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MEMORTIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencidn a nombre de:
SCHERING AKTTENGESELLSCHAFT, de naciona-
lidad alemana, domiciliada en 1 BERLIN
65, Hiillerstrasse, 170-172 ( Alemania );
por: " PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE
NEMATOCIDAS Y FUNGICIDAS PARA TA AGRICUL
TURA".
R E SREITTTTLITTE

El pregsente invento se refiere a nematocidas y fungi-
cidas para la agricultura, conteniendo nuevas imidas de deido
dicarboxilico,

Los productos empleados para combatir al mismo tiempo
los nemdtodos y hongos patdégenos del suelo en la agricultura, co-
mo por ejemplo metilditiocarbamato N sdédico y 3,5-~dimetil-teira
hidro~l,3,5,R=H~tiadiazina~R-tiona, no satisfacen siempre las exi=-
gencias de la prictica, dado que en su empleo, debido a la fitoto

xicidad de las sustancias activas, hay que mantener un prolongado
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tiempo de espera entre su aplicacién y el comienzo del cultivo,

En cambio se ha descubierto shora que los compuestos de

la férmula general

A 0

Ny 9
-i S>V-0-6-M-R
—

Al/ \0

en la que A y Al significan juntas miembros de un anillo de carbono
cicloalifdtico, conteniendo en caso dado enlaces dobles olsfinicos,
cada una uno o dos 4tomos de hidrégeno, uno o dos grupos metilo o,
juntamente, miembros de un anille de carbono aromdtico, R un resto
alquilo y (~~=C, =iy pasepl eventualmente un enlace simple de
carbono o un enlace doble de carbono, son activos contra hongos del
suelo patdgenos y nemitodos pardsitos de las plantas y, sin mantener
ningin tiempo de espera enire su aplicacién y el comienzo del cultivo,
perniten combatir al mismo estos pardsitos.

Otra ventaja de estos compuestos es que los mismos combaten
los hongos pardsitos en la simiente, por 1o que para la desinfeccidn
de esta Ultima pueden emplearse también productos que contengan estos
compuestos.

Para el fin antes apuntado estdn bien indicadas, p. ej.
Nealquil-carbamoiloxi-imidas del dcido ftalico, dcido tetrahidrofts
lico, dcido succinico y dcido metilsuccinico, en donde alquilo signie

fica un resto de hidrocarburo safurado con 1 g 3 4tomos de carbono.



10'

15.

20.

-3 -

Las sustancias activas de los productos sugeridos por
el invento pueden prepararse por métodos conocidos, p. eje. por
reaccién de imidas del dcido N-hidroxi-dicarboxilico con los co-
rrespondientes alcalisocianatos en un disolvente orgdnico indi-
ferente, como p. ej. tetrahidrofurano o cloruro de etileno, de
preferencia con adicién simultdnea de cantidades catalfticas de
trietilamina, de la siguiente manera.

Preparacidén de N-(N'-metilcarbamoiloxi)=-ftalimida

978 g ( 6 moles) de N-hidroxiftalimida se suspenden
en unos 2,5 litros de tetrahidofurano. Despuds de afiadir 1 ml
de trietilamina se agregan a gotas, bajo remocién simultdnea,
360 ml de isocianato de metilo, manteniendo por refrigeracién
la temperatura en 302C. Se sigue removiendo 2 horas a temperatura
ambiente, y finalmente se aspira el carbamato separado por cris—

talizacién y se lava con un poco de tetrahidrofurano.

Rendimiento: 1250 g = 95 % del teérico
Punto fusidén: 202 a 2042 C ( bajo descomposicién).

En otro método se lleva a cabo la reaccidén por adicibn

gimultinea de aguas

Preparacién de Ne(N'-metilcarbamoiloxi)-succinimida

En wna suspensién de 200 g ( 2 moles) de anhidrido de
dcido succinico en una solucibn de 140 g (2 moles) HENOH . HC1l en

400 1 de agua, se afiaden a gotas, a 20 hasta 252 C, bagjo remocidén



gimilténea, 2 moles de lejfa de sosa al 30% aproximadamente. Se
forma asi una solucidén clara. Después de 2 horas g 852 C se agre-
gan a 02 C lentamente 94,5 ml de isocianato de metilo, con lo que
por cristalizacibn se separan-218 g de carbamato. E1 filtrado se
vuelve a calentar 2 horas hasta 852 C. La siguiente reaccién con
23,5 ml de isocianato de metilo suministra otros 40 g de carbama-

to.

