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@ Neue organische Phosphorsiureester, Verfahren zu threr Herstellung und thre Verwendung als Insektizide, Akerizide

und Nematozide.
i‘ Die Erfindung betrifft neue Organophosphorséureester
* der allgemeinen Formel

1, 0 X ¥
- RO
R W W

- ®2s” ¥
< worin
R!  ein Alky! mit 1 — 8 C-Atomen
G R?  ein Alkyl mit 1-8 C-Atomen oder ein Alkoxyalky! mit2 -
N 8 C-Atomen,

0 x Wasserstoff, ein Halogenalky! mit 1 -8 C-Atomen oder
Alkoxy mit 1 - 8 C-Atomen und
g Y Halogen bedeuten.
o Es wurde gefunden, daB die Verbindungen der Formel
ausgezeichnete insektizide, akarizide und nematozide Wir-
o kung besitzen.
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Neue organische Phosphorsﬁufeester, Verfahren zu ihrer

Herstellung und ihre Verwendung als Insektizide,
Akarizide und Nematozide

Die Erfindung betrifft neue organische Phosphor-
siureester, ein Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre
Verwendung als Insektizide, Akarizide und Nematozide.

Aus der DD-PS 107 581 ist bekannt, daB organische
5 Phosphorséureester der allgemeinen Formel
xt

L]
R1-0012-0H01-o-§<:':z | (YIII) ,
worin ‘
R1 Chlor oder Monochlormethyl,
R, Alkyl,
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R Alkyl, Cycloalkyl, Alkenyl, Alkinyl, Aryl oder
gegebenenfalls ein- oder mehrfach durch Alkyl,
Aryl, Halogen, Nitro, Cyan, Alkoxy oder Alkyle~
mercapto substituiertes Aryl und

X'y Y' und Z' jeweils Sauerstoff oder Schwefel bedeuten,
insektizide und akarizide Wirkung besitzen.

Aus der japanischen Patentverdffentlichung
Nr. 101131/76 geht hervor, daB organische Phosphorsiure-
ester der allgemeinen Formel

A~ g
Bo///P-SR | (IX),

worin »

R niederes Alkyl,

A niederes Alkyl, Cycloalkyl oder Halogenalkyl und
B niederes Alkyl oder Halogenalkyl bedeuten, mit

der MalSgabe, daB A und B nicht fiir gleiche
Alkylgruppen stehen, fungizide Wirkung bei
Anwendung auf die Wasseroberfliiche besitzen,

Die Erfindung stellt als neue Verbindungen die

organischen Phosphorsiureester der allgemeinen Formel

Rlo§ I I
5 P-0-CH-C-Y (T)
rR*s” 3
bereit, worin
1

R ein Alkyl mit 1 - 8 C-Atomen,

R2 . ein Alkyl mit 1 - 8 C-Atomen oder ein Alkoxy-
alkyl mit 2 - 8 C-Atomen, .

X ' ¥..=-rstoff, ein Halogenalkyl mit 1 - 8 C-Atomen
oder Alkoxy mit 1 « 8 C-Atomen und '

Y Halogen bedeuten,
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Es wurde gefunden, daBl die Verbindungen der
Formel (I) ausgezeichnete insektizide, akarizide und

nematozide Wirkung besitzen,

rd

Vorzugsweise bedeutet Rl Alkyl mit 1 -« 3 Ce-Atomen

(insbesondere Methyl, Athyl, oder n-Propyl), R2 Alkyl mit

3 oder 4 C-Atomen (insbesondere n-Propyl, n-Butyl, sec.Butyl

oder Isobutyl) oder Alkoxyalkyl mit 3 - 6 C-Atomen
(insbesondere 2-(Cl-Ch-Alkoxy)5thyl wie Methoxy#thyl,
Athoxydthyl, Propoxyédthyl, Isopropoxyithyl oder n-Butoxy-
ithyl), X bedeutet Wasserstoff, T}ihalogenmethyl (insbe-
sondere Trichlormethyl oder Trifluormethyl) oder Alkoxy
mit 1 = 4 C-Atomen (insbesondere Kthoxy) und Y Fluor oder
Chlor.

Die vorliegende Erfindung betrifft auch ein Ver.
fahren zur Herstellung einer Verbindung‘der allgemeinen

Formel (I), wonach

(a) ein Thiophosphorylhalogenid der allgemeinen Formel

1 0
R ”
20\\P-Ha1 (11),
R°s— .
worin
R! und R® die oben angefiihrte Bedeutung besitzen und
Hal Halogen bedeutet, mit einem Alkohol oder
Alkoholat der allgemeinen Formel
X Y '
] 1 »
M-0-CH-C-Y (x11),
. 1 )
Y
worin

X und Y die oben angefiihrte Bedeutung besitzen und

M Wasserstoff oder ein Alkalimetall bedeutet, oder

(b) ein Thiophosphorylhalogenid der allgemeinen Formel
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Ha 1\8 )l( ’: z
5 _P=0-CH-C-Y : (v),
R“s” 3
worin 7
R2, X und Y die oben z2ngefithrte Bedeutung besitzen und
Hal Halogen bedeutet, mi% einem Alkohol oder Alkoholat
der allgemeinen Formel
B 1 '
M-0-R (v),
worin
R1 die oben angefithrte Bedeutung besitzt und
M filr Wasserstoff oder ein Alkalimetall steht, oder

(c) ein Phosphit der allgemeinen Formel

1 X Y
RO
:y-o-én-é_y (vi),
¢

Y

HO

worin

R1, X und Y die oben angefiihrte Bedeutung besitzen, mit

einem Sulfenylhaiogenid der allgemeinen Formel

R®S-Hal (VII),
worin
R2 die oben angefiihrte Bedeutung besitzt und
Hal Halogen bedeutet, umgesetzt wird.

Beispiele fiir die als Ausgangsverbindungen in
der Verfahrensvariante(a) geeigneten Thiophosphorylhalo=-
genide der allgemeinen Formel (II) sind O-Methyl=S-n-propyl-
phosphorchloridthioat, O-Kthyl-s-n-propylphosphofchlorid- o
thioat, 0,S=-Di-n-propylphosphorchloridthioat, O-Athyl~-
S-n-butylphosphorchloridthioat, O-Athyl-S-isobutylphosphor-'.
chloridthiocat, O-Athyl-S-sec.butylphosphorchloridthioat,
0-Athyl-S-methoxyithylphosphorchloridthioat, O=-Athyl-S-
dthoxydthylphosphorchloridthioat, O-Athyl-S-n-propoxy-
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dthylphosphorchloridthiocat, QO-Athyl-3~isopropoxvidthyl-
phosphorchloridthioat und O-Athyl-S-n-butoxyidthylphosphor=
chloridthiocat und die entsprechenden Bromide.

Beispiele fiir in Verfahrensvariante @) als
Ausgangsmaterialien geeignete Alkohole und Alkoholate der
allgemeinen Formel (III) sind 2,2,2-Trifluoréithancl,
2,2,2-Trichlorﬁthanol, 1,1,1,3,3,3-Hexafluor-2=propanol,
1,1,1,3,3,3-Hexachlor-2-propanol und l-Athoxy-2,2,2-tri-
fluoréthanol sowie die Natrium~ oder Kaliumsalze dieser

Alkohole genannt.

