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Den foreliggende opfindelse angar hidtil ukendte dinitrobenzotri-

fluorider med den almene formel
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til anvendelse i insekticider, akaricider, molluscicider, nematodi-
cider og fungicider, hvilke forbindelser er ejendommelige ved, at
X betegner et halogenatom, m er nul eller et helt tal fra 1 til

3, per nul, 1 eller 2, og g er nul, 1 eller 2, idet summen af m,

p og qer 1, 2 eller 3, forudsat at gruppen

(N02) 3)p

ikke betegner 4-trifluormethyl-2,6-dinitroanilinogruppen, og forud-

sat at ndr m er 1, er summen af p og q ikke nul.

Endvidere angar opfindelsen en fremgangsmédde til bekampelse af in-

sekt-, mide- og svampeangreb p& planter.

I belgisk patentskrift nr. 808.918 er beskrevet 4-anilinobenzotri-
fluoridforbindelser med pesticid virkning. Det har nu overraskende
vist sig, at de isomere 2-anilinobenzotrifluoridforbindelser ifglge

opfindelsen har en vasentlig bedre pesticid virkning.

Med udtrykket halogen som her benyttet i beskrivelse og krav menes

fluor, brom, chlor og jod.

Foretrukne udfgrelsesformer for dinitrobenzotrifluorider ifglge

opfindelsen er forbindelserne

cF, CE Cl\.
o, o, Sl N o
\:::<N :TZK\ ;y::u
02 N02 Cl
__FTs
o~ Nt/ N,
NO CF
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Sazrlig nyttige forbindelser er de forbindelser, som indeholder halo-

genatomer, trifluormethyl- eller methylgrupper som substituenter.

Specifikke dinitrobenzotrifluorider ifglge opfindelsen, som har vist
5gig at vaere nyttige ved udevelsen af opfindelsen, er opfert i tabel

1 sammen med nogle fysiske karakteristika for hver forbindelse.
Overskrifterne i hver af tabel 1's sgjler svarer til substituentgrup-
perne i diphenylaminforbindelsen med den almene formel

10
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Af forbindelserne opfort i tabel 1 har de folgende vist sig at vere
exceptionelt nyttige som akaricider eller fungicider:

2-(2,5-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 16)

52-(2,6-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 21)

2-(3-trifluormethylanilino )-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 67).

0
1 Dinitrobenzotrifluoriderne ifglge opfindelsen kan fremstilles ved
hjelp af forskellige fremgangsmider. Sdledes kan en forbindelse med

formlen

CF3

15 )
l\TO‘,2 / \ NH2
o,

20
behandles med en forbindelse med formlen

(X)m
25 Y // ,\\
(CFB)P
(N0, )q
30 )
hvori Y betegner et halogenatom, og . X, m, p 0og q er som anfort

i det foregéende, til opnéelse af dinitrobenzotrifluoriderne. Alter-
nativt kan dinitrobengzotrifluoriderne fremstilles ved behandling af

en forbindelse med formlen

35
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CF

NO Y

med en forbindelse med formlen

(X)m

e N
é‘—&_

(W0, )q

(CP)p

hvori X, Y, m, p og q er som anfert i det foregdende. Frem-
gangsm8den kan i nogle tilfmlde udferes ved opvarmning af reaktanter-
ne sammen under fraver af et fortyndingsmiddel og/eller en base, men
fortrinsvis er et oplesningsmiddel eller et fortyndingsmiddel og en
base til stede. Egnede oplesningsmidler omfatter f.eks. ikke-hy-
droxylholdige materialer, sésom dimethylformamid, dimethylsulfoxid,
sulfolan, acetonitril og tetrahydrofuran. Af disse er dimethylform=
amid szrlig foretrukket. Hydroxylerede oplesningsmidler, f.eks. me-
thanol og ethanol, kan benyttes under visse omstendigheder, nér til-
stedevarelsen af hydroxylgruppen ikke generer reaktionens fremadskri-
den. ZFgnede baser indbefatter natriumhydrid (men ikke, ndr der be-
nyttes et hydroxyleret oplgsningsmiddel eller fortyndingsmiddel), al-
kalimetalcarbonater, sdsom kaliumcarbonat, og alkalimetalhydroxider,
s&som kaliumhydroxid. Temperaturen, ved hvilken reaktionen kan udfe-
res, vil afhsnge af valget af reaktanter, oplegsningsmiddel eller for-
tyndingsmiddel samt base. N&r dimethylformamid og natriumhydrid be-
nyttes, foregdr reaktionen generelt i omréddet ~-10°C +il +30°C, men
hgjere temperaturer op til 100°C kan benyttes, ndr andre baser benyt-

tes.

Fremgangsmiden bestir generelt i oplesning eller suspendering af re-
aktanterne indeholdende aminogruppen i et oplesningsmiddel eller for-
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tyndingsmiddel i nsrverelse af basen, hvorved basen far lov til at
reagere med reaktanten ved fjernelsen af en proton fra aminogruppen,
og derefter tilsztning af den anden reaktant. Efter at reaktionen
har féet lov til at forlegbe i et tidsrum, kan produktet isoleres ved
fortynding med et fortyndingsmiddel, hvori produktet er uopleseligt,
sedvanligvis vand, hvilket f&r produktet til at fzlde ud. Produktet
kan derefter separeres ved filtrering og rekrystalliseres fra et pas-
sende omkrystalliserende oplgsningsmiddel eller en blanding af oples-
ningsmidler til opndelse af produktet i en i det vmsentlige ren til-
stand.

Andre fremstillingsmetoder kan ogsd benyttes. Visse af forbindelser-
ne, som indeholder halogensubstituenter, kan opnés ved halogenering
af diphenylaminderivater, som allerede indeholder andre substituenter.
Ogsé& de forbindelser, som indeholder nitrosubstituenter, kan opnds
ved hjzlp af omhyggelig nitrering af de beheorige diphenylaminderiva-
ter uden nitrosubstituenter. Ogs& her kan yderligere halogen- og/
eller nitrosubstituenter indfgres i forbindelser, som allerede inde-
holder s&danne substituenter. Disse nitrerings- og halogeneringspro-
cesser kan udferes p& en hvilken som helst velkendt mé&de til nitre-

ring og halogenering af benzenoide aromatiske materialer.

Disse nitrerings- og/eller halogeneringstrin kan udferes pd diphenyl=
aminderivater, som ligger udenfor opfindelsens rammer, eller pd di=
phenylaminderivater, som allerede ligger indenfor opfindelsen rammer,
og hvorpad felgende er eksempler:

o-trifluormethyl-2',4,6-trinitrodiphenylamin, (smp. 154-156°C)

o_trifluormethyl-4,4',6-trinitrodiphenylamin, (smp. 110°C).

Mellemproduktdiphenylaminerne kan fremstilles ved en fremgangsméde,
som svarer til den ovenfor anfegrte for forbindelserne ifelge opfin-
delsen, udfra en passende substitueret anilin og en passende substi-

tueret halogenbenzen.

