla eri annoksil-
la, alkuannoksena 16,8 kg/ha, jota pienennettiin, kunnes
vhdisteen vaikutus h8visi. Levitykset ennen itdmistd
tehtiin mullan pinnalle kylvdn jdlkeen. Levitykset itami-
sen jdlkeen tehtiin kasvien lehdille 12 vrk kylvdn jdlkeen.
Kaikkia kdsiteltyja lavoja pidettiin kasvihuoneessa val-
misteen levityksen jdlkeen. Valmisteen vaikutus arvioitiin

kasvien vaurioitumisasteen perusteella arvosteluastei-

kolla 1 - 5. "1" on tdysin vaurioitumaton; "2", pieniéd
vaurioita; "3", kohtalaisia vaurioita; "4", vakavia
vaurioita; "5", kaikki kasvit kuolleet. Vauriot arvioi-

tiin 11 - 14 vrk it8misen Jdlkeen tehdyn kdsittelyn
jdlkeen ja 18 - 21 vrk ennen itdmistd tehdyn kdsitte-
lyn jdlkeen.

Taulukot 1 - 10 osoittavat yhdisteiden, joita

keksintd koskee, herbisidisen vaikutuksen.



Taulukko 1

Kasvivauricarvot, esimerkin 1 mukainen 3—/5—1,l-dimetyylietyyli)—3—isoksatsolyyl£/

4~hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni

KASVILAJIT
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Taulukko 2

esimerkin 2 mukainen 3-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli-

4d-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni

Kasvivauriocarvot,

KASVILAJIT

Itdmisen jdlkeen

Ennen i1tdmistd
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Taulukko 3

Kasvivaurioarvot, esimerkin 3 mukainen 3-(S5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-
4~-hydroksi~l-metyyli-2-imidatsolidinoni

KASVILAJIT

Itimisen jdlkeen

Ennen itamistd

32
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Taulukon 1 arvot osoittavat, ettd 3—[5—(1,1—
dimetyylietyyli)—3—isoksatsolyyli7—4—hydroksi—l—metyyli—
2-imidatsolidinoni on tehokasta sekd ennen jitdmistid,
ettd sen jdlkeen annettavana maalla kasvavien rikkaruoho-
Jen, kuten Cissampelos pareiran, zinnian, hukkakauran,
Setaria glaucan, Amaranthus albusin ja jauhosavikan,
vastaisena aineena, jopa niin pienind annoksina kuin
0,28 kg/ha, vaikuttamatta tai vaikuttaen hyvin vd&hdn hyo-
tykasveihin, kuten maissiin, puuvillaan ja soijapapuun.

Taulukon 2 arvot osoittavat, ettd kokeiltu aine,
vaikkakin vahdn vdhemmdn tehokas kuin taulukon 1 aine,
on kuitenkin erinomainen ennen itdmistd kdytettdvdnd
herbisidind jopa annoksina 2,7 kg/ha yleisesti esiinty-
vid maalla kasvavia rikkaruohoja, kuten jauhosavikkaa
ja Cissampelos pareiraa, vastaan, osoittamatta tai
osoittaen vdhdistd myrkkyvaikutusta hydtykasveja, kuten
maissia, vehn&dad, riisid, alfalfaa, tms., vastaan.

Samoin osoittavat tualukon 4 arvot, ettd 3-(5-
igoksatsolyyli)-imidatsolidinoni on myrkyllisend
sekd ennen itdmistd, ettd sen jdlkeen kdytettdessd jopa
annoksiana 0,28 kg/ha rikkaruohoille, kuten jauhovasi-
kalle, Digitaria sanguinarikselle ja Amaranthus albusil-
le, vaikuttamatta tai vaikuttaen vdh&isesti maissiin,
puuvillaan, soijapapuun, riisiin, jne.

Tihidn mennessd saadut tiedot osoittavat, ettd kek-
sinndn mukaiset yhdisteet ovat kdyttdkelpoisia selektii-
visind herbisideind tavallisille maalla kasvaville rik-
karuohoille, joita tavataan hydtykasvien, kuten maissin,
vehndn, soijapavun, tms. joukosta.

Yhdisteitd voidaan kdyttd3d myds kemiallisen kesan-
noinnin toteuttamiseen, esimerkiksi torjuttaessa rikka-
ruchoja kesannoimalla vehndpeltoja.

Voimakkaan maalla kasvavien rikkaruohojen vastaisen

vaikutuksensa ansiosta keksinndn mukaiset isoksatsolyyli-

imidatsolidinonijohdannaiset ovat kdytttkelpoisia estettdessa
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kasvua. KeksintO sisdltda siten lisdksi haitallisten maa-
kasvien torjuntamenetelmidn, jossa kdsitelldidn kasveja

tal niiden ympdristdd, sielld missd kasvun hillitsemistd
halutaan, herbisidisesti tehokkaalla annoksella edelli
madriteltyd keksinndn mukaista isocksatsolyyli-imidatso-
lidinonijohdannaista. Menetelmdd voidaan kdytdnndssd
toteuttaa levittamdllad herbisidit milld tahansa monista
tunnetuista menetelmistd. Yhdisteet voidaan levittdd

maan pinnalle ennen istutusta tai kylvdd. Haluttaessa
voidaan pinnalle levitetty herbisidi sekoittaa multaan
tavanomaisilla menetelmilld. Yhdisteet voidaan my®s levit-
tdd pian kylvdn jalkeen, esimerkiksi 2 viikon kuluessa
kylvosta.