Wenn als Ausgangsstoffe in der Verfahrensvariante
(a) 0-Methyl-S-n-propylphosphorchloridthioat und
2,2,2=-Trifluordthanol eingesetzt werden, so kann der '
Verlauf der Reaktion durch folgendes Schema dargestellt
werden:
cH.0_ 2

n
3 \\P-Cl + HO - CH,CF

273
CH,CH,CH,S
' )
CH,0

——— -0
S/P 0 CH20F3 + HC1

CHBCH20H2

Beispiele fiir geeignete Thiophosphorylhalogenide
der allgemeinen Formel (IV) als Ausgangsverbindungen in
der Verfahrensvariante (b) sind 0-2,2,2-Trifluorithyl-S-n-
propylphosphorchloridthioat, 0-2!2,2-Trichlor&thyl-s-n-
propylphosphorchloridthioat, 0-1,1,1,3,3,3-Hexafluor=2-
propyl=S-n-propylphosphorchloridthioat, 0-1,1,1,3,3,3~
Hexachlor-2-propyl-S-n-prépylphbsphorchloridthioat,

0-2,2,2=-Trifluorédthyl-S=n=-butylphosphorchloridthioat,
0-2,2,2-Trichlordthyl-S-n~butylphosphorchloridthioat,
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0-1,1,1,3,2,2=Hexafluor-2-propyl=-S-n=butylphosphorchlorid«
thiocat, 0-2,2,2-Trifluoréithyl-S-isobutylphosphorchlorid=
thioat, 0=-2,2,2«Trichlorédthvli-8~«isobutylphosphorchlorid-
thioat, 0-1,1,1,3,3,3~Hexafluor=2«propyl-S-sec,butylprosphor-
éhloridthioat, 0=2,2,2-Trifluordthyl-S-sec.butylphosphor=-
chloridthiocat, 0-2,2,2«Trichlorédthyl-S~sec,.butylphospiaor-
chloridthioat, 0-2,2,2-Trifluordthyl-S-2-methoxyéthyl-
phosphorchloridthioat, 0-2,2,2-Trifluorithyl=-S-2«#thoxy-
athylphosphorchloridthiocat, 0-2,2,2-Trichlorédthyl-S=2-
dthoxydthylphosphorchloridthioat, 0-1,1,1,3,3,3-Hexafluor-
2«-propyl=S«2~#thoxyédthylphosphorchloridthiocat, 0-2,2,2-Tri-
fluqgrédthyl-S=~(2-n-propoxyithyl)=-phosphorchloridthioat,
0=2,2,2-Trifluorédthyl-S«2-isopropoxydthylphosphorchlorid=-
thioat, 0-2,2,2~Trichloridthyl-S-2«isopropoxydthylphosphor-
chloridthioat und 0-2,2,2-Trifluorithyl-S-(2-n-butoxy-
dthyl)-phosphorchloridthiocat und die entsprechenden
Bromsalze, |

. \
Als Beispiele fiir in der Verfahrensvariante (b)

als Ausgangsverbindungen einsetzbare Alkohole und
Alkoholate der allgemeinen Formel (V) seien Methanol,
Athanol und n-Propanol und die Natrium- oder Kaliumsalze
dieser Alkohole genannt,

Bei Verwendung von 0=2,2,2«TrifluoréithyleSn-
butylphosphorchloridthioat und Athanol als Ausgangsmateri-
alien in der Verfahrensvariante (b) kann die Umsetzung
durch folgendes Schema dargestellt wexrden:

01\\2 : |
- //P-O-CHZCFB + 02H5°H 7 .
CHBCHZCHZCHZS .

0

c H.0_ 2 |

—_— 2 5$>P-0-CH20F3 + HC1
CH,CH,CH,CH, S~
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Beispiele fiir in der Verfahrensvariante (c)
geeignete Phosphite der allgemeinen Formel (VI) singd
O0=-Methyl-0-2,2,2-trifluordthylphosphit, 0O-Methyl-0-2,2,2-

. Trichlor&thylphosphit, O-Athyl-0-1,1,1,3,3,3-hexafluor-
2-propylphosphit, O-Athyl-0-1,1,1,3,3,3-hexachlor-2-propyl-
phosphit, O-Athyl-O-1-&thoxy-2,2,2-trifluorithylphosphit,
O-n-Propyl-0-2,2,2-trifluordthylphosphit, O-Athyl-0,2,2,2-
trifluor&thylphosphit uné O-Kthyl-0,2,2,2-trichlorithyl-
phosphit.

> Als Beispiele fiir in der Verfahrensvariante (c)

als Ausgangsverbindungen geeignete Sulfenylhalogenide der
allgemeinen Formel (VII) seien l-Propansulfenylchlorid,
l=-Butansulfenylchlorid, Isobutansulfenylchlorid, 2-Butan-
sulfenylchlorid, Methoxyithansulfenylchlorid, Athoxy- V
éithansulfenylchlorid, n=Propoxyidthansulfenylchlorid, Iso-
propoxydthansulfenylchlorid und n-Butoxyidthansulfenyl-

chlorid wund die entsprechenden Bromsalze genannt,

Jedes der Sulfenylchloride oder Bromide kann
leicht nach einem herkommlichen Verfahren hergestellt
werden, welches darin besteht, daf das entsprechende
Disulfid mit Chlor, Brom, Sulfurylchlorid oder Sulfuryl-

bromid umgesetit wird.

Wehh als Ausgangsstoffe in der Verfahrensvariante
(c) 0-Athyl-0-2,2,2-trichlordthylphosphit und
1-Butansulfenylchlorid eingesetzt werden, kann die
Umsetzung durch folgendes Schema dargestellt werden:
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C.H.O
275" Np_on + CH,CH,CH,CH,SC1
CC1,CH,0
02H5o\\3
—_— -0-CE,CCl, + EC1
CH,CH,CH,CH,S

Die Umsetzung nach den Varianten (a), (b) und (c)
des erfindungsgemédBen Verfahrens kann in Gegenwart eines
Sdurebindemittels vorgenommen werden. Beispiele fiir
geeignete Sdurebindemittel sind die Hydroxide, Carbonate,
Bicarbonate und Alkoholate der Alkalimetalle sowie
tertidre Amine wie z,B, Tridthylamin, Diithylanilin oder
Pyridin. '

Das Endprodukt kann nach der Verfahrensvariante
(a) oder (b) mit guter Ausbeute und hohem Reinheitsgrad
auch dadurch erhalten werden, wenn man ohne S#urebinde- '
mittel arbeitet und dafiir Thiophosphorylhalogenid der
Formel (II) oder (IV) mit einem Alkalimetallalkoholat der
Formel (III) oder (V) umsetzt.

