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Hatdéanyagként diasztereomer triazolil-(helyettesitett fenoxi)-dimetil-butanolokat
tartalmazé fungicid készitmények és eljaras a hatéanyagok el6allitasira
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A taldlmany fungicid készitményekre vonatkozik,
amelyek hatdanyagként valamely (I) altaldnos képletil
triazolil-(helyettesitett fenoxi)-dimetil-butanol, a kovet-
kezdkben A-val jelglt diasztereomer alakjai enantiomer
pérjait — mely képletben 5
X jelentése halogénatom vagy fenilcsoport,

H, ¢s Hey, protonok az NMR-spektrumban a kisebb
kapcsolasi konstansiak —

tartalmazzak 0,1—60 stly%;, koncentracioban, hordozo-

anyagokkal és/vagy felilletaktiv anyagokkal Osszekever- 10

ve, valamint eljaras az 0j hatéanyagok eléallitasara.

A talalmany szerinti (I) altalanos képletii triazolil-
-(helyettesitett fenoxi)-dimetil-butanol diasztereomer
A-alakjait — ahol X, H,, és H(b) jelentése a megadott —
oly médon dllithatjuk el8, hogy valamely (IT) altalanos 15
képletii triazolil-keton-szdrmazékot — ahol X jelentése a
megadott — szekunder alkoholdtok segitségével, vala-
mely higitészer jelenlétében sztereoszelektiv redukcié-
nak vetiink ala.

A talalmény szerinti hatéanyagoknak erds fungicid 20
hatasuk van.

K ét aszimmetrias szénatommal rendelkezd vegyiiletek
a két diasztereomer formdban, a treo- és eritro-alakban
fordulhatnak elS. A talalmdny szerinti hatéanyagoknak 25
még nem ismerjitk az abszolut konfiguraciojat, ezért sze-
repelnek a képletekben hullamvonalak. Az A- é a
B-alakot Ugy kiilonboztetjiik meg, hogy fizikai-kémiai
tulajdonsigaik alapjan egyértelmiien jellemezhetdk,
nevezetesen a hidrofilabb alak, az A-alak Hg,) és Hy,) 30
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protonjainak kisebb a kapcsolasi konstansuk az NMR-
spektrumban.

Ismeretes, hogy a triazolil-Chelyettesitett fenoxi)-
-dimetil-butanolok diasztereomer keverékeinek, vala-
mint az egyes triazolil-(helyettesitett fenoxi)-dimetil-
-butanol-diasztereomereknek altaldban fungicid hatasuk
van (L. a 2 324 010 szam{ német szdvetségi koztarsasig-
beli kdzrebocsatasi iratot).

A taldlmény szerinti Gj diasztereomer A-alak( haté-
anyagok fungicid hatdsa meglepd modon tetemesen na-
gyobb, mint a technika 4llasabol ismert triazolil-(helyet-
tesitett fenoxi)-dimetil-butanolok diasztereomer keveré-
keié. A taldlmany szerinti hatéanyagok ily médon gaz-
dagitjak a technikat.

A technika alldsa ismeretében igazdn nem volt var-
hato, hogy a ‘talzilma’my szerinti diasztereomer A-alaku
hatéanyagok fungicid hatdsa annyira erds lesz, amikor
az analég B-alaku vegyiiletek csak alig aktivak. :

Ha kiindulisi anyagokként 1-(4-klér-fenoxi)-3,3-
-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-butin-2-ont és aluminium-
—izppropilétot alkalmazunk, Ggy a reakcié lefutdsit az .
a) reakcidvazlat szemlélteti.

A kiinduldsi anyagként alkalmazott triazolil-ketono-
kat a (II) képlet altalinosan definialja — ahol
X jelentése halogénatom, mint fluor-, klor-, brom- és

jodatom vagy fenilcsoport.

A talalmény szerinti hatdanyagokban X elSnyds
jelentése p-klératom vagy p-fenil-csoport.

Igen jo hatésii talalmany szerinti hatéanyagok példdi-
ként megemlitjiik az




3
1-(4-klor-fenoxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol- 1-il)-

-butdn-2-olt ¢s az
1-(4-bifenilil-oxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-

-butan-2-olt.