Menetelmidssd kdytettdvd herbisidisten isoksatso-
lyyli-imidatsolidinonijohdannaisten mddrd on sellainen,
joka on riittdvd haitallisen kasvun kontrolloimiseksi.
Herbisidin mddrd riippuu monista tekijdistd, mm. levi-
tystavasta, valmisteen koostumuksesta, maan laadusta ja
kosteudesta, odotetavissa olevasta haitallisten kasvien
mddrdstd, valmisteen sekoittumisasteesta maahan, halu-
tusta kasvun estdmislaajuudesta Jjne. Kdytettdvat annok-
set ovat normaalisti n. 0,011 - 11,2 kg/ha, edullisesti
n. 0,28 - 5,6 kg/ha.

Isoksatsolyyli-imidatsolidinoni~ ja iscksatsolyyli-
imidatsolinoni -herbisidit voidaan formuloida keksinndn
mukaisella maakasveille sopivalla menetelmdlla kdytetta-
viksi vesiliuoksena oleviksi sumutteiksi, kasteluliuok-
siksi, kiinteiksi jauheiksi, pOlytteiksi +tms. Herbisidiset
valmisteet, jotka sisdltdvdt edelld midriteltyd isoksatsolyy-
li-imidatsolidinonijohdannaista, sisdltyvdt myds keksin-
toon. Tdllaiset valmisteet sisdltdvdt n. 1,0 - 90 p-%
aktiivista isoksatsolyyli-imidatsolidinonijohdannaista,
ja ne voidaan valmistaa yhdistdmdlld isoksatsolyyli-

imidatsolidinonijohdannaista mihin tahansa yleiseen
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seen kantoaineeseen, laimennusalineeseen,

apuaineeseen, tms. Valmisteet voivat sisdltdd stemdisid
kanto~ ja apuaineita, kuten orgaanisia liuottimia, mm.
bentseenid, ksyleenid, tolueenia, halogeenitolueenia,
kuten ortoklooritolueenia, n-heksaania, n-pentaania,
kerosiinia, tms. Valmisteet voivat lisdksi sisaltaa
tunnettuja emulgoivia, stabiloivia, dispergoivia,
suspentoivia ja levittymistd, tunkeutumista ja kostu-
tusta edistdvid aineita, tms.

Tyypillisissd kiinteissd keksinn®n mukaisissa
valmisteissa kdytettdvid kantoaineita ovat savi, talkki,
piimaa, silika, pyrofylliitti, tms. Herbisidiset p&lyt-
teet valmistetaan Jjauhamalla ja sekoittamalla tdllaisia
kiinteité kantoaineita keksinndn mukaiseen yhdistee-
seen, kuten 3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-
hydroksi-5-etyyli-l-metyyli-2-imidatsolidinoniin. Ra-
keiset keksintddn kuuluvat valmisteet tehdd&n imeytta-
mdlld isoksatsolyyli-imidatsolidinonijohdannaista
granuloituun kantcaineeseen, esimerkiksi vermikuliittiin
tal sen pinnalle, Tdllaisten rakeiden partikkelikoko on
tyypillisesti n. 0,2 - 2 mm.

Edulliset keksinndn mukaiset valmisteet ovat
kosteutta imevid jauheita. Tdllaisissa valmisteissa voi-
daan kdyttdd mitd tahansa kaupallisesti saatavia
kostutus~-, pinta-aktiivisia ja emulgoivia aineita, kuten
etoksinonyylifenoleja, etoksioktyylifenoleja, polyoksi-
etyleenistearyylieettereitd, n8iden aineiden seoksia,
tms. Tdllaiset valmisteet voivat mahdollisesti sisdltdd
apuaineita, kuten sakeuttamisaineita, esimerkiksi
heteropolysakkaridikumeja, tms, kuten ksantaanikumia,
samoin kuin antibakteerisia aineita, kuten formaldehydin

vesiliuosta.
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teista kuvaavat keksinndn edullisia sovellutuksia.

Esimerkki 18

iskohtaiset esimerkit valmis-

(=N

Rakeet
Aineosat pP-%
3-(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4- :
hydroksi-l-etyyli-2-imidatsolidinoni 5,0
savi 95,0
100,0 %

Isoksatsolyyli-imidatsolidinoniherbisidi liuotetaan
asetoniin, tms. liuottimeen, ja orgaaninen liuos suihku-
tetaan savirakeiden pddlle. Seos sekoitetaan huolellises-
ti ja kuivataan.

Esimerkki 19

P&lyte
Aineosat p-3
3-(4-syano-5-metyyli-3-isoksatsolyyli) -
4-asetoksi-5-n-butyyli-1-(1,1-dimetyyli-
propyyli)-2-imidatsolidinoni
jauhettu talkki ,
100,0 %

Ainekset sekoitetaan tasa-aineiseksi seokseksi,
jauhetaan ja sekoitetaan ilman avulla vapaasti lentdvak-
si p®lyksi. PGlyte voidaan levitt&83d suoraan rikkaruohojen
kasvupaikalle.

Esimerkki 20

Kosteutta imevd jauhe

Aineosat p-%
3-(3-tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-4-
hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni 50,0
Fuller-maa 47,0
metyyliselluloosa 0,5
natriumlauryylisulifaatti 2,5
100,0

Keksinn6n mukaisia herbisidisid isoksatsolyyli-
imidatsolidinoniijohdannaisia voidaan k&yttdd yhdessd mui-
den herbisidien kanssa haluttaessa tehostaa vaikutusta tai

laajentaa vaikutusalaa.



