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"Procedimiento para la obtencidn de productos pera
combatir los seres perjudiciales para los vegetales,
que comprernden oﬁmo cuerpos activos derivados de

benzoxazolones",

Foivitamts:  SOCIETE DES USINES CHIMIQUES RHONE-POULENC,
entidad francesa, residente én 22, Avenue

Montaigne, PARIS, Francia.
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- Bl presente invento tiene por objeto
la obtencidn de ciertos derivados de benzoxazolén
-que constituyen cuerpos de aceidn bioldgica muy
eficaz,‘y en particular, pueden introducirse como

Se. fungicides en la agricultura para combatir los
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seres perjudiciales. ILas substancias activas segin
el presente invento corresponden a la férmula gene-
ral 1 adjunta, en la que X indica unos substituyen-
tes sobre el ndcleo aromdtico, a saber un hal&geno
y/o grupos nitro y/o hidrégeno y/o radicales de hi-
drocarburos. alifdticos que tengan de 1 a 6 &tomos
de C & ¥ el grupo triclorometilsulfenilo,

Los benzoxazolones se fabrican del modo

conocido. Le introduccidn del radical triclorometil-

sulfenilo sobre el nitrdgeno puede efectuarse hacien-
do reaccionar el doruro de triclorometilsulfenilo
con los benzoxazolones apropiados en presencia de
agentes de fijaéién de los dcidos, segin la férmula
2 adjunta,

 Se sabe en verdad, que imidas cfclices
de 4cidos dicarbox{licos son ficiles de condensar
con el perclorometilmercaptano, pero hasta el pre-
senté‘esta reaccifn no se ha efectuado con los ben-
zoxazolones. _ A

Los derivados de benzoxazolon citados
poseen en particular propiedades fungicidas. Ya es
conocido por diferentes publicaciones que el benzo-
xazolon mismo desarrolla wna buena actividad fun-
gistdtica. Entre un gran ndmero de derivados ensa-
yados de otra clase que los del invento, el benzo-
xazoldn se muestra hasta el mds activo, segfin se ha
descrito. en la revista "die Naturwissenschaften",
1956, pdgina 281,
Las plantas soportan de un modo caraec—

teristico los produotos del invento., Esto no sucede



e

5

10.

15,

20,

25

30.

- 3 -

sin relacidn con el hechd de que ciertos benzoxazo-
les constituyen productos de transformacién vegeta-
les. Los compuestos de triclorometilsulfenilo se
distinguen por una reducida tensién de vapor, lo
cual puede ser ventajoso en la téenica de utiliza-
cién. De un modo muy general, los productos del in-
vento se distinguen de los compuestos de tricoloro-
metilsulfenilo conocidos por el hecho ya meﬁciona-
do de que sus cuerpos de base tienen ya a su vez una
accibn fungicida notable. |
Pars su utilizacidn entre los seres per-
judicieles, se pueden aﬁadir’a los productos de in-
vento, agentes humectantes, cargas, soportes, disol-
ventes, etc. segin el uso particular al que se les

destine. Se les puede utilizar en asociacidn con

otros funglcidas conocidos, tales como por ejemplo,

el derivado de la imida tetrahidroftdlica con el
triclorometi;sulfeﬁilo conocido con el nombre de
"Capten”, las sales metdlicas conocidas del deido
étilenoébis-ditipcarbémico, productos cuprosos, pre=-
paraciones azufradas u otras.

Los ejemplos no limitativos que siguen
permitirdn comprendér con facilidad el modo en que

el invento puede ejecutarse en la préctica,

EJEMPIO 1 =

Se disuelven 5 partes en peso de benzo-
xazolén en 81,5 partes en volumen de lejia de sosa
semi normal y se mezcla con ellé'en el espacio de
5 minutos, cbn‘agitacidn, le solucién de %,43 par-

tes en peso de perclorometilmercapteno en 50 partes
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en volumen de benceno. Después de 2 horas se separa,

por aspiracién & luego se concentra en el vacio la
fase benzdélica despuds de secado sobre sulfato de
sosa y se hace recrigtalizar en la ligrofna el pro-
ducto bruto gris manohado}

E1l producto obtenido funde a 103-1042C,
Pérmula i OgH,C NSOl - |
Peso molecular:  284,5, 4
Segln el cdlculos N = 4,93%; S = 11,25%; C1 = 37,45%
Segién el andlisis:N = 5,32%; S = 10,96%; Cl = 36,51%

E1l producto impide la germinacién de la
"alternaria tenuis" a la dosis de 2 }/bm? para un pe-
riodo de observacién de 24 horas.
EJEMPIO 2 =