Die erfindungsgemifien Verfshrensvarianten (a), (b)
und (c) werden vorzugsweise unter Verwendung eines
Losungs- oder Verdiinnungsmittels durchgefiihrt. Beispiele
fir derartige Ldsungs~ oder Verdiinnungsmittel sind Wasser
und inerte organische Losungsmittel wie aliphatische,
alicyclische und aromatische Kohlenwasserstoffe (die gege-
benenfalls chloriert sein kinnen) wie z.B. Hexan, Cyclo=-
hexan, Petroldther, Ligroin, Benzol, Toluol, Xylol, Methy-
1enéh_ori¢, «..loroform, Tetrachlorkohlenstoff, Athylen-
chlorid, Trichlorithylen und Chlorbenzol; Ather wie z.B.
Didthylédther, Methylédthyl&ther, Diisopropylédther, Dibutyl-
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dther, Propylenoxid, Dioxan und Tetrahydrofuran; Ketone

wie z.B. Aceton, Methyladthylketon, Methylisopropylketon

und Methylisobutylketon; Nitrile wie z.B., Acetonitril, Pro-
Pionitril und Acrylnitril; Alkohole wie z.B. Methanol,
Athanol, Isopropanol, Butanole und Athylenglycol; Ester wie
z.B. Athylacetat und Amylacetat; SHureamide wie z.B,
Dimethylformamid und Dimethylacetamid; Sulfone und Sulfe
oxide, wie z.B.'Dimethylsulfoxid und Dimethylsulfon;

und organische Basen wie z.B. Pyridin,

Die Varianten (a), (b) und (c) des erfindungsge-~
miBen Verfahrens konnen innerhalb eines weiten Temperatur-

bereichs durchgefiihrt werden. Im allgemeinen wird das

‘Verfahren bei Temperaturen von -20°C bis zum Siedepunkt

des Gemisches, vorzugsweise bei 0 = 100°C, durchgefiihrt.
Die Umsetzung wird zweckmiéfBig bei Atmosphirendruck vorge-
nommen, sie kann jedoch auch bei erhthtem oder vermindertem
Druck durchgefiihrt werden.,

Wie schon erwidhnt, besitzen die erfindungsgemifen
Verbind;;gen ausgezeichnete insektizide, akarizide und
nematozide Wirkung. Sie ktnnen daher zur Bekémpfung von
Pflanzenschiddlingen und solchen Schiéddlingen, die auf
dem Hygienesektor und im Vorrats- bzw. Materialschutz-
sektor vorkomden, eingesetzt werden und verbinden geringe
Phytotoxizitdt mit guter Wirkung gegeniiber stechenden
und beiBenden Insekten und Milben,

Aus diesen Griinden ktnnen die erfindungsgeméfien
Verbindungen mit gutem Erfolg als Schidlingsbekdmpfungs-
mittel auf den Gebieten des Pflanzenschutzes, dem

Hygienesektor und des Schutzes von gelagerten Produkten
eingesetzt werden,

Nit 12 \
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Die erfindungsgemidfen Verbindungen konnen auch auf .
dem Gebiet der Tiermedizin eingesetzt werden, da sie gegen ;
Tierparasiten, insbesondere Ektoparasiten wie z.B. para-

sitische Fliegenlarven wirksam sind.

Die erfindungsgeméflen Verbindungen sind gut ver-
traglich fiir Pflanzen, nur geringfiigig toxisch gegeniiber
Warmbliitern und kdnnen zur Beki@mpfung von arthropoden
Schiddlingen, instesondere Insekten und Akariden, und
nematoden Schiddlingen, wie sie in Land- und Forstwirt-
schaft auftreten, zum Schutz von gelagerten Produkten
und . Materialien und auf dem Gebiet der Hygiene eingesetzt
werden, Sie sind wirksam gegéniiber normal empfindlichen
und resistenten Gattungen und gegeniiber allen oder einigen
Entwicklungsphasen. Zu den vorstehend angefilhrten Schidline

gen gehodren:

Aus der Ordnung der Thysanura z.B. Lepisma
saccharina; aus der Ordnung der Gollembola, z.B, Onychiuros
armatus; aus der Ordnung der Orthoptera z.B. Blatta
orientalis, Periplaneta americana, Leucophaea maderae,
Blattella germanica, Acheta domesticus, Gryllotalpa spp.,
Locusta migratoria migratorioides, Melanoplus differen-
tialis und Schistocerca gregaria; aus der Ordnung der
Dermaptera, z.B. Forficula auricularia; aus der Ordnung
der Isoptera, z.B. Reticulitermes spp; aus der Ordnung der
Anoplufa, z.B. Phylloxera vastatrix, Pemphigus spp.,
Pediculus humanus corporis, Haematopinus spp. und
Linognathus spp.; aus der Ordnung der Mallophaga, z.B.
Trichodectes spp, und Damalinea spp.; aus der Ordnung der *
Th&san/optera, z,B, Hercinothrips femoralis und Trips
tabacij; aus der Ordnung der Heteroptera, z.B. Eurygaster spp.

Dysdercus intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius,
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Rhodnius prolixus und Triesioud 3uo-; aug der Cranu.,_ .z
ﬁomoptera, z.B. Aleurodes brassicae, Bemisia tabaci,
Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypiil, Brevicoryne
brassicae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis pomi,
Eriosoma lanigerum, Hyalopteruvs arundinis, Macrosiphum
avenae, Myzus spp., Phorodon humili, Rhopalosiphum padi,
Empoasca sbp., Euscelis bilobatus, Nephotettix cincticeps,
Lecanium corni, Saissetia oleae, Laodelphax striatellus,
Nilaparvata lugens, Aonidiella aurantii, Aspidiotus hederae,
Pseudococcus spﬁ. und Psylla spp.; aus der Ordnung der
Lepidoptera, z.B. Pectinophora gossypiella, Bupalus piniariu
Cheimatobia brumata, Lithocolletis blancardella, Hyponcmeuts
padella, Plutella maculipennis, Malacosoma neustria,
Euproctis chrysorrhoea, Lymantria spp., Bucculatrix
thurberiella, Phyllocnistis citrella, Agrotis spp.,

Euxoa spp., Feltia spp., Earias insulana, Hellothils spp.,
Laphygma exigua, Mamestra brassicae, Panolis flammea,
Prodenia litura, Spodoptera spp., Trichoplusia ni, Carpo-
capsa pomonella, Pieris spp., Chilo app., Pyrausta
nubilalis, Ephestia kuehniella, Galleria mellonella,
Cacoecia podana, Capua reticulana, Choristoneura fumiferana,
Clysia ambiguella, Homona magnanima und Tortrix viridana;
aus der Ordnung der Coleoptera, z.B, Anobium punctatum,
Rhizopertha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides
obtectus, Hylotrupes bajulus, Agelastica alni,

Leptinotarsa decemlineata, Phaedon cochleariae, Diabrotica
spp., Psylliodes chrysocephala, Epilachna varivestis,
Atomaria spp., Oryzaephilus su;inamensis, Anthonomus spp.,
Sitophilus spp., Otiorrhynchus sulcatus, Cosmopolites
sordidus, Ceuthorrhynchus assimilis, Hypera postica,
Dermestes spp., Trogoderﬁa Spp., Anthrenus spp., Attagenus
8pp., Lyctus spp., Meligethes aeneus, Ptinus spp., Niptus
hololeucus, Gibbium psylloides, Tribolium spp.,

it 12
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Tenebrio molitor, Agriotes spp., Conoderus spp.,

Melolontha melolontha, Amphimallon solstitialis und
Costelvytra zealandica; aus der Ordnung der Hymenoptera,
z.B. Diprion spp., Hoplocampa spp., Lasius SPpP., Monomorium
pharaonis und Vespa spp.; aus der Ordnung der Diptera,

z.B, Aedes spp., Anopheles spp., Culex spp., Drosophila
melanogaster, Musca spp., Fannia spp., Calliphofa
erythrocephala, Lucilia spp., Chrysomyia spp., Cuterebra
spp.y, Gastrophilus spp., Hyppobosca spp., Stomoxys spp.,
Oestrus sppr., Hypoderma spp., Tabanus spp., Tannia spp.,
Bibio hortulanus, Oscinella frit, Phorbia spp., Pegomyia
hyoscyami, Ceratitis capitata, Dacus oleae und Tipula
palddosa; aus der Ordnung der Siphonaptera, z.B.