10

15

20

25

30

35

46

Hyvin tunnettuja herbisideji, joita voidaan

kayttaa yhdessa keksinndn mukaisten herbisidien kanssa,

ovat mm. diuroni, atratsiini, trifluraliini, metribusiini,

simatsiini, propatsiini, parakvaatti, jne. Yhdistelmit,
jotka sisdltidvidt keksinndn mukaisia yhdisteitd ja eri-
tyisesti ruohoja vastaan tehokkaita herbisidejd, ovat
erityisen edullisia. Tyypillinen tdllainen yhdistelmd on
trifluraliini ja yhdiste, kuten 3-(4~tert.-butyyli-
5~-isoksatsolyyli)~-l-etyyli~2-imidatsolidinoni. T&dllaiset
vhdistelmd&t voisivat sisd1tdd8 molempia herbisideja
suunnilleen samat mddrdt, Ja kdytettdvdt mddrdt voisi-
vat olla n. 0,112 - 5,6 kg/ha kumpaakin.

Keksinndn mukaiset isoksatsolyyli-imidatsclidino-
nit ovat myds kdyttokelpoisia torjuttaessa haitallisia
kasveja kesannoimalla, esimerkiksi jauhosavikan,

Ipomoea purpurean, Cissampelos pareiran, tms. torjun-
nassa kesannoiduilla vehndpelloilla. Yhdistelmét herbisi-
dien, kuten atratsiinin ja trifluraliinin, kanssa ovat
erityisen kiayttdkelpoisia kesannoitaessa.

Edelld mddritellyt yhdisteet ovat myOs kaytto-
kelpoisia sdiddeltdessd kasvua aiheuttamatta t&ydellista
pysdhtymistd. Kasvun sddtdmiseksi yhdisteitd kédytetddn
sellaisia mddrid, ettd ne hidastavat kasvua, mutta ei-
vdt ole herbisidisid. Yhdisteet levitetd&n suoraan
kasveille tai niiden kasvupaikalle. Yhdisteet formuloidaan
edullisesti itdmisen jdlkeen ruiskutettaviksi valmisteik-
si. Tyypillisid kasvunsddtelyn ilmenemismuotoja, joihin
kdytetd8dn keksinndn mukaisia yhdisteitd, ovat mm.
kukkimisen ja hedelmdn muodostuksen kontrollointi, kyp-
symisen hidastaminen, varren kasvun vdhentdminen, sadon
parantaminen ja muut vastaavat sdidtelytarkoitukset.
Edelld kuvatut yhdisteiden kasvua sddtelevdt ominaisuu-
det on mddritetty seuraavalla koejdrjestelylld. Kokeil~-
tavat yhdisteet formuloitiin lehdille ruiskutettaviksi
aineiksi liuottamalla 50 mg yhdistettd Toximul R/

Toximul S -seokseen (50:50) 25 ml). Laimennettiin edelleen
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tkittavan yhdisteen vdkevyyteen 1000 ppm. Tutkittava
valmiste ruiskutettiin mantelikurpitsan ja pavun leh-
dille ja kasvien annettiin kuivua 2 h. Kasitellyistd
kasveista poistettiin sitten kaikki lehdet ja kasvit
siirrettiin kasvihuoneeseen. Terminaalinen kasvu ja
morfoiogiset vaikutukset arvioitiin 5 vrk:n kuluttua.
Kasvua sddtelevd vaikutus ilmoitetaan asteikolla

+3 - ~-3. "+" ilmaisee kasvun edistdmistd, "-" estdmistd.
Numeroarvoilla on seuraavat merkitykset:

0 = el vaikutusta

1

2 = kohtalainen wvaikutus

It

heikko wvaikutus

3 = selvd vaikutus

Fytotoksisuutta ilmaistaan seuraavalla asteikolla:

B = polte
C = kuihtuminen
X = kuolema

Tamdn kasvun sddtelykokeen tulokset ovat taulukossa 13.
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Keksinndn mukaiset yhdisteet ovat myds osoitta-
neet kayttokelpoista vaikutusta vesilevien vastaisina
ailneina, vesikasvien kasvua sddtelevind aineina ja vesi-
kasviherbisideind. Keksintddn sisdltyy siksi myds mene-
telmd vesikasvien kasvun sdadtamiseksi, jossa levitetddn
riittidvd mddrd edelld mddriteltyd yhdistettd kohteena
oleville kasveille tai niiden kasvuveteen.

Keksinndn mukaisia vhdisteitd on tutkittu tavan-
omaisella vesilevien algisidikokeella, Jjoka on suunni-
teltu osoittamaan algisidista vaikutusta. Pddkokeessa
vyhdisteet testattiin Chlorella vulgarisin, Scenedesmus
quadricandan ja Anacystis nidulansin suhteen. Levit
kasvatettiin agarvinopinnoilla, jossa oli keinotekoista
ravintoliuosta (Hughes'n elatusaine). Vinopintaviljelmdt
siirrostettiin koeravintoliuokseen, joka oli Hughes'n
ravintoliuosta vesiliuoksena. Vinopinnat huuhdellaan
steriililld Hughes'n ravintoliuocksella (5 ml), joka
siirretddn sitten steriiliin Hughes'n ravintoliuokseen .
(400 ml). 2 ml ravintoliuosta, johon levdt on siirrostettu,
lisdtddn sitten kuhunkin kertakdyttdiseen 12 ml:n pulloon.

