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Sposob wytwarzania zwigzkéw chwastobédjczych

1 L]

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarza-
nia zwigzkow chwastobdjczych o wzorze ogdélnym
1, w ktorym R, i R; oznaczaja rodniki alifatyczne,
R, i R, oznaczaja wodor lub rodnik alifatyczny,
R; oznacza woddr lub grupe metylowa, X oznacza
ilen, przy czym R; i R, mogg ewentualnie tworzyé
pierScien heterocykliczny.

Szczegdlnie korzystnym dzialaniem chwastobdj-
czym odznaczajg sie zwigzki o wzorze 2, w ktérym
R, i R3 oznaczajg ewentualnie nasycone rodniki
alifatyczne o 1—6 atomach wegla o prostym lub
rozgalezionym lancuchu lub rodniki cykliczne R,
i R; oznaczajg atomy wodoru lub rodniki alifa-
tyczne o 1—6 atomach wegla, nasycone lub niena-
sycone, o lancuchu prostym lub rozgatezionym lub
rodniki cykliczne, a R; oznacza wodor lub metal.
Podstawniki Ry i R, moga ewentualnie tworzy¢
z atomem azotu pierSciefi heterocykliczny, przy
czym pier$cien ten moze réowniez zawieraé tlen.

Zwiazkami o korzystnym dzialaniu chwastobdj-
czym wytwarzanymi sposobem wedlug wynalazku
sg zwiazki o wzorze 3, w ktérym R; i R, ozna-

czajg rodniki alifatyczne o 1—6 atomach wegla, cy- -

kliczny, o !ancuchu prostym lub rozgalezionym,
nasycony lub nienasycony, a Rj; oznacza wodér,
metyl lub etyl.

Znane jest otrzymywanie karbaminianéw przez
reakcje amin i fenoli z fosgenem, chloromréwcza-
nami, halogenkami karbamoilu i innymi sub-
stancjami. Na przyklad, proces reakcji m-amino-
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fenolu z izocyjanianem jest opisany przez M.J.
Kolbezena, R.L. Metcalfa i T.R. Fukuto w J. Agr.
and Food Chem, 2 (1954), str. 864—70. Acylowanie
m-aminofenolu prowadzi sie¢ metodami stosowa-
nymi do wytwarzania amidéw z halogenkéw acylu,
na przyklad wedlug L.C. Raiforda i K. Alexandra
w J. Org. Chem, 5 (1940), str. 300—312. Dobér rea-
gentow oraz metody prowadzenia procesu zalezg
oczywiscie od rodzaju produktu koncowego.

Stwierdzono, ze ‘otfrzymuje sie cenne zwigzki o
dzialaniu chwastobojczym przedstawione wzorem
1, w ktorym Ry, Ry, Ry, Ry, R; i X majg wyzej
podane znaczenie, jezeli pochodne aminofenolu lub
ich sole, poddaje sie reakcji z halogenkami kar-
bamoilu, badZz tez z izocyjanianami w obecnosci
katalizatora, bgdz tez pochodza aminofenolu pod-
daje sie reakcji z fosgenem a nastepnie z aming
pierwszo- lub drugorzedows.

Jako pochodne aminofenolu stosuje sie zwigzki
o wzorze 4 lub 5, w ktorych symbole R;, Ry R,
R; i X maja wyzej podane znaczenie.

Jezeli do reakcji stosuje si¢ pochodng amino-
fenolu o wzorze 4 i izocyjanian alkilu o wzorze
RNCO, to jako katalizator tej reakcji uzywa sie
na przyklad tréjetyloamine, 1,4-dwuazadwucyklo
(2,2,2)-oktan, dwuoctan dwubutylocynowy, dwu-
chlorek dwubutylocynowy, dwubutylek dwudecy-
lotiocynowy. W wyniku reakecji otrzymuje sie
ester N-jednopodstawionego kwasu karbamino-
wego.

cotc- 43406
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‘Wedlug wynalazku mozna réwniez dzlalaé
na pochodng aminofenolu o wzorze 4 lub jej
s6l, halogenkiem dwualkilokarbamoilu o wzorze
R;R,NCOX’, w ktérym R; i R, majg wyzej po-
dane znaczenie a X’ oznacza atom chlorowea,
zwlaszcza chlor, lub tez halogenkiem alkilokarba-
moilu o wzorze RYNHCOX’, w ktérym R; i X’
ma wyzej podane znaczenie. W pierwszym przy-
padku otrzymuje sie estry N,N-dwupodstawionego
kwasu karbaminowego, za§ w drugim estry N-je-
dnopodstawionego kwasu karbaminowego.

Zgodnie z wynalazkiem mozna postepowaé réw-
niez w tén*swposéb, ze na zwigzek o wzorze 4, w

\,.ﬁ ktérym B\gﬁ R@ R; i X majg wyzej podane zna-

ezeme dziata sie fosgenem a nastepnie pierwszo-
“lub drugorzedowa aming o wzorach R,NH, lub
R,R,NH, w ktérych R; i R; maja znaczenie poda-
ne przy omawianiu wzoru 1. W pierwszym sta-
dium tej reakcji wytwarza sie pod dzialaniem fos-
genu odpowiedni ester kwasu chloromréwkowego
m-ureidofenolu, za§ w drugim stadium pod wpty-
wem pierwszorzedowej aminy tworzy sie N-jedno-
podstawiony karbaminian m-ureidofenylu, a pod
wplywem drugorzedowej aminy N,N-dwupodsta-
wiony karbaminian m-ureidofenylu.

Inny sposéb wytwarzania zwigzkéw o wzorze 1,
polega na poddawaniu reakecji pochodnej amino-

fenolu o wzorze 5, w ktérym R;, R; i R; maja

wyzej podane znaczenie z izocyjanianem alkilu o
wzorach R{NCO lub R,NCO, w ktérych R; i R,
majg wyzej podane znaczenie, w obecnosci kata-
lizatora.

Wedlug wynalazku mozna réwniez na pochodna
animofenolu o wzorze 5 dzialaé halogenkiem dwu-
alkilokarbamoilu o wzorze R3R,NCOX’, albo halo-
genkiem alkilokarbamoilu o wzorze R;HN—COX’,
przy czym R; i R, majg znaczenie takie jak we
wzorze 1 za§ X’ oznacza atom chlorowca, zwtaszcza
chlor.

Zgodnie ze sposobem wedlug wynalazku zwig-
zek o wzorze 5, w ktéorym R;, Ry i R; majg zna-
czenie takie jak we wzorze 1 poddaje sie reakcji
z fosgenem a nastepnie z pierwszo- lub drugorze-
dowg aming o wzorach R3NH, lub R:R; NH, w kto-
rych R; i R; maja znaczenie podane przy omawia-
niu wzoru 1. W pierwszym stadium reakecji to jest
pod dzialaniem fosgenu tworzy sie karbaminian
m-izocyjanatofenylu, ktéry pod dzialaniem ami-
ny przeksztalca sie w karbaminian m-ureidofe-
nylu.

