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©  1-Aryl-4-alkyl-1,2,4-triazol-5-onen  und  Verfahren  zu  deren  Herstellung,  sowie  deren  Verwendung  als  Schädlingsbekämp 
fungsmittel. 
Verbindungen  der  Formel 

worin  (R)n  Wasserstoff,  Halogen,  Nitro,  Cyan  (subst.)  Alkyl, 
(subst.)  Alkoxy,  (subst.)  Alkylthio,  (subst.)  Phenyl,  (subst.) 
Phenoxy  oder  Methylendioxy  und  R,  Alkyl,  Alkoxyalkyl,  Dial- 
koxyalkyl,  Dialkylaminoalkyl  oder  Cycloalkyl  bedeuten,  besit- 
zen  insektizide,  akarizide,  fungizide  und/oder  herbizide 
Eigenschaften,  und  werden  erhalten  durch  die  Cyclisierung 
von 

mit  Phosgen  oder  Kohlensaüreestern,  und  Verseifung  der 
erhaltenen 



Die   v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   d i e  n e u e n   V e r b i n d u n -  

gen   d e r   F o r m e l   I ,   w o r i n   (R)n  W a s s e r s t o f f   o d e r   1  b i s  4  

g l e i c h e   o d e r   v e r s c h i e d e n e   R e s t e   d e r  G r u p p e   b e s t e h e n d   a u s  

H a l o g e n ,   N i t r o ,   C y a n ,   ( C 1 - C 6 ) - A l k y l ,  ( C 1 - C 6 ) - A l k o x y  

( C 1 - C 6 ) - A l k y l t h i o   ( w o b e i   d i e   A l k y l - ,   A l k o x y -   und  A l k y l -  

t h i o g r u p p e n   i h r e r s e i t s   d u r c h   e i n   o d e r   m e h r e r e   H a l o g e n -  

a t o m e   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n )   o d e r   e i n e   P h e n y l -   o d e r  

P h e n o x y g r u p p e   ( d i e   i h r e r s e i t s   d u r c h   H a l o g e n ,   A l k y l   o d e r  

A l k o x y   s u b s t i t u i e r t  s e i n   k ö n n e n )   o d e r  e i n e   am  B e n z o l r i n g  

a n k o n d e n s i e r t e   M e t h y l e n d i o x y g r u p p e ,   und  R1  g e r a d k e t t i g e s  

o d e r   v e r z w e i g t e s   ( C 1 - C 1 8 ) A l k y l ,   ( C 1 - C 6 ) A l k o x y a l k y l ,   D i -  

( C 1 - C 4 )  a l k o x y ä t h y l ,   D i  ( C 1 - C 4 )  a l k y l a m i n o ä t h y l   o d e r   ( C 5 - C 6 )  -  

C y c l o a l k y l   b e d e u t e n   s o w i e   e i n .  V e r f a h r e n   zu  d e r e n   H e r s t e l -  

l u n g .   D ie   V e r b i n d u n g e n   s i n d   v o r   . a l l e m   i n s e k t i z i d   u n d  

a k a r i z i d   w i r k s a m .  

B e s o n d e r s   b e v o r z u g t   u n t e r   den   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  

s i n d   s o l c h e ,   in   d e n e n   (R)n  F l u o r ,   C h l o r ,   D i c h l o r ,   Brom ,  

T r i f l u o r m e t h y l ,   T r i f l u o r ä t h o x y   o d e r   H e x a f l u o r p r o p o x y ,   R1 

g e r a d k e t t i g e s   o d e r   v e r z w e i g t e s   A l k y l   m i t   1  -  6  C - A t o m e n  

i s t  .  

Man  e r h ä l t   d i e   V e r b i n d u n g e n ,   I n d e m  m a n   V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l  



w o r i n   R2  e i n e n   A l k y l r e s t  b e d e u t e t ,   m i t t e l s   P h o s g e n   o d e r  

e i n e m   n i e d e r m o l e k u l a r e n  K o h l e n s ä u r e e s t e r   c y c l i s i e r t ,   d i e  

e r h a l t e n e n   V e r b i n d u n g e n  d e r  F o r m e l  

zu  den   e n t s p r e c h e n d e n   S ä u r e n   v e r s e i f t   und  l e t z t e r e   d e -  

c a r b o x y l i e r t .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   z e i c h n e t   s i c h   d u r c h   e i n e n  

ü b e r r a s c h e n d   g l a t t e n   V e r l a u f  a u s .   B e s o n d e r s   ü b e r r a s c h e n d  

i s t   d i e   T a t s a c h e ,   d a s s   s i c h  d i e  A m i d r a z o n e   d e r   F o r m e l   I I  

g l a t t   und   u n t e r   s e h r  m i l d e n   B e d i n g u n g e n   m i t   P h o s g e n   b z w .  