A (1) altalanos képletd kiindulasi vegyiiletek — ahol
X jelentése a megadott — ismertek (1. a 2324010 és a
2455 955 szami német sz8vetségi koztarsasdgbeli kizre-
bocsitdsi iratokat). Az ott leirt eljardsok értelmében
ugy allithatjuk el8, hogy valamely megfeleléen szubszti-
tualt 1-(aril-oxi)-1-halogén-3,3-dimetil-butdn-2-ont,
adott esetben valamely savmegkotdszer jelenlétében,
60—120 °C hémérsékleten 1,2,4-triazollal reagaltatunk.

A (1) éltalanos képletli kiinduldsi vegyiiletek kép-
viselSit az 1. tablézatban foglaltuk Gssze — ahol meg-
adtuk X jelentését, valamint a megfeleld azonositasi
adatot: op.-ot vagy fp.-ot [°C vagy °C/mbar].

I. tablazat
(11) altalanos képleti vegyiiletek

x T Cravar:
4-k16r 75
4-fenil 105—106
4-brém 89—92
4-fluor 160/0,4
4-jod 107108
2-fluor 73—74
3-brom 79—80
2-ki6r 110
3-klor 65—67

A talalmany szerinti hatpanyagok eléallitasi reakcid-
jat a (IT) altalanos képletii vegyliletek — ahol X jelentése
a megadott — sztereospecifikus redukciojit szekunder
alkoholatok segitségével végezziik. Eldénydsen alkal-
mazhatdk az aluminium szekunder alkoholdtjai, kijls-
nésen az aluminium-izopropilat, aluminium-szek-buti-
14t és az aluminium-ciklohexilat.

E taldlmdany szerinti reakcio higitoszereként alkalmaz-
hatunk inert oldoszereket, példaul elényosen alkohola-
tokat, igy killondsen izopropanolt és szek-butanolt.

A taldlmdny szerinti hatéanyagok eldallitasi reakcio-
Jjénak h&mérsékletét széles hatdrok kozott valtoztathat-
juk. Altalaban 80—120 °C homeérsékleten, elénydsen
az oldoszer forrasi hémérsékletén dolgozunk.

A reakcid kivitelezésénél 1 mol (11) altalanos képleth
keton-szdrmazékra — ahol X jelentése a megadott —
elénydsen 0,35-—1,5 mdl szekunder alkoholdtot alkal-
mazunk.

A talilmdny szerinti hatdanyag izolaldsa céljgbol
vakuumban lepdroljuk a felgsleges oldoszert ¢s a kapott
aluminium-vegyiiletet hig kénsav-oldattal elbontjuk.
A tovabbi feldolgozast a szokdsos modon végezziik.

A taldlmany szerinti reakcié egy elényos foganato-
sitdsi modja értelmében célszerdien tgy jarunk el, hogy a
(1) altalanos képletii triazolil-ketont — ahol X jelentése
a megadott — mar a megfelel§ diasztereomer A-alak
jelenlétében redukaljuk, és igy a redukcio sztereoszelek-
tivitasat eltoljuk a kivant A-alak elérése felé. Tlyenkor
1 mol (IN) altalanos képletii triazolil-ketonra 0,5 mol
megfelels diasztereomer A-alakot és 0,5 mol szekunder
alkoholatot alkalmazunk.

A taldlmdny szerinti hatéanyagoknak erds fungi-

180669

10

15

25

35

45

53

65

4

toxikus hatasuk van. A gombdk lekiizdéséhez sziikséges
koncentracioban nem kdrositjak a kulturnévényeket,
Eppen ezért alkalmazhatjuk e hatdanyagokat novény-
védd szerekként a gombak lekiizdésére. A fungitoxikus
készitményeket a novényvédelemben a Plasmodioro-
mycetes, Oomycetes, Chrytridiomycetes, Zygomycetes,
Ascomycetes, Basidiomycetes ¢s Deuteromycetes lekiiz-
désére haszndljuk.

A talalmany szerinti hatéanyagoknak széles a hatds-
spektrumuk, ezért alkalmazhatok a parazita gombak
cllen, amelyek a talaj feletti novényrészeket karositjak
vagy a novényeket a talaj feldl timadjik meg, valamint
a vetémaggal atvihetd kdérokozokkal szemben. A 1alal-
many szerinti hatoéanyagok kilonosen hatdsosak a para-
zita gombak ellen, amelyek a talaj feletti novényrészeket
kéarositjak.

A 1aldlmény szerinti hatoanyagokat jo eredménnyel
hasznalhatjuk novényvédo keészitményekként az iisz6-
gombdk, példaul a blzakdéiiszdg- és az arpaporiiszog-
korokozok, valamint a lisztharmatgombak, példaul az
arpalisztharmat-kérokozok €s a Venturia-fajtak, példaul
az almafarozsda-korokozok (Fusicladium dendriticum)
ellen.