Tutkittavat yhdisteet formuloidaan koetta varten
liuvuottamalla 10 mg yhdistettd liuckseen, jossa on 0,5 ml
asetonia ja 4,5 ml steriilida polyoksietyleenisorbitaanimono-
oleaattia (Tween 80) 0,1 % vesiliuoksena. Formuloituja tut-
kittavia yhdisteitd lis&dtd8n sitten yhtd suuret mddrit
eri levdlajeja sisd&ltdviin pulloihin. Pulloja tutkittiin
silmamddridisesti ja verrattiin kdsittelemattdmiin vertai-
lundytteisiin 7 vrk kdsittelyn jidlkeen. Vaikutustehoa ar-
vosteltiin asteikolla 1 - 5 seuraavasti:

1 = ei vaikutusta

2 = heikko wvaikutus

3 = kohtalainen vaikutus

4 = voimakas vaikutus

5 = 100 % kasvun esto

Taulukko 14 osoittaa keksinnén mukaisten vhdisteiden

algisidisen vaikutuksen edelld kuvatulla kokeella mitattuna.
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Useita keksinndn mukaisia yhdisteitd tutkittiin
myds toisella vesilevien vastaista vaikutusta mittaa-

valla kokeella. Koe suoritettiin edelld mainitulla

tavalla, paitsi ettd kdytettiin useita levdlajeja edel-
14 mainittujen lisdksi. Toisen kokeen tulokset ovat
taulukossa 15.
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221 LTt et

Lisdksi tutkittiin etumerkin 4 mukaisen yhdisteen

vesilevien vastaista vaikutusta vertaamalla suoraan

tunnettuihin algisideihin cutrine-plus (kupari-etanoli-
amiinikompleksiseos) ja aquazine (somatsiini, Z-kloori-
4,6—bis(etyyliamino)—s—triatsiini). Yhdisteitd verrat-—

tiin Anabaena sp:n suhteen edelld kuvatulla koemenette-~

lylla, taulukko 16 osoittaa yhdisteiden suhteellisen

tehon.
Taulukko 16
Anabaema sp:n vastainen vaikutus
Kasvun esto (%),
1 viikko kdsit-
Annos (ppm) telyn jdlkeen
Yhdiste esimerkistd 4 1,0 67
0,3 63
0,1 60
Cutrine-Plus 0,4 60
Aquazine 1,6 53
Vertailundyte

Kuten edelld on mainittu, keksinndn mukaiset
vhdisteet ovat tehokkaita myds vesikasvien kasvunsddta-
jind ja siten kéyttékelpoisia haitallisten vesikasvien
torjunnassa. Seuraavaa menetelmdd kédytettiin arvioitaessa
laboratorio-olosuhteissa keksinndn mukaisten yhdisteiden
vesikasvien kasvua sddtdvid ominaisuuksia.

Yhdisteet formuloitiin t&t& koetta varten seuraa-
valla tavalla. 12 mg yhdistettd punnittiin 12 ml:n kerta-
kdyttopulloihin. Lisdttiin 1 ml asetonia ja 9 ml polyoksi-
etyleenisorbitaanimono-oleaatin (Tween 80) 0,1 % vesiliuos-
ta. Laimennettiin vedelld liucksiksi, jotka sisdlsivdt
10, 1, 0,5 ja 0,25 ppm tutkittavaa yhdistetta.

Hydrilla vertillicatasta (L.F.) (kutsutaan tdst'edes
hydrillaksi) valmistetaan koetta varten 10 cm pitkid
haarattomia terminaaliosia. Kolme tdllaista palaa laitet-
tiin kuhunkin muoviastiaan, jossa oli 785 ml vettd, joka

sisdlsi formuloitua tutkittavaa yhdistettd 3 ml Hoagland'n
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a. Jokaiseen vettd sisdltdvdan vertailuas-
tiaan laitettiin myds 3 10 cm:n palaa. Vertailuastioi-
hin laitettiin myds vastaavat madrdt tutkittavien yhdis-
teiden formuloinnissa kd@ytettyjd liuottimia.

2 tai 3 viikon kuluttua mitattiin kunkin kasvin
kokonaispituus. Keskimddrdinen kokonaispituus saatiin
jakamalla pituuksien summa replikaattien lukumd&drdlli.
Vahentdmdlld 10 cm keskimddridisestd kokonaispituudesta
saatiin keskimddrdinen kasvu. Tdmd erotus jaettiin ver-

tailukasvien keskimddrdiselld kasvulla, ja osamddrd@ ker-

rottiin 100:1la, jolloin saatiin kasvun esto prosentteina.

Replikaattien pituuksien

summa _ keskimddrdinen
Replikaattien lukumdard pituus
o seee e . keskimdardinen
Keskimddrdinen pituus - 10 cm = kasvu

Keskimddrdinen kaswvu
Keskimddrdinen kasvu
(vertailukasvit)

x 100 = Esto (%)

Kukin tdssd kokeessa kdytetty yhdiste nimetddn
asianomaisen valmistusesimerkin numerolla.
Koetulokset kullakin pitoisuusarvolla ja 3 vii-
kon kuluttua mitattuna ovat taulukossa 17.
Taulukko 17

Vesikasvien kasvua sddtavd vaikutus

Yhdiste esi- Keskimddrdinen kasvun esto, %,
merkistd no. eri pitoisuuksina
10 ppm 1 ppm 0,5 ppm 0,25 ppmn

2 73 -2 13 14

3 100 86 91 87

4 100 80 74 76

5 16

6 100 78 59 48

59 67 53 36

8 75 2 16 12
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Useiden keksinndn mukaisten yhdisteiden vesi-
kasvien vastaista vaikutusta tutkittiin vield muilla
vesikasvilajeilla. Yhdisteet formuloitiin koetta var-
ten edelld kuvatulla tavalla ja herbisidinen vaikutus
arvioitiin silmdmddrdisesti vertaamalla k&sittelemdt-
tomiin kasveihin. Vaikutusta arvosteltiin asteikolla
1 - 5 seuraavasti:

1

il

ei ndkyvdid vaikutusta

vahdisid vaurioita

kohtalaisia vaurioita

50 - 90 % kasveista vahingoittunut

I

2
3
4
5 kasvit kuolleet kokonaan

Kokoon tulokset ovat taulukcissa 18 ja 19.
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Taulukko 19

Vesikasvien vastainen vaikutus

3 viikkoa

2 viikkoa
kdsittelyn jdlkeen

1 viikko

kdsittelyn jdlkeen

kdsittelyn jdlkeen
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Keksinndn mukaiset yhdisteet ovat myO0s kaytto-
kelpoisia vesihyasintin kasvun kontrolloinnissa. Vesi-
hyasintti on kelluva vesikasvi, Eichhornia crassipes,
heimo Pontedariaceae. Kasvi on hyvin hankala ldmpimilld
alueilla, silld se kelluu vedessd ja tukkii usein vesi-
tiet, ja on hyvin vaikea torjua turvallisesti.

