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(57) Sang ché dé cap dén dang tinh thé A méi cua 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-

0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion.

Sang ché ciing dé cap. dén quy trinh diéu ché dang tinh thé nay va ché pham dé bao vé thuc

vat chira dang tinh thé méi cua 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-

3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion.
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Linh vuc k§ thuat dwgc dé cap

Séang ché d& cap dén dang tinh thé méi ctia hop chat 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-
(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-
triazinan-2,4-dion. Séng ché ciing d& cap dén quy trinh didu ché dang tinh thé nay va
ché phim dé bao vé thuc vat chira dang tinh thé méi nay cta 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-
(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-

triazinan-2,4-dion.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-
benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5-triazinan-2,4-dion 1a hoat chét diét co ¢6 cong thiac
I:
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1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-
benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion, duéi day duoc d& cap la
benzoxazinon I, va quy trinh didu ché hop chit nay 1a da biét trong WO
2010/145992. Quy trinh nay diéu ché benzoxazinon I & dang chét rin v6 dinh hinh.

Ché pham 16ng chtta benzoxazinon I cling d& duge mo ta.

D& san xut hoat chat nay & quy md cong nghiép cling nhu @& phdi ché céc hoat
chét nay, trong nhiéu trudng hop nhitng kién thirc lién quan dén sy tdn tai c6 thé cb

ctia cac bién thé tinh thé (cling dwoc mo ta 13 dang tinh thé) hozc dang solvat ciia
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hoat chét vin dang dugc thao ludn va nhiing hiéu biét vé& cac dac tinh cu thé cta cac
bién thé va solvat ndy va phuong phap didu ché ching c6 vai trd quyét dinh. Mot
loat hoat chét ¢ thé tdn tai & nhidu dang tinh thé khac nhau ciing nhu c4c bién thé vo
dinh hinh. Pa hinh 13 thuit ngit dugc st dung trong cac trudng hop nay. Da hinh la
pha tinh thé ran cta hop chét duge dic trung béi sy kin khit dic trung, ddng nhat va

su sap xep céac phan tir trong chat ran.

Céc bién thé khéac nhau ctia mot hozc ciing hoat chAt dbi khi c6 thé co cac dic
tinh khac nhau, vi dy, khac nhau & céc dic tinh sau: do hoa tan, 4p sudt hoi, tc do
tan, d6 én dinh déi véi su thay ddi pha thanh bién thé khac, do 6n dinh trong qud
trinh nghién, d6 6n dinh huyén phu, dic tinh quang hoc va co hoc, tinh hit Am, dang
va ¢& tinh thé, kha ning loc, ty trong, nhiét dd nong chay, do 4n dinh phan hay, mau
va d6i khi ca hoat tinh hoa hoc hoac hoat tinh sinh hoc.

Nhing nd luc cua chinh ngudi ndp don nhim chuyén héa benzoxazinon I thanh
chét rin tinh thd bang cach két tinh dAu tién thu duoc san phim vo dinh hinh hogc
h3n hop phttc ctia céc bidn thé tinh thé khic nhau, rat khé xtr ly va do 6n dinh cta

chung dbi véi su thay dbi pha khong kiém soét 1a khong thoa man.
Ban chét k§ thuit cia sang ché

Déng ngac nhién phat hién ra rang bang cach st dung céc diéu kién két tinh
thich hop, ¢6 thé didu ché dugc bién thé tinh thé, én dinh cta 1,5-dimetyl-6-thioxo-
3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][ 1,4]oxazin-6-yl)-
1,3,5-triazinan-2,4-dion, ma khong cé cac nhugc diém cta hop chit benzoxazinon I
& dang v6 dinh hinh. Duéi déy, dang tinh thé nay dugc md ta va dugc dé cap la dang
A.

Ngoai ra, dang tinh thd A theo sang ché dé dang xtt Iy hon dang v6 dinh da biét
cua benzoxazinon I, vi trong qué trinh didu ché, chung duoc tao ra & dang tinh thé
riéng biét. So vdi hdn hop céc bién thé tinh thé khac nhau ctia benzoxazinon I, dang
tinh khiét A c6 d6 6n dinh gia ting lién quan dén sy chuyén hoéa thanh bién thé khic.
Thuét nglt “dang tinh khiét A” cin dugc hiu 13 ty 1& cta dang A, tinh theo tbng
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lugng benzoxazinon I, it nhét 1a 90% khdi lugng va cu thé it nhat 1a 95% khdi lugng.

Do vay, muc dich thu nhit coa sang ché dé xult dang tinh thé A cua
benzoxazinon I. Ngoai ra, mot d6i tuong 1a benzoxazinon I, it nhéit 13 90% khoi

luong cu thé 14 it nhat 13 95% chira dang tinh thé A.
M3 ta chi tiét sang ché

Dang A theo sang ché ¢6 thé duoc nhéan dién béng nhidu xa bdt tia X dua trén
bidu dd nhidu xa ctia nd. Bidu dd nhidu xa tia X trén mau bdt cua dang A dugc ghi
bing cach st dung birc xa Cu-Kot (1,54178A) & nhiét d6 25°C thé hién it nhat 1a 3,
thuong it nhat 1a 5, cy thé 13 it nhit 1 7, va ddc biét 1a tét ca céc phan xa dugc thé

hién trong bang sau 1a gia tri 26 hodc la khoang céch gifta cac mat d:

Gia tri 20 dA]
8,6+0,2° 10,28
10,9+0,2° 8,16
12,9+0,2° 6,86
13,420,2° 6,63
14,040,2° 6,33
14,440,2° 6,14
15,5+0,2° 5,72
16,9+0,2° 5,25
18,240,2° 4,88
20,5+0,2° 433

Céac nghién ctru trén tinh thé don ctia dang A chirg minh rang cAu tric tinh thé
co ban 13 hé thoi. O don vi c6 nhém khong gian Pna2(1). Sé liéu dic trung ctia cAu
tric tinh thé ctia dang A (duoc xé4c dinh & nhiét d6 -173°C) dugc dua ra trong bang

sau.
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Céac ddc trung tinh thé hoc cua dang A

Thong s6 Dang A

H& tinh thé Hg thoi
Nhém khong gian Pna2,

a 16,0815(4) A
b 13,1360(3) A
c 7,9675(2) A
a 90°

B 90°

Y 90°

Thé tich 1683,11(7) A3
V4 4

Ty trong (theo tinh toan) | 1,63g/cm’
Hing s R (%) 2,97

a, b, c = chiéu dai ctia canh 6 don vi
a,f,y = cac goc cta 6 don vi
Z = S0 phén tir trong 6 don vi

Dang A c6 biéu d6 nhiét véi dinh néng chay dic trung nim trong khoang tlr
150 dén 185°C. Nhiét dd nong chay, duge xac dinh 14 diém khéi déu ctia dinh néng
chay, thuong nam trong khoang tir 170°C dén 180°C, cu thé 1a ndm trong khoang tir
174 dén 179°C.

Tét hon néu entanpi néng chay nim trong khoang tir 70 dén 80J/g. Céc gia tri
duoc néu & diy la céc gia tri duge xac dinh bang phép do nhiét lugng vi phan (phép
do nhiét luong bang cach quét vi phén - differential scanning calorimetry: DSC, cbe

kin bing nhdm va c6 15 théng hoi, dong nito 150ml/phut, tdc do gia nhit 5°C/phit).

Viée diéu ché dang A cta benzoxazinon I theo sang ché c6 thé duoc thuc hién

bing cach két tinh tir dung dich chira benzoxazinon I trong dung moéi hiru co thich
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hop. Dung mdi thich hop dé két tinh dang A tir dung dich 12 dung méi hitu co dugc
chon tir Ci-Cs-alkanol, nhu metanol, etanol, n-propanol hodc isopropanol, C1-Cs-
dialkylketon, nhur axeton, mono- hodc di-Ci-Cs-dialkylbenzen nhu etylbenzen hodc

xylen, va mono- hoéc diclobenzen.

Viée didu ché dang A ctia benzoxazinon I theo sang ché ciing ¢6 thé duoc thuc
hién bing cach két tinh tir huyén phll chita benzoxazinon I trong dung méi hitu co
thich hop. Dung méi thich hop dé két tinh dang A tir huyén phu 1a hdn hop chira
nude cung védi dung moi hitu co ¢6 thé tron v&i nude duoge chon tir Ci-Cs-alkanol, cu
thé 1a etanol hodc isopropanol, Ci-Cs-alkandiol, nhu 1,3-propandiol, Ci-Cs-
dialkylketon, nhu axeton va ete vong co 4 dén 6 nguyén tir cacbon va 1 hodc 2

nguyén tir oxy, nhu tetrahydrofuran va 1,4-dioxan.

Dé thu duoc dang A clia benzoxazinon I, qué trinh két tinh duogc thuc hién &
nhiét d6 dudi 60°C, cu thé téi da 1a 50°C va t6t hon, néu t&i da 1a 40°C. Tt hon,
néu qué trinh két tinh dang A duoc thuc hién trong cac diéu kién duogc kiém soét, tirc

1a didu kién két tinh duoc chon dé dat dugc tdc d6 két tinh cham.

DP4i voi viée nay, trong bude thi nhit i) dung dich hogc huyén phu chita
benzoxazinon I trong mdt dung moi trong s6 cac dung mdi hodc hdn hop dung mdi
néu trén dugc didu ché va sau d6 trong budc th hai ii) qua trinh két tinh
benzoxazinon I duge thuc hién & nhiét do dudi 60°C, cu thé 14 t8i da la 50°C va tot
hon nita 1a t6i da 12 40°C, vi dy, ndm trong khoéang tir -10 dén 50°C, cu thé 1a tr 0
dén 40°C.