Xenopsylla cheopis und Ceratobhyllus 8pp.; aus der

Ordnung der Acarina, z.B. Acarus siro, Argas sbp..
Ornithodoros sﬁp., Dermanyssus gallinae, Eriophyes ribis,
Phyllocoptruta oleivora, Boophilus spp.; Rhipicephalus spp.,
Amblyomma spp., Hyalomma spp., Ixodes spp., Psoroptes spp.,
Chorioptes spp.,‘Sarcoptes spp., Tarsonemus Spp., Bryobia

praetiosa, Panonychus spp,und Tetranychus spp..

Zu den Pflanzenparasiten unter den Nematoden
gehoren Pratylenchus spp., Radopholus similis, Ditylenchus
dipsaci, Tylenchulus semipenetrans, Heterodera spp.,
Meloidogyne spp., Aphelenchoides spp., Longidorus spp.,
Xiphinema spp. und Trichodorus spp..

Die Wirkstoffe konnen in die iiblichen Formulie-
rungen wie z.,B, Losungen, Emulsionen, benetzbare Pulver,
Suspensionen, Pulver, Stdube, Schiéume, Pasten, ldsliche
Pulver, Granulate, Aerosole, Suspensions-Emulsions-Kon-
zentrate, .anenbehandlungspulver, natilirliche und syntheti-
sche, mit Wirkstoff impridgnierte Materialien, sehr feine
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Kapseln in polymeren Substanzen, Samenbeschichtungskompo-
sitionen und fiir die Verwendung in Verriducherungsaus-
riistungen bestimmte Formulierungen wie z.B. Verrducherungs -
patronen, =-kanister und -schlangen sowie in ULV-Kaltnebel

und Warmnebelformulierungen {ibergefiihrt werden,

Die Formulierungen kdnnen nach bekannten Verfahren,
d.h, z.B. durch Vermischen der Wirkstoffe mit Streckmitteln,
d.h. fliilssigen oder verfliissigten, gasformigen oder festen
Verdiinnungs=- oder Trﬁgérmitteln, gegebenenfalls unter Ver-
wendung von oberflichenaktiven Mitteln, d.h..Emulgatoren
und/oder Dispergiermitteln und/oder Schaumbildnern herge-
stellt werden., Wenn als Streckmittel Wasser eingesetzt
wird, kdnnen organische Losungsmittel z.B, auch als

Hilfslosungsmittel eingesetzt.werden.

Als fliissige Verdﬁnnungs- oder Trigermittel, insbe-
sondere als Losungsmittel, sind vor allem aromatische Koh-
lenwasserstoffe wie z.B. Xylol, Toluol oder Alkylnaph-
thaline, chlorierte aromatisché oder chlorierte alipha-
tische Kohlenwasserstoffe wie Chlorbenzole, Chlordthylene
oder Methylenchlorid, aliphatische oder alicyclische Kohlen-
wasserstoffe, wie z2.B, Cyclohexan oder Paraffine wie z,.B,
Erdolfraktionen, Alkohole wie z.B., Butanol oder Glycol und
ihre Ather und Ester, Ketone wie z.B. Aceton, Methyléthyl-
keton, Methylisobutylketon oder Cyclohexanon oder stark
polare Losungsmittel wie z.B., Dimethylformamid und
Dimethylsulfoxid sowie Wasser geeignet.

Unter verflussigteq, gasfarmigen Verdiinnungs -
oder Trdgermitteln sind Fliissigkeiten zu verstehen, die
bei normalen Temperaturen und bei normalem Druck gesformig
sind , wie z,B., Treibmittel fiir Aerosole, wie halogenierte
Kohlenwasserstoffe sowie Butan, Propan, Stickstoff und
Kohlendioxid,
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Als feste Trigermittel sind vermahlene natiirliche
Mineralien wie z.,B, Kaoline, Tone, Talk, Kreide, Quarz,
Attapulgit, Montmorillonit oder Kieselgur und vermahlene
synthetische Mineralien wie z.,B. hochdisperse Kieselsiure,
Aluminiumoxid und Silikate geeignet. Als feste Triagermittel
fiir Granulate kénnen zerkleinerte und gebrochene natiirliche
Gesteine wie z.B,., Kalzit, Marmor, Bimsstein, Sepiolit und
Dolomit, synthetisc’ e Granulate aus anorganischen und
organischen Mehlen and die Granulate organischer Materia-
lien wie z.B. Sizumehl bzw, Sdgespidne, KokosnufBischalen,

Maiskolben und Tabakstengel verwendet werden,

Als “mulgatoren und/oder Schaumbildner k%tnnen
nichtionische oder anionische Emulgatoren wie z,B.
Polyoxydtrrlenfettsaureester, Polyoxydthylenfettalkohol-
dther, wie z.B. Alkylarylpolyglycoldther, Alkylsulfonate,
Alkylsulfate, Arylsulfonate sowie Albuminhydrolyseprodukte
eingescetst werden, Geeignete Dispergiermittel sind z.B.

Ligninsulfitablaugen und Methylzellulose.

In den Formulierungen kdnnen Kleber wie z,.,B.
Carboxymethylzellulose und natiirliche und synthetische
Polymere in Form von Pulvern, Granulafen oder Latices
wie z.B. Gummi arabicum, Polyvinylalkohol und Polyvinyle

acetat verwendet werden,

Es konnen Fidrbemittel wie anorganische Pigmente,
z,L. Eisenoxid, Titanoxid und PreuBischblau und organische
Farbstoffe wie z,B. Alizarinfarbstoffe, Azofarbstoffe
«ler Metallphthalocyaninfarbétoffe und Spurenndhrstoffe
-ie z.B., die Salze von Eisen, Mangan, Bor, Kupfef, Kobalt,

’0lybdén und Zink eingesetzt werden,

Die erfindungsgeméﬁen Wirkstoffe ktnnen in den
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Formulierungen vermischt mit anderen Wirkstoffen wie z.B,

_Fungiziden, Insektiziden,Akariziden ,Nematiziden, Herbi-

ziden, Abschreckungsmittel fiir Vogel, Wachstumsregulatoren,
Pflanzennéihrstoffen und Bodenstrukturverbesserungsmitteln

verwendet werden,

Die Formulierungen enthalten im allgemeinen
0,1 - 95 Gew.-%, vorzugsweise 0,5 = 90 Gew.~-%, Wirkstoff,

