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"Procedimicnto para la oblencidn de sales pentzhalogenofenil-

aminamdnicas de efecto bactericidal.

é;zé%dbnéx PARBENFABRIKEYN BAYER AKTIENGESELLSCHART,
entidad alemana, regidente en

Leverliusen-Bayerwerk, Alemania.

Tie presente invencidn se refiere al
empleo de nuevas sales N-pentehalogenofenilemin~—
andnicas como materiales activos para combatir bac—
terias fitopatdgenas.

5 Hagota ahora no se conocen maberiales
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orgénicos sintéticos para combatir lag bacterias
fitopatdgenas.

Sin embargo es sabido gue el oxicloru~
ro de cobre se puede empleaf para conbadir las bac-
teriasvfitopatégenas en la proteccibén de las plan-
tag. Egte material activo muestra sin embargo, a
pesar de su elevada eficacia fungicida, solo un
reducldo sfecto bactericida. Como no ge conocen
otros bactericidas contra las bacterias fitopatd-
genas-tiene el oxicloruro de cgbre, a pesar dé éu
reduéida eficacia, un papel imfortante en la pr;e~
tioé.

Se hg descublerto que las sales N-penta-

halogenofenilamineménicas de férmula general )
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en la cual A significa una cadena de hidrocarbur6
alifbtico con 2 Atomos de carbono como minimo, gue
en caso dado puede estar interrumpide por ariieno
6 heterodtomos, R' hidrdgeno o glquilo con 1 has-
ta 4 &tomos de carbono, R" un resto arilme${lico

en caso dado sustituido pér halbgeno, nitro, alco-
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xi y/0 alquilo, y/o0 un resto hidrocarburo glifiti-
co, en caso dado sustitufdo pbr haldgeno, debien—
do gin embargo significar golo uno de log R" un
resto arilmetilico, X cloro o bromo y . Z un anibny
nuestren fuertes propiedades baciericidas contra -
las -bacterias fitopatbgenas. ' ‘ o

En la férmula (I) arriba indicada signl- .
fica R" restos iguales, asi -como también restos dls-
ﬁintosQentre si. ‘

Sorprendentemente muesgtran los mategiar
les activos gegin la pesente invencidn une gfice~
cia bactericida mds fuerte: contra las bacterias fi-
topatdgenas que el oxicloruro de cobre conocido se-"
gin el actual estado de la téenica.

Los materisles activos segin la presen-
te invencién esién univocamente definidos por la
férmule (I) de arriba. En ésta férmula.significa
A preferentemente una cadena de hidrocarburo alifé-
tico con 2 hasta 6 étomos de carbono, espeqialmente'
alquiléno ¥ alguenileno con, cada vez, 2 hasta 6
4tomos de carbono. Estas cadenas alifdtivas pueden
esbar interrumpidas por fenileno, oxfgeno o azufre.
R! significa preferentemente hidrbgeno y élquilo
con 1 hasta 2 4tomos de earbono. R" significa pre~
ferentemente arilmetilo en el cual el resto ari-
lico es fenilo o naftilo. Estos restos estén pre-
ferentemente sustituidos por cloro, bromo, nitro;
alcoxi con 1 hasta 2 &tomos de carbono y/o aiquilo
con 1 hastgl2 Atomos de carbono. R signifioé ade~

nés restos de hidrdcarburo alifitico con 1 hasta
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4 &tomos de carbono, especlalmente alquilo con 1

‘hasta 4 &tomos de carbono, alguenilo y_alquihilo

con 2 hasta 4 Aftomos de carbono. Tos restos estén

preferentemente gustituiﬁos por cloro y bromos. :
S " X slgnifica en la férmula (I) cloro

Yy bromo y 2 preferentenente aniones que con el

catidn pentahalogenofenilamineménico formen una

gal, por 1o nmenos en aprox unu 0,01% soluble en agua,

tal como cloro, bromo, yodo, sulféto_alquilico o
10, sulfonato toluénico. La_égnstitucién quimica del

anién n& tiene aqul importancia alguha.