Opfindelsen angdr ogsad insekticide, akaricide, molluscicide, nema-
todicide og fungicide midler indeholdende et dinitrobenzotrifluorid

ifelge opfindelsen samt et fortyndingsmiddel eller en barer.
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I et yderligere aspekt angives derfor ifglge opfindelsen insekticide,

akaricide, molluscicide og fungicide midler, der som aktiv bestanddel

indeholder  dinitrobenzotrifluoridet med formlen
NO,— / \ NH \/ \>
5 2 "‘7\—- /
: . ~gu
NO2

Dinitrobenzotrifluoriderne ifglge opfindelsen benyttes fortrinsvis i
10form af prsparater, og disse kan benyttes til landbrugsmzssige og ha-
vebrugsmsssige formdl. Den przparattype, som benyttes i hvert enkelt
tilfelde, vil afhznge af det szrlige form&l, hvortil den skal benyt-

tes.

15Przparaterne kan foreligge 1 form af stovende pulvere eller i form
af smi korn, hvori den aktive bestanddel er blandet med et passende
fortyndingsmiddel eller en bzrer. Passende faste fortyndingsmidler
eller bmrere kan f.eks. vere kaolin, bentonit, kieselguhr, dolomit,
calciumcarbonat, talk, pulveriseret magnesia, Fuller's jord, gips,

spdiatoméjord og porcelansler. Et passende granulert fortyndingsmiddel

er granuleret pimpsten.

Prgparaterne kan ogsd foreligge i form af dispergerbare pulvere eller
kornede materialer, som foruden den aktive bestanddel indeholder et
asbefugtningsmiddel til at lette spredningen af pulveret eller kornene

i vesker. S&danne pulvere eller korn kan indeholde fyldstoffer, sus-

' penderingsmidler og lignende.

Przparaterne kan ogsd foreligge i form af veskeprasparater til anven-
sodelse som dyppemidler eller sprgjtemidler, som generelt er vandige

dispersioner eller emulsioner indeholdende den aktive bestanddel i

ngrverelse af et eller flere befugtningsmidler, dispergeringsmidler,

emulgeringsmidler eller suspenderingsmidler.

3sBefugtningsmidler, dispergeringsmidler og emulgeringsmidler kan vere
af den kationiske, anioniske eller ikke-ioniske type. Passende mid-
ler af den kationiske type omfatter f.eks. kvaternzre ammoniumforbin-
delser, f.eks. cetyltrimethylammoniumbromid. Egnede midler af den
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anioniske type omfatter f.eks. smber, salte af alifatiske monoestere
af svovlsyre, f.eks. natriumlaurylsulfat, salte af sulfonerede aroma-
tiske forbindelser, f.eks. natriumdodecylbenzensulfonat, natrium-,
calcium- eller ammoniumlignosulfat, butylnaphthalensulfonat, og en
blanding af natriumsaltene af diisopropyl- og triisopropylnaphthalen=
sulfonsyrer. Egnede midler af den ikke-ioniske type omfatter f.eks.
skondensationsprodukterne af ethylenoxid med fedtalkoholer, sésom
oleylalkohol eller cetylalkohol, eller med alkylphenoler, s&som oc-
tylphenol, nonylphenol og octylkresol. Andre ikke-ioniske midler er
delestrene afledt af langkzdede fedtsyrer og hexitolanhydrider,
kondensationsprodukterne af nsvnte delestere med ethylenoxid samt

jolecithinerne.

Pagssende suspenderingsmidler er f.eks. hydrofile kolloider, f.eks.
polyvinylpyrrolidon og natriumcarboxymethylcellulose, 08 vegetabilske
gummier, f.eks. gummi akacia og traggcanthgummi.
15
Prmzparaterne, som skal benyttes i form af vandige dispersioner eller
emulsioner, tilferes generelt i form af et koncentrat indeholdende
en stor mengde af den aktive bestanddel eller de aktive bestanddele,
hvilket koncentrat skal fortyndes med vand feor anvendelse. Disse
2okoncentrater skal ofte kunne klare lagring i lange tidsrum og efter
en s&dan lagring vere i stand til at blive fortyndet med vand til
dannelse af vandige preparater, som forbliver homogene i tilstrzkke-
lig tid til, at de kan paferes ved hjelp af konventionelt sprejteud-
styr. Koncentraterne kan hensigtsmessigt indeholde fra ca. 10 til
2585 vegth af den aktive bestanddel eller de aktive bestanddele, og ge-
nerelt indeholder de fra ca. 25 til ca. 60 vegt% af den aktive be-
standdel eller de aktive bestanddele. Niar koncentraterne fortyndes
til dannelse af vandige prsparater, kan sddanne preparater indehol-
dende varierende mengder af den aktive bestanddel eller de aktive be-
3ostanddele, afhmngigt af det formdl, hvortil de skal anvendes, men et
vandigt preparat indeholdende fra ca. 0,001 til ca. 0,01 vegt® og op
til ca. 10 vegt® aktiv bestanddel eller aktive bestanddele kan benyt-
tes.

35Det md forstds, at de biologisk aktive midler ifelge opfindelsen
foruden et dinitrobenzotrifluorid kan indeholde en eller flere andre
forbindelser med biologisk aktivitet, f.eks. et insekticid, et fungi-
cid eller et akaricid. De kan ogsé omfatte et eller flere stabilise-
ringsmidler, f.eks. epoxider, f.eks. epichlorhydrin.
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Midlerne, der skal benyttes som spregjtemidler, kan ogsé foreligge
i form af aerosoler, hvori praparatet opbevares i en beholder under
tryk under tilstedeverelse af et drivmiddel, sésom en fluortrichlor=

methan eller dichlordifluormethan.

Ved inkorporering af passende additiver, f.eks. til forbedring af
sspredningen, klsbeevnen og modstandsdygtigheden mod regn p& behand-
lede overflader, kan de forskellige materialer bedre tilpasses efter
de forskellige anvendelser, hvortil de er beregnet.

Torbindelserne og midlerne ifglge opfindelsen er anvendelige til

jobekempelse af skadedyr. Udtrykket "skadedyr", som her benyttet 1 be-
skrivelse og krav, betyder hvirvellgse skadedyr, issr insekter og
mider, og endvidere lgvsvampeorganismer pa planter, og betydningen
af "pesticid", som her benyttet, er begrznset pa lignende made.

1s5L et yderligere aspekt angives derfor ifolge opfindelsen en fremgangs-
mé&de til bekampelse af insekt-, mide- eller svampeangreb p& planter,
hvilken fremgangsmidde er ejendommelig ved, at man pa skadevolderen
eller p& stedet for skadevolderne eller pd skadevoldernes levested
eller pa planter, der er tilbgjelige til at blive inficeret eller

sgsmittet med skadevolderne, paferer et dinitrobenzotrifluorid ifelge
ethvert af kravene 1-4 eller et middel ifslge ethvert af kravene

5-8.

