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@ 1-Aryl-4-atkyl-1,2,4-triazol-5-onen und Verfahren zu deren Herstellung, sowie deren Verwendung als Schédli‘ngsbekémp

fungsmittel.
Verbindungen der Formel |

)\_JN ) (1)
]
(R)n R1

worin (R)n Wasserstoff, Halogen, Nitro, Cyan (subst.} Alkyl,
(subst.) Alkoxy, (subst.) Alkylthio, (subst.} Phenyl, (subst.)
Phenoxy oder Methylendioxy und R, Alkyl, Alkoxyalkyl, Dial-
koxyalky!, Dialkylaminoalky! oder Cycloalky! bedeuten, besit-
zen insektizide, akarizide, fungizide und/oder herbizide
Eigenschaften, und werden erhaltén durch die Cyclisierung

von
COoRp
)@—NH -¥=C~NmR, . (II)

®,

mit Phosgen oder Kohlensalireestern, und Verseifung der
erhaltenen

AJ o am
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HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT HOE 77/F 114 Dr.Tg/hka -
BEZEICHNUNG GEANDERT

1-Aryl-4- alkyl 1,2,4- trlazol ~5-one und Verfahré%“%&n%k .?

Herstellung sowie ihre’ Verwendunq

Die vorllegende Erfindung betrlfft dle neuen Verblnqun—

gen derx Formel I, worin (R) Wasserstoff oder 1 bis 4

.gleiche cder verschiedene Reste der Gruppe bestehen auvs

Halogen, Nitro, Cyan, (C CG)—Alky¢,-(C1—C6)—Alkox3,

1

.(C1—C6)—AlkylthiQ (wobei die Alkyl-, Alkoxy- und Alkyl-.-

thiogrupren ihrerseits durch ein oder mehrere Halogen-
atome substituigrt sein konnen) oder eine Phenyl- oder
Phenoxygruppe (die—ihfe:seits durch Halogen, Alkyl'oder
Alkoxy substituiert”seinVkéhngn) oder eine am Benzolring
ankondensierte Methylendiox?%ruppe, und R1 geradkettiges
oder verzwelgtes (CT—C18)Alkyl, (C1—C YAlkoxyalkyl, Di-
(C1—C4)alkoxyéthyl, Di(C1—C4)alkylaminoabhyl oder (C, 6}~
Cycloalkyl bedeuten sowie ein. Verfahren zu deren_HerStelw
lung. Die Verbindungen sind vor allem insektizid und

akarizid wirksam.

- Besonders bevorzugt unter den Verbindungen der Formel I

sind solche, in denen (R)'n Fluor, Chlor, Dichlor, Brom,

Trifluormetnyl, Trifluor&thoxy oder Hexafluorpropoxy, R,

geradkettlges oder verzweigtes Alkyl mit 1 - 6 C-Atomen

lSL..

Man erhidlt die Verbindungen, .ndem man Verbindungen der

Formel
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1 A _ (T1)
(R)‘n

worin R2 einen Alkylrest bedeutet, mittels Phosgen oder
einem niedermolekularen .Kohiensdureester cyclisiert, die

erhaltenen Verbindungen: der-Eormel

zurden entsprechenden Sduren verseift und letztere de-

carboxyliert.

Das erfindungsgemésse Verfahren zeichnet sich durch einen
Uberraschend glatten Verlauf aus. Besonders iiberraschend
ist die Tatsache, dass sich_die: Amidrazone der Formel II
glatt und unter ééhr'milden Bedingungen mit Phosgen bzw.

Kohlensdureestern cycliéiéren lassen. In Anbetracht der

g

sehr schwach basischen NH-Gruppen in II war ein Ring-
schluss mit Phosgen bzw. Kohlensiureester nur unter we-
sentlich energischeren Bedingungen als den brschriebenen

zu erwarten. Die besonders leicht und ohne Verwendung von

"Katalysatoren verlaufende Decarboxylierung der freien

Sduren zu den Verbindungen der Formel I war gleichfalls

nicht zu erwarten.