Las- nuevas sales pentshaldgenofenilamina- |

' |

ménicags se obtienen si las N-pentahalogenofenil- E
. o ;

- aminas de f£érmula ;
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15. " en la cual A, R; R" y X tienen el mismo signi-

ficado como érriba indicado, se hacen reaccio- .
‘nar con agentes de alquilizaclén que, como res=
to alquilizante, contengan un regsto R", en caso-
dado en presencia de diluyentes. \
20. Si ge emplean Nl-pentaolorofenil-—
El,Nz,N2~trimeﬁil-hexametilendiamina y cloru-

" ro 2,4-diisopropil-benc{lico como materiales de

AT TR
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partida se puede representar el deserrollo de la
reaccifn mediante el siguiente esquema de férmu-
las: ' '

cL 01 - GH(CH3 5
T CH .

cl_</ >-N(CH sN + Cl1CH,- @—CH(CH3)2_._

¢l C1 . CH
B (CE,) 1
CH- 32
CH 3
g1 61 ™3 .
1oy | :
- N CL ¢
" CH .
o1 -3
-t
Como ejemplo de lag pentahalogenofenildiamines a
e  reacclonar sean menclenadas en detalle:
NJ‘--pen'taolorofem.l-N2 Na—dimetil—etilendiamina
w _Ng-alil~N2—metil—etilendiamina ;‘
IR R —'trme'bil-’urime'bilendiamina
" _Nz,Nzudietll-trlmetllendiamina e
10. " -Nl,N2,Nz—trimetil—tetrametilendiamina

" 12, W~dimetil-hexemetilendianing
" Il N2 12 *rlmetil—hezametllendiamina
" -Nl,Nzndimetil-Nz—benoil—hexametilen-

diamina
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N -pentaclorofenil-N2,No-dialilhexeme t114nd Lanina
Nl-peﬂtabromofeni1~N2,N2~dimetil-hexametilénaiamina
(il-pentaclorofenil)~aninoe til~2, d-dimetil~5-I12, N2
dime til-aminoetil-bencenoc.

. .Las Nl—pentahalégenofenildiaminas par-
01a1mente alquilizedas, empleadas como materiales de
partmda, no se conocian hasta ahora, Se pueden obte-
ner segin distinﬁos procedinientos.

Asi se pusden preparar metilando las
correspondientes N-pentehalogenofenildieminas con
uné mezcla de Acido férmico y formaldehido.

- También se pueden obtener haciendo reac-
clonar las aiquilendiaminas Nz,Nz-disustituidas o
bién Nl,N2 Ne-trisustituidas con hexaclorobenceno
(vease Pat. US 2.829.164).

Para la preparacibén de las sales
F-pentehaldgenofenilaninambnicas de las Nl—penvar
clorofenildiaminas se pueden emplear todos los me-~
dios de alquilizacidn usuales que contengan un res-
to R" alquilizéntg.‘En detalle sean mencionados 10s

siguientes medios de alquilizacidn:

Cloruro alflico Cloruro 3-nitrobencilico
Bromuro etilico Cloruré propargilico
Yoduro benec{lico ) Toluenosulfonato de me$ilo
Yoduro butilico  Posfato trimetilico

Cloruro 3—cloroa1£1ico Naftalina 1-clorometilica
Clorvro 2 5-dlmet11ben Sulfato dletillco
cflico

Cloruro 4~isododecilben Cloruro 2,5-diisopropilben—
eilico cilico
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Metanofosfonato de diprg Cloruro 3,4-diclorobencilico
pilo

Cloruro metilico ' Cloruro 2, 4—dimetilbencilico

' Como diluyente entran para la anuLllzar
cibn én"consideracién: los alecoholes, tales como el
butanol, los nitrilos, tales como el acetonitrilo,
el éter, tal como el’dioxanb, y el &ter dibutilico,
asl como 1os hidrocerburos aromiticos y alifdticos,
talesg como el benceno, el xileno, el ciclohexano y
e1 metiloiclohexano. Taes sales N-pentahalogenofenil-
anin-ambnicas gon,’en_la méyoria de los casos, inso-
lubles on los hidrocarburos aliféticos y cicloalifé-
ticos, de maners que se pueden geparar con facilidad.