Nong d6 clia benzoxazinon I trong dung dich hodc huyén phi duoc st dung dé
két tinh phu thudc vao ban chét cta dung mdi va nhiét d6 hoa tan va thudng nim
trong khoang tir 100 dén 800g/1. Diéu kién thich hop c6 thé duge xé4c dinh bdi ngudi
¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay bang cac thir nghiém thong thudng.

Tét hon 13, dung dich hodc huyén phu dugc s dung dé két tinh chira
benzoxazinon I ¢c6 d6 tinh khiét it nhét 1a 85%, thuong it nhét 1a 90%, cu thé la it

nhét 13 95%, tirc 1a ham luong ctia tap chit hitu co khong phai dung méi hitu co
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khong 16n hon 15% khéi lugng, thuong khong 16n hon 10% khdi luong, va cu thé 1a

khong 16n hon 5% khéi lugng, tinh theo benzoxazinon I c6 mit tan trong dung moi.

Tt hon 1 dung dich hoic huyén phti duoc str dung d8 két tinh vé co ban khong
chtrta dung mdi ngoai nhiing dung méi da néu. Trong ban mo ta nay, “v& co ban
khong chira” nghia la ndng do ctia cic dung moi khic trong dung dich hodc huyén
phu chita benzoxazinon I khéng qua 10% khéi luong, thuong 14 5% khéi lwong, tinh

theo tong lugng dung mdi.

Vi dy, dung dich chira benzoxazinon I c6 thé duoc diéu ché b%mg cac phuong

phap sau:

(1) hoa tan benzoxazinon I, t5t hon 13 & dang khac véi dang A, trong mdt dung moi

trong s0 cac dung mdi hitu co phan cuc néu trén, hodc

(2) diéu che benzoxazinon I bang phan g héa hoc va chuyén hdn hgp phan tng,
néu can, sau khi loai bd thudc thir va/hodc san pham phu, vao dung mdi htru co

thich hgp theo sang ché.

Dé diéu ché dung dich nay bang cach hoa tan benzoxazinon I, vé co ban dang
da biét bat ky ctia benzoxazinon I ¢ thé duoc sir dung. Thong thudng, benzoxazinon
I vo dinh hinh hosic hdn hop cac bién thé tinh thé khic nhau hogc hdn hop
benzoxazinon I tinh thé va v6 dinh hinh duoc st dung. Ciing thich hop 1a dang tinh
thé khac cua benzoxazinon I va hdn hop ctia chung, vi du, dang B néu dudi ddy va
dang C cling dugc néu dudi day, khong theo sang ché, va hdn hop céc dang nay cling

nhu hdn hop gébm dang A clng vé6i dang B hodc dang C clia benzoxazinon L.

Viéc hoa tan benzoxazinon I thuong dugce thuc hién & nhiét do nam trong

khoang tr 10 dén 100°C, cu thé 1a tir 20 d&én 60°C.

Dung dich chira benzoxazinon I cling ¢6 thé dugc didu ché bang cach chuyén
hdn hop phan g thu duge bang phan g héa hoc, chita benzoxazinon I, néu cin,
sau khi loai bo thudc thir va/hogc san phdm phu, vao dung méi hitu co thich hop theo

sang ché. Viée nay c6 thé duge thuc hién theo cach thitc dé phan img duoc thye hién
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trong dung méi hitu co hogc hén hop dung méi chura it nhét mot phan, t&t hon it nhat
14 50% khéi lugng, dung mdi thich hop dbi voi qua trinh két tinh va, néu can, viéc
xtt Iy duoc thye hién ma trong qué trinh nay thudc thir du va chit xdc tac bat ky c6
mit va dung mdi khdng thich hop bét ky ¢6 mat, vi dy, nudc va/hodc metanol, dugc
loai bd. Viée diéu ché dung dich chira benzoxazinon I bang phan tmg thich hop cua
tién chét thich hop ctia benzoxazinon 1 ¢6 thé duoc thuc hién bing phuong phéap
tuong tu v6i phuong phap duge md ta trong giai phap da biét duge vién dén & phan

dAu, duoc dua vao ddy bang cach vién dan.

Pé diéu ché huyén phu chira benzoxazinon I, vé co ban dang bat ky di biét cta
benzoxazinon 1 ¢6 thé duoc st dung. Di nhién, trong qua trinh diéu ché dang A,
thuong dang clia benzoxazinon I khic véi dang tinh khiét A. Tuy nhién,
benzoxazinon I ¢ thé duge st dung & dang dé chira dang A, nho d6 c6 thé thu dugc
dang A c¢6 ham lugng dang A cao hon. Thong thudng, benzoxazinon I v dinh hinh
hozic hdn hop gbém cac bién thé tinh thé khac nhau hodc hdn hgp ciia benzoxazinon I
v6 dinh hinh va tinh thé dwoc sir dung. Cling thich hop la cac dang tinh thé khac cla
benzoxazinon I va hén hop ctia chung, vi dy, dang B dugc md ta dudi day va dang C
cling duoc mo ta dudi ddy, khong theo sang ché, va hdn hop cic dang nay cling nhu

hdn hop gébm dang A véi dang B va/hodc dang C ciia benzoxazinon I.
Qua trinh két tinh dang A ctia benzoxazinon I ¢6 thé duoc thuc hién nhu sau, vi du,

- bing céch lam lanh dung dich hodc huyén phil chira benzoxazinon I hoa tan

hoéc phan tan,

- béng cach cd dic dung dich hoac huyén phu chita benzoxazinon I hoa tan hodc

phén tan, hodc
- két hop cac phuong phap néu trén.

Qué trinh két tinh thudng dugc thyc hién cho dén khi it nhét 1a 80% khéi
lugng, t6t hon 14 it nhit 1a 90% khéi luong ciia benzoxazinon I duogc st dung két

tinh.
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Néu qua trinh két tinh dang A dugc thuc hién bﬁng cach 1am lanh, tbc d6 1am
lanh t&t hon 14 nho hon 10°C/phut.

Qua trinh két tinh dang A ¢6 thé duoc thic ddy hoic gia ting bang cach giy
mam bang cic mim tinh thd ctia dang A, vi dy, bang cach bd sung cac mam tinh thé

cua dang A trude hodc trong qua trinh két tinh.

Néu cdc mAm tinh thé duge bd sung trong qué trinh két tinh, ham luong cta
ching thudng nim trong khoang tir 0,001 dén 10% khdi lugng, thudng tr 0,005 dén
5% khéi lugng, cu thé 1a tir 0,01 dén 1% khdi lugng va dac biét 1a tir 0,05 dén 0,5%

khéi luong, tinh theo luong benzoxazinon I hoa tan.

Néu qua trinh két tinh duoc thyuc hién véi sy c6 mat ciia mm tinh thé dang A,
t6t hon c4c mam tinh thé nay chi dwoc bd sung & nhiét 46 ma & nhiét d6 nay dat
duoc néng d6 bdo hoa clia benzoxazinon I trong dung mdi, tic la, & nhiét d0 nay
hodc thip hon lugng benzoxazinon I hoa tan tao thanh dung dich béo hoa trong dung
mdi. Nguoi cd hiéu biét trung binh trong linh vyuc nay ¢6 thé xac dinh su phu thudc
ctia ndng d6 bio hoa trong dung mdi vao nhiét do trong céc thir nghiém thong

thuong.

Viéc tach dang A ra khoi san phém két tinh, tic 13, tach dang A khoi nude céi,
duwoc thuc hién bing cée k§ thuat thong thuong dé tach cac hop phan rén ra khoi chét
16ng, vi du, bang cach loc, ly tAm hodc bang céach ling gan. Thong thudng, chit rén
dad duoc tach duoc rua, vi dy, bﬁmg dung mdi duoc st dung cho qud trinh két tinh,
cling v6i nude hodc cung voi hdn hop gdm dung méi hitu co duge sir dung cho qué
trinh két tinh cting véi nude. Thyc hién viéc rira theo mot hodc nhiéu budc, rira béng
nude thuong duge st dung & budc rira cudi. Viée rira thuong duoc thue hién ¢ nhiét
d6 dusi 30°C, thuong duéi 25°C va cu thé 1a dudi 20°C, dé san phdm c6 gid tri mat
mat & lvong nhd nhét ¢6 thé. Sau d6, dang A thu dugce c6 thé duoc séy khé va sau do
duoge xit Iy tiép. Tuy nhién, thuong thu dugc hoat chit Am sau khi rira, cu thé 14 hoat

chit 4m chira nude, duoc dua truc tiép vao quy trinh xtr ly tiép theo.

Bing phuong phap két tinh theo séang ché, thu dugc dang A v6i ham lugng
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benzoxazinon I thudng it nhét 1a 90% khéi lugng, thuong 13 94% khdi lugng, cu thé
it nhit 1a 96% khdi luong. Ham luwong cua dang A, tinh theo tbng luogng
benzoxazinon I, thudng it nhét 1a 90% va thudng it nhét 1a 95% hodc it nhat 1a 96%.

Do vay, phuong an cu thé theo sang ché d& cap dén 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-
(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5-
triazinan-2,4-dion, bao gdm it nhat 1a 90% khdi lugng va thuong it nhat 1a 95% hodc
it nhit 12 96% dang tinh thé A.

Dang tinh thd A c6 thé duoc tron voi cac dang khéac cua 1,5-dimetyl-6-thioxo-
3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-
1,3,5-triazinan-2,4-dion, vi dy, dang B va/hodc dang C, ma khong lam mét di cac loi
ich thu dugc tir dang A. Do vy, sang ché ciing d& cap dén hdn hop gém dang tinh
th& A cua 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-
2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion nhu duge mo ta & day va 1,5-
dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-
benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion & dang khac véi dang A, trong do
tbng ham lugng cta 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-oxo-4-(prop-2-ynyl)-3,4-
dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion trong hdn hop nay it
nht 13 90% khéi luong, t6t hon 14 it nhat 1a 94% khéi lugng, tinh theo tdng khdi
luong ctia hdn hop. Hon hop ndy cling c6 thd duoc str dung dé didu ché ché phim
nhu duoc mod ta dudi day va cling co thé duoc sir dung & chinh dang A. Trong hdn
hop nay, ham luong cta dang A thuong it nhét 12 50% khéi luong, cu thé 1a it nhét 1a
60% khéi luong, vi du, tir 50 dén 95% khéi lugng, cu thé 1a tir 60 dén 90% khéi
luong, tinh theo tdng khdi lugng cta 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-
(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5 -triazinan-2,4-dion c6

trong hon hop nay.