Rendimiento total: 75 % del tedrico
Punto fusidn: 149 g 1512 C,

En forma andloga se pusden preparar tembién las siguien-

tes sustancias activas:

N-(N'-metilcarbamoiloxi)-succinimida p.f. 149 a 1512 C
N=(N'-etilcarbamoiloxi)-succinimida p.f. 130 o 1312 ¢C
N=-(N'~isoporpilcarbamoiloxi)-succinimida p.f. 142 a 1432 C

Ne(N'~etilcarbamoiloxi)-ftalimida p.fo 179 a 1812 C (b2
jo descomposicibn)

N-(N'-isopropilcarbamoiloxi)~ftalimida p.f. 170 a 1712 C

H~(N*~metilcarbamoiloxi)-a,~tetrahidro-

ftalimida p.fo 159 a 1602 C
Las nuevas sustancias activas son sustancias incoloras,

generalmente cristalinas, muy poco solubles, o insolubles, en hi-

drocarburos alifiticos y aromiticos, Son diferentemente solubles

aunque por lo regular s6lo moderadamente, en acetato de etilo,

cloroformo, dimetilformamida, tetrahidrofurano 7y agua, etc.
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Las sustancias activas de los productos sugeridos por
el invento pueden aplicarse solas o mezcladas entre si, o con
otros nematocidas y/o fungicidas del suelo.

El empleo se hace convenientemente en forma de prepa-
rados, por ejemplo polvos, productos para esparcir, granulados,
suspensiones o0 emulsiones, agregando de paso sustancias de sopor-
te liquidas y/o sblidas o bien diluyentes y, en caso dado, humec-
tantes, adherentes, emulgentes y/o dispersantes.

Debido a la solubilidad de por si poco buena de las
sustancias activas, para la aplicacién son apropiados de preferen-
cia los preparados que se fabrican haciendo uso de sustancias de
goporte sélidas.

Unas sustancias de soporte sélidas adecuadas son, por
ejemplo, caolin, talco, arcilla rojiza y otras arcillas.

Como sustancias de actividad superficial son apropiadas,
entre otras, ias sales de dcido lignisulfénico, sales de 4cidos
benzolsulfénicos alcohilados, amidas de 4cido sulfonadas y sus sa-
les, aminas polietoxiladas y alcoholes.,

La preparacién de las distintas formas de preparacidén
puede llevarse a cabo del modo ya conocido, por ejemplo por méto-
dos de mezcla o de molienda. Si se emplean sustancias de soportie
s6lidas pueden obtenerse p.eje. preparados con un contenido de sus-
tancia activa de mds del 80 %.

Para combatir los llamados pardsitos habitantes en el suelc

los productos se meten convenientemente en las capas superiores del
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terreno, por ejemplo por fresado, hasta una profundidad de unos 20
cm,

El invento se explica seguidamente con los ejemplos de
ensayo que se mencionan, en los cuales se emplearon productos con

un contenido en sustancia activa del 50 u 80 %.

EJEMPIO 1

Eficacia fungicida del suelo

Una tierra estercolada sin desecar fué inoculada adicio-
nalmente con micelios de Pythium ultimum.- Después de mezclar uni-
formemente los productos con el suelo infestado se realizo, sin
ningin tiempo de espera, con grreglo a la concentracibén la siembra
de 25 granos de guisante de la clase "Wunder &on Kelvedon" en vasi-
jas de arcilla con capacidad para 1 litro de tierra. BEn el cuadro
se indica en tantos por ciento el mimero de guisantes sanos que
crecieron después de un periodo de cultivo de 15 dias a 22 hasta

R48C,
Guisantes sanos crecidos en %

Sustancia activa. ' con una dosis de .... mg de sus-
: tancia activa liiro de tierra.

0 nmg 100 mg 300 mg
Ne(N'metilcarbamoiloxi)=succinimida 96 100
N=(N'wetilcarbemoiloxi)=-succinimida 84 96
N-(N'~-isopropilcarbamoiloxi)-succinimida 60 92
Ne(N'~metilcarbamoiloxi)~ftalimida 68 100
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(uisantes sanos crecidos en %
Sustancia activa con una dosis de .... mg de SUS~
tancia activg litro de tierra.

0 ng 100 mg 300 mg

5. Ne(¥N'-etilcarbamoiloxi)-fialimida 20 100
N-(N*~isopropilcarbamoiloxi)-ftalimida 48 96
N;(N:-@etilcarbamoiloxi)-A4¢tetrahid:g 68 80
fialimida
N-triclorometil-tiotetrahidrofialimida 40 84

10. Suelo desecado 96
Suelo sin tratar <6

De los resultados del anterior ejemplo de ensayo se des-
prende que los productos probados son en su mayoria superiores a lg
conocida N-triclorometil-tioteirahidro~ftalimida con sélo efecto

15, fungicida del suelo. Su eficacia nematocida se pone de manifiesto
en el siguiente ejemplo de ensayo.