A taldlmany szerinti hatdanyagokat ismert modon
alakitjuk dt a szokdsos készitményekké, példiul oida-
tokkd, emulzickka, sprayekké, szuszpenziokka, porok-
k4, porozoszerekké, habokké, oldhato porokka, granu-
latumokka, aeroszolokkad, szuszpenzids-, 1l. emulzids-
koncentrdtumokka, csdvazoporokka, hatdanyaggal imp-
regnalt természetes- és szintetikus anyagokka, polimer
anyagokkal készilt finomkapszuldkkd és csdvdzd-
masszakka, tovabba égheté anyagokat tartalmazo ké-
szitményekké, példaul fiistolé patronokka, -dobozokka,
-spirdlokka és ULV (ultra-kis-térfogat)-hideg- és -meleg-
kod készitményekké. Ezeket a készitményeket ismert
modon allitjuk els, példaul oly mddon, hogy elkeverjik
a hatéanyagokat toltGanyagokkal — példaul folyékony
oldoszerekkel, cseppfolydsitott gizokkal és/vagy szilard
hordozdanyagokkal —, adott esetben feliiletaktiv anya-
gok alkalmazdsa mellett — példaul emulgedldszerek
és/vagy diszpergaloszerek és/vagy habzast elidézd sze-
rek hozzdaddsdval. Ha toltéanyagként vizet hasznalunk,
gy segéd-oldbszereket is alkalmazhatunk — példaul
szerves oldoszereket. Folyékony olddszerekként a kovet-
kez6ket hasznadlhatjuk: aromas szénhidrogéneket, pél-
daul xilelt, toluolt, benzolt vagy alkil-naftalineket; klo-
rozotf aromas vagy alifas szénhidrogéneket, példaul
klor-benzolokat, klor-etiléneket vagy metilén-kloridot;
alifas szénhidrogéneket, példaul ciklohexant vagy paraf-
fineket, példdul kdolaj-frakciokat; alkoholokat, példaul
butanolt vagy glikolt, valamint ezen alkcholok étereit
vagy észtereit; ketonokat, példaul acetont, metil-etil-
-ketont, metil-izobutil-ketont vagy ciklohexanont; erd-
sen poldros oldoszereket, példdul dimetil-formamidot,
dimetil-szulfoxidot, valamint vizet; cseppfolydsitott
gazok alatt olyan folyadékokat értiink, amelyek k6zon-
séges hoOmérsékleten gazhalmazallapotiak, példaul
aeroszol-hajtégizok, igy diklor-difluor-metan vagy
triklor-fluor-metan; szilird hordozoanyagok a termé-
szetes kozetlisztek, példaul a kaolinok, agyagok, tal-
kum, kvarc, attapulgit, montmorrilonit vagy diatoma: -
fold és a szintetikus kozetlisztek, példdul a nagy disz-
perzitasfokl kovasavak, aluminiumoxid és a szilikdtok;
granuldtumokhoz vald szilird hordozdanyagok; tort
vagy frakciondlt természetes kdzetek, példaul kalcit,

2.
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marvéany, horzsaks, schiolit, dolomit, valamint szin-
tetikus granuldtumok szervetlen ¢s szerves kozethsztek-
6l, és ﬂranulatumok szerves anyagokbol, pcldaul fii-
részpor kOkuSZlehC_], kukoricaszar és dohanyszar
emulgealo es/vag) habzast eloldezo szerekként meg-
g:mlnjuk a nemionos és anionos emulgegtorokat, példaul
a poll(ox1-et1]én)-zsirsav-észtereket poll(ox1-etllen)-zsm-
alkohol—elereket példaul az alkll-anl-poh(ghkol-eter)
¢ket alkll-szulfonatokat alkll-szulfatokat aril-szulfona-
tokat, valammt a ft;herje-hldrohzatumokat diszper-
géloszerekkent megemlitjitk példdul a lignint, szulfit-
-szennylGgokat és a metil-cellul6zt.

A taldlmédny szerinti készitmények tartalmazhatnak
még ragasztoszereket, példaul karboxi-metil-cellulozt,
természetes €3 szintetikus porszerfi, darabos vagy latex-
szerli polimereket, gumiarabikumot, poli(vinil-alko-
hol)-t, poli(vinil-acetat)-ot.