Nermere betegnet angives ifglge opfindelsen en fremgangsmdde til bekampelse af
25skadedyr pa planter, hvilken fremgangsmdde omfatter padfering af en forbindelse

eller et middel ifslge opfindelsen pad planterne. Pafgringen kan
foretages med henblik p& behandling af et skadedyrangreb eller en

infektion af planten med det skadedyr, som allerede forekommer, eller

30 ogsd kan planter, der er tilbgjelige til at blive udsat for et sadant
skadedyrangreb eller en infektion, behandles profylaktisk. Pafering

kan i visse tilfzlde foretages med det ufortyndede kemikalium, men
det foretrzkkes at pafere et przparat, sdsom et af de 1 det foregd-
ende generelt beskrevne, ved hjelp af pudring eller spregjtning af

35 stedet for skadedyrene, f.eks. planters lgv. Med udtrykkene "plante"
og "planter", som her benyttet, skal der generelt forstds skonomisk
nyttige planter, f.eks. levnedsmiddel- og fiberafgredeplanter eller
prydplanter, men andre plantetyper kan selvsagt ogsd behandles pé et
hvilket som helst vsksttrin fra emergens til fuld udvikling, og be-



5

10

15

20

25

30

35

150901

15

handling kan udfgres pd planternes legv, frugter, stengler, stammer
eller grene i overensstemmelse med den pdgeldende plante og de skade-

dyr, der er tale om.

Forbindelserne ifplge opfindelsen og midlerne indeholdende disse
er meget toksiske overfor mange forskellige insekter og andre hvir-
vellpse skadedyr, indbefattet f.eks. foglgende:

Tetranychus telarius (red spindemide)

Aphis fabae (bladlus)

Megoura viceae (bladlus)

Aedes aegypti (myg)

Dysdercus fasciatus (capsider)

Musca domestica (stuefluer)

Blattella germanica (kakerlakker)

Pieris brassicae (hvid sommerfugl, larve)

Plutella maculipennis (k&lmel, larve)

Phaedon cochleariae (sennepsbille)

Calandra granaria (kornbille)

Tribolium confusum (melbille)

Agriolimax reticulatus (snegle).
Fremgangsmdden ifelge opfindelsen kan anvendes til bekzmpelse af
plantezdende mider ved behandling af planter, der er angrebet af
eller tilbsjelige til at blive inficeret med sddanne mider, med
et dinitrobenzotrifluorid ifeslge opfindelsen eller et praparat inde-
holdende forbindelsen. Planteadende mider er gkonomisk vigtige skade-
dyr for mange afgreder, indbefattet f.eks. bomuld, citrusfrugter,
®bler og pzrer.
Forbindelserne og midlerne ifglge opfindelsen er ogsé anvendelige

til bekzmpelse af levsvampesygdomme hos planter, indbefattet folgende:
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Puccinia recondita (rustsvamp p& hvede)
Phytophthora infestans (tomatsyge)
Plasmopara viticola (pulvermeldug pd vin)
Uncinula necator (bladskimmel pd vin)
Piricularia oryzae (rissvidning)

Podosphaera leucotricha (pulvermeldug pa ebler).

Det ses s8ledes, at opfindelsen tilve jebringer mulighed for behand-
ling af en enkelt afgrgde for sidvel insekt- som svampesygdomme hos
afgrpden ved hjelp af en enkelt pdfegring. F.eks. forekommer b&de
svampesygdommen Podosphaera leucotricha og miden Tetranychus telarius
som sygdomme hos zbletrmer, og begge kan bekzmpes ved pafering af et
materiale indeholdende en forbindelse ifglge opfindelsen.

Det er selvsagt velkendt indenfor pesticiderne, at p&feringen af pe-

sticidt effektive materialer pd planter i mengder, der overstiger de
mengder, som er nedvendige for at tilvejebringe en insekticid, aka-

ricid eller fungicid virkning,kan forarsage usgnsket beskadigelse

af planterne. Den aktuelle mengde, der skal benyttes i hvert enkelt
tilfelde, kan let bestemmes ved hijzlp af simple forseg, uden anvendels
af opfinderisk indsats, og sédamne forsgg ligger indenfor fagmandens kunnen.,

Faktorer, der skal tages 1 betragtning ved bestemmelse af den kor-
rekte mengde, der skal benyttes, indbefatter naturen af det pigzlden-
de valgte kemikalium, naturen af planten, naturen af sygdommen, de
klimatiske betingelser og den landbrugsmzssige fremgangsméde, som er
passende for planten.og dens geografiske beliggenhed. En passende
mzngde til behandling af modne ®bletrmer med henblik pd beksmpelse

af europsisk red spindemide (Tetranychus telarius) andrager fra 50
til 250 ppm aktiv bestanddel i et przparat, som pasprejtes i en meng-
de p& mere end 100 1l/ha.

Opfindelsen illustreres i de folgende eksempler.

Eksempel 1.

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af 2(2,4,6-trichloranilino)-
3, 5-dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 13 i tabel 1).
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2,4,6-trichloranilin (3,9 g) blev oplest i dimethylformamid (20 ml)
og forsigtigt sat til natriumhydrid (opndet ved vaskning af natrium=
hydrid i mineralolie (2,0 g; 50%) med benzin) suspenderet i dimethyl=
formamid (10 ml) ved 10°C. Da tilsstningen var afsluttet, fik blan-
dingens temperatur lov til at stige til stuetemperatur over et tids-
rum p& 30 minutter, for der blev kelet til 10°C. En oplesning af 2-
chlor-3,5-dinitrobenzotrifluorid (5,4 g) i dimethylformamid (20 ml)

blev langsomt tilsat, og blandingen blev omrgrt ved stuetemperatur i

5 timer, hvorefter den fik lov at henstd i yderligere 16 timer. Blan-
dingen blev udheldt i isvand og den resulterende blanding syrnet med
koncentreret saltsyre. Bundfaldet blev opsamlet ved dekantering af
den ovenstédende vasske og omkrystalliseret fra denatureret sprit til

.opnéelse af 2(2,4,6-~trichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid med

smeltepunkt 105°C.

Eksempelz

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af 2(2,6-dichloranilino)-
3,5-dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 21 i tabel 1).

2,6~dichloranilin (360 g) blev oplest i dimethylformamid (1,5 liter)

og sat til natriumhydrid (opndet ved vaskning af natriumhydrid i mi-
neralolie (214 g; 50%) med benzin) suspenderet i dimethylformamid

(4 liter) ved 10°c. Da tilsetningen var afsluttet, fik blandingens
temperatur lov til at stige til stuetemperatur, hvorefter der blev

kelet til 10°C. ZEn oplegsning af 2-chlor-2,5-dinitrobenzotrifluorid

(600 g) i dimethylformamid (1,5 liter) blev langsomt tilsat, og blan-
dingen blev omrgrt ved stuetemperatur i 20 timer. Blandingen blev
udheldt i salt/isvand (20 liter), og den resulterende blanding blev
syrnet med koncentreret saltsyre. Bundfaldet blev opsamlet ved af-

reret sprit til opnéelse af 2(2,6-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid med smeltepunkt 97-99°C.

Eksempel 3.

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af 2(2-nitroanilino)-3,5-
dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 49 i tabel 1).

Til en omrert oplegsning af 2-nitroanilin (6,91 g) og 2-chlor-3,5-
dinitrobenzotrifluorid (13,53 g) i tert dimethylformamid (150 ml)
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sattes kaliumhydroxid (8,0 g, sma kugler) i smi mengder i lebet af

15 minutter. Under tilsatningen steg temperaturen fra 20°c til 80°C.
Efter afsluttet tilsetning blev blandingen omregrt i 2 timer ved 60° c,
hvorefter koncentreret saltsyre blev tilsat til syrning af blandin-
gen. Teknisk denatureret sprit (50 ml) blev derpd tilsat, og blan-
dingen blev omrgrt i 15 minutter ved stuetemperatur. Det faste bund-
fald blev opsamlet ved hjzlp af filtrering, vasket med vand og torret
til opnéelse af 2(2-n1troan111no) 3, 5-dinitrobenzotrifluorid med smel-

tepunkt 154-156°C.

