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- Karbamid-szdrmazékokat tartalmazé kdrtevGirtoszerek és eljdrds

az 4j karbamid-szarmazékok elddllitdsdra

(ST)KIVONAT

A taldlmdny az (1) dltaldnos képlet(i karbamid-szdr-
mazékokat tartalmazé kdrtevdirtészerekre és az (I)
dltaldnos képletii vegyilletek elddllitdsira vonatkozik.

A képletben

O, (I1) vagy (III) képletil csoportot,
X oxigén-vagy kénatomot,

Y klér- vagy fluoratomot és
Z hidrogén-, kl6r- vagy fluoratomot jelent.

Az 1j vegyiletek elddllitasira megfeleld anilint
izociandttal vagy mustdrolajjal reagiltatnak, vagy
megfelel6 benzamiddal reagdltatnak.
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A taldlmdny az (I) dltaldnos képletd karbamid-szdr- -

mazékokat hatéanyagként tartalmazé rovarirté
szerekre, valamint az (I) dltaldnos képletd vij karba-
mid-szdrmazékok elGallitdsdra szolgdlé eljdrdsra vonat-
kozik. Az (I) dltaldnos képletben

Q (I1) vagy (1) képletd csoportot,

X oxigén- vagy kénatomot,

Y klér- vagy fluoratomot és

Z hidrogén-, kl6r- vagy fluoratomot jelent.

A 2123 236 szdmii német szovetség koztdrsasdgi
kozzétételi iratban dllati kdrtevGk ellen hatdsos ben-
zoil karbamid-szdrmazékokat ismertetnek. Az emli-
tett iratban Jeirt A képletd vegyiilet kereskedelmi
forgalomban 1év6 szer hatéanyaga (diflubenzuron).
Az ismert szer hatdsdhoz képest a taldlmény szerinti
kdrtevojrtSszereknek lényegesen jobb hatdsuk van,
példdul ldrvaszakaszban 1évé rovarok ellen. :

- El6ny0sen alkalmazhatdk azok a vegyiiletek, ame-
lyek képletében X, Y és Z oxigénatomot, fluoratomot
és fluoratomot ; oxigénatomot, kl6ratomot és fluor-
atomot, oxigénatomot, kiératomot és hidrogén-
atomot, kénatomot fluoratomot és fluoratomot;
kénatomot, klératomot és fluoratomot, illetve kén-
atomot, klératomot és hidrogénatomot jelent, kiilo-
nosen akkor, ha egyidejileg Q 24 -difluor-3,5-diklér-
fenil-csoport,

Az 1jj vegyileteket Oonmagdban ismert médon a
kovetkezd eljardsokkal dllithatjuk eld:

a) egy (IV) dltaldnos képletii anilint — Q a fenti je-
lentési — egy (V) dltaldnos képleti izociandttal, il
letve izotiociandttal — X, Y és Z a fenti jelentésti —
reagdltatunk; vagy

b) egy (VI) 4ltaldnos képletd izociandtot, illetve
izotiociandtot — Q és X a fenti jelentésti - egy (VII)
dltaldnos képletii benzamiddal - Z és Y a fenti jelen-
tésli — reagdltatunk,

Az a) és b) eljdrdst szobahdmérséklettdl a reakceid-
elegy forrdspontjdig tejeds h6mérsékleten hajtjuk
végre Reakcidkozegként kozombos oldészert, pél-
ddul aromds szénhidrogént, igy toluolt vagy xilalt,
klér-benzolt | piridint, étert, igy dioxdnt, tetrahidro-
furdnt  alkalmazhatunk, és adott esetben tercier
szerves bdzis, példdul trietil-amin vagy piridin jelen-
1étében dolgozunk.

A kiinduldsi anyagokat — ha ezek nem ismertek —
szokdsos mddszerekkel onmagdban ismert médon 4l-
lithatjuk elG.