Zwigzki wyjSciowe o wzorach 4 i 6, w ktérych
Ry, R3, R;, Rs; i X majg znaczenie takie jak we
wzorze 1, otrzymujé sie jezeli poddaje sie reakcji
m-aminofenol lub N-jednopodstawiony-m-amino-
fenol z réwnomolowsg iloscig izocyjanianu alkilo-
wego lub tez jezeli na m-aminofenol dziala sie
halogenkiem N-jednopodstawionego lub N,N-dwu-
podstawionego karbamoilu w obecno$ci akceptora
kwasowego.

Zwiazki wyjéciowe o wzorach 5 i 7, w ktérych
Ry, Ry, i R; majg znaczenie wyzej podane, wytwa-
rza sie drogg redukcji N-jednopodstawionych lub
N,N-dwupodstawionych karbaminianéw m-nitro-
fenolu, ktére z kolei otrzymuje sie przez poddawa-
nie reakcji m-nitrofenolu z izocyjanianem alkilo-
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‘wym lub halogenkiem N-jednopedstawionego lub

N,N-dwupodstawionego karbamoilu.

W przypadku wytwarzania zwigzkéw chwasto-
béjczych o wzorze 3, w ktérym R, i R, oznaczajg
rodniki alifatyczne o 1—6 atomach wegla do re-
akcji stosuje sie pochodng aminofenolu o wzorze
6, lub jej sol, przy czym R, i R; maja wyzej po-
dane znaczenie, badz tez zwigzek o wzorze 7, w
ktérym R; ma wyzej podane znaczenie.

Dobér reagentéow i warunkow do syntezy ktore-
gokolwiek ze zwigzkow wytwarzamych sposobem
wediug wynalazku zalezy oczywiscie od struktury
produktu, ktéry ma byé wytworzony.

Karbaminiany m-ureidofenylu stosuje sie w po-
staci mieszanin chwastob6jczych: wytwarzanych
przez zmieszanie z tymi zwigzkami substancji po-
mocniczych i no$nikéw, stosowanych zwykle do
ulatwienia dyspersji aktywnych skladnikow o za-
stosowaniu rolniczym, takimi jak talk, glinki na-
turalne, ziemia okrzemowa, maczki z lupin orze-
chéw wioskich i nasion bawelny, oraz inne sub-
stancje organiczne i nieorganiczne dziatajace jako
noé$niki $rodka toksycznego, przy czym wielko§é
czastek tych substancji jest mmiejsza od 50 mi-
kronow. Sklad mieszaniny i sposéb jej zastosowa-
nia wynika z aktywnos$ci $§rodka. Aktywne zwigzki
chwastobojcze stosuje sig, na przykiad w miesza-
ninach majgcych posta¢ granulek o stosunkowe
duzej wielko$ci, proszku do rozpylania, proszku
zwilzalnego, koncentratéw do emulgowania, roz-
{woréw, lub innych, zaleznie od sposobu stosowa-
nia preparatu.

Do zwalczania chwastéw przed wzejSciem ro-
§lin mieszanine chwastobdjcza stosuje sie zwykle
do opylania, opryskiwania lub w postaci granulek.
W okresie po wzejSciu roflin stosuje sig zwykle
opryskiwanie lub opylanie mieszaning chwastobdj-
cza. Preparaty takie zawieraja 0,5—95% wagowych,
lub wiecej, skladnika aktywnego. Typowy prepa-
rat do opylania zawiera 1% wagowy karbaminianu
m-ureidofenylu i 99% talku. _

Zwilzalne proszki wystepujag w postaci mialkich
czastek dyspergujgcych tatwo w wodzie czy innym
oSrodku. Proszek taki stosuje si¢ badz w postaci
suchej, bagdz w postaci emulsji w wodzie lub innej
cieczy. Typowymi no$nikami zwilzalnych proszkéw
sg ziemia Fullera, glinki kaolinowe, krzemionki
i inne wysoce absorbujace i tatwo zwilzalne roz-
cienczalniki mnieorganiczne. Proszki takie zawie-
rajg zwykle okolo 5—80% wagowych skladnika
aktywnego w zalezno$ci od absorbencji no$nika,
oraz niewielkg ilo§é¢ srodka zwilzajacego, dysper-
gujacego lub emulgujgcego. Korzystnie preparat
zawiera na przyklad 80,8% wagowych karbaminia-
nu m-ureidofenylu, 17,9% wagowych glinki Pal-
metto oraz 1% wagowy lignosulfonianu sodowego
i 0,3% wagowy sulfonowanego poliestru ahfa-
tycznego jako czynnikéw zwilzajgcych.

Innymi pozytecznymi preparatami do celéw
chwastob6jezych sg koncentraty do emulgowania
wystepujace w postaci jednorodnych mieszanin
cieklych lub pastowatych, dyspergujgcych w wo-
dzie lub innym o$rodku, przy czym koncentraty
te skladajg sie zasadniczo wylgcznie z karbami-
nianu m-ureidofenylu z cieklym lub stalym $rod-
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kiem emulgujacym, albo zawieraja réwniez ciekly
no$nik, taki jak ksylen, ciezkie benzyny aroma-
tyczne, izoforon i inne nielotne . rozpuszczalniki
organiczne. Do celow chwastobdjczych, koncentra-
ty te dysperguje sie w wodzie lub innym cieklym
ofrodku i takim preparatem opryskuje sie dany te-
ren. Procent wagowy skladnika aktywnego waha
sie zaleznie od rodzaju zastosowania preparatu,
przy czym na ogdl preparat taki zawiera 0,5—95%
skladnika aktywnego.

Odpowiednimi do' takich preparatow typowymi
§rodkami zwilzajaeymi, dyspergujacymi lub emul-
gujacymi sg na przyklad sulfoniany i siarczany
alkilu i alkiloarylu oraz ich sole sodowe, alkohole
wielowodorotlenowe, oraz inne dostepne w han-
dlu $rodki powierzchniowo czynne. Ilo§¢ $rodka
powierzchniowo czynnego wynosi zasadniczo 1—
15% wagowych w stosunku do ilo§ci preparatu
chwastobdjczego. ’

Innymi preparatami chwastobdéjczymi sg roztwo-
ry $rodka aktywnego w oSrodku dyspergujacym,
takim jak aceton, alkilowane naftaleny, ksylen
i inne rozpuszczalniki organiczne. Preparaty gra-
nulowane, w ktérych srodek toksyeczny naniesiony
jest na stosunkowo grube czastki nosnika, maja
szczegolne zastosowanie do opylania. Poza tym,
stosuje sie opryskiwanie sprezonymi preparatami,
zwlaszcza aerozolami zawierajacymi zdyspergowa-
ny w mialkiej postaci §rodek aktywmy, przez odpa-
rowanie rozpuszczalnika o niskiej temperaturze
wrzenia, takiego jak na przykiad freon.

