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Heterocyclische Ester der Phenoxybenzoesiure, diese enthaltende herbizide Zusammensetzung und

Verfahren zur Bekimpfung von Unkriutern.

@ Die neuen Verbindungen entsprechen der Formel

) R

(CH,)
/2n

worin

X Halogen oder Trifluormethyl ist,

Y Wasserstoff, Halogen, Nitro oder Cyano bedeutet,

R Nitro, Alkylthio, Halogen oder Cyano ist und

n | oder?2 ist.

Diese Verbindungen besitzen eine herbizide Wirksam-
keit und sie werden in herbiziden Zusammensetzungen
zur Bekdmpfung von Unkriutern eingesetzt.
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PATENTANSPRUCHE
1. Verbindung der Formel I

,'Y H—O _:—I

(CH,)
\U/Zn

—R

in welcher

X ein Halogenatom oder der Trifluormethylrest ist,

Y ein Wasserstoffatom, ein Halogenatom, eine Nitro-
gruppe oder eine Cyanogruppe bedeutet,

R fiir eine Nitrogruppe, eine Alkylthiogruppe, ein Halo-
genatom oder eine Cyanogruppe steht und

n die ganze Zahl 1 oder 2 bedeutet.

2. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 3-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) -benzoesdure ist.

3. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 3-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-brom-4-trifluormethylphenoxy) -benzoesaure ist.

4. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 3-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-nitro-4-trifluormethylphenoxy) -benzoeséure ist.

5. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 3-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-cyano-4-trifluormethylphenoxy) -benzoesdure ist.

6. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 3-Tetrahydrofurylester der 2-Methyl-
thio-5- (4-trifluormethylphenoxy) benzoesdure ist.

7. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 2-Tetrahydropyranylester der 2-Nitro-5-
(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoeséure ist.

8. Verbindung nach Patentanspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass sie der 2-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoeséure ist.

9. Herbizide Zusammensetzung, dadurch gekennzeichnet,
dass sie als Wirkstoff eine Verbindung der Formel I enthélt.

10. Verfahren zur Bekdmpfung von Unkréutern, dadurch
gekennzeichnet, dass man die Unkréuter oder den Ort, wo
diese Unkrauter wachsen, mit einer toxischen Menge der Ver-
bindung der Formel I behandelt.

Die vorliegende Erfindung betrifft heterocyclische Ester
der Phenoxyessigsiure, welche in den beiden Benzolringen
Substituenten tragen. Uberraschenderweise besitzen diese
neuen Ester eine herbizide Wirksamkeit.

Des weiteren betrifft die vorliegende Erfindung herbizide
Zusammensetzungen, welche diese heterocyclischen Ester der
Phenoxybenzoesiure enthalten und ferner ein Verfahren zur
Bekdmpfung von Unkrdutern unter Verwendung dieser
neuen heterocyclischen Ester der Phenoxybenzoesiure.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind heterocycli-
sche Ester der Phenoxyessigsaure, welche die folgende For-

mel I
y S
.(CH,)
) . . \0/ 2’n
()

2

aufweisen, in welcher
X ein Halogenatom oder eine Trifluormethylgruppe ist,
Y fiir ein Wasserstoffatom, ein Halogenatom, eine Nitro-
gruppe oder eine Cyanogruppe steht,

s  Rdie Bedeutung einer Nitrogruppe, einer Alkylthio-
gruppe, eines Halogenatomes oder einer Cyanogruppe auf-
weist und

n fiir die ganze Zahl 1 oder 2 steht.
Bevorzugte erfindungsgemésse Verbindungen der Formel
101 sind diejenigen, in welchen
X ein Chloratom, Bromatom oder die Trifluormethyl-
gruppe ist,
Y die Bedeutung eines Wasserstoffatomes, eines Chlor-
atomes, Bromatomes, einer Nitrogruppe oder einer Cyano-
15 gruppe aufweist und
R fiir eine Nitrogruppe, eine Methylthiogruppe, ein
Chloratom, ein Bromatom oder eine Cyanogruppe steht.
Die erfindungsgeméssen Verbindungen kénnen herge-
stellt werden, indem man ein reaktives Sdurederivat, vorzugs-
20 Weise ein Sdurechlorid der Formel 11

0
it
Y cC-C
25
X 0 R ‘
. (I
30in welchem
X, Y und R die gleiche Bedeutung aufweisen wie in For-
mel I,
mit einem Alkohol der Formel II1
35 HO
(CHy)
o~
(I1I1)

%0 in welchem n die ganze Zahl 1 oder 2 bedeutet, umsetzt, und

zwar vorzugsweise in Anwesenheit eines Sdureakzeptors, bei-
spielsweise eines tertidren Amines.
Die Umsetzung zwischen einem Sdurechlorid der Formel
IT und dem Alkohol der Formel I1I kann durchgefiihrt wer-
den, indem man dquimolare Mengen des Sdurechlorides und
des Alkoholes in einem inerten Reaktionsmedium zusammen-
bringt, beispielsweise in Toluol. Vorzugsweise wird ein Uber-
schuss iiber die molare Menge an einem Siureakzeptor einge-
setzt, um zu gewahrleisten, dass die bei der Reaktion freige-
setzte Chlorwasserstoffsdure aus dem Reaktionsgemisch ent-
fernt wird. In typischer Weise wird die Umsetzung durchge-
fiihrt, indem man bei Zimmertemperatur reagieren ldsst und
rithrt. Sobald die Umsetzung vollstindig ist, kann das ge-
55 Wiinschte Produkt gewonnen werden, indem man zunéchst
das Salz des Sdureakzeptors entfernt und dann das Lsungs-
mittel abdampft, das als Reaktionsmedium verwendet wurde.
Das dabei erhaltene Produkt kann entweder so wie es anfallt,
verwendet werden, oder es kann nach iiblichen Arbeitsverfah-
ren weiter gereinigt werden.

Sédurechloride der Formel I1, die zur Herstellung der erfin-
dungsgemissen Verbindungen geeignet sind, kénnen leicht
hergestellt werden, indem man die entsprechenden Sduren mit
Thionylchlorid umsetzt.

