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"Procedimiento paras la preparacién de derivados del

“aldehido salicilico de efecto fungicidal.
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Sotbcilants: PECHINEY-PROGIL - SOCIETE POUR IE
DEVELOPFMENT ET IE VENTE DE
SPECIALITES CHIMIQUES,
entidad francesa, regidente en

7 rue Demennals, Paris 8éme, Francia.

El presente invento se refiere a
nuevos productos quimicos que tienen por férmula

goneral:

Mod. 113
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X
(0R),,
(1)
X COCR!
en la que:
X es un haldgeno, de preferencis cloro
0 bromo;

R es hidrdgeno 6 un radicsl alcohilo sae~
turado que contiene de 1 a 5 &tomos de carbono y n=0 6 1.
5e R' es hidrbgeno, un radicel alecohilo sa~

turado o un radicasl alecohil amino de férmulad

/Rl

~(CH2)m - N

Ry

en la que!
Rl ¥y R2 son radicales alcohilos infe~
riores, 1 a 5 carbonos,
10. m = nfmero entero de 1 a 5.
Se refiere iguglmente el invento a la
aplicacidén de los referidos productos como fungicidas
y & cualquier composlcidn fungicida que contenga, como
mnateria activae, uno o varios de los productos que res-
15. pondan & la férmula (1) adicionado o no de las cargas
empleadas usualmente para la formulacién de las compo-
giciones antiparasgitarias.
La preparacibén de estos productos se

efectia en varias fases sucesivas:
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a) Preparacidén de aldehidos galicilicos

dihalogenadog: El aldehido 3,5 dlclorosalicilico se pre-

para mediante paso de un excego de cloro gaseoso, duran—
te 2 horas, en una golucibén de aldehido salicilico a
20% en &cido acdtico puro, mantenidndose la temperatura
g 1002,

. Degpués de enfriamiento se abiade agua.
El aldehido dicloro 3,5 salicilico precipita. Se recris-
talize en etanol, Funde a 952C., El rendimiento de la
operacién es préximo al 80%.

El aldehfdo 3,5 divromosalicilico se
prepara de modo similar, reemplazando el paso de cloro
mediante adicién de 2 moles de bromo por mol de aldehido.
El producto funde a 952C. E1 rendimiento de la operacidn
es préximo al 90%. .

Preparacibén de aldehido diyodosalicflico.

Se disuelve una molécule de aldehido sa-
licfilico en la solucidn acuosa de mol de sosa clustica,
luego se afiade 0,7 mol de carbonato sddico en solucidn
acuosa al 30%. A la solucién obtenida se afiade, en pe~
quefias cantidades, 4 Atomos-gramo de yodo disueltos en
une solucién ascuosa concentrada de yoduro potésico. Ia
gal de godio del derivado yodado precipita progresiva-
mente. Despuds de 24 horas se lava con agua fria para
retirar el excego de yodo, y luego vuelve a tratarse
con agua hirviendo. Se filtra para eliminar cilertos
derivados poliyodados insolubles. El f£iltrado caliente
que contiene en solucibn el derivado sédico del aldehido
diyodogalic{lico, se trata con una solucidén acuosa de

dcido clorifdrico. Despuéds de enfriamiento, el aldehido
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diyodado precipita; se le purifica por cristalizacibn

19635

en caliente en alcohol a 608,

b).Preparacién de la bage de SCHIFF

E1l aldehido diclorado se pone en so=-
lucibén en la centidad minima de etanol hirviendo, lue-
g0 se alade la cantidad equimolecular de la amina co-
rregpondiente & los productos a obitener y se deja her-
vir la mezcla a reflujo durante alrededor de‘2 horas.
Degpués se elimina, por destilacién, una parte del al-
cohol, y la base de SCHIFF cristaliza por enfriamiento.
Después de filtracién, se la purifica por recristali-
zacibén en alcohol.

EJENPIO 1~

El cuedro giguiente d4, a titulo de

ejemplos, no limitativos, cierto nimero de compuestos

preparados segin el presente procedimiento.
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Pars medir el poder fungicids de estos
compuestos, se han efectuado ensayos sobre diversos hon-
gos pardsitos de los vegetales. Los ensayos efectuados
corregponden a un tratemiento preventivo.

