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lus og thrips, indeholder, foruden et flydende eller
fast indifferent baremateriale, en benzoylurinstof-
forbindelse med formlen:

Ry

Rg ) Ry
Ry

hvor Ry er H eller reprasenterer 1-2 substituenter valgt

blandt C1, CH; og CF3, R, er {C,-C,)alkyl eller (Cy-Cy)-
cycloalkyl, R3 er H eller reprasenterer 1-3 substituen-
ter valgt blandt halogen og (Cl-c4)alky1, -~alkoxy, ~ha-
logenalkyl og -halogenalkoxy, Ry og Rg hver er F, eller
Ry er Cl, og Rg ex H, og X er O ellex S.

Kompositionen kan anvendes i doser p& 10-5000 g
aktivt stof pr.hektar.

tet og indeholdende ovennavnte forbindelser.
Endvidere hidtil ukendte benzoylurinstof-forbin-
delser med formlen:

Ry

Qco-un-co-m—t@-x—cn-@\
|
R ' Ry

1

S R;
hvor R; er en ethyl~, n-propyl-, isopropyl- eller cyclo-
propylgruppe, og R; reprasentercr 1-2 substituenter
valgt blandt halogen og (Cl-c4ﬁauql, -alkoxy, —halogen-
alkyl og -halogenalkoxy, og disse forbindelsers fremstilling.



DK 165320 B

1
Opfindelsen angdr hidtil ukendte benzoylurinstof-
forbindelser, og analogifremgangsmédder til fremstilling
af disse forbindelser. Endvidere angar opfindelsen et
acaricidalt prazparat omfattende de hidtil ukendte for-
5 bindelser en fremgangsméde til fremstilling af prapara-

tet, og en fremgangsmdde til bekzmpelse af mider.

N-Benzoyl-N'-phenylurinstof-forbindelser med in-
sekticid aktivitet kendes fra hollandsk fremlaggel-

10 sesskrift nr. 177.823. I Chem.Abstracts 91, 20141 (1979)
er beskrevet benzoylurinstof-forbindelser med bade in-
sekticid og acaricid aktivitet, for eksempel N-(2,6-di-
fluorbenzoyl)-N'~(4-benzyloxyphenyl)urinstof. Denne for-
bindelse har imidlertid vist sig ikke at have nogen be-

15 tydelig acaricid aktivitet i praktisk acceptable doser.
To skadelige insekter er mellus og thrips. Disse insekter
kan i almindelighed ikke bekampes let og indtager derfor
en speciel plads blandt insekter. Den ovennavnte benzoyl-
urinstof-forbindelse, nemlig N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'~-

" 20 (4-benzyloxyphenyl)urinstof, har heller ingen betydelig

aktivitet pd mellus og thrips.

Det har overraskende vist sig, at benzoylurinstof-

forbindelser med den almene formel I:

25
Ry
CO - NH - CO - NH O—?H—Q (1)
Rg Ry R3
R
30 hvor:
R1 er et hydrogenatom, et chloratom eller en methylgrup-
pe,

R2 er en n-propyl, isopropyl eller cyclopropylgruppe,
R3 repraesenterer 1-2 substituenter valgt blandt halogen
35 og alkoxy-, fluoralkyl- eller fluoralkoxy-grupper med
1-4 C-atomer,
R4 og Rs‘begge er et fluoratom, eller R4 er et chloratom,
og R5 er et hydrogenatom,
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har en stark acaricid aktivitet og yderligere er i stand
til effektivt at bekampe mellus og thrips.
Beslagtede forbindelser er kendt fra hollandsk
patentansegning nr. 7905155 (svarende til dansk patent-
5 ansegning nr. 2808/79). Forbindelserne
omtalt i nazvnte patentansggning har en sterk insekticid
aktivitet. En aktivitet over for mider, mellus og thrips
er imidlertid ikke pavist. Tvartimod viser en af de for-
bindelser med den starkeste insekticide aktivitet, der
10 kendes fra navnte patentansggning, nemlig N-(2,6-difluor-
benzoyl)-N'-[4-(1l-phenylethoxy)phenyl]urinstof, ingen
eller i det vasentlige ingen betydelig aktivitet over
for mider, mellus og thrips.

Af de ovennavnte hidtil ukendte forbindelser
15 ifolge opfindelsen har N-(2,6-di-
fluorbenzoyl) -N'-[4-(a-cyclopropyl-4-chlorbenzyloxy) phe-
nyl]urinstof (1) det bredeste aktivitetsspektrum i hen-
seende til mider, mellus og thrips og er derfor at fore-

trakke.

