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Hidtil ukendte 3-substituerede 1l~-(2-halogenalkoxy-benzensul-
fonyl)-3-heteroaryl-(thio)urinstoffer med den almene formel
I

OR a gl
|

el L

==
R

¥

(I
2

hvori

R betyder halogenalkyl,

Q betyder oxygen eller svovil,

betyder hver iszr eventuelt substitueret alkyl, alkenyl,

alkynyl eller aralkyl,

R betyder hydrogen, halogen, hydroxy, alkyl, halogenalkyl,
alkoxy, halogenalkoxy, alkylthio, halogenalkylthio, ami-
no, alkylamino eller dialkylamino,
betyder nitrogen eller CH,
betyder nitrogen eller CR3, hvori
R3 betyder hydrogen, halogen, cyano, alkyl, formyl, al-

kylcarbonyl eller alkoxycarbonyl, og p ¢ tt
goritsea es
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2 betyder nitrogen eller CR4, hvori

4 N . : oy
R° betyder hydrccen, naliogen, hyérexy, aliky

1, halogenal-
kyl, alkoxy, halcgenalkoxy, alkvlthio, alkylaminc el-
. dialkylaminc,

samt §eres salte kan fremstiiles ved forskellige fremgancs-

TForoindelserne meé formlen I kan anvendes som herbic:ider.
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Opfindelsen angar hidtil ukendte 3-methyl-3-(1,3,5-
triazin—2—yl)—1—(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)—urinstoffer,
fremgangsmader til deres fremstilling, herbicide midler
indeholdende dem, deres anvendelse som herbicider samt en
fremgangsméde til fremstilling af de herbicide midler.

Fra DK patentansegning nr. 3186/81 kendes N-phenylsul-
fonyl-N'-pyrimidinyl- og -triazinyl-urinstoffer med struk-

turen

7 Rs
] N_<
—soZ—NH—c—NH—<f N
N;=«<;
(X-A) R,

m

f.eks. forbindelserne med formlerne

OCF 0 OCHjy
0 S
50, -NH-C-
2 N==<
OCH4
OCF 0 -OCHg
S
50,-NH-C-NH—< bt
==
CHz

Disse kendte forbindelser er anvendelige som selektive
herbicider, men deres selektivitet er ikke altid helt til-
fredsstillende.

De hidtil ukendte 3-methyl-3-(1,3,5-triazin-2-yl)-1-
(2-fluormethoxy-benzensulfonyl) -urinstoffer ifslge opfindel-

sen er forbindelser med den almene formel I
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OR cH, OCH,
| N
50,-NH-CO-N— N (I)
=
RZ

hvori

R betyder CHF, eller CF3, og

Ry betyder CH3 eller OCH3,

samt salte af forbindelserne med formlen I med natrium,
kalium, magnesium eller calcium.

Forbindelserne med formlen I kan i modsztning til de
kendte, strukturelt nzrmestliggende forbindelser ikke blot
anvendes som selektive hvede-herbicider, men desuden - og
med szrlig fordel - ogsid som selektive majsherbicider. Des-
uden har forbindelserne med formlen I i modsztning til de
kendte forbindelser, der er meget hydrolysestabile og dermed
meget persistente (dvs. langvarigt virkende), praktisk taget
ingen - ue¢nsket - persistens, men nedbrydes relativt hurtigt
i jorden ved hydrolyse (hvilket er szrdeles gnsket ved deres
anvendelse i landbruget).

Opfindelsen angar ogsad en fremgangsmade til fremstil-
ling af forbindelserne ifglge opfindelsen, hvilken frem-
gangsmdde er ejendommelig ved, at

a) 2-fluormethoxy-benzensulfonyl-isocyanater med formlen II

OR

-N=C=0
SO,-N 11)

hvori

R betyder CHF, eller CFj3,

omszttes med N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-aminer med formlen
11T
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OCH,

N
y
CHy-NH <N__ N (IIT)

_<

R,

hvori

R, betyder CH3 eller OCHgz,

eventuelt i nzrvarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
nerverelse af katalysatorer, og de saledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-
sium- eller calciumsalte ifeglge gzngse metoder, eller

b) 2-fluormethoxy-benzensulfonsyreamider med formlen IV

OR

IV
SO, - NH, (19)

hvori
R betyder CHF, eller CFj,
omszttes med N-methyl-N-(1,3,5-triazin-2-yl)-urethaner med

formlen V

CH, OCH,
N
R -0-CO l / \N V)
s -0-CO- N =
R,

hvori

R, betyder CH3 eller OCH3, og

R betyder Cq-4-alkyl, benzyl eller phenyl,

eventuelt i narvazrelse af fortyndingsmidler og eventuelt i

nzrverelse af syreacceptorer, og de saledes fremstillede
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forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-

sium- eller calciumsalte ifplge gazngse metoder, eller
c) N-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urethaner med formlen
Vi

OR (VI)

SO,-NH-CO-O-Rg

hvori
R betyder CHF, eller CF3, og
Rg betyder Cy_,-alkyl, benzyl eller phenyl,

omszttes med N-methyl-(1,3,5-triazin-2~-yl)-aminer med formlen

IIT
OCHs
Y
CH; - NH (III)
. N=(
R,
hvori

R, betyder CH3; eller OCHj,

eventuelt i narvarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
nazrvarelse af syreacceptorer, og de sidledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, mag-
nesium- eller calciumsalte ifglge gazngse metoder, eller

d) 1-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-3-(1,3,5-triazin-2-
yl)-urinstoffer med formlen VII

OR OCH;
-
7\
50,-NH-cO-No#—( N (VIT)
N—.