Eksempel 4

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af 2(2,5-dichloranilino)-
3, 5-dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 16 i tabel 1).

7il en omrert oplesning af 2,5-dichloranilin (1,6 g) i tert dimethyl=
formamid (10 ml) sattes kaliumhydroxid (1,0 g) i sm& mengder i lobet

af 5 minutter, og omrering blev fortsat 1 yderligere 15 minutter.

Til den resulterende oplegsning blev sat 2- chlor-3,5-dinitrobenzotri=

fluorid (2,7 g) i smd mengder i lgbet af 5 minutter. Efter afsluttet
tilsetning blev omrert i 30 minutter ved 2000, hvorefter koncentreret

- saltsyre blev tilsat til syrning af blandingen. Teknisk denatureret

25

30

35

sprit (10 ml) blev derpd tilsat, blandingen blev omrgrt i yderligere
15 minutter og derpd udhzldt i vand (150 m1). Det faste bundfald
blev opsamlet ved hjelp af filtrering, vasket med vand og terret til
opnéelse af 2(2,5-dichloraniline)-3,5-dinitrobenzotrifluorid med smel-
tepunkt 125-126°C. '

Eksempel 5

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af Z(S-trifluormethyl)—B,S—
dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 67 i tabel 1).

En blanding af 2-chlor-3,5-dinitrobenzotrifluorid (119 g), 3-amino=
benzotrifluorid (100 g) og kaliumcarbonat (98 g) blev opvarmet til
959C i 20 timer. Blandingen blev derpd kelet til stuetemperatur,
teknisk denatureret sprit (20 ml) blev tilsat efterfulgt af vand (200
ml), og der blev derpd syrnet med koncentreret saltsyre til opnéelse
af en gul olie, som krystalliserede. omkrystallisation af dette fa-
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ste stof fra isopropylalkohol gav 2(3 trlfluormethyl) 3,5-dinitroben=
gotrifluorid med smeltepunkt 101-103 .

5 Eksempel 6

Dette eksempel illustrerer fremstillingen af 2(4-chloranilino)-3,5-
dinitrobenzotrifluorid (forbindelse nr. 52 i tabel 1).

10 Bn blanding af 4-chloranilin (127,5 g) og 2-chlor-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid (270,5 g) i toluen (2 liter) blev opvarmet under tilbage-
svaling i 16. timer, hvorefter den varme blanding blev filtreret. Fil-
tratet blev inddampet i vakuum, og spormengder af toluen blev
fjernet ved dampdestillation med teknisk denatureret sprit til opné-

15 ¢€1lse af et sort, halvfast stof. Ekstraktion af dette faste stof med
cyklohexan resulterede i gule krystaller af 2(4-chloranilino)-3,5-
dinitrobenzotrifluorid med smeltepunkt 104- 106°¢C.
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Eksempel 7

Ved hjslp af fremgangsmider svarende til de i eksemplerne 1-6 illu-
strerede opnéedes fglgende dinitrobenzotrifluorider udfra 2-chlor-
4,6-dinitrobenzotrifluorid og den beheorigt substituerede anilin:

2(2,4-dinitroanilino)-3%,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 1 i tabel 1)

2(2-nitro—4—trifluormethylanilino)—3,5—dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 2 i tabel 1)

2(2,6—dichlor—4—nitroanilino)—3,5—dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 3 i tabel 1)

2(4-chlor-2-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 5 i tabel 1)

2(6-chlor-2,4-dinitroanilino )-3,5-dinitrobenzotrifiuorid
(forbindelse nr. 6 i tabel 1)

2(6-brom—4—chlor—2—nitroani1ino)—3,5—dinitrobenzotrif1uorid
(forbindelse nr. 7 i tabel 1)

2(4-brom-2-nitroaniline)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 8 i tabel 1)

2(6-chlor-2-nitro-4-trifluormethylanilino)-3,5-dinitrobenzotrifiuoris
(forbindelse nr. 9 i tabel 1)

2(4,6-dichlor-2-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 10 i tabel 1)

2(4—brom—6—chlor-2—nitroanilino)—3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 11 i tabel 1)

2(3,5-bistrifluormethylanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 12 i tabel 1)

2(2-brom-4-nitroaniline)-3,5-dinitrobenzotrifiuorid
(forbindelse nr. 14 i tabel 1)
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2(2,4-dichloranilino)-3%,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 17 i tabel 1)

2(3,4-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 18 i tabel 1)

2(%,5-dichloraniline)~3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 19 i tabel 1)

2(2-chlor-4-nitroaniline)-3,5-dinitrobenzotrifluorid

10 (forbindelse nr. 20 i tabel 1)

2(2,4,6-tribromanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 22 i tabel 1)

2(4-chlor-2-trifluormethylanilino )-3,5-dinitrobenzotrifluorid
15 (forbindelse nr. 2% i tabel 1)

20
2(4,5-dichlor-2-nitroaniline)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 26 i tabel 1)

25

2(3-chlor-4-fluoranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 28 i tabel 1)

30 2(4-chlor-3-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 29 i tabel 1)

2(2-chlor-5-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 30 i tabel 1)

35

2(2-fluor-5-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 32 i tabel 1)
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2(2,4~-difluoranilino )-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 34 i tabel 1)

2(4-chlor-3-trifluormethylanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 35 i tabel 1)

10
2(4-nitro-3-trifluormethylanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 37 i tabel 1)

15

20

2(2,3-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 41 i tabel 1)

25
2(2,5-difluoranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 43 i tabel 1)

30

2(2,5-dichlor-4-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 45 i tabel 1)

35 5(2,4-dibromanilino )-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 46 i tabel 1)
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2(2,6-dibromanilino)-3%,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 47 i tabel 1)

2(2,5-dibromanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 48 i tabel 1)

2(4-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 50 i tabel 1)

2(3-chloranilino)-3,5-dinitrobengotrifluorid
(forbindelse nr. 53 i tabel 1)

2(4~-bromanilino )-3%,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 54 i tabel 1)

2(2-brom-5-trifluormethylanilino )-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 55 i tabel 1)

2(3-bromanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 57 i tabel 1)

2(3-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 58 i tabel 1)

2(2-fluoranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr, 60 i tabel 1)

2(3-jodanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 61 i tabel 1)

2(4-jodanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 62 i tabel 1)

2(4-brom-2-chloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 63 i tabel 1)
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° 2(2,4,5-trichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 66 i tabel 1)

2(2—chloranilino)—3,5—dinitrobenzotrifluorid

(forbindelse nr. 68 i tabel 1)

10
2(2-bromanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid

(forbindelse nr. 69 i tabel 1)

15
2(4—brom—3—trifluormethylanilino)—3,5—dinitrobenzotrifluoriﬂ

(forbindelse nr. 7i i tabel 1)

20
2(2-trifluormethylanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
(forbindelse nr. 73 i tabel 1)

25

2(4-fluor-2-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid
30 (forbindelse nr. 76 i tabel 1)
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5 Eksempel 8

10 vegtdele 2(2,5-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotrifluorid (forbin-
delse nr. 16 i tabel 1), 10 dele af et ethylenoxid-octylphenolkonden-
sat ("Lissapol" NX, "Lissapol" er et varemsrke) og 80 vmgtdele diace-
tonealkohol blev blandet grundigt. Der opnidedes derved et koncen-
trat, som ved blanding med vand gav en vandig dispersion, der er eg-
net til pafgring som en spray ved bekszmpelse af insektskadedyr.