K o h l e n s ä u r e e s t e r n   c y c l i s i e r e n   l a s s e n .   In   A n b e t r a c h t   d e r  

s e h r   s c h w a c h   b a s i s c h e n   N H - G r u p p e n   in   I I   war   e i n  R i n g -  

s c h l u s s   m i t   P h o s g e n   bzw.   K o h l e n s ä u r e e s t e r   n u r   u n t e r   w e -  

s e n t l i c h   e n e r g i s c h e r e n   B e d i n g u n g e n   a l s   den   b r s c h r i e b e n e n  

zu  e r w a r t e n .   D ie   b e s o n d e r s   l e i c h t   und  o h n e   V e r w e n d u n g   v o n  

K a t a l y s a t o r e n   v e r l a u f e n d e   D e c a r b o x y l i e r u n g   d e r   f r e i e n  

S ä u r e n   zu  den   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I-  war   g l e i c h f a l l s  

n i c h t   zu  e r w a r t e n .  

D ie   U m s e t z u n g   I I   @   I I I   e r f o l g t   v o r z u g s w e i s e   b e i   T e m p e -  

r a t u r e n   von  - 2 0 °   b i s   +60°  C.  D ie   C y c l i s i e r u n g   m i t   P h o s g e n  

w i r d   wie   b e k a n n t   i n   G e g e n w a r t   v o n   B a s e n   a l s   s ä u r e b i n d e n -  

d e n   M i t t e l n   und  p r o t o n e n f r e i e n   L ö s u n g s m i t t e l n   d u r c h g e -  

f ü h r t .   G e e i g n e t e   B a s e n   s i n d   z . B .   T r i ä t h y l a m i n ,   T r i m e t h y l -  

a m i n ,   N , N - D i m e t h y l a n i l i n   o d e r   P y r i d i n .   Als   p r o t o n e n f r e i e  

L ö s u n g s m i t t e l   kommen  b e s o n d e r s   B e n z o l ,   Ä t h e r ,   A c e t o n ,  



D i o x a n   THF  u . ä .   i n   F r a g e .  

Die   R e i h e n f o l g e   d e r   Z u g a b e   d e r   R e a k t i o n s p a r t n e r   i s t   n i c h t  

k r i t i s c h .   Man  k a n n   z . B .   a l l e   R e a k t i o n s p a r t n e r   b e i   t i e f e r e r  

T e m p e r a t u r   v o r l e g e n   und  d a n n   a u f   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   e r -  
w ä r m e n .   Man  k a n n   a u c h  e i n e n   o d e r   zwe i   R e a k t i o n s p a r t n e r  
-  z . B .   d i e   V e r b i n d u n g  d e r  F o r m e l   I I   und  d i e   B a s e  -   g a n z  
o d e r   t e i l w e i s e   v o r l e g e n  u n d  P h o s g e n   und  g e g e b e n e n f a l l s  

den   R e s t   d e r   R e a k t i o n s p a r t n e r   b e i   R e a k t i o n s t e m p e r a t u r   z u -  

g e b e n .   Im  a l l g e m e i n e n   w e r d e n  d i e   R e a k t i o n s p a r t n e r   in   e t w a  

s t ö c h i o m e t r i s c h e n   Mengen   e i n g e s e t z t   b z w  m i t  e i n e m   g e r i n -  

gen   Ü b e r s c h u s s   d e r   e i n e n   K o m p o n e n t e .   V o r z u g s w e i s e   v e r w e n -  

d e t   man  d i e   f ü r   d i e   P h o s g e n i e r u n g   b e n ö t i g t e   B a s e   ( v o r z u g s -  

w e i s e   e i n   t e r t i ä r e s   Amin)  in   e i n e m   s t ö c h i o m e t r i s c h e n   Ü b e r -  

s c h u s s   von  b i s  z u   15  %  und  P h o s g e n   bzw.   K o h l e n s ä u r e e s t e r  

i n   e i n e m   ü b e r s c h u s s   b i s   zu  20  %. 