R,
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hvori
R betyder CHF, eller CF3, og
R, betyder CHj eller OCHjz,
omszttes med forbindelser (methyleringsmidler) med formlen
VIIT

CH3-W (VIII)
hvori
W betyder en nucleophil afgdende gruppe,
eventuelt i nervarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
nerverelse af syreacceptorer, og de sdledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-
sium- eller calciumsalte ifelge gzngse metoder.

opfindelsen angar endvidere herbicide midler, som er
ejendommelige ved et indhold af mindst ét 3-methyl-3-(1,3,5~
triazin-z—yl)-1-(2-fluormethoxy—benzensulfonyl)-urinstof
med formlen I, eventuelt i form af natrium-, kalium-, mag-
nesium- eller calciumsaltet; anvendelsen af 3-methyl-3-(1,-
3,5-triazin-2-y1)—1—(2—fluormethoxy-benzensulfonyl)-urinstof-
fer med formlen I eller deres natrium-, kalium-, magnesium-
eller calciumsalte til bekazmpelse af uensket plantevakst
samt en fremgangsmide til fremstilling af herbicide midler,
der er ejendommelig ved, at 3-methyl-3-(1,3,5-triazin-2-
yl)—1—(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urinstoffer med formlen
I eller deres natrium~-, kalium-, magnesium- eller calcium-
salte blandes med strzkkemidler og/eller overfladeaktive

midler.
Anvendes f.eks. til fremgangsmadevariant a) 2-triflu-

ormethoxy-benzensulfonyl-isocyanat og 4-methoxy-6-methyl-
-2-methylamino-1,3,5-triazin som udgangsforbindelser, kan
reaktionsforlgbet skitseres ved fglgende reaktionsskema:

OCF4 Tﬂa Fﬁa
<i::§>—soz—u=c=o s HN——<N==;N
— OCH,
OCF4 0 CHj CHy

| 17
) <i::§>—soz—NH—c—N—~< W
" =cn
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Anvendes f.eks. til fremgangsmadevariant b) 2-difluor-
methoxy-benzensulfonamid og O-phenyl-N-methyl-N-(4-methyl-
6-methoxy-1,3,5-triazin-2-yl) -urethan som udgangsforbindel-
ser, kan reaktionsforlegbet skitseres ved fglgende reaktions-

skema:

OCHF 3 O CHy OCH
3

T R

S0,-NH, + -C- \Y

It

CH

3

OCHF, (!JITH:; OCH,
% SO,-NH-C-N— W

xod =,

Anvendes f.eks. til fremgangsmadevariant c) O-phenyl-
N-[2-difluormethoxy-benzensulfonyl]-urethan og 2-methylamino-
4-methyl-6-methoxy-1,3,5-triazin som udgangsforbindelser,
kan reaktionsforlgbet skitseres ved fplgende reaktionsskema:

OCHF ﬁ

2 N—-ﬁ?H3
€ E}—soz-rm—c- + < N
| =

CH3  OCH4

Anvendes f.eks. til fremgangsmadevariant 4) 1-(2-

-trifluormethoxy-benzensulfonyl)-3-(4,6-dimethoxy-1,3,5-
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~triazin-2-yl)-urinstof og methyliodid som udgangsforbindel-

ser, kan reaktionsforlgbet skitseres ved f@glgende reaktions-

skema:
OCF 0 OCH ‘ + CHgl
3 T N—( > + NabH
<i::§>—soz-NH-C-NH—«( N )
N— ~ Nal
OCHg
0CF, 0 CH, OCHj
-7
50,-NH-C-N— ¥
N
OCHj

De 2~f1uormethoxy-benzensu1fonyl-isocyanater, der
skal anvendes som udgangsforbindelser ved fremgangsmade a)

ifelge opfindelsen, er defineret ved formlen II.
Forbindelserne med formlen II er kendte og/eller kan
fremstilles ved kendte fremgangsmider, jfr. f.eks. de euro-
peiske offentligggrelsesskrifter nr. 44.808 og 173.312 og
USA-patentskrift nr. 4.514.212.
De N-methyl-(1,3,5-triazin~2-yl)-aminer, der desuden
skal anvendes som udgangsforbindelser ved fremgangsmade a)

ifelge opfindelsen er defineret ved formlen III.
Forbindelserne med formlen III er kendte og kan frem-

stilles ved kendte fremgangsmader, jfr. f.eks. Chem. Pharm.
Bull. 11 (1963), 1382, USA-patentskrift nr. 4.299.960 og
de europaziske offentligggrelsesskrifter 121.082, 125.205,
126.711 og 152.378.

De 2-fluormethoxy—benzensulfonsyreamider, der skal
anvendes som udgangsforbindelser ved fremgangsmade b) ifglge

opfindelsen, er defineret ved formlen IV.
Forbindelserne med formlen IV er kendte, jfr. f.eks.

Zh. Org. Khim. [J. Org. Chem. USSR], 8 (1972), 1023-1026
[eng. 1032-1034] og europaisk offentligggrelsesskrift nr.
44.808.

De N-methyl-N—(l,3,5—triazin—2—yl)—urethaner, der
desuden skal anvendes som udgangsforbindelser ved fremgangs-
made b) ifglge opfindelsen, er defineret ved formlen v.
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Forbindelserne med formlen V er kendte og kan frem-
stilles ved kendte fremgangsmider, jfr. f.eks. de europai-
ske offentligggrelsesskrifter nr. 101.670, 121.082, 125.205,
126.711 og 152.378.

De N-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urethaner, der
skal anvendes som udgangsforbindelser ved fremgangsmide c)
ifplge opfindelsen, er defineret ved formlen VI.