Poniisze przyklady ilustruja wytwarzanie spo-
sobem wedlug wynalazku oraz wlasciwos$ci i ak-
tywno§é chwastobdjczg typowych zwigzkéw chwa-
stobdjezych. Czeéci i procenty oznaczaja czeSci i
procenty wagowe, o ile nie zaznaczono inaczej, a
temperature podaje si¢ wszedzie ' w stopniach
Celsjusza. )

Przyklad I. Wytwarzania N-metylokarbami-
nianu m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu.

Poéredni  3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwumetylo-
mocznik wytworzono w nastepujacy spos6b: roz-
twér 22,9 czeéci m-aminofenolu i 11,8 czesci chlor-
ku dwumetylokarbamoilu w 200 czeSciach 1,2-dwu-
metoksyetanu pozostawiono na moc w temperatu-
rze pokojowej, po czym rozcieficzono te mase 100
czesciami wody, odsgczono i wyplukano osad woda.
Po wysuszeniu w proézni, otrzymano 12 czeSci su-
rowego 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwumetylomocz-
nika o temperaturze topnienia 198,5—200°C, a po
przekrystalizowaniu tej substancji z acetonitrylu
otrzymano czyste, biale brylki o temperaturze top-
nienia 200—201°C.

Dla
CgHyy,N,O, wyliczono: C—60,0; H—86,7; N—15,5.
stwierdzono: C—60,1; H—6,6; N—15,4.

Do roztworu 18,0 czesci tego 3-(m-hydroksyfeny-
lo)-1,1-dwumetylomocznika w 190 czeSciach N-N-
dwumetyloformamidu dodano 2—3 kropli tréjety-
logminy, po czym wkroplono, mieszajac, 8,0 czeSci
izocyjanianu metylu, mieszano calo$é przez 2 go-
.dziny, po czym pozostawiono- mieszanine na noc
w temperaturze pokojowej. Po usunieciu w prézni
rozpuszczalnika i nadmiaru izocyjanianu metylu
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craz wyplukaniu osadu woda, odsaczeniu go i wy-
suszeniu, otrzymano 20,1 czZe$ci surowego N-me-
tylokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloireido) fenylu
o temperaturze topnienia 150—157°C, ktéra wzro-
sta do 157,5—158,5°C po przekrystalizowaniu pro-
duktu z etanolu. \

Dla C“Hi 5N303
wyliczono: C —55,68; H—6,37; N —17,71.
stwierdzono: C — 55,33; H—6,36; N — 17,49.

Przedwzrostows aktywno&é chwastobdjczg N-me-
tylo-karbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido) feny-
lu wyznaczono jak nastepuje. W plaskich misach
umieszczono na gleboko§é 7,5 cm mieszanine gleby
pytowo-piaszczystej i gleby piaskowej — stabo
gliniastej w stosunku 1:1. Nastepnie w glebie tej
na glebokos§ci 6—12 mm umiesz¢zono nasiona szar-
tatu (Amaranthus retroflexus), gorczycy (Brassica
juncea), palusznika krwawego (Digitaria sanguina-
lis), prosta niemieckiego (Setaria italica); lnu zwy-
czajnego (linum usitatissimum), piaskowca (Cera-
stium wvulgatum) oraz salaty siewnej (Lactuca sa-
tiva), jako reprezentantéw szerokiego wachlarza
gatunkéw roslinnych. Natychmiast po wysianiu
nasion i podlaniu, spryskano glebe zwigzkiem
chwastobéjezym rozpuszczonym w mieszaninie
acetonu z woda w iloci podanej w tablicy I

Zaréwno misy z glebg spryskang jak i proébki
niespryskane umieszczono w cieplarni na okres
2—3 tygodni, po czym wyznaczono aktywno$é za-
stosowanego Srodka jako procent zniszczenia ro-
§lin w stosunku do prébek niespryskanych. Uzy-
skane wyniki podano w tablicy I.

Tablica I

% zniszczenia ro$lin
przy zastosowaniu

Gatunek rosliny zwiazku w ilodci

| 1,7 kg/ha | 6,8 ke/h

Palusznik krwawy 100 100
Len zwyczajny 100 100
Proso niemieckie 100 100
Gorczyca 100 100
Piaskowiec 100 100
Szartat 100 100
Satata siewna 100 100

Uderzajaca skuteczno§é przy zredukowanej daw-
ce 1,7 kg/ha wskazuje na niezwykle wysokg przed-
wzrostowa aktywno§é stosowanego $rodka chwa-
stobdjczego.

Powzrostowg aktywno§é chwastobéjcza N-me-
tylokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido) fenylu
wyznaczono jak nastepuje. W sterylnej glebie pia-
szczysto-gliniastej umieszczono nasiona kukurydzy
(Zea mays), bawelny Gossypium hirsutum), orze-
cha ziemnego (Arachis hypogaea), soi (Glycine
max) i owsa (Avena sativa), na glebokosci okoto
2,5 cm, oraz nasiona lnu zwyczajnego (Linum usi-
tatissimum), marchwi (Daucus carota), salaty siew-
nej (Lactuca sativa), gorczycy (Brassica juncea),
palusznika krwawego (Digitaria sanguinalis), szar-



T

tatu’ (Amaranthus retroflexus) i chwastnicy jed-
nostronnej (Echinochloa crusgalli), na glebokoéci
6—12 mm.

Po podlaniu .pozostawiono nasiona na 2 tygodnie
w cieplarni. Zachowujac kilka prébek niespryski-
wanych, reszte ro§lin spryskano roztworem N-me-
tylokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido) feny-
lu w mieszaninie wody i acetonu, przy czym iloé
mieszaniny acetonu z woda wynosita 378,5 litra/ha.
Po 16 dniach policzono liczbe roflin niezniszczo-
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nych i wyznaczono procentowe zniszczenie w sto- .

sunku do probek niespryskanych. Wyniki podano
w tablicy II.

Tablica II

% zniszczenia ro$lin
przy zastosowaniu
zwigzku w iloSci

1,7 kg/ha | 6,8 kg/ha

Rodzaj rofliny .

Palusznik krwawy 95 100
Gorczyca 100 - 100
Salata siewna 100 100
Len zwyczajny 100 100
Szarlat 100 100
Kukurydza 0**) 0*)
Owies 100 100
| Orzech ziemny - 80*) 100
Bawetna 100 100
Soja : 100 100
Chwastnica
jednostronna 90 100
Marchew 100 100

**) rofliny uszkodzone, prawdopodobnie wyzdrowiejg
*) rofliny uszkodzone. prawdopodobnie hie wyzdro-
wleja

Dane zamieszczone w tablicy II wykMzuja nie-
zwykly skuteczno$é stosowanego §rodka chwasto-
béjczego w okresie powzrostowym, nawet przy ni-
skich dawkach tego §rodka.