20 Andre éksempler pé benzoylurinstof-forbindelser,
der med godt resultat kan anvendes til bekzmpelse af mi-
der, mellus og thrips er:

(2) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[4-{1~(4-chlorphenyl)-
isobutoxy}phenyl]urinstof, '

25 (3) N-(2-chlorbenzoyl)-N'-[3-methyl~4~{1-(4-chlorphenyl)

isobutoky}phenyl]urinstof,

(4) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[3-methyl-4~-{1-(4-chlox-
phenyl) isobutoxyl}phenyllurinstof,

(5) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[3-chlor-4-{1-(2,4-di-

30 chlorphenyl)butoxyl}phenyl]lurinstof,

(6) N-(2-chlorbenzoyl)-N'-[3-methyl-4-{1-(2,4~dichlor-
phenyl)butoxylphenyl]lurinstof,
(7) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[3-methyl-4~{1-(2,4-di-~

i chlorphenyl)butoxyl}phenyllurinstof,

(8) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[3-chlor-4-{1-(4-tri-
fluormethylphenyl) isobutoxylphenyl]urinstof,

(9) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'~[3~-chlor-4-{1-(4-methoxy-
phenyl) isobutoxy}phenyl]urinstof,
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(10) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[3-chlor-4-{1-(4-chlor-
phenyl) isobutoxyl}phenyl]urinstof,

(11) N-(2,6~difluorbenzoyl)-N'-[4-{1-(4-fluorphenyl)iso-
butoxyl}phenyl]urinstof,

(12) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[4-{1-(3,4-dichlorphenyl)-
isobutoxyl}phenyl]urinstof,

(13) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'-[4-{1-(4—1,1,2,2-tetra-
f luorethoxyphenyl)isobutoxylphenyl]urinstof,

De aktive forbindelser ifslge opfindelsen kan anvendes
til bekempelse af mider, mellus og thrips inden for land
brug, havebrug og skovbrug samt over for mider inden for
den veterinzre og medicinsk-hygiejniske sektor. Forbin-
delserne er isar aktive over for larver-og &g af mider,
mellus og thrips.

Til praktisk pesticid anvendelse bliver de omhand-
lede forbindelser sadvanligvis forarbejdet til prapa-
rater. I sadanne praparater er det aktive stof blan-
det med fast baremateriale eller oplgst eller disperge-
ret i flydende bazremateriale, om ¢nsket.i kombination
med hjzlpestoffer, for eksempel -emulgeringsmidler, be-
fugtningsmidler, dispergeringsmidler og stabiliserings-
midler. : |

Eksempler p& praparater ifglge opfindelsen er
vandige oplgsninger og dispersioner, olieoplgsninger og
oliedispersioner, oplgsninger i organiske oplgsningsmid-
ler, pastaer, pudderprodukter, dispergerbare pulwvere,
blandbare olier, granuler, pellets, invert-emulsioner,
aerosol-kompositioner-og regglys.

Dispergerbare pulvere, pastaer og blandbare olier
er  praparater i koncentratform, der fortvndes forud
for eller under anvendelse.

Invert-emulsionerne oc oplgsninger i organiske op-
lgsningsmidler benyttes hovedsacelict ved anvendelse fra
luften, nemlig n&r store arealer behandles med en for-
holdsvis lille kompositicnsmencde. Invert-emulsionen kan
kort fgr eller endog under sprgjtningen fremstilles i

spr¢jteapparatet ved at emulgere vand i en olieoplgsning
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eller en oliedispersion af det aktive stof. Oplgsninger-

ne af det aktive stof i organiske oplgsningsmidler kan
forsynes med et phytotoxicitets-reducerende stof, for
eksempel uldfedt, uldfedtsyre eller uldfedtalkohol,

Nogle f& prazparatformer vil blive beskrevet
mere detaljeret i det fglgende som eksempler.

Granulare prazparater fremstilles ved for eksem-
pe; at optage det aktive stof i et oplgsningsmiddel el-
ler dispergere det i et fortyndingsmiddel Og impragnere
den resulterende oplgsning/suspension, om gnsket i nar-
verelse af et bindemiddel, pid granulart bzremateriale,
for eksempel porgse granuler (f.eks. pimpsten og atta- -
ler), ikke-porgse mineralgranuler (sand eller formalet .
mergel), organiske granuler (f.eks. tgrret kaffegrums,
ituskarne tobaksstammer og formalede majskolber). Et
granulert: preparat kan ogsa fremstilles wved at kompri-
mere det aktive stof sammen med pulverformige minerale
i narvaerelse af smgremidler og bindemidler og disinte-
grere det komprimerede‘produkt~til den gnskede kornstgr-
relse og sigte det. Granulzre preparater kan frem-
stilles p& anden mide ved at blande det aktive stof i
pulverform med pulverformige fyldstoffer og derefter
glomulere blandingen med vaske til den gnskede partikeil
stgrrelse.