Die Umsetzung II —> III erfolgt vorzugsweise bei Tempe—
raturen von -20° bis +60° C. Die Cyclisierung mit Phosgen
wird wie bekannt in Gegenwart wvon Basen als sdurebinden-
den ﬁitteln und protonenfreien Ldsungsmitteln durchge- -
fiihrt. Geeignete Basen sind z.B. Tri&thylamin, Trimethyl-
amin, N,N-Dimethylénilin oder Pyridin; Als protonenfreie

Losungsmittel kommen besonders Benzol, Ather, Aceton,
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Dioxan THF u.d. in Frage.

Die Reihenfolge der Zugabe der Reaktionspartner ist nicht
kritisch. Man kann z.B. alle Reaktionspartner bei tieferex
Temperatur vorlegen und dann auf Reaktionstemperatur er-
wérmenr Man kann auchSéinen odei zwei Reaktionspartner

- z.B. die Verbindung>d8#iFormel II und die Base - ganz
oder teilweise vorlegén-and“Phosgen und gegebenenfalls

den Rest der Reaktionspartner bei Reaktionstemperatur zu-
geben. Im allgemeinen werden%éie Réaktionspartner in etwa
st8chiometrischen Mengen eingésetzt bzw. mit einem gerin-
gen Uberschuss der einen Komponente. Vorzugsweise verwen-
det man die filir die Phosgenieruhg bendtigte Base (vorzugs-
weise ein tertiires Amin) in einem st&chiometrischen Ubexr-

schuss von bis. zu 15 % und Phosgen bzw. Kohlensdureesterx

in einem Uberschuss bis zu 20 %.

Die gebildete Verbindung der Formel III kann nach Abfilw

trieren der Salze durch!Abdestillieren des L&sungsmittels
isoliert werden. Sie wird mit widssrigem bzw. wissrig-
alkoholischem Alkali, vorzugsweise NaOH, gegebenenfalls
auch ohne Entfernung des LOsungsmittels, verseift, wobei
zundchst die Alkalisalze der freien Sdure entstehen, die
in der wassrigen Phase 18slich sind. Die freie S&ure wird
durch Ansduern der widssrigen Phase gewonnen und kann
durch einfaches Erhitzen,‘vorzugéweise in einem qrgani—
schen L&sungsmittel oder auch durch Erhitzen der wéssri-
gen Suspension auf Temperaturen von 80° bis v150° C, vor-

zugsweise 20° bis 120° C, bzw. beim Siedepunkt des ver=

-wendeten LOsungs—- bzw. Suspensionsmittels decarboxyliert

werden. Das erhaltene Triazolon der Formel I kann durch
Entfernen des Lésungémittels (z.B..Absaugen oder Abde~
stillieren) isoliert und gegebenenfalls weiter (z.B.

durch Umkristallisieren) gereinigt werden.

Die Amidrazone der Formel II erhdlt man in an sich bekann-

ter Weise, z.B. durch Umsetzung von Phenyldiazoniumsalzen
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mnit 2{~Halogenacetessigestern und weitere Umsetzung der
erhaltenen &K-Halogen—-™ -phenylhydrazono-glyoxylsdure-

ester der Formel

"% - COOR
ﬂ—m{ - N = ¢ (1v)
(R)/ = . Nax

3 : [

mit Aminen der Formel R1—Nﬁ2m£n an sich bekannter Weise.
(Literatur: C. r. 134, 1213 (1902); J. Chem. Soc. 87,

1859 (1905); Ber. 50, 1482 (1917))

Die Verbindungen der Formel T sind wertvolle Schddlings-
bekdmpfungsmittel. Sie haben vor allem insektizide, ins-
besonderé akarizide.und ovizide, daneben zum Teil auch
fungizide und herbizide Eigenschaften und sind allein
oder in Mischung mit anderen Pflanzenschutzmitteln an-

wendbar.

Z.B. zeichnen sich die erfiﬁdﬁﬂgsgeméssen Verbindungen
durch sehr gute Wirkung gegegcsoiche Spinnmilbenstdmme
aus, die gegen ‘chlorierte-Kohlenwasserstoffe und Phos-
phorsaure-derivate resistent geworden sind. Diese Resi-~
stenz wird bekanntlich in vielen Léndgrn und Aﬂbéugebie~

ten zunehmend zu einem ernsten Problem.