Useiden keksinndn mukaisten yhdisteiden kykyd
rajoittaa vesihyasintin kasvua on tutkittu. Yhdessa
tdllaisessa kokeessa formuloitiin tutkittavat yhdisteet
asetoniin ja Tween 80:een, kuten edelld on kuvattu ja
suihkutettiin kasvihuoneessa dmpdreissd kasvavien vesi-
hyasinttien lehdille. Herbisidinen vaikutus mddritettiin
sitten silmémddrdisesti 7 vrk kdsittelyn jdlkeen. Seka
kdsiteltyjd ettd kdsittelemdttdmid vertailukasveja
tarkasteltiin. Yhditeiden vaikutusta verrattiin myds
kaupallisen herbisidin, diuronin (dikloorifenyyliurea-

johdannainen) vaikutukseen. Kokeen tulokset on annet-

tu taulukossa 20.
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Esimerkin 10 mukaisesta yhdisteestd tutkittiin
lisdksi sen kyky estdd vesihyvasintin kasvua juuriin
tai lehdille levitettdessd. Yhdiste formuloitiin edelld
mainitulla tavalla ja levitettiin vesihyasinteille,
jotka kasvoivat astioissa kasvihuoneessa. Vaikutus
arvioitiin silmamddrdisesti 7 vrk ja 14 vrk kdsittelyn

jadlkeen. Kokeen tulokset ovat taulukossa 21.



62

aTTTannl siA3TaoT

STTIPUYs1 sk3taol

o
B

‘0383 unasey

SNINYTeA USUIRISBA UTJIUISRAUTISOA

Tz oxnineg

00T €9 00T 06 £°0 01
0 £ 01 02 £€0°0
ST LT £y 0g T°0
86 Lz 00T oL €70 TUINT(Q
0 6 0 0 0 o3 gunTTE3ao)
~ useyTel usayTEl usoy el useyTRl wdd ou
UAT®33TSEY UATS33TSEY UAT933TSEY UATo233TSEY ‘ souuy  B3ISTISWISD
BOMNTTA T OMYTIA T BOYNTIA ¢ OMMTTA T 93STPUX



10

15

20

25

30

35

63
Taulukoiden 12 - 19 antamat tiedot osoittavat,
ettd keksinndn mukaiset yhdisteet ovat kdyttdkelpoisia
vesikasvien kasvun rajoittamisessa. Keksintddn sisdltyy
siksi myds menetelmd vesikasvien kasvun estdmiseksi ja
rajoittamiseksi. Menetelmdssd levitetddn aktiivista
isoksatsolyyli-imidatsolidinonijohdannaista veteen, jos-
sa kasvit ovat upoksissa tai kelluvat, tai k&sitelldan
jollain muulla tavalla kasvit yhdisteilld, esimerkiksi
lisdamdlld yvhdisteet pohjamutaan, missd@ kasvien juuret
ovat. Yhdisteet voidaan levittdd veteen pdlytteind, jau-
hettuun kiinteddn kantoaineeseen, kuten bentoniittiin,
Fuller-maahan, piimaahan tai johonkin silikaattimineraa-
liin, esim. kiilteeseen, talkkiin, pyrofylliittiin tai
savilaatuihin sekoitettuna. Yhdisteet voidaan myds se-
koittaa pinta-aktiivisiin dispergoiviin aineisiin tii-
visteeksi, joka dispergoituu hyvin veteen ja joka paran-
taa kostutusominaisuuksia suihkeina kdytettdessd. Halut-
taessa voidaan yhdisteet sekoittaa kiinteddn kantoainee-
seen, yhdessd pinta-aktiivisen dispergoivan aineen kans-
sa, niin ettd saadan kosteutta imevd jauhe, joka voidaan

levittdd suoraan, tai joka voidaan ravistella veden kanssa

dispersioksi, joka levitetddn kasveille. Ndm#d kosteutta

imevdt Jjauheet sisdltdvat n. 25 - 80 p-% aktiivista ainet-
ta, so. vesikasvien kasvua sddtidvdd yhdistettd, joka '
on edelld olevilla kaavoilla mddritelty. Yhdisteet voidaan
liuvottaa 8ljyyn, kuten hiilivetyyn ja kloorattuun hiili-
vetyyn, ja dispergoida yhdisteen 6ljyliuos veteen pinta-
aktiivisen dispergoivan aineen avulla, jolloin saadaan
ruiskuttava vesidispersio. Tdllaiset pinta-aktiiviset ai-
neet voivat olla aninosia, ei-ionisia tai kationisia.
Tdllaiset pinta-aktiiviset aineet ovat hyvin tunnettuja,
katso Hoffman, et al., US-patenttijulkaisu 2 614 916,

osat 2 - 4. Tassd keksinndn sovellutuksessa kdyttokelpoi-
set yhdisteet voidaan levittdd myds aerosoleina. Aerosolit

valmistetaan liuottamalla yhdiste suoraan aerosolin
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ponneaineeseen, joka on nestemdistd paineen alaisena, mut-
ta kaasu normaalildmpdtilassa (esim. 2OOC) ja -paineessa;
tai aerosoliliuos voidaan valmistaa liuottamalla yhdiste
ensin vdhemmdn haihtuvaan liuottimeen ja sekoittamalla
sitten tdm& liuos hyvin haihtuvaan nestemdiseen ponneai-
neeseen.