5. Pars ello, se traten las plantas con
une papilla prepaerada a partir de un polvo huwectable
a 20# del producto a ensayar, y diluids, de modo que
se obtenga una solucién de titulo 2 g/litro de mate~
' rig activa. Se siembra después con esporas del hongo
10. y se observa la inhibicién del crecimiento del hongo.
EJEMPIO 2 -
' Se tratan plantas de trigo con el com-
puesto n? 6 segin el anterior procedimiento. Se siem-
bra despﬁés con egporas de "Erysiphe Graminis" res-

15. ponsable del oidio de los céreales.
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Se obtiene una inhibicidn total del
crecimiento del hongo.
BJEMPIO 3 -

En las mismas condiciones 1los compues-
tog 3, 5y 6 dan una inhibicidn total del crecimiento
dé "Septoria Appi" regponsable de la Septoriose del
épio. E1 compuesto 1 imhibe su crecimiento en un 80%.
EJEMPIO 4 -~

En lag mismas condiciones, los compues-
tos 1 y 5 dan una inhibicidén total del crecimiento del

"Alternaria Solani" responsable de la alternariose del

fomate.
BJEMPTO 5 ~

En las mismag condiciones, el producto
n? 8 utilizado en estado libre provoce la inhibieidn al
100% del oidio, de la septoriose, de la alternaria y de
la roya de log cereales.

Es también extremadsmente activo con-
tre el mildio de la vid.

En forma de clorhidrato, este producto
provoca la inhibicién al 100% de la septorioge y la in-
hibicién en un 90% de la roya y del oidio.

EJEMPIO 6 -

En las mismas condiciones, el producto
n® 9, provoca la iphibicién en un 100% de la roya, en
un 90% del oidio y de la alternaria y en un 80% de la
geptoriose. -

En forma de clorhidrato, provoca la
inhibicibn de le roya en un 90%.

Egtos ejemblos no limitan en modo algu-



5.,

10,

15.

20,

no le aplicacidn de los compuestos segin el invento
a.los tratanientos contre los hongos precitados.

Bl efecto funglcida se manifiesta de
un modo general en todos los hongos pardsitos : mildio,
hongog de 1la madera, etc..

N O T A

Degerita suficientemente la naturae-
leza del invento, asi como la manera de realizarlo en
la préctica, debe hacerse constar que lag disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modificacio-
nes de detalle en chanto no alteren su principio fun-
dementel. También se hace constar que el invento correg
ponde a una Solicitud de Patente presentade en Francia
n? PV, 220 de 29 de diciembre de 1.964 acogiéndose, por
10 tanto, a los beneficios que conceden los Convenios
Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencie del referido invento y por lo que se golicite
Patente de Invencidén por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIEN
TO PARA LA PREPARACION DE DERIVADOS DEL ALDEﬁIDO SALICI
LICO DE EFECTO FUNGICIDA"; carscterizdndose por lo si-
gulente: o _ _ _

_ 18 ~ Procedimiento para la preparacién

de derivados del aldehido salicilico de efecto fungicida,

que responden a la fbrmula genersl:
X
(o),

X H COOR!?



en la que:

X es un halbgeno, de preferencia cloro
0 bromo;
R es hidrdgeno o un radical alcohilo sa-
50 turado; conteniendo de 1 a 5 &tomos de
carbono; n = 0 6 13
R' eg hidrdgeno, un radical alcohilo sa-

turado o un radical alcohil amino de

£érmula
"(Cﬂz)m - N_\R
2
10. en la que R1 y R2 son radicales alcohilos ligeros, 1 a

5 carbonos, m estd comprendido entre 1 y 5 inclusive,
ceracterizado porque en una primera etapa se prepara
el aldehido 3,5 dihaldgeno salicilico por tratemiento,
con un exceso de haldgeno, una solucidn deida o bhsica
15. de aldehido salicilico al 20%, y en una segunda etapa
el aldehido 3,5 dihalogeno salicilico obtenido se con~
vierte en la base de SCHIFF correspondiente.
28 - Procedimiento segin la reivindi~
cacidn 18, caracterizedo porgue cuando X significa clo-
20, | ro le reaccibén se verifica a 1002C , y en solucidén acé-
tica. '
38 -~ Procedimiento seglin la reivindi-
cacibn 18, caracterizado porqus cuando X significa bro-

mo se adicionan 2 moles de bromo por mol de aldehido en
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solucidn acética.

4% - Procedimiento seglin la reivindica-
cibén 18, caracterizado porque cuando X significa yodo se
adicionan cuatro atomos-gramo de yodo, en solucidén de
yodo potésico concentrado, por mol de aldehido salicfli-
co y en solucidn alcalina,

58 - Procedimiento para la preparacidn
de derivados del aldehido galicilico de efecto fungici-
da, tal y como queda substancielmente descrito en la

pregente Nemoria.

Egta Memori? consta de diez hojas es-

eritas a mAquina por una so! 8 cars.
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