Typische Beispiele fiir Sduren, die zur Herstellung der
Sdurechloride der Formel II verwendet werden konnen, sind
die folgenden Sduren:
die 2-Nitro-5 -(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe-
séure,
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die 2-Nitro-5 -(2,4-dichlorophenoxy) benzoesiure, Beispiel 2

die 2-Nitro-5 -(2-nitro-4-chlorphenoxy) benzoesiure, Herstellung des 3-Tetrahydrofuryl-esters der 2-Nitro-5-

die 2-Nitro-5 -(2-cyano-4-trifluormethylphenoxy)-benzoe- (2-chlor-4-trifluoromethylphenoxy ) benzoesdure

sdure, 1,76 g(0,02 Mole) an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml
die 2-Nitro-5 -(4-trifluormethylphenoxy) benzoesiure, s Toluolund 2,0 g (0,02 Mole) an Triéithylamin wurden in ein
die 2-Methylthio-5-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) ben- Reaktionsgefiss aus Glas gegeben, das mit einem mechani-
zoesdure, schen Riihrer und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine
dje 2-Chlor-5-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe- Lésung von 7,60 g (0,02 Molen) an 2-Nitro-5- (2-chlor-4-tri-
sdure, fluormethylphenoxy)- benzoylchlorid in10 ml Toluol wurde
dje 2-Brom-5 -(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe- 10 langsam unter Rithren zugesetzt. Nachdem die Zugabe voll-
saure, ) ) stdndig war, riihrte man tiber Nacht weiter. Nach dieser Zeit
die 2-Athylthio-5-(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe-  wurde die Reaktionsmischung mit Wasser gewaschen und an-
saure, ) ) schliessend tiber wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet. Von
die 2-Propylthio-5-(2-chlor-4 -trifluormethylphenoxy) ben- der getrockneten Lésung wurde dann das Losungsmittel un-
zoesdure, . 15 ter vermindertem Druck abgedampft, wobei ein braunes Ol
die 2-Cyano-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe- zuriickblieb. Dieses O wurde mit Hilfe der Silikagelchroma-
séure

tographie gereinigt, indem man Toluol und Mischungen aus

und dhnliche Sduren. Essigsdure- dthylester plus Toluol als Elutionsmittel verwen-

Typische Beispiele fiir Alkohole der Formel I11, die zur dete. Das gereinigte Ol wurde mit Athanol angerieben, wobei
Herstellung der erfindungsgemdssen Ester verwendet werden 20 man das erwiinschte Produkt, nimlich den 3-Tetr ahydro-
kénnen, sind die folgenden: furylester der 2-Nitro-5- (2-chlor-4- trifluormethylphenoxy)

das 3-Hydroxytetrahydrofuran, benzoesdure in Form eines weissen Feststoffes erhielt, der ei-

das 3-Hydroxytetrahydropyran, nen Schmelzpunkt von 55 °C besass.

das 4-Hydroxytetrahydropyran und éhnliche Hydroxyte-
trahydrofurane oder Hydroxytetrahydropyrane. 25 Beispiel 3

Diejenigen erfindungsgemissen Verbindungen, in wel- Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Nitro-5- (2-bro-
chen die Tetrahydrofurangruppe oder die Tetrahydropyran- ~ mo-4-trifluormethylphenoxy) benzoesdure
gruppe an die Carbonséuregruppierung in der 2-Stellung des 0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml an To-

Tetrahydrofuranrestes oder Tetrahydropyranrestes gebunden  1uol und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Reak-

ist, werden vorzugsweise hergestellt, indem man die dem Siu- 30 tionsgefiiss aus Glas gegeben, welches mit einem mechani-
rechlorid der Formel II entsprechende Séure mit Dihydrofu-  schen Riihrer und einem Zugabetrichter ausgestattet war.

ran oder 3,4-Dihydropyran umsetzt. Diese Umsetzungkann ~ Eine Lésung von 0,04 Molen an 2-Nitro-5- (2-brom-4-trifluo-
durchgefiihrt werden, indem man die Sdure und das Dihydro- ~ romethylphenoxy) benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wurde

furan oder Dihydropyran bei Zimmertemperatur in Anwe- langsam bei Zimmertemperatur unter Rithren zugesetzt. So-
senheit einer katalytischen Menge an p-Toluolsulfonsiure zu- 35 bald die Zugabe vollstindig war, riihrte man noch wihrend
sammenbringt. Bei dieser Umsetzung ist die Verwendung ei- etwa 8 Stunden weiter. Nach dieser Zeit wurde die Reaktions-

nes Uberschusses an Pyran oder Furan bevorzugt. Sobald dic  mischung mit Wasser gewaschen und anschliessend iiber was-
Reaktion vollsténdig ist, kann die Mischung gewaschen wer-  setfreiem Magnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten
den und der Uberschuss des Ausgangsmateriales abgedampft ~ LOsung wurde dann unter vermindertem Druck das Losungs-

werden, wobei man so das erwiinschte Produkt erhilt. 40 mittel abgedampft, wobei ein Riickstand verblieb. Dieser
Ein weiterer Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist Riickstand wurde mit Hilfe der Silikagelchromatographie ge-
- eine herbizide Zusammensetzung, die dadurch gekennzeich-  reinigt, indem man Toluol und Mischungen aus Essigsaure-
net ist, dass sie als Wirkstoff eine Verbindung der Formel I athylester und Toluol als Elutionsmittel verwendete, Man er-
enthilt. hielt das erwiinschte Produkt, némlich den 3-Tetrahydro-
Des weiteren betrifft die vorliegende Erfindung ein Ver- 45 furylester der 2-Nitro-5- (2-bromo-4-trifluormethylphenoxy)
fahren zur Bekdmpfung von Unkréiutern, das dadurch ge- benzoesdure.
kennzeichnet ist, dass man die Unkriuter oder den Ort, wo Beispiel 4
diese Unkréuter wachsen, mit einer toxischen Menge der Ver- Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Nitro-5- (2-ni-
bindung der Formel I behandelt. tro-5-trifluormethylphenoxy ) benzoesdure
Anhand der folgenden Beispielen wird die Herstellung 5 0.04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 mi an To-
von erfindungsgeméssen Verbindungen néher erldutert: luol und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Reak-

tionsgefdss aus Glas gegeben, welches mit einem mechani-
schen Rithrer und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Fine
Lo6sung von 0,04 Molen an 2-Nitro-6- (2-nitro-4-trifluor-

55 methylphenoxy) benzoyl-chlorid in 20 m] an Toluol wurde
langsam bei Zimmertemperatur unter Riihren zugesetzt. So-
bald die Zugabe vollstindig war, rithrte man noch wihrend
etwa 8 Stunden weiter. Nach dieser Zeit wurde die Reaktions-
mischung mit Wasser gewaschen und anschliessend {iber was-

6 serfreiem Magnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten
Losung wurde dann das Lésungsmittel unter vermindertem
Druck abgedampft, wobei ein Riickstand verblieb. Dieser
Riickstand wurde mit Hilfe der Silikagelchromatographie ge-
reinigt, wobei man Toluol und Mischungen aus Essigsdure-

65 dthylester und Toluol als Elutionsmittel verwendete. Man er-
hielt dabei das erwiinschte Produkt, ndmlich den 3-Tetrahy-
drofurylester der 2-Nitro-5- (2-nitro-4-trifluormethylphen-
0xy) -benzoeséure.