Lisdksi, vesikasvien kasvunsddtdjdnd kdyttokelpoi-
set yhdisteet voidaan levittdd inverttiemulsiovalmisteena.
Inverttiemulsio valmistetaan liuottamalla ensin vesikas-
vien kasvunsddtdid raskaisiin 6liyihin, kuten diesel&liyyn,
inverttidljyyn, tms. ja yhdistdmdlld tdten saatu liuos ve-
den kanssa korkealeikkaussekoituksella. Sakea emulsio
lisdtddn veteen, ja se painuu jdrven, joen, lammen, tms.
pohjaan, ja vesikasvien kasvunsddatdjada vapautuu vadhitellen
rajoittaen vesikasvien kasvua. Seuraavana on esimerkki
inverttiemulsiovalmisteesta, jossa on kdytetty esimerkin 1

mukaista yhdistettd.

Inverttiemulsio

Esimerkin 1 mukainen yhdiste 12,5 ¢
Dieseldljy 333 mg
Invertoiva éljyx 333 mg

XVioko Rhap Inverting 0li (Rhodia, Inc.)
250 ml t&t&d liuosta yhdistetddn veteen (3750 ml) korkea-
leikkaussekoituksella, jolloin saadaan sakea emulsio.
Vesikasvien kasvua sddtvdt yhdisteet voidaan myds
lisdtd veteen pelletteind, jotka valmistetaan seoksesta,
jossa on n. 5 p-% aktiivista ainetta, 85 p-% savea ja
10 p-% vettd. Seos puristetaan sitten pelletointilaitteen
lapi kdyttden sopivan kokoista suutinta, esimerkiksi hal-
kaisija n. 3 mm. Puristetut pelletit ovat kooltaan suun-
nilleen 3 mm x 38 mm, ja ne kuivataan kosteusasteeseen 8 %.
Keksinndn mukaisessa menetelmdssad vesikasvien kas-
vun rajoittamiseksi lis&dtddn veteen, jossa on upoksissa
olevia tai kelluvia kasveja, herbisidisesti riittidvd maard
jotain edelld mainittua yhdistettd siten, ettd pitoisuus

vedessd on n. 0,01 - 10 ppm aktiivista ainetta.



Keksinnén mukainen edullinen menetelmd vesikas-
vien kasvun rajoittamiseksi kohdistuu vesihyasintin
tapaisten kasvien rajoittamiseen. Tdllaisten kasvien
kasvua voidaan rajoittaa levittdmd@llad lehdille tai
juurille keksinndén mukaista vhdistettd n. 0,011 -

1,1 kg/ha.

Aktiivisen yhdisteen optimipitoisuus kussakin
haitallisten vesikasvien torjuntatapauksessa vaihtelee
l83mp&tilan, torjuttavan kasvin-ja kdsiteltdvdn vesi-
alueen mukaan. Korkeissa lampdtiloissa tarvitaan
yleensda vahemmdn yhdistettd saman tuloksen saavutta-
miseksi kuin alhaisemmissa ldmpOtiloissa. Kéytettéessé
levien ja vesikasvien torjuntaan yhdisteitd lisdtddn
veteen tavallisesti siten, ettd pitoisuus on 0,1 - 10 ppm.
Yksikoksi [ibs/A 1 jalan syvyistéd vett§7 muutettuna vas-
taa 0,1 - 10 ppm ' n. 0,3 ~ 30 lbs/A 1 jalan syvyistd
vetta.

Edullisessa keksinntn mukaisessa menetelmdssd
vesikasvien kasvun sddtamiseksi kdytetddn esimerkkien
1, 2, 4, 9 ja 10 mukaisia yhdisteitd. Yhdisteet voidaan
levittdd vesikasvien kasvuympdristddn dispergoituvina

jauheina tai veteen sekoittuviin liuottimiin liuotettuina.
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1. Isoksatsolyyli-imidatsolidinoni, jonka kaava
on (I),

0

1
R’——J,‘1 Z\Ellﬁff&—:ﬂ%—
T X

3 R«‘x RG

R

tunnettu siitda, etti
1

R™ on Cl_6—alkyyli;

R2 on vety, tai yhdessd R4:n kanssa kaksoissidos;

R3 on vety tai C1_6—alkyyli;

R4 on hydroksi, Cl_6alkanoyloksi, tai vhdessd
Rzzn kanssa kaksoissidos:,

R5 on vety, halogeeni, syano, nitro tai C -

1-6
alkyyli; ja '

R6 on vety, —alkyyli, trifluorimetyyli,

C
Cl_3-alkoksi—Cl_6—aliy§li, C3_7—sykloalkyyli tai Cl_3-
alkyylilld substituoitu sykloalkyyli.