Se disuelven 3 partes en peso de 6=bromo-
benzoxazolon en 28 partes en volumen de lejia de sosa
seni normal., Se intreduce en ella, con agitaciéﬁ, en
el espacio de 5 minutos, 1a mezcla de 2,59 partes en
peso de pefelorometilmercaptano en 30 partes en volu-
men de-benceno, se separa después de 2 horas la fa-
se orgdnica, se la seca en sulfato de sodio y se re-
tira”él disolvente. Despuds de recristalizacién del
producto en la ligrofna, se obtiene un producto que
funde a 102-1059C,

En un enseyo de germinacién de esporas

de "altermaria temuis" la dpeis enteramente mortal

es igual a 0,6 y/cm® para wna duracién de observa-

cidn de 24 horas,

EJEMPIO 3 - '
Se disuelven 10 partes en peso de 6-ni-
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trobenzoxazolén en 108 partes en volumen de lejfa
de sosa semi-normal y después de afiadir 100 partes
de agua, se afiaden gota a gota en el espacio de 5
minutos y con agitacidén, 10,04 partes en peso de
perclorometilmercaptano disueltas en 100 partes en
volumen de benceno, lo cual da un precipitado amari-
llo. Despuds de 2 horas, se separa por aspiracicnes

y se concentra la fase orgdnica en vacfo. Los pro-

- ductos brutos reunidos dan después de recristali-

zacidn en la ligrofna una substancia que funda a
138-1409C,
EJENPIO 4 - ) |

En una solucidn de 14,8 partes en peso
de 5-ter=butilbenzoxazolon=(2) en 155 partes en Vo=
lumen de lejia de sosa.semi-normal, despuds de di-
lucidn con 100 partes en peso de agua se vierte gota a
gota a la temperatura de 59C, una solucién de 14,4
partes en peso de percloroﬁetilmercaptano en 300 par-
tes en volumen de benceno. Después de seguir agita-
do durante 3 horas a 109; se separa, Se seca y se
concentra en vacio la fase benzdlica, El resfduo cris-
taliza por enfriamiento; se le vuelve a tratar con
50 om3 de ligrofna y se le hace cristalizar en vacfo.
El punto de fusién de los cristales es de 8?-9090.
Ie proporcidn en azufre se eleva a 9,3% (9,4% segin
el cdlculo).
EJENPIO 5 - |

Se hacen reaccionar 4,1 partes en peso
de 5,T=diclorometilmercaptano en 50 partes en pe-

so de perclorometilmercaptano en 50 partes en volu-
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men de benceno en presencia de 40 partes de volumen
de lejfa de sosa seminormal, a una temperatura de 5
1 10¢C, Cuando no se pﬁede descubrir vestigio algu~-
no}dé perclorometilmercaptano, se trata como en el
Ejemplo 4. Despuds de recistralizacién en una mez-

cla ligrofna-benceno, se obtienen cristales que fun-

" den a 105-1108C, Este producto impide muy bien la

germinacidn dé las esporas de "Alternaria tenuis",-
¥ o1 4 |

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como 1as manera de reelizarlo en la
préctiQa, debe hacerse constar que las disposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de mo~
dificaclones de detalle en cuanto né alteren su
principio fundemental, siendo lo que onstituye la
esencia del referido invento y por lo que se goli=-
cita Patente de Introduccidn por iO afios en Espafia:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTIOS PARA
COMBATIR LOS SERES PERJUDICIALES PARA IOS VEGETALES,
QUE COMPRENDEN COMO CUERPOS ACTIVOS bERIVADOs DE
BENZOXAZOILONES"; caracteriZnaodse por lo siguien-
tes | _ L

18,- Procedimiento para la obtencidn de
productos para cgmbatir los seres perjudiciales pa-
ra los .vegetales, que éomprenden como cuerpos acti-
vos derivados de benzdxazolones, substituidos que
responden a la férmula 1 adjunta, en la que X indi-
ca substituyentes sobre el nlicleo aromdtico, a sa-
ber un halégeno y/o grupos nitro y"o hidrdgeno y/o

radicales de hidrocarburos alifdticos que tengan
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de 1 a 6 4tomos de carbono e Y el grupo triclorome-
tilsulfenilo, earacterizado porquekla introéuccidn
del radical triclorometilsulfenilo sobre el nitré-
geno puede efectuarse haciendo reaccionar el cloruro
de triclorometilsulfenilo con los benzoxazolones
apropiados eh presencis de agentes de fijacidn de
los deidos segin la férmula 2 adjunta.

28, Procedimienfo segin la reivindi-
cacidén 18, caracterizado porque los cuerjos activos
van asociados'con agentes humectantes, cargas, so=-
portes o disolventes y/o otros fungicidas. ‘

38,- Procedimiento para la obtencidn de
productos para combatir los seres perjudiciales para
los vegetales, que comprenden como cuerpos activos
derivados de benzoxazolones, tal y como queda subs-
tancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta memoria consta de siete hojas es=-

critas a mdquina por una sola cara.
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