Forbindelserne med formlen VI er kendte, jfr. f.eks.
de europaiske offentligggrelsesskrifter nr. 125.205,
121.082, 44.808 og 44.809.

De N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-aminer med formlen
IIT, der desuden skal anvendes som udgangsforbindelser ved
fremgangsmdde c) ifplge opfindelsen, er allerede beskrevet
ved omtalen af fremgangsmddevariant a).

De 1-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-3-(1,3,5-triazin-
2-yl)-urinstoffer, der skal anvendes som udgangsforbindelser
ved fremgangsmade d) ifglge opfindelsen, er defineret ved
formlen VII.

Forbindelserne med formlen VII er kendte og/eller
kan fremstilles ved kendte metoder, jfr. f.eks. de europai-
ske offentligggrelsesskrifter nr. 44.808, 44.809 og 173.312.

De forbindelser, der desuden skal anvendes som ud-
gangsforbindelser ved fremgangsmi&den d) ifglge opfindelsen
er defineret ved formlen VIII. I denne formel VIII betyder:
W en nukleofil afgdende gruppe, fortrinsvis chlorid, bromid,
iodid,

'0’502‘0CH3, ‘O‘SOZCHa og ‘O“SOZ‘D—Cﬂao

Som eksempler pd forbindelserne med formlen VIII skal
nzvnes: methylchlorid, -bromid og -iodid samt dimethylsulfat
og p-toluensulfonsyremethylester.

Forbindelserne med formlen VIII er almindelig kendte
forbindelser inden for den organiske kemi.

Fremgangsmade a) ifglge opfindelsen til fremstilling
af de hidtil ukendte forbindelser med formlen I udfgres for-
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trinsvis under anvendelse af fortyndingsmidler. Som fortyn-
dingsmidler kan derved praktisk taget alle indifferente or-
ganiske oplgsningsmidler anvendes. Hertil hg¢rer fortrinsvis
aliphatiske og aromatiske, eventuelt halogenerede carbonhy-
drider, f.eks. pentan, hexan, heptan, cyclohexan, petrole-
umsether, benzin, ligroin, benzen, toluen, xylen, methylen-
chlorid, ethylenchlorid, chloroform, carbontetrachlorid,
chlorbenzen og o-dichlorbenzen, ethere, f.eks. diethyl- og
dibutylether, glycol- og diglycoldimethylether, tetrahydro-
furan og dioxan, ketoner, f.eks. acetone, methyl-ethyl-, me-
thyl-isopropyl- og methyl-isobutyl-keton, estere, f.eks. me-
thyl- og ethylacetat, nitriler, f.eks. acetonitril og pro-
pionitril, amider, f.eks. dimethylformamid, dimethylacet-
amid og N-methylpyrrolidon, samt dimethylsulfoxid, tetra-
methylensulfon og hexamethylenphosphorsyretriamid.

Fremgangsmade a) ifglge opfindelsen udfgres eventu-
elt i nerverelse af en katalysator. Hertil h¢rer iser ali-
phatiske, aromatiske eller heterocycliske aminer, f.eks.
triethylamin, N,N-dimethylanilin, pyridin, 2-methyl-5-ethyl-
~pyridin, 4-dimethylamino-pyridin, diazabicyclooctan (DABCO),
diazabicyclononen (DBN) og diazabicycloundecen (DBU).

Reaktionstemperaturerne ved fremgangsmidde a) ifglge
opfindelsen kan varieres inden for et stgrre omréde. Szd-
vanligvis arbejdes ved temperaturer mellem O og lSOOC, for-
trinsvis ved temperaturer mellem 20 og 100°cC.

Fremgangsmade a) ifglge opfindelsen udfgres szdvan-
ligvis under normalt tryk. Det er dog ogsd muligt at arbeij-
de under forhgjet eller formindsket tryk.

Til udfgrelsen af fremgangsmade a) ifglge opfindel-
sen anvendes sadvanligvis 1,0 til 3,0 mol, fortrinsvis 1,0
til 2,0 mol 2-fluormethoxy-benzensulfonyl-isocyanat med
formlen II pr. mol N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-amin med
formlen III.

Udgangsforbindelserne med formlerne II og III og even-
tuelt katalysatoren og fortyndingsmidlet bringes sadvanlig-

vis sammen ved stuetemperatur eller under let udvéndig af-
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k¢ling{ og reaktionsblandingen omrgres indtil reaktionens -
afslutning, eventuelt ved forhgjet temperatur.

Oparbejdningen og isoleringen af de hidtil ukendte
forbindelser med formlen I sker ved gangse metoder: nar for-
bindelserne med formlen I udfazldes krystallinsk, isoleres
de ved vakuumfiltrering. Ellers tilsazttes - eventuelt efter
inddampning -~ vand og et med vand praktisk taget ikke bland-
bart organisk oplgsningsmiddel, og efter grundig rystning
skilles den organiske fase fra, tgrres, filtreres og inddam-
pes, hvorved produkterne med formlen I forbliver i remanen-
sen.