Beispiel 1

Herstellung von 2-Nitro-5-( 2-chlor-4-trifluormethylphen-
oxy )benzoyl-chlorid

80 g an der 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy)
benzoesdure und 80 ml Toluol wurden in ein Reaktionsgefiss
gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer, einem Ther-
mometer und einem Riickflusskiihler ausgestattet ist. Dann
setzte man 80 m! an Thionyl-chlorid langsam bei Zimmer-
temperatur unter Riihren zu. Sobald die Zugabe vollstindig
war, erhitzte man die Mischung auf Riickflusstemperatur und
rithrte noch wihrend einer Stunde weiter. Anschliessend
riihrte man bei Zimmertemperatur iiber Nacht. Nach dieser
Zeit wurde das Toluol von der Reaktionsmischung abge-
dampft und man erhielt das erwiinschte Produkt in Form ei-
nes Oles.
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Beispiel 5

Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Nitro-5- (2-cy-
ano-4-trifluormethylphenoxy) benzoesdure

0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml Toluol
und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Reaktionsge-
féiss aus Glas gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer
und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung von
0,04 Molen an 2-Nitro-5- (2-cyano-4-trifluormethylphenoxy)
benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zimmer-
temperatur unter Riihren zugesetzt. Sobald die Zugabe voll-
stdndig ist, riihrt man noch wihrend etwa 8 Stunden weiter.
Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung mit Wasser ge-
waschen und danach iiber wasserfreiem Magnesiumsulfat ge-
trocknet. Von der getrockneten Losung wird dann das Lo-
sungsmittel unter vermindertem Druck abgedampft. Es ver-
bleibt dabei ein Riickstand. Dieser Riickstand wird mit Hilfe
der Silikagelchromatographie gereinigt, indem man Toluol
und Mischungen aus Essigsdure- dthylester plus Toluol als
Elutionsmittel verwendet. Man erhilt dabei das gewiinschte
Produkt, nimlich den 3-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5-
(2-cyano-4-trifluormethylphenoxy) benzoesiure.

Beispiel 6

Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Methylthio-5-
(4-trifluormethylphenoxy) benzoesdiure

0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml Toluol,
sowie 0,04 Mole an Tridthylamin werden in ein Reaktionsge-
féss aus Glas gegeben, welches mit einem mechanischen Riih-
rer und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung
von 0,04 Molen an 2-Methylthio-5- (4-trifluormethylphen-
oxy) benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zim-
mertemperatur unter Riihren zugesetzt. Sobald die gesamte
Menge zugegeben ist, rithrt man noch wéhrend etwa 8 Stun-
den weiter. Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung mit
Wasser gewaschen und anschliessend iiber wasserfreiem Ma-
gnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten Losung wird
dann das Lsungsmittel unter vermindertem Druck abge-
dampft, wobei ein Riickstand verbleibt. Dieser Riickstand
wird mit Hilfe der Silikagelchromatographie gereinigt, wobei

4

(2-Chior-4-trifluoromethylphenoxy ) benzoesdire
0,04 Mole an 2-Hydroxytetrahydrofuran, 50 mlan To-
luol und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Glasreak-
tionsgefiss gegeben, welches mit einem mechanischen Rithrer
sund einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung von
0,04 Molen an 2-Brom-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy)
benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zimmer-
temperatur unter Riihren zugesetzt. Sobald die gesamte
Menge zugegeben worden ist, riihrt man noch wihrend etwa
108 Stunden weiter. Nach dieser Zeit wischt man die Reak-
tionsmischung mit Wasser und trocknet sie anschliessend
iiber wasserfreiem Magnesiumsulfat. Von der getrockneten
Losung wird dann das Losungsmittel unter vermindertem
Druck abgedampft, wobei ein Riickstand zuriickbleibt. Die-
15 ser Riickstand wird mit Hilfe der Silikagelchromatographie
gereinigt, indem man Toluol und Mischungen aus Essigsdure-
dthylester und Toluol als Elutionsmittel verwendet. Man er-
hilt dabei das gewiinschte Produkt, ndmlich den 3-Tetrahy-
drofurylester der 2-Bromo-5-(2-chlor-4-trifluoromethylphen-
20 OXy) benzoesdure.

Beispiel 9
Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Cyano-5-
(2,4-dichlorophenoxy ) benzoesdure
0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml Toluol
und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Reaktionsge-
fiss aus Glas gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer
und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung von
0.04 Molen an Cyano-5- (2,4-dichlorphenoxy) benzoyl-chlo-
30 rid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zimmertemperatur un-
ter Rithren zugesetzt. Nachdem die Zugabe vollstindig ist,
riihrt man noch wihrend etwa 8 Stunden weiter. Nach dieser
Zeit wird die Reaktionsmischung mit Wasser gewaschen und
iiber wasserfreiem Magnesiumsulfat getrocknet. Von der ge-
35 trockneten Losung wird dann das Losungsmittel unter ver-
mindertem Druck abgedampft, wobei ein Riickstand ver-
bleibt. Dieser Riickstand wird mit Hilfe der Silikagelchroma-
tographie gereinigt, indem man Toluol und Mischungen aus
Essigsduredthylester plus Toluol als Elutionsmittel verwen-

25

man Toluol und Mischungen aus Essigsdure- dthylester plus 4o det. Man erhélt dabei das gewiinschte Produkt, ndmlich den

Toluol als Elutionsmittel verwendet. Man erhilt dabei das ge-

wiinschte Produkt, ndmlich den 3-Tetrahydrofurylester der
2-Methylthio-5- (4-trifluormethylphenoxy) benzoesdure.

Beispiel 7
Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Chlor-5-
( 2-brom-4-trifluormethylphenoxy ) benzoesdure
0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml an To-
luol und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Glasreak-

3-Tetrahydrofurylester der 2-Cyano-5- (2.4-dichlorphenoxy)
benzoesdure.

Beispiel 10 .
a5 Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Athylthio-5-
( 2-Chloro-4-bromophenoxy ) benzoesdure
0.04 Mole an 3-Hydroxytetrahydrofuran, 50 ml Toluol
und 0,04 Mole an Tridthylamin werden in ein Glasreaktions-
gefiiss gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer und ei-

tionsgefiss gegeben, das mit einem mechanischen Rithrer und so nem Zugabetrichter ausgestattet ist und eine Losung von

einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung aus
0,04 Molen an 2-Chlor-5- (2-brom-4- trifluormethylphenoxy)
benzoylchlorid in 20 mi Toluol wird langsam bei Zimmer-
temperatur unter Rithren zugesetzt. Sobald die gesamte
Menge zugegeben ist, rithrt man noch wihrend etwa 8 Stun-
den weiter. Nach dieser Zeit wischt man die Reaktionsmi-
schung mit Wasser und anschliessend trocknet man sie dann
iiber wasserfreiem Magnesiumsulfat. Von der getrockneten
Losung wird dann das Lésungsmittel unter verminderten
Druck abgedampft, wobei ein Riickstand verbleibt. Dieser
Riickstand wird mit Hilfe der Silikagelchromatographie ge-
reinigt, wobei man Toluol und Mischungen aus Essigsdure-
thylester und Toluol als Elutionsmittel verwendet. Man er-
hilt dabei das gewiinschte Produkt, nimlich den 3-Tetrahy-
drofurylester der 2-Chlor-5- (2-brom-4-trifluoromethylphen-
oxy) benzoeséure.