Ezen kiviil tartalmazhatnak még szervetlen pigmen-
teket, peldaul vasoxidot, titdnoxidot, ferrocidnkéket és
szerves festékeket, peldaul alizarin-, azo-fém-ftalocianin-
festékeket és nyomtipelemeket, péld4ul vasat, mangdnt,
bort, rezet, kobaltot, molibdént és cinket.

A taldlmany szerinti készitmények altaldban 0,1—
60 stly?’;, elény6sen 0,5—50 stily4 hatéanyagot tartal-
maznak.

A taldlmany szerinti hatdéanyagokat a készitmények-
ben elkeverhetjilk ismert egyéb hatoéanyagokkal, pél-
daul fungicidekkel, inszekticidekkel, akaricidekkel,
nematocidekkel, herbicidekkel, védéanyagokkal a ma-
darak csonttuberkulézisa ellen, névekedést befolydsolé
anyagokkal, novény-tapanyagokkal és talajszerkezetet
Jjavité anyagokkal.

A taldlmdny szerinti hatdanyagokat alkalmazhatjuk
a készitményeik alakjaban vagy tovabbi higitassal elé-
dllitott alkalmazdsra kész készitményekként, példaul
alkalmazdsra kész oldatokként, emulziokként, szusz-
penzidkként, porokként, pasztakként vagy granulatu-
mokként. Az alkalmazis a szokdsos médon torténhet,
példaul radntéssel, dntdzéssel, permetezéssel, porozas-
sal, szorassal, szdraz csivazassal, nedves csavizdssal,
iszapcsdvazassal vagy inkrusztaldssal.

Ha a készitményeket levélfungicidekként hasznaljuk,
Ugy az alkalmazisra kész készitmények hatdéanyag-
koncentrac;ma szeles hatarok kozott valtoztathatd, igy
lehet 0 1—0,00001  suly%;, elényosen  0,05—
0 QOOI suly%

A vetomagkezelesnél éItalaban 1 kg vet6maghoz
0,001—50 g, elényssen 0, 01—10 g hatéanyag-mennyi-
ségre van sziikség.

A lalajkezeleshez 1 m? talajhoz 1—1000 g, elénydsen
10—200 g hatéanyag sziikséges.

A talalmény szerinti keszltmenyek sokirdny( alkal-
quas1 lchetoséget a kovetkezo példak illusztraljak:

A) példa

Vetémagcéévézékészitmény-préba (bﬁzakc’iﬁszég)
szantofoldi kisérlet (vetdmag mikdzis)
A kivant hatéanyag-koncentracwju sziraz csavézo

készitmény eloalhtasa celjabol elkeverjikk a sziikséges
mennyiségii hatoanyagot 1: 1 salyaranya talkum-kova-
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savgcl Levcrckkel ¢s fgy finom porszeru keverekkent
kapjuk a klvant hatoanyag koncentracm_y kesz tmenyt.
100 2-0s rcszletbcn vegenuk am ycket

A csavazast

szamlt_]uk kn hogy megszamoljuk az egyes parce]lakon
az Osszes fertdzott kaldszt, majd megbecsu1 Juk az Osszes
kaldsz szamat ugy, hogy nehany, szemmel lathatolag
hasoqlo stirfiségu parcellan megszamoljuk a kaldszok
szamat.

A burakéiiszoggel (korokozo Tllletla caries) szem-
beni hatds vizsgélatdhoz téli buza vetémagot alkalma-
zpnk, amelyet elézéleg ke- onként 2 g Chlamydo-spéra-
val fertozunk

Csavazas: oktober elején.

Vetés: oktober 10—20.

Kiértékelés: janius végén—jalius elején.

A fertézott kaldszok %;-at parcellinként mintegy
2000 kaldszbol, azaz kisérleti terilletenként mintegy
8000 kaldszbol szamitottuk ki.