Para la reallzacién del procedimiento
de la presente invencidn se hace reaccionar 1 Mol de
N—pentahalogenoalamlna con aprox. 1 hasta 3 Mol, pre-
ferentemenbe 0,95 hasta 1, 1 1ol de agente de alqulli-
zaoién. Las temperaturas de reaoc16n pueden varlar
en un amplio margen . Por 1o general se trabaja entre
209 y 1309, preferentemente entré 70 y 1108, Pbr'béF
sos espe01a1es, por egemplo en las reacciones con
medios de a]quillza016n de fhcil ebu111016n, tales
como cloruro meti{lico, cloruro alillco, eloruro pro-
Pargillco, puede ser venta;oso efectuar la reaccidn
bajo Presiéﬂ. El margen de presidn se determina en-
tonces por ia presién parcial del agente de alquili-
zacibn. ' ' ‘
Para evitar dificultades en la elabore-

cién de los productos de reaccidn se” debe excluir =

muy severamenie la humedad. La mayoria de los com-



" . A continumcibén se describe con mis deta-
1le la preparacidn de algunos materiales activos geo-—
gin- la presente invencidn.

5. “Preparacién de material activo 1

- 1 4
H,  CHy
[ '
| ~I(CH, ) gN~CH,CH=CHOL o1
1
\
¢L C1 CH,CgHg

121 g de Nl-pentaclorofénil—Nl,Nz—dimetil~N2—bencil-

_ hexametilendiamina (0,251 Mol) y 56 g de cis,trans-1,3-
dicloropropeno (0,505 Mol) se mezclen y se mantiene
durante' 18 horas a 802, Lﬁmasa viscosa cristaliza al

10. agregar 200 ml. de bencina ligera. Despuds de 2 horas
se separan 1los cristales y se lavan con 300 m)l de ben-
cina ligera. Despuds de secar en alto vacio a 702 as-
ciende el rendimiento en clorﬁro H2-6-(Nl-pentacloro~
fonil~Il-metil)-aminohexil-N2-metil-No~bencil-No-3~

15, cloroslil-smbnico e 144,2 g (9%% ae 1a teoria, refe-
rido a la diamina enpleada). Ia sal embnica se oHle-
de recristalizar en poco toluenoe Witrdgeno: encon-
trado‘¢,9l%, cal.culado 4;72%; cloro: encontrado 42,08,
calculado 41,96%.

20, Bl producto de partida neceSario se Oob-
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tiene como sigue:

165,5 g de Ng-bencil—Nl—pentaclorofeni14
hexemetilendiamina (0,364 Mol) se gotean en el trans-
curso de 9 minutos a una mezCla.Qalenfada g 802C de
85,5 g de Acido férmico al 98% (1,82 Mol) y 69-g de
solucibn al 35% de formaldehido (0,8 Mol) . Después
se mantiene la mezcla de reaccidn afdn durante 4 horas

g 882C. Al elzborar se obtienen 165,5 g de Nz-bencil-

» N2,Nl-dimetil—ﬂl—pentaclorofenil-hexametilendiamina

en bruto.

Preparacidn de material activo 2 -

34,1 g de yoduro metilico (0,24 Mol) se gotean en

el transcurso de 10 minutos a una solucién mante-
nida a 509 de 98 g de Nlnpentaclorofenil~Nl,N2,N2~ "
trimetil-hexametilendiaming (0,242 Mol) en 500 ml -
de clclohexano. L mezcle de reaccién se mantiene
aln durante 8 horas a 502, los origtales formados
se geparan, se lave con clclohexano y se recrigta~’
liza en agaa y clorobenceno. Bl rendimiento en yo—

duro N2—6-(Nl-pentaclorofenil—Nl-metil)—aminohexil—

. RV .
B UL TV SIPST
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N21N2,N2-trimetileaménmco del p.f. 2012 mgeiende a
128 g (96% de 1a teoria, referido a la diamina emplea-
da). Carbono: encontrado 34,97%, celculado. 35,0353

nitrdgeno: encontrado 4,89%, caleulado 5,11%.