Pudderprodukter kan vindes ved grundigt at blande
det aktive stof med et indifferen# fast pulverformigt-

bzremateriale, for eksempel talkum.
Dispergerbare pulvere fremstilles ved at blande

10-80 vagtdele af et fast indifferent barestof, for eks-
empel kaolin, dolomit, gips, kalk, bentonit, attapulait,
kollodialt 8102 eller blandinger af disse og lignende
stoffer, med 10-80 vagtdele af det aktive stof, 1-5
vegtdele af et dispergerincsmiddel, for eksempel de til
dette formdl kendte ligninsulfonater eller alkylphthal-
ensulfonater, fortrinsvis ogsd 0,5-5 vagtdele af et be-
fugtningsmiddel, for eksempel fedtalkoholsulfater, alkyl-
arylsulfonater, fedtsyrekondensationsprodukter eller po-

lyoxyethylen-forbindelser, og til slut, om ¢nsket, andre
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Til fremstilling af blandbare olier oplgses den
aktive forbindelse i et egnet oplgsningsmiddel, der for-
trinsvis i ringe grad er blandbart med vand, og &t eller
flere emulgeringsmidler sattes til denne oplgsning. Eg-
nede oplgsningsmidler er for eksempel xylen, toluen,
petroleumsdestillater, der er rige pa aromater, for eks-
empel oplgsningsmiddel-naphtha, destilleret tjareolie og
blandinger af disse vasker. Som emulgeringsmidler kan
for eksempel anvendes polyoxyethylen-forbindelser og/el-
ler alkylarylsulfonater. Koncentrationen af den aktive
forbindelse i disse blandbare olier er ikke begranset
til snavre grenser og kan for eksempel variere mellem 2
og 50 vagts%. A

Foruden en blandbar olie kan ogséd som flydende og
hgjt koncentreret primart praparat navnes en oplgsning
af det aktive stof i en med vand let blandbar vaske, for
eksempel -en glycol eller glycolether, til hvilken oplgs-
ning der er sat et dispergeringsmiddel og, om ¢gnsket, et
overfladeaktivt stof. Ved fortynding med vand kort fgr
eller under sprgjtning opnas derefter en vandig disper-
sion af det aktive stof.

En aerosol-komposition ifgloge opfindelsen vindes
pé sadvanlig ma&de ved at inkorporere det aktive stof, om
gnsket i et oplgsningsmiddel, i en flygtig vaske, der
skal anvendes som drivmiddel, f.eks. en blanding af
chlor-fluor-derivater af methan og ethan, en blanding af
lavere carbonhydrider, dimethylether eller gasarter, sa-
som carbondioxid, nitrogen og dinitrogenoxid.

Rgglys eller rggpulvere, dvs. praparater  der
ved forbranding kan udvikle en pesticid rgg, vindes ved
at optage det aktive stof i en brandbar blanding, der
som brendsel kan indeholde et sukker eller tre, fortrins-
vis i formalet form, et forbrzndingsnazrende stof, for
eksempel ammoniumnitrat eller kaliumchlorat, og endvide-
re et forbrandingsforhalende stof, for eksempel kaolin,

bentonit og/eller kolloidal kiselsyre.
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Foruden de ovennavnte bestanddele kan de omhandle-

de midler ogs& indeholde andre stoffer, der er velkendte
til brug i denne type midler. For eksempel kan et smgre-
middel, sasom calciumstearat eller magnesiumstearat, sat-
tes til et dispergerbart pulver eller en blanding, der
skal granuleres. "Klazbemidler", for eksempel polyvinyl-
alkohol, cellulosederivater eller andre kolloidale mate-
rialer, sdsom kasein, kan ogs& tilsattes med henblik pa
at forbedre pesticidets vedhaftning til afgrgden. Endvi-
dere kan der tilsattes et stof med det formal at nedsat-
te phytotoxiciteten af det aktive stof, barematerialet
eller af hjzlpestof, for eksempel uldfedt eller uldfedt-
alkohol.

Allerede kendte pesticide forbindelser kan ogsa
inkorporeres i preparaterne ifplge opfindelsen. Som
et resultat heraf udvides praparatets aktivitetsspek-
trum, og der kan forekomme synergisme.

Til anvendelse i et s&dan kombinations- praparat
kan fglgende kendte insekticide, acaricide og fungicide
forbindelser komme i betragtning:

Insekticider, for eksempel:

1. Organiske chlorforbindelser, s&som 6,7,8,9,10,10-
hexachlor4—1,5,5a,6,9,9a—hexahydro—6,9-methano-2,4,3-
benzo[e]-dioxathiepin-3-oxid,

2. carbamater, s&som 2—dimethylamino-5,6-dimethylpyri?
midin-4-yl-dimethylcarbamat 0g 2-isopropoxyphenyl-
methylcarbamat,

3. di(m)ethylphosphater, s&som 2-chlor-2-diethylcarba-
moyl-l-methylvinyl-, 2—methoxycarbonyl-l-methylvinyly
2—chlor—l-(2,4-dichlorphenyl)viny1— og 2-chlor-1-
(2,4,S-trichlorphenyl)vinyl—di(m)ethylphosphat,