A hatéanyagokat, a csavazo készitmények hatoanyag-
koncentracioit, az alkalmazdsi mennyiségiiket és a fer-
t6zott kaldszok szdmat a I1. tablazatban adjuk meg:

I1. tablazat

Vetdmag-csdvazo készitmény-proba (blzakdiiszog)
szantofoldi kisérlet

Csavazé
P Csavazé
Mezit | Newrit- | Rowsws-
hato- meny gel
Hatoéanyag anyag- menny1 fert@zén
koncent- sége, kalaq;o‘g
rhciéja, |B/vetdmagl 4
sly%, kg
Csévazatlan (kontroll) — — 90,93
1-(4-kl16r-fenoxi)-3,3-dimetil -
-1-(1,2,4-triazol-1-il)-
-butan-2-ol [diasztereomer
keverék] ismert 15 2 0,18
B-alak
[(1) képlet{l vegyiileté]
[enantiomer keverék] 15 2 1,89
A-alak
[(1) képletii vegyiileté]
[enantiomer keverék] 15 2 0,02
B) példa

Vetémag-csdvazoé készitmény-proba (drpaporiiszog)

szantofoldi kisérlet (vet6mag mikozis) ’

‘A kivant hatoanyag—konc;mraciéjﬁ széraz csavé.zo
készitmény eléallitisa céljabol osszekeverjuk a szuksé-
ges mennyiségii hatGanyagot 1: 1 sulyarényu kovasav-
gelkeverékkel, és fgy finom porszer(i keverekkcnt kapjuk
a kivant hatoanyag—koncentraao_]u keszitmenyt

A csqvazést 4 100 g-os részletben vegezzuk amelyeket
4, egyenként 5 m? teriiletnyi parcelldra vetiink ki.
A TIL tablzatban megadott fertozottségl %4-okat ugy
szdmitjuk ki, hogy megszdmoljuk az egyes parcelldkon

3
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az osszes fertdzott kaldszt, majd megbecsiiljitk az 8sszes
kalasz szamat Ogy, hogy néhdny, szemmel lathatdlag
hasonlo sriiségli parcellan megszamoljuk a kalaszok
szamat.

‘Az drpaporiiszoggel (kérokozé: Ustilago nuda) szem-
beni hatas vizsgalatdhoz természetesen fertGzott nyari
arpat alkalmazunk.

" Csavézas és kivetés: dprilis elején.

Kiértékelés: janius végén—ijulius elején.

A fertézott kaldszok %,-at parcelldinként mintegy
2000 kalaszbol, azaz Kkisérleti teriiletenként mintegy
8000 kalaszbol szamitottuk ki.

A hatéanyagokat, a csavazo készitmények hatéanyag-
koncentracioit, az alkalmazasi mennyiségiiket és a fer-
16z6tt kalaszok szamat a IT1. tablizatban adjuk meg:

IT1. tiblazat

- Vetdmag-csiavazo készitmény-préoba (drpaporiiszog)
szantofoldi kisérlet

(isg’wz:\zé Csavazé
:,22,:;,' készit- Por-
hatd- mény. ﬁszc"zggel
Hatoanyag anyag- mennyi- fertpzﬁtt
koncent- sége, kaldszok
racioja, g/vetémag| Y,-a
saly%s ke
Csavazatlan (kontroll) - — 29,45
1-(4-k16r-fenoxi)-3,3-dimetil -
-1-(1,2,4-triazol-1-il)-
-butan-2-ol [diasztereomer
keverék] ismert 10 2 001
B-alak |
[(1) képletii vegyiileté]
fenantiomer keverék} 10 2 14,43
A-alak l
[(1) képletl vegytileté]
[enantiomer keverék] 10 2 0,00

C) példa

Arpalisztharmat-préba (Erysiphe graminis var.
hordei) szisztemikus
(gabonahajtas gombas megbetegedése)

_A hatdanyagot porszerli vetémagkezeld készitmény-
ként alkalmazzuk. Célszerli hatdéanyag-készitmény eld-
allitasa céljabdl elkeverjilk a hatdanyagot annyi 1:1
stlyardnyu talkum-kovasavgél-keverékkel, hogy kivant
hatdéanyag-koncentracioja finom porszerii készitményt
kapjunk.

A vetomagkezelés céljabol lezart ivegben Osszerdzzuk
az arpavetomagvakat a fenti hatéanyag-készitménnyel.
3x 12 magot vetiink virdgcserepekbe, 2 cm mélyen,
1: 1 térfogataranyu humusszal és miitragyaval dusitott
kerti fold és kvarchomok keverékébe. A csirdzast és a
kifejlsdést célszerfien kedvezd kériilmények kozott
meleghazban folytatjuk le. A kivetés utan 7 nappal,
amikor az arpandvények els6 leveliiket bontjak ki, ra-
szérunk friss Erysiphe graminis var. hordei spérédkat és
21—22 °C hémérsékleten, 80—90%;, relativ légnedves-
ségnél, 16 6rdn &t megvildgitva tovabb tenyésztjiik.