Preparacién de material activo 3 -

. : +
C1 C1 _
Ko @ o
C1 -N(CHZ) 4}1-0}12-@ c1”

| 3 .
CH {
cL C1 - 3 ot

270 g de Nl-pentaclorofenil-Nt, N2 H2-tri-
metil-tetremetilénd iaming (0,713 HMol), 111 g de clo-
ruro'2,5-dime$ilbeneilico (0,718 Mol) y 100 ml de
ciclohexano metilico se mezclan y se mantiene durante
40 horas a 829. Durante 1a duracién de la reaccifn se
diluye la mezéla con otros 600 ml de clclohexano me—
t{1ico. Los cristales se separan a temperatura ambien-
te, se lavan dos veces oon 200 ml de ciclohexano me—
ti{lico, una vez con 300 pl de acetona ¥ sé gecan en
vacto a 602. E1 rendimiento en cloruro N2-4-(Nl-p§hr
taclorofeni1-Ni-me t11)-aninobuti1l-N?,No-dimeti1-Ho-
2,5—dimétilbencil—am6nico del p.f. 183Q asciende a
356,5 g (93,5 % de 1la teoria, referido‘a la digmina
empleada) .

Préparaoién de materisl amctivo 4 -
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108 ‘g de Nl-pentaclorofenil~N2,Nz-dime-
til-etilendiamina (0,321 Mol), 100 ml de xileno, 25 g.
de cloruro alflico (0,326 Mol) se mezclan, se mantke=
nen durente 1 hora a 602 y después, en el transcurso
de 5 horas, ge calientaba 1002, La mezcla se mantie-
ne durante 48 horas a 1002, Déspués se separan 10s
crista;es, g lavan con béncina_ligera ¥y se gecan en
vaclo a 709. Bl rendimiento en cloruro N2-o-(N-penta-
olorofenilj-aminoetil-Nz,szdimetil-Nz-alilaménioo as-
ciende a 95 g (71,5 % de la teoria, referido a la dia-
mina empleada). Recristalizado de dietileetona~etanocl
(8:1) tiene el compuesto un p.f. de 175-1812. Carbono:
en;ontrado 37,47%, celculado 37,81%; nitr6géno; encon-
trado 6,72%, calculado 6,78%.

Preparacibn de material sctivo 5 -
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81,3 g de Nl-pentaclorofenil-N', n2,n%-
trime til-hexemetilendiemina (0,2 Mol), 130 ml de ce-
tona metiletilica aﬂhidro y 34,1 g de cloruro p-eto-
xibencilico (0,2 Mol) se mantienen durante 20 horas
a unos 689, despuds se mezcla la mezcla de reaccidn
1liquida con 300 m1 de ciclohexano y se enfria bajo
agltacibn. Tos cristales formados de la sal amdnica
se,éeparan Y se lavan con ciclohexano.'El pendimienr
to en cloruro N2-6-(Hl-pentaclorofenil—Nl—metil)-ami-
nohexil-N°,No-dime t11~N°-41 ~e toxibemcilanbnico del

pef. 729 asciende a 109 g (= 94,5% de la teorie, re-

ferido o la diemina empleada) .

e Nl-pentaclorofenll-Nl,NZ,N2~tr1me-
tilhexametilendiamina empleada como material de par-
tida né esfeonocida hasgta fécha. Se obtiene agre-
gando una solucidn de 109,4 g de N-pentaclorofenil-
hexametilendiamina (0,3 Mol) en 163 ml de xileno
en el transcurso de 40 minutos g une mezcla manteni-
da a 84~502 de 80 g de Acido férmico al 98% (1,7 Mol)
v 94 g de solucién de formaldehido al 35% (1,1 Mol) ¥

manteniendo la mezcla durante 5 horas a 902, Para su
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elaboracibén se mezcla la mezcla de reaccidn con 700
ml de agua, se separa la fase xilénica superier, la
fase acﬁosa se pone fuertemente alecalina y se extrae
con cicléheigné. La fase ciciohé%énica gsuminisgtra
115 g deANlhpentaclorofenil~Nl,N2,Nz-trimetilhexame~
tilendismina en bruto, de la que, mediante destila-
cibn, se pueden obtener 108,5 g del producto puro

del punto de ebullicibn 1602/0,02.