A (IV) 4ltaldnos képlet( anilint a megfeleld nitro-
vegyiiletbSl dllitjuk el6 a nitrocsoportnak alkalmas
redukdlészerre]l valé redukcidjdval. A (IV) dltalinos
képletdi anilinbél foszgénnel, illetve tiofoszgénnel
reagdltatva a (VI) dltaldnos képleti izociandtot,
illetve izotiociandtot kapjuk.

Az (V) é4ltaldnos képletdi benzoilizociandtot a
megfeleld benzamidbdl oxalil-kloriddal dllithatjuk
el6. Az (V) dltaldnos képletdi benzoilizotiocianitot a
megfeleld benzoil-kioridbdl és kdlium-tiocian4tbél
kapjuk. '

Az Uj vegyiilletek rovar- és atkadldszerek hatéanya-
gaiként alkalmazhaték. Ezek a rovar- és atkaol6-sze.
rek felhaszndlhaték kédros rovarok és atkék, valamint
killonbozg fejldési formdik, igy herny6ik és ldrvdik
irtdsdra, A kdros atkdkon kiviil elsésorban kdros rova-
rok ellen alkalmazhaték; igy a Diptera, Coleoptera,
Lepidoptera, Hemiptera, Homoptera és Hymenop-
tera csoportba tartoz¢ ellen. Példdul megemlithetjik
a kovetkezket: szinyogok (Aedes), mexikdi bab-
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bogdr (Epdachna), burgonyabogir (Leptinotasa),
kdposztaniuly (Plutella), gyapothernyé (Prodem'agv
takdcsatka (Tetranychus), cikldimenatka (Tarsone-
mus), Dichomeds, pillangok (Pyroderces), Argyrop-
lose ocellana, téli araszalé, riigysodré, ilonca (Adoxo-
phyes reticulana), pokhalés moly, tolgyszové szdl6.
tonca, gylirdsféreg, gyapotpoloska, korte falevélszivé
és répalégy .

A taldlminy szerinti szerek elddllitdsdhoz a haté
anyagot a szokdsos segéd. ésjvagy hordozéanyagok-
kal szokdsos szerekké dolgozzuk fel, példdul emulzié-
koncentrdtumokkd, szuszpenddlhaté porokkd és po-
roz6szerekké . A felhaszndlds permetlevek és porok
alakjdban torténhet korilbelil 0,0005 és 2 s% kozot-
ti koncentrdciéban; a nagy hatéanyagtartaimi (ULV
koncentrdtumok hatdanyag-tartalma kériilbelid 9
s%-ig is terjedhet. A hatéanyag felhaszndlt mennyi.
sége hektdronként a hatéanyagtél és a haszonnovény-
t8! fiiggden koriilbelid 0,005-0,5 kg, el6nydsen
001-0,25 kg lehet.

A kovetkezd példdkban ismertetjiik néhdny szer
osszetételét és elddll jtdsat.

Szuszpenddlhaté por
25 s% hatéanyag (111 vegytilet),
55 5% kaolin,
10 s% kolloid kovasav,
95% ligninszulfondt (diszpergdl 6szer),

1s% ndtrium-tetrapropilén-benzal-
szulfondt (nedvesitdszer).
Az alkotérészeket szokdsos médon szuszpendalha-
t6 porrd (szemcseméret: kisebb, mint 4 u) dolgozzuk
fel. Felhaszndldshoz vizzel permetlevet dllitunk eld,
an:ely 0,0005-0,5 s% hatéanyagot tartalmaz.
Folyékony koncentrdtum

10s% , hatéanyag (I vegyilet,
805% ciklohexanon,
10 s% etoxilezett nonil-fenol
Porozszer
2 5% hatéanyag (IV vegyiilet),
98 5% talkum,
Szuszpenddlhaté por !
60 5% hatéanyag (VI vegyilet),
15s% . aolin,
15 s% kolloid kovasav,
95% kalcium-ligninszulfonit,
1% néd trium-tetrapropilén-benzalszulfondt,
ULV (igen kis térfogatii) koncentrdtum
90 5% hat6anyag (11 vegyiilet),
6 s% polietilén-glikol- monometil-éter,
4 5% nonil-fenil-poliglikol éter,

A taldlmény szerinti szerek hatékonysdgdt a be-
vezetGben emlitett, ismert diflubenzuront tartalmazé
szet hatdsdval 6sszehasonlitva hatdroztuk meg.