4 .
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A kezelést kovets 6 napon belil képzédnek a leveleken
a tipikus lisztharmat-pusztulak.

A fertézittségi fokot a kezeletlen kontrollngvények
fertdzottségi fokanak %-aban fejezziik ki. 0% azt jelen-
ti, hogy fert6zottség nem dll fenn, 100%; azt jelenti, hogy
a fertzottség foka azonos a kezeletlen névényekéwél'
A hatéanyag anndl hatékonyabb, mennél kisebb a
lisztharmat-fert6zottség.

A hatdéanyagokat, a vetoSmagkezeld készitmények
hatdanyag-koncentraciodit, alkalmazdsi mennyiségiiket
és a fertézottség fokat a IV, tablazatban adjuk meg:

1V. tablazat

Arpalisztharmat-proba
(Erysiphe graminis var. hordei)/szisztemikus

Csévazé . :
keészit- | CSAVAZO | Feregass-
mény ’:‘?n“' ség foka,

Hatoéanyag al-:]a;:g—_ mennzh a k?::let'
koncent- sége, kontroll
racisja, |8&/vetémag o -ban
stly%; kg
Csavézatlan (kontroll) — — 10
1-(4-klor-fenoxi)-3,3-dimetil-
-1-(1,2,4-triazol-1-if)-
-butdn-2-ol [diasztereomer .
keverék] ismert 0,25 2 26,30
B-alak
[(1) képletil vegyiileté]
[enantiomer keverék] 0,25 2 81,70
A-alak
[(1) képletii vegyiileté] ;
[enantiomer keverék] 025 , 2 4,20

D) példa
Fusicladium-préba (alma)/protektiv

Oldoszes: 4,7 sulyrész aceton.

Emulgeator: 0,3 stlyrész alkil-aril-poli(glikol-éter).

Viz: 95 stlyrész.

A kivdnt hatéanyag-koncentraciéji permetezéfolya-
dék elddllitasa céljabol osszekeverjiik a szitkséges meny-
nyiségii hatéanyagot a megadott mennyiségli olddszer-
rel és a kapott koncentratumot a megadott adalékanya-
gokat tartalmazd, megadott mennyiségli vizzel higitjuk.

A permetezdfolyadékkal csuromvizeste permeteziink
4—6 level(i almafacsirdt. A névényeket 24 oran keresz-
til 20 °C hémérsékietd és 709 relativ 1égnedvességlt
meleghdzban tartjuk. Ezutdn megfertézzitk az almafa-
rozsda kérokozéjanak (Fusicladium dendriticum) vizes
konidium-szuszpenzi6javal és 18 6ra hosszat nedves
kamraban inkubdaljuk, amelynek a h&mérséklete 18—
20 °C és a relativ légnedvessége 100%4.

A novényeket ezutdn 14 napon at meleghdzban he-
lyezziik el,

A fertézést koveté 15 nap mulva meghatirozzuk a
csirdzott névények fertézottségét. A kapott bonitalasi
értékeket atszamitjuk fertézotiségi fokra. 0% azt jelen-

4.
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ti, hogy fert6zottség nem all fenn, 10094 azt jelenti, hogy
a novény teljesen fert6zott.

A hatdéanyagokat, hatéanyag-koncentricidkat és a
kapott eredményeket az V. tablazatban adjuk meg:

V. tablazat

Fusicladium-préba (alma)/protektiv

Fertbzitiség %-a,
0,0005%,-0s
hatdanyag-

koncentracional

Hatoanyag

1-(4-bifenilil-oxi)-3,3-dimetil-1-
-(1,2,4-triazol-1-il)-butan-2-ol

[diasztereomer keverék] ismert 32
B-alak [(2) képletii vegyiileté]

[enantiomer keverék] 36
A-alak [(2) képletii vegyiileté]

[enantiomer keverék] 5

180669
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15

20

ElGallitasi példak
1. példa

1-(4-Kl16r-fenoxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-
-butin-2-ol tiszta A-alakja (enantiomer keverék)
[(1) képletii vegyiilet]