Die erfindungsgemﬁﬁen Wirkstoffe konnen in Form
von handelsiiblichen Formulierungen oder aus diesen Formu-

lierungen hergestellten Prﬁparateh eingesetzt werden,

_ Der Wirkstoffgehalt -der handelsiiblichen Formulie-~
rungen kann innerhaldb eines weiten Bereiches variieren.
Die Wirkstoffkonzentration in den eingesetzten Formﬁ-
liérungen kann 0,0001 - 20 Gew.=%, vorzugsveisg 0,005 =
10 Gew.-% Wirkstoff betragen.,

1
Die Wirkstoffe k%nnen nacqherkﬁmmlichen, fir die
betreffende Verwendungsform geeigneten Verfahren verwendet

werden,

Im allgemeinen werden 0,03 = lolkg, vorzugsweise
0,3 - 6 kg Wirkstoff pro Hektar Bodenfléche eingesetzt.

Die vorliegende Erfindung 'betrifft auch eine
iﬂsektizide, akarizide oder nematozide Komposition, die
als Wirkstoff eine erfindungsgeméifBe Verbin-dung vermischt
uné einem festen oder verfliissigten, gasfirmigen Ver-

diinnungs- oder Tragermittel oder vermischt mit einem

. ein oberflichenaktives Mittel enthaltenden fliissigen

Verdiinnungs= oder Triégermittel enthidlt.

Die Erfindung betrifft auch éin Verfahren zur
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Bekiimpfung von Insekten, lfkariden oder Nematoden, welches
darin besteht, dafl auf die . ‘asekten, Akariden oder Nemato-
den oder‘auf deren Lebersraum eine erfindungsgeméfle
Verbindung allein oder in Form einer Komposition, die

als Wirkstoff eine erfindungsgemidfBe Verbindung vermischt

- mit einem Verdiinnungs~ oder Tridgermittel enthéit, aufge=-

bracht wird.

Durch Ar.endung der erfindungsgemidflen Mittel
werden Ernten &:. Ackerbauprodukten erhalten, die vor
Schiden cdurch Fncekten, Akariden oder Nematoden dadurch.
geschiitzt sind, daB sie in Gebieten gezogen werden, auf
welche unm. telbar vor und/oder wihrend des Wachstums der
Pflanzen exzne erfindungsgemifle Verbindung allein oder
vermisch! mit einem Verdiinnungs- oder Trégermittel aufge-~

bracht wixrd.

Die iiblic hen Verfahren zur Erzielung einer Ernte
an Ackerbauprodukten konnen durch die vorliegende

Erfindung verbessert werden,

In den nachsitehenden Beispielen werden verschiedene

erfindungsgemédBe Schiddlingshekdmpfungskompositionen

beschrieben, Die erfindungsgemifien Verbindungen sind jeweils

miv der Zahl des entsprechenden Herstellungsbeispiels
bezeichnet,

Teile bedeuten Gewichtsteile,

Beispiel (i) (Benetzbares Pulver)

15 Teile der Verbindung Nr. 1, 80 Teile eines
Gemisches (1 : 5) aus Kieselgur und Kaolin und 5 Teile
eines Emulgators (eines Polyoxyéthylenalkylphenyléthers)'

werden pulverisiert und zu einem benetzbaren Pulver ver-
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mischt, das vor dem Aw spriihen r*:. =+ -~ aul
Konzentration von 0,05 foovoeodUnnt wus a2n DDzl

Beispiel (ii) (Emulgierbares Konzentrat)

30 Teile der Verbindung Nr. 4, 30 Teile Xylol,
30 Teile Methylnaphthalin und 10 Teile eines Polyoxydthylen-
alkylphenylithers werden unter Rilhren in ein emulgierdares
Konzentrat iibergefiihrt, das vor uem Aufspriihen mit Wasser

auf eine Konzentration von 0,05 % verdiinnt werden kann,

Beispiel (iii) (Staub) .
2 Teile der Verbindung-Nr. 7 und 98 Teile eincs
Gemisches (1 : 3) aus Talk und Ton werden pulverisiert und

zu einem Staub vermischt, der verstreut werden kann,

Beispiel (iv) (Staub)

1,5 Teile der Verb:!.ndunb Nr. 10, 0,5 Teile Iso-
propylhydrogenphosphat und 98 Teile eines Gemisches
(1 ¢+ 3) aus Talk und Ton werden pulverisiert und zu einem
Staub vermischt,

Beispiel (v) (Granulat)

10 Teile der Verbindung Nr, 15, 10 Teile Bentonit,
78 Teile eines Gemisches (1 : 3) aus.Talk und Ton und
2 Teile Ligninsulfonat werden vermischt und mit 25 Teilen
Wasser versetzt. Das Gemisch wird innig wermengt und darauf
mittels Extrusionsgranulator zu einem Granulat wvon
350 - 700 p verarbeitet, das bed 40 - 50°C getrocknet
wird.

Beispiel (vi) (Granulat)

95 Teile Tonpulver mit einer KorngrtBSenverteilung
von 0,2 - 2 mm werden in einen Drehmischer eingebracht

und wédhrend des Drehens gleichmiéBSig mit einer Ldsung aus

it 12
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5 Teilen der Verbindung Nr. iééinleingm organischen Lésungse
mittel bespriiht und durch Trocknen bei Lo - 50°C in ein

Granulat i{iLuvrgefiihrt.

Beispiel (vii) (6liges Priparat)
0,5 Teile der Verbindung Nr. 20, 20 Teile einer
hochsiedenden, aromatischen Verbindung und 79,5 Teile

Kerosin werden unter Riihren in ein 6liges Préparat iiberge-
fiihrt.

Die insektizide, akarizide und nematozide Wirkung
der erfindungsgemiflen Verbindungen ist aus den nachste-

henden Biotestbeispielen ersichtliich.,

In diesen Beispielen sind die erfindungsgemédGen
Verbindungen jeweils mit der (in Klammer angefiihrten)
Zahl des entsprechenden Herstellungsbeispiels bezeichnet,

das spdter in der Beschreibung angefiihrt wird.,

Die bekannten Vergleichsverbindungen sind wie
folgt identifizidert:

o c1
C.H o
2 50\‘P-0-(':H-CC13

02H5S

(in der DD-PS Nr. 107 581 beschrieben)

{B) = 50\\\P o-cn-cm3
C H,SC H, 0~
(in der DD-PS Nr. 107 581 beschrieben)

H,0 CH,C1 ,
(c) = \\‘" -o-cx” 2

n-C3H7S/// \\‘CH c1

(in der japanischen Patentversffentlichung
Nr. 101 131/76 beschrieben)
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Beispiel A _
Tegt auf Wirkung gegeniiber Larven der Spodontera litars:

Lésungsmittel: Xylol 3 Gew,-Tgile
Emulgator: Polyoxyidthylenalkylplhenyldther 1 Gew.-Teil

Um den Wirkstoff in ein geeignetes Prdparat iiber
zufilhren,.wurde 1 Gew.,=-Teil Wirxstoff mit der oben angefi hx
ten Menge des dile oben angefiihrte Menge an'Emulgator ent-
haltenden Losungsmittels vermischt und das Gemisch wurde

mit Wasser auf eine vorgegebene Konzentration verdiinnt.