Przyklady II — VIII ilustrujg spos6® wediug
wynalazku wytwarzanie zwigzkéw 6 rézﬁych gru-
pach karbaminianowych.

Wtiasnosci chwastobdjeze tych zwigzkéw, wyzna-
czone zostaty w taki sposéb jak w przykladzie I,
podano je w tablicach III i IV.

Przyktad II. Wytwarzanie N,N-dwuthetylo-
karbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido) fenylu.

Sodowg sé6l 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwumety-
lomocznika wytworzono jak nastepuje. Do 54 g
metanolanu sodowego w 900 ml metanolu dodano
zawiesine 180 g. 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwume-
tylomocznika w 900 ml metanolu, po czym odde-
stylowano metanol w prézni, a uzyskany oskd wy-
ptukano dwukrotnie benzenem.

Do mieszanej zawiesiny 20,2 g sodorwej soli
3-(m-hydroksyfenylo)- 1,1-dwumetylomocznikta w
150 ml bezwodnego acetonitrylu dodano 12,9 dhlor-
ku dwumetylokarbamoilu i pozostawiono miésza-
nine reakecyjng na kilka dni w temperaturze poko-
jowej. Nastepnie usunieto strgcony chlorek Bsodo-
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wy przez odsaczenie, a przesacz odparpwano do
sucha w prézni. Po wyplukaniu stalej substancji
wodg, wysuszeniu jej i przekrystalizowaniu z to-
luenu, - otrzymano - N,N-dwumetylokarbaminian
m-(3,3-dwumetyloureido) fenylu o temperaturze
topnienia 122,5—123,5°C.

Przyktlad III. Wytwarzanie N-etylokarbami-
nianu m-(3,3-dwumetyloureido) fenylu. ‘
Mieszanine 9,0 g 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwu-
metylomocznika, 4,0 g izocyjanianu etylu i 5 kropl:
tréjetyloaminy mieszano i ogrzewano przez 3 go-
dziny w kapieli wodnej w temperaturze 70°C. Po
przekrystalizowaniu surowej substancji, ktéra ze-
stalila si¢ po ochlodzeniu, z etanolu, otrzymano
N-etylokarbaminian m-(3,3-dwumetyloureido)-fe-
nylu o temperaturze topnienia 143—144°C.
Dla c‘2H17N303 ~
wyliczono: C —57,35; H—6,82; N — 16,72
stwierdzono: C—57,35; H—6,91; N — 17,00.

Przyktad IV. Wytwarzanie N-izopropylokar-
baminianu m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu.
Postepujac jak w przykladzie I, 3-(m-hydroksy-
fenylo)-1,1-dwumetylomocznik poddano reakcji
z ‘izocyjanianem izopropylu, otrzymujgc N-izopro-
pylokarbaminian m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu,
ktéry po przekrystalizowaniu z wodnego etanolu
topit sie¢ w temperaturze 164—164,5°C.
Dla C13H19N303
wyliczono: C—58,85; H—17,22; N — 15,84
stwierdzono: C —58,78; H —6,96; N — 15,74.

‘Przyktad V. Wytwarzanie N-izobutylokarba-
minianu m-(3,3-dwumetyloureido) fenylu.

Do mieszanego roztworu 11,4 g surowego chloro-
mréwezanu - m=(3,3-dwumetyloureido) fenylu ‘w
200 ml octanu etylu wkroplono w temperat
pokojowej roztwor 6,8 g izobutyloaminy w 50 ml
octanu etylu, przy czym juz po wprowadzeniu
pierwszych kilku kropli zaczela sie stracaé stata
substancja. Uzyskang mase mieszano w ciggu
2—3 godzin, a nastepnie odsgczono. Po wyplukaniu
otrzymanego osadu wodg w celu usuniecia chloro-
wodorku aminy i wysuszeniu, otrzymano 3,1 g

produktu o temperaturze topnienia 177°—178°C,

Po przekrystalizowaniu tego produktu z etanolu,

_otrzymano czysty N-izobutylokarbaminian m-(3,3-

dwumetyloureido)fenylu o temperaturze topnienia
184—185°C.
Dla CMH21N303
wyliczono: C—60,19; H— 17,58; N—1504
stwierdzono: C—59,89; H —7,46; N — 14,89.

Przyktad VI. Wytwarzanie N-III-rzed.-buty-
lokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu.

W matej kolbie Erlenmeyera umieszczono 9,0 g
3- (m-hydroksyfenylo)- 1,1- dwumetylomocznika,
5,35 g izocyjanianu III-rzed. butylu i 1,7 g dwu-
octanu dwubutylocyny. Reagenty te zmieszano, po
czym zamknieto kolbe i ogrzewano ja w ciggu
24 godzin w kagpieli wodnej o temperaturze

60—170°C. Po wyplukaniu mieszaniny heksanem,

odsgczeniu jej i przekrystalizowaniu uzyskanej
substancji z octanu etylu, otrzymano 7,1 g N-I;I\-
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rzed-butylokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido)
fenylu o temperaturze topnienia- 163-—164°C. Tem-
peratura ta wzrosita do 169—169,5°C po dalszym
dwukrotnym przekrystalizowaniu produktu.
Dla Cy;HyN305
wyliczono: C —60,19; H — 7,58;. N—15 04
stwierdzono: C —60,43; H —17,73; N — 14,86

Przykltad VII. Wytwarzanie N-ellilokarba-
minianu m=(3,3-dwumetyloureido)fenylu.
Postepujac jak w przykladzie III, poddano reak-
cji  3,3«(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwumetylomocznik
z izocyjanianem allilu, w wyniku ktérej otrzyma-
no N-allilokarbaminian m-(3,3-dwumetyloureido)
fenylu. Produkt ten topil sie w temperaturze
164—165°C: po przekrystalizowaniu z wodnego eta-
nolu.
Dla c13H17N305
wyliczono: C—59,29; H — 6,50; N — 15,96
stwierdzono: C — 59,04; H—6,19; N — 15,89.