Beispiel 8
Herstellung des 3-Tetrahydrofurylesters der 2-Bromo-5-

0.04 Molen an 2-Athylthio-5- (2-chlor-4-bromphenoxy)
benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zimmer-
temperatur unter Rithren zugesetzt. Nachdem die Zugabe
vollstindig ist, rihrt man noch wihrend etwa 8 Stunden wei-

ss ter. Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung mit Wasser
gewaschen und anschliessend iiber wasserfreiem Magnesium-
sulfat getrocknet. Von der getrockneten Losung wird dann
das Losungsmittel unter vermindertem Druck abgedampft,
wobei ein Riickstand verleibt. Dieser Riickstand wird mit

¢0 Hilfe der Silikagelchromatographie gereinigt, indem man To-
luol und Mischungen aus Essigsdure-ithylester plus Toluol
als Elutionsmittel verwendet. Man erhilt dabei das ge-
wiinschte Produkt, ndmlich den 3-Tetrahydrofurylester der
2-Athylthio-5- (2-chlor-4- bromphenoxy) benzoesiure.

65

Beispiel 11

Herstellung des 3-Tetrahydropyranylesters der 2-Nitro-5-
( 2-chlor-4-trifluoromethylphenoxy j benzoesdiiure



653 678
0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydropyran, 50 ml an To- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoesiure und eine Spa-
luol und 0,04 Mole an Tridthylamin werden in ein Reaktions-  telspitze an p-Toluolsulfonsiure werden in ein Reaktionsge-
geféiss aus Glas gegeben, das mit einem mechanischen Rithrer  fiss aus Glas gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer
und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung von ausgestattet ist. Die Mischung wird bei Zimmertemperatur
0,04 Molen an 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) 5 geriihrt, bis die Carbonsduregruppierung, die mit Hilfe der
benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam bei Zimmer- Infrarotspektroskopie bestimmt wird, in der Reaktionsmi-
temperatur unter Riihren zugesetzt. Sobald die gesamte schung nicht mehr feststellbar ist. Nach dieser Zeit wird die
Menge beigegeben ist, riihrt man noch wéhrend etwa 8 Stun-  Mischung in Methylenchlorid aufgeldst, mit einer verdiinnten
den weiter. Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung mit  wissrigen Natriumkarbonatldsung gewaschen und iiber was-
Wasser gewaschen und anschliessend iiber wasserfreiem Ma- || serfreiem Magnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten
gnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten Losung wird  Lésung wird dann das Losungsmittel und der Uberschuss an
das Losungsmittel unter vermindertem Druck abgedampft, dem Dihydropyran unter vermindertem Druck abgedampft,
wobei ein Riickstand verbleibt. Dieser Riickstand wird mit wobei man das gewiinschte Produkt erhilt, nimlich den
Hilfe der Silikagelchromatographie gereinigt, indem man To-  2-Tetrahydropyranylester der 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluor-
luol und Mischungen aus Essigsdure-dthylester und Toluol  ;; methylphenoxy)- benzoesiure,
als Elutionsmittel verwendet. Man erhilt dabei das ge-

wiinschte Produkt, ndmlich den 3-Tetrahydropyranylester Beispiel 15
der 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe- Herstellung des 2-Tetrahydrofurylesters der 2-Nitro-3-
sdure. 2-chlor-4-trifluormethylphenoxy ) benzoesiure
20 0,03 Mole an Dihydrofuran, 0,025 Mole an 2-Nitro-5-
Beispiel 12 (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoesdure, 25 ml an
Herstellung des 4-Tetrahydropyranylesters der 2-Nitro-5- Methylenchlorid und eine Spatelspitze an p-Toluolsulfonsiu-
(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy ) benzoesdure ren werden in ein Glasreaktionsgefiss gegeben, das mit einem

0,04 Mole an 4-Hydroxytetrahydropyran, 50 ml Toluol magnetischen Riihrer ausgestattet ist. Man riihrt die Reak-
und 0,04 Mole an Tridthylamin wurden in ein Reaktionsge- 55 tionsmischung bei Zimmertemperatur, bis die Carbonsiure-
fass aus Glas gegeben, das mit einem mechanischen Rithrer gruppierung mit Hilfe des Infrarotspektrums in der Reak-
und einem Zugabetrichter ausgestattet ist. Eine Losung von tionsmischung nicht mehr festgestellt werden kann. Nach die-
0,04 Molen an 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy)  ser Zeit wischt man die Reaktionsmischung mit verdiinntem

benzoyl-chlorid in 20 ml Toluol wird langsam und unter wissrigem Natriumkarbonat und dann mit Wasser. Die ge-
Riihren bei Zimmertemperatur zugegeben. Sobald die ge- 30 waschene Losung wird getrocknet und man dampft von ihr
samte Menge zugesetzt ist, rithrt man noch wéihrend etwa 8 das Losungsmittel und das unumgesetzte Ausgangsmaterial

Stunden weiter. Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung  ab, wobei man das gewiinschte Produkt erhilt, nimlich den
mit Wasser gewaschen und anschliessend iiber wasserfreiem 2-Tetrahydrofurylester der 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluor-
Magnesiumsulfat getrocknet. Von der getrockneten Losung methylphenoxy) benzoesiure.

wird dann das Losungsmittel unter vermindertem Druck ab- 55
gedampft, wobei ein Riickstand verbleibt. Dieser Riickstand
wird mit Hilfe der Silikagelchromatographie gereinigt, indem
man Toluol und Mischungen aus Essigsdure-dthylester und
Toluol als Elutionsmittel verwendet. Man erhdlt dabei das ge-
wiinschte Produkt, ndmlich den 4-Tetrahydropyranylester
der 2-Nitro-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoe-

Zur praktischen Verwendung als Herbizide werden die er-
findungsgemdssen Verbindungen im allgemeinen als Wirk-
stoff in herbiziden Mitteln eingesetzt, die ein inertes Triiger-
material und eine herbizid wirksame Menge an einer Verbin-
dung der Formel I enthalten. Derartige herbizide Mittel, die
40 guch herbizide Zusammensetzungen oder herbizide Formu-
lierungen genannt werden kénnen, ermdglichen es, dass die

saure. aktive Verbindung in angenehmer Weise an der Stelle, wo
Beispiel 13 Unkréuter auftreten, in irgend einer gewiinschten Menge auf-

Herstellung des 3-Tetrahydropyranylesters der 2-( Methyl- gebracht werden konnen. Die herbiziden Mittel konnen in fe-

thio-5 ( 2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoeséiure 45 ster Form formuliert sein, beispielsweise als Stiube, als Gra-