4. 0,0—di(m)ethyl-phosphorthioater, sésom 0(S)-2-methyl-
thioethyl-, S-2-ethylsulfinylethyl-, S-2-(1-methyl-
carbamoylethylthio)ethyl-, 0-4-brom-2,5-dichlorphen-
vi-, 0—3,5,6-trichlor—2-pyridyl—, 0-2-isopropyl-6- |
methylpyrimidin-4-yl- og 0-4-nitrophenyl-0,0-di(m)-
ethyl-phosphorthiat,
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5. 0,0-di(m)ethyl-phosphordithiocater, s&som S-methyl-

carbamoylmethyl-, S-2-ethylthioethyl-, S-(3,4-dihy-
dro-4-oxobenzo[d]-1,2,3-triazin-3-ylmethyl)-, S-1,2-
di (ethoxycarbonyl)ethyl-, S-6-chlor-2-oxobenzoxazol-
in~-3-ylmethyl- og S-2,3-dihydro-5-methoxy-2-oxo-1,34-
thiadiazol-3-ylmethyl-0,0-di (m)ethylphosphordithiocat,
6. phosphonater, s&som dimethyl-2,2,2-trichlor-1-hydro-
xy-ethylphosphonat,
7. naturlige og syntetiske pyrethroider,
8. amidiner, sé&som N'~-(2-methyl-4-chlorphenyl)-N,N-di-
methylformamidin,
9. mikrobielle insekticider, sdsom Bacillus thuringien-
sis,
10. carbamoyl-oximer, s&som S-methyl-N-(methylcarbamoyl-
oxy)thiocacetamidat og
11. andre benzoylurinstof-forbindelser, sé&som N-(2,6-di-
fluorbenzoyl)-N'—(4—chlof§henyl)urinstof.

Acaricider, for eksempel: _
1. Organiske tinforbindelser, sdsom tricyclohexyltin-
hydroxid og di[tri-(2—methyl—2—pheny1p£opyl)tin]oxid,
2. organiske halogen-forbindelser, sasom isopropyl-4,4'-
dibrombenzilat, 2,2,2-trichlor-1,1-di(4-chlorphenyl)-
ethanol og 2,4,5,4'-tetrachlordiphenylsulfon,

3. syntetiske pyrethroider,
og endvidere: 3-chlor-a-ethoxyimino-2,6-dimethoxybenzyl=-
benzoat og 0,0-dimethyl-S-methylcarbamoyl-methyl-phos~

phortioat.

Fungicider,'for eksempel:
1. Organiske tinforbindelser, s&som triphenyltinhydrox-

id og triphenyltinacetat,
2. alkylen-bisdithiocarbamater, sésom zink-ethylenbis-
dithiocarbamat og mangan-ethylenbisdithiocarbamat,
3. l-acyl- eller l-carbamoyl-N-benzimidazol (-2)carba-
mater og 1,2-bis(3-alkoxycarbonyl-2-thiureido)benzen,
og endvidere: 2,4-dinitro-6-(2-octylphenylcrotonat),

1-[bis (dimethylamino)phosphoryl]-3-phenyl-5-amino-1,2,4~
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triazol, N—trichlormethylthioPhthalimid, N-trichlor-

methylthiotetrahydrophthalimid, N-(1,1,2,2-tetrachlor-
ethylthio)*tetrahydrophthalimid, N-dichlorfluormethyl-
thio-N—phenyl-N,N'-dimethylsulfamid, tetrachloriso-
phthalonitril, 2-(4';thiazolyl)—benzimidazol, 5-butyl-
Z—ethylamino—6-methylpyrimidin—4—yl-dimethylsulfamat,
l—(4—chlorphenoxy)-3,3—dimethy1-l—(1,2,4—triazol—lvy1)-
2-butanon, a-(2-chlorphenyl)—a—(4-chlorphenyl)—5-pyri—
midinmethanol, l—(isopropylcarbamoyl)-3—(3,5-dichlor~
phenyl)hydantoin, N-(lhl,2,2-tetrachlorethylethio)74—
cyclohexen-1,2~carboximidin, N-trichlormethylmercapto-
4-cyclohexen-1,2~dicarboximidin 0g N-tridecyl-2,6-di-
methylmorpholin. .

De doser af det pesticide Praparat ifglge op~
findelsen, der gnskes til praktisk anvendelse, vil af-
hange af forskellige faktorer, for eksempel anvendelses-
omrade; valgt aktivt stof, anvendelsesform, art og grad
af infektion og vejrbetingelserne,

Det galder i almindelighed, at der opnds gunstige '
resultater med en dosis svarende til 10-5000 g af det
aktive stof pr.hektar.

De hidtil ukendte forbindelser ifelge opfindelsen
kan fremstilles P& en made, der er i og for sig kendt
til fremstilling af beslagtede forbindelser, for eksem-
pel ved en af fremgangsmdderne beskrevet i ovennavnte -
hollandske patentansegning 7905155 (svarende til dansk
patentansegning nr. 2808/79) eller ved metoderne beskre-
vet i de hollandske patentansegninger nr. 7806678 (sva-
rende til DE-A-2.826.893) og 8005588 (svarende til DE-A-
3039069).