Cwe

Mit den erfindungsgeméssén Verbindungen werden sdmtliche

beweglichen und unbewégiiéhen Spinnmilbenstadien erfasst.

Besonders gut ist auch die Wirkung gegen Eier, wobeil die
Riickstandswirkung hervorzuheben ist, die den Neuaufbau
von Populationen verhindert. Die ovizide Wirkung er-

streckt sich auch auf Eier verschiedener Insektenarten.

Gegenstand der Erfindung sind daher auch Pflanzenschutz-
mittel, die gekennzeichnet sind durch einen Gehalt an Ver-

bindungen der Formel I.
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Benetzbare Pulver sind in Wasser gleichmissig dispergis:

‘als Treibmittel ein Gemisch von Fluocrchlorkechlorenss

!

Die erfindungsgemiissen Mititel enthalten die Wirksicoc:io
gemdss der allgemeinen Formel T zu 2 ~ 30 %, i SO0 0

- L R L

als Dispersionen, emulgierbare Konzenitrate, benetzba: s
Pulver, verspriihbare Ldsungen und Stidubemittel in dzr o=
lichen Zubereitungsformen angewendet werden.

: S0 o= ow

>
o

o
-

bare Pridparate, die neben dem Wirkstoff ausser einem 7170
diinnungs- oder Ineréstoff noch Netzmittel, z.B. pclw-
oxdthylierte Alkylphenole, polyoxdthylierte Oleyi- ode
Stearylamine, Alkyl- oder Alkylphenyl-sulfonate und D
pergiermittel, z.B. ligninsulfonsaures Natrium, 2,2
naphthylmethan—6,6'—disulfonsaﬁres Natrium odey auch

oleylmethyl-taurinsaures Natrium enthalten.

_Emulgierbare Konzentrate werden durch Aufldsen des Wi~

stoffes in einem organischen L&sungsmittel, z.B. 3utan...

~ Cyclohexanon, Dimethylformamid, Xyvlol oder aucii Lhohei-

siedenden Aromaten erhalten.

ST e

Dispersionen werden durch Suspension des Wirkstolf_:

einem organischen L&sungsmittel, wie paraffinische Mine~
raldle, fliissige Triglyceride und/oder flissige arcmati-
sche Ester, erhalten.

-~y
i

7o

Stdubemittel erhi#lt man durch Vermahlen des Wirkstciles
mit fein verteilten, fééEéﬁ'Stoffen, z.B. Talkur, ratlr-
lichen Tonen, wie Kaolin, Bentonit, Pyrophillit oder Di-

atomeenerde.

Verspriihbare LOsungen, wie sie vielfach in Spriadis-
handelt werden, enthalten den Wirkstoff in einen cor.il-

e

.

schen Ldsungsmittel geldst, daneben befindet =

=]

pad
Wia
T
U
&

stoffen.

Zur Anwendung werden die hancelsihblichen Xcornzarmorzoo

BAD ORIGINAL
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gebenenfalls in iliblicher Weise verdiinnt, z.B. bei benetz-
baren Pulvern, Dispersionen und emulgierbaren Konzentre-
tan mittels Wasser. Staubfdrmige Zubereitungen sbwie.ver-
sprithbare Losungen werden vor der Anwendung nicht mehr
mit weiteren inerten Stoffen Qerdﬁnnt. Mit den dusseren
Bedingungen wie Temperatur, Feuchtigkeit u.a. variiert
die erforderliche Aufwandmenge. Sie kann innerhalb wei-

ter Grenzen schwanken.

HERSTELLUNGSBEISPIELE:

Beispiel 1:

a) <X ~Chlor-&-(4-chlorphenylhydrazono)-glyoxylsiure-
methylester ' '
2,0 Mol (255 g) 4-Chloranilin werden in 652 ml konz.
Salzsdure und 1 Liter'Eiswaéser vorgelegt und in ca.
1 1/2 Stunden zwischen +6° und +8° C mit- 140 g Na-
triumnitrit in 280 ml Wasser versetzt.