D i e   g e b i l d e t e   V e r b i n d u n g   d e r   F o r m e l   I I I   k a n n   n a c h   A b f i l -  

t r i e r e n   d e r   S a l z e   d u r c h  A b d e s t i l l i e r e n   des   L ö s u n g s m i t t e l s  

i s o l i e r t   w e r d e n .   S i e  w i r d   m i t   w ä s s r i g e m   bzw.   w ä s s r i g -  

a l k o h o l i s c h e m   A l k a l i ,   v o r z u g s w e i s e   NaOH,  g e g e b e n e n f a l l s  

a u c h   o h n e   E n t f e r n u n g   des   L ö s u n g s m i t t e l s ,   v e r s e i f t ,   w o b e i  

z u n ä c h s t   d i e   A l k a l i s a l z e   d e r   f r e i e n   S ä u r e   e n t s t e h e n ,   d i e  

i n   d e r   w ä s s r i g e n   P h a s e   l ö s l i c h   s i n d .   Die   f r e i e   S ä u r e   w i r d  

d u r c h   A n s ä u e r n   d e r   w ä s s r i g e n   P h a s e   g e w o n n e n   und  k a n n  

d u r c h   e i n f a c h e s   E r h i t z e n ,  v o r z u g s w e i s e   in   e i n e m   o r g a n i -  

s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   o d e r   a u c h   d u r c h   E r h i t z e n   d e r   w ä s s r i -  

gen   S u s p e n s i o n   a u f   T e m p e r a t u r e n   von  80°  b i s  1 5 0 °   C,  v o r -  

z u g s w e i s e   90°  b i s   120°  C,  bzw.   b e i m   S i e d e p u n k t   des   v e r -  

w e n d e t e n   L ö s u n g s -   bzw.   S u s p e n s i o n s m i t t e l s   d e c a r b o x y l i e r t  

w e r d e n .   Das  e r h a l t e n e   T r i a z o l o n   d e r   F o r m e l   I  k a n n   d u r c h  

E n t f e r n e n   d e s   L ö s u n g s m i t t e l s   ( z . B .   A b s a u g e n   o d e r   A b d e -  

s t i l l i e r e n )   i s o l i e r t   und   g e g e b e n e n f a l l s   w e i t e r   ( z . B .  

d u r c h   U m k r i s t a l l i s i e r e n )   g e r e i n i g t   w e r d e n .  

Die   A m i d r a z o n e   d e r  F o r m e l   I I   e r h ä l t   man  in  an  s i c h   b e k a n n -  

t e r   W e i s e ,   z . B .   d u r c h   U m s e t z u n g   von  P h e n y l d i a z o n i u m s a l z e n  



m i t  @  - H a l o g e n a c e t e s s i g e s t e r n   und  w e i t e r e   U m s e t z u n g   d e r  

e r h a l t e n e n   @ - H a l o g e n - @ - p h e n y l h y d r a z o n o - g l y o x y l s ä u r e -  

e s t e r   d e r  F o r m e l  

m i t   A m i n e n   d e r   F o r m e l   R1-NH2  in   an  s i c h   b e k a n n t e r   W e i s e .  

( L i t e r a t u r :   C.  r .   134 ,   1213  ( 1 9 0 2 ) ;   J .   Chem.  S o c .   8 7 ,  

1859  ( 1 9 0 5 ) ;   B e r .   5 0 ,  1 4 8 2   ( 1 9 1 7 ) )  

Die   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I  s i n d   w e r t v o l l e   S c h ä d l i n g s -  

b e k ä m p f u n g s m i t t e l .   S i e   h a b e n   v o r   a l l e m   i n s e k t i z i d e ,   i n s -  

b e s o n d e r e   a k a r i z i d e  u n d   o v i z i d e ,   d a n e b e n   zum  T e i l   a u c h  

f u n g i z i d e   und  h e r b i z i d e   E i g e n s c h a f t e n   und  s i n d   a l l e i n  

o d e r   i n   M i s c h u n g   m i t   a n d e r e n   P f l a n z e n s c h u t z m i t t e l n   a n -  

w e n d b a r .  

Z .B.   z e i c h n e n   s i c h   d i e   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n  .  

d u r c h ' s e h r   g u t e   W i r k u n g   g e g e n  s o l c h e   S p i n n m i l b e n s t ä m m e  

a u s ,   d i e   g e g e n   c h l o r i e r t e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e   und  P h o s -  

p h o r s ä u r e - d e r i v a t e   r e s i s t e n t   g e w o r d e n   s i n d .   D i e s e   R e s i -  

s t e n z   w i r d   b e k a n n t l i c h   i n   v i e l e n   L ä n d e r n   und  A n b a u g e b i e -  

t e n   z u n e h m e n d   zu  e i n e m   e r n s t e n   P r o b l e m .  