10

Fksempel 2

15 Et granulsrt preparat blev fremstillet ved oplesning af den aktive
bestanddel i et oplessningsmiddel, forstgvning af den opndede oplgs-
ning pd pimpstenskorn og ved at lade oplesningsmidlet fordampe.

. Vegth
20 2(2,6-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid (forbindelse nr.21 i tabel 1) 5,0
Pimpstenskorn 95,0
100,0
25

Eksempel 10

Et vandigt dispersionspreparat blev fremstillet ved blanding og for-
maling af de nedenfor anfgrte bestanddele i de angivne mengder.

30 Vegt?
2(2,5-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotri=

fluorid (forbindelse nr. 16 i tabel 1) 40,0

Calciumlignosulfat 10,0

Vand 20,0

35 100,0
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Eksempel 11.

Et emulgerbart koncentrat blev fremstillet ved sammenblanding af de
nedenfor angivne bestanddele i de anfgrte mengder og omregring af
blandingen, indtil alle bestanddelene var oplest.

Vegth

2(3-trifluormethylanilino)-3,5-dinitro=

benzotrifluorid (forbindelse nr. 67 i
tabel 1) 10,0
Ethylendichlorid 40,0
Calciumdodecylbenzensulfonat 5,0
"Lubrol"C)I: 10,0
"aromasol"® ® 35,0
100,0

Bksempel 12

Bt preparat i form af let dispergerbare korn i en vaske, f.eks. vand,
blev fremstillet ved formaling sammen af de forste tre af de nedenfor
anferte bestanddele i nsrverelse af tilsat vand og derefter iblanding
af natriumacetatet. Den resulterende blanding blev teorret og fort
gennem en British Standard mesh sigte, sterrelse 44-100, til opnéelse
af den onskede kornsterrelse.

Vegth

2(2,5-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotri=
fluorid (forbindelse nr. 16 i tabel 1) 50,0
"Dispersol"® T 25,0
"Lubrol"® APN 5 1,5
Natriumacetat 23,5
100,0

Bksempel 13

De nedenfor anfsrte bestanddele blev formalet sammen i de anferte
vegtmengder til fremstilling af et pulverpraparat, der er let disper-
gerbart i vesker. '
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Vegth

2(2,5—dichloranilino)—3,5—dinitrobenzotri=
fluorid (forbindelse nr. 16 i tabel 1) 45,0
"Disperso]JKQ T 5,0
"Lissapol"69 NX 0,5
nge1lotas"® B 600 2,0
Natriumacetat 47,5
100,0

Eksempel 14

Et col-przparat (et col-przparat er en suspension af findelte partik-
ler, hvori middelpartikeldiameteren er mindre end ca. 3% micron) blev
fremstillet ved kugleformaling af bestanddelene 1 de nedenfor anfagrte
vegtmengder og derefter fremstilling af en vandig suspension af den

formalede blanding med vand.

Vagt

2(2-nitroanilino)-3,5-dinitrobenzotrifluo=
rid (forbindelse nr. 49 i tabel 1) 40,0
“Dispersol"q®fr 10,0
"Tubrol" = L 1,0
Vand 49,0
100,0

Eksempel 15

Et dispergerbart pulverprsparat blev fremstillet ved sammenblanding
af bestanddelene i de nedenfor anferte vegtmzngder og derefter for-
maling af blandingen, indtil alle bestanddelene var grundigt blandet.

Vegth

2(2,6-dichloranilino)-3,5-dinitrobenzotri=
fluorid (forbindelse nr. 21 i tabel 1) 25,0
"Aerosol" OT/B 2,0
"Dispersol" ® ac 5,0
Porcelsnsler 28,0
Silica 40,0

100, 0
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Eksempel 16

Dette eksempel illustrerer fremstillingen afet dispergerbart pulver-
preparat, ved hvilken alle bestanddelene blandes i de neden-

for anfegrte vegtmengder, hvorefter blandingen formales péd en finde-

lingsmglle.

Vaegtsh

2 (3-trifluormethylanilino)-3,5~-dinitro=

benzotrifluorid (forbindelse nr. 67 1
tabel 1) 25,0
"Perminal" ® BX 1,0
"Dispersol"caff 5,0
Polyvinylpyrrolidon 10,0
Silica 25,0
Porcelasnsler 34,0
100,0

Ved hjelp af procedurer svarende til de 1 eksemplerne 8-16 illustre-
rede kan der fremstilles tilsvarende pesticide materialer indehol-
dende som aktive bestanddele hvilke som helst af de andre forbindel-

ser, der er opfert i tabel 1.

Den foglgende opstilling giver en forklaring af de materialer eller
stoffer, som er betegnet med de forskellige varemsrker og handels-
navne, der er omtalt i de foreglende eksempler.

"Lubrol&®1L er et kondensat af 1 mol nonylphenol med 13 mol
ethylenoxid.
"Aromasol" CDI{ er en oplegsningsmiddelblanding af alkylbenzener.

"DiSperSOlKJTEOQZKi er en blanding af natriumsulfat og et kondensat
af formaldehyd med natriumsaltet af naphthalen=

sulfonsyre.

"Lubrol'l® APN 5 er et kondensat af 1 mol nonylphenol med 5 1/2
mol naphthalenoxid.

"Celloias"Ga B600 er et natriumcarboxymethylcellulosefortykkelses-
middel.
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"Lissapol" er et kondensat af 1 mol nonylphenol med 8 mol
ethylenoxid. '
"Aerosol" er dioctylnatriumsulfosuccinat.
"Perminal"q® BX er et alkylnaphthalensulfonat (natriumsalt).

Bksempel 17

Virkningen af dinitrobenzotrifluoriderne ifglge den foreliggende op-
findelse blev vist ved forseg overfor forskellige insekter og andre
hvirvellpse skadedyr. Forbindelsen blev benyttet i form af et fly-
dende preparat indeholdende 0,1 vzgt% af forbindelsen med undtagelse
af forspgene med Aedes aegypti, hvor preparaterne indeholdt 0,01
vegth af forbindelserne. Praparaterne blev fremstillet ved oplesning
af forbindelserne i en blanding af coplegsningsmidler bestlende af 4
volumendele acetone og 1 volumendel diacetonealkohol. Oplesningerne
blev derpd fortyndet med vand indeholiende 0,01 vegt® af et befugt-
ningsmiddel, dsr szlges under handelsbstegnslsen "ILissapol" NX, ini-
til de flydende prmparater indeholdt den krsvede koncentration af

forbindelsen. "Lissapol" er et varemesrke.