40 g Natriumacetat in 17%.iter Eiswasser und 1240 ml
Methanol werden mit 2,1 Mol (316 g) ™X-Chloracetessig-
séuremethylester versetzt und zwischen +6° und +8° C
in ca. 2 Stunden obige Diazoniumsalzldsung zﬁgeﬁropft.
Hierbei wird der pH—Wert durch gleichzeitiges derop~
fen von ca. 470 ml 33-%iger Natronlauge bei 4,5 gehal-
ten (Glaselektrode):-Nath”Stehen iber Nacht war der
anfangs 8lige Niedet¥3¢h1ig kristallin geworden. Die
Kristalle werden abgésaugf, mit Wasser gewaschen und

in Methanol ausgekocht.

Ausbeute: 444,5 g = 89,9 $ d. Th.
' Schmp. 149° C
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b) OC—Isopropylamino-O<—(4~chiorphenylhydrazono)"f'v

c)

e 000051

A

Ly Lo Y D

sduremethylester

4,045 Mol (1000 g) 0<?Chlor—0<—(4—chlorphenylhydrazono;-

glyoxylsduremethylester, erhalten nach Beispiel 1 &a}.

werden in 4 Liter Toluol Suspendiert und dazu bei

~+10° C in 2 1/2 Stunden 8,09 Mol (478 g) Isopropylamin

unter Riihren getropft. Nachriihren bei Raumtemperatur
und Ausrihren mit Wasser ergibt nach Abziehenhdes
Toluols am Rotationsverdampfer bréunliche Kristalle.
Ausbeute: 1080 g 298,9 ¢ d. -Th.
Schmp. 68° - 69° C

Nach Umkristallisiéren schmilzt eine Probe bei 70° C.

Das Rohprodukt ist fiir die folgende Umsetzung rein

COOCH
Cl —NH-N:C(:: o 3
NH-CH(CH3)2

23t
S

T

genug.

1—(4-Chlorphenyl)53rm§tpoxycarbonyl~4~isopropyl-

1,2,4-triazol~5~on . ..

3,42 Mol (921 g) &X-Isopropylamino-X - (4-chlorphenyl-
hydrazono) ~glyoxylsduremethylester, erhalten nach Bei-
spiel 1 b), werden in 5 Liter Toluol gel®&st und mit
7,9 Mol (798 g) Tridthylamin versetzt. Darauf werden
innerhalb von 3 Stundég zwischen -10° und * 0° C 4.1
Mol (405 g) Phosgen e;ngegast und 4 Stundeq bel Raum-
temperatur nachgeruhrtH,Nach Stehenlassen iber Nacht
riihrt man mit Wasser aus,und z;eht das LOsungsmittel
am Rotationsverdampfer ab. Das schmierige Rohprodukt
wird aus Methanol (750.ml) umkristallisiert.
Ausbeute: 809 g £ 80 % d. Th.

Schmp. 111° - 112,5° C

N

Eine Analysenprobe wurde nochmals aus Methanol umkri-

stallisiert.

.
S ey .
RET NS
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e)

e - 0000014

Ck<i::>~Né——N
4L\N/ﬂ\ '
o ] COOCH3

CH(CH3)2

1—(4—Chlorphenzl)-4—isopropyl—1,2,4—triazol—5—on—3—

carbonsdure

1,89 Mol (559 g) 1-(4-Chlorphenyl)-3-methoxycarbonyl~
4-isopropyl-1,2,4~-triazol-5-on, erhalten nach Beispiel

"1 ¢), wurden in 2,7 Liter Methanol suspendiert und-auf

einmal mit 2,02 Mol (81 g) NaOH in 4 Liter Wasser ver-
setzt. Das Triazol geht in L¥sung. Nach einstiindigem
Kochen am Rilickfluss war diinnschicht chromatographisch
kein Ester mehr nachweisbar. Nach Abkiihlen auf Raum-
temperatur und Verdinnen mit Wasser wurde filtriert,
das Filtrat mit konz. Salzsdure angesduert und der Nie-
derschlag mit Wasser gewaschen.
Ausbeute: 516,5 g £ 97 % d. Th.