Viée diu ché benzoxazinon I dugc st dung dé diéu ché dang A cé thé duogc
thuc hién b%ng quy trinh dugc mé ta trong WO 2010/145992, duge dua vao dﬁy

bang cach vién dan.
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Lién quan dén nghién ctru v& su két tinh ctia benzoxazinon I, hai bién thé tinh
thé khac B va C dugc tim théy. Trong khi bién thé B c6 thé dugc didu ché & dang
tinh khiét, bién thé C d6i khi thu dugc & dang hdn hop véi dang A va B. Dang B ¢6

thé duoc diéu ché mot cach on dinh va 1a mét phan cta sang che khéc.

Dang B ¢6 th dugc nhén dién bing nhidu xa bt tia X trén co s& biéu dd nhiéu
xa ctia n6. Biéu dd nhifu xa tia X trén miu bot cua dang B dugc ghi bang cach st
dung bure xa Cu-Kat (1,54178A) & nhiét d6 25°C thé hién it nhét la 3, thudng it nhét
la 5, va dac biét la tht ca cac nhidu xa duoc thé hién trong bang sau la cac gid tri 20

hodc khoang cach gifta cac mit d:

Gié tri 26 dA]
9,0+0,2° 9,85
10,940,2° 8,10
11,5+0,2° 7,69
12,9+0,2° 6,87
13,5+0,2° 6,56
14,940,2° 5,96
16,410,2° 5,42
16,5+0,2° 5,36
17,5+0,2° 5,06
20,310,2° 4,39

Dang B c¢6 biéu d6 nhiét véi dinh néng chay dac trung nim trong khoang tir
190 dén 220°C. Nhiét d6 néng chay, dugc x4c dinh 13 diém bat ddu cla dinh néng
chay, thuong ndm trong khoang tir 200°C dén 210°C, cu thé 14 nam trong khoang tix
203 dén 208°C.

Entanpi néng chay t5t hon 13 nim trong khoang tir 30 dén 40 J/g. Cac gié tri
duoc néu ¢ day co lién quan dén céc gia tri dugce x4c dinh b%lng nhiét Iugng vi sai
(differential scanning calorimetry: DSC, cbc ndp nhém va cé 16 thong hoi, dong nito

150ml/phut, tdc d6 gia nhiét 5°C/phit).
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Viée diéu ché bién thé B vé nguyén téc ¢6 thé thuc hién mot cach twong tu nhu
61 v6i vise didu ché bién thé A bing cach thyc hién qué trinh két tinh & nhiét do 16n
hon 60°C, cu thé 14 & nhiét do it nht 1a 80°C hozc it nhét 1a 90°C, vi dy, tir 80 dén
130°C hodc tir 90 dén 120°C.

Dang B ¢c6 thé thu duoc, vi du, béng cach két tinh tir dung dich hozic huyén phu
chira benzoxazinon I trong toluen & nhiét do it nhét 1a 80°C hoic it nhét 1a 90°C, vi
du, tir 80 dén 130°C hodic tir 90 dén 120°C. Ngoai ra, viéc két tinh tir dung dich chira
benzoxazinon I dé thu duoc dang B ¢ thé duoc thuc hién mot cach twong tu nhu d6i
v6i qué trinh két tinh dang A, cu thé 1a v& qué trinh diéu ché dung dich, 6 dac va
céc phuong phap két tinh, mién 1& qué trinh két tinh duoc thuc hién trong khoang

nhiét d6 néu trén.

Dang B ¢6 thd thu dugc, vi du, bing céch két tinh tir huyén phu chira
benzoxazinon I trong hdn hgp gébm nuéc va dung méi tron 14n v6i nude dugce, duge
chon tir C1-Cs-alkanol, cu thé 13 metanol hodc isopropanol, C2-Cs-alkandiol, nhu 1,3-
propandiol, Ci-Cs-dialkylketon, nhu axeton va ete vong t5t hon 13 ¢6 4 dén 6 nguyén
tir cacbon va 1 hodic 2 nguyén tit oxy nhu tetrahydrofuran va 1,4-dioxan & nhiét do it
nhét 13 80°C hogc it nhét 1a 90°C, vi du, tir 80 dén 130°C hodc tir 90 dén 120°C.
Ngoai ra, qué trinh két tinh tir huyén phti chita benzoxazinon I dé thu duoc dang B
¢4 thé dugc thue hién theo cach twong ty nhu dbi véi qua trinh Kkét tinh dang A, cu
thé 13 lién quan dén qué trinh didu ché huyén phd, ¢d dic va phuong phép két tinh,
mién 12 qué trinh két tinh dugc thuc hién trong khoang nhiét d6 néu trén.

Dang tinh khiét B ciing duoc dicu ché bang cach gia nhiét benzoxazinon I tinh
thé, vi du, dang A ctia benzoxazinon I hodc hdn hop gém cac dang A+ B+ C dén
nhiét d6 it nhit 1a 160°C, cu thé 1a it nhit 14 170°C, vi dy, nhiét 6 nim trong khoang
tir 160°C dén 210°C hogc ndm trong khoang tir 170 dén 200°C.

Bang cach két tinh, dang B ¢6 thé thu duoc véi ham lugng benzoxazinon I it
nhét 13 90% khéi luong, thudng 1a 94% khdi lugng, cu thé it nhat 13 96% khéi lugng.

Ham luong cua dang B, tinh theo téng lugng benzoxazinon I, thong thudng it nhét 1a
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90% va thong thudng it nhat 1a 95% hodc it nhat 12 96%.

Trong hdn hop gém cac dang A, B va C, dang C c6 thé duoc xac dinh béng
nhidu xa bdt tia X trén co s& biéu dd nhifu xa ctia no. Biéu dd nhidu xa tia X trén
mAu bot duoc ghi bing cach sit dung bic xa Cu-Ko: (1.54178 A) & 25°C thé hién it
nhét 14 3, thuong it nhét 13 5, va dac biét 1a tAt c& cac nhiéu xa dugce néu trong bang

sau 1a cac gid tri 20 hodc khoang cach giita cdc mat d:

Gia tri 20 d[A]
7,6£0,2° 11,64
5.6502° 9,17
11,8+0,2° 7,48
12,4+0,2° 7,11
15,240,2° 5,81
15,9+0,2° 5,57
16,140,2° 5,52
19,140,2° 4,64

Céac minh hoa va vi du sau duogc st dung dé minh hoa sang ché va khong du

dinh 1a gidi han.

Fig.1 thé hién biéu dd nhifu xa tia X trén mau bdt ctia dang A. Biéu dd nhidu
xa tia X cua dang A dugc ghi béng céch sir dung nhiéu xa ké Panalytical X Pert Pro
(nha san xuét: Panalytical) v6i hinh hoc phan xa nam trong khoang tir 20 =3°-35°
v6i sb gia 12 0,0167°C bang cach st dung birc xa Cu-Ka (6 25°C). Céc gid tri 26 ghi
duoc dugc st dung dé tinh toan khoang cach gitta cac mit d da néu. Cuong do cua
dinh (truc y: s6 dém cuong do tuyén tinh) dugc 1ap dd thi tuong tmg véi gdc 20 (truc
x: 20 do).

Fig. 2 thé hién bidu dd nhidu xa tia X trén mAu bot ctia dang B. Biéu do nhiéu

xa tia X duoc ghi trong cac diéu kién duoc néu d6i véi Fig. 1.

Fig. 3 thé hién bidu dd nhidu xa tia X trén mAu bot ctia hdn hop gbm dang A +
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B + C. Biéu dd nhiéu xa tia X dugc ghi trong céc didu kién duge néu dbi véi Fig. 1.

S6 lidu nhidu xa tia X tinh thé don cua dang A duoc thu thap trén thiét bi phét
hién Bruker AXS CCD béng céch sir dung blrc xa graphit Cu-Kow (¢ nhiét do -
173°C). Chu triic dugc phan tich bang cach st dung phuong phép truc tiép, tinh
chinh va khai trién bang cach sir dung k¥ thuit Fourier véi géi phan mém SHELX
(G. M. Sheldrick, SHELX-97, University of Gottingen, 1997). Su hi¢u chinh do hap
thu dugc thuc hién béng phﬁn mém SADABS.

DSC dugc thuc hién trén modun Mettler Toledo DSC 822e. Cac mau duoc dat
trong chao nhom duoc rach khia va cé 15 thong hoi. C& miu trong mdi trudng hop
nim trong khoang tir 5 dén 10mg. Ché d6 nhiét dugc phén tich nam trong khoang tir
30 dén 250°C. Téc @b gia nhidt 1a 5°C/phit. MAu dugc lam sach bang dong nito
150ml/ trong qué trinh thr nghiém. Nhiét d6 néng chay duogc xac dinh bang may
Mettler Hot Stage cung véi kinh hién vi 4nh séng.

Vi du thye hién sang ché

Diéu ché dang A clia benzoxazinon I bang cach két tinh tir dung dich trong dung moi

hitu co két hop v6i lam bay hoi
Vidul dén 10

Hoa tan 50mg benzoxazinon I trong 2-3ml dung mdi twong Gng trong binh thur
nghiém. Binh thtr nghiém dugc dat trong nha kinh va cho dong nito (SI/phut) di qua
trén bé mit cta dung mdi. Theo cach nay, benzoxazinon I thu dugc & dang que tinh
thé nho, duoc tach va phén tich béng nhidu xa tia X trén mau bot (XRPD). Trén co

s& cac phan xa dic trung, dang A dugc xac dinh.