De ovennzvnte hidtil ukendte forbindelser kan for
eksempel fremstille ved at

(a) omsztte en substitueret anilin med den almene

ol Y

3 R
. 2 Ry

formel

med en benzylisocyanat med den-almene formel



DK 165320 B

/ \ €0

NCO

5 eller
(b) omsatte en isocyanat med den almene formel

O
R R

1 3

0 2 Rl

med en benzamid med den almene formel

Ry

co

NH

eller
(c) omsztte et halid med den almene formel

20

H Hal
R3 R2
med en forbindelse med den almene formel
R, :
25

co NH co NH // \\ OH ,
R
5

Ry

hvor Hal i de ovenfor angivne formler reprasenterer
30 et halogenatom, og R1, R2, R3, R4 og R5 har de i krav 1

angivne betydninger.
Reaktionerne omtalt under (a) og (b) gennemfgres

fortrinsvis i narverelse af et organisk oplgsningsmiddel,
s&som et aromatisk carbonhydrid, et alkylhalogenid, en

35 cyclisk eller ikke-cyclisk dialkylether eller acetoni-
tril, ved en reaktionstemperatur mellem 0°c og kogepunk-
tet for det anvendte oplgsningsmiddel. Den under (c)

navnte reaktion gennemfgres fortrinsvis under indvirk-
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ning af en base i et polart organisk oplgsningsmiddel,
der er indifferent i henseende til reaktionskomponenter

og slutprodukt. Sidstnavnte reaktion gennemfgres ogsa

fortrinsvis ved en temperatur mellem 0°c og kogepunktet
for det anvendte oplgsningsmiddel. Denne reaktion kan
ogsé gennemfgres i narverelse af en katalytisk mengde af
et metalkompleks.

Opfindelsen beskrives narmere gennem fglgende eks-
empler.

Eksempel 1
Fremstilling af N-(2,6~difluorbenzoyl)-N'-[4- (a-cyclo-
propyl-4-chlorbenzyloxy)phenyllurinstof (1).

1,57 g 2,6-Difluorbenzoylisocyanat blev under om-
rgring sat til en oplgsning af 3,35 g 4-(a-cyclopropyl-
4-chlorbenzyloxy)anilin i 30 ml tg¢r acetonitril. Efter
omrgring i 1 time ved stuetemperatur blev det dannede
bundfald frasuget, vasket med acetonitril og tgrret. Det
gnskede produkt vandtes i et udbytte p& 2,90 g, smp. 185-
188°C. Strukturen blev bekraftet ved CMR.

Den som udgangsmateriale anvendte anilin blev -
fremstillet ud fra den tilsvarende nitroforbindelse ved
reduktion med hydrogen under indvirkning af Raney-nikkel
som katalysator, og idet der som oplgsningsmiddel anvend-
tes ethylacetat.

1-Nitro-4—(a-cyclopropyl—4—chlorbenzyloxy)benzen
blev fremstillet ved at omsatte a-cyclopropyl-4-chlor-
benzylalkohol med l-fluor-4-nitrobenzen i dimethylform-
amid som oplgsningsmiddel og i narvarelse af en natrium-
hydrid-dispersion. Den substituerede benzylalkohol vand-
tes ved reduktion af den tilsvarende keton under ind-
virkning af lithiumaluminiumhydrid.

P& tilsvarende m&de, hvor der, om gnsket, i stedet
for acetonitril blev anvendt diethylether som oplgsnings-
middel for urinstof-~dannelsen, blev der fremstillet de
fglgende forbindelser, idet forbindelsesnumrene svarer
til numrene anvendt ovenfor:
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Forbindelse gmp. Forbindelse gmp‘

Nr. C Nr. C

(2) 166-172 (8) 160-164
(3) 155-158 (9) 138-141
(4) 177-180 (10) 194-197
(5) 150-153 (11) 153-159
(6) 118-120 (12) 174-177
(7) 131-133 (13) 116-121

Eksempel 2

(a) Fremstilling af en oplgsning af en aktiv forbindelse,
nemlig N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'~[4~(a~cyclopropyl-
4-chlorbenzyloxy)phenyllurinstof, i en med vand
blandbar vaske ("vaske").

Af det ovennavnte aktive stof blev 10 g oplgst i
en blanding af 10 ml isophoron og ca. 70 ml dimethyl-
formamid, hvorefter der som emulgeringsmiddel blev til-
sat polyoxyéthylenglycolricinylether i en mengde p& 10 g.

P& tilsvarende mé&de blev de andre aktive stoffer
forarbejdet til 10 eller 20% "vesker".

P4 tilsvarende mdde vandtes "vasker" i N-methyl-
pyrrolidon, dimethylformamid og en blanding af N-methyl-

pyrrolidon og isophoron som oplgsningsmidler.