Den benyttede forssgsprocedure i forbindelse med hvert skadedyr var
dybest set den samme og omfattede ernszring af et antal skadedyr pa
et medium, som smdvanligvis var en vertsplante eller et fgdemiddel,
hvorpé skadedyrene ernmres, og behandling af enten skadedyrene eller

mediet eller begge dele med preparaterne.

Dgdeligheden for skadedyrene blev derpd fastsldet efter tidsrum, der
sedvanligvis varierer fra 1 til 3 dage efter behandlingen.

Resultaterne af forsegene fremgér af den efterfglgende tabel 2. I
denne tabel angiver feorste sgjle navnes pd skadedyrarten.

Hver af de efterfglgende sgjler angiver vertsplanten eller det medi-
um, hvorpd skadedyret blev ernmret, antallet af dage, som fik lov at
hengé efter behandlingen fer fastsllelse af skadedyrenes dedelighed,
og resultaterne opndet for hver forbindelse. Bestemmelsen er udtrykt
i hele tal géende fra O til 3.
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0 reprasenterer mindre end 30% drzbte
1 reprmsenterer 30-49% drzbte

2 reprmsenterer 50-90% drabte

3 reprezsenterer over 90% drzbte.

I tabel 2 angiver "kontaktforseg", at bade skadedyrene og mediet blev
behandlet, og "residualforseg" angiver, at mediet blev behandlet for
inficering med skadedyrene.
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Eksempel 18

Forbindelser ifplge opfindelsen blev afprevet for molluskicid  virk-
ning, og detaljer ved de udferte forseg er som felger.

5 En afvejet preve af forseggsforbindelsen blev oplest i 0,5 ml af en
planding af ethanol og acetone (50:50 v/v). Oplesningen blev fortyn-
det med 0,5 ml vand og udh®:ldt pd en kalvefoderpille 1 en glas-petri-
sk81l, og pillen blev luftterret i 24 timer. Vegten af den benyttede
forbindelse var valgt sdledes, at den terrede pille indeholdt 4 vegth

joaf den aktive bestanddel. To gentagelser, som hver bestod af en
plast-petriskdl indeholdende 1 pille, 2 snegle og et fugtet filtrer-
papir til opretholdelse af en hej relativ fugtighed, blev benyttet
ved hvert forssg. Skalene blev henstillet i et koldt vsrelse (10°C).
Efter 6 dage blev antallet af drzbte fastsliet.

15
De benyttede snegle var Agriolimax reticulatus (Mull), og de var ble-
vet holdt under faste i 24 timer for forsegenes begyndelse. Resulta-
terne af forssgene fremgér af den efterfolgende tabel 3.

20 Tabel 3
Forbindelse nr., % drzbte Forbindelse nr. % drzbte
(tabel 1) snegle (tabel 1) snegle
3 50

25 9 100 28 50

13 75 29 50

14 50 35 100

16 50 37 50

30 20 50 41 50

21 100 46 50

22 50 63 50

23 75 66 100

35 26 50
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Eksempel 19

Dette eksempel illustrerer den gunstige beksmpelsesgrad forbindel-
serne ifglge opfindelsen har overfor den europsiske rgde spindemide
(Tetranychus telarius), sdvel stammer, der er fglsomme overfor orga-
niske phosphorforbindelser, som resistente stammer. Bdde voksne mi-
der og midemg blev benyttet. Franske bonneplanter pd det primere
lovtrin blev inficeret med mider og besprejtet med materialer inde-
holdende forbindelserne ifslge opfindelsen i varierende mmngder. Ta-
bel 4 angiver den mindste paferingsmengde (i ppm forbindelse i det
benyttede prmparat), der er tilstrakkelig til fuldstendig bekesmpelse.
Midernes dpdelighed blev fastsldet 3 dage efter, at spreojtningen
fandt sted.

Ved forseget med midemg blev dedeligheden af sggene (d.v.s. den svig-

tende udklekning) fastsliet 6 dage efter sprojtning af planterne.
Umiddelbart fer sprejtning blev de tilstedevsrende voksne mider pé
lgvet fjernet ved at underkaste levoverfladen en voldsom luftstrem.
Resultaterne for midesmggene er anfert i den efterfolgende tabel 4.

Tabel 4
Lgveste koncentra- Lgveste koncentra-
Fornin Hom (), 7 e Foroun-  Hon (g, 207 el
(tabel 1) Voksne Eg (tabel 1) Voksne -
1 1000 N.A. 13 5 5
2 50 50 14 25 25
3 1000 N.A.
16 2,5 2,5
5 1000 1000 17 12,5 12,5
6 1000 1000 18 2,5 2,5
7 250 N.A. 19 10 10
8 250 250 20 50 50
9 250 250 21 2,5 2,5
10 62,5 62,5 22 25 25
11 100 100 23 2,5 2,5

12 10 10



Laveste koncentra-
tion (ppm), der gi-
ver 100% dedelighed

Tabel 4 (fortsat)

Forbin-

delse nr.

(tabel 1) Voksne
26 12,5
28 10
29 1000
%0 250
32 50
34 25
35 5
37 250
41 50
43 200
46 12,5
47 10
48 25
49 50
50 50
52 50

fKg

12,5

10
1000
250
1000

25

250

50

200

12,5

10
25
250
50

50

150901

Taveste koncentra-
tion (ppm), der gi-

dggggiﬁg, ver 100% dedelighed

(tabel 1) Voksne g
53 250 1000
55 $62,5 <1000
o1 250 250
58 50 N.A.
60 50 1000
61 1000 1000
62 50 50
63 2,5 2,5
66 10 10
67 12,5 12,5
68 50 50
69 12,5 50
" 255 2,5
13 10 10
16 12,5 200
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Bemgrkning: "N.A." i tabel 4 angiver, at der ikke blev iagttaget no-
gen aktivitet ved den hejest benyttede mengde (1000 ppm).

Eksempel 20

Dette eksempel illustrerer de overlegne akaricide egenskaber af 2-
anilino-3,5-dinitrobenzotrifluoriderne ifglge opfindelsen sammenlig-
net med de isomere 4-anilino-3,5-dinitrobenzotrifluorider, som er om-
handlet i belgisk patentskrift nr. 808.918. Forsegene blev udfort
pd den i eksempel 19 anfgrte mdde, og resultaterne er i tabel 5 an-
fort for hvert set isomere.

Tabel 5

Laveste koncentration (ppm),
der giver 100% dgdelighed

Navn p& forbindelse Voksne Eg

2(2-nitro-4-trifluormethyl=
anilino)-3,5~dinitrobenzo= _
trifluorid 50 50

4(2-nitro-4-trifluormethyl=
anilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid N.A. N.A.

2(2,6-dichloranilino)-3,5~

dinitrobenzotrifluorid 2,5 2,5
4(2,6-dichloranilino)-3,5-

dinitrobenzotrifluorid N.A. N.A.
2(3,4-dichloranilino)-3, 5=

dinitrobenzotrifluorid 2,5 2,5

4(3,4-dichloranilino)-3, 5~
dinitrobenzotrifluorid N.A. N.A.