A vizsgélatot laboratériumi koriilmények kozott
ldrvékkal (Aedes aegyiptii, A) és hemyokkal (Spodop-
tera littoralis, B) végeztikk. Az LDys értéket hatdroz-
tuk meg ppm hatéanyagban, és a permetlevet a haté-
anyagok 0,1-0,5 s%-0s acetonos oldatdnak vizzel valé
higitdsival készitettiik. A kovetkezé hatéanyagokat
vizsgdltuk: -

1 N-(24-difluor3 5-dikl 6r-fenil } N’-(2-kl6r-6-flu-
or-benzoil )-karbamid, .

Il  N-(24-difluor3,5.dikl6r-fenil}N'-(2-kl6r-ben-
zoil ) tiokarbamid,

- I N«23 4 5-tetraklér-fenil}-N'-(2 6-difluor-ben-
zoil)}karbamid,

IV N.(2,3 4,5-tetrakl6r-fenil} N’.(2-klér-benzoil )-
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-tio-karbamid,

VN2 3,4 5 tetrakl 6r-fenil )-N’-(2-kl 61-6-fluor-ben.
zoil pkarbamid,

VI N2 4.difluor-3 5-diklér-fenil)-N’-(2,6-difluor-
-benzoil}karbamid,

VII N-(24- dlﬂuor-3 5.diklér-fenil ) N'-(2-ki6r-ben-
zoil ykarbamid,

VIl N-(24-difluor-3,5-dikl6r-fenfl )N’ {(2,6-diflu-
‘or-benzoil }tiokarbamid,

IX (234 5-tetraklér-fenil)-N’-(Z,G—diklér-ben-
zoil ykarbamid,

N.(2 4-difluor-3 5-dikl6r-fenil }N’-(2-k16r-6-flu-

or-benzoil ytiokarbamid
Hatéanyag LDgs-A LDys-B
jele (ppm) (ppm)
Diflubenzuron
(ismert) 0,0031 34
0,0016 0,042
I - 0,30
a1 0,00084 03
v - 04
v 0,00094 0,65
Vi 0,00085 0,013
vl 0,0021 037
vl 0,00098 0,08
IX 0,0014 0,51
X 0,0011 0,27

Az 1ij vegyiilletek és kiinduldsi anyagaik elddllitdsdt
részietesen ismertetjiik a kovetkezd példdkban.

A) A kiinduldsi vegyiletek el6dlljtdsa

1) 2 4-Difluor-3 5-diklor-nitro-benzol

261 g (1.0 mdl) 2,34 5-tetraklér-nitro-benzol
1000 ml tiszta, vizmentes dimetil-formamiddal(1)
készilt oldatéhoz hozzdadunk 250 § vizmentes, ko-
rittbelid 200 °C-os kalium-fluoridot(2). A kapott ele-
gyet 15 ora hosszat 140 C{m alaposan keverjiik. Ez-
utin a reakcidelegyet 40 °C-ra hiitjitk, az oldatlan
anyagot kisz{irjiik és dimetil-formamiddal mossuk. Az
egyesitett szﬁrietekbo’l az aldészert vékuumban osz-
lopon ledesztilldljuk. A desztilliciés maradékot 1,5
liter difizopropil-éterben felaldjuk. A kapott oldatot 3
izben 250-250 mi telitett vizes ndtrium-hidrogén-
karbon4t oldattal kirdzzuk. Ezutén magnézium-szul-
faton szdritjuk és szdrazra pdroljuk, A maradékot viz-
sugdr szivattyd vdkuumdba desztilldljuk. Kitermelés
142 g (0,62 m6l, 62%). Forrdspontja 20 mbar nyomd-
son 119122 °C.