(b) Fremstilling af en oplgsning af det aktive stof i
et organisk oplgsningsmiddel.
Af det aktive stof, der skulle undersdgges, blev
200 mg oplgst i 1000 ml acetone i narverelse af 1,6 g
nonylphenolpolyoxyethylen. Efter udhaldning i vand kunne

denne oplgsning anvendes som en spray-vaske.
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(c) Fremstilling af et emulgerbart koncentrat af det
aktive stof.

Af det aktive stof, der skulle undersgges, blev
10 g oplgst i en blanding af 15 ml isophoron og 70 ml
xylen, og til denne oplgsning blev der sat 5 g af en
blanding af en polyoxyethylensorbitanester og et alkyl-
benzensulfonat som emulgeringsmiddel.

(d) Fremstilling af et dispergerbart pulver (W.P.) af
det aktive stof.
Af det aktive stof, der skulle undersgges, blev
25 g blandet med 68 g kaolin i narvarelse af 2 g natri-
umbutylnaphthalensulfonat og 5 g ligninsulfonat.

(e) Fremstilling af et suspensionskoncentrat (strgmbart)
af det aktive stof.
En blanding af 10 g af det aktive stof, 2 g lignin-
sulfonat og 0,8 g af et natriumalkylsulfonat blev forsy-
net med vand til en total mangde p& 100 ml.

(f) Fremstilling af et granulat af det aktive stof.

7,5 g Aktivt stof, 5 g sulfitlud og 87,5 g forma-
let dolomit blev blandet, hvorefter den resulterende
blanding blev forarbejdet til en granular komposition
ved den sakaldte kompressionsmetode.

Eksempel 3

Dvargsnittebgnneplanter (Phaseolus vulgaris) med to vel-
udviklede blade blev inficeret med Tetranychus cinnabari-
nus (nellikeedderkopmide) ved at anbringe et fastsat an-
tal voksne hunmider pd planterne. To dage efter infice-
ringen blev planterne inklusive de voksne mider sprgjtet
indtil drypning med praparater vundet ifglge Eksempel
2(b) i forskellige koncentrater, idet der yderligere var
tilsat ca. 150 mg af en alkyleret phenolpolyoxyethylen-
forbindelse (Citowett) pr.liter. Fem dage efter spr¢jt;
ningen blev de voksne mider fjernet fra planterne.
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Planterne blev lagret i to uger i et rum med styret tem-
peratur (T) og fugtighed (RH), idet der anvendtes en
vekslende lys/mgrke-cyclus med 16 timers lys og 8 timers
mgrke. Lys: T ca. 24°C, RH ca. 70%, mgrke: T ca. l9°C,
RH 80-90%.

Derefter bestemtes reduktionen af bestanden, dvs.
dpdeligheden af antallet af voksne, larver og &g sammen-
lignet med planter, der ikke var behandlet med kemikali-
er. Forsggene gennemfgrtes in triplo. Gennemsnitsresul-
taterne ved forsggene er anfgrt i nedenstdende Tabel A.
Betydningerne af de i tabellen anvendte symboler er fgl-

gende:

4+ = 90-100% reduktion af bestanden, planter frie eller i
det vesentlige frie for edderkopmider,

+ = 50-90% reduktion af bestanden,

{ 50% reduktion af bestanden.

Med henblik p& sammenligning er:
N- (2, 6~-difluorbenzoyl)-N'~ (4~-benzyloxyphenyl)urinstof og
N-(2,6—difluorbenzoyl)-N'—[4—(l-phenylethoxy)phenyl]e
urinstof

inkluderet i forsggene.
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Tabel A

DK 165320 B

Aktivitet over for Tetranychus cinnabarinus (hellike-

edderkopmide)

kendt: (a) N—(2,6-dif1uorbenzoyl)—N'—(4—benzyloxyphenyl)—

urinstof

(b) N-(2,6-difluorbenzoyl)-N'—[4—(1—phenylethoxy)—
phenyllurinstof.

Forbindelse
Nr.

Koncentration i mg af aktiv bestanddel pr. liter

300

100 . .. 30

2100 3.1 0,3

(1)
(2)
(3)
(4)
(5)
(6)
(7)
(8)
(9)
(10)

+ + + 4+ + o+ 4+ o+ o+

+ + + + + o+ o+ + + o+

+ + + 4+ + + + 4+ o+ o+

I+ 1+ 4+ 1
1

-+

+ + + + + o+ 4+ o+ + +

(a)
(b)

I praksis anvendes acaricide kompo-

sitioner i mangder p& ca. 1000 liter pr.hektar. Dzknin-

gen af planterne med praparater

er imidlertid betyde-

ligt mindre i praksis end ved laboratorie- eller drivhus-

forsgg som beskrevet ovenfor. Det har derfor vist sig, at

dosen i praksis skal forgges med en faktor pd 10 for at

opna samme effektivitet.
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Ved praktisk anvendelse svarer de ovennavnte mang-
der med acaricid aktivitet derfor til fra ca. 10 til ca.
3000 g aktivt stof pr.hektar.