Den ovenfor under b) beskrevnes fremgangsmade til
fremstilling af forbindelserne med formlen I udfgres for-

trinsvis 1 narvarelse af fortyndingsmidler. Herved kan de
samme organiske oplgsningsmidler anvendes, som er navnt
ovenfor ved omtalen af fremgangsmade a) ifglge opfindelsen.
Som syreacceptorer ved fremgangsmade b) ifglge op-
findelsen kan alle sadvanligvis til sddanne omsatninger an-
vendelige syrebindende midler anvendes. Fortrinsvis anven-
des alkalimetalhydroxider, f.eks. natrium- og kaliumhy-
droxid, jordalkalimetalhydroxider, f.eks. calciumhydroxid,
alkalimetalcarbonater og -alkoholater, f.eks. natrium- og
kaliumcarbonat og natrium- og kaliummethanolat og -ethanol-
at, endvidere aliphatiske, aromatiske eller heterocycliske
aminer, f.eks. triethylamin, trimethylamin, dimethylanilin,
dimethylbenzylamin, pyridin, 1,5-diazabicyclo-[4,3,0]-non-
-5-en (DBN), 1,8-diazabicyclo-[5,4,0]-undec-7-en (DBU) og
1l,4-diazabicyclo-[2,2,2]1-octan (DABCO].
Reaktionstemperaturerne ved fremgangsmade b) ifglge
opfindelsen kan varieres inden for et stgrre omrade. Szd-
vanligvis arbejdes der ved temperaturer mellem -20 og lOOOC,
fortrinsvis ved temperaturer mellem O og 50°¢.
Fremgangsmdde b) if@glge opfindelsen udfgres sadvan-
ligvis under normalt tryk. Det er dog ogsad muligt at arbej-

de under forhgjet eller formindsket tryk.
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Til udfgrelsen af fremgangsmade b) ifglge opfindel~-
sen anvendes sadvanligvis 1,0 til 1,5 mol, fortrinsvis 1,0
til 1,2 mol 2-fluormethoxy-benzensulfonamid med formlen IV
pr. mol N-methyl-N-(1,3,5-triazin-2-yl)-urethan med formlen
V.

Udgangsforbindelserne med formlerne IV og V og i gi-
vet fald syreacceptoren og fortyndingsmidlet bringes sad-
vanligvis sammen ved stuetemperatur eller under let udven-
dig afk¢ling, og reaktionsblandingen omrgres indtil reak-
tionens afslutning, eventuelt ved forhgjet temperatur. Op-
arbejdningen og isoleringen af de hidtil ukendte forbindel-
ser med formlen I kan foretages ved gangse metoder: sadvan-
ligvis udrgres der - eventuelt efter inddampning - med vand
og syrnes eventuelt med saltsyre. N&r forbindelserne med
formlen I herved udfeldes krystallinsk, isoleres de ved va-
kuumfiltrering. I modsat fald ekstraheres der med et med
vand praktisk taget ikke blandbart oplgsningsmiddel, f.eks.
ethylacetat og methylenchlorid, og den organiske fase skil-
les fra, tg¢rres, filtreres og inddampes, hvorved produkter-
ne med formlen I forbliver i remanensen.

Den ovenfor under c) beskrevne fremgangsmade til
fremstilling af forbindelserne med formlen I udfgres for-
trinsvis i narverelse af fortyndingsmidler. Herved kan de
samme organiske oplgsningsmidler anvendes, som er navnt
ovenfor ved omtalen af fremgangsmidde a) ifglge opfindelsen.

Fremgangsmdde c) udfgres fortrinsvis i narvaerelse af
en syreacceptor. Som sidan kan herved de samme uorganiske
syrebindende midler og organiske baser anvendes, sSOm er
navnt ovenfor ved omtalen af fremgangsmdde b) ifglge opfin-
delsen. Reaktionstemperaturerne ved fremgangsmade c) ifgl-
ge opfindelsen kan varieres inden for et stgrre omrade. Sad-
vanligvis arbejdes der ved temperaturer mellem -20 og lOOOC,
fortrinsvis ved temperaturer mellem O og 50°C. Fremgangsma-
de c) ifplge opfindelsen udfgres sadvanligvis under normalt
tryk. Det er dog ogsd muligt at arbejde under forhgjet el-
ler ermindsket tryk.
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Til udfgrelsen af fremgangsmade c) ifglge opfindelsen
anvendes sazdvanligvis 1,0 til 1,5 mol, fortrinsvis 1,0 til
1,2 mol N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-amin med formlen III
pr. mol N-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urethan med formlen
VI.

Udfgrelsen og oparbejdningen ved fremgangsmade c)
kan foretages som beskrevet ovenfor for fremgangsmade b).

Ved udfgrelsen af fremgangsmdde d) ifglge opfindel-
sen kan der som fortyndingsmidler fortrinsvis anvendes po-
lazre organiske oplgsningsmidler. Fortrinsvis anvendes her-
ved ketoner, f.eks. acetone, methylethylketon, methyliso-
propylketon og methylisobutylketon, nitriler, amider, f.eks.
dimethylformamid, dimethylacetamid og N-methylpyrrolidon,
samt ethere, f.eks. diethyl- og dibutylether, glycol- og
diglycoldimethylether, tetrahydrofuran og dioxan.

Som syreacceptorer ved udfgrelsen af fremgangsmade
d) ifglge opfindelsen kan der fortrinsvis anvendes starkt
basiske, men svagt nukleofile stoffer. Fortrinsvis anven-
des alkalimetalhydrider, f.eks. natrium- og kaliumhydrid,
jordalkalimetalhydrider, f.eks. calciumhydrid, alkalime-
talcarbonater og ~alkoholater, f.eks. natrium- og kalium-
carbonat, natrium- og kaliummethanolat eller -ethanolat
og kalium-tert.butanolat, endvidere 1,5-diazabicyclo-
-[4,3,0]-non-5-en (DBN), 1,8-diazabicyclo-[5,4,0]-undec-
-7-en (DBU) og 1l,4-diazabicyclo~[2,2,2]-octan (DABCO) .