Bang 1

Vi du Dung moi Dang Dang tinh thé
1 etylbenzen A Cac que nhd
2 diclobenzen A cac que nho
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Vidu Dung méi Dang Dang tinh thé
3 clobenzen A cac que nho
4 p-xylen A cac que nho
5 axeton A cac que nho
6 Metyletylketon A cac que nho
7 Metylbutylketon A cac que nho
8 Metanol A cac que nhd
9 Etanol A cac que nhd
10 Ispropanol A cac que nho

Diéu ché dang A ciia benzoxazinon I bing cach két tinh tlr huyén phu dic trong hdn

hop gém nuéce va dung méi hiru co
Vidull

Hon hop gém dang A va B clia benzoxazinon I, thu duoc tir vi du so sanh 1
(500mg) duogc tao huyén phti trong 3ml hdn hop gdm nuéc va Etanol (theo ty 18 1:1
thé tich/thé tich) va khudy huyén phil nay trong 48 gid & nhiét d6 23°C. Thu duoc
huyén phu chira tinh thé, loc va phan tich bang XRPD va DSC. Nguyén liéu thu

duoc 1a dang tinh khiét A cta benzoxazinon I.
Vidu 12

Dang B ctia benzoxazinon I, thu duge tlr vi du 16 (500mg) dugc tao huyén phi
trong trong 3ml hdn hop gdm nuéc va tetrahydrofuran (theo ty 18 1:1 thé tich/thé
tich) va khudy huyén phti dic nay trong 48 gitr & nhiét d§ 23°C. Thu dugc huyén phu
dic chira nguyén liéu tinh thé, duoc loc va phan tich bing XRPD va DSC. Nguyén

liéu thu dugc 1a dang tinh khiét A ctia benzoxazinon I.
Vidu 13

Hon hop gém dang A va B ctia benzoxazinon I, thu duge tur vi du so sanh 1

-15-



32483

(500mg) dugc tao huyén phul trong trong 3ml hdn hop gdm toluen va khudy huyén
phu dic nay trong 48 gid & nhiét d6 23°C. Thu dugc huyén phu dic chira nguyén
lidu tinh thé, dugc loc va phan tich béng XRPD va DSC. Nguyén liéu thu duoc la

dang tinh khiét A cta benzoxazinon .
Vidu 14

Hén hop gé)m dang A va B cla benzoxazinon I, thu duge tir vi du so sénh 1
(500mg) dugc tao huyén phi trong 3ml hdn hop gdm nuée va 1,3-propandiol (theo
ty 18 1:1 thé tich/thé tich) va khudy huyén phu déc nay trong 48 gid & nhiét d6 23°C.
Thu duoc huyén phu dic chira nguyén liéu tinh thd, dugc loc va phan tich bang

XRPD va DSC. Nguyén liéu thu duoc la dang tinh khiét A ctia benzoxazinon I.

Diéu ché dang B clia benzoxazinon I bang cach két tinh tir huyén phti ddc trong hdn

hop gébm nuéc va dung mdi hiru co
Vi du 15 (khdng theo sang ché):

Dang A clia benzoxazinon I, thu duge tir vi du 12 (500mg) duoc tao huyén phu
trong trong 3ml hdn hop gdm nudc va etanol (theo ty 1& 1:1 thé tich/thé tich) va
khudy huyén phil ddc ndy trong 48 gid' & nhidt d6 90°C. Thu duoc huyén phu dic
chira nguyén li€u tinh thé, duoc loc va phan tich béng XRPD va DSC. Nguyén liéu

thu duoc la dang tinh khiét B ctia benzoxazinon I.
Vi du 16 (khong theo sang ché)

Hén hop gém dang A va B cla benzoxazinon I, thu duoc tir vi du so sanh 1
(500 mg) dugc tao huyén pht trong trong 3ml hén hop gdm nuéce va 1,3-propandiol
(theo ty 1€ 1:1 thé tich/thé tich) va huyén phu dic ndy duge khudy trong 48 gi &
nhiét d6 90°C. Thu dugc huyén phi dic chira nguyén liéu tinh thé, duoc loc va phan
tich bang PXRD va DSC. Nguyén liéu thu dugc la dang tinh khiét B cta

benzoxazinon I.
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Piu ché dang B cila benzoxazinon I bang cach két tinh tir dung dich trong dung mdi

hitu co két hop voi lam bay hoi
Vi du 17 (khong theo sang ché)

Hoa tan benzoxazinon I véi lugng 50mg trong 2-3ml toluen trong binh thi
nghiém. Binh thir nghiém dugc dat trong nha kinh va dugc gia nhiét dén 95°C va cho
dong nito (51/phut) di qua trén bé mit cta dung méi. Theo cach thic nay, thu duge
benzoxazinon I & dang tAm tinh thé nho, dugc tach va phén tich bang nhiéu xa tia X

trén mau bot (XRPD). Dua vao céc phan xa déc trung, dang B duge xéc dinh.
Diéu ché dang B ctia benzoxazinon I bang cach gia nhiét dang A
Vi du 18 (khong theo sang ché)

Dang A ciia benzoxazinon I vé6i lugng 500mg, thu dugc tir vi du 12 duge cho
vao binh hé. Théi nito vio binh niy va déng kin va sau d6 dugc gia nhiét dén 180°C
trong 2 gid. Nguyén liéu thu duge duge tich va phén tich bang nhiéu xa tia X trén

mAu bdt (XRPD). Dua vao cdcphan xa dac trung, dang B duge xac dinh.
Diu ché hdn hop gém dang A va B ctia benzoxazinon I
Vidu so sanh 1

Hoa tan 50mg benzoxazinon I trong 2-3ml dung méi twong ung (vi dy, 1-
butanol, isobutanol) trong binh thir nghiém. Binh thir nghiém duoc dat trong nha
kinh va duoc gia nhiét dén nhiét d6 90°C. Cho dong nito (5/phut) di qua trén bé mat
ctia dung méi. Theo cch ndy, thu duoc benzoxazinon I & dang que tinh thé nho,
duoc tach va phan tich bing nhifu xa tia X trén mu bot (XRPD). Dya vao cac phan

xa dic trung, hdn hop gém dang A va B duogc xéc dinh.

Giéng v&i benzoxazinon I v dinh hinh da biét, dang A ciia benzoxazinon I
cling nhu hén hop gdm dang A véi dang khéc cua benzoxazinon I thich hop lam chét
diét co, tuy nhién dang nay t6t hon nhd cac dic tinh xit Iy va diéu ché ctia né. Sang

ché ciing dé cap dén thudc bao vé thuc vat chira dang tinh thé A va chit phu gia
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thong thuong dé diéu ché thudc bao vé thuc vit, cu thé 13 thudc bao vé thuc vat &
dang huyén phu ddc chita nude (con goi la SC) hodc huyén phu dic khong chira
nude (con goi la OD), va thudc bao vé thuc vat & dang bdt (con goi la WP) va hat
(con goi la WQ) co thé phan tan trong nudc. Sang ché cling dé cap dén quy trinh
ngan chan sy phat trién ctia thuc vat khéng mong mubn, khéc biét & chd, dang A clia
benzoxazinon I, t6t hon 13 ¢ dang ché phém thich hop, dugc st dung cho thuc vat,
moi truong cua chung va/hodc cho hat. Sang ché ciing dé cap dén thudc bao vé thué
vat chira hon hop gém dang tinh thé A v6i it nhat mdt dang khac ctia benzoxazinon I
va chit phu gia thuong dé didu ché thudc bao vé thuc vat, cu thé 1a thudc bao vé thuc
vét & dang huyén phu dic chtta nuéc (con goi la SC) hoac huyén phu dic khong
chira nuéce (con goi la OD), va thudc bao vé thuc vat & dang bot (con goi la WP) va
hat (con goi la WG) c6 thé phéan tan trong nude. Sang ché ciing d& cép dén quy trinh
ngan chdn su phat trién cta thuc vat khong mong mudn, khac biét & chd, hdn hop
nay gém dang A clia benzoxazinon I véi it nhét mdt dang khac ctia benzoxazinon I,
t5t hon 13 & dang ché phém thich hop, duge sit dung cho thuc vat, moi truong cua
chiing va/hoac cho hat. Phén md ta dudi day deé cap dén dang A ciia benzoxazinon I

cling 4p dung cho hén hop gbm dang A véi cac dang khéc ctia benzoxazinon L.

Thubc bao vé thuc vt chira dang A cua benzoxazinon I G ché rat t6t su phat
trién cua thuc vat, cu thé 14 loai co dai mot 14 mam nhu Avena, Lolium, Alopecurus,
Phalaris, Echinochloa, Digitaria, Setaria, loai cu ghu, Agropyron, Cynodon, Imparato
va Sorghum, va loai cdé dai hai la mim nhu chi Galium, Viola, Veronica, chi
Lamium, Stellaria, Amaranthus, Sinapsis, Ipomoea, Matricaria, Abutilon, Sida,
Convolvulus, Cirsium, Rumex va Artemisia trén dién tich khdng canh tac, cu thé &
ham luong st dung cao. O cac cay tréng nhu lda mi, lta mach, Iia mach den, gao,
ngd, cii cai dudng, ddu nanh va cdy bong, ching c6 hoat tinh chéng lai co dai va co
doc, ma khong gdy anh huong dang ké dén cAy trong. Tac dung ndy xay ra & tat ca

céc cdy trong v6i ham lugng st dung thap.

