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nos con encrme actividad fungicida y & un procedimiento pare
le preparacién de los mismeos. Més cspeclficamente, el invento
se refiére a composiciones fungicidas que contienen uno o més
de Llos nuevos codpuestos y ademds incluye los métodos de coﬁ—
batir los hongos con las mismas composicilones. , .

Log nuevos compuestos del presonte invento se caracte—

Eizan por’la glguiente férmulas 5
R
%S 0 v N
X [T . X N—C 7" ™xC-Y-R
n N-C=NH-C—Y-R n i 3
! s\ -
L G
I:ISS-NH-%"Y-R N___ % o (0 Y"‘R1
RS 0 R3 N

(donde cada uno de los radicales Ry R! representa slquilo de

-1 a 12 4tomos de carbono sin ningin sustituyente, alquilo de

1 a 2 édtomos de carbono sustituldos con haldgeno, metoxi o fe
nilo , alguenilo de 2 a 3 dfomos de carbono, alquinilo de 2
g 3 dtomos de carbono o arilo sin sustitulr o sustituldo con
haldégeno, nitro o metilo; cada uno de los redicales R2 yAR3
representan hidrégeno o metilo; X representa haldégeno, nitro

0 metilo; n representa un numero entero de O a 3; Y represen-—

" ta oxigeno o azutre y M representa un 4tomo metdlico). Ios

compuestos presentan una enorme gctividad fungicida contra ve
rias enfermededes de las @lantgs, tales como ent'ermedad del
oflublo del arroz, antracnosis del pepino, manchas de las hojes
de cércospora de la remolacha azucarera yv.-enfermedad del.ti-"
zin de la vaina del arroz..Uha ventaje del invento es que es—
tos compuestos presenten una toxicidad muy bajs pars los mamg
feros.

Los compuestos de este invento pueden ser preparados .
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mediante la reaccién