Przyktad VIII. Wytwarzanie N-(1,1,3,3,-czte-
rometylobutylokarbaminianu m-(3,3-dwumetylo-
ureido)fenylu. '

PosSredni chloromréwczan m-(3,3-dwumetylo-
ureido)fenylu wytworzono jak nastepuje. Do 54 g
metanolanu sodowego w 800 ml metanolu dodano
zawiesine 180 g 3-(m-hydroksy-fenylo)-1,1-dwume-
tylomocznika w 900 ml metanolu, po czym odde-
stylowano metanol w prézni, a uzyskany osad wy-
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plukano dwukrotnie benzenem. Otrzymano 20,2 g
sodowej soli 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwumetylo-
mocznika zawieszono w 300 ml octani etylu, po
ezym ochlodzono te mieszanine do 0°C i mieszano
tzybko przepuszczajac fosgen przez barbotke
z predkoécig 0,1 litra/min. w ciggu 26 minut i jed-
noczesdnie utrzymu,)qc temperature w granicach
0—5°C.

Po zakonczeniu wprowadzama fosgenu, mieszano
calo§é przez nastepne pél godziny, a nastepnie od-
saczono mieszanine reakcyjng 'w celu usuniecia
nieprzereagowanej soli ‘fenolowej i utworzonego
chlorku sodowego. Po odparowaniu przesgczu do
sucha w prézni, otrzymano 12,8 g surowego chlo-
romréwczanu m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu o
temperaturze topnienia 93—95°C.

128 g tego produktu rozpuszczono w 200 ml
octanu etylu, po czym, mieszajac, w.lcroplono roz-
twér 14,2 g 1,1,3,3-czterometylobutyloaminy w
50 ml octanu etylu. Mieszanine te mieszano przez
noc, a nastepnie przez odsgczenie usumieto strgco-
ny chlorowodorek aminy. Po odparowaniu przesg-
czu do sucha w prézni i trzykrotnym przekrysta-
lizowaniu oleistego produktu z etanolu, otrzymano
N-(1,1,3,3-czterometylobutylo)karbaminian m-(3,3-
dwumetyloureido)fenylu o temperaturze topnienia -
125—126°C.

Dla C18H29N303 .
wyliczono: C —64,45; H—8,72; N — 12,53
stwierdzono: C —64,42; H—8,95; N —12,38.

Tablica III .
Przedwzrostowa aktywno$§é¢ chwastobéjcza N-podstawionych i N,N-dwupodstawio-.

\ ‘nych karbaminianéw m-(3, 3-dwua1k110ureido)fenylu
% zniszczenia roflin przy zastosowaniu 6,8 kg/ha zwxazku otrzymanego sposobem

Rodzaj ‘roéliny . leug przykladow .

I m | v | v | w VII VIII
Palusznik krwa-
wy', ) 100 100 100 100 100 100 90
Len zwyczajny 100 100 — — — 100 100
Niemieckie proso 100 100 . 100 100 100 100 25
Gorczyca 100 - 100 100 100 100 100 —
Piaskowiec 100 100° 100 100 100 — 100
Szariat 100 — 100 100 100 — 100
Salata siewna — — 100 100 100 100 100

"Tablica IV

Powzrostowa aktywno$§¢é chwastobojcza N-podstawionych i N,N-dwupodstawionych

karbaminianéw m-(3,3-dwualkiloureido)fenylu

% zniszczenia roélin przy zastosowaniu $§rodka otrzymanego
w przykladach II—VIII w ilosciach
Rodzaj roslin
II v v VI VII VIII
1,7 kg/ha | 0,6 kg/ha | 0,6 kg/ha | 0,6 kg/ha | 1,7 kg/ha | 1,7 kg/ha

Palusznik krwawy 95 100 . 50 100 100 0
Gorczyca 95 100 100 100 100 100
Niemieckie proso 100 100 70 100 — 0
Salata siewma 100 100 100 100 100 —
Len zwyczajny 100 30 0 90 0 100
Szartat — 100 100 100 100 100
Piaskowiec — 100 100 100 — 100
Chwastnica jednostronna- — 100 10 100 100 —
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Przyklady IX—XIV ilustrlija synteze N-jedneo- -
i N-N-dwupodstawionych karbaminianéw jedno-
alkiloureidofenylu. ~Wlasciwosci  chwastobéjcze
tych zwigzkéw wyznaczone jak opisano w' przy-
ktadzie I, podano w tablicach V i VI.

Przyklad IX. Wytwarzanie N-metylokarba-
minianu m-(3-metyloureido)fenylu.

Do mieszanego roztworu 10,9 g m-aminofenolu
i 3 kropli trojetyloaminy w 75 ml dioksanu wkra-
plano- 12,5 g izocyjanianu metylu, utrzymujac
temperature 40°C przy pomocy kapieli wody z lo-
dem. Wkrétce po zakonczeniu wkraplania wyosob-
nila sie duza ilo§¢ bialej woskowatej substancji.
Po odsgczeniu mieszaniny, sproszkowaniu wyosob-
nionej substancji i wyplukaniu jej heksanem,
otrzymano 21,0 g brunatnego stalego surowego
N-metylokarbaminianu m-(3-metyloureido) fenylu
o temperaturze topnienia 157—160°C, ktéra wzro-
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Przyklad XI.. Wytwarzanie N-etylokarbami-
nianu m-(3-etyloureido)fenylu.

Do roztworu 27,3 g m-aminofenolu w 100 ml
dioksanu dodano 18 g izocyjanianu etylu, po czym
.gotowano te. mie,;%ani-ne w ciggu 1 godziny. Po
ochlodzeniu i odsgczeniu oraz wysuszeniu wykry-
stalizowanego produktu, otrzymano 45,5 g surowe-
go l-etylo-3-(m-hydroksyfenylo) moeznika o tem-
peraturze topnienia 103—106°C. Po poddaniu tego
produktu reakcji -z izocyjanianem etylu otrzymano
N-etylokarbaminian m-(3-etyloureido) fenylu, kt6-
ry po przekrystalizowaniu z mieszaniny cztero-
chlorku wegla i octanu etylu topit sie¢ w tempe-
raturze 142,5—144°C.

Przyktad XII. Wytwarzanie N-N-dwumetylo-
karbaminianu m-(3-metyloureido) fenylu.