Keverdvel, hdmérdvel és 1 m hossziit Vigreux-kolon-
néval ellatott 10 l-es Flansch-lombikban 6,25 1 izopro-
panol és 611 g (3 mol) aluminium-izopropilat elegyéhez
50 °C hémérsékleten részlelekben hozzdadunk 1,47 kg
(5 moél) 1-(4-klér-fenoxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-
-il)-butdn-2-ont (technikai, 92,8%;-0s). Az adagolds be-
fejeztével a fiirds hémérsékletét 98 °C hémérsékletre
hevitjiik és 13 ora leforgasa alatt ledesztillalunk 1000 ml
oldoszert és a keletkez6 acetont; a kolonna felss, kilép6
nyilasindl (kolonnafejnél) a hémérséklet ilyenkor 72—
79 °C. Az olddszer ledesztillaldsat ezutan vizsugér-
szivattyG segitségével tovabb folytatjuk a reakcidelegy
fele térfogatdig. A reakcicelegyet ezutdn keverés kozben
hozzaadjuk 875 ml viz és 875 ml 10%-os kénsav-oldat
elegyéhez, masfél 6rat keveriink, majd leszivatjuk a kép-
z8dott kristalyokat, tobbszor mossuk 300—300 ml viz-
zel és megszaritjuk. fgy 1,125 kg (7624) 1-(4-klér-fen-
oxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-butan-2-ol-t ka-
punk, op.: 128—130 °C, amely diasztereomer keverék-
ben 8574 az A-alak és 11,524 a B-alak. E keveréket egy-
szer atkristélyositjuk 2,5 1 izopropanolbdl és fgy 600 g
(a diasztereomer keverékre vonatkoztatva 63%) cim
szerinti A-alakot kapunk. Op.: 139 °C.

NMR-spektrum (CD;0D-ben): 8 [ppm]: H,,=6,46
(J=2Hz), Hy,=3,61 =2 Hz), H=1,05, H,=8,05,
Hy,=8,52.

Analég moédon jutunk azonos végtermékhez, ha
147,8 g (0,5 mdl) 1-(4-klor-fenoxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-
-triazol-1-il)-butén-2-ont 0,5 1 butdn-2-ol-ban 49,2 g
(0,2 mdl) aluminium-szek-butilattal reagiltatunk 10
oran keresztiil a forrds hémérsékletén. Kitermelés:
75,8%. Op.: 139 °C.

NMR-spektrumadatok megegyeznek a fent megadot-
takkal.

25

30

35

45

30

65

10
2. példa

1-(4-Bifenilil-oxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-
-butdn-2-ol tiszta A-alakja (enantiomer keverék)
[(2) képletii vegyiilet]

273 g (1,365 mol) aluminium-izopropilat 2,7 1 izopro-
panolos szuszpenzidjat 1 oran keresztiil keverjiik 60 °C
hémérsékleten, majd részletekben hozzdadunk 760 g
(2,27 mol) 1-(4-bifenilil-oxi)-3,3-dimetil-1-(1,2,4-triazol-
-1-il)-butdn-2-ont. A reakcidelegyet 14 6ran keresztiil
80 °C hoémérsékletre hevitjitk és kozben 30 cm hosszi
Vigreux-kolonnian keresztiil ledesztillalunk 260 ml izo-
propanol-aceton-keveréket. Ezutén tovabb folytatjuk az
oldoszer ledesztillalasat vizsugdrszivattyn segitségével.
A kapott maradékot feloldjuk 1000 ml viz, 600 ml
20%4-os kénsav-oldat és 3 I izopropanol elegyében, a ka-
pott oldatot 1 oran keresztiil keverjitk 20 °C hémérsék-
leten, majd natrium-hidrogén-karbonat-oldat segitségé-
vel beallitjuk a pH-t 3-ra és az oldatot 3 1 metilén-klorid-
dal extrahdljuk. A metilén-kloridos extraktumot kétszer
mossuk 100—100 ml 4%-0s natrium-hidroxid-oldattal
és 1,2—1,2 1 vizzel, natrium-szulfat f516tt szaritjuk és
vizsugérszivatty(i segitségével ledesztillaljuk az oldo-
szert. Igy kapunk 673 g (88,3%) 1-(4-bifenilil-oxi)-3,3-
-dimetil-1-(1,2,4-triazol-1-il)-butan-2-olt, amely diaszte-
reomer keverékben 73,2%; az A-alak és 19,1 a B-alak.
E keveréket egyszer atkristalyositjuk 3 1 izopropanolbél
és igv 349,2 g (a diasztereomer keverékre vonatkoztatva
51,97¢) cim szerinti A-alakot kapunk, Op.: 136—
137 °C.

NMR-spektrum (CD;OD): & [ppm]: H,=6,6
(J=2 H2), H,=3,7 (=2 Hz), Hyy=1,16, H,~8,17,
Hg)==8,6.