(1) foszfor-pentoxidon,
széritva,

(2) 600 °C-on tobb 6rs izzitdssal széritva.

majd molekulaszitdval

2)24 Dlﬂuor-3 ,5-dikl6r-anilin

114 g (0,50 mél) 2 4-difluor-3,5-diklér-nitro-ben-
zal, 2 liter viz és 10 ml ecetsav elegyéhez keverés koz-
ben 95--100 ° C-on 140 g (2,5 mdl) vasport adunk. A
kapott reakcidelegyet 8 éra hosszat 95-100 Con
alaposan keverjitk. Ezutdn hozzAadunk 50 mi 40 s%-
os nitrium-hidroxid oldatot és az elegyet vizgzzel
desztilldljuk. A képzddott difluor-diklér-anilin a viz-
zel egyOr: tdvozik. A desztilldlds befejezése utén a
hetergén desztillitumbél a terméket etilén-klord-
dal extrahdlva kiilénitjik el. A szerves fizisbdl az
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ofdészert ledesztilldljuk és a kapott terméket vizsu.
Zr sivattyd vdkuumdban desztilldljuk. Kitermelés
91,5 (0,46 m¢l, 92%) Forrasponqa mbat nyom4-
son 118121 °C.

3) 2 4-Difluor-3 5- dﬂklér fenilizodandt

39 6 g (0,20- mél) 2,4.difluor3,5-diklér-anilin
400 ml toluollal késziilt oldatéba erotel]es keverés
kozben addig vezetiink hidrogén-kloridot, mig a csa-

. padékképzodés befejezddik. A kapott heterogén ele-

gyet 5-10 °C-ra lehitjitk. Ezen a hémérsékleten ke-
verés kdzben 40 g (0,4 mdl) foszgént vezetlink hozzd,
Ezutdn keverés kozben lassan felmelegxt)uk gy,
hogy korilbelil 2 ¢ra alatt 100—105 °C-ra meleged-
jen, majd 7 6ra hosszat ezen a hdmérsékleten kever-
juk. Viztiszta oldatot kapunk, hidrogén-klord sza.
badul fel, Ezutdn az elegybe 1 6ra hosszat nitrogén-
giz bevezetésével a foszgén feleslegét eltdvalitjuk,
majd az oldészert — utoljdra vdikuumban —-Jledesz.
tilldljuk. A kapott nyers terméket vizsugdr szivattyd
vikuuméban desztilldljuk. Kitermelés 354 g (0,158
mdl, 79%). Forrdspontja 20 mbar nyomdson 100
04 °C.

4) 2.6-Difluor-benzoilizocianst

314 g (0,20 mdl) 26-difluor-benzamid 250 mi
toluollal készult oldatdhoz hozzécsepegtetink 28 g
(0,22 mél) oxalil-kloridot. A kapott aldatot 5 éra
hosszat visszafolyatds kozben forraljuk. Ekozben
hidrogén-klorid és szénmonoxid szabadul fel. Az ol.
dészert — utoljdra vikuumban — ledesztilliljuk. A
kapott terméket olajszivattyd vakuumdaban desztilld]-
juk. Kitermelés 28,5 g (0,156 mol, 77%). Forréspont
ja 0,7 mbar nyomdson 54—56 °C.