Postepujac jak w przykladzie 1I, wytworzono
sodowg so6l . 1-(m-hydroksyfenylo)-3-metylomoczni-
ka z 1-(m-hydroksyfenylo)-3-metylomocznika i eta-

—162° DLz izo- 20
f:r:n-tiis ;rsg duﬁig e]::nixl:lkrotny m przekrystalizo nolanu sodowego, ktéry nastepnie poddano reakcji
z chlorkiem dwumetylokarbamoilu otrzymujac
Przyktad X. Wytwarzanie N-II-rzed. butylo- f’N“dW“metymmrbmifl lan  m-(3-metyloureido)
karbaminianu m-(3-metyloureido)fenylu. enylu. Po p rzgkry.stahzowamu z benzenu, pro-
g5 dukt ten topilt sie w temperaturze 119,5—120°C.
Pofredni 1-(m-hydroksyfenylo)-3-netylomocznik Dla CyH;5N50;,
wytworzono jak nastepuje. wyliczono: C —55,73; H—6,37; N—17,70
Do roztworu 22,25 g m-aminofenolu w 200 ml stwierdzono: C—56,10; H —6,20; N — 17,45
dioksanu skroplono 14,25 g izocyjanianu metylu.
Po wyosobnieniu i wysuszeniu powstalego osadu, 3 Przyktad XIII. Wytwarzanie N=metylokarba-
otrzymano 36,0 g 3~(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwu- minjanu m-(3-propyloureido) fenylu.
metylomocznika o temperaturze topnienia 140 — Postepujac jak w przykladzie X, wytworzono
141°C. Po przekrystalizowaniu z octanu etylu pro- 1-(m-hydroksyfenylo)-3-propylomocznik z m-ami-
dukt ten topil sie w temperaturze 141°C. ‘ nofenolu i izocyjanianu propylu, a nastepnie pod-
Dla CgHoN,0, 35 dano go reakcji z izocyjanianem metyl.u,. W wyni-
wyliczono: C — 57,83; H—6,07; N — 16,36 ku ktérej otrzymano N-metylokarba‘rmm?n m-(.3-
stwierdzono: C—57,81; H—6,30; N — 16,65 -propyloureido) fenylu. Po przekrystalizowaniu
z octanu etylu produkt ten topit si¢ w tempera-
Mieszanine 16,6 g tego produktu, 9,9 g izocyja- turze 140—142°C.
nianu II-rzed. butylu i 5 kropli tréjetyloaminy 40 Przyklad XIV. Wytwarzanie N-metylokarba-
ogrzewano przez 2 godziny w temperaturze 60°C. minianu m-(3-butyloureido) fenylu.
Po qch?odz-eniu, wy(.)sobnie.niu osadu przez odsg- Postepujac jak w przykladzie X, wytworzone
f;:;e lrgzi?yjtit:;’w:nzu g0 z -et'fmo.lu, 131::2},— 1-butylo-3-(m-hydroksyfenylo)ymocznik z m-amo-
195°C p peraturze topnienia - 45 nofenolu j izocyjani-anu“butylu, a nastepnie pod-
: dano go reakcji z izocyjanianem metylu, w wy-
Dla Cy3H;gN30; niku ktérej otrzymano N-metylokarbaminian
wyliczono: C —58,85; H—17,22; N — 15,84 m-~(3-butyloureido) fenylu o temperaturze topnie-
stwierdzono: C —58,70; H—17,21; N — 15,58. nia 133—138°C.
L
Tdablica V

Przedwzrostowa akty'vg:noéé chwastobdjcza N-podstawionych i N,N-dwupodstawio-
nych karbaminianéw m-(3-alkiloureido) fenylu

% zniszczenia roflin przy zastosowaniu 6,8 kg/ha zwigzku otrzymanego
Rodzaj roSliny w przykladach

IX | X | x| xXn | X X1V
Palusznik krwawy 100 — 90 50 25 100
Len zwyczajny 100 100 100 100 95 30
Niemieckie proso’ 100 100 100 95 20 - 100
Gorczyca 100 100 100 100 100 100
Piaskowiec 100 100 100 100 100 100
Szarlat o 100 100 100 100 100 50
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Tablica VI

Powzrostowa aktywno$§¢ chwastobdjcza N-podstawionych i N-N-dwupodstawionych
karbaminianéw m-(alkiloureido) fenylu

% zanieczyszczenia ro§lin przy zastosowaniu zwigzku otrzymanego
w przykladach IX—XIV w ilo§ciach
Rodzaj rosliny }
IX X XI XII XIII X1V
45 kg/ha | 3,4 kg/ha | 4,5 kg/ha | 4,5 kg/ha | 45 kg/ha | 45 kg/ha

Palusznik krwawy 95 100 20 75 0 0
Gorezyca 100 100 100 100 100 100
Niemieckie proso 100 100 10 95 0 20
Satata siewna. — — — — — —
Szarlat ’ — 100 — — — —
Piaskowiec 100 100 100 100 95 . 100
Wtiosnica sina 100 — 90 100 0 50

Przykiady XV—XXI ilustrujag synteze innych
zwigzk6w, migdzy innymi karbaminianéw alkilo-
ureidofenylu, podstawionych alkilem w pozycji
1,3-mocznika. Wilasnoéci chwastobdjcze tych zwigz-
kéw, wyznaczone jak opisano w przykladzie I, po-
dano w tablicach VII i VIIIL

Przyktlad XV. Wytwarzanie N-metylokarba-
minianu m-(1,3-dwumetyloureido) fenylu.

Postepujac jak w przyktadzie IX, przeprowadzo-
no reakcje m-(metyloamino) fenolu z izocyjania-
nem metylu, otrzymujgec N-metylokarbaminian
m-(1,3-dwumetyloureido) fenylu, ktéry po przekry-
stalizowaniu z wody topit sie w temperaturze
162—164°C.

Przyklad XVI. Wytwarzanie cykloheksano-
karbaminianu m-(3-metyloureido)-fenylu.
Mieszanine 16,6 g 1-(m-hydroksyfenylo)-3-me-
tylomocznika, 12,5 g izocyjanianu-cykloheksylu i 5
kropli tréjetyloaminy ogrzewano w ciagu 1 godzi-
ny w temperaturze 60°C. Po ochlodzeniu, wyosob-
nieniu produktu przez odsaczenie i przekrystali-
zowaniu go z wodnego etanolu, otrzymano cyklo-
heksanokarbaminian m-(3-metyloureido) fenylu o
temperaturze topnienia 187—188°C.
Dla Cy5Hy N30,
wyliczono: C—61,84; H—17,26; N — 14,42
stwierdzono: C—62,04; H—17,16; N — 14,23.

Przyklad XVII. Wytwarzanie N-III-rzed. bu-
tylokarbaminianu m-(3-metyloureido) fenylu.
Postepujac jak w przykladzie X, przeprowadzo-
no reakcje 1-(m-hydroksyfenylo)-3-metylomoczni-
ka z izocyjanianem III-rzed. butylu, otrzymujac
N-III-rzed. butylokarbaminian m-(3-metylourei-
do)fenylu, ktéry po przekrystalizowaniu z meta-
nolu topit si¢ w temperaturze 170—172°C.
Dla C13H19N303
wyliczono: C—58,85; H—17,22; N — 15,84.
stwierdzono: C —58,74; H—17,31; N — 15,78.

Przyktlad XVIII. Wytwarzanie N-heksylokar-
baminianu m-(3-metyloureido)fenylu.