0,04 Mole an 3-Hydroxytetrahydropyran, 50 ml an To- nulate oder als benetzbare Pulver oder sie kdnnen auch in
luol und 0,04 Mole an Triéithylamin werden in ein Glasreak- fliissiger Form formuliert werden, beispielsweise als Losun-
tionsgefiss gegeben, das mit einem mechanischen Riihrer und gen, als Aerosole oder als emulgierbare Konzentrate.
einem Zugabetrichter versehen ist. Eine Losung aus 0,04 Mo- Man kann beispielsweise Stiube herstellen, indem man
len an 2-(Methylthio-5- (2-chlor-4- trifluormethylphenoxy) 50 vermahlt und die aktive Verbindung mit einem festen inerten
benzoyl-chlorid in 20 ml an Toluol wird langsam bei Zim- Trigermaterial vermischt, beispielsweise Talkum, Tonsorten,
mertemperatur unter Rithren zugesetzt. Sobald die gesamte Siliziumdioxid enthaltende Materialien, beispielsweise Kiesel-
Menge beigegeben ist, riihrt man noch wéihrend etwa 8 Stun-  siuren, Pyrophyllite und dhnlichem.
den weiter. Nach dieser Zeit wird die Reaktionsmischung mit Granulierte oder kornige Formulierungen kénnen herge-
Wasser gewaschen und iiber wasserfreiem Magnesiumsulfat 55 stellt werden, indem man kornige oder granulierte Tréigerma-
getrocknet. Von der getrockneten Losung wird dann das L6-  terialien, wie zum Beispiel die Attapulgite oder die Vermicu-
sungsmittel unter vermindertem Druck abgedampft, wobei - lite mit dem Wirkstoff impragniert, wobei dieser fiblicher-
ein Riickstand verbleibt. Dieser Riickstand wird mit Hilfe der  weise in einem geeigneten Losungsmittel aufgeldst ist. Die
Silikagelchromatographie gereinigt, wobei man Toluol und granulierten Trigermaterialien haben im allgemeinen Teil-
Mischungen aus Essigsiure-ithylester und Toluol als Elu- 60 chengrdssen im Bereich von etwa 0,3 bis 1,5 mm.
tionsmittel verwendet. Man erhilt dabei das erwiinschte Pro- Benetzbare Pulver, die in Wasser oder in Ol bis zur Errei-
dukt, ndmlich den 3-Tetrahydropyranylester der 2-Methyl- chung irgend einer gewiinschten K onzentration der aktiven
thio-5- (2-chlor-4-trifluormethylphenoxy) benzoesiure. Verbindung dispergiert werden konnen, kdnnen erzeugt wer-

den, indem man Benetzungsmittel in konzentrierte Staubzu-
Beispiel 14 6 sammensetzungen einverleibt.
Herstellung des 2-Tetrahydropyranylesters der 2-Nitro-5- In manchen Fillen sind die aktiven Verbindungen ausrei-
(2-chlor-4-trifluormethylphenoxy ) benzoesdure chend gut in iiblichen organischen Lsungsmitteln 18slich,
20 ml an 2,3 Dihydropyran 0,05 Mole an 2-Nitro-5- wie zum Beispiel in Kerosinen oder Xylol, sodass sie direkt als
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Losungen in diesen Losungsmitteln verwendet werden kon-
nen. Hiufig konnen Lésungen der Herbizide unter einem
Druck, der héher ist als der Atmosphéirendruck in Form von
Aerosolen dispergiert werden. Die bevorzugten fliissigen her-
biziden Zusammensetzungen sind jedoch emulgierbare Kon-
zentrate, die eine erfindungsgemasse aktive Verbindung und
alsinerten Tréger ein Losungsmittel oder einen Emulgator
enthalten. Derartige emulgierbare Konzentrate konnen mit
Wasser und/oder mit Ol bis zur Erreichung irgend einer ge-
wiinschten Konzentration der aktiven Verbindung verdiinnt
werden, wobei sie dann geeignet sind, um als Sprays an der
Stelle aufgetragen zu werden, wo ein Unkrautbefall vorhan-
den ist. Die Emulgiermittel, die am héufigsten in diesen Kon-
zentraten eingesetzt werden, sind nicht-ionische Emulgatoren
oder Mischungen aus nicht-ionischen oberflichenaktiven
Mitteln mit anionischen oberflichenaktiven Mitteln. Bei der
Verwendung von einigen Emulgatorensystemen kann eine in-
versierte Emulsion, nimlich eine Wasser in Ol Emulsion her-
gestellt werden, die zu einer direkten Auftragung an der
Stelle, wo ein Unkrautbefall herrscht, geeignet ist.

Eine typische erfindungsgemdsse herbizide Zusammenset-
zung sei anhand des nachfolgenden Beispiels erldutert, in dem
simtliche Mengen in Form von Gewichtsteilen angefiihrt
sind, falls nicht ausdriicklich andere Angaben gemacht
werden.

Beispiel 16
Herstellung eines Staubes

Als Ausgangsmaterial wurden 10 Gewichtsteile des Pro-
duktes gemiss Beispiel 2 und 90 Gewichtsteile pulverformi-
geds Talkum verwendet.

Diese Bestandteile werden in einem mechanischen ver-
mahlenden Mischer gemischt und man vermahlt darin, bis ein
homogener freifliessender Staub der gewiinschten Teilchen-
grosse erhalten wird. Dieser Staub ist fiir die direkte Auftra-
gung an der Stelle geeignet, wo ein Unkrautbefall festzustel-
len ist.

Die erfindungsgemaissen Verbindungen kénnen als Herbi-
zide in irgend einer Weise aufgebracht werden, die auf diesem
Arbeitsgebiet bekannt ist. Ein Verfahren zur Bekdmpfung
von Unkriutern besteht darin, dass man die Stelle, wo diese
Unkriuter auftreten, mit einer herbiziden Zusammensetzung
in Beriihrung bringt, die ein inertes Tragermaterial und als
wesentlichen aktiven Bestandteil eine erfindungsgemésse Ver-
bindung in einer solchen Menge enthalten, die gegeniiber den
fraglichen Unkriutern herbizid toxisch wirkt. Die Konzen-
tration der neuen erfindungsgemaéssen Verbindungen in den
herbiziden Zusammensetzungen variiert sehr stark mit der
Art der Formulierung und mit dem Verwendungszweck, fiir
die diese Verbindung vorgesehen ist. Im allgemeinen jedoch
werden herbizide Zusammensetzungen etwa 0,05 Gew.-% bis
etwa 95 Gew.-% an den erfindungsgemdssen aktiven Verbin-
dungen enthalten. Gemadss einer bevorzugten Ausfiihrungsart
der Erfindung enthalten die herbiziden Zusammensetzungen
etwa 5 Gew.-% bis etwa 75 Gew.-% an der aktiven Verbin-
dung. Die herbiziden Zusammensetzungen kdnnen auch wei-
tere Bestandteile enthalten, wie zum Beispiel Pestizide. bei-

spielsweise Insektizide oder Nematozide (Wurmbekédmp-
fungsmittel), Fungizide und dhnliche Bestandteile und sie
konnen ferner auch Zusitze wie Stabilisatoren, die Ausbrei-
tung verbessernde Mittel, Desaktivatoren, die Haftung ver-
bessernde Mittel, verankernde Mittel, Diingemittel, Aktiva-
toren, synergistisch wirkende Substanzen und dhnliches ent-
halten.