Lényegében azonos médon 4lithatok elo a ko-
vetkezd vegyiiletek is:

2 6-diklér-benzoil 4zociandt,
mbar nyomison 75-78°C,

2-kl6r-6-fluor-benzoil-izocianat, forrdspontja 0,13
mbar nyomason 75--78 °C,

2-klor-benzoil- 1zoclanét forrdspontja 0,13 mbar
nyoméson 73--77 °C.

forrdspontja 0,13

§) 2-Klé6r-benzoil-izotiociandt

52,5 g (0,30 md) o-kldr-benzoil klorid 100 ml viz-
mentes toluollal késziilt oldatdhoz hozzdadunk 35 g
(0,36 mdl) finomra poritott, vizmentes kdlium.roda-
nitot(3), A kapott eleg; g.et 6 6ra hosszat visszafolya-
tds kozben forraljuk. Ezutdn lehdtjik, az oldatlan
anyagot kiszlirjik €s a szlirdetet szérazra bepiroljuk,
majd vizsugdr szivattyd vikuumdban desztillaljuk. Ki-
termelés: 52 g (0,26 mdl). 87%). Farrdspontja 21
mbar nyomgson 149-152 °C.

(3) 110°C-on tobb 6ra hosszat sz4ritjuk, majd el-
dorzsoljiik.

B) Az (I) 4ltaldnos képletd vegyilletek eldéllit4sa

1. példa
N-(2 4-Difluor3 S-dikl6r-fenil)-N-(2-ki6r-benzoll)
-karbami

9,0 g (0,040 ml) 24-difluor3,5-diklérfenilizo-
chnét 6,5 g (042 mdl) 2.ki6r-benzamid és 100 ml
xilal elegyét 5 <1a hosszat visszafolyatds kozben for-
raljuk, Ezut4n lehGtjik, a kivdlt temméket leszivatds.
sal kiszdrjilkk és szdritjuk, Kitermelés 14,3 g (0,0377
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mél, 94%). Olvaddspontja 225229 °C.

2. példa ‘
N-(2,4-Difluor-3,5-diklér-fenil } N’-(2,6-difluor-
-benzoil ykarbamid

295 g (0.015. m¢l) 24-difluor3 5-dikl6r-anilin
50 ml toluollal késziilt oldatdhoz hozzdadunk 3 g
(0,016 mdl) 2,6-difluor-benzoildzgciandtot. A képzé.
dott oldatot 15 6ra hosszat szobahdmérsékleten ke-
verjikk. Ezutdn a kivalt terméket Jeszivatjuk és szdrit-
juk . Kitermelés 4 2 g (0,011 madl, 73%). Olvaddspont-
ja221-224 °C, .

Hasonlé médon eljdrva dllithatjuk eld a kévetkezd
vegyileteket :

a) N-(24-difluor-3,5-dikl6r-fenil }N'(2 d6-dik16r-
-benzoil )} karbamid, olvaddspontja 238242 °C.

b) N.(2 4-difluoy3 5-diklor-fenil }N°-(2-kl6r-6-
luor.benzoil)-karbamid, olvaddspontja 214218 °C,

¢) N-(2A-difluor3 5-dikl6r-fenil )}-N°-(2-klér-ben-
zoil ykarbamid, olvaddspontja 228—232 °C.

d) N-(2/4.difluor3,5-diklér-fenil }N'-(2-klér-ben-
zoil )} tiokarbamid, olvaddspontja 150152 °C.
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8) N-(2,345-tetrakl 6r-fenil}N’.(2-fluor-benzoil ).
-tiokarbamid,

h) N@2345 tetrakl ér-fenil }N*-(2,6 -dikl6r-ben-
zoil ykarbamid, op. 260 °C folott, :

i) N-(234,5-tetrakiér-fenil}N'(2 6-dikl 6r-benzo-
il)tiokarbamid, .

. SZABADAIMI IGENYPONTOK

1. rovarirtészer, azzal jellemezve,
hogy hatéanyagként 0,0005—95 s% (1) 4ltaldnos kép.

. letd karbamid szdrmazékot tartalmaz — ebben a kép.

letben .