Mieszanine 16,6 g 1-(m-hydroksyfenylo)-3-mety-
lomocznika, 12,7 g izocyjanianu heksylu i 5 kropli
tréojetyloaminy ogrzewano w ciggu 2 godzin do
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temperatury 60°C. Po ochlodzeniu, wyosobnieniu
produktu przez odsaczenie i przekrystalizowaniu
go z wodnego etanolu, otrzymano N-heksylokarba-
minian m-(3-metyloureido)fenylu o temperaturze
topnienia 136,0—136,5°C.
Dla C‘5H23N303
wyliczono: C—61,41; H—17,90; N — 14,33.
stwierdzono: C —61,62; H—17,92; N — 14,22.

Przyktad XIX. Wytwarzanie N-(2-metoksy-
etylo)karbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido)-fe-
nylu.

Postepujac jak w przykladzie VIII, przeprowa-
dzono reakcje chloromréwczanu m-(3,3-dwumety-
loureido)fenylu z 2-metoksyetyloaming, otrzymu-
mujgec N-(2-metoksyetylo)-karbaminian m-(3,3-
dwumetyloureido)fenylu, ktéry po przekrystalizo-
waniu z octanu etylu topit sie¢ w temperaturze
129—130°C.

Dla C;3H;gN30, wyliczono: C —55,50; H — 6,81.

stwierdzono: C —55,79; H — 6,67.

Przyktad XX. Wytwarzanie N-allilokarba-
minianu m-(3-metyloureido)fenylu.

Postepujac jak w przykladzie X, poddano reakcji
1-(m-hydroksyfenylo)-3-metylomocznik z izocyja-
nianem allilu otrzymujgc N-allilokarbaminian'
m-(3-metyloureido)fenylu, ktéry po przekrystalizo-
waniu z wodnego etanolu topil sie w temperatu-
rze 148—149°C.

Dla C12N15N303
wyliczono: C—57,81; H—6,06; N — 16,85.
stwierdzono: C—57,97; H— 5,94; N — 16,87.

Przyklad XXI. Wytwarzanie N-II-rzed. bu-
tylokarbaminianu m-(3,3-dwumetyloureido)fenylu.
Mieszanine 18,0 g 3-(m-hydroksyfenylo)-1,1-dwu-
metylomocznika, 9,9 g izocyjanianu II-rzed. butylu
i 5§ kropli tréjetyloaminy ogrzewano w ciggu 2 go-
dzin w temperaturze 60°C. Po ochlodzeniu i wy-
osobnieniu produktu przez odsgczenie, otrzymano
N-II-rzed. butylokarbaminian m-(3,3-dwumetylo-
ureido)fenylu, ktéry po przekrystalizowaniu z wod-
nego etanolu topit si¢ w temperaturze 175—176°C.
Dla CMH21N303
wyliczono: C —60,19; H —17,58; N — 15,04.
stwierdzono: C—60,26; H—8,11; N — 14,84.
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Tablica VII
Przedwzrostowa aktywnosé chwastobdjcza karbaminianéw m-ureidofenylu

16

- Procent zniszczenia roflin przy zastosowaniu 6,8 kg/ha zwigzku otrzymanego
Rodzaj ro§liny wedlug przyktadéw.
XV | ‘XVI | XVII | Xvin | XIX | XX | XXI
. ! N
Palusznik krwawy 100 0 - 100 —_ . 100 100 100
Len zwyczajny 100 40 100 75 100 100 100
Niemieckie proso 80 25 100 60 100 100 100
Gorczyca 100 100 100 100 - 100 100
Piaskowiec 100 — 100 . 100 100 — 100
Szarlat - 100 — — 100 100 — 100
Szczaw kedzierzawy | — 100 — — — — —
Tablica VIII
Powzrostowa aktywno§é chwastobdjcza karbaminianéw m-ureidofenylu
Procent zniszczenia roslin przy zastosowaniu 6,8 kg/ha
Rodzaj rosliny zwigzku otrzymanego wedtug przykladow.—
Xv | xvI XVII XIX XX XXI
|
Palusznik krwawy 70' —_ 100 0 100 100
Gorczyca, 100 100 100 100 100 100
Niemieckie proso 100 60 — 10 . 100 —
\Salata — 100 100 - — 100
Len 100 — 100 60 40 100
Szarlat 100 100 100 100 © 100 —_ .
Piaskowiec ~ 100 100 — 20 100 100 .
Chwastnica jednostronna : — 95 100 — — —

Stosujge spos6b wedlug wynalazku wytwarza sig
réwniez nastepujgce zwiazki, ktére nadajg sie
do stosowania w postaci mieszanin chwastobdj-
czych. )

1. N-butylokarbaminian m-(3-metyloureido)fe-
nylu

2. N-propylokarbammian m-(3-metyloure1do)fe-
nylu

.3. N- heksylokarbam1n1an m—(3 3~dwumetylou.re1-
do)fenylu

4. N-neopentylokarbaminian
ureido)fenylu

5. N-dwuizopropylokarbaminian
lo-1-metyloureido)fenylu

6. N-metylokarbaminian
nylu

7. N-2-propynylokarbaminian
do)fenylu

8. N’-2-propynylokarbamm1an m-(3,3-dwumety-
loureido)fenylu

9. N-butylokarbaminian

~ do)fenylu

10. N-xzopropylokarbammmn ‘

fenylu

11. N-oktylokarbammlan

do)fenylu .

12. N- etylokarbammlan

nylu

13. N-propylokarbaminian m-(3,3-dwumetylourei-

do)fenylu '

m-(a,ardwumei_:ylo-
m-(3-izopropy-
m-(3-etyloureido)fe-

m-(3-metylourei-

m-(3,3-dwumetylourei-
m-(3-metyloureido)
m-(3,3-dwumetylourei-

m-(3-fnetyloureido)-fe-

40

45

14.
15.
16.
1.
18.

19.

21.
22,
23.
24.
25.
26.
217.
28.

29.

N-(2-metyloallilo)karbaminian - m-(3,3-dwume-
tyloureido)fenylu

N-III-rzed. butylokarbaminian m-(1,3,3 -trOJ-
metyloureido)fenylu
N-2-propynylokarbaminian m-(3,3-dwumetylo-
2-tioureido)fenylu

4-morfolinokarboksylan m-(3, 3-dwumetyloure1-
do)fenylu

N-etylokarbaminian m-(piperydynokarbonylo-
amino)fenylu
1-piperydynokarboksylan

m-(3,3-dwumetylo-
ureido)fenylu ‘

. N-III-rzed. butylokarbaminian m-(3-III-rzed.

butyloureido)fenylu )
N,N-dwumetylokarbaminian m-(3,3-dwuetylo-
ureido)fenylu

N-metylokarbaminian - m-(3,3- dwuetylo-z-tw-
ureido)fenylu )
cykloheksanokarbaminian m-(3,3-dwumetylo-
ureido)fenylu

N,N-dwuoktylokarbaminian m-(3,3-dwumetylo-
ure1do)feny1u
cyklopropanokarbaminian
ureido)fenylu
N-izopropylokarbaminian
ureido)fenylu )
N-III-rzed. butylokarbaminian m-(3-butylo-3-
metyloureido)fenylu

N-III-rzed. butylokarbam1man m- (3 -izopropy-
loureido)fenylu

N-III-rzed. butylokarbaminian m-(3,3-dwuety-
loureido)fenylu

m-(3,3-dwumetylo-

m-(1,3-dwumetylo-
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N-III-rzed. butylokarbaminian m-(3-allilourei-
. do)fenylu .
31. N,N-dwu-IIrzed. butylokarbaminian m-(3,3-
- dwumetyloureido)fenylu

30.