' Schmp. 118° C (Zers. CO,)

01~</A3>-N~—-ﬁ

' 6/k\x/\\COOH
CH(CHB)Z

1-{4-Chlorphenyl) ~4-isopropyl=1,2,4-triazol-5-on

1,78 Mol (501 g) 1-(4-Chlorphenyl)-4-isopropyl-1,2,4-

‘triazol-5-on-3-~carbonsdure, erhalten rach Beispiel

T-d), wurden in 3 Liter Toluol suspendiert und 15 -Minu-
ten unter Riickfluss gekocht. Danach war Triazolca;bon—
siure diinnschichtchromatographisch nicht mehr nach-
weisbar. Darauf wurden 2,8 Liter Toluol abdestilliert
und der Riickstand mit iibersechiissigem Benzin versetzt.
Nach'Absaugen und Waschen mit Benzin erhielt man. farb-

lose Kristalle. .
Ausbeute: 406 g £ 96 % d. Th.
. Schmp. 86° C

m
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Analog 1 a) bis 1 e) wurden die in der Tabelle I aaf-

gefiihrten Verbindungen hergestellt:

Tabelle I:
| ~N—N
( n N\H
|
R'I
Beisgpiel (R)n R1 Schmp. {° C)
*  Nr. :
H ~CH(CH,) ,, o1
3 - H ~CH2—CH2°—CH3 43
4 H —(CH2)5-CH3 73
5 H -<:::> 107 - 1108
6 H —C(CH3)3 103 - 104
7 2-C1 ~CH(CH,) 118 - 149
8 3-Ccl ~CH(CH,) 80 - 81
9 3-cl —@ 102 - 103
10° 3-C1 | , -(CH,);CH,y 73
11 3~Cl -CH3 130 - 132
12 3-Cl —C(CH3}3- 102
13 4-C1 —CH3 136 - 137
14 " 4-Cl -(CH2)2N(C2H5)2 62
15 4-C1 @ 153




00600014 ~

(02}

! 3 3 o.
\an,. R'I Schmp. (° C)
4-C1 ,nu;g(eH2§SCH3 91

4-C1 ey 96 ~ 97
4-Cl - | ~CH,~CH,-CH, 98 - 99
4-c1 = (CHy) 1 1CHy 75 = 77
4-c1 ~CH,~CH(CH,) , 102 - 103
4-cl _—(CH2€3CH3 93 - 94
4-c1 ~C(CH3) 4 165

4-F ~CH(CH,) 90

| 4-F - ~CH,~CH,-CH, 57 - 58

| /T

i 4-F ﬂ\ji;> 118

| .

. 4-Br ~CH (CH,) 98 - 99
3,4-C1, ~CH(CH,) 82
3,4-C1, -CH, - . 152
3,4-Cl, JGfCHé(3i;“u 148

2} pam i
3,4-C1, CH ) : 134 - 136
3,4-Cl, ~CH,-CH(CH,) , 91
3,4‘C12 t(CH2)3CH3 78
3,4-C1, ~CH,~CH,~CH, 110
- o]
3,4-C1, ~CH,~CH,0CH, 122 - 123
: H
l/OCH3

i 3,4-Cl, —CHZ—C\\\ 99 - 101

i OCH

i 3

{

Lo2,5-C1, ~CH(CH,) ~104- - 105

i ] :