StiBkartoffelblédtter wurden in eine wésserige,
eine vorgegebene Menge an Wirkstoff enthaltende Formu-

lierung eingetaucht,

Die Bldtter werden an der Luft getrocknet und
dann in eine Petrischale von 9 cm Durchmesser éingelegt.
Darauf werden 10 Larven der Spodoptere litura im dritten
Entwicklungsstadium in die Petrischale eingesetzt. Die
Schale wird in einer Klimakammer 5ei 28°c gehalten,
nach Ablauf von 24 Stunden wird die Anzahl der toten Larven
festgestellt und die Abtotungsrate berechnet. Die Ergeb~
nisse sind aus Tabelle A ersichtlich.

Tabelle A

Verbin- ‘Abtﬁtungsrate in % bei einer Wirkstoff-
dung konzentration in TpM von
1000 300 100
(1) ' ' 100 100
(2)- 100 100
(4) 100 100 100
(21) 100 100 '
(a) o
(B) 0]
(c) 0
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Beispiel B
Test auf Wirkung gegeniiber Callosobruchus chinensis,

Ein Filterpapier wird in eine Petrischale von
9 cm Durchmesser eingebreitet. Dann wird in die Schale
1l ml einer wisserigen Formulierung, die nach Beispiel A
hergestellt wurde und eine vorgegebene Wirkstoffkonzen-
tration aufweist, eingebracht. 20 Exemplare des
Callosobruchus chinensis werden in die Petrischale gelegt
und die Schale wird 24 Stunden in einer Klimakammer bei
28°C gehalten. Nach Ablauf dieses Zeitraums wird die
Abtdtungsrate festgestellt.

Die Ergebnisse sind aus Tabelle B ersichtlich,

Tabelle B

Verbindung Abtstungsrate in % bei einer Wirkstoffe
konzentration in TpM von
1000 100 10
(1) 100 100 - 100
(2) 100 100 100
(3) 100 100 100
(") 100 100
(5) 100 100 100
(6) 100 100 100
(7) ~ . 100 100 100
(8) 100 100
(9) 100 © 100
(10) 100 100
(11) 100 100 100
(12) 100 ' 100 100
(13) 100 100 100
(14) 100 100 100
(15) 100 100
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Tabelle B (Fortsetzung)

Verbindung Abtdtungsrate in % bei einer Wirkstoff-

konzentration in TpM von

1000 100 10
(16) 100 100 100
(17) 100 100
(18) 100 100 100
(19) 100 100 100
(20) 100 100 100
(21) 100 100 .
(22) ' 100 ’ 100 100
(a) 100 o - )
(B) 100 o 0
(c) 100 ' 0 0
Beispiel C

Test auf Wirkung auf den gegeniiber Organophosphors-

priparaten resistenten Nephotettix cincticeps,

Reispflanzen von etwa 10 cm Hthe werden in Tépfe
mit einem Durchmesser von 12 cm eingepflanzt. Auf die
Reispflanzen wird ein wiésseriges Prédparat, welches eine
vorgegebene Wirkstoffkonzentration in der nach Beispiel A
hergestellten Formulierung enthiilt, in Mengen von 10 ml
pro Topf aufgebracht, Nach Trocknen des aufgebrachten
Pr&paratea wer&en iber die Tépfe Maschendrahtkifige von
jeweils 7 cm Dufchmesser und lh cm Hohe gestiilpt, in
jeden Kiéfig werden 30 weibliche Imagines des gegeniiber
Organophosphorpriparaten resistenten Nephotettix
cincticeps eingesetzt. Die Topfe werden dann in eine
Klimakammer eingebracht. Nach 24 Stunden wurde die Anzﬁh;
der toten Insekten festgéstellt und die Abtdtungsrate
berechnet, Dje Ergehnisse sind aus Tabelle C ersichtlich.
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Tabelle C

~ Verbindung Abtstungsrate in % bei einer Wirkstoff-
' konzentration in TpM von
1000 100 _10
(1) 100 100
(2) . 100 100
(3) 100 100
(4) | 100 100
(5) , 100 100 100
(6) 100 , 100 100
(7) 100 100
(8) ' 100 " 100
(10) 100 100
(11) 100 . 100
(12 100 © 100 100 -
(13) . 100 100 ~ 7 100
. (14) 100 , 100
(15) 100 100
~(16) 100 : 100
(17) 100 100
(18) : 100 100 100
(19) ~ 100 100
(20) - 100 100
(21) 100 ' 100 '
(22) : 100 100
(a) "0
() "0
(c) 4 0

_ Beispiel D

Test auf Wirkung gegeniiber der Stubenfliege (Musca domestice

In eine Petrischale von 9 cm Durchmesser wurde
ein Filterpapier eingelegt und mit 1 ml eines wiisserigen
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gegebene Wirkstoffkonzentration aufweist, durchtrédnkt. Dann

wurden 10 weibliche Imagines der gegénﬁber Organo-

phosphorpriparaten resistenten Musca
Schale eingebracht., Die Schale wurde
einer Klimakammer bei 28°C gehalten,
Zeitraums wurde die Anzahl der toten
und die Abtotungsrate berechnet, Die
Tabelle D ersichtlich., -

Tabelle D

domestica in die

24 Stunden lang in
nach Ablauf dieses
Fliegen festgestellt

Ergebnisse sind aus

Verbindung Abtotungsrate in % bei einer Wirkstoff-
konzentration in TpM von
1000 100

(1) 100 100

(2) _ 100 100

(3) 100 100

(5) 100 100 -

(6) 100 100

(9) 100 100

(12) 100 100

(13) 100 100

(%) . 100 100

(16) .100 100

(18) 100 100

(20) 100 100

(4) 0

(B) o}

(c) 0

Beispiel E

Test auf Wirkung gegeniiber Tetranychus telarius

(sprithtest)
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50 = 100 Imagines des Tetranychus telarius wurden
aul die Bldtter von Feuerbohnenpflanzen im Zweiblatt=
stadium gesetzt, die in Topfen von jeweils 9 cm Durchmesser
gezogen worden waren, Zwei Tage nach der Beimpfung wurde
ein wisseriges Prédparat, das nach Beispiel A hergestellt
worden war und eine vorgegebene Wirkstoffkonzentration auf=
wies, in Mengen von 20 ml pro Topf iiber die Blédtter ver-
spriiht, Darauf wurden die Totpfe 10 Tage lang in einem
Treibhaus gehalten. Nach Ablauf dieses Zeitraums wurde die

Bekimpfungswirkung nach folgender Skala bewertet:
3

0 % {iberlebendc Schidlinge

2 = mehr als 0 %, aber weniger als 5 % iiberlebende Schidlinge
1l =5 - 50 % iiberlebende Schidlinge
0 = mehr als 50 % iiberlebende Schidlinge

Die Ergebnisse sind aus Tabelle E ersichtlich,

Iabelle E
Verbindung Bekdmpfungswirkung bei einer Wirk-
stoffkonzentration in TpM von
1000 ___300 _100
() 3 3 3
(13) 3 3 3
(15) 3 3 3
(17) 3 3
(19) 3 3 3
(20)- 3 3 3
(21) 3 3
(22) 3 3
(a) 0 ) :
() 0
o .