Az 1. és 2. példakkal analég moddon allithatjuk el6 az
I. tdblazatban dsszefoglalt (IT) altalanos képletii keton-
szarmazékoknak megfelelé redukalt ol-szirmazékok
A-alakjait.

Készitmény-elsallitasi példak
1. példa
Porozészer

Alkalmas hatoanyag-készitmény elsallitisa céljabol
0,5 sulyrész (1) képletii hatéanyagot elkeveriink
99,5 sulyrész természetes koliszttel és a keveréket por-
finomsagira &roljitk. Az igy kapott készitményt a sziik-
séges mennyiségben porozéssal hordjuk ki a névényekre
vagy kérnyezetiikbe.

I1. példa
Diszpergélhato por

Alkalmas hatdanyag-készitmény elééllitdsa céljabol
50 sulyrész (1) képletii hatéanyagot elkeveriink 1 sily-
rész dibutil-naftalin-szulfonattal, 4 stlyrész lignin-szul-
fonattal, 8 silyrész nagydiszperzitisi kovasavval és
37 stlyrész természetes kéliszitel és a keveréket porrd

5

5.
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6roljiik. Alkalmazas el6tt a port annyi vizzel keverjiik el,
hogy a kapott keverék a hatdanyagot a kivant kon-
centracioban tartalmazza.

II1. példa

Emulgealhat6 koncentratum

12
nem porlé granuldtumot nem kapunk. A granulatumot

a kivant mennyiségben hordjuk ki a névényekre, illetve
kornyezetiikbe. ’

Szabadalmi igénypontok

1. Fungicid készitmények, azzal jellemezve, hogy
hatoéanyagként valamely (I) &ltalanos képletii triazolil-

10 -(helyettesitett fenoxi)-dimetil-butanolok diasztereomer
Alkalmas hatdanyag-készitmény elséllitasa céljabol A-alakjai enantiomer parjait — mely képletben

25 sulyrész (2) képletli hatdanyagot feloldunk 55 stly- X jelentése halogénatom vagy fenilcsoport,
rész xilol és 10 stlyrész ciklohexdn elegyében. Az oldat- H, és Hy,, protonok az NMR-spektrumban a kisebb
hoz emulgedtorként hozzdadjuk dodecil-benzol-szulfon- kapcsolasi konstansiiak —
savas-Ca és nonil-fenil-poli(glikol-éter) 1:1 térfogat- 15 tartalmazzak 0,1--60 stuly%, koncentricidban, szilard
aranyu elegyének 10 sulyrésznyi mennyiségét. Alkalma- és/vagy cseppfolyds hordozéanyagokkal — élénySsen
z4s elStt a koncentrdtumot annyi vizzel higitjuk, hogy a természetes kéliszttel és adott esetben feliiletaktiv anya-
kapott keverék a hatéanyagot a kivdnt koncentricidban gokkal — elénydsen dodecil-benzol-szulfonsavas-Ca és
tartalmazza. nonil-fenil-poli(glikol-éter) elegyével 6sszekeverve.

20 2. Eljaras az 1. igénypont szerinti fungicid készitmé-
nyek hatdéanyagaként alkalmazhaté valamely (I) altala-
nos képletdi triazolil-(helyettesitett fenoxi)-dimetil-buta-

1V. példa nol diasztereomer A-alakjai eldallitdsara, mely képlet-
ben
Granuldtum 25 X jelentése halogénatom vagy fenilcsoport,
H, és Hy,, protonok az NMR-spektrumban a kisebb
Alkalmas hatéanyag-készitmény eldallitasa céljabol kapcsoldsi konstansiak,
91 stlyrész 0,5—1,0 mm szemcseméreti homokhoz azzal jellemezve, hogy valamely (II) altaldnos képletii
2 stlyrész orsdolajat majd 7 sulyrész finomra 6rélt hato- triazolil-keton-szarmazékot — ahol X jelentése a meg-
anyag elékeveréket adunk, amely 75 silyrész hatéanyag- 30 adott — szekunder alkoholdtok segitségével, valamely
bol és 25 stilyrész természetes kélisztbdl 4ll. A keveréket higitészer jelenlétében sztereoszelektiv redukcionak
mindaddig keverjiik, mig egyenletes, szabadon folyd, vetiink ala.
1 db rajz

A kiaddsért felel: a Kozgazdasagi és Jogi Konyvkiadé igazgatdja
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