2. Isoksatsolyyli-imidatsolidinoni, jonka kaava
on (I), tunnettu siitd, ettd se on Jjokin seu-
raaVista:

3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni;

3-(5-metyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(5-isopropyyli-3-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2~imidatsolidinoni;
3-(3-tert.~-butyyli-5~-isoksatsolyyli)~4~hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(3-metyyli-5-isoksatsolyyli)~4-hydroksi-1-

metyyli-2-imidatsclidinoni;
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-isoksatsolyyli)-4-hydroksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(3-(1,1-dimetyyli-2-metoksietyyli)-5-isoksatso-
lyyli) -4-hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(3-metyyli-4-syano-5-isoksatsolyyli)-4-~hydroksi-
l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(3-tert.-butyyli-5-isoksatsolyyli)-4-asetoksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(5-tert.-butyyli-3-isoksatsolyyli)-4-astoksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni; ,
3-(3,4-dimetyyli-5-isoksatsolyyli)-1-metyyli-2-
imidatsolidinoni;
3-/5-(l-etyyli-l-metyylipropyyli-3-isoksatsolyyli/-
4-hydroksi-l-metyyli-2-~imidatsolidinoni;
3—[5—(l—etyyli—l—metyylipropyyli)—3—isoksatsolyyl;7—
4-asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3—[5—(l~etyylisykloheksyyli)—3—isoksatsolyyli7-4—
hydroksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni ;
3—15—(l—etyylisykloheksyyli)—3—isoksatsolyyli7—4—
asetoksi-l-metyyli-2-imidatsolidinoni;
3-(5-n-propyyli-3-isoksatsolyyli)~4-hydroksi-1-
metyyli-2~-imidatsolidinoni; ja
3-(5-n-propyyli-3-isoksatsolyyli)-4-astoksi-1-
metyyli-2-imidatsolidinoni.

3. Herbisidivalmiste, t unne t tu siitd, ettd
se sisaltdd aktiivisena ajineosana 1,0 -~ 90 p-% patentti-
vaatimuksen 1 tai 2 mukaista isoksatsolyyli-imidatsolidino-
nia, jonka kaava on (I) ja ainakin yhtd soveltuvaa kanto-
tai laimennusainetta.

4. Patenttivaatimuksen 3 mukainen herbisidivalmiste,
tunnettu siitd, ettd se on formuloitu maalla kasva-
vien rikkakasvien vastaisena kaytettdviksi.

5. Patenttivaatimuksen 3 mukainen herbisidivalmiste,
tunnettu siitd, ettd se on formuloitu vedessa

kasvavien rikkakasvien vastaisena kdytettdvdksi.
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6. Menetelmd patenttivaatimuksen 1 mukaisen
isoksatsolyyli-imidatsolidinonin, jonka kaava on (I),
valmistamiseksi, t unnettu siitd, etta valmis-
tetaan vhdiste, jossa R4 on hydroksi, kuumentamalla
(dialkoksi)etyyli-isocksatsolyyliureaa, jolla on
kaava (II),

0

i
R‘—'r/(\.m
: X N
AR A
3 5

jossa Rl, R, R” ja R6 ovat edelld mddritellyt ja X ja ¥

II

toisistaan riippumatta ovat C ~alkokseja, hapon ldsnéi-

1-6
ollessa; ja ettd valmistetaan yhdiste, jonka kaava on (I),
Jjossa R2 ja R4 muodostavat kaksoissidoksen, dehydratoimal-
la yhdiste, jonka kaava on (I), jossa R4 on hydroksi;

tai valmistetaan yhdiste, jossa R4 on C -~alkanoyloksi,

asyloimalla yhdiste, jonka kaava on (I)} gossa ré on
hydroksi.

7. Isoksatsolyyli-imidatsclidinoni, jonka kaava
on (I), tunnettu siitd, ettd se se valmistetaan
patenttivaatimuksen 6 mukaisella menetelmdlld.

8. Menetelmd rikkakasvien kasvun estdmiseksi,
tunnettu siitd, ettd levitetddn kasvien kasvu-
paikalle herbisidisesti tehokas mddrd patenttivaati-
muksen 1 tai 2 mukaista isoksatsolyyli-imidatsolidinonia,
jonka kaava on (I).

9. Patenttivaatimuksen 8 mukainen menetelmd rikka-
kasvien kasvun estdmiseksi, t unne t tu siitd, ettd
maalla kasvavien rikkakasvien kasvupaikalle levitet&dn
herbisidisesti tehokas mdd4rd isoksatsolyyli-imidatsolidino-

nia, jonka kaava on (I).
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10. Patenttivaatimuksen 8 mukainen menetelmd
rikkakasvien kasvun estdmiseksi, tunnettu siit§,
ettd levitetddn vedessd kasvavien rikkakasvien kasvupai-
kalle herbisidisesti tehokas mddrd isoksatsolyyli-
imidatsolidinonia, jonka kaava on (I).

11. (Dialkoksi)etyyli-isoksatsolyyliurea, jonka

kaava on (II),

0
I

R’—/ \NH—I'T—-H*RS
e \\\<°A IT
L3 L U/RD

tunnettu siitda, etta

Rl on Cl_6—alkyy1i;
R™ on vety tai Cl_6—alkyyli;
X ja Y toisistaan riippumatta ovat Cl_6—alkokseja;

R5 on vety, halogeeni, syano, nitro tai Cl_6—alkyyli;
R6 on vety, Cl_6—alkyyli, trifluorimetyyli,

alkok51—Cl_6—alkyyll, Cy 5

substituoitu C3_7—sykloalkyyli.

C1-3~

-sykloalkyyli tai C -alkyylilla

1-3
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Patentkrav:

1. Isoxazolylimidazolidinon med formeln I

vari
Rl ar Cl_6—alkyl;
R™ ar vdte, eller tagen tillsammans med R4 en

dubbelbindning;

RZ dr vidte eller Cl_6—alkyl;
R® dr hydroxi, Cl_6alkanoyloxi, eller tagen
tillsammans med R® en dubbelbindning;

R5 on hydroxi, halogen, cyano, nitro eller
Cl_6~alkyl; coh

R6 dr vate, Cl*6—alkyl, trifluormetyl, Cl_3-

-alkyl, C3_7—cykloalkyl eller Cl—3_
3_7—cykloalkyl.