Tuy thudc vao phuong phap st dung cu thé, dang A clia benzoxazinon I hodc
thudc bao vé thuc vat chira ching cling c6 thé duoc str dung & mot sb cay trong khac

dé loai bo cac thuc vat khong mong mudn. Céc cdy trong c6 thé dugc st dung, vi du,
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bao gom céc cdy sau:

Cay hanh tiy,cay dua, cdy lac, cdy mang tay, cay yén mach, cdy Beta vulgaris
spec. altissima, cdy Beta vulgaris spec. rapa, cdy Brassica napus var. napus, cu cai
Thuy Pién, ciy Brassica rapa var. silvestris, ciy cai bép dai, cay Brassica nigra, céy
che, cdy hdng hoa, ciy Carya illinoinensis, cdy chanh tdy, cdy cam, cdy ca phé ché
(ca phé vbi, ca phé mit), cy dua chudt, cdy co ga, cdy ca rot dai, cdy co dau chau
Phi, cdy dau tdy dai, ddu tuong, cdy bong, (cdy bdng chau A, cay bong vai, ciy
Gossypium vitifolium), cdy huéng duong, cy cao su, cdy dai mach, ciy hoa bia, ciy
khoai lang, cdy hd dao, cdy dau ling, cdy lanh, cdy ca chua, cdy Malus spec., cdy
san, co linh ling, Musa spec., cdy thude 14 (N. rustica), cay 6 liu, cay lta té, cdy dau
cd ve, cay déu tdy, cay thong van sam chau Au, cay Pinus spec., cdy hd trin, cdy dau
Ha lan, cdy mo, cdy anh ddo dai, cdy anh dao, cdy hanh dao, cdy mén chau Au, cay
dao, cay 1é, cay ly chua ddng rimg, cdy thau dau, cAy mia, cdy lia mach den, cay mu
tat tring, cdy khoai tdy, cdy cao luong, cdy ca cao, cdy co ba 14 hoa do, cdy lia mi lai
lta mach den, cdy lta mi thong thuong, cdy lua mi cing, cdu du ring ngua, cdy nho

thuong va cay ngo.

Ngoai ra, dang A cta benzoxazinon I hodc thudc bao vé thuc vt chira dang A
cling ¢6 thé dugc str dung & cac cdy trdng ma qua nhén gidng ké ca phuong phap

bién ddi gen c6 kha ning chiu duoc tac dung cta thudce diét co.

Ngoai ra, dang A ctia benzoxazinon I hodc thubc bao vé thuc vat chira dang A
cing ¢6 thé duge st dung & cc cdy trdng ma qua nhan gibng ké ca phuong phép

bién doi gen c6 kha ning chiu dugce su tan cong clia con tring hodc nam.

Dang A ctia benzoxazinon I cling thich hop gibng nhu benzoxazinon v6 dinh
hinh da biét d6i véi viée 1am rung 14 va lam kho céc phén cua thuc vat, vi dy, cay
trong nhu cdy bong, khoai tdy, cdy cai dau, cdy huéng duong, dau nanh hodc dau
rang ngua, dic biét 1a ciy bong. Do vdy, cic phuong 4n cla sang ché ciing dé cap
dén thubc d lam kho va/hodc lam rung 14, quy trinh diéu ché cac thudc nay va

phuong phép 1am khé va/hodc lam rung 14 cta thyc vat bang cach st dung dang A
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cua benzoxazinon 1.

Dang A clia benzoxazinon I dédc bi¢t thich hop lam chit 1am kho dé lam khé
céc phan trén mit dat ca cy trong nhu khoai tay, cdy cai dau, cdy huéng duong va
cdy d4u nanh cling nhu cay ngii cbe. Viée nay gitp cho viée thu hoach cac cdy trdng

quan trong nay duoc thuc hién hoan toan bang may moc.

Cling dugc dac bict quan tdm la viéc tao didu kién thuan loi cho qua trinh thu
hoach c6 thé thuc hién dugc bang cach ha dot ngot theo thoi gian hodc giam muc do
bam vao cdy c6 qua ho cam, oliu hodc céc loai va céc gibng khac ctia qua téo, qua
hach va qua béc vo. Co ché giéng nhu vay, tic 1a thic déy su tao thanh tach mé gilta
qua hodc 14 va chdi non cua thuc vat ciing ¢6 y nghia ddi v6i su rung 14 duge kiém

soét tot cac cy trong hitu ich, ddc bit 1a cly bong.

Ngoai ra, viéc rit ngdn khoang thoi gian céc cdy bong riéng bi¢t chin 1am cho

chét luong s¢i sau khi thu hoach cao hon.

Dang A ctia benzoxazinon I hodc thudc bao vé thuc vat chia ching, vi du, ¢6
thé duoc st dung & dang dung dich nude, bit, huyén phu phun truc tiép duoc va
cling nhu ¢ dang huyén phu dic trong nudéc, diu hodc huyén phi khéc, huyén phu
déu, hdn hop nhio, chét tao bui, chit phan tan hodc hat bﬁng cach phun, tao suong,
tao bui, rac hodc rét. Dang stir dung duge xé4c dinh theo muc dich sir dung; trong mdi
trudng hop, can dam bao sy phan phdi min nhét ¢6 thé c6 cia hoat chét theo séng

che.

Thudc bao vé thuc vat theo sang ché chira dang A ciia benzoxazinon I c6 d6
tinh khiét, dua trén su cai bién da néu, it nhit 1a 90% khéi lugng, va chat phu gia
va/hodc chit mang thong thudng dé didu ché thudc bao vé thuc vat. Trong thubc bao
vé thuc vét nay, luong hoat chét, tic 1a téng luong benzoxazinon I va céc hoat chét
khac, néu can, thuong ndm trong khoang tur 1 dén 98% khéi luong, cu thé 14 nim
trong khoang tir 10 dén 95% khéi luong, tinh theo tdng khdi lugng ctia thudc bao vé

thuc vat.
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T4t ca cac chét rin va chét long thuong duge st dung lam chit mang trong

thubc bao vé thuc vat, cu thé 13 trong ché phém diét c6 c6 thé 1am chét mang.

Chét mang ran, vi du, khoéng vt d4t nhu axit silixic, silicagel, silicat, bdt talc,
kaolin, d4 véi, voi, d4 phén, dt chira sit oxit, hoang thd, dat sét, dolomit, diatomit,
canxi va magie sulfat, magie oxit, chit déo dd dugc nghién, phan bén nhu amoni
sulfat, amoni phosphat, amoni nitrat, uré va cac san phém tr thuc vat nhu bot ngli

cdc, vo cdy, bdt go va bdt vo qua hach, bdt xenluloza va chat mang ran khac.

Chét mang long, cling nhu nudc, cling 1a chét 16ng hitu co, vi du, cac phan dau
khodng cé nhiét do soi tir trung binh dn cao nhu kerosen va dau diezen, cing 1a diu
nhua than da va dau c6 nguén géc thuc vat hodc dong vat, hydrocacbon béo, vong va
thom, vi du, parafin, tetrahydronaphtalen, naphtalen da duogc alkyl héa va dan xuéf
cta ching, benzen did dugc alkyl hoa va din xult cta ching, bao gém hdn hop
hydrocacbon thom va khong thom, vi du, cac san phém duogc ban véi tén thuong mai
12 Exxsol va Solvesso, rugu nhu propanol, butanol va xyclohexanol, keton nhu

xyclohexanon, va dung moi phan cuc manh, vi dy, amit nhu N-metyl-pyrolidon.

Chét phu gia dién hinh bao gém chét hoat dong bé mit, cu thé 1a chét 1am udGt,
chét nhfi héa va chét phan tan (chét phu gia) thuong duge st dung trong thudc bao
vé thuc vat, va ciing nhu chit phu gia cai bién do nhot (chét lam dic va chét cai bién
luu bién), chit chéng tao bot, chét chdng ddng, chét diéu chinh db pH, chét on dinh,
chit chdng dong banh va bioxit (chat bio quén).

Tt hon, néu chit hoat dong bé mit c6 thé 1a chét hoat dong bé mit anion va

khong ion. Keo bao vé cling 1a chét hoat dong bé mat thich hop.

Luong chét hoat dong bé mit thuong ndm trong khoang tir 0,1 dén 50% khéi
lugng, cu thé 14 0,5 dén 30% khéi lugng, tinh theo tong khéi luong ctia thube bao vé
thuc vat theo sang ché, hodc tir 0,5 dén 100% khdi luong, tinh theo tong lugng hoat
chét rin trong ché phém. T8t hon 13, chit hoat dong bé mit bao g6m it nhét 13 mot
chét hoat dong b& mit anion va it nhit mot chit hoat dong bé mit khong ion, va ty 18

ctia chAt hoat dong bé mit anion va khong ion thudng nim trong khoang tir 10:1 d&én
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1:10.

Vi du vé chét hoat dong bé mit khong anion bao gém alkyl aryl-sulfonat,
sulfonat thom, vi du, ligninsulfonat (loai Borresperse, Borregaard), phenylsulfonat,
naphtalensulfonat (loai Morwet, Akzo Nobel), dibutylnaphtalensulfonat (loai Nekal,
BASF), alkyl sulfat, cu thé 13 sulfat ctia ruou béo, lauryl sulfat, va hexadeca-,
heptadeca- va octadecanol dugce sulfat hoa, alkylsulfonat, sulfat ctia ete alkyl, cu thé
14 sulfat ctia ete ctia ruou béo (poly)glycol, sulfat ctia ete alkyl aryl, phosphat cta ete
alkyl polyglycol, phosphat ctia ete polyarylphenyl, alkyl-sulfosucxinat, olefin
sulfonat, parafin sulfonat, sulfonat ddu mo, taurit, sarcosit, axit béo, axit
alkylnaphtalensulfonic, axit naphtalen-sulfonic, axit ligninsulfonic, séan phim ngung
tu ctia naphtalen dugc sulfon hdéa véi formaldehyt, san phim ngung tu ctia naphtalen
duoc sulfon héa véi formaldehyt va phenol va tly y uré va san pham ngung tu ctia
axit phenolsulfonic véi formaldehyt va uré, nudce thai lignin sulfit, alkyl phosphat,
alkyl aryl phosphat, vi duy, tristyryl phosphat, va polycacboxylat nhu vi du,
polyacrylat, maleic anhydrit/olefin copolyme (vi du, Sokalan® CP9, BASF), ké ca
mudi kim loai kiém, kiém thd, amoni va mubi amin ctia cac chit néu trén. Chéit hoat
dong bé mit anion dugc wu tién 1a chét mang it nhét mdt nhém sulfonat va cu thé 1a

muoi kim loai kiém va mudi amoni ctia chung.