Gentagelser af de ovennavnte forsgg, hvor de voks-
ne mider blev fjernet forud for sprgjtningen (metode &),
eller hvor sprgjtningen blev gennemfgrt forud for infi-
ceringen (metode B), gav omtrent de samme resultater.

Eksempel 4
P& samme mdde som beskrevet i Eksempel 3, metode A,
blev benzoylurinstof-forbindelser ifgplge opfindelsen un~-
dersggt pad Panonychus ulmi (europazisk r¢d mide). Resulta-
terne er vist i Tabel B, hvor symbolerne har samme betyd-

ninger som i Eksempel 3.

" Tabel B

Aktivitet over for Panonychus ulmi (europaisk rg¢d mide).

Forbindelse | Koncentration i mg af aktiv .bestanddel pr. liter

Nr.

300 100 30 10 3
(1) + + + + -
(7) + + + -

Flydende . praparater anvendtes p& frugttrzer i
mengder pa ca. 1500 liter pr.hektar. De ovennavnte mang-
der med acaricid aktivitet svarede her i praksis til fra
ca. 150 til ca. 4500 g aktivt stof pr.hektar.

Nar sprgjtningen gennemfgrtes forud for inficerin-
gen af planten (metode B), blev der opndet omtrent de

samme resultater.
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Ekéempel'S
P3 samme mdde som beskrevet i Eksempel 3, metode A,
blev benzoylurinstof-forbindelser ifglge opfindelsen un-
dersggt pa Tetranychus urticae (to-plettet edderkopmide),
5 hvorved der blev opnadet de i Tabel C anfgrte resultater.
Ogsé her har symbolerne de samme betydninger som i Eksem-

pel 3.
" Tabel C

10 Aktivitet over for Tetranychus urticae (to-plettet edder-

kopnmide) .

Forbindelse .| Koncentration .i mg.af aktiv bestanddel pr. liter

Nr. ;
300 . . 100 30. 10 3 1l 0,3

15 (1) + + + u -

20
Omtrent samme resultater fandtes, nadr sprgjtningen

gennemfgrtes forud for inficeringen (metode B) og ved un-
dersggelse pd en multiresistent stamme af Tetranychus ur-
ticae.

25 I praksis svarer de ovennavnte mangder med acari-
cid aktivitet til fra ca. 10 til ca. 3000 g aktivt stof
pr.hektar.

Eksempel 6

30 P& samme made som beskrevet i Eksempel 3, metode B,
blev benzoylurinstof-forbindelser ifglge opfindelsen un-
dersggt under sammenligning med de kendte forbindelser
(a) og (b) pa Trialeurodes vaporariorum (mellus). Resul-
taterne er anfgrt i Tabel D. Betydningerne af symbolérne

35 er de samme som i Eksempel 3. Se ogsd Eksempel 3 for
betydningen af (a) og (b]. Hvor resultaterne ikke ender
med et "-"-tegn, er forsggene ikke fgrt til ende.
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Tabel D

Aktivitet over for Trialeurodes vaporariorum (mellus).

Forbindelse Koncentration i mg af aktiv bestanddel pr. liter
Nr.
300 100 30 10 3
(1) + + + ¥ -
(2) + : -
(a) -
(b) *

I praksis svarer de ovennavnte mangaer med aktivi-
tet pd mellus til fra ca. 100 til ca. 3000 g aktivt stof
pr. hektar.

Eksempel 7

P& samme madde som beskrevet i Eksempel 3, metode A,
blev benzoylurinstof-forbindelser ifglge opfindelsen un-
dersggt pa thrips under sammenligning med de kendte for-
bindelser (a) og (b). Resultaterne er vist i Tabel E.
Betydningerne af symbolerne er de samme som i Eksempel 3.
Se ogsd Eksempel 3 for betydningerne af (a) og (b), og
Eksempel 6.

Tabel E

Aktivitet over for thrips.

Forbindelse Koncentration i mg af aktiv bestanddel pr. liter
Nr.

300 100 30 10 3 1

(1) + + + +
+

<4
(2) + + + t

(a) -
(b) -
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Omtrent samme resultater blev opnaet, nar sprgjt-
ningen gennemfgrtes forud for inficeringen (metode B).

