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MEMORTA DESCRIPTIVA
que g2 presenta para unir s ls solicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulade el 9 de Abril de 1960; con el nim, 257.266.
en
ESPARNA
_ por VEINTE afics
& nombre de ROHM & HAAS COMPANY, entided norteemericene, -
establecida en 222 West Weshington Square, Filedelfis, Pen
silvenie, Estados Unidos de América, por:
"ON METODO PARA PREPARAR UN NUEVO TIOCIANATO ORGANICO™

La invencién se refiere sl 2-tiocienometil-l,2-benzi
gotiazolin-3~ona~1,1-diéxido y & un método pars su prepers
cién. Este compuesto me citard en Iass lineas que siguen —
con el nombre gbreviado de "N=tioclanometilsacarina", Es -
wn agente fungicide notable y no hs manifestado seflales de
fitotoxlicidad sobre plantas en desarrollo. La invencidn se
refiere ademis & une composicidén fungicide que sbarce este
conpuesto. ‘

Algunos tiocianatos hen encontrado a.plice;cién como —
insecticidas y, sunque me ha sugerido que los tiloclenatos-
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pueden actusr como fungicidas, le accidén préctica de este-
género es muy insélite para miembros de esta clase de com-—
puestos, No se puede predecir si un tiocienato orgénico —
tendrd aceidén fungicida.

De acuerdo con la presente invencidén, me proporciecne
un método peras preparar un nueve ticclanato orgénico que -
comprende hacer reaccionar un N-halometil-l;z-benzisotiazg
lin-3-one~1,1-diéxido con una sal inorgénice de dcido tio-
ciénico, en presgencis de un disolvents orgénico voldtil, -
inerte, calentar la mezcle de reaccidén entre 502 y 1252C.,
vy ailslar el producto N—-tioclanometil-l,2-benzisotiszolin-3
~ong~1,l-diéxido,

Te sel inorgénica de &cido tiocifnico usads puede ——
gser la sal de amonio, sodio, potasio o calcio y el 4isol—
vente usado en el proceso eg preferiblemente miscible con-
ague, por e;}emplo; acetonz o un alcanol bajo. EI producto-
deseado puede aislarse por separacidén del disolvente o e
cipiténdolo por dilucidén de le mezcle de reaccién con ague.
81 se deses, el producto puede rescristalizarse,

Le preparacidén siguiente de N~tiociancmetilsacarine-
es tipica del procedimiento de esta invencicn, Se mezcle——
ron 23,2 partes en peso de N—clorometileacarina, 10 partes
de tiocianato potédsico y 60 pertes de acetons. Este mezcla
se calentd & reflujo durante 3 horas. Luego se vertlid en -
unes 250 pertes de agua fria. Se separd un sélido. Se reti
rd por filtrecidn, se lavd con agum y se secd al aire, El-
producto, que alcanzeba 34 partes en peso, era un sbdlido -
blanco. Se recristslizd de etanol y entonces fundfa a 160~
1620C, Segin el andliels, contenia 10,7 % de nitrégeno y -
25,0 % de azufre (tedrico: N 11,07 y S 25,2 %).
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Le N-clorometilsacerina puede prepararse como sigue:
se pulverizé una porcidén de 106,5 partes de N-hidroximetil
sacarina y se mezcld con 195 partes de cloruro de tionilo.
Esta mezcla se calentd a refiujo (unos 80¢ C,) dursnte me-
dis hora, aproximedements, Resultd une solucién clars. La-
mezcla de reaccidn se calentd para separar por destilacién
gl exceso de ocloruro de tionilec y el producto voldtil a —
premidn reducida. El residuo de 128 partes que se obtuvo -
estaba constitui{do principalmente por N-clorametilsacarina,
Se disolvid en dicloroetilenc caliente, separéndome por —
filtracidén una sel insoluble. E1 filtrado se evapord a se-
quedad para dar un sdlido blenco que fundid a 135-1419 C.
Este producto se recristalizd de tetracloruro de carbono -
pera dar N-clorometilsacarine pura que fundid a 140-1429C,
y contenfa, segin eI endlisis, 15,8 % de cloro y 6,0 % de—
nitrégeno (calculado: 15,3 % de cloro y 6,05 % de nitrége-
noj.