Die erfindungsgeméssen Verbindungen sind auch dann
piitzlich, wenn sie mit anderen herbiziden Mitteln und/oder
Entlaubungsmitteln, Trocknungsmitteln, Wachstumshemm-
stoffen und dhnlichen weiteren Wirkstoffen in den weiter

6

oben beschriebenen herbiziden Zusammensetzungen kombi-
niert werden. Derartige weitere Bestandteile kdnnen etwa
5 Gew.-% bis etwa 95 Gew.-% der aktiven Bestandteile in
den herbiziden Zusammensetzungen ausmachen. Durch die
Verwendung von Kombinationen dieser anderen herbiziden
Wirkstoffe und/oder Entlaubungsmitteln und/oder Austrock-
nungsmitteln und dhnlicher Materialien mit den erfindungs-
gemdssen Verbindungen konnen herbizide Mittel zur Verfii-
gung gestellt werden, die besser wirksam bei der Bekdmpfung
1o von Unkriutern sind und die oft solche Resultate liefern, die
dann nicht erreichbar sind, wenn man getrennte Zusammen-
setzungen der einzelnen Herbizide verwendet. Andere Herbi-
zide, Entlaubungsmittel, Austrocknungsmittel und Hemm-
stoffe fiir das Pflanzenwachstum, die in Kombination mit den

1s erfindungsgemassen Verbindungen in herbiziden Mitteln zur

Bekdmpfung von Unkréutern eingesetzt werden kénnen, sind
beispielsweise Chlorphenoxy-herbizide wie z.B.
2,4-D,2,4,5-T, MCPA, MCPB, 4(2,4-DB), 2,4-DEB, 4-CPB,
4-CPP, 2,4,5-TB, 2,4,5-TES, 3,4-DA, Silvex und dhnliche

g0 derartige Herbizide, Carbamat-herbizide, wie z.B. IPC,

CIPC, Swep, Barban, BCPC, CEPC, CPPC und dhnliche

Herbizide, Thiocarbamat und Dithiocarbamat-herbizide, wie
z.B. DCEC, Methan-Natrium, EPTX, Diallat, PEBC, Perbu-
lat, Vernolat und dhnliche Herbizide, substituierte Harnstoff-

25 herbizide, wie z.B. Norea, Siduron, Dichloral-harnstoff,

Chloroxuron, Cycluron, Fenuron, Monuron, Monuron-
TCA, Diuron, Linuron, Monolinuron, Neburon, Buturon,
Trimeturon und &hnliche Herbizide, symmetrische Triazin-
herbizide, wie zum Beispiel Simazin, Chlorazin, Atraon, Des-

30 metryn, Norazin, Ipazin, Prometryn, Atrazin, Trietazin, Si-

meton, Prometon, Propazin, Ametryn und dhnliche Chlor-
acetamid-herbizide, wie z.B. a-Chlor-N.N-dimethylacetamid,
CDEA, CDAA, ¢-Chlor-N-isopropylacetamid, 2-Chlor-N-
isopropyl-acetanilid, 4-(Chloracetyl)-morpholin, 1-(Chloz-

35 acetyl)-piperidin und &hnliche, Herbizide auf Basis von chlo-

rierten aliphatischen Séuren, wie zum Beispiel TCA, Dala-
pon, 2,3-Dichlorpripionséure, 2,2,3-TPA und &hnliche, Her-
bizide auf Basis von chlorierter Benzolsdure und chlorierter
Phenyl-essigsdure, wie zum Beispiel 2,3,6-TBA, 2,3,5,6-TBA,

40 Dicamba, Tricamba, Amiben, Fenac, PBA, 2-Methoxy-3,6-

dichlorphenylessigsdure 3-Methoxy-2,6-dichlorphenylessig-
sdure, 2-Methoxy-3,4,6-trichlorphenylessigsiure, 2,4-Di-
chlor-3-nitrobenzoesdure und dhnliche, sowie ferner solche
Verbindungen, wie Aminotriazol, Maleinsdure-hydrazide,

45 Phenyl-mercuri-acetat, Endothal, Biuret, technisches Chlor-

dan, Dimethyl-2,3,5,6-tetrachlor-terephthalat, Diquat, Er-
bon, DNC, DNBP, Dichlorbenil, DPA, Diphenamid, Dipro-
palin, Trifluoralin, Solan, Dicryl, Merphos, DMPA, DSMA,
MSMA, Kalium-azid, Acrolein, Benefin, Bensulid, AMS,

so Bromacil, 2-(3,4-Dichlorophenyl) -4- methyl-1,2 4-oxadiazo-

lidin, 3,5-Dione, Bromoxynil, Cacodylsdure, DMA, DPMF,
Cypromid, DCB, DCPA, Dichlon,Diphenantril, DMTT,
DNAP, EBEP, EXD, HCA, Ioxynil, IPX, Isocyil, Kaliumcy-
anat, MAA, MAMA, MCPES, MCPP, MH, Molinat, NPA,

ss OCH, Paraquat, PCP, Picloram, DPA, PCA, Pyrichlor, Se-

sone, Terbacil, Terbutol, TCBA, Brominil, CP-50144,
H-176-1, H-732, M-2091, Planavin, Natrium-tetraborat, Cal-
ciumcyanamid, DEF, Athyl-xantogen-disulfid, Sindon, Sin-
don B, Propanil und dhnliche.

Derartige Herbizide kénnen auch beim erfindungsgemds-
sen Verfahren zur Bekimpfung von Unkrdutern und in den
erfindungsgemissen Zusammensetzungen zur Bekdmpfung
von Unkriutern in Form ihrer Salze, Ester, Amide oder ande-
rer Derivate eingesetzt werden, wo immer derartige Derivate
65 der jeweiligen Grundverbindungen verwendbar sind.

Unkréuter sind unerwiinschte Pflanzen, die dort wachsen,
wo man dies nicht wiinscht und die keinen wirtschaftlichen
Wert besitzen und die Aufzucht von Erntepflanzen, das

60



Wachstum von Zierpflanzen oder das Wachstum von Futter-
mittelpflanzen fiir Tiere behindert. Es sind eine grosse Anzahl
an Unkréutern bekannt, wie zum Beispiel einjihrige Unkriu-
ter, zu denen die folgenden gehéren:

Amaranthus retroflexus (der englischen Bezeichnung
«pigweed»), weisser Ginsefuss (Chenopodium album),
Fuchsschwanz, Fingergras (Digitaria sanguinalis), wilder
Senf, Ackertdschelkraut (Thlatis arvense), Raigras, Rispen-
gras (Poa annua), ein Unkraut mit der englischen Bezeich-
nung Chickweed, welches ein Sandkraut, eine Miere bzw.

Sternmiere, oder ein Hornkraut ist, Wildhafer, Samtblatt (mit

der englischen Bezeichnung Velvet leaf), ein Unkraut mit der
englischen Bezeichnung Purslane, Hiihnerhirse (Echino-
chloor crus galli), ein Unkraut mit der englischen Bezeich-
nung Smartweed, Vogelknéterich (Dolygonum aviculare),
Klette, bzw. Butzenklette, wilder Buchweizen (Fagopyrum),
ein Unkraut mit der englischen Bezeichnung Kochia, ein Un-
kraut mit der englischen Bezeichnung Medic corn cockle,
Ambrosia (Ragweed), Saudistel (Sonchus oleraceus), weisse
Wegwarte (Cichorium intybus), Kroton, ein Unkraut mit der
englischen Bezeichnung Cuphea, Teufelszwirn (Cuscuta), Er-
drauch (Fumaria officianlis), Vogel-kreuzkraut (Senecio vul-
garis), Hanfnessel (Galeopsis, z.B. Galeopsis tetrahit, einjih-
riger Knéuel (Scleranthus annuus), Wolfsmilch, Ackerspergel
(Spergula), ein Unkraut mit der englischen Bezeichnung
Emex, Oryza sativa (Jungle rice), Laichkraut (Potamogeton),
stinkende Hundskamille (Anthemis cotula), Axonopus com-
pressus (Carpetweed), Purpurwinde (Ipomea purpurea), Lab-
kraut (Galium), Telegraphenpflanze (Wandelklee) (Desmo-
dium gyrans), Wasserlinse (Lemna) und Naias (Naiad).