Vi du v& chét hoat dong bé mit khong ion la alkylphenol alkoxylat, cu thé 1a
etoxylat va etoxylat-copropoxylat ctia octylphenol, isooctylphenol, nonylphenol va
tributylphenol, di- va tristyrylphenol alkoxylat, alkoxylat cta rugu, cu thé 13 etoxylat
clia ruou béo va etoxylat-copropoxylat cua ruou béo, vi du, isotridecanol duoc
alkoxyl hoa, amin alkoxylat béo, polyoxyetylen glyxerol este clia axit béo, alkoxylat
diu thau dau, alkoxylat clia axit béo, amit alkoxylat ctia axit béo, polydietanolamit
clia axit béo, lanolin etoxylat, este polyglycol cta axit béo, ruou isotridexyl, amit ctia
axit béo duogc etoxyl hoa, este ctia axit béo duge etoxyl hoa, alkyl polyglycosit, alkyl
polyglycosit dugc etoxyl hda, este sorbitan clia axit béo, este sorbitan cla axit béo
duoc etoxyl héa, este glyxerol cua axit béo, polyalkylen oxit khdi lugng phan tir thip
nhu polyetylen glycol, polypropylen oxit, polyetylen oxit co-propylen oxit di- va tri-

copolyme khéi, va hdn hop cua ching. Chét hoat dong bé mit khodng ion duge uu
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tién 1a etoxylat ctia rugu béo, alkyl polyglycosit, este glyxerol clia axit béo, etoxylat
ctia du thiu dau, etoxylat ciia axit béo, amit etoxylat cua axit béo, lanolin etoxylat,
este polyglycol cta axit béo, copolyme khdi etylen oxit propylen oxit va hdn hop cua

chung.

Chét keo bao vé thudng tan trong nudce, polyme amphiphil khong gibng nhu
chét hoat dong bé mit thuong cé khéi lugng phan tir 16n hon 2.000 dalton (trung
binh s hoc). Vi du ctia chiing 1a protein va protein bién tinh nhu casein, polysacarit
nhu din xuét tinh bt tan trong nude va dAn xuét xenluloza, tinh bdt duge cai bién ¢6
tinh ky nudc va xenluloza, vi du, metylxenluloza, va cling la polycarboxylat nhu axit
polyacrylic, copolyme cua axit acrylic va copolyme cua axit maleic (loai BASF
Sokalan), rwou polyvinyl (loai Mowiol mua tir Clariant), polyalkoxylat,
polyvinylpyrolidon, copolyme vinylpyrolidon, polyvinyl amin, polyetylenimin (loai
Lupasol mua tr BASF) va polyalkylen oxit c6 khéi lugng phén tt cao nhu
polyetylen glycol, polypropylen oxit, va polyetylen oxit co-polypropylen oxit di- va
tri- copolyme khéi.

Thudc bao vé thuc vt theo sang ché ciing ¢6 thé chira mét hoic nhidu chét phu
gia cai bién do nht (chat cai bién luu bién). Céc chat nay duge hiéu mot cich cu thé
1 chit hodc hén hop céc chét c6 tac dung lam thay ddi dac tinh chay cta ché phém,
vi du, dd nhét cao & trang thai tinh va d¢ nhot thép & trang thai dong. Ban chét cua
chét cai bién luu bién duoc xé4c dinh bsi ban chat cia ché phim. Vi du vé chét cai
bién luu bién, chét vo co, vi du, 16p silicat va 16p silicat duoc cai bién vé mat hitu co
nhu bentonit hodc atapulgit (vi du, Attaclay®, Engelhardt Co.), va chét hitu co nhu
polysacarit va heteropolysacarit nhu Xanthan Gum® (Kelzan® mua tir Kelco Co.),
Rhodopol® 23 (Rhone Poulenc) hodc Veegum® (R.T. Vanderbilt Co.) duoc a8 cap.
Ham lugng cua chit phu gia lam cai bién dd nhét thudng nam trong khoang tir 0,1

dén 5% khéi luong, dua trén téng khéi lugng cua thudc bao vé thuc vét.

Vi du v& chét chéng tao bot 1a nhil tuong silicon d& dugc biét dbi véi muc dich
nay (Silikon® SRE, Wacker Co. hogc Rhodorsil® mua tr Rhodia Co.), rugu mach

dai, axit béo va muodi clia chung, chat chong tao bot loai phén tan sap trong nudc,
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chit chdng tao bot ran (con goi 1a Hop chit) va hop chit hitu co flo va hén hop ctia
chung. Ham lugng cua chét chdng tao bot thuong nim trong khoang tir 0,1 dén 1%

khdi luong, dua trén téng khéi luong cua thudc bao vé thuc vat.

Thude bao vé thuc vat theo sang ché cling c6 thé chira chit bao quéan dé lam 6n
dinh. Chét bao quan thich hop c6 géc isothiazol-on, vi du, Proxel® mua tr ICI Co.,
hodc Acticide® mua tir Thor Chemie Co. hodc Kathon® MK mua tir Rohm & Hass
Co. Ham lugng cta chit bao quan thuong nim trong khoang tir 0,05 dén 0,5% khoi

lugng, dua trén téng khoi lugng ctia SC.

Thudc bao vé thuc vat nude, tirc 1a thudc c6 chit mang nudce, thudng chita chét
chéng dong. Chat chdng ddng thich hop 1a polyol 1ong, vi du, etylen glycol, propylen
glycol hodc glyxerin, va uré. Ham luong cta chét chéng dong lanh thudng nam trong
khoang tur 1 dén 20% khdi luong, cu thé 1a tir 5 dén 10% khdi luong, dua trén téng

khoi luong cua chat bao vé thuc vat chira nude.

Néu thubc bao vé thuc vat chira bién thé tinh thé A cta benzoxazinon I dugc st
dung dé xit Iy hat, chung ¢6 thé chira cdc hop phan thong thuong nhw dugc sir dung
dé xur 1y hat, vi dy, trong qua trinh bao hodc phil. Ngoai cac hop phén néu trén, cac

hop phin nay bao gdm chét mau, chit két dinh, cht don va chit déo héa.

T4t ca cac thubc nhudm va chit mau thudng duge st dung cho cac muc dich
nay c6 thé 1a chét mau. Ca chit mau tan it trong nudc 1an chit mau tan trong nuéc cd
thé dugc st dung & ddy. Vi dy, thudc nhudm va chat mau da biét c6 tén Rhodamin
B, C.I Pigment Red 112 va C.I. Solvent Red 1, Pigment Blue 15:4, Pigment Blue
15:3, Pigment Blue 15:2, Pigment Blue 15:1, Pigment Blue 80, Pigment Yellow 1,
Pigment Yellow 13, Pigment Red 48:2, Pigment Red 48:1, Pigment Red 57:1,
Pigment Red 53:1, Pigment Orange 43, Pigment Orange 34, Pigment Orange 5,
Pigment Green 36, Pigment Green 7, Pigment White 6, Pigment Brown 25, Basic
Violet 10, Basic Violet 49, Acid Red 51, Acid Red 52, Acid Red 14, Acid Blue 9,
Acid Yellow 23, Basic Red 10, Basic Red 10 va Basic Red 108 ¢6 thé dugc ké dén.

Luong chit mau thuong khong chiém nhidu hon 20% khéi Iuong ché phim va t6t
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hon 14 ndm trong khoang tir 0,1 dén 15% khdi luong, dua trén tdng khéi lugng ctia

ché phim.

T4t ca céc chét két dinh thuong duge sit dung trong qua trinh bao déu duoc
xem xét 1am chét két dinh. Vi du v& chét két dinh thich hgp bao gdm polyme déo
nhiét nhu poly-vinylpyrolidon, polyvinyl axetat, rugu polyvinylic va tyloza va cling
nhu polyacrylat, polymetacrylat, polybuten, polyisobuten, polystyren, polyetylen
amin, polyetylen amit, keo bao vé néu trén, polyeste, polyete este, polyanhydrit,
polyeste uretan, polyeste amit, polysacarit déo nhiét, vi du, dan xuét xenluloza nhu
xenluloza este, ete xenluloza, este ciia ete xenluloza, bao gém metylxenluloza,
etylxenluloza, hydroxymetylxenluloza, carboXymetylxenIuloza, hydroxypropyl
xenluloza va din xuét tinh bot va tinh bot dugc cai bién, dextrin, maltodextrin,
alginat va chitosan, va chat béo, diu, protein, bao gdm casein, gelatin va zein, gdm
Arabic va shelac. Tét hon, néu chit két dinh twong thich véi thuc vat, tire 12 ching
khong c6 hodc cé khong dang ké doc tinh dbi vé6i thuc vat. Tt hon, néu chét két
dinh c6 thé phéan huy sinh hoc duoc. Tt hon, néu chat két dinh dugc chon sao cho
né ¢6 vai trd nhu nén cho hoat chit cia ché phdm. Luong chit két dinh thuong
chiém khong qua 40% khdi lwong ctia ché phdm va t5t hon 12 nam trong khoang tir 1
dbn 40% khéi luong va cu thé 1a ndm trong khoang tir 5 dén 30% khdi lugng, dua

trén tdng khéi lugng ché phém.

