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Fremgangsmadde til beskyttelse af
en afgrgde mod beskadigelse som
fglge af et substitueret acetanil=
lidherbicid.

Opfindelsen angdr en fremgangsmide til beskyttelse af en afgrgde
mod beskadigelse som fglge af et substitueret acetanilidherbicid.

Blandt de mange herbicide forbindelser, der er industrielt tilgznge-
lige, har substituerede acetanilider féet en betydelig kommerciel
succes. Disse herbicider er umiddelbart giftige for et stort antal
ukrudtsarter i forskellige koncentrationer varierende med ukrudts-
artens modstandsevne. Et eksempel p& en sddan forbindelse er 2-chlor-
2',6'-diethyl-N-(methoxymethyl)acetanilid.

Det har vist sig, at planter kan beskyttes mod beskadigelse af her-
bicider af acetanilidtypen, og at plantermes tolerance kan forgges



2 144843

vasentligt overfor disse aktive forbindelser ved fremgangsmdden ifgl-
ge opfindelsen, som er -ejendommelig ved, at der pd afgrgdefrget fgr sa-
ningen péf¢res en ikke-fytotoxisk mengde af en forbindelse af formlen

R3 Rh 5

0 N/ F R6

1 ///r l
cucl,-C-8__ .

AV '

hvor X er oxygen eller svovl, og Rl, R2, R3, R4, R5 og R6 unafhengigt

af hinanden betyder hydrogen, alkyl med 1-4 carbonatomer, alkoxyalkyl
med 2-4 carbonatomer eller hydroxyalkyl med 1-4 carbonatomer, 1idet
dog X ikke er oxygen, samtidig med at Rl 0g R2 er hydrogen

eller methyl, og Ra, R4, 35 08 R6 glle er hydrogen.

I det ovenstiende tznkes pad fglgende udfgrelsesformer for de forskel-
lige substituerende grupper.'Som eksempler p& alkyldelen i den fore-
trukne udfgrelsesform kan navnes fglgende: Methyl, ethyl, n-propyl,
isopropyl, n-butyl og sekundar butyl. '

Som en alternativ virkemdde kan modgiftforbindelserne gribe ind i den
normale herbicide virkning af herbicider af acetanilidtypen og ggre
dem gselektive i deres virkning. Hvad end virkeméden er, er den til-
svarende gavnlige og ¢gnskelige virkning den fortsatte herbicide virk-
ning af de substituerede acetanilider med ledsagende nedsat herbicid
virkning p& ¢nskede afgrgdearter. Denne fordel og anvendelighed frem-

gdr narmere af det fglgende.

Udtrykkene herbicid modgift eller modgiftsmengde skal derfor forstés
som beskrivende den virkning, der er tilbgjelig til at modvirke den
normale skadelige herbicide reaktion, som herbicidet ellers kan frem-
bringe. Om den skal kaldes en lagemiddelvirkning, indgribende virk-
ning eller beskyttende virkning afhenger af den ngjagtige virkemade.
Virkeméden varierer, men den virkning, som er ¢gnskelig, er resultatet
af fremgangsmdden til behandling af jorden, hvori afgrgden sas eller
plantes. Hidtil har der ikke varet noget system, som har veret til-
fredsstillende til dette formél.
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Modgiftforbindelserne reprzsenteret ved ovenstdende formel kan frem-
stilles p& flere forskellige fremgangsméder afhzngende af udgangsma-

terialerne.

Oxazolidin- og thiazolidin-mellemprodukterne blev fremstillet ved
kondensation af aminoalkoholen eller mercaptanen med et egnet aldehyd
eller keton i kogende benzol under kontinuerlig fraskillelse af vand.
Denne fremgangsmdde er beskrevet af Bergmann med flere, JACS 75 358
(1953). I reglen var oxazolidin- og thiazolidinmellemprodukterne rene

nok til at kunne anvendes direkte uden yderligere rensning. Disse
oplgsninger blev s& anvendt til fremstilling af modgiftforbindelser-

ne.

Det ¢gnskede mellemprodukt blev bragt til at reagere med dichloracetylchlo=
rid i nervarelse af en hydrogenchloridacceptor, sasom triethylamin,

for at fremstille den ¢gnskede forbindelse. Oparbejdning og rensning
indebar standardmetoder til ekstraktion, destillation eller krystal-

lisation.

Modgiftforbindelserne og deres fremstilling er nzrmere illustreret i

folgende eksempler. Efter eksemplerne pd fremstillingen findes en ta-
bel over forbindelser fremstillet p& den beskrevne médde. Forbindelser-
ne er betegnet med numre, der anvendes til identifikation i resten af

den foreliggende beskrivelse.

Eksempel I.

Fremstilling af 2,2,5-trimethyl-3—dichloracetyloxazolidin.

18 ml af en benzoloplesning indeholdende 4,6 g 2,2,5-trimethyloxa=
zolidin blev sat til 25 ml benzol og 4,5 g triethylamin. 5,9 g di=
chloracetylchlorid blev tilsat drdbevis under omrgring og afkgling

i et isbad. Efter endt reaktion blev blandingen heldt i vand og ben=
zollaget fraskilt, terret over vandfiri magniumsulfat og benzolen der-
p& fjernet under vakuum. Udbyttet var 7,7 g af en olie, ngo = 1,4950.

Eksempel II.