M i t   den   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r b i n d u n g e n   w e r d e n   s ä m t l i c h e  

b e w e g l i c h e n   und  u n b e w e g l i c h e n   S p i n n m i l b e n s t a d i e n   e r f a s s t .  

B e s o n d e r s   g u t   i s t   a u c h   d i e   W i r k u n g   g e g e n   E i e r ,   w o b e i  d i e  

R ü c k s t a n d s w i r k u n g   h e r v o r z u h e b e n   i s t ,   d i e   den   N e u a u f b a u  

von   P o p u l a t i o n e n   v e r h i n d e r t .   D ie   o v i z i d e   W i r k u n g   e r -  

s t r e c k t   s i c h   a u c h   a u f   E i e r   v e r s c h i e d e n e r   I n s e k t e n a r t e n .  

G e g e n s t a n d   d e r   E r f i n d u n g   s i n d   d a h e r   a u c h   P f l a n z e n s c h u t z -  

m i t t e l ,   d i e   g e k e n n z e i c h n e t   s i n d   d u r c h   e i n e n   G e h a l t   an  V e r -  

b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l   I .  



Die   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   M i t t e l   e n t h a l t e n   d i e   W i r k s t o r s  

g e m ä s s   d e r   a l l g e m e i n e n   F o r m e l   I  zu  2  -   9 0  % .  S h e   k e r t . .  

a l s   D i s p e r s i o n e n ,   e m u l g i e r b a r e   K o n z e n t r a t e ,   b e n e t z b a r e  

P u l v e r ,   v e r s p r ü h b a r e   L ö s u n g e n   und  S t ä u b e m i t t e l   in  de r   H e -  

l i c h e n   Z u b e r e i t u n g s f o r m e n   a n g e w e n d e t   w e r d e n .  

B e n e t z b a r e   P u l v e r  s i n d   in   W a s s e r   g l e i c h m ä s s i g   d i s p e r g i e r -  

b a r e   P r ä p a r a t e ,   d i e   n e b e n   dem  W i r k s t o f f   a u s s e r   e i n e m   v a r -  

d ü n n u n g s -   o d e r   I n e r t s t o f f   n o c h   N e t z m i t t e l ,   z . B .   p o l y -  

o x ä t h y l i e r t e   A l k y l p h e n o l e ,   p o l y o x ä t h y l i e r t e   O l e y l -   o d e r  

S t e a r y l a m i n e ,   A l k y l -   ö d e r   A l k y l p h e n y l - s u l f o n a t e   und  D i s -  

p e r g i e r m i t t e l ,   z . B .   l i g n i n s u l f o n s a u r e s   N a t r i u m ,   2 , 2 ' - d i -  

n a p h t h y l m e t h a n - 6 , 6 ' - d i s u l f o n s a u r e s   N a t r i u m   o d e r   a u c h  

o l e y l m e t h y l - t a u r i n s a u r e s   N a t r i u m   e n t h a l t e n .  

E m u l g i e r b a r e   K o n z e n t r a t e   w e r d e n   d u r c h   A u f l ö s e n   des   W i c h  

s t o f f e s   in   e i n e m   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   z . B .   B u t a n s  

C y c l o h e x a n o n ,   D i m e t h y l f o r m a m i d ,   X y l o l   o d e r   a u c h   h ö h e r -  

s i e d e n d e n   A r o m a t e n   e r h a l t e n .  

D i s p e r s i o n e n   w e r d e n   d u r c h   S u s p e n s i o n   des   W i r k s t o f f  s   i n  

e i n e m   o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l ,   w ie   p a r a f f i n i s c h e   M i n e -  

r a l ö l e ,   f l ü s s i g e   T r i g l y c e r i d e   u n d / o d e r   f l ü s s i g e   a r o m a t i -  

s c h e   E s t e r ,   e r h a l t e n .  

S t ä u b e m i t t e l   e r h ä l t   man  d u r c h   V e r m a h l e n   des   W i r k s t o f f e s  

m i t   f e i n   v e r t e i l t e n ,   f e s t e n  S t o f f e n ,   z . B .   T a l k u r m   n a t ü r -  

l i c h e n   T o n e n ,   w i e   K a o l i n ,  B e n t o n i t ,   P y r o p h i l l i t   o d e r   D i -  

a t o m e e n e r d e .  