Ngoai chit két dinh, ché phdm dé xur Iy hat giéng ciing c6 thé chira chat don
tro. Vi du vé cac chét nay 1a chat mang ran néu trén, cu thé 1a nguyén lidu vo co
duoc nghién min nhu dat sét, da phén, bentonit, kaolin, talc, perlit, mica, silicagel,
d4t diatomit, bdt thach anh va montmorilonit ma con bao gém nguyén li¢u hitu co
hat min nhu bdt gd, bt ngil cde, than hoat tinh va chét tuong tu. T8t hon, néu luong
chit don duoc chon sao cho téng luong chat don khéng qua 70% khéi wong, dua
trén tdng khdi lwong clia tht ca cac hop phin khong bay hoi. Thong thuong, luong
chit don nam trong khoang tir 1 dén 50% khdi lugng, dua trén tong khéi lugng cia

tht c& céc hop phin khong bay hoi.

Ngoai ra, ché phim dé xir ly hat con chta chét déo hoa dé 1am gia ting d§ déo
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ctia 16p phu. Vi du vé chat déo héa 1a oligome polyalkylen glycol, glyxerin, dialkyl
phtalat, alkylbenzyl phtalat, glycol benzoat va hop chit so sanh dugc. Lugng chat
déo héa trong 16p phu thuong nim trong khoang tir 0,1 dén 20% khéi luong, dua
trén téng khéi lugng ctia tAt ca cac hop phén khong bay hoi.

Phuong an dugc uu tién theo sang ché d cap dén ché pham léng chira dang A
ciia benzoxazinon 1. Ngoai pha hoat chat rén, ché phdm nay c6 it nhét mot pha long,
trong d6 benzoxazinon I ¢6 mat & dang A ¢ dang hat min phén tan. Pha long c6 thé
¢6 vé co ban 1 nude va cac dung mdi hitu co trong d6 dang A chi tan it hodc khong
tan, vi du, cac dung moi trong d6 d6 hoa tan ciia dang A hodc dang C & nhiét do
25°C va 4p suét 1013 mbar khong 16n hon 1% khdi luong, cu thé 1a khong 16n hon
0,1% khéi luong, va dic biét 1a khong 16n hon 0,01% khdi luong.

Theo phuong an thir nhét dugc wu tién, pha 1éng duge chon tir nude va dung
moi chita nudce, tie 1a hdn hop dung méi ma ngoai nude con chira mot hodc nhiéu
dung mdéi hitu co cd thé tron 13n v6i nude véi luong t5i da 12 20% khéi lugng, tbt
hon 14 khong 16n hon 10% khéi luong, tinh theo tdng luong nude va dung moi, vi
du, ete ¢6 thé tron 14n véi nude nhu tetrahydrofuran, metyl glycol, metyl diglycol,
alkanol nhu isopropanol hodc polyol nhu glycol, glyxerin, dietylen glycol, propylen
glycol va dung mdi tuong tu. Cac ché phdm nay ciing duge d& cap dudi day & dang

huyén pht1 ddc (suspension concentrates: SC).

Huyén phu dic nay chira benzoxazinon I & dang bién thé A & dang hat duoc
nghién min, trong d6 hat cia dang A c6 mit lo limg trong pha nudce. C& hat hoat
chét, tirc 13 ¢& ma 90% khdi luong hat hoat chat khong vuot qua, thuong nhé hon
30pum, cu thé 13 nhé hon 20um. Tét hon, néu trong SC theo séng ché, it nhit 40%
khéi luong va cu thé it nhét 1a 60% khdi luong hat c6 dudng kinh nho hon 2pum.

Trong SC nay, ham luong cua hoat chét, tirc 1a tdng luong benzoxazinon I va
cac hoat chét khéc, néu can, thuong ndm trong khoang tir 10 dén 70% khbi lugng, cu
thé 1a nam trong khoang tir 20 dén 50% khdi luong, dva trén tbng khdi lugng huyén

phu dac.
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Ngoai hoat chét, huyén phu dac chita nuée thuong chia chét hoat dong bé mit,
va néu cn, chét chéng tao bot, chat lam dic (= chét cai bién luu bién), chét chéng

d6ng, chit én dinh (bioxit), chit didu chinh d6 pH va chat chng déng banh.

Chét hoat dong bé mit c¢6 thé st dung duoc 1a chét hoat dong bé mat da néu.
Tt hon 13, thude bao vé thuc vat chira nuée theo sang ché chita it nhat mot chat hoat
dong bé mat khong anion néu trén va néu can, mot hodc nhidu chét hoat dong bé mat
khéng ion, néu can, két hop v6i keo bao vé. Ham luong cua chét hoat dong bé mat
thudng nadm trong khoang tir 1 dén 50% khdi lugng, cu thé 1a tir 2 dén 30% khbi
luong, dua trén téng khéi lugng ctia SC chira nude theo sang ché. T8t hon, néu chét
hoat dong bé mit bao gém it nht mot chat hoat dong bé mit anion va it nhat mot
chét hoat dong bé mit khong ion va ty 1& gifta chét hoat dong bé m3t anion va chét

hoat dong bé mat ion thudng nim trong khoang tir 10:1 dén 1:10.

Lién quan dén ban chit va luong chét chéng tao bot, chét 1am dac, chét chéng

d6ng va bioxit, 4p dung twong tu nhu dd ndi & trén.

Néu cin, SC chira nudce theo sdng ché c6 thé chira chat dém dé dicu chinh d6
pH. Vi du vé chat dém 1a muoi cua kim loai ki€ém cua axit vO co hodc hitu co yéu,
nhu vi duy, axit phosphoric, axit boric, axit axetic, axit propionic, axit xitric, axit

fumaric, axit tartric, axit oxalic va axit sucxinic.

Theo phuong 4n tht hai dugc vu tién, pha long chita dung méi hitu co khong
chita nuéc trong d6 do tan cua dang A cia benzoxazinon I & nhiét do 25°C va
1013mbar khong 16n hon 1% khéi luong, cu thé 12 khong 16n hon 0,1% khdi luong,
va dac biét 1a khdéng 16n hon 0,01% khéi lugng. Cu thé, dung modi nay la
hydrocacbon béo va vong béo va dau, dac biét 1a cdc dung mdi cb ngudn gbc thuc
vat va con la Ci-Cs alkyl este cua axit béo no hodc khong no hodc hdn hop axit béo,
cu thé 13 metyl este, vi dy, metyl oleat, metyl stearat va este metyl cua dau cai dau,
dau khoang parafin va dung mdi twong tu. Do vay, sang ché ciing @& cap dén thude
bao vé thuc vat & dang huyén phu ddc khong chira nude, dudi day cling duoc deé cap

¢ dang OD (thé phan tan dau). Cac OD chia dang A clia benzoxazinon I & dang hat
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duge nghién min, trong d6 cac hat cta dang A nim lo limg trong pha khong chira
nuée. C& hat hoat chit, tirc 13 ¢& ma 90% khdi lugng hat hoat chat khong 16n hon ¢
nay, thuong nhé hon 30pm, cu thé 13 nho hon 20um. C6 loi, néu huyén phu dic
khong chira nuée, it nhét 1a 40% khéi luong va cu thé it nht 1a 60% khéi luong hat
¢6 duong kinh nho hon 2pm.

Trong cac OD nay, luong hoat chét, tirc 14 tdng luong clia benzoxazinon I va
céc hoat chét khéc, néu can, thuong nim trong khoang tir 10 &én 70% khéi lugng, cu
thé 13 ndm trong khoang tir 20 dén 50% khéi lwong, dua trén tong khéi luong ctia

huyén phu dic khong chtra nuée.

Ngoai hoat chit va chit mang 1dng, huyén phi dic khong chira nude thuong
chtta chét hoat dong bé mit, va cling néu cén, chét chéng tao bot, chét cai bién tinh

luu bién va chit 6n dinh (bioxit).

Tét hon, néu chét hoat dong bé mit ¢6 thé st dung 1a chét hoat dong bé mat
anion va khéng ion dugc néu trén. Luong cua chét hoat dong bé mit thuong nim
trong khoang tur 1 dén 30% khdi lugng, cu thé 1a tir 2 dén 20% khdi luong, dua trén
tdng khéi lwong ctia SC khdng chira nudc theo sang ché. Tét hon, néu chét hoat dong
b& mit bao gdm it nhat mot chit hoat dong bé mit anion va it nhdt 1a mdt chat hoat
dong bé mat khong ion, va ty 1& gifra chét hoat dong bé mit anion va khéng ion

thudng ndm trong khoang tir 10:1 dén 1:10.

Dang A cua benzoxazinon I theo sang ché ciing c6 thé dugc didu ché ¢ dang
thudc bao vé thuc vat ran. Cac dang nay bao gém bot, chit phén tan va tao bui cling
nhu bot va hat phan tan trong nude, vi du, hat duoc bao, dugc ngdm va hat déng
nhét. Cac ché phdm nay c6 thé dugc didu ché bang cach tron hoic nghién ddng thoi
dang A clia benzoxazinon I véi chit mang rén va néu cén, chit phu gia khéc, cu thé
12 chét hoat dong bé mit. Hat ndy co thé duoc didu ché béng cach tron hoat chét véi
cht mang rin. Chit mang ran 14 dét khoang nhu axit silixic, silica gel, silicat, talc,
kaolin, d4 voi, voi, da phén, d4t chtra oxit sit, hoang thd, dit sét, dolomit, dat

diatomit, canxi va magie sulfat, magie oxit, chat déo da nghién, phén bén nhw amoni
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sulfat, amoni phosphat, amoni nitrat, uré va san phém tr thuc vat nhu bot ngli céc,
vo cdy, bot gd va bot vé qua hach, bdt xenluloza hozc chét mang rin khac. Ché phém
rin cling co thé duoc didu ché béng cach séy phun, néu can, voi su 6 mit cia chét
hd tro lam khd polyme hodc vo co va néu cn, véi su c6 mit cla chét mang ran. Dé
diéu ché ché phadm ran chira benzoxazinon I & dang A, quy trinh ép dum, tao hat tng

s, tao hat bang cach sy phun va cac cong nghé tuong tu 1a thich hop.