Fremstilling af 2,2-dimethyl-3-dichloracetylthiazolidin,
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4,7 g 2,2-dimethylthiazolidin og 4,5 g triethylamin blev oplest 1 50
ml methylenchlorid,og 5,9 g dichloracetylchlorid blev tilsat drébevis
under omrgring. Blandingen blev afkelet i vandbad ved stuetemperatur.

Efter endt reaktion blev blandingen hazldt i vand og oplesningsmiddel-
laget fraskilt, terret over vandfrit magniumsulfat og oplegsningsmidlet
fjernet under vakuum. Udbytte var 3,6 g af et voksagtigt fast stof.

Omkrystallisation af en prgve af diethylether cav et hvidt fast stof,
‘smp. 109-111°C. '
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Med 2-chlor-2',6'-diethyl-N- (methoxymethyl)acetanilid i en mngde
af 2,24 kg/ha som frgbehandling, gav 0,5% af forbindelse nr. 145
100% beskyttelse for sorghum (Milo). )

Med samme herbicid i en mengde p§,2,25}tha gav forbindelse nr. 6 i en
mengde p& 0,58 kg/ha beskyttelse af Milo, idet forholdet mellem den
procentiske skade pd afgrpden ved anvendelse af herbicid og modgift
og den procentiske skade pd afgrgden ved anvendelse af herbicid ale-
ne var 10/60.

Andre forsgg med frgbehandling gav fglgende resultater:

Substitueret g

Forbindelse acetanilid® Frpbehandling Afgrgde Resultat
nr. 30 Lasso 1/2 % Milo 10/70
nr. 75 Lasso 1/2 % Milo 10/70

Hvede 30/80
] 10/40
Hvede 10/40

CH ¢ 1/8 3
Z(_T Antor (3,38 kg/ha) 172 % Milo  40/95
CL,CH ] Dual (3,38 kg/ha) 1/2 3 Milo 0/98
CHE :EH3 Lasso (3,38 kg/ha) 1/4 % Milo 0/98

® Lasso er 2-chlor-2',6'-diethyl-N- (methoxymethyl)acetanilid
Antor er 2-chlor-N-carbethoxymethyl-2',6'~-diethylacetanilid
Dual er 2-chlor-2'-methyl-6'-ethyl-N-(methoxypropyl-(2))acetanilid.

Modgiftsforbindelserne kan anvendes i enhver bekvem form. Sdledes kan
modgiftsforbindelserne forarbejdes til emulgerbare vesker, emulgerbare
koncentrater, vasker, befugtelige pulvere, pulvere, kornede preparater
og enhver anden bekvem form. I en foretrukken form blandes en ikke-
fytotoxisk mengde af en herbicid modgiftsforbindelse med et udvalgt
herbicid og paferes pd afgredefrget, eller afgrodefreet behandles med
en ikke-fytotoxisk mangde af forbindelsen og sdes i Jjorden, som er
blevet behandlet med herbicid. Tilsztningen af modgiftsforbindelsen
pavirker ikke den herbicide virkning af herbiciderne.

Den tilstedevarende mangde modgiftsforbindelse kan ligge mellem ca.
0,0001 til ca. 30 vegtdele modgiftsforbindelse for hver vegtdel her-
bicid. Den nejagtige mengde modgiftsforbindelse bestemmes i reglen
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af gkonomiske forhold for den mest effektive brugbare mzngde. Det vil
forstds, at en ikke-fytotoxisk mengde modgiftsforbindelse vil blive
anvendt.

Det er klart, at de herbicide substituerede acetanilider udmmrker sig
som effektive herbicider. Graden af denne herbicide virkning varierer
mellem de forskellige forbindelser og mellem kombinationer af forskel-
lige forbindelser. P4 lignende mdde varierer graden af aktivitet i
nogen grad mellem arten af planterne, som den herbicide forbindelse
eller kombination anvendes til. Valg af ssrlig herbicid forbindelse
eller kombination til bekampelse af uenskede plantearter kan s&ledes

foretages.

Et herbicid i den her anvendte betydning er en forbindelse, som regu-
lerer eller modificerer vaksten af vegation eller planter. Denne re-
gulerende eller modificerende virkning indbefatter alle afvigelser
fra naturlig udvikling, f.eks. drabning, forhaling af vakst, aflgv-
ning, udtgrring, regulering, forkrgbling, vandrisdannelse, stimule-
ring og dvargvakst. Ved ordet "planter" forstds spirende

frg, frgplanter og etableret vegetation, herunder rgdder og overjor-
diske dele.

Patentkravw.
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Fremgangsmade til beskyttelse af en afgrgdemod beskadigelse som f@l-
ge af et substitueret acetanilidherbicid, k ende tegnet ved,
at der pd afgrgdefrget fgr s&ningen pdfgres en ikke fytotoxisk mengde
af en forbindelse af ‘den almene formel

i
CHC12 ‘-C -N
\

A\

r' R? |
hvor X er oxygen eller svovl, og Rl, Rz, Rj, Rq, R° og Rr® uafhengigt
af hinanden betyder hydrogen, alkyl med 1-4 carbonatomer,
alkoxyalkyl med 2-4 carbonatomer eller hydroxyalkyl med
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1-4 carbonatomer, idet dog X ikke er oxygen, samtidig med at
Rl og R2 er hydrogen eller methyl, og RB, R4, R5 0g R6 alle

er hydrogen.

- Fremdragne publikationer:
DK patentansegning nr. 1773/72 (patent nr. 143583).

Langkjeer Kebenhavn
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