V e r s p r ü h b a r e   L ö s u n g e n ,   wie   s i e   v i e l f a c h   in   S p r ü n d e s  

h a n d e l t   w e r d e n ,   e n t h a l t e n   den  W i r k s t o f f   in   e i n e m   c r  

s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l   g e l ö s t ,   d a n e b e n   b e f i n d e t   s i o n  s   a  

a l s   T r e i b m i t t e l   e i n   G e m i s c h   von  F l u o r c h l o r k o h l e n w a e s e r -  

s t o f f e n .  

Zur   A n w e n d u n g   w e r d e n   d i e   h a n d e l s ü b l i c h e n  



g e b e n e n f a l l s   in   ü b l i c h e r   W e i s e   v e r d ü n n t ,   z . B .   b e i   b e n e t z -  

b a r e n   P u l v e r n ,   D i s p e r s i o n e n   und  e m u l g i e r b a r e n   K o n z e n t r e -  

t a n   m i t t e l s   W a s s e r .   S t a u b f ö r m i g e   Z u b e r e i t u n g e n   s o w i e  v e r -  

s p r ü h b a r e   L ö s u n g e n   w e r d e n   v o r   d e r   A n w e n d u n g   n i c h t   m e h r  

m i t   w e i t e r e n   i n e r t e n   S t o f f e n   v e r d ü n n t .   Mi t   den   ä u s s e r e n  

B e d i n g u n g e n   w ie   T e m p e r a t u r ,   F e u c h t i g k e i t   u . a .   v a r i i e r t  

d i e   e r f o r d e r l i c h e   A u f w a n d m e n g e .   S i e   k a n n   i n n e r h a l b   w e i -  

t e r   G r e n z e n   s c h w a n k e n .  

H E R S T E L L U N G S B E I S P I E L E :  

B e i s p i e l   1 :  

a)  @ - C h l o r - @ - ( 4 - c h l o r p h e n y l h y d r a z o n o ) - g l y o x y l s ä u r e -  

m e t h y l e s t e r  

2 , 0   Mol  (255  g)  4 - C h l o r a n i l i n   w e r d e n   in   652  ml  k o n z .  

S a l z s ä u r e   und  1  L i t e r   E i s w a s s e r   v o r g e l e g t   und  i n   c a .  

1  1 /2   S t u n d e n   z w i s c h e n   +6°  und  +8°  C  m i t  1 4 0   g  N a -  

t r i u m n i t r i t   in   280  ml  W a s s e r   v e r s e t z t .  

40  g  N a t r i u m a c e t a t   i n  1  L i t e r   E i s w a s s e r   und  1240  m l  

M e t h a n o l   w e r d e n   m i t   2,1  Mol  (316  g)  @ - C h l o r a c e t e s s i g -  

s ä u r e m e t h y l e s t e r   v e r s e t z t  u n d   z w i s c h e n   +6°  und  +8°  C 

in   c a .   2  S t u n d e n   o b i g e   D i a z o n i u m s a l z l ö s u n g   z u g e t r o p f t .  

H i e r b e i   w i r d   d e r   p H - W e r t   d u r c h   g l e i c h z e i t i g e s   Z u t r o p -  

f e n   von  c a .   470  ml  3 3  %  i g e r   N a t r o n l a u g e   b e i   4 , 5   g e h a l -  

t e n   ( G l a s e l e k t r o d e )  :  N a c h  S t e h e n   ü b e r   N a c h t   war   d e r  

a n f a n g s   ö l i g e   N i e d e r s c h l a g   k r i s t a l l i n   g e w o r d e n .   D i e  

K r i s t a l l e   w e r d e n  a b g e s a u g t ,   m i t   W a s s e r   g e w a s c h e n   u n d  

in   M e t h a n o l   a u s g e k o c h t .  

A u s b e u t e :   4 4 4 , 5   g  ≅   8 9 , 9   %  d.  T h .  

Schmp.   149°  C 



b)  @ - I s o p r o p y l a m i n o - @ - ( 4 - c h l o r p h e n y l h y d r a z o n o ) -  

s ä u r e m e t h y l e s t e r  

4 , 0 4 5   Mol  (1000   g)  @ - C h l o r - @ -  ( 4 - c h l o r p h e n y l h y d r a z o n o l -  

g l y o x y l s ä u r e m e t h y l e s t e r ,   e r h a l t e n   n a c h   B e i s p i e l   1  a )  ,  

w e r d e n   i n   4  L i t e r   T o l u o l   s u s p e n d i e r t   und  d a z u   b e i  

+10°   C  i n   2  1 /2   S t u n d e n   8 , 0 9   Mol  (478  g)  I s o p r o p y l a m i n  

u n t e r   R ü h r e n  g e t r o p f t .   N a c h r ü h r e n   b e i   R a u m t e m p e r a t u r  

und  A u s r ü h r e n   m i t   W a s s e r   e r g i b t   n a c h   A b z i e h e n  d e s  

T o l u o l s   am  R o t a t i o n s v e r d a m p f e r   b r ä u n l i c h e   K r i s t a l l e .  