Preparacién de material activo, 6 -

01 € e = om *
¢ Ly
o1 (O, ) --0il~CBr=CHBr | 01
V b S CH . . ’
61 01 3 - ,

z-triq

69 g de Ni-pentaclorofenil-N:,N,N
me til-hexametilendianing (0,1% Mol) disueltos en 100
ml de ciclohexano met{lico se mezclan con 39,8 g
de cloruro 2,3-dibromo-glilico (0,17 Mol) y g6 ca-
lienta durante 18 horas a 802. Después se diluye .
la mezcla de reaccidn con 400 m1 de ciclohexano me-
t{1ico y se deja enfriar. Bl disolvente se separa
del producto de reaccidn precipitado, se agita nue-
vemente con 200 ml de oiclohexano metilico a uros
802 y la gal ambnica se gepara del disolvente. La .
sal aménica se caliente finalmente en alto vaclo a-
702, Se obbienen 95 g de una masa higroscbpica.

Bromo: Encontrado 24,8%, calculado 24,9%;
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cloro: encontrado 32,7%, calculado 32,3%; nitrégeno:
encontrado.4,43ﬁ, calculado 4,37%.
E1 cloruro 2,3—dibromo-alili¢o, emplea~
do como material de partida, se puede obtener median~
5¢ te adigi6n de bromo a cloruro propargilico, disuelto
en tetraclorocarbono, & 5~102; pee. 63 - 689/8.

Prep acibén de mgterial ac actlvo T -

- .
c1 Ci +
| G5 Cofls
xl -N-(CHz) 6-1}*-(}33 J°
cx c1 -
) S . -

12 g de Nl-pentaclorofenll—ﬂl,ﬁz,N ~tri-
etil-hexametilendiamina, disueltos en 90 ml de ciclohe-
10; xano, se mezclén con 4 g de yoduro metilicé‘y‘se pan-
tiene durante 3 horas a 809. Ta sal embnica precipi-
tada ge separa ¥y se lava con 01c1ohe tano. Reﬁdimien—
) 7 g de yoduro N -6—(N pentaclorofenll-ﬂ etll)—
¥2-neti1~aménico. Carbong: encontrado 39,0%, calcu~
15.< lado 38,6%; nitrbgeno: encontrado 4, %0, caiculado
4,74% yodo. encontrado. 21 ,1%, calculado 21,5%.
Ta Nl nentaclorofenll—Nl,Ne,N2 trietll-
hexametllendlamina se obtiene mediante calentagpiento
'durante 10 horas de hewaolorobenceno con Nl,Nz,Nz

20. - trletil—hexametllend1amina en exceso a 2259 tra~-

tamiento del producto de rea0016n con gosa céustloa
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7 ciclohexano, destilacién de las pertes solubles en
ciclohexano b separacién de la fraccién del p.e.
164/0,009. |

Los materiales activos seglin la pre-
sente invencldén muestran un(efeeto_bacferiqida fuer-
te contra las bacterias fitopatégenas. Debido & su
reducide toxicidad para los animgles de sengte calienr
te y su reducida fitotoxicidad se pueden emplear con
buenos resultados para la proteccién de las plantas
contra lag enferﬁedades provocadas por bacterias.

Los agentes bactericidas se emplean en
la proteccidén de las plantas ante todo contra las
Xénthomonas, Pgeudomonas y Erwinia.

Tos materiales activos segin la pre—
sente invencién se han acreditado muy especialmente
para combatir las Zanthomonas malvacearum en el ;if
godbn y las Pseudimonas veslcatoria enllos tomates.