EJEMPLO 2

ot o g g o e D

Eficacig nemgtocida

Una tierra contaminada uniformemente por nemdtodos de aga-
20, 1la radicicola, Meloidogyne incognita, fué mezclada con los productos
en las dosis que se indican. Sin ningln tiempo de espera se realizé
una siembra de 10 granos de pepino de la clase "Guntruud" en vasijas
de arcilla con capacidad para 0,5 litro de tierra. Después de un tiem-

po de cultivo de 26 dfas a una temperatura del suelo entre 222C y 2500
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se efectud la valoracién ael efecto nematocida por recuento de

las agallas radicicolas formadas al bafio maria.

Efecto nematocida en % a una dogis

Sustancia activa de ... mg de sustancia activa/litro
de tierra
200 mg 300 mg
Ne(N'-metilcarbamoiloxi)-succinimida 100 100
Ne(¥'-metiloarbemoiloxi)-ftelimida 100 100
¥-(N'-metilcarbemoiloxi~a,~tetrahidro -
ftalimida JOO 100

Netriclorometil-tiotetrahidro-ftali

mida - 0 0

En un ensayo andlogo, la
Nee(N'=etilcarbamoiloxi)=-succinimida
N-(N'-~isopropilcarbamoiloxi)-succinimida
N-(N'~etilcarbamoiloxi)-ftalimida
N-(N'-isopropilcarbamoiloxi-ftalimida

mostraron asimismo buen efecto nematocida.

EJEMPLO 3

pr e

Compatibilidad con las plantas

Los productos se mezclaron con una tierra estercolada
sin desecar en las dosis sefialadas y con uniformidad. Sin ningtn
tiempo de espera se sembraron seguidamente 30 granos de lechuga

de la clase "Attraktion" en vasijas de arcilla con capacidad para
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0,5 litros de tierra. Después de un tiempo de cultivo de 12 dfas

ge determiné el peso en fresco de las plantas. Parafines de con=-

trol se determind el peso en fresco de plantas que fueron cultiva-

das en forma andloga, Unicsmente en tierra estercolada desecada.
5. En el cuadro siguiente se indican los pesos relativos en fresco

de las plantas que fueron calculados en comparacién con los de

control.
mg sustancia ac= Peso relativo en fresg-
Sustancis activa tiva/litro tierra co de la planta, en %
10. N-(W'-metilcarbamoiloxi) 300 i§5
~guccinimida 400 152
500 172
600 105
Ne(N'wmetilcarbamoiloxi)= 300 132
15. ftalimida 400 126
500 110
600 . 121
N-metilditio~carbamato sédico 20 35
: 30 0 (ningin cre
0 40 0 cimiento de
=0, 50 0 planta )
3,8~dimetil-tetrahidro-1,3,5,2= 20 51
H-tiadiazin-R-tiona 30 59
40 0 "
50 0 "
60 0 "

25,
En ensayos andlogos, los agenies conteniéndo

Ne(N'-etilcarbamoiloxi)-succinimida,
N-(N'-isopropilcarbamoiloxi)-succinimida,
Ne(N'wetilcarbamoiloxi)=-ftalimida, &

f30. N~(N'~isopropilcarbamoiloxi)~ftalimida
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y aplicados en cantidades de 300 mg de sustancia activa/litro
tierra no causaron ningun perjuicio considerable al crecimiento
de las plantas.

La ventaja de los medios sugeridos por el invento fren=-
te al N-metilditiocarbamato sédico y a la 3,5-dimetil-tetrahidro-
1,3,5,2-H-tiadiacina~-R-tiona estriba, como muestran los ejem~
plos, en la supresién del tiempo de espera entre la aplicacidn
de los productos y el comienzo del cultivo.

Los resuliados anteriores muestran, ademés, que la can-
tidad aplicada necesaria para la exterminacién total de los nema=-
todos, de unos 200 ng de sustancia active/litro tierra, pare los
productos sugeridos por el invento (cfr. ejemplo 2), puede sobre-
pasarse mucho sin afectar el crecimiento de las plantas, mien-
tras que aproximadamente la mitad de la cantidad aplicada, nece-
garia como es sabido para lograr el mismo efecto, de por lo menos
60 mg de sustancia activa/litro tierra para los productos de com-
paracién neutraliza por completo el crecimiento de las plantas.