2(2,4,5-trichloranilino )-

3,5-dinitrobenzotrifluorid 62,5 62,5
4(2,4,5-trichloranilino)-

3, 5-dinitrobenzotrifluorid N.A. N.A.
2(4-brom-2-nitroanilino)-

3, 5-dinitrobenzotrifluorid 250 250

4(4-prom-2-nitroaniline)-
3,5-dinitrobenzotrifluorid N.A. N.A.
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Tabel 5 (fortsat)

Navn p& forbindelse

2 (2-brom-4-nitroanilino)-
3,5-dinitrobenzotrifluorid

4(2-brom-4-nitroanilino)-
3,5—dinitrobenzotrifluorid

2(2-chlor~4-trifluormethyl=
anilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid

4(2-chlor-4-trifluorme thyl=
anilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid

2(2-chlor-4-nitroanilino )~
3,5-dinitrobenzotrifluorid

4(2-chlor-4-nitroaniline)-
3, 5-dinitrobenzotrifluorid

2(2,4,6~trichloranilino )-
%,5-dinitrobenzotrifluorid

4(2,4,6-trichloranilino)-
3,5-dinitrobenzotrifluorid

2(3,5-bistrifluormethyl=
anilino)-3,5-dinitrobenzo=
trifluorid

4(3,5-bistrifluormethyl=
anilino)-3,5-dinitrobenzo=
triflvorid

150901

Taveste koncentration (ppum),
der giver 100% degdelighed

Voksne

25

N.A.

2,5

N.A,

50

N.A.

62,5

10

250

g

25

N.A.

2,5

N.A,

50

N.A,

10

N.A.

Bemzrkning: "N.A." i tabel 5 angiver, at ingen aktivitet blev iagt-
taget ved den sterste anvendte mesngde (1000 ppm).

Resultaterne i tabel 5 viser tydeligt, at ved hvert szt afprovede
isomere er 2-isomeren betydeligt bedre end den kendte 4-isomer.
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Eksempel 21

Dette eksempel illustrerer graden af akaricid virkning hos et antal
kommercielt vigtige kendte akaricide produkter. Disse er (a) 2,2,2-
trichlor-1,1-di(4-chlorphenyl)ethanol (I), der ogsd er kendt under
sit pritiske standard-trivialnavn dicofol og s®lges under varemsrket
"Kelthane"; (b) tricyklohexyltinhydroxid (II), der szlges under vare-

. msrket "Plictran"; (¢) 2,4,4',5-tetrachlordiphenylsulfon (III), der

ogsd er kendt under sit britiske standard-trivialnavn tetradifon og
selges under varemszrket "Tedion"; (d) s(3, 4-dihydro-4-oxobenzo/d/-
[1,2,3]~triazin-3-ylmethyl)dime thyldithiophosphat (IV), der
ogsd er kendt under sit internationale standard-trivialnavn azinphos-

methyl og s®lges under varemzrket "Gusathion'.

Forsggene blev udfert pd den i eksempell9 angivne m&de, og resulta-

terne er opfort i den efterfglgende tabel 6.

Tabel 6

Laveste koncentration (ppm),

der giver 100% dedelighed
Kendt forbindelse Voksne Ag
I-dicofol 25 1000
II-tricyklohexyltinhydroxid 30 30
III-tetradifon 1000 12,5
TV-azinphos-methyl 50% N.A.

Bemgrkninger: "N.A." i tabel 6 angiver, at ingen aktivitet blev
iagttaget ved den hojest benyttede mmngde (1000 ppm).
% Kun mider, der er fglsomme overfor organiske
phosphorforbindelser - ingen aktivitet overfor
resistente mider.

Det fremgér sdledes ved en sammenligning af resultaterne anfeort i
tabel 4 og tabel 6, at forbindelserne ifslge den foreliggende opfin-
delse for storstedelens vedkommende har i det mindste en tilsvarende
aktivitet som kendte i handelen giende akaricider, og at flere af
forbindelserne ifglge opfindelsen er mere aktive end de kendte i han-

delen gdende akaricider.
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Eksempel 22

En serie markforseg blev udfert med henblik pd sammenligning af den
akaricide virkning af forskellige forbindelser ifglge opfindelsen
med virkningen frembragt ved hjelp af det i handelen géende produkt
tricyklohexyltinhydroxid (som szlges under varemmrket "Plictran'.
"plictran" anbefales til behandling med henblik pd bekzmpelse af

planteszdende mider).

Ved hvert forseg blev mbletrmer med moden frugt péfert en stor mang-
de (d.v.s. mere end 100 1/ha) af et dispergerbart pulverprzparat,
der var dispergeret i vand. Trmernes lev blev derpd inspiceret vi-
suelt med mellemrum, og den procentiske dedelighed af de plantezden-
de mider (primert Tetranychus spp.) blev beregnet. Resultaterne er
anfert i tabellerne 7 og 8.

Tabel 7

Markforsegg nr. 1, Valencia, Spanien, 1974.
% reduktion i prm-spray population af spindemider.

Dage efter behandling faor

Forbindelse nr. Pafpringsmengde bestemme e

(tabel 1) ppm. {(ai) 1 13 20

16 200 99 98 89

100 98 91 89

21 200 99 99 95

100 98 96 90

"Plictran" 200 96 94 93

100 78 65 80

Kontrol 0 0 5
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Tabel 8

Markforseg nr. 2, Ferrara, Italien, 1974.
% reduktion i pre-spray population af spindemider.

Dage efter behandling feor

Forbindelse nr. Pafgringsmesngde bestemme lse
(tabel 1) ppm. (ai) 10 17 26 31
16 200 79 86 90 93
21 100 56 51 59 84
"Plictran” 200 39 70 66 67

Bestemmelsen af antallet af =g, ndr disse blev talt, fulgte det sam-
me megnster som for antallet af voksne mider. Mikroskopiske underseg-
gelser af =g 1% dage efter behandling viste, at en hg] procent (50-
100%) var ikke-levedygtige, men gentagelsesforseg med de iagttagne
preover var utilstrszkkelige til, at der kunne skelnes mellem kemiske

behandlinger.

Eksempel 23

Dette eksempel viser, hvor vedvarende virkningen (procent dedelig-
hed) af visse dinitrobenzotrifluorider ifglge opfindelsen er overfor
ubehandlede Pieris brassicae-larver pé& kélplanter og overfor ubehand-
lede Plutella maculipennis p& sennepsplanter, idet hver plante blev
besprpjtet med et prmparat indeholdende en forbindelse ifglge opfin-
delsen fgr inficering med larverne.

Tabel 9
Dages varighed til 100%
drsbning af
Forbindelse nr. P&fgringsmengde Pieris Plutella
(tabel 1) ppm. (ai) brassicae maculipennis
16 500 3 1
250 2 1
21 500 3 8
250 3 1
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Eksempel 24

Dette eksempel illustrerer beksmpelsesgraden af bladlus Myzus per-
sicae med flere forbindelser ifglge opfindelsen.

Voksne Myzus persicae af hunken pé kinesiske kdlplanter blev sprej-
tet med et prmparat indeholdende en forbindelse ifslge opfindelsen.
Efter sprgjtning blev planterne overfgrt til &bne plastovertrukne glasn
hylstre. Formidlet med hylstrene er at hindre bladlusene i at fjerne

sig fra prgven, hvis de forlader planten. Resultaterne er opfgrt i
tabel 10.