Los materiales activos segin la presén~
te invencidn se pueden transformar en las formule-
ciones usuales, tales como soluciones, eﬁulsiones,
suspensiones, polvos, pastas y granuladoso.Esfas sé
obtienen en la fdrma usuai, por ejemplo élargando los
materiaies activos con disolventes y/o materialés de
carga, en caso dado émpleando medios-de equlsibn y/o
de dispersidn, puaiéndose emplear, en)el cago de uti-
lizar agua como diluyente, en caso dado disolventes
orghnicos como agentes solubilizantes (véase Agricul-
tural Cﬁemicals, Harzo 1960, pég. 35-38). |

Como agentes anxiliares entran ésencial—

mente en consideracidms los disolventes, (por ej. el
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xileno, el benceno), los aromatos clorados (por ej.
los clorobencenos), las parafinas (por ej. las frac-
ciones de- petrdleo crudo), los alcoholes (por ej. el
metanol, el butanol) y aguaj los materiales de carga,
tales como minerales naturales molburados (por ej.
las. caolinas, las.arcillas, el talco, la creta) y
los minerales sintéticos molturados (por ej. el
écidovsiliéico altamente dispersado, los silicatos); :
los medios de epulsidn tales como los emulsionadores
no iondgenos y anidnicos (por ej. el éster polioxi-
etilénico del dcido graso, el éter polioxietllénico
del alcohol'graso,-los sulfonatos alquilicos y ari-
licos) y los agentes de dispersibn tales como la -

lignina, las deslixiviaciones sulfiticas y la celu=

lasa metilica.

Los materigles activos ge pueden encon~
trar pregentes en las formulaoionés en mezecla ¢coy -
otros materiales actlvos conocidos.

" . lgg formulaciones contienen por 1o gene—
ral ‘entre 0,1 y 95% en peso de material activo, pre-
ferentemente entre 0,5 y 90.

Tos materisles activos se pueden emplear
como Hales en forma de sus formulaciones o en formas
de aplicacién preparadas de ellas, tales como solucio=
nes, emulsiones, suspensiones, polyos, pastas ¥
granulados listos parae su empleo, Se aplican en la
forma usual, por ej. mediante rociado, pulverizado,
agpersibn y funigecién. Los umateriales actlvos no
8010 se pueden emplear para combatir las bacterias

sobre las hojas y demis partes de las plantas que cre-
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cen gobre la superficie de la tierra, sino también,
para el decapado de la sementera. A
A1 emplearse para ei tratemiento de.las
partes de las plantas que crecen sobre la tierra pues
5e de ogoilar la concentracidn de matefiagl activo enire
amplios mérgenes. Pof,lo general se trabaja con con-
centracionss entre 0,2 y 0,005% en peso. Este margen,
gin embargo, se puede sobrepasar o no alcanzar en
algunos casos especiales.
10. ' Al enmplearse como medio para decapar la
sementera puede esgtar el material activo contenido en
el material decapador en una cantided de 5 ~ 100%,
preferentemente de 10 ~ 80#, Del medio decapador‘se

emplean 1 —~ 50 g/kg de sementera, preferentemente ..

15, 2 = 15 g/kg de sementera.
Bjemplo 1 -
Ensayo contra bacterias Xanthomonas
mal.vacearum.
Disol&ente: 0,9 partes en peso de acetona.
20, Agente dé dispersidén: 0,1 partes en peso

de éter nonilfenolpoliglicdlico. _
Suspensidn acuosa de bacterias: 99 partes
en peso.
Ls cantidad de materiel activo necesa~ .
25. ria para la concentracibén de material activo desea-
da se mezcla con la cantidad de digolvente o agente
de digpersidn indicada y el conéentrédo se diluye
con una suspensidn de bacterias acuosa de la canti~

dad indicada.

30, . Pare 1a obtencidn de una suspensidn de
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bacterias se machacan en el mortero un total de |
60 cu® de hojas de algodbn infestadas de Xenthomonas
melvecearum, se suspende en un litro de agua y se
filtra a través de gasa. B

' ~ Bn las dos pfimeras hojés totalmente

desarrolladas de'dos brotes de algoddén sevinfiltraﬂ;
cada vez, 3 lugares de 4 cm2 de ‘temafio ¢on un agudo
chorro de aggua. .

Ia susﬁehsi6n se inyecta dentro del
plazo de 15 minutos después de su fabricacibn sobre
los 12 lugares en ﬁotalrinfiltfaaosfen las hojas.