Log dos ejemplos de ensayo siguientes se refieren a la
accibn nematocida y favorecedora del crecimiento de los productos

sugeridos por el invento,

it et s g e At et B
mmmnmEsSEmsasn

En una superficie de terreno libre muy contaminada por
nemgtodos radicicolas espontdneos de la especie Rotylenchus,

Pratylenchus y Tylenchorhynchus, se esparcieron por cada m2 50 g
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de un producto en polvo conteniendo 50 % en peso de Ne(N'-metil
carbamoiloxi)~ftalimida y cavaron a 12 hasta 15 cm de profundi-
dad. 4 semanas despuds de la aplicacidén del producto se determiné

un grado de contaminacién de tan sélo un 5 %,

EJEMPLO 5

moaisnems
En un terreno lilre se incorporaron a 12 hasta 15 cm
de profundidad uniformemente diversas cantidades de un producto
para esparcir conteniendo 50 % en peso de N~(N'-metilcarbemoilo-
xi)-succinimida y 50 % en peso de sustancias de soporie asi como
materies adherentes y humectantes. Sin ningin tiempo de espera se
efectué por cada tratamiento una siembra de 1 g de semilla de le-
chuga de la clase "Attraktion". Después de un tiempo de cultivo

de 20 dize se determiné el peso en fresco de las plantas crecidas.

Dosis sustancia activa/mg Peso de las plantas
0 g 14 g
20 g 65 g
40 g 5% g
60 g 48 g

El siguiente ejemplo de ensayo pone de relieve la mejor
eficacia de los productos sugeridos por el invento contra hiéngos
pardsitos en la simiente, en comparacién con la de un producto

conocido.
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SERREEmRESES

Exterminacién de Fusarium nivale

Unas semillas de centeno con ataque natural de hongos
blancos (Fusarium nivale) fueron sembradas, sin ningln tratamien-
to y desinfectadas con los productos sugeridos por el invento o
con N-triclorometil~-tiotetrahidro-ftalimida, en recipientes de
arcilla con tierra no estéril y se conservaron en la cimara frigo~
rifica a 7 hasta 120C expuestas a la luz artificial durasnie 2 ne-
gses. Durante el tieﬁpo de ensayo se fué valorando el ataque de
las plantas de centeno por hongos blancos, calculandolo en tantos
por ciento del ataque de las plantas de centeno sin desinfectar.

Ataque relativo del centeno en el ensayo en tierrs (in
vivo) por Fusarium nivale en la semilla (control sin tratamiento:

= 100 )

Sugtancia activa g sustancia Ataque
activa/100 kg

Ne(N'—metilcarbamoiloxi)-
succinimida 150 3

N;(N'-metilcarbamoiloxi)-A4-
tetrghidro-fialimida 150 . 4

Netriclorometil-tiotetrahidro=
ftalimida 150 40

Sin tratamiento 100
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EJEMPLO 7

T ymp—
pt ]

Preparacién de un producto para esparcir

Los siguientes constituyentes se mezclaron intimamente
entre sf con un molino de chorro de aire:

50 u 80 por ciento en peso de una de las nuevas imi=
das de 4cido dicarboxilico

50 o 20 por ciento en peso de talco

El producto para esparcir preparado por este procedi-
miento puede emplearse, como se ha descrito anteriormente, para
combatir directamente los pardsitos que viven en el suelo 0 para
la desinfeccidn de semillas,

Para el empleo como desinfectante de semillas es acon-
sejable, 21 objeto de ensanchar el espectro de accién, afiadir

una pequefia cantidad de hexaclorobenzol,

N OT A

Se reivindica como nuevo y de propia invencibn.
lo= Procedimiento de fabricacién de nematocidas y fungi-

cidas para la agriculfura, de la férmula general

SR
Z O>N-O-0-NH-R

27N
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en la que A y A significan juntas miembros de un anillo de

carbono cicloalifdtico, conteniendo en caso dado enlaces diles ole
finicos, cada una uno o dos 4tomos de hidrégeno, uno o dos gru-
pos metilo o, juntamente, miembros de un anillo de carbono aromg=
tico, R un resto alquilo y (~==(, (===} y 0‘**—A1 eventual-
mente un enlace simple de carbono o un enlace doble de carbono
caracterizado porque en un disolvente orgédnico indiferente se ha-
cen reaccionar imidas de 4cido N-hidroxi-carboxilico de la fér-

mula general

0
\\ /
g :g\ N - OH
0N )
! 0

con alcalisocianatos de la férmula general

R~«¥N=06=20,
en la que A, Al y R tienen el significado anterior.

2+~ "PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE NEMATOCIDAS Y FUN-
GICIDAS PARA TA AGRICULTURA".

Tal como se describe y reivindica en la presente Memo- -
ria descriptiva que consta de catorce hojas escritas a miquina

por una sola cara.
Madrid, - 8 JUL. 1660
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