Reaktionstemperaturen ved fremgangsmade d) ifglge
opfindelsen til fremstilling af de hidtil ukendte forbin-
delser med formlen I kan varieres inden for et stgrre om~
rade. Sadvanligvis arbejdes der ved temperaturer mellem O
og lOOOC, fortrinsvis mellem O og go°c. Fremgangsmade 4)
ifglge opfindelsen udfgres sadvanligvis under normalt tryk.

Til udfgrelsen af fremgangsmade d) ifglge opfindel-
sen anvendes de ngdvendige udgangsforbindelser sadvanlig-
vis i tilnarmelsesvis @kvimola®re mengder. Det er dog ogsa
muligt at anvende en af de to reaktionsdeltagere i et stgr-
re overskud. Reaktionen udfgres sadvanligvis i et passende
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fortyndingsmiddel i narvarelse af en syreacceptor, og re-
aktionsblandingen omrgres i flere timer ved den i hvert til-
fzlde ngdvendige temperatur. Oparbejdningen ved fremgangs-—
made d) ifglge opfindelsen sker ved gangse metoder.

Forbindelserne med formlen I ifglge opfindelsen kan
ved gzngse metoder omdannes til de omhandlede metalsalte

_ deraf. Hertil dispergeres forbindelserne med formlen I sad-

vanligvis i indifferente oplegsningsmidler, sasom de ovenfor
til fremgangsmaderne a) til d) anferte, og omszttes med
tilnzrmelsesvis zkvimolazre mazngder opleselige forbindelser
af de pagzldende metaller, f.eks. natriummethanolat, kalium-
ethanolat eller calciumhydroxid, og omregres ved stuetempera-

tur.
Nar saltene herved udfzldes krystallinsk, isoleres

de ved vakuumfiltrering. I modsat fald fa&s de pa krystal-
linsk form efter afdestillering af oplgsningsmidlet.

De aktive forbindelser ifglge opfindelsen kan anven-
des som defolianter, desikkanter, plantebekazmpelsesmidler
og is@r som ukrudtsudryddelsesmidler. Ved ukrudt skal 1
bredeste forstand forstds alle planter, der vokser pa ste-
der, hvor de er ugnskede. Om forbindelserne ifglge opfindel-
sen virker som totale eller selektive herbicider, afhanger
iser af den anvendte mengde.

De aktive stoffer ifglge opfindelsen kan f.eks. an-
vendes ved fglgende planter:

Dikotyle ukrudtsplanter af slagterne: Sinapis, Lepi-

dium, Galium, Stellaria, Matricaria, Anthemis, Galinsoga,
Chenopodium, Urtica, Senecio, Amaranthus, Portulaca, Xanthi-
um, Convolvulus, Ipomoea, Polygonum, Sesbania, Ambrosia,
Cirsium, Carduus, Sonchus, Solanum, Rorippa, Rotala, Linder-
nia, Lamium, Veronica, Abutilon, Emex, Datura, Viola, Ga-
leopsis, Papaver og Centaurea.

Dikotyle kulturplanter af slagterne: Gossypium, Gly-

cine, Beta, Daucus, Phaseolus, Pisum, Solanum, Linum, Ipo-
moea, Vicia, Nicotiana, Lycopersicon, Arachis, Brassica,

Lactuca, Cucumis og Cucurbits.
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Monokotyle ukrudtsplanter af slagterne: Echinochloa,

Setaria, Panicum, Digitaria, Phleum, Poa, Festuca, Eleusine,
Brachiaria, Lolium, Bromus, Avena, Cyperus, Sorghum, Agro-
pyron, Cynodon, Monochoria, Fimbristylis, Sagittaria, Eleo-
charis, Scirpus, Paspalum, Ischaemum, Sphenoclea, Dactyloc-
tenium, Agrostis, Alopecurus og Apera.

Monokotyle kulturplanter af slagterne: Oryza, Zea,

Triticum, Hordeum, Avena, Secale, Sorghum, Panicum, Saccha-
rum, Ananas, Asparagus og Allium.

Anvendelsen af de aktive stoffer ifglge opfindelsen
er dog pa ingen m&de begranset til disse slagter, men ud-
strakker sig pd samme mi&de ogsi til andre planter.

Forbindelserne er afhangigt af koncentrationen eg-
nede til total ukrudtsbekampelse, f.eks. pd industri- og
sporomrader og pd veje og pladser med og uden trabevoks-
ning. Ligeledes kan forbindelserne anvendes til ukrudtsbe-
kampelse i vedvarende kulturer, f.eks. skovbrug, prydplan-
te-, frugt-, vin-, citrusfrugt-, ngdde-, banan-, kaffe-,
te-, gummi-, oliepalme-, kakao-, barfrugt- og humleplant-
ninger, og til selektiv ukrudtsbekampelse i énarige kultu-
rer.

De aktive forbindelser ifglge opfindelsen udviser
ved en meget stark virkning mod dikotyle ukrudtsarter god
forligelighed i monokotyle kulturer s&som isar hvede, byg,
ris og majs og udviser desuden praktisk taget ingen vedva-
rende virkning (persistens), da de meget hurtigt nedbrydes.

De aktive forbindelser kan overfgres i de gengse
preparatformer, sisom oplgsninger, emulsioner, sprgjtepul -
vere, suspensioner, pulvere, stgvemidler, pastaer, oplgse-
lige pulvere, granulater, suspensions-—emulsions-koncentra-
ter, imprazgnerede naturlige og syntetiske stoffer samt mi-
krokapsler i polymere stoffer.

Disse praparater fremstilles p& kendt mide, f.eks.
ved blanding af de aktive forbindelser med strekkemidler,
dvs. flydende oplgsningsmidler og/eller faste barestoffer,

eventuelt under anvendelse af overfladeaktive midler, dvs.
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emulgeringsmidler, dispergeringsmidler og/eller skumdan-
nende midler.