7 dias después del tratamiento con la

suspensidn se determing el ataque en los lugares

en las hbjas en porcientos del aﬁaqué en los lugares
de hojas, en plantas de éontro}l o testigo inoculadas
pero no tratadas con material activo. 0% significa
ningfin atagque. 100% significa que el atague es igual
de elevado como en las plantas testigo.

Los materiales activos, las concentre~
clones y los resultados se despﬁeﬁden de la tabla a

continunacidn.
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Engayo con bacterias Xanthomonas malvacearum

Material activo Ataque en % del ataque del
control con tratar con una
concentracidn de material

activo (en %) de
0,03 0,01
- 65 100
B T+
¢ ¢1
/ H CH3 .
St T et _
01— - N=-CH o~ CHz-k'W—CI'i o~ C1 22
i ¢ CHy :
oL C1 *
o T R
C1- -N-(CHZ)6-I:T-CHZ-—-C]_ : Cil 15
Ciy
ci1 ¢C1
. —
C1. C1
N ?H3 ?Ha
Cl~ =N (CHQ.):G—I:T—CHZ— @_—NOE ¢l 11l 37
CH
ol o1 3
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Engayo con bacterias Xanthomonas malvacearum
Ataque en % del ataque del
control c¢on Iratar con una
concentracidn de material

Material activo getivo (en %) de

0,03 0,01
1
Hyo Ty /02
= e 1N - 21 30
\y-Ti- (CH,) 51 0;12 _ Cc1
Oy
_ 1+
c1 o
‘ ?33 ?HS 0 0
B -N-(CHZ)G"'I'T"CHB J
CH .
1 b1 3
(Fp 201)
’ ] %
C1 C1LH CH3
T 1
Cl- -NuCH2~CH2-NFCH2-CH=CH2 C1 0 0
1
o R 3 -
(Fp 175~1892)
- .,
C1 CLH CH3
s 1 t
Cl- «Nw=CH,,~CH ,~N~CH ,~C=CH o1 18 31
R B
CH
01 o1 3




Ataque en % del atague del
control con tratar con una
concentracidén de material -

Material actlvo’ , '
activo (en %) de
0,03 0,01
i C c1 _-14.
1 . 1
CH3 CH3 /
g ' o= 14
~N( CI'12 ) 6'“1;1—.-9}12- -0l C1
oEy T
1 T4
| ?Hs 3 Ciy
I~ (OHL ) ~1¥-CfL - Dl 0 0
CH
3
CH3
CH3 +
H
!\ - »
-N(CI{2)6~I‘¢-—"H ~{ -CH3 C1 0 0
CH
b mL
r -1 %
Cl1 C1 CHB CH3 g\}HB
1 ot
- N oz /7 \. -
o1 I (Clf ) 510H, /___ oty | o 0 2
¢f C1 CHy
- -l
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Atague en % del admque del
control con tratar con wna
concentracidn de material
activo (en %) de

0,03 0,01 -

Material activo

;N7(GH2)6-13I-¢H2~~, B 0 87

CH, |
<\- />’
— 4 ’ - S
B e L
/. ... - : ....'. ‘..' - / \ .- -
y~N-(CH, ) ¢ 1:'[ch - CH(CH;), c1 4 94
. oL
. o1 3
b -
s
¢l - C1 CHy CH3 o .
T 16
— A
- 7] +
C1 CH ,~CH=CH, .
d | B
= H- (CH2) 6-13-01{3 S0 4GH3 0 0
1 - OHy=CH=CHy -~
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Atague en % del ataque del

control con tratar con una

conceniracidn de material
activo (en %) de

0,03 0,01
Cil
. 1 )
~NH- (CH,, ) ,=N~CH - 0
: ,
CH,
3
S
=T~ (CH, ) ,~N-~CH = 13
| B
Oty >
o ;
L (Tp. 183?) H
1
“.j
1 Cl CHy o
| ;3
—I\T-(CHZ)G-J:T-«-CHZ—CH::CHCI 2
CH, :
-l
. Br Br :
CH
\ o3
. Br- f-NTI—(CI{Z)6'~1'\If-CH2—CH=CI'IGJ_ 2
, CH,
L.. Br Br N R
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Atague en % del atague del
control con tratar con una
concentracidn de material