(c)
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Beispiel F
Test auf Wirkung gegeniiber Tetranychuvs telarius

(Berieselungstest)

SO-HOO Imagines des Tetranychus telarius wurden
auf die Bldtter von Feuerbohnennflanzen im Zweiblattstadium
gesetzt, die in Topfen von jeweils 9 cm Durchmesser gezogen
worden waren, Nacqzwei Tagen wurde ein wisseriges Préparat;,
das nach Beispiel A hergestellt worden war und eine vorge-
gebene Wirkstoffkonzentration aufwies, auf die Wurzeln
der Feuerbohmenpflanzen in Mengen von 20 ml pro Topf
aufgebracht., Die Topfe wurden dann 10 Tage lang in einem
Treibhaus gehalten, nach Ablauf dieses Zeitraums wurde dia

Bekdmpfungswirkung nach folgender Skala bewertet:

O % iiberlebende Schidlinge

mehr als 0 %, aber weniger als 3 % iiberlebende Schiédlinge
5 bis 50 % iiberlebende Schidlinge
mehr als 50 % iiberlebende Schidlinge

Die Ergebnisse sind aus der nachstehenden Tabelle
ersichtlich,

O = M W
i

Tabelle F

Verbindung Bek@mpfungswirkung bei einer Wirke-
- stoffkonzentration in TpM wvon
1000 300 100

(5) 3 3 .

(16) 3 3 3

() 0

(B) 0

(c) 0

Beisciel G

Test auf Wirkung gegeniiber Blatella germanica.
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Ein Filterpapier wurde in eine Petrischale mit
einem Durchmesser von 9 cm eingelegt und mit 1 ml eines
widsserigen Prédparates, das nach Beispiel A hergestellt
worden war und eine vorgegebene Wirkstoffkonzentration
aufwies, durchtridnkt. 10 Imagines der Blatella germanica
wurden in die Schale eingebracht, diese wurde 24 Stunden
lang in einer Klimakammer bei 28°c gehalten, nach Ablauf
dieses Zeitraums wurde die Anzahl der toten Insekten fest-
gestellt und die Abtdtungsrate berechnet. Die Ergebnisse
sind aus Tabelle G ersichtlich.

Tabelle G

Verbindung Abtdtungsrate in % bei einer Wirk-
stoffkonzentration in TpM wvon
1000 100
(1) | 100 100
(2) 100 100
(3) 100 N 100
(5) 100 100
(6) 100 100
(12) 100 100
(13) : 100 100
(14) . 100 ' 100
() 100 100
(16) : 100 100
(17) 100 100
(18) 100 100
(19) 100 100
(z0) 100 100
(21) 100 100
(22) 100 ' 100
(4) ~ 0o
(B) o]
(c) 0
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Beigpiel H
Test auf Wirkung gegentber Larven dz: “ulex

tritaeniorhynchus

In eine hochwandige P:trischale mit einem Durch-
messer von 9 cm wurden 100 ml einec widsserigen Préparstes,
das nach Beispiel A hergestellt worden war und eine
vorgegebene Wirkstoffkonzentration aufwies, eingebracht.
Dann wurden 25 Larven des Culex tritaeniorhynchus im
vierten Entwicklungsstadium in der Schale freigelassen und
diese wurde 24 Stunden lang bei 28°C in einer Klimakamme.
gehalten, Nach Ablauf dieses Zeitraums wurde die Anzahl
der toten Insekten festgestellt uﬁd die Abtotungsrate
berechnet.

Die Ergebnisse sind aus Tabelle H ersichtlich.

_ Tabelle H

Verbindung Abtdtungsrate in % bei einer Wirk-
stoffkonzentration in TpM wvon
1 0,1

(13) 100 100

(14) 100 100

(21) 100 100

(4) 0

(B) . 0

(c) A 0

Beispiel J

Test auf Wirkung gegeniiber Meloidogyne incognita acrita

Ein Wirkstoffprédparat wurde durch Pulverisieren
und Mischen von 2 Gew.,-Teilen Wirkstoff und 98 Teilen
Talk hergestellt,

Das wie vorstehend beschrieben hergestellte Wirke
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stoffpridparat wurde in Erdreich, das mit Meloidogyne
incognita acrita beimpft worden war, in solchen Mengen
eingabracht, dafl sich Konzentrationen von 50 bzw. 25 bzw,
10 bzw. 5 TpM ergaben. Erdreich umd Wirkstoff wurden unter
Riihren gleichmdfig vermischt und dann in Topfe mit einem
Fldchenausmafl von jeweils 0,0002 a eingebracht. In das

so behandelte Erdreich wurden etwa 20 Samen der Tomaten-
varietdt Kurihara pro Topf eingesidt. Die Tomatensamen
vurden in einem Treibhaus gezogen. Nach vier Wochen wurden
die Pflanzen aus dem Erdreich gezogen, ohne die Wurzeln 2zu
beschéddigen, der Befallsgrad an 10 ausgewdhlten Wurzeln
wurde nach folgender Skala bewertet, um einenWurzelknoten-

index zu bestimmen:

Befallspgrad:

= keine Wurzelknotenbildung (perfekte Bekimpfung)
leichte Wurzelknotenbildung

starke Wurzelknotenbildung

@ = sehr starke Wurzelknotenbildung (entsprechend der
unbehandelten XKontrolle)

-3
Wurzelknoten- QSkalabgwertung X Anzahl d. Wur;gln! x100

index: (Gesamtzahl der gepriiften Wurzen) x 4

W = O
n

Aus diesem Index wurde folgende Bek&émpfungs-

wirkung errechnet:
' Wurzelknotenindex der unbehandelten
(fontrollflﬁche minus WK der behan—'>
Bekdmpfungs~ \delten FilHche x 100
wirkung '<?urzelknotenindex der unbehandelteﬁ>
K

ontrollfliche

. ine Bek#dmpfungswirkung von 100 % bedeutet
perfekte Bekidmpfung. Die Ergebnisse sind aus Tabelle J

ersichtli:ch,
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Tabelle J

Verbindung Bekimpfungswirkung in % bei einer
Wirkstoffkonzentration in TpM von
50 25 - 10 5

(1) 100 100 100

(2) 100 100 100 |

(3) 100 100 100

(%) 100 100

(5) 100 100 100

(6) 100 100 |

(7) 100 100 100 " 100

(8) 100 100 100

(9) 100 100

(10) 100 100 100

(11) 100 100 100

(12) 100 100 . 100 100

(13) 100 100 100 100

(14) 100 100 100 - 100

(15) 100 100 . |

(16) 100 100 100 _ 100

(17) 100 100 100 100

(18) 100 100 100

(19) 100 100

(20) 100 100 100

(21) ~ 100 100 100

(22) 100 100

(4) 0

(B) 0

(c) 0

Die nachstehenden Herstellungsbeispiele werdeh zZur
ndheren Erléuterung des Verfahrens zur Herstellung der

erfindungsgeméfien Verbindungen angefiihrt.
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Beispiel 1
0
cu.0_°
3 ::P-o-cnchj (1)
CH,CH,CH,,S _