A u s b e u t e :   1080  g  ≅ 9 8 , 9  %   d .  T h .  

Schmp.   6 8 °  -   69°  C 

Nach   U m k r i s t a l l i s i e r e n   s c h m i l z t   e i n e   P r o b e   b e i   70°  C .  

Das  R o h p r o d u k t   i s t   f ü r   d i e   f o l g e n d e   U m s e t z u n g   r e i n  

g e n u g .  

c)  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 3 - m e t h o x y c a r b o n y l - 4 - i s o p r o p y l -  

1  , 2  , 4 - t r i a z o l - 5 - o n   toM 
3 , 4 2   Mol  (921  g)  @ - I s o p r o p y l a m i n o - @ - ( 4 - c h l o r p h e n y l -  

h y d r a z o n o ) - g l y o x y l s ä u r e m e t h y l e s t e r ,   e r h a l t e n   n a c h   B e i -  

s p i e l   1  b ) ,   w e r d e n   in   5  L i t e r   T o l u o l   g e l ö s t   und  m i t  

7 , 9   Mol  (798  g)  T r i ä t h y l a m i n   v e r s e t z t .   D a r a u f   w e r d e n  

i n n e r h a l b   von   3  S t u n d e n  z w i s c h e n  - 1 0 °   u n d  ±   0°  C  4 , 1  

Mol  (405  g)  P h o s g e n   e i n g e g a s t   und  4  S t u n d e n   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r   n a c h g e r ü h r t .  N a c h   S t e h e n l a s s e n - ü b e r   N a c h t  

r ü h r t   m a n  m i t   W a s s e r   a u s  u n d   z i e h t   d a s   L ö s u n g s m i t t e l  

am  R o t a t i o n s v e r d a m p f e r   ab .   Das  s c h m i e r i g e   R o h p r o d u k t  

w i r d   aus   M e t h a n o l   ( 7 5 0 . m l )   u m k r i s t a l l i s i e r t .  

A u s b e u t e :   809  g  ≅   80 %  d.  T h .  

Schmp .   1 1 1 °  -   1 1 2 , 5 °   C 

E i n e   A n a l y s e n p r o b e   w u r d e  n o c h m a l s   aus   M e t h a n o l   u m k r i -  

s t a l l i s i e r t .  



d)  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - i s o p r o p y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n - 3 -  

c a r b o n s ä u r e  

1 , 8 9   Mol  (559  g)  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 3 - m e t h o x y c a r b o n y l -  

4 - i s o p r o p y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n ,   e r h a l t e n   n a c h   B e i s p i e l  

1  c ) ,   w u r d e n   in   2,.7  L i t e r   M e t h a n o l   s u s p e n d i e r t   u n d  a u f  

e i n m a l   m i t   2 , 0 2   Mol  (81  g)  NaOH  in   4  L i t e r   W a s s e r   v e r -  

s e t z t .   Das  T r i a z o l   g e h t   i n   L ö s u n g .   Nach   e i n s t ü n d i g e m  

K o c h e n   am  R ü c k f l u s s   war   d ü n n s c h i c h t   c h r o m a t o g r a p h i s c h  

k e i n   E s t e r   m e h r ' n a c h w e i s b a r .   Nach  A b k ü h l e n   a u f  R a u m -  

t e m p e r a t u r   und  V e r d ü n n e n   m i t   W a s s e r   w u r d e   f i l t r i e r t ,  

d a s   F i l t r a t   m i t   k o n z .  S a l z s ä u r e   a n g e s ä u e r t   und   d e r   N i e -  

d e r s c h l a g   m i t   W a s s e r   g e w a s c h e n .  

A u s b e u t e :   5 1 6 , 5  g  ≅   97 %  d.  T h .  