Nar vand benyttes som strazkkemiddel, kan der f.eks.
ogs& anvendes organiske oplgsningsmidler som hjalpeoplgs-
ningsmidler. Som flydende oplgsningsmidler kan isar anven-
des aromatiske carbonhydrider, f.eks. xylen, toluen eller
alkylnaphthalener, chlorerede aromatiske og aliphatiske
carbonhydrider, f.eks. chlorbenzener, chlorethylener eller
methylenchlorid, aliphatiske carbonhydrider, f.eks. cyclo-
hexan, paraffiner, f.eks. mineraloliefraktioner, mineralske
og vegetabilske olier, alkoholer, f.eks. butanol eller gly-
col samt deres ethere og estere, ketoner, f.eks. acetone,
methylethylketon, methylisobutylketon eller cyclohexanon,
starkt polare oplgsningsmidler, f.eks. dimethylformamid og
dimethylsulfoxid, samt vand.

Som faste barestoffer kan f.eks. anvendes ammonium-
salte og naturlige stenmelsarter, sasom kaoliner, lerarter,
talkum, kridt, kvarts, attapulgit, montmorillonit eller dia-
toméjord, og syntetiske stenmelsarter, sasom hgjsdispers ki-
selsyre, aluminiumoxid og silicater. Som faste barestoffer
for granulater kan f.eks. anvendes knuste og fraktionerede
naturlige mineraler, sasom calcit, marmor, pimpsten, sepio-
lith og dolomit, syntetiske granulater af uorganiske og or-
ganiske melarter samt granulater af organisk materiale, sa-
som savsmuld, kokosngddeskaller, majskolber og tobaksstang-
ler. Som emulgerings- og/eller skumdannende midler kan f.eks.
anvendes ikke-ioniske og anioniske emulgatorer, sasom poly-
oxyethylenfedtsyreestere, polyoxyethylenfedtalkoholethere,
f.eks. alkylarylpolyglycolethere, alkylsulfonater, alkylsul-
fater, arylsulfonater samt proteinhydrolysater. Som disper-
geringsmidler kan f.eks. anvendes lignin-sulfitaffaldslud
og methylcellulose.

I preparaterne kan der anvendes klzbemidler sasom
carboxymethylcellulose, naturlige og syntetiske, pulverfor-
mige, kornformige eller latexformige polymere, sasom gummi

arabicum, polyvinylalkohol og polyvinylacetat, samt naturli-
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ge phospholipider, s8som kefaliner og lecithiner, og synte-
tiske phospholipider. Yderligere additiver kan v@re mineral-
ske og vegetabilske olier.

Der kan anvendes farvestoffer sdsom uorganiske pig-
menter, f.eks. jernoxid, titanoxid og berlinerblat, og or-
ganiske farvestoffer, f.eks. alizarin-, azo- og metalphtha-
locyaninfarvestoffer, og spornaringsstoffer sasom salte af
jern, mangan, bor, kobber, cobolt, molybden og zink.

Przparaterne indeholder sadvanligvis mellem O,1 og
95 vagt% aktiv forbindelse, fortrinsvis mellem 0,5 og 90%.
De aktive forbindelser ifglge opfindelsen kan i sig selv el-
ler i deres praparater ogsid anvendes til ukrudtsbekampelse
i blanding med kendte herbicider, hvorved fardigpraparater
eller tankblandinger er mulige.

Til blandingerne kan der anvendes kendte herbicider
som f.eks. N-(2-benzothiazolyl)-N,N'-dimethylurinstof, 3-
-(3-chlor-4-methylphenyl) -1,1-dimethylurinstof, 3-(4-iso-
propylphenyl)-1,1-dimethylurinstof, 2—chlor—N—1[4—methoxy—
—6-methyl—l,3,S-triazin-z—yl)—amino]—carbonyl}—benzensul—
fonamid, ethyl-z—{[(4—chlor—6-methoxy—z—pyrimidyl)amino-
carbonyl]aminosulfonyl}—benzoat, 2-ethylamino-6-(1,1-dime-
thylethyl-amino)-4-methylthio-1,3,5-triazin, 4-amino-6-(1,1-
~-dimethylethyl)-3-methylthio-1,2,4~triazin-5(4H)-on, 4-ami-
no-6-(1,1-dimethylethyl) -3-ethylthio-1,2,4~triazin-5(4H)-on,
l-amino-6~ethylthio-3-(2,2-dimethylpropyl)-1,3,5~triazin-
-2,4-(1H,3H) -dion, 5-(2-chlor-4-trifluormethyl-phenoxy)-N-
-methylsulfonyl-2-nitrobenzamid, (2-ethoxy-l-methyl-2-oxo-
-ethyl) -5~ (2-chlor-4-trifluormethyl-phenoxy)-2-nitro-ben-
zoat, 2-[4-(2,4-dichlorphenoxy)-phenoxy]-propionsyremethyl-
ester, 2-j4-[(3-chlor-5-trifluormethyl-2-pyridinyl)oxy]-
—phenoxy}—propionsyre, den R-enantiomere 2-{4[(3,5—dichlor~
—2—pyridinyl)oxy]-phenoxy}—propionsyre—(trimethylsilyl)—me—
thylester, 2,4-dichlorphenoxyeddikesyre, 2-(2,4-dichlorphen-
oxy) -propionsyre, 4-chlor-2-methyl-phenoxy-eddikesyre, 2-(4-
-chlor-2-methyl]-phenoxy) -propionsyre, 3,5-diiod-4-hydroxy-
-benzonitril, 3,5-dibrom-4-hydroxy-benzonitril, 2-[5-methyl-
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—~5-(l-methylethyl) -4~ox0-2-imidazolin~-2-yl] -3-pyridincarb-
oxylsyre, 2-(l-ethoxyamino-butyliden)-5-(2~ethylthiopropyl)-
-1, 3-cyclohexandion, [(4-amino~3,5-dichlor-6-fluor-2-pyri=-
dyl)oxy]~eddikesyre og 3-isopropyl-2,1,3-benzothiadiazinon-
-(4)-2,2-dioxid. Nogle blandinger er overraskende ogsi i be-
siddelse af synergistisk virkning.