Tabel 10
Forbindelse nr. Pé&fgringsmzngde Bestemmelse efter 21 timer (%)

(tabel 1) ppm. (ai) dgde  angrebne  sunde

16 200 52 28 20

100 62 28 10

50 47 22 51

21 200 68 26 6

100 53 40 T

50 53 27 20

Kontrol - 14 0 86

Eksempel 25

Forbindelserne ifglge opfindelsen blev afprevet mod forskellige for-
mer for lgvsvampesygdomme hos planter. Ved forseget blev et materi-
ale omfattende en vandig oplesning eller suspension af forsegsforbin-
delserne sprogjtet pd legvet af uinficerede planter. Jorden, hvori
planterne voksede, blev ogsd gennemblgdt med materialet. De til
sprejtning og gennemblegdning benyttede materialer indeholdt 100 ppm
af forsggsforbindelsen, hvis ikke andet er anfert i de nedenfor viste
tabeller med resultater. Efter pisprejtning og gennemblgdning blev
planterne udsat for inficering med de sygdomme, man egnskede at bekem-
pe, og dette skete ogsd med kontrolplanter, der ikke var behandlet
med forbindelsen. ZEfter et antal dage, afhsngigt af den pégmldende
sygdom, blev sygdomsomfanget fastsléet visuelt som en procent af den
sygdom, der fremkom hos kontrolplanterne, der ikke var blevet behand-
let med forsggsforbindelsen, i overensstemmelse med det nedenstéende

gradskema.
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Sygdomsomfang som procent af

Grad sygdom hos kontrolplanter
0 61 til 100
1 26 til 60
2 6 til 25
3 0 til 5
4 ingen sygdom

I tabel 11 er sygdommen anfert i den ferste sgjle, og i den anden
sgjle angives den tid, som gik mellem inficeringen af planterne og
bestemmelsen af sygdomsomfanget.

Tgbel 11
Tidsinterval Sygdomskodetal

Sygdom og plante (dage) %tabel 12)

Puccinia recondita 10 A
(hvede)

Phytophthora infestans 3 B
(tomat)

Plasmopara viticola T C
(vin)

Uncinula necator 10 D
(vin)

Piricularia oryzae 7 E
(ris)

Podosphaera leucotricha 10 B
(zble)

Forsggsresultaterne er opfert i den efterfolgende tabel 12.
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Tabel 12

Sygdomskodetal (tabel 11)

Forbindelse nr.
(tabel 1)

10
11
12

14

16

17
22

2%

26

28
29
30

54
35

37

41

43

45

46

4T

48
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Tabel 12 (fortsat)

Sygdomskodetal (tabel 11)

Forbindelse nr.

(tabel 1) L, ® 6 D B _E
49 3 0 3 0 3 -
50 3 - 4 - 4 1
52 0 - 3 2 0 3
5% 0 3 3 1 0 3
54 0 0 4 3 0 0
57 3 - 3 - 0 3
58 0 3 4 - 0 0
60 2 0 4 - 0 0
62 0] 3 4 - 0 0
63 2 - 4 - 0 3
66 2 - - - 3 3

71 0 - 4 - 0 4
76 1 4 3 - 2 3

n_" gngiver, at intet resultat blev opndet.

Et antal af forbindelserne ifelge opfindelsen bevirkede, anvendt 1
meget mindre paferingsmengder, en fortrinlig bekszmpelse af visse af
de i det foregfende omtalte lovsvampesygdomme. Disse resultater er
opfort i tabel 13.
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Tabel 13
Sy%domskodetal
Forbindelse nr. Paforingsmengde tabel 11)
(tabel 1) (ppm% A C D 7
1 5 - 4 - -
10 2-3 4 - -
21 50 - 4* - 4*
25 - 4* _ 4_5*
5 - 4 - 4
29 10 - 4 - _
33 10 - 4 - 3
2,5 - 4 - -
34 25 - 4 - -
41 50 - 4* - -
| 10 - 4 _ 4
2,3 - 4 - 2
48 50 - 4 4* 4*
25 - 4 5-4 3
> - 3-4 - -
52 50 - 4 - 4"
10 - 4 - 4
2,5 - 4 - 1
5% 50 - 4 o_z¥ -
10 - 4 1-3 -
5 - 4 1-2 -

* angiver udryddende virkning, og "-" betyder ikke afpreovet.
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Patentkravw.

1. Dinitrobenzotrifluorider med den almene formel

til anvendelse i insekticider, akaricider, molluscicider,
nematodicider og fungicider, kende tegnet ved, at
X betegner et halogenatom, m er nul eller et helt tal fra l
til 3, p er nul, 1 eller 2, og g er nul, 1 eller 2, idet
summen af m, p og g er 1, 2 eller 3, forudsat at gruppen

——

'

(cFy),

ikke betegner 4-trifluormethyl-2,6-dinitroanilinogruppen, o9

forudsat at ndr m er 1, er summen af p og g ikke nul.

2. Dinitrobenzotrifluorid til anvendelse i insekticider,

akaricider, molluscicider » nematodicider ©9 fungicider, k e n -
detegnet ved, at det har formlen

ey
NO, \ .. NH _.\’ \/>
- \:::<g\

NO cl

2

3. Dinitrobenzotrifluorid til anvendelse i insekticider,
akaricider, molluscicider, nematodicider og fungicider,

kendetnet ved, at det har formlen
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”/'Il—\\ _ NH_ /."’} \\

NO e \
2 \\::J < \::/

4. Dinitrobenzotrifluorid til anvendelse i insekticider,
akaricider, molluscicider, nematodicider og fungicider,

kendetegnet ved, at det har formlen.

CF
’ 3
vo, ./ \ 7N
2 »- NH —~-J\\ '
- ,-’/ ‘ ot g
\ AN
NOZ CF3
5. Insekticide, akaricide, molluscicide, nematodicide og fun-

gicide midler, kendetegnet ved, at de som en ak-
tiv bestanddel omfatter et dinitrobenzotrifluorid ifglge krav

1 sammen med et fortyndingsmiddel eller en barer.

6. Insekticide, akaricide, molluscicide og fungicide midler,
kendetegnet ved, at de som en aktiv bestanddel om-

fatter dinitrobenzotrifluoridet med formlen

_CFy Cl
N
NO.,- ¢ Vo NH ({ \
2" X . \
:.:.;// \__:;_—__"_,/'.‘
NO,, N1

sammen med et fortyndingsmiddel eller en barer.

7. Pesticide midler ifglge krav 5 eller 6,
kendetegnet ved, at de omfatter mindst én yder-

ligere biologisk aktiv bestanddel.

8. Pesticide midler ifglge krav 7, kendetegnet
ved, at den yderligere biologisk aktive bestanddel er et in-

' sekticid, akaricid eller fungicid.
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9. Fremgangsmédde til bekampelse af insekt-, mide- eller
svampeangreb pd planter, kendetegnet ved, at man
p& skadevolderne eller pd stedet for skadevolderne eller pé
skadevoldernes levested eller pd planter, der er tilbgjelige
til at blive inficeret eller smittet med skadevolderne, pafg-
rer et dinitrobenzotrifluorid ifglge ethvert af kravene 1-4

eller et middel ifglge ethvert af kravene 5-8.
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