S c h m p .   118°  C  ( Z e r s .   C 0 2 )  

e)  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - i s o p r o p y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n  

1 , 7 8   Mol  (501  g)  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - i s o p r o p y l - 1 , 2 , 4 -  

t r i a z o l - 5 - o n - 3 - c a r b o n s ä u r e ,   e r h a l t e n  n a c h   B e i s p i e l  

1  d ) ,   w u r d e n   in   3  L i t e r   T o l u o l   s u s p e n d i e r t   und  1 5  m i n u -  

t e n   u n t e r   R ü c k f l u s s   g e k o c h t .   D a n a c h   war   T r i a z o l c a r b o n -  

s ä u r e   d ü n n s c h i c h t c h r o m a t o g r a p h i s c h .  n i c h t   m e h r   n a c h -  

w e i s b a r .   D a r a u f   w u r d e n   2 , 8   L i t e r   T o l u o l   a b d e s t i l l i e r t  

und   d e r   R ü c k s t a n d   m i t   ü b e r s c h ü s s i g e m   B e n z i n   v e r s e t z t .  

N a c h  A b s a u g e n   und  W a s c h e n   m i t   B e n z i n   e r h i e l t   m a n .  f a r b -  

l o s e   K r i s t a l l e .  

A u s b e u t e :   406  g  ≅   96  %  d.  T h .  

S c h m p .   86°  C 



A n a l o g   1  a)  b i s   1  e)  w u r d e n   d i e   in   d e r   T a b e l l e   I  a u f -  

g e f ü h r t e n   V e r b i n d u n g e n   h e r g e s t e l l t :  







F o r m u l i e r u n g s b e i s p i e l e  

B e i s p i e l   A :  

E i n   e m u l g i e r b a r e s   K o n z e n t r a t   w i r d   e r h a l t e n   a u s :  

B e i s p i e l   B :  

E i n   i n   W a s s e r   l e i c h t  d i s p e r g i e r b a r e s   b e n e t z b a r e s   P u l v e r  

w i r d   e r h a l t e n  i n d e m   m a n  

B e i s p i e l   C :  

E i n   i n   W a s s e r   l e i c h t   d i s p e r g i e r b a r e s   D i s p e r s i o n s k o n z e n -  



t r a t   w i r d   e r h a l t e n ,   i n d e m   m a n  

m i s c h t   und  in   e i n e r   R e i b k u g e l m ü h l e   a u f   e i n e   F e i n h e i t   v o n  

u n t e r  5   M i k r o n   v e r m a h l t .  

B e i s p i e l  D :  

E i n   S t ä u b e m i t t e l   w i r d   e r h a l t e n ,   i n d e m   m a n  

10  G e w i c h t s t e i l e   W i r k s t o f f   u n d  

90  G e w i c h t s t e i l e   T a l k u m   a l s   I n e r t s t o f f  

m i s c h t   und  in   e i n e r   S c h l a g m ü h l e   z e r k l e i n e r t .  

BIOLOGISCHE  B E I S P I E L E  

B e i s p i e l   I :  

Mi t   d e r   G e m e i n e n   S p i n n m i l b e   ( T e t r a n y c h u s   u r t i c a e ;   n o r m a l  

s e n s i b e l )   s t a r k   b e f a l l e n e   B o h n e n p f l a n z e n   ( P h a s e o l u s   v u l -  

g a r i s ) · w u r d e n   m i t   d e r   w ä s s r i g e n   S u s p e n s i o n   e i n e s   S p r i t z -  

p u l v e r k o n z e n t r a t e s ,   d i e  0 , 0 5  G e w ,  - %   d e s   W i r k s t o f f e s   a u s  

B e i s p i e l   1  e n t h i e l t ,   b i s   z u m  S t a d i u m  d e s   A b t r o p f e n s   g e -  

s p r i t z t .  

A n s c h l i e s s e n d   e r f o l g t e   d i e   A u f s t e l l u n g   d e r   g e s p r i t z t e n  

- P f l a n z e n   im  G e w ä c h s h a u s   b e i   c a .   20°  C.  Die   m i k r o s k o p i s c h e  

K o n t r o l l e  8   Tage   n a c h   d e r  S p r i t z u n g   z e i g t e ,   d a s s   a l l e   b e -  

w e g l i c h e n   und  u n b e w e g l i c h e n   S t a d i e n   d e r   P o p u l a t i o n ,   e i n -  

s c h l i e s s l i c h   d e r . E i e r ,   g e t ö t e t   w a r e n .  

In   g l e i c h e r   W e i s e   g e p r ü f t ,   e r w i e s e n   s i c h  a u c h   d i e   V e r b i n -  

d u n g e n   g e m ä s s   B e i s p i e l  1 7 ,  1 8 ,   26 ,   40,   44,   58  und  59  a l s  

e b e n s o   g u t   w i r k s a m .  