Ogs& blanding med andre kendte aktive stoffer sdsom
fungicider, insecticider, akaricider, nematodicider, be-
skyttelsesstoffer mod fuglebid, plantenaringsstoffer og
jordstrukturforbedringsmidler er mulig.

De aktive forbindelser kan anvendes i sig selv eller
i form af deres praparater eller de deraf ved yderligere for-
tynding fremstillede anvendelsesformer, sasom brugsferdige
oplgsninger, suspensioner, emulsioner, pulvere,.pastaer og
granulater. Anvendelsen sker p& gangs made, f.eks. ved ud-
haldning, sprgjtning, spray-behandling eller udstrgning.

De aktive stoffer ifglge opfindelsen kan pdfgres ba-
de fgr og efter planternes spiring. De kan ogsa indarbejdes
i jorden fg¢r saningen.

Den anvendte mangde aktivt stof kan variere inden

_ for et stgrre omrdde. Den afhznger isar af arten af den ¢n-

skede virkning. Sadvanligvis ligger de pafgrte mengder mel-
lem 0,01 og 10 kg aktivt stof pr. ha jordareal, fortrinsvis

"mellem 0,05 og 5 kg/ha.

Fremstillingen og anvendelsen af de aktive stoffer i-

fglge opfindelsen fremgdr af de fglgende eksempler.

Fremstillingseksempler

Eksempel 1
OCF3 |Ol THa OCH3
N
\
s0.-NH-C-N— X
_ 2 =
CHj
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(Fremgangsmadevariant d))

4,1 g (0,01 mol) 3-(4-methoxy~-6-methyl-1,3,5-triazin-
~2-yl)-1-(2-trifluormethoxy-benzensulfonyl)-urinstof opta-
ges 1 50 ml tetrahydrofuran, og dertil settes efter hinanden
2,4 g (0,02 mol) kalium-tert.butanolat og 1,7 g (0,018 mol)
dimethylsulfat. Efter 2 timers omrgring ved 25°C inddampes,
og der syrnes med 10%'s saltsyre og tilsattes ethanol. Det
krystallinsk udfaldede produkt suges fra og tgrres.

Der fas 3,0 g (71% af det teoretiske) 3-methyl-3-(4-
-methoxy-6-methyl-1,3,5-triazin-2-yl)-1-(2-trifluormethoxy-
~-benzensulfonyl) -urinstof som hvide krystaller med smelte-
punkt 162°C.

Ved de fremgangsmader, der er beskre-
vet eksempelvis ovenfor, kan de i den f@glgende tabel
IV anfgrte forbindelser med formlen I fremstilles:

OR OCH,

CH

N

A

50,-NH-CO-N—( N a
N

R,
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Tabel IV
Eks. nr. R Ry Smp. (°C)
2 -CHF 5 CHj 156
-CHF, OCH3 167
4 -CF4 OCH3 138

Eksemgel A

Prezemergens-forsgg
Oplgsningsmiddel: 5 vagtdele acetone
Emulgator: 1 vaegtdel alkylarylpolyglycolether

Til fremstilling af et hensigtsmessigt preparat af
aktivt stof blandes 1 vagtdel aktivt stof med den angivne
mengde oplgsningsmiddel, den angivne m@ngde emulgator til-
sattes, og koncentratet fortyndes med vand til den ¢gnskede
koncentration.

Frg af forsggsplanterne udsés i normal jord og over-
hazldes efter 24 timer med praparatet af aktivt stof. Der-
ved holdes vandmengden pr. arealenhed hensigtsmassigt kon-
stant. Koncentrationen af aktivt stof i preparatet spiller
ingen rolle, afggrende er kun den pafgrte mengde aktivt stof
pr. arealenhed. Efter 3 uger bedgmmes planternes beskadigel-
sesgrad i procentisk beskadigelse i sammenligning med udvik-
lingen af de ubehandlede kontroller. Herved betyder:

0% = ingen virkning (som ubehandlede kontroller)

100% = total udryddelse.

De aktive stoffer ifglge opfindelsen udviser i dette
forspg en serdeles god herbicid virkning, £f.eks. ved den
selektive bekampelse af Abutilon, Datura, Sinapis og

Stellaria i hvede.
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Eksempel B

Postemergens-forsgg
Oplgsningsmiddel: 5 vagtdele acetone
Emulgator: 1 vagtdel alkylarylpolyglycolether

Til fremstilling af et hensigtsmessigt przparat af
aktivt stof blandes 1 vagtdel aktivt stof med den angivne
mezngde oplgsningsmiddel, den angivne mengde emulgator til-
settes, og koncentratet fortyndes med vand til den ¢nskede
koncentration.