11 g Tritdthylamin wurden einer Mischung aus
19g O-Methyl-S-n-propylphosphorchleridthioat, 10 g
2,2,2=-Trifluordthanol und 100 ml Toluol bei 0O = 10°C zuge=
tropft. Die Temperatur wurde allmihlich auf 50 - 55°C
erhoht und das Ger:izch wurde bei dieser Temperatur

2 Stunden geriihrt.

Darauf wurde das Reaktionsgemisch abkiihlen
gelaséen, mit 1 %-iger Salzs&dure, einer 2 %~-igen, wisserigen
Kaliumhydroxidldsung und Wasser gewaschen und {iber wasser-
freiem Na‘riumsulfat getrocknet. Das Toluol wurde abge=~
dampft :nd der Riickstand bei vermindertem Druck destilliert,
Man erhflt 20,2 g O-Methyl-S-n-propyl-0-2,2,2-~trifluoréithyl-
phosphorthiolat (Xp. 78-80°C/O,9 mm Hg; ngo = 1,4090).

Die Verbindungen in der nachstehenden Tabelle wurden
analog dem in Beispiel 1 beschriebenen Verfahren herge~

stellt.
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Beispiel 8-B
0
C_H_O ,
25 ::P-O-CH20013 (8)
CH,CH,CH,CH,S

S=n-Butylphosphordichloridthioat (20,7 g) wurde
in 150 ml Toluol geldst, die Losung wurde auf =50°C
gekiihlt. Dann wurden 14,9 g 2,2,2-Trichloridthanol und
darauf unter Riihren 11 g Tridthylamin bei =5 = 0°c
rugegeben, Das Gemisch wurde iiber Nacht stehen gelassen und
das Tridthylamin-Hydrochlorid abfiltriert. Dann wurde
dem Filtrat ein Gemisch aus 5 g Ktﬁanol und 11 g Tridthylamin
bei 0 = 5°C zugetropft. Nach beendetem Zutropfen wurde
die Temperatur allmidhlich auf SOOC erhcht und das Gemisch
bei dieser Temperatur 4 Stunden lang geriihrt. Nach dem
Abkiihlen wurde das Reaktionsgemisch mit einer 1 %-igen,
wisserigen Salzsiureldsung, mit einer 2 %-igen, wisserigen
Kaliumhydroxidlosung und Wasser gewaschen und iiber
wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet., Das Toluol
wurde abgedampft und dér Riickstand bei vermindertem
Druck abdestilliert. Man erh#dlt 16,8 g O-Athyl-S-n-butyl-
0-2,2,2-trichlordthylphosphorthioat.

(Kp = 134-136°C/0,6 mm Hg; no0 = 1,4885).
Beispiel 8-C
0
C_H_O
275 \\5-0-CH20013 (8)
CHBCH2CH20H28/

1,78 g n=Butyldisulfid wurden in 10 ml Toluol
gelvst und mit 1,35 g bei.-soc zugetropftem Sulfurylchlorid
versetzt. Nacﬁ beendeter Zugabe wurde das Gemisch 30 min.
bei Raumtemperatur gerithrt und dann auf -SOC gekihlt.

Dann wurden %,83 g 0-Athyl-0-(2,2,2-trichlorédthyl)-phosphit
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zugetropft. Nach beendetem Zutropfen.wurde das Gemisch

30 min, bei Raumtemperatur geriihrt, mit Eiswasser, einer

5 fs=igen, wisserigen Kaliumhydroxidldsung und mit Wasser
goewaschen und iiber wasserfreiem Natriumsulfat getrocknet,
Das Toluol wurde abgedampft und der Riickstand bei ver-
mindertem Druck destilliert. Man erhielt 5,6 g O-Athyl-S-n-
butyl«0=-2,2,2=trichlordthylphosphorthioat als Ehdprodukt.

(Kp lSh-lBGOC/O,G mm Hg; ngo,: 1,&885).-
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. Patentanspriiche:

10

15 2.

20

Organophosphorsdureester der allgemeinen Formel

1
. RO 0 X ¥
::::,E—O-CH—C—Y (1)
s i ’

in welcher
1

R fir einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen
steht,
R2 einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen oder

einen Alkoxyalkylrest mit 2 bis 8 Kohlenstoffatomen
bedeutet,

X fir Wasserstoff, Halogenalkyl mit 1 bis 8 Kohlen-
stoffatomen oder Alkoxy mit 1 bis 8 Kohlenstoff-
atomen
und

Y fir Halogen stehen.

Verfahren zur Herstellung von Organophosphorsédureestern
gemdfB Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf
a) ein Thiophosphorylhalogenid der allgemeinen Formel

1
R0 0
AN
-Hal (1) ,
s
worin
R1 und R2 die obenangefiihrte Bedeutung besitzen und

Hal Halogen bedeuten mit einem Alkohol oder
Alkoholat der allgemeinen Formel
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X Y

t 4
M-0~CH-C-Y (111),

1

Y

Xund Y die oben angefihrte Bedeutung besitzen und
M Wasserstoff oder ein Alkalimetall bedeutet, oder

h) ein Thiophosphorylhalogenid der allgemeinen Formel

worin

R Xuwnd Y

worin
R1
M

Hal. 9 ¥ 1
> p-o-CH-C-Y (1v),

Y

RZS

die oben angefiihrte Bedeutung besitzen und
Halogen bedeutet, mit einem Alkohol oder
Alkoholat der allgemeinen Formel

M-0-R' ),

die oben angefiihrte Bedeutung besitzt und
fir Wasserstoff oder ein Alkalimetall steht, oder

c) ein Phosphit der allgemeinen Formel

Nit 127
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worin J
/

R, Xund Y die oben angefiihrie Bedeutung besitzen, mit
einem Sulfenylhalogenid der allgemeinen

Formel
2
R“S-Hal (ViI),
worin
R2 ~die oben angefiihrte Bedeutung besitzt und
Hal Halogen bedeutet, umgesetzt wird.

Insektizide, akarizide und nematozide Mittel gekenn-
zeichnet durch einen Gehalt an Verbindungen geméfB An-
spruch 1.

Verfahren zur Beki&mpfung von Insekten, Milben und Nema-
toden, dadurch gekennzeichnet, daB8 man Verbindungen ge-
médB Anspruch 1 auf die genénnten Schiddlinge bzw. deren
Lebensraum einwirken 1lapBt.

Verwendung von Verbindungen gemdf Anspruch 1 zur Be-

kdmpfung von Isekten, Milben und Nematoden.

Verfahren zur Herstellung von insektiziden, akariziden
und nematoziden Mitteln, dadurch gekennzeichnet, da8
man Verbindungen gem#sB Anbpruqh 1 mit Streckmitteln und/

oder oberflidchenaktiven Mitteln mischt.
[}
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