La misme reaccién puede efectusrse con N-bromometilss
carina o N;yodametilsacarina; estendo éstas definidas por-
la presencie de un haldgenc de un peso atomico de 35, por-
lo menosm., Pare le yreperacidn de estaes otras N-halometilsa
carinas, se hacen reaccionar N-hidroximetilsacarinas y wn -
compuesto helogenado reactivo apropiado tal como itribromu—
ro de fésforo, écido bromhidrico, &cido yodhfdrico o un yo
dure metédlico y dcido. Te mezcle se hace reaccionsr emtre-
502 C. y 175¢ C.; eproximedagmente, convenientemente bajo -
reflujo de la mezcla de reaccidn.

Jia N~-tioclanometilsacaring puede usarsme en forma de-—
polvos o roclados, Pueden prepararse polvos extendiendo es

te compuesto con un sélidc inerte finamente dividido como-
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veh{culo, Pueden usarse concentraciones de 1 % a 15 %o Si-

se desea, pueden agregerse pequefias proporciones de un

humectantes

Si les proporciones de éstos se sumentan algo, puede
prepaerarse un polvo mojable que contengm de 20 % a 50‘% de
F-tiociancmetilsacarina, de 1% & 5 % de un humectente, 1 %
e 5 % de un ggente de dispersién y sélido finamente dividi
do haste dar 100 %,

Pera les preparaciones enteriores, pueden usarse 86~
lidos tales como ercillas, talco, pirofilits, tierra de —
diatombceas o sflice hidratade, Entre los humectantes uti-
les figursn sulfonatos de alecarilo, sulfeto lauril sédico,
sulfosuccinato sédico o alquilfenoxipolietoxietanocles, y -
compuestos tensiocasctivos no idnicos semejentes, Entre los-
agentes dispersantes t{picos estén los sulfonatos de ligni
ne y los sulfonatos de nsftaleno-formaldehido condensados.

Pueden usarse tembién soluciones de N-ticciancmetil-
sacaring, particularmente las que sbarcan un emulsificador
soluble en disolvente, tal como uno o més sgentes tensiosc
tivos no iénicos, de los que son tipicos los occtilfenoxipo
lietoxi etancles,

Pueden usarse otros egentes pesticidas junto con Nee
tiocianometilgacarina, incluyendo insecticidas, miticides-
y otrog fungicidas,

Se hen rezlizado evelusciones de la actividad fungi-
cids de la N-tiocisncmetilsacarine por el método standard-
de germinacién en place pera determinar fungltoxicidad.
Dieron un valor ED_.. de 5-10 ppm. contra Alternarie soleni

50
y menocs de 5 ppm. contra Monclinig fructicolea y contra —

Stemphylium sercineeforme.
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El compuesto me ensays tembién pars su contrel de la
rofia tard{s sobre tomates en invernadero., En condiciones —
controladas, lag hojae de plentas jdvenss de tomate se ro-
clan con determinados porcentajes del egente que se exemi-
na, Se dejen eecer las hojas. Iuego se rocia sobre las mis

mas uns suspeneidén tipo de esporas de Paytophthora infem—

tang. Las plantas se mantienen "baja condiciones de incube~-
cién. Se hacen recuentos del nimerc de lesicnes y se compe
ran con el mmeroc de lesiones producidas sobre plentas de~
control inoculedas. Partiendo de estos datos, se calcula -
el ED5 0*
En una serie de ensayos, se encontrd que la N-tiocig
nometilescarina tiene un valor ED., de 180, Tembién se -~
observé que este compuesto posee une persistencia notable—
bajo condiciones de humedad aevera; hebiéndose encontrado-
entonces un valor E'.Dso de 156,

Es interesante sefialer qus se prepararon tembién —
N-tiocianocetilsacarinae y N-tioceclanchexilasecerina, Ningme-
de estas sustancias dié sefiales de sceidn funglcide précti
es. Por ejanple; le N-tiocienchexilsacarine 416 un valor -
ED,, mayor de 1000 en el ensayo de germinacién en pIaca; -
eareciendo por tante de la accidn noteble del compuesto de
esta inveneidn,

Ia presente soliceitud que corresponde e la presenta-
da en F. U. Aes €1 15 de Abril de 1.959, bajo el nimero —
806,434, se acoge a los beneficios del aerticulo 51 del vi-

gente Estatuto sobre Propleded Industriel,
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Los puntos de invencién propis y nueva que se presen