I praksis svarer de ovennavnte mangder med aktivi-
tet pd thrips til fra ca. 10 til ca. 3000 g aktivt stof
pr. hektar. ‘

Eksempel 8

Dvargsnittebgnneplanter (Phaseolus vulgaris) med to vel-
udviklede blade blev sprgjtet nedenfra og ovenfra indtil
drypning med en komposition fremstillet ifglge Eksempel
2(a), idet yderligere 150 mg Citowett pr.liter var sat
til denne komposition. ’

Kompositionen indeholdt en benzoylurinstof-forbin-
delse ifglge opfindelsen som det aktive stof i forskel-
lige koncentrationer. Efter at planterne var tgrret helt,
blev de inficeret med mider af en multiresistent stamme
af Tetranychus urticae (to-plettet edderkopmide) pd sam-
me made som beskrevet i Eksempel 3. Forsggene blev gen-
nemfgrt udendgrs. Efter 24 timer bestemtes reduktionen
af bestanden i forhold til inficeret plantemateriale,
der ikke var sprgjtet med et praparat. Forsggene gen-
nemfgrtes femdobbelt. Gennemsnitsresultaterne er anfgrt
i Tabel F.

" Tabel F
Acaricid aktivitet over for Tetranychus urticae.
Forbindelse Koncentration i mg af Reduktion af be-
Nr. aktiv bestanddel pr.liter |standen efter 24 dage
(1) 100 100
30 98
10 ’ 86 °
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De i Tabel F anfgrte mengder svarer til fra ca.l100
til ca.l000 g aktivt stof pr.hektar under praktiske be-

tingelser.

Eksempel 9

i Ebletrszer, tilbageskaret til 40 cm, blev sprgjtet
nedenfra og ovenfra indtil drypning med et praparat
fremstillet ifglge Eksempel 2(a), idet yderligere 250 mg
af en alkyleret phenolpolyoxyethylen-forbindelse (Neutro-
nix) pr.liter var sat til dette praparat. Prapara-.
tet indeholdt en benzoylurinstof-forbindelse ifglge op-
findelsen som aktivt stof. Zbletrzerne var forud infice-
ret, som beskrevet i Eksempel 3, med Aculus schlechtenda-
1i (a=blerustmide), og pd sprgjtningstidspunktet foreld
miderne p& alle udviklingsstadier. Efter 2 og 4 uger u~
dendgrs blev reduktionen af midebestanden bestemt. For-

spgene gennemfgrtes seksdobbelt.
Gennemsnitsresultaterne er anfgrt i Tabel G.

Tabel G
Acaricid aktivitet over for Aculus schlechtendali.

Forbindelse | Koncentration i mg af Reduktion af bestanden
Nr. aktiv bestanddel pr.
liter efter 2 uger efter 4 uger
(1) 100 93 62
30 72 51
ubehandlet - 0 0
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PATENTEKRAV
1. Benzoylurinstofforbindelser, k end e t e g-

n et ved, at de har den almene formel I:

R,
EY
CO—NH— CO~—NH O—TH—Q
R
Rg R 3

hvor:

R1 er er hydrogenatom, et chloratom eller en methylgrup-
pe,

R2 er en n-propyl, isopropyl eller cyclopropylgruppe,

R3 reprasenterer 1 eller 2 substituenter valgt blandt
halogen og alkoxy, fluoralkyl og fluoralkoxy med 1-4
carbonatomer, og

R4 og R5 er begge fluoratomer, eller R, er et chloratom,

og R5 er et hydrogenatom. :
2. N-(2,6-Difluorbenzoyl)~N'~[4~(o~-cyclopropyl-4-
chlorbenzyloxy)phenyl Jurinstof.
3. Analogifremgangsmade til fremstilling af ben-
zoylurinstofforbindelser ifglge krav 1, k end e t e g-
net ved, at

(a) en substitueret anilin med den almene formel

, |———©—z

R
Ry R

1

omszttes med en benzylisocyanat med den almene formel

R,
/\ co NCO
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eller
(b) en isocyanat med den almene formel

R3 Rz 1
. 1

omsattes med en benzamid med den almene formel

.
// co NH,
Rg
eller
(c) et halid med den almene formel

Hal

)

omsattes med en forbindelse med den almene formel

/ \ co NH co NH OH ,

S RI

hvor Hal i de ovenfor angivne formler reprasenterer
et halogenatom, og R1, R2, R3, R4 og R5 har de i krav 1
angivne betydninger.

4. Acaridalt praparat, k ende tegnet
ved, at przparatet udover et vaskeformigt eller fast
baremateriale yderligere indeholder en benzoylurinstof-
forbindelse ifelge krav 1.

5. Preparat ifelge krav 4, kendetegnet
ved, at den aktive komponent er N-(2,6-difluorbenzoyl)-
N'-[4-a~cyclopropyl-4-chlorbenzyloxy)phenyl]urinstof.

6. Fremgangsmade til fremstilling af et acarici-
dalt preparat ifelge krav 4, kendetegnet ved,

at en forbindelse ifelge krav 1 inkluderes i et vaskeformigt eller fast
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inert baremateriale, om ensket under tilsatning af andre
pesticide forbindelser, kunstgedning og/eller hjzlpestof-
fer.

7. Fremgangsmade til bekampelse af mider, k e n -
detegnet ved, at det inficerede omrdde behandles
med et prazparat ifelge krav 4 eller 5 i en dosis pid fra
10 til 5000 g aktivt stof pr. hektar.
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