Chét hoat dong bé mit c6 thé co trén day dugc deé cap la chét hoat dong bé mit
va keo bao v€. Lugng chét hoat dong bé mat thuong ndm trong khoang tr 1 dén 30%
khéi lugng, cu thé 1a tir 2 dén 20% khdi lugng, dua trén tong khéi luong cia ché

pham ran theo sang ché.

Trong ché phdm ran ndy, luong hoat chét, tic 14 téng luong clia benzoxazinon
va hoat chét khéc, néu can, thuong nam trong khoang tir 10 dén 70% khéi luong, cu
thé 13 n3m trong khoang tir 20 dén 50% khéi luong, dya trén tong khdi luong cla

ché pham ran.

Viéc str dung dang A ctia benzoxazinon I hodc thube diét co chira chiing duoc
thue hién, néu ché phim nay khong sin sang d8 st dung, & dang chét 1ong phun chira
nude. Chét 1ong nay duoc didu ché bang cach pha loing ché phim chutra dang A clia
benzoxazinon I néu trén véi nude. Chéat 1ong phun ndy con c6 thé chira c4c hop phan
khac & dang dugc hoa tan, tao nhil twong hodc huyén phu, vi du, phan bén, hoat chét
diét co khac hodc nhom hoat chét diéu chinh su phat trién khac, hoat chat khac, vi
du, hoat chét chéng lai dong vat gdy hai hodc nam hodc vi khudn gy bénh cho thuc
vat va cling 1a mudi khoang dugc st dung d2 1am loai bo su thiéu hut vé dinh duéng
va nguyén t6 vi lugng va dau khong gay ddc cho thyc vat va dau ddc. Thong thuong,
céc thanh phdn nay dugc bd sung vao chét 1ong phun trude, trong hodc sau khi pha

loding ché phdm theo sang ché.

Viéc st dung dang A cia benzoxazinon I hodc thubc bao vé thuc vat chira
ching ¢6 thé dugc thuc hién theo phuong phép truéce khindy mAam hoic sau khi nay

mam. Néu benzoxazinon I it dung nap doi vi mot s6 cdy trong, cac k¥ thudt phun ¢
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thé dugc st dung, trong d6 thubc diét co duge phun bé'lng cach str dung thiét bi phun
theo céch thic dé 14 cua cdy trong min cam & mirc 46 nao d6 khong bi phun vao,
trong khi hoat chit dugc phun vao 14 cta thyc vt khong mong mubn phat trién &

duéi chung hodc bé mat d4t chua duoc phil dat (thut vao sau, 16m).

Ham lugng cta benzoxazinon I duoc sur dung ndm trong khoang tir 0,001 dén
3kg hoat chit/hecta, t6t hon 13 0,01 dén 1kg hoat chét (hoat chét)/ha, tuy thude vao

muc dich, mua, thuc vat dich va giai doan phat trién.

Theo phuong an khéc, viéc sir dung dang A clia benzoxazinon I hoéc thubc bao

vé thuc vat chira ching c6 thé dugc thuc hién béng cach xur ly hat giéng.

Viée xir Iy hat gidng vé co ban bao gdm tat ca cac k¥ thudt ma ngudi co hiéu
biét trung binh trong linh vuc ndy da quen thudc (bao hat, phu hat, rdc hat, ngdm hat,
boc mang cho hat, boc nhiéu 16p cho hat, tao v6 cing cho hat, nhing hat va tao vién
hat) trén co s& dang A cta benzoxazinon I, hodc céc thubc duoc didu ché tir chung.
¢ day, thudc bao vé thuc vat cé thé duoc st dung & dang d3 duoc pha lodng hoac

chua dugc pha lodng.

Thuéat nglr hat giéng bao gém tht ca céac loai hat giéng, vi du, hat, hat giéng,
qua, cu, canh gidm va dang tuong tu. Tt hon 13, thuat ngit hat giéng ¢ day mo ta hat

va hat gidng.

Hat cuia cay tréng néu trén cling nhu hat ctia thyc vat chuyén gen hodc hat thu

duoc bang phwong phap giy gidng thong thuong cé thé duoc sir dung 1am hat gidng.

Dé xur Iy hat giéng, benzoxazinon I thudng duoc sir dung vé6i luong nim trong

khoang ttr 0,001 dén 10kg trén 100kg hat gibng.

Dé mé rong phé tdc dung va dat dugc tac dung hi€p déng, dang A cua
benzoxazinon I ¢6 thé duoc trén va phun cling véi nhiéu thubc diét ¢ khac hoic
nhém hoat chét diéu hoa su phat trién khéc. Ngoai ra, c6 thé 6 loi néu diéu ché hoic
stt dung benzoxazinon cung voi chét an toan. V& hdn hop nay, tham khiao WO

2010/145992.
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Ngoai ra, cd thé c6 loi néu st dung dang A hoac Kkét hop voi céac thude diét co
khéc cling dugc trdn cung voi thudc bao vé thuc vat khac, vi du, cling véi thudc diét
loai géy hai hodc ndm hoic vi khudn gdy bénh cho thuc vét. Ciing dugc quan tam la
kha nang tron 14n v6i dung dich mudi khoéng dugc st dung dé lam gidm su thiéu hut
chét dinh dudng va yéu td vi lugng. Chét phu gia nhu dau hoic dich ¢6 dic chira dau

khong c6 dbc tinh véi thue vat cling ¢ thé dugc thém vao.
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YEU CAUBAO HQ
Hop chdt  1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-
dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion & dang tinh thé
A, trong d6 trong bidu db nhifu xa tia X trén mau bot & nhiét d6 25°C va buc
xa Cu-Ka dang nay co it nhit 3 phan xa trong sd cac phan xa sau, duge thé
hién 1a gi4 tri 26: 8,6 £ 0,2°, 10,9 £ 0,2°, 12,9 £ 0,2°, 13,4 £ 0,2°, 14,0 £ 0,2°,
14,4 £0,2°, 15,5+ 0,2°, 16,9 £ 0,2°, 18,2 £ 0,2° va 20,5 £ 0,2°.

Hop chit & dang tinh thé A theo diém 1, trong d6 ham lugng cua 1,5-dimetyl-
6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-
benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion ft nhét la 94% khéi lugng.

Hop chdt  1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-oxo0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-
dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5-triazinan-2,4-dion bao gém dang
tinh thd A vé6i luong it nhit 12 90% khdi lugng.

Quy trinh diéu ché hop chét ¢ dang tinh th8 A theo diém 1, trong d6 quy trinh

nay bao gom:

i) didu ché huyén phu dic chtra 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-oxo-
4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5- |
triazinan-2,4-dion trong hdn hop gém nuéce voi it nhat mot dung moi hitu
co ¢6 thé tron 14n véi nudc duge chon tir ete vong béo, C1-Csz-alkanol va

C,-Cs-alkandiol;

ii) thuc hién két tinh 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-
ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5 -triazinan-2,4-dion
& nhiét do dudi 60°C.

Quy trinh didu ché hop chit & dang tinh thé A theo diém 1, trong d6 quy trinh

nay bao gom:

i)  didu ché dung dich chta 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-
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(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-
2,4-dion trong dung mdi hitu co dugce chon tir Ci-Cs-alkanol, Ci-Cs-
dialkylketon, mono- hodc di-C1-Cs-dialkylbenzen va mono hodc

diclobenzen;

ii) thuc hién két tinh 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-
ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion
& nhiét do dudi 60°C.

H&n hop gdm hop chét 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-
ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion &
dang tinh thé A theo diém 1 va 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-
(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-
dion & dang khéac véi dang A, trong do tong luong ctia hop chét 1,5-dimetyl-6-
thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-
benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion trong hdn hop nay it nhét 13
90% khéi lugng tinh theo tng khéi lugng ctia hdn hop.

Thudc bao vé thuc vat chia 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-
2-ynyl)-3,4-dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion &
dang tinh thé A theo diém 1 va mot hodc nhiéu chat phu gia thong thuong d6i

v&i ché phém thudc bao vé thuc vat.

Thudc bao vé thuc vat theo diém 7 & dang huyén phu ddc chira nudce.

Thubc bio vé thuc vat theo didm 7 & dang huyén phu ddc khong chira nude.
Thudc bao vé thuc vat theo dim 7 & dang bot hodc hat phan tan trong nudec.

Phuong phép chéng lai sy phéat trién cta thyc vit khéng mong mudn, trong d6
hop chit  1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-
dihydro-2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-y1)-1,3,5-triazinan-2,4-dion ¢ dang tinh thé
A theo diém 1 duogc dung cho thuc vat can duoc kiém soat hodc moi trudng

song cua chung.
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12. Phuong phép theo diém 11, trong d6 hop chét & dang tinh thé A c¢6 ham luong

13.

cua 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-0x0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-
2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion it nhit 13 94% khéi

lugng.

Phuong phép theo diém 12, trong d6 hop chit & dang tinh thé A c¢6 ham lugng
cta 1,5-dimetyl-6-thioxo-3-(2,2,7-triflo-3-ox0-4-(prop-2-ynyl)-3,4-dihydro-
2H-benzo[b][1,4]oxazin-6-yl)-1,3,5-triazinan-2,4-dion it nht 1a 90% khéi
luong cua hop chét & dang tinh thé A.
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