Q (II) vagy (III) képletii csoportot,

X oxigén.- vagy kénatomot, -

Y klér- vagy fluoratomot és

Z hidrogén-, klor- vagy fluoratomot jelent —
szildrd vagy folyékony hordozé., illetve higitéanyag
— cl6nyosen természetes vagy mesterséges dsvényi 6r-
lemény, alifds, ciklusos vagy aromds szénhidrogén,
dsvinyolaj-frakci6 — és feliletaktiv adalék — elé-
nybsen ionos vagy nemjonos diszpergilé., emulgel4-
vagy nedvesitOszer — legaldbb egyikével egyiitt, -

2. Az | -igénypont szerinti rovarirtészer, azzal

R "3, példa jellemezve, hogyalyan (I)altaldnos képletd
N-(2,3 ,4,5-Tetraklf‘)r-fenil)-l\{’-(?,(*»xliﬂuor- hatéanyagot tartalmaz, gzmelyyneg)képletében )[2, Y
-benzoil).karbamid 25 & Z oxigénatomot, fluoratomot és fluoratomot;
N oxigénatomot, kiératomot és fluoratomot; oxigén-
4 g (0,017 mél) 2,3 4,5-tetraklér-anilin 60 ml to- atomot, klératomot és hidrogénatomot; kénatomot
luollal késziilt oldatéhoz hozzdadunk 3,9 g (0,020 fluoratomot és fluoratomot; kénatomot . kidratomot
mél) 26-difluor-benzoil-izociandtot. A keletkezett és fluoratomot, illetve kénatomot, klératomot és hid-
glda:éot 1 kf)thl hosszg{ sz«l)bathér;)éldctexi keverjik, 30 rogénatomot jelent.
zutdn a kivalt terméket leszivatjuk  toluvlal mossuk 3. Az 1, vagy 2. igénypont szerinti rovarirtészé
és szdrftjuk. Kitermelés 7 g (0,017 mo], gyakorlatilag azzal j ollemesy e, hogy olyan (11; dltald.
_ kvantitativ). Olvaddspontja 255257 °C. nos képletd hat6anyagot tartalmaz, amelynek képle-
A termék egy részét acetonbdl 4tkristdlyositva ol- tében Q 2,4-difluor3 5-diklér-fenilcsoportot jelent.
vaddspontja 257—259 °C. 4. Az 1. igénypont szerinti rovarirtészer, azzal
Hasonl¢ médon dlljtjuk el6 a kovetkezd vegyile- g5 Jellemezve, hogy hatéanyagként N-(2,3 4,5
teket: -tetraklér-fenil)-N*(2,6-difluor-benzoil )} karbamidot
a)  N-(2,3,4 5-tetraklér-fenil ) N’-(2K16r-6-fluor- vagy  N-24-difluor3 5-diki6r-fenil}N’<(2,6-difluor-
-benzoil )-karbamid, op. 250 °C folbtt, ‘benzoil)-karbamidot tartalmaz.
b) N.(2,3 4,5-tetraklér-fenil}N'-(2-klér-benzoil 5. Eljdrds az (T) dltaldnos képleti karbamid-szdrma-
-tiokarbamid, op. 186—187 °C. zékok el6dllitdsira — ebben-a képletben Q X, Y ésZ
¢) N.(2345-tetraklor-fenil}N"-(2-klor-benzoil} 40 a2 1. igénypontban megadott —, azzal jelle-
karbamid, op. 247248 °C, mezve, hogy
d) N-(2,34,5-tetrakl6rfenil}N'-(2,6.difluor-ben- a) (IV) dltalinos képletd anilint egy (V) 4ltaldnos
zoil ytiokarbamid, képletd izociandttal vagy izotiocianittal ismert mé.
e N-(2,3 4 5-tetraklér-fenil }N*(2-kl6r-6-fluor- _don reagdltatunk, vagy
-benzoil)-tiokarbamid, _ b) (VI) dltaldnos képletd izodanitot vagy izotio-
f) N-(23 4,5-tetraklér-fenil ) N-(2-fluor-benzoil. 45 ciandtot (VII) dltaldnos képletG benzamiddal ismert
Xkarbamid, mdédon reagdltatunk,
1 dbrajz

Kiadja: Orszdgos Ta.lé.hnényi Hivatal
Felel6s kdadé: Himer Zoltdn
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