32. N-metylokarbaminian. m-(3-allilo-3-metylo-
ureido)fenylu .

33. N-izopentylokarbaminian m-(3-etylo-3-mety-
loureido)fenylu

18
34. N-izopropylokarbaminian m-(3-cykloheksylo-3-
metyloureido)fenylu
35. N-2-propynylokarbaminian  m-(3,3-dwuetylo-
ureido)fenylu. -

W celu zilustrowania wlasno$ci chwastob6jczych
niektérych spoéréd powyzszych zwigzkéw w tabli-
cy IX pokazano przed i powzrostowg aktywno$é
tych zwigzkéw.

Tablica IX

Procent zniszczenia ro§lin przy zastosowaniu 6,8 kg/ha zwigzku nr
Rodzaj roSliny Okres przedwzrostowy Okres powzrostowy
8 | 21 29 4 | 14 22
Palusznik krwa-
wy 100 100 . 100 100 — — 95
Len — 100 100 100 — —_ 100
Niemieckie pro-
so 100 100 100 100 100 100 100
Gorczyca 100 100 \100 100 100 100 100
Piaskowiec 100 100 — — 100 100 —
Szariat 100 100 — — 100 100 —
Satata 100 — 100 © 100 100 100 100
Chwastnica jed-
nostronna — — — — 100 100 —

Aktywno$§¢ chwastobdjcza opisanych powyzej
karbaminiané6w m-ureidofenylu jest oczywista,
a jej stopien zalezy od rodzaju zwigzku w pew-
nym stopniu od rodzaju rofliny, na ktérej ma -
byé zastosowany. Dobér odpowiedniego zwigzku
chwastobdjczego dla danej roéliny jest wiec tatwy.

Zwiagzki wytwarzane sposobem wedlug wynalaz-
ku mozna mieszaé innymi znanymi Srodkami owa-
dobéjczymi, grzybobdjczymi, nicieniobéjeczymi,
Srodkami regulujgcymi wzrost ro$lin, nawozami
mineralnymi i innymi chemikaliami stosowanymi
w rolnictwie, a takze stosowaé jako skuteczne
Srodki wyjalawiajgce glebe.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania zwigzkéw chwastobdjczych
o wzorze 1, w ktorym R; i R; oznaczaja rodni-
ki alifatyczne, R, i R; oznaczaja wodér lub
rodnik alifatyczny, R; oznacza wodér lub grupe
metylowa, X oznacza tlen, przy czym R; i R,
moga ewentualnie tworzyé pier§cien heterocy-
kliczny, znamienny tym, ze pochodne aminofe-
nolu poddaje sie¢ reakcji z fosgenem a nastep-
nie z aming pierwszo- lub drugorzedows, badz
tez pochodne aminofenolu poddaje sie reakeji
z halogenkami karbamoilu lub izocyjanianami
w obecnosci katalizatora.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
pochodng aminofenolu o wzorze 4, w ktérym
R;, R4, R; i X maja znaczenie podane w zastrz.
1, lub jej s6l, poddaje sie reakcji z izocyjania-
nem o wzorze R{NCO, w ktérym R, ma znacze-
nie podane w zastrz. 1, w obecnosci kataliza-
tora. '

3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
pochodng aminofenolu o wzorze 4, w ktérym
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R3, R4, R; i X majg znaczenie podane w zastrz.
1, lub jej s6l poddaje sie reakcji z halogenkiem
alkilokarbamoilu lub dwualkilokarbamoilu
o wzorach RyNHCOX’ lub R;R;NCOX’, w kt6-
rych R; i Ry, maja znaczenie podane w zastrz. 1,
a X’ oznacza atom chlorowca, zwlaszcza chlor.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze na
pochodng aminofenolu o wzorze 4, w ktérym
Rs3, R4, R; i X majg znaczenie podane w zastrz.

1 dziala sie fosgenem, a nastepnie pierwszo- lub
drugorzedowyg aming o0 wzorze R;NH, lub
RiR;NH, w ktorych R, i R, majg znaczenie
podane w zastrz. 1.

5. Sposob wedlug zastrz. 1, znamienny tym, :ze
zwiagzek o wzorze 5, w ktérym Ry, R, i R; maja
znaczenie podane w zastrz. 1, poddaje sie reak-
cji z izocyjanianem alkilu o R{NCO lub R,NCO,
w ktorych R; i R, majg znaczenie podane w
zastrz. 1, w obecnosci katalizatora.

6. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
zwigzek o wzorze 5, w ktéorym Ry, R; i R; majg
znaczenie podane w zastrz. 1, poddaje sie reak-
cji z halogenkiem alkilokarbamoilu lub dwu-
alkilokarbamoilu o " wzorach R;HNCOX’ lub
R3R;NCOX’, w ktérych R; i R; majg znaczenie
podane w zastrz. 1, a X' oznacza atom chlo-
rowca, a zwiaszcza chlor.

7. Spos6b wedlug zastrz. 1, zmamienny tym, ze
zwigzek o wzorze 5, w ktérym Ry, R; i R; maja
znaczenie podane w zastrz. 1, poddaje sie reak-
cji z fosgenem a nastepnie z pierwszo- lub

drugorzedowa . aming o wzorach R3gNH, lub
R;R,NH, w ktérych R; i R; maja znaczenie jak
w zastrz. 1. . )

. Sposéb wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym, ze

.w przypadku wytwarzania zwigzkéw chwasto-
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bojczych, o wzorze 3, w ktorym R; i R, ozna-
czajg rodniki alifatyczne o 1—6 atomoéow wegla
a R, oznacza woddér lub rodnik alifatyczny
o 1—6 atomach wegla do reakcji stosuje sie
zwigzek o wzorze 6, w ktéorym R, i R, maja
wyzej podane znaczenie lub jego sol.
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Sposob wedlug zasirz. 1 i 5—7, znamienny tym,
ze w przypadku wytwarzania zwigzkéw chwa-
stobdjczych o wzorze 3, w ktérym R, i R, ozna-
czaja rodniki alifatyczne o 1-—6 atomach wegla,
stosuje sie do reakcji zwigzek o wzorze 7, W
ktorym R; ma wyzej podane znaczenie.

Wzér 3
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