Med preparatet af aktivt stof besprgjtes forsggsplan-
ter, der har en hgjde p& 5 til 15 cm, sdledes at de i hvert
tilfalde ¢nskede mengder aktivt stof pr. arealenhed udbrin-
ges. Koncentrationen i sprgjtevasken valges sdledes, at de
i hvert tilfazlde ¢gnskede mengder aktivt stof udbringes i
2000 liter vand/ha. Efter 3 uger bedgmmes planternes beska-
digelsesgrad i procentisk beskadigelse i sammenligning med
udviklingen af de ubehandlede kontroller. Herved betyder:

0%

100%

ingen virkning (som ubehandlede kontroller)
total udryddelse.

De anvendte aktive stoffer, anvendelsesmazngderne,
plantearterne og de opnaede resultater fremgdr af de feolgende
tabeller B-1 og B-2.

Som det fremgdr af tabellerne har forbindelserne
ifglge opfindelsen en udmzrket og i forhold til nart beslzg-
tede forbindelser kendt fra DK patentansggning nr. 3186/81
betydeligt forbedret selektiv herbicid virkning i kulturer
af hvede og majs.
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I den fplgende tabel er der anfe¢rt hydrolyse-hal-
veringstider for forbindelser kendt fra DK patentansegning
nr. 3186/81 og forbindelser ifplge opfindelsen.

Det fremgar af tabellen, at de kendte forbindelser
ved en pH-verdi pd 6 (dvs. en pH-vardi i det omrade, som er
typisk for jord) er meget bestandige mod hydrolytisk nedbryd-
ning, medens forbindelserne ifwlge opfindelsen let nedbrydes
ved hydrolyse, dvs. ikke er persistente.
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Patentkrav:
1. 3-Methyl-3-(1,3,5-triazin-2-yl)-1-(2-fluormethoxy-
-benzensulfonyl)-urinstoffer med formlen I

OR cH, OCHj
| N
50,-NH-CO-N—( N (1)
=
R,

hvori
R betyder CHF, eller CFj3, og
R, betyder CH3 eller OCH3,
samt salte af forbindelserne med formlen I med natrium,
kalium, magnesium eller calcium.

2. Fremgangsmade til fremstilling af 3-methyl-3-(1,-
3,5-triazin-2-yl)-1-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urinstof-
fer ifglge krav 1, kende tegnet ved, at

a) 2-fluormethoxy-benzensulfonyl-isocyanater med formlen II

OR

$0,-N=C=0 (11)

hvori
R betyder CHF, eller CFj,

omszttes med N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-aminer med formlen
IIT

OCH,

"~
r N
CH; - NH _<N:<

R,

(IIT)
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hvori

R, betyder CH3 eller OCHj,

eventuelt i narvarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
nerverelse af katalysatorer, og de saledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-
sium- eller calciumsalte ifelge gazngse metoder, eller

b) 2-fluormethoxy-benzensulfonsyreamider med formlen IV

OR

SO, - NH, (1V)

hvori
R betyder CHF, eller CFj,
omsazttes med N-methyl-N-(1,3,5-triazin-2-yl)-urethaner med

formlen V

CH, OCH;§
l—{/N N V)
Rs-0-CO-N  \ _
'<R2

hvori

R, betyder CH; eller OCH3, og

R5 betyder Cj_4g-alkyl, benzyl eller phenyl,

eventuelt i narvarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
nerverelse af syreacceptorer, og de saledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-
sium- eller calciumsalte ifplge gazngse metoder, eller

c) N-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-urethaner med formlen

VI

OR
(VI)

$0,-NH-CO-O-R¢
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hvori
R betyder CHF, eller CF3, og
R6 betyder C;.4-alkyl, benzyl eller phenyl,

omszttes med N-methyl-(1,3,5-triazin-2-yl)-aminer med formlen

IIT
OCH;
N
/4
CH3-NH"< N (II1)
N=
R,y
hvori

R, betyder CH3 eller OCHj,

eventuelt i nazrvarelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
narverelse af syreacceptorer, og de sialedes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, mag-
nesium~ eller calciumsalte ifplge gzngse metoder, eller

d) 1-(2-fluormethoxy-benzensulfonyl)-3-(1,3,5-triazin-2-
yl)-urinstoffer med formlen VII

OR OCH,
N
SO, - NH - CO - NH—</ N (VII)
N—
R,

hvori
R betyder CHF, eller CF3, og
R, betyder CH3 eller OCH3,
omszttes med forbindelser (methyleringsmidler) med formlen
VIII
CH3-W (VIII)
hvori
W betyder en nucleophil afgaende gruppe,

eventuelt i narvaerelse af fortyndingsmidler og eventuelt i
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nervaerelse af syreacceptorer, og de sdledes fremstillede
forbindelser eventuelt omdannes til natrium-, kalium-, magne-
sium- eller calciumsalte ifelge gangse metoder.

3. Herbicide midler, k end et egnet vedet
indhold af mindst ét 3-methyl-3-(1,3,5-triazin-2-yl)-1-(2-
fluormethoxy-benzensulfonyl)-urinstof ifelge krav 1, even-
tuelt i form af natrium-, kalium-, magnesium- eller calcium-
saltet.

4. Anvendelse af 3-methyl-3-(1,3,5-triazin-2-yl)-1-
(2-f1uormethoxy;benzensulfonyl)-urinstoffer med formlen I
eller deres natrium-, kalium-, magnesium- eller calciumsalte
ifelge krav 1 til bekampelse af uensket plantevakst.

5. Fremgangsmade til fremstilling af herbicide midler,
kendetegnet ved, at 3-methyl-3-(1,3,5-triazin-2-
-yl)—1-(2-fluormethoxy—benzensulfonyl)-urinstoffer med form-
len I eller deres natrium-, kalium-, magnesium- eller cal-
ciumsalte ifplge krav 1 blandes med strzkkemidler og/eller

overfladeaktive midler.
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