N O T A

tan pars que sean objeto de esta solicitud de Patente de -
Invencién en Espafia por VEINTE afios son los siguientes:
1. Un métode pera preparer un nueve tiocianato orgé-
nico caracterizado por hacer reaccionar un N-halometil-l,2
~benzisotiazolin-3-one~1,1-diéxido con uns sal inorgénice~
de éctido tiocidnico, en presencis de un disolvente orgéni-
oo voldtil, inerte, calenter la mezcla de reaccién entre -
502 y 1252 C., ¥ aislar el producto N=tioccianometil—l,2—we
benzisotiazolin-3~ona~1,1l-diéxido,

2. Un método de scuerdc con lg reivindicacidn 1, ce~
racterizade por el hecho de que dicho N-halometil-l,Z2-ben-
zisotiszolin-3-one~1,1-didxido es el derivedo clorometilo,
bromometilo o yodometilo,

3. Un método de acuerde con ls reivindicecién 1 o la
2, caracterizado por el hecho de que diche sal incorgénice-
de deido tlocidnico es ls sal emdnica, sddice, potdsice o-
céleice.

4. Un método de acuerdo con cuslquiers de las reivin
dicacioneg 1-3, caracterizado por ei hecho de que dicho ai
solvente es migcible con egua, por ejemplo, acetona o un -
alcancl bejo. '

5. Un método de acuerdo con cuslquiers de lae reivin
dicaciones 1-4, carscterizado por el hecho de que dicho =
rroducto se aisla eliminando dicho disolvente de la mezcla
de reasccidn o precipitendo el producto por dilucidn de le~
mezcle de reaccidén con agus.

6. Un método pa.ra pfeparar medios para combatir los-

hongos sobre plentes vivas mezclendo un fungicida con un -
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veh{culo parae el mismo, caracterizado por el hecho de que-
dicho fungicida es N-tiocianometil-l,2-benzisotiesmelin-3--—
one~1,1-didxide preparado de acuerdo con cuslquiers de las
reivindicaciones 1-5 , y dicho vehiculo es un sélido ¢ wmn ~
1{quido. |

7. Un método de acuerdo con la reivindicacién 6, ca-
racterizadc por el hecho de que dicho vehiculo sélido es -
un sélido inerte finsmente dividide, tal como arcina; tal
ccf, pirofilite, tierra de distoméceas o s{lice hidratade.

8. Un método de acuerdo con la reivindicacién 7, ca~
recterizadc por el hechc de qus dichc s0lide e use Junto-
con un humectante y/o un dispersante. '

9+ Un método de souerdec con la reivindicacién 8, ca~
racterizedoc por el hecho de que dicho humectante ez un —
egente tensiomotivo no idnico, tal como un sulfonato de &1
carilo, sulfato de laurileo y sodio, sulfosucecinato sdédico-
o un elquilfenoxipolietoxietanoi. | ‘

10. Un métoda de acuerdo con la reivindicecidn 8; ca
recterizado por el heg:ha de que dicho dispersante es un =~
sulfonato de lignina o un sulfonatc de naftelenc-formelde-
hido condensedo,.

11, Un método de acuerdo con cualquiera de le&s rei--
vindicaciones 8—10; earacterizado por el hecho de que s -
mezcla de 20 % & 50 % de N-ticcianometil-l,2-benzisotiazo-
Iin-3-one~-1,1-diéxide, 1 % a 5 % de un humectente, 1 % & ~
5 % de un dispersente, y s6lido inerte finsmente dividido-
haste hacer un total de 100 %,

12, Un método de acuerdo con la reivindicacién 6, cg
racterizadc por el hecho de que dfiche vehiculo I{quido es~ -
un Ifquido inerte, preferiblemente um 1{quide que es un =
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emulsificador soluble en disolventes :

13. Un método de acuerdo oon la reivindiecsmeidn 12, -
caracterizedo por el hecho de gque dicho emulsificador eg -
un agente temsiocsctive no idnico tal como un octilfenoxipo
lietoxletanocl,

14, Un método pers combatir hongos sobre plantes vi-
vas, caraucterizado porgue se aplican & diches plantes me—
dios preperados de acuerdo con cuslquierse de laes reivindi-
caciones 6-13.

15, Un método para preparar un nueve tiocianstc orgd
nico.

Tel y como se ha descrito en la Memoria que antecede,
y pars los f:l.nés gue se han especificado,

Esta Mémoria. cans ta de ocho hojas escritas & méquine
por unea sole Carse

Madrid,
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