{ S/o7Il, | ~CH,~CH(CH,),- 101 - 102

T oCeu-li, 1o-cH(CHg), 125 - 126

BAD ORIGINAL
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Tabelle T (Fortsetzung)
Beispiel (R) R, Schmp. (° C)
Nr. .n :
40 3-CF, :13¢H($H3)2 88 - 89
41 3-CF3 AEngbGHé)?)CH?) 84 - 85
42 3-CF, HCHy o _ 94 .
43 3—CF3”73t; L1-(CH2)2N(C2H5)2 63
44 3-CF, “hitife ~CHy=CH,-CH, 73 = 75
45 3-CF, . 4<:::> 121 - 122
46 3-CF3 -CHZCH(CH3)2 76 - 77
47 3—CF3 —C(CH3)3 1106 - 111
48 -3-CF3 —(CH2)5CI~_I3 Ol
49 3—CF3 _ -(CH2)11C33 49 -~ 50_
. 50 3—CF37 -CHZ-—CHQOCH3 107 - 108
51 3f5-(CF3)Z‘C " --CH(CH3)2 135 - 136
52 3-CF,, 4-Cl ;=CH(CH,) , 116 - 117
53 2—CH3:, 4—Cl£) :uf)-rC.H(CHP))z 101 -~ 102.
54 4—¢H3 ‘J:(CHZ)ZN(CZHS)Z Gl
55 4—CH3 , _rgH(CH3)2 81 ~ 82
-_ . . k‘,,-:" - RC
56 4 OCH3 . CH(CH3)2 58 59
57 3-—OCF3 - —CH(CH3)2 ?l
58 3--OCF2CH2F -CH (CH3) 2 ?1
59 3-0CF,CHFCF, | -CH(CHj),- 61
60 4—o~©é1‘ ~CH(CH,) , 105 - 106
cl ‘
4=-0- - - 651
61 4-0 @ cl CH(CH,) , o}
Cl— __. :
62 4-0—-C1 -C.(CH3)3 88 - 89
S Y O - ) - 5
63 _ 3-8 C.H3 .CH(CH3.)2 57 - 58
64 2-C1, 5-CF, —CH(CH,) , 118
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Tabelle I ffortsetzung)
Beispiel (R}n R, Schmp. (° C)
Nr- S I
65 2/4,5-CL3 "~ -CH(CH,) 150 - 151
-OQ;:‘“:“
66 3,4 ‘;;,CHé"' - -CH(CHj) 111 - 112
67 2,4-Cl1, '1CH(CH3)2 129 - 131
‘68 3-CN ~CH(CH,) ,, 133 - 135
69 4-C1 —CH2C12H25 Sirup
70 4-1 ~CH (CH,) ,, 113

Formulierungsbeispiele

Beispiel A:

Ein emulgierbares Kcnzentrat wird erhalten aus:

15 Gewichtsteilen
.75 Gewichtsteilen

10 Gewichtsteilen

Beispiel B:

Wirkstoff

Cyclohexanon als L&sungsmittel

oxdthyliertes Nonylphencl (10 AeO)

als Emulgator

Ein in Wasser'léféhtﬁaiépergierbares benetzbares Pulver

wird erhalten Andem man
25 Gewichtsteile
64 Gewichtsteile

10 Gewichtsteile

1 Gewichtsteil

Wirkstoff

kaolinhaltiges Quarz als Inert-

stoff

ligninsulfonsaures Kalium

und

oleylmethyltaurinsaures Natrium -

als Netz- und Dispergiermittel

mischt und in einer Stiftmhle mahlt.

Beispiel C:°

Ein in Wasser leicht dispergierbares Dispersionskonzen--
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trat wird erhalten, indem man
20 Gewichtsteile Wirkstoff mit
6 Gewichtsteilen Aikylphenolpolyglykoléther
' (Triton X 207®, Rohm und Haas)
3 Gewichtsteilen IsoEE%decanolpolyglykolather _
(Genapol X-080®, Hoechst) und
71 Gew1chtste11en parafflnlsches Mineraldl.
g (Essobayol 90®, Esso)
mischt und in einer Relbkugelmuhle auf eine Feinheit von
unter- 5 Mikron vermahlt

Beispiel D:

Ein Stiubemittel wird erhalten, indem man
10 Gewichtsteile Wirkstoff und

30 Gewichtsteile Talkum als Inertstoff

mischt und in einer Schlagmiihle zerkleinert.

BIOLOGISCHE BEISPIELE

Beispiel I:

Mit der Gemeinen Spinnmilbe (Tetranychus urticae; normal
sensibel) stark befallene Bohnenpflanzen (Phaseolus wvul-
garis) -wurden mit der wdssrigen Suspension eines Sprifz—
pulverkonzentrates, dien0ﬁ05§G§W?7% des Wirkstoffes aus
Reispiel 1 enthielt, bis zum-Stadium. des Abtropfens ge-
gpritzt. Cat S .

. B 7 v

Ahschliessénd erfolgte die Aufstellung der gespritzten’

-Pflanzen im Gewdchshaus bei ca. 20° C. Die mikroskopische

Konﬁrolle-S Tage nach der-Spritzung zeigte, dass alle be-
weglichen und unbeweglichen Stadien der Population, ein-

schliesslich der.Eier, getdtet waren.