B e i s p i e l   I I :  

Mi t   r e s i s t e n t e n   O b s t b a u m s p i n n m i l b e n   ( M e t a t e t r a n y c h u s  

u l m i ,   Stamm  " D a r d a r " )   b e f a l l e n e   A p f e l b ä u m c h e n   w u r d e n  m i t  

d e r   w ä s s r i g e n   S u s p e n s i o n   e i n e s   E m u l s i o n s k o n z e n t r a t e s   d e r  

in   T a b e l l e   I I   g e n a n n t e n   V e r b i n d u n g e n   b i s   zum  b e g i n n e n d e n  

A b t r o p f e n   b e h a n d e l t .   Nach   d e r   A u f s t e l l u n g   d e r   P f l a n z e n  

im  G e w ä c h s h a u s   b e i  c a .   20°  C  e r f o l g t e   n a c h   8  T a g e n   d i e  

K o n t r o l l e .  

B e i s p i e l   I I I :  

B e h a n d l u n g   von  r e s i s t e n t e n   S p i n n m i l b e n   ( T e t r a n y c h u s   u r t i -  

c a e ,   Stamm  " B a a r d s e " )   wie   in   B e i s p i e l   I  a n g e g e b e n .  





1.  V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l  

w o r i n   (R)n  W a s s e r s t o f f   o d e r   1  b i s   4  g l e i c h e   o d e r  v e r -  
s c h i e d e n e   R e s t e   d e r   G r u p p e   b e s t e h e n d   aus   H a l o g e n ,  

N i t r o ,   C y a n ,   ( C 1 - C 6 ) - A l k y l ,   ( C 1 - C 6 ) - A l k o x y ,   ( C 1 - C 6 ) -  
A l k y l t h i o   ( w o b e i   d i e   A l k y l - ,   A l k o x y -   und  A l k y l t h i o -  

g r u p p e n   i h r e r s e i t s   d u r c h   e i n   o d e r   m e h r e r e   H a l o g e n a t o m e  

s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n )   o d e r   e i n e   P h e n y l -   o d e r   P h e n -  

o x y g r u p p e   ( d i e   i h r e r s e i t s   d u r c h   H a l o g e n ,   A l k y l   o d e r  

A l k o x y   s u b s t i t u i e r t   s e i n   k ö n n e n )   o d e r   e i n e   am  B e n z o l -  

r i n g   a n k o n d e n s i e r t e   M e t h y l e n d i o x y g r u p p e ,   und   R1  g e r a d -  

k e t t i g e s   o d e r   v e r z w e i g t e s   ( C 1 - C 1 8  ) - A l k y l ,   ( C 1 - C 6  ) -  
A l k o x y a l k y l ,   D i ( C 1 - C 4 ) a l k o x y ä t h y l ,   D i ( C 1 - C 4 ) a l k y l a m i m o -  
ä t h y l   o d e r   ( C 5 - C 6 ) - C y c l o a l k y l   b e d e u t e n .  

2.  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - i s o p r o p y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n .  

3.  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - ä t h y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n .  

4.  1 - ( 4 - C h l o r p h e n y l ) - 4 - n - p r o p y l - 1 , 2 , 4 - t r i a z o l - 5 - o n .  

5 .   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   von   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l  

I ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s   man  V e r b i n d u n g e n   d e r  

F o r m e l  

w o r i n   R 2 e i n e n   A l k y l r e s t   b e d e u t e t ,   m i t t e l s   P h o s g e n  

o d e r   e i n e m   n i e d e r m o l e k u l a r e n   K o h l e n s ä u r e e s t e r   c y c l i -  



s i e r t ,   d i e   e r h a l t e n e n   V e r b i n d u n g e n   d e r   F o r m e l  

zu  den   e n t s p r e c h e n d e n   S ä u r e n   v e r s e i f t   und  l e t z t e r e   d e -  

c a r b o x y l i e r t .  

6.  S c h ä d l i n g s b e k ä m p f u n g s m i t t e l ,   g e k e n n z e i c h n e t   d u r c h  

e i n e n   G e h a l t   an  e i n e r   V e r b i n d u n g   g e m ä s s   A n s p r u c h   1 .  

7.  V e r w e n d u n g   von  V e r b i n d u n g e n   g e m ä s s   A n s p r u c h   1  z u r   B e -  

k ä m p f u n g   von  I n s e k t e n   und  S p i n n m i l b e n .  
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