Zu den zu bekidmpfenden Unkrdutern gehoren auch zwei-
jdhrige Unkréuter und als Beispiel hiefiir seien genannt:

Wilde Karotte (Daucus carota), ein Unkraut mit der eng-
lischen Bezeichnung Matricaria, wilde Gerste (Hordeum vul-
gare), Lichtnelke, Kamille, Klette (Arctium lappa), Kénigs-
kerze (Verbascum thapsus), Késepappel (Malva rotundi-fo-
lia), gemeine Kratzdistel (Cirsium lanceolatum), Hundszunge
(Cynoglossum officinale), Mottenwollkraut (Verbascum
blattaria) und Purpursterndistel (Cirsium).

Zu den zu bekdmpfenden Unkriutern gehdren ferner
mehrjihrige Unkréuter und als Beispiel hiefiir seien die fol-
genden genannt:

Unkraut mit der englischen Bezeichnung White Cockle,
mehrjéhriges Raigras, Quecke. Aleppohirse (wilde Neger-
hirse), Sorghum halepense), kanadische Distel (Canada
thistle), Heckenwinde (Convolvulus sepium), Hundszahngras
(Cyonodon dactylon), eine Ampferart (Rumex acetosella),
krauser Ampfer (Rumex crispus), Cyperus rotundus (Nut-
grass), ein Sandkraut, bzw. eine Miere, bzw. Sternmiere mit
der englischen Bezeichnung Field checkweed, Lowenzahn
(Taraxacum officinales), Glockenblume (Campanula), ein
Windengewichs (Convulvus) mit der englischen Bezeichnung
Field bindweed, eine Flockenblume (Centaurea) mit der eng-
lischen Bezeichnung Russian knapweed, Gramagras (Boute-
loua), bzw. Buffalogras (Buchlo€) mit der englischen Bezeich-
nung Mesquite, Lein (Linaria vulgaris), Schafgarbe (Achil-
lea), Aster, ein Unkraut mit der englischen Bezeichnung
Gromwell (Gruinum milium, bzw. Lithospermum officinale),
Schachtelhalm (Eqisetium), nordamerikanisches Eisenkraut
(Veronia noveboracensis), ein Unkraut mit der englischen Be-
zeichnung Sesbania, Teichbinse (Scirpus lacustris), bzw. ame-
rikanische Flatterbinse (Juncus effusus), Rohrkolben, Liesch-
kolben, Teichkolben (Typha) und Winterkresse (cressa).

In gleicher Weise konnen derartige Unkriuter als breit-
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fen, ohne dass die Nutzpflanzen oder das Vieh geschadigt
werden.

Die neuen erfindungsgemdssen Verbindungen sind beson-
ders wertvoll zur Bekdmpfung von Unkriutern, weil sie ge-

5 geniiber vielen Unkrautarten und Gruppen von Unkriutern
toxisch wirken, wihrend sie relativ nicht toxisch gegeniiber
vielen niitzlichen Pflanzen sind. Die genaue Menge an Ver-
bindung, die benotigt wird, hingt von einer Vielzahl von Fak-
toren ab und zu diesen gehoren beispielsweise die Hartnéickig-

10 keit des jeweiligen Unkrautes, das bekdmpft werden soll, die
Wetterbedingungen, die Art des Bodens, die Methodik der
Aufbringung, die Art der Nutzpflanzen, die sich im gleichen
Bereich befinden und dhnliche Faktoren. Wahrend eine Auf-
tragungsmenge von nur 28,3 g bis 56,6 g (1-2 Unzen) der ak-

5 tiven Verbindung pro 4 047 Quadratmetern (pro Acre) aus-
reichend sein kann, um eine gute Bekdmpfung zu erreichen,
wenn ein leichter Befall von Unkréutern festzustellen ist, die
unter ungiinstigen Bedingungen wachsen, so kann eine Auf-
tragungsmenge von 4,5 kg (10 Pfund) oder noch grésseren

10 Mengen der aktiven Verbindung pro 4 047 Quadratmetern
(pro Acre) erforderlich sein, wenn eine gute Bekéimpfung bei
einem starken Befall von schwer zu bekimpfenden mehrjihri-
gen Unkrdutern nétig ist, die unter giinstigen Bedingungen
wachsen.

25 Die herbizide Toxizitit der neuen erfindungsgeméssen

Verbindungen kann anhand von vielen anerkannten Testver-
fahren gezeigt werden, die in der Literatur beschrieben sind,
wie zum Beispiel zur Testung der herbiziden Aktivitit im
Vorlaufverfahren (vor dem Befall) oder die Testung der herbi-

30 ziden Aktivit4t im Nachlaufverfahren (nach dem Auftreten
der Unkrauter).

Die herbizide Aktivitit der erfindungsgeméssen Verbin-
dungen wurde anhand von Versuchen veranschaulicht, die im
Vorlaufverfahren zur Bekdmpfung einer grossen Anzahl an

35 Unkriutern eingesetzt wurden. Bei diesen Versuchen wurden
kleine Pflanzentépfe fiir das Gewéchshaus mit trockener Erde
gefiillt und man besdmte sie mit verschiedenen Unkrautsa-
men. 24 Stunden nach oder kiirzer nach der Einbringung der
Unkrautsamen bespriihte man die Topfe mit Wasser, bis die

40 Erde feucht war und die zu testenden Verbindungen wurden
als wiissrige Emulsionen von Acetonlésungen, die Emulgato-
ren enthielten, formuliert und diese wurden in den angegebe-
nen Konzentrationen auf die Oberflache der Erde gespriiht.

Nach dem Besprithen wurden die Behlter mit der Erde in

% das Gewichshaus gegeben und es wurde dabei zusitzliche Er-
wirmung angewandt, falls dies notig war und es erfolgte eine
tagliche oder noch hiufigere Bewésserung der Topfe. Die
Pflanzen wurden unter diesen Bedingungen wiihrend 15 bis 21
Tagen belassen und zu diesem Zeitpunkt wurde dann der Zu-

39 stand der Pflanzen und das Ausmass der Schéidigungen fest-
gestellt.

Die Beurteilung der Schiidigung der Pflanzen wurde nach
einer Notenskala durchgefiihrt, die von 0-10 reichte, wobei

; die einzelnen Benotungen das Folgende bedeuten:

5

0ist gleich keine Schidigung,

1 bzw. 2 ist gleich leichte Schidigung,

3 bzw. 4 ist gleich méssige Schidigung,

5bzw. 6 ist gleich méssig starke bis schwere Schidigung,

607, 8 bzw. 9 ist gleich schwere Schidigung
10 ist gleich Absterben der Pflanzen,

NE ist gleich kein Befall.