In gleicher Weise geprilift, erwiesen sich auch die Verbin-
dungen gemdss Beispiel 17,.18, 26, 40, 44, 58 und 59 als

ebenso gut wirksam.
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Beispiel II:

Mit resistenten Obstbaumspinnmilben (Metatetranychus
ulmi, Stamm "Dardar") befallene Apfelbiumchen wurden mit
der wissrigen Suspension eines Emulsionskonzentrates der
in Tabelle II genannten Verbindungen bis zum beginnenden
Abtropfen behandelt. Nach der Aufstellung der Pflanzen
im Gewdchshaus bei ca. 20° C erfblgté nach 8 Tagen die

o

o

15

20

25

30

Kontrolle.

Tabelle II: . -

Beispiel Gew.-% AS | % Abtdtung
Nr in der akarizid ovozid

- Spritzbrﬁhe (geschétzt)
1 0,05 100 100

17 0,05 100 100
18 0,05 100 100
20 0,05 100 100
26 ' 0,05 . 100 100
46 0,05 96 75 - 100
48 0,05 97 75 - 100
58 0,05 100 100
Vergleichsmittel:
Azinphosmethyl 0,1 72 0
Demeton-S-methyl 0,1 0 0
Dimethoat v 75 0

Beispiel III:

Behandlung von resistenten Spinnmilben (Tetranychus urti-

cae, Stamm "Baardse") wie in Beispiel I angegeben.
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Tabelle IIT:

- 15 =

0000014

85

Préparat Gew.-% AS % AbtStung
gemédss . in der .. -
Beispiel Nr. Spritzbriihe . akarizid ovizid
1 0,1 100 50

17 . 0,05 100 75 - 100
26 3 0,1 94 - 75
58 0,05 100 50
59 0,05 97 25 - 50
Vergleichg-
mittel

Demeton-S—methyl ' 94

Dimethoat
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Patentansuricho: , HOE 77/F 114

1.

Verbindungen <der Formel

——N—N

i l ’ (1)
ofJ\N’J |
n |
. R

1

(R)

worin (R)n Wasserstoff oder 1 bis 4 gleiche oder ver-

" schiedene Reste der Gruppe bestehend aus Halogen,

Nitro, Cyan, (C1-C6)—Alkyl; (C1—C6)—Alk0xy, (C1—C6)—
Alkylthio (wobei die Alkyl-, Alkoxy- und Alkylthio-
gruppen ihrerseits durch ein oder mehrere Halogenatome

substituiert sein k&nnen) oder eine Phenyl- oder Phen-

oxygruppe (die ihrerseits durch Halogen, Alkyl oder

Alkoxy substituiert sein k&nnen) oder eine am Benzol-
ring ankondensierte Methylendioxygruppe, und R1 gerad-
: 17Cqg) ~Alkyl, (Cy=Cg)-
Alkoxyalkyl, Di(C1—C4)alkoxyathyl, Di(C1-C4)alky;;mino—
dthyl oder (CS~C6)—Cycloalkyl bedeuten.

kettiges oder verzweigtés (C

1-(4-Chlorphenyl)-4-isopropyl-1,2,4~triazol-5-on.
1-(4-Chlorphenyl)-4-4thyl-1,2,4-triazol-5-on.

1-(4-Chlorphenyl)-4-n-propyl-1,2,4-triazol-5-on.

" Verfahren zur Herstellung von Verbinduhgen der Formel

I, dadurch gekennzeichnet, dass man Verbindungen der
Formel ’
C!ZOOR2
-NH-N=C-NH-R, ' L (IT)
(R),
worin R2'einen Alkylrest bedeutet, mittels Phosgen

oder éinem niedermclekularen Kohlensdureester cycli-~-

G

(]



=
w
3
FNTRY

§
£
H
.
o
&
# EwJ

siert, die erhaltenen Verbindungen doer Fornel

J I

T 2
R

=~
Fad
4

(R) 7

1

zu den entsprechenden Sduren verseift und letztere de-
carboxyliert.
10 )
6. Schidlingsbekinpfungsmittel, gekennzeichnet durch

einen Gehalt an einer Verbindung gemdss Anspruch 7.

7. Verwendung von Verbindungen gemdss Anspruch 1 zur Be-

15 kimpfung von Insekten und Spinnmilben.
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