aotivo (en %) de
0,03 03,01
Cit
, \
T e /7N -
N-(CH,,) ¢ I‘I CH, g c1 8
OFf,~CH=CHCL
, o -CH, *
O < |
-3~ (CH,) 6-_-1'1-011'2 e
OH,4 '
°F7 ]
01 C1 : -
RO B B A
- i eon /7 N\-oa -
.G -1 (CH, ) o N-CH, Y 00,8, | C17. 0 o
‘ 3
R ! i
+
cx o1 ?ﬁ3 ?H3
X =N~ (CH,, ) g=N=CH ,~CBr=CHBr - C1” 0. ' 0
1 - .
c1 c1 Cliy
i1 ¢C1 ?éﬁ5 ?2H5 +
N i~ e - 0
© o1 @ N (cﬂz)s - CH, J 0
[_ c1 c1 - Ogfls Al
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Degerita suficientemente 1a naburaleza

del invento, asi como la manera de realizarlo en la

préctica, debe hacerse conster que las disposiciones

anteriormente indicadas son susceptibles de modifica- =

clones de detalle en cuanto no alteren su principlo
fundapental ¢ Pembién se hace congtar que el invento
se refiere @ une Solicitud de Patente presentada en
Alemanig nf F 47.281 IVb/12 qu de 27 de septiembre
de 1.965 aéogiénGOSe, por lo tanto, a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
siendo 1o que constituye la esencia del referido if-
vento y por lo que se solicite Patente de Invencidn
por 20 afios en Bspafia: "PROCEDIMIEZNTIO PARA LA OBIEN
OION DE SALBS PENTANATOGENOFENILAMINAMONICAS DE EFEG
TO BACTERICIDAM; éaracterizéndase por io siguiente:
1é ~ Procedimiento para la obtencidn
de sales pentahalogenofeniiaminaménicas de efecto
bactericida, de férmula general

R

de

1 | B
x-{/ \-j-p-w-gi
ap— J -
- RY ' 7
X X .

(1) .
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en la cual A significa une cadena de hidrocarburo
alifético con 2 fomos de carbono como minimo, que
en caso dado pusde estar interrumpide por arileno o
heteroéwcmos, R' significa hidrbgeno o alquilo con
1 hasta 4 Atomos de carbono, R" significa un reeto
arilmetilico, en caso dado sustituido por helbzeno,
nitro, aleoxi y/o alquilo, y/o un resto hidrocarburo

alifédtico, en caso dado sugtitufdo por haldgeno,

~ debiendo sin embargo significar golé tmo de los R"

un resto arilmetilico, X significa cloro o bromo y

Z significa un anibn, caracterizado porgue las aminas

de férmula

X X
¢ 1 Rt R

, R

X—@-—N—A—N (II)

L o
1  § R"
X X -

en la cual A, R'y, R" y X tienen el significa&o arriba

indicado se hacen reacclonar con agentes de alquilize-

cibn de formula

Z — R"
en la cual R" y & $ienen el significado de arribva.
28 - Ppocedimiento segin la reivindica-
cidn 19, carac%erizadorporque la reaccidén se efectiia
a ung temperatura entre 20 y 1308C, preferentemente
entre 702 y 1109C. '
] 3§w- Procedipiento segin la reivindi-

cacidn 12, caracterizado porque como diluyentes para
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1z alquilizacidn se emplean alcoholes, nit;*xos;fl
éter- 6 hidrocarburos eromdticos y alifdticos.

48 - Procedimiento segin la reivindi-
cacidn 1-3, caracterizado porque se trabaja bajo
exclusibn de humedad.

58 - Procedimiento para la obtemcién ‘
de sales pentahalogenofeniiaminaménicas de efecto
bactericida, tal y como queda substancialimente
descrito en la presente Memoria.

Bgta Memoria consta de veintisiete

na por una gola care.

/
gdrid, 26 SEP %
AYER AKTTENGESEDLLSCHATT,

GOYFZ ACEBO Y MODET
p- pe Fiftador F. Horndndex Ruls

-
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