2. Isoxazolylimidazolidinon med formeln I,

alkox:L—Cl_6

alkylsubstituerad C

k &nnetecknat ddrav, att det valts bland:
3-(5~tert.-butyl-3-isoxazolyl}-4-hodroxi-1-
metyl-2-imidatzolidinon;
3-(5-metyl-3-isoxazolyl)-4-hydroxi-l-metyl-
2-imidazolidinon;
3-(5-isopropyl-3-isoxazolyl) ~4-hydroxi-1-~
metyl-2-imidazolidinon;
3—(3—tert.—butyl—S—isoxazolyl)—4—hydroxi—l—
metyl-2~imidazolidinon;
3-(3-metyl-5-isoxazolyl)-4-hydroxi-l-metyl-
2-imidazolidinon;
3-(3-isopropyl-5-isoxazolyl)-4-hydroxi-1-

metyl-2-imidazolidinon;
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4-hydroxi-l-metyl-2-imidazolinidinon;
3-(3-metyl-4-cyano-5-isoxazolyl)-4-hydroxi-
l-metyl-2-imidazolidinon;
3-(3-tert.-butyl-5-isoxazolyl)-4-acetoxi-1~
metyl-2-imidazolidinon;
3-{5-tert.-butyl-3-isoxazolyl)-4-acetoxi-1-
metyl-2-imidatzolidinon;
3-(3,4-dimetyl-5-isoxazolyl)-l-metyl-2-
imidazolinon;
3—[5—(l—etyl—l—metylpropyl)—3—isoxazolyl7—4—
hydroxi-l-metyl-2-imidazolidinon;
3—{3—(l—etyl—l~metylpropyl)—3—isoxazolyl7—
4-acetoxi-l-metyl-2-imidatzolidinon;
3-/5-(l-etylcyklohexyl)-3-isoxazolyl/-4~
hydroxi-l-metyl-2-imidazolidinon;
3—[§f(l—etylcyklohexyl)—3—isoxazoly;7-4—
acetoxi—-l-metyl-2-imidazolidinon;
3-(5-n-propyl-3-isoxazolyl) -4-hydroxi-l-metyl-
2-imidatzolidinon; och
3-(5-n-propyl-3-isoxazolyl-4-acetoxi-1-
metyl-2-imidazolidinon.
3. Herbicidkomposition, k @&nneteckna
ddrav, att den som aktiv ingrediens omfattar fran
1,0 till 90,0 vikt% av ett isoxazolylimidatzolidinon
med formeln I enligt patentkravet 1 eller 2 i fdrening
med atmistone en bdrare eller ett utspiddningsmedel.
| 4. Herbicidkomposition enligt patentkravet 3,
kdnnetecknad ddrav, att den sammansatts
f6r att anvdndas mot pa land vaxande ogris.
5. Herbicidkomposition enligt patentkravet 3,
k&@annetecknad dirav, att den sammansatts

for att anvdndas mot i1 vatten vidxande ogris.

d
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6. Forfarande £fo6r framstéllning‘av ett
isoxazolylimidatzolidinon med formeln (I) enligt
patentkravet 1, k @ nnetecknat darav, att
man framstdller en f8rening, vari R4 dr hydroxi, genom
uppvdrmning av (dialkoxi)etyl-isoxazolylurea med
formeln (IT)

O

R’ d/ (\IH TRS
lc-—?ﬂ—x \

vari Rl, R, R” och R6 dr som ovan angivits och X och Y

II

oberoende av varandra &4r Cl_G—alkoxi, 1 ndrvaro av en

syra; eller framstdller en fdrening med formeln (I),
vari R2 och R4 bildar en dubbeldindning, genom
dehydratisering av en forening med formeln (I), vari

R4 dr hydroxi:, eller framstdller en forening, vari

R4'ér Cl_6—alkanoyloxi, genom acylering av en fOrening
med formeln (I), vari R4 dr hydroxi.

7. Isoxazolylinidazolidinon med formeln (I),
kdnnetecknat darav, att det framstills genom
ett fb6rfarande enligt patentkravet 6. ’

8. Forfarande fOr fdrhindrande av ogrdsvaxt,
k@&nnetecknat ddrav, att pa ogrdsets vdxtplats
anbringas en herbicidalt effektiv mdngd av ett isoxazolyl-
imidazolidinon med formeln (I) enligt patentkraven
1 eller 2.

9. Forfarande f&r fOrhindrande av ogriasvixt
enligt patentkravet 8, k & nnetecknat darav,
att pa vidxtplatsen fOr pa land vidxande ogrds anbringas
en herbicidalt effektiv mdngd av ett isoxazolyl-

imidazolidinon med formeln (I).
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10. Fdrfarande f£Or f6rhindrande a
enligt patentkravet 8, k @& nne t e ckn
att pa vdxtplatsen f6r i vatten vdxande ogrés
anbringas en herbicidalt effektiv mdngd av ett
isoxazolylimidazolidinon med formeln (I).

11. (Dialkoxi)etyl-isoxazolylurea med
formeln (II)

0

1
c .
R‘-ﬂ,‘/ \1 2 R

H“_]f l
] II
H~——%H—X N
i.‘_’; \J\Ro
Y
vari
1 ..
R™ &r Cl_6—alkyl,
R™ dr vite eller Cl_6—alky1;
X och Y dr oberoende av varandra Cl_6—alkoxi;
R5 dr vdte, halogen, cyano, nitro eller Cl_6—alkyl;
R6 ar vate, Cl_6—alkyl, trifluormetyl, Cl_3—alkoxi—
Cl_6—alkyl, C3_7—cykloalkyl eller Cl_3—alkylsubstituerad

C3_7—cykloalkyl.
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