Die Wirksamkeit dieser Verbindungen wird anhand der

blittrige Unkriiuter oder als grasartige Unkriuter klassifiziert * folgenden Ergebnisse gezeigt, die in der nachfolgenden Ta-

werden. Vom wirtschaftlichen Gesichtspunkt her ist es wiin-
schenswert, das Wachstum derartiger Unkréuter zu bekdmp-

belle I angegeben sind. Wenn in dieser Tabelle Zahlen mit De-
zimalstellen auftreten, heisst dies, dass in diesem Falle die Er-
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gebnisse angefiihrt sind, die bei der Bildung des Mittelwertes Negerhirse, Sorghum halepense

aus zwei oder mehr Werten erhalten wurden, die von einer OKGS = Quickgrass

oder mehreren Wiederholungen der Versuche stammten. WOAT = Wild Oat = Wildhafer = Avenua
In den Tabellen [ und II wurden die folgenden Abkiir- fatue .

zungen verwendet: ; CBGS = Crabgrass = Fingergras =

Digitaria sanguinalis

WMSD = Wild Mustard = wilder Senf = SPGT = Sprangletop = Leptochloa dubia
Brassica kaber CTGS = Cheatgrass = Roggentrespe
BDWD = Bindweed = Winde = Convulvus (bromus secalinus)
arvensis 10SUBT = Sugarbeet = Zuckerriibe = Beta
PIGS = Pigweed = Amaranthus retroflexus vulgaris
IMWD = Jimsonweed = Stechapfel = Datura COTN = Cotton = Baumwolle = Gossypium
stramonium Spp.
VTLF = Velvetleaf = Samtblatt = Abutilon SOYB = Soybean = Sojabohne = Glycine max
theophrasti 15 PTBN = Pintobean = gesprenkelte Bohne =
MNGY = Morningglory = Purpurwinde = Phaseolus vulgaris
Ipomea purpurea ALFA = Alfalfa = Halfagras = Medicago sativa
YLFX = Yellow Foxtail = gelber Fuchsschwanz SORG = Sorgum = Hirse = Sorghum bicolor
(Setaria lutescens) WHT = Wheat = Weizen = Triticum aestivum
BNGS = Barnyardgrass = Hiihnerhirse = 20 RICE = Rice = Reis = Oryza sativa
Echinochloor crus galli CORN = Corn = Mais = Zea mays
INGS = Johnsongrass = Aleppohirse, wilde OAT = Qat = Hafer = Avena spp.
Tabelle
Testung im Vorlaufverfahren und Beurteilung am 14. bzw. 21. Tage des Tests
Getestete Mengein g e t e S t e t e P f 1 a n z e
Verbindung  Unzen pro »
Acre WMSD BDWD  PIGW IMWD VTLF MNGY  YLFX BNGS
4 21 14 21 14 12 14 21 14 21 14 21 14 201 14 12
Produkt 1,0 0 10 9 9 10 10 NE NE 10 10 10 10 10 10 10 10
des 0.5 10 10 7 10 10 NE NE 10 10 10 10 10 10 9 10
Beispiels 0,25 10 10 8 10 10 10 NE NE NE NE 9 9 10 10 10 10
2 0,125 10 10 0 9 9 NE NE 0 0 6 0 7 2 8 3
Getestete Menge in g e t e ] t e t e p f 1 a n z e
Verbindung  Unzen pro
Acre INGS QKGS WOAT CBGS SPGT CTGS SUBT SOYB
4 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 2]
Produkt 1,0 10 10 10 10 3 5 NE NE 10 10 5 5 10 10 9 7
des 0,5 10 10 10 5 4 1 9 NE 9 10 0 0 10 10 7 4
Beispiels 0,25 5 10 0 0 0 0 10 10 9 10 0 0 10 10 3 2
2 0,125 0 2 0 0 0 0 8 7 5 0 0 0 9 10 0 0
Getestete Mengein g e t e S t e t e P f ] a n z e
Verbindung  Unzen pro
Acre COTN PTBN ALFA WHT RICE SORG CORN OAT
14 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 21 14 121
Produkt 1,0 9 9 10 10 10 10 6 2 10 10 10 10 5 1 1 3
des 0,5 6 5 10 10 10 10 3 0 10 10 10 10 5 2 1 1
Beispiels 0,25 0 0 0 0 8 5 0 0 10 10 6 7 3 0 0 0
2 0,125 0 0 0 0 3 0 0 0 4 0 1 1 0 0 0 0

In der nachfolgenden Tabelle I wurde die herbizide Akti- 60 Dosierungen auf die Bldtter von verschiedenen Unkrautarten
vitit von erfindungsgemissen Verbindungen im Nachlaufver-  gespritzt, welche die vorgeschriebene Grosse erreicht hatten

fahren bestimmt, d.h. die fraglichen Verbindungen wurden und ebenfalls auf die Blitter verschiedener Nutzpflanzen.
nach dem Auftreten der Unkriuter zur Bekdmpfung einer Nach dem Spriihen gab man die Pflanzen in ein Gewéchshaus
Vielzahl von Unkriutern verwendet und es wurde auch gete- und wisserte sie tdglich oder noch hdufiger. Dabei wurde das
stet, inwieweit unter diesen Bedingungen Nutzpflanzen ge- 5 Wasser nicht auf die Blitter der behandelten Pflanzen aufge-
schidigt werden. bracht. Das Ausmass der Schddigung wurde in diesem Falle

Bei diesen Versuchen wurden die zu testenden Verbindun-  nach dem 10. bis 15. Tag beurteilt. Dabei wurde wieder eine
gen als wiissrige Emulsionen formuliert, in den angegebenen von 0 bis 10 reichende Notenskala zur Beurteilung herangezo-
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gen, wobei die Notenskala identisch mit der weiter vornean-  um einen Mittelwert aus zwei oder mehr'Wigderholungen des
gegebenen Notenskala war. Auch wenn in diesem Falle Werte  Tests handelt. Die erzielten Ergebnisse sind in der nachfolgen-
mit Dezimalpunkten auftreten, dann zeigt dies, dass es sich den Tabelle II zusammengestellt:

Tabellell
Testung der Verbindung gemdss Beispiel 2 im Nachlaufverfahren
Schidigung der Pflanzen bei einer Auftragsmenge von

Unzen pro Acre

Getestete

Pflanzenart 1 0,5 0,25 0,125
WMSD 10 10 10 10
BDWD 10 10 10 10
PIGW 10 10 10 10
IMWD 10 10 10 10
VTLF 10 10 10 10
MNGY 10 10 10 10
YLEX 10 10 10 3
BNGS 10 10 10 10
INGS 10 10 10 10
QKGS 10 10 9 3
WOAT 10 10 5 2
CBGS 10 10 10 10
SPGT 10 10 10 10
CTGS 8 2 1 0
SUBT 10 10 10 10
COTN 10 10 i0 10
SOYB 10 7 6 4
PTBN 10 5 7 6
ALFA 10 10 10 10
SORG 10 10 9 4
WHT 10 10 1 1
RICE 5 1 0 0
CORN 1 5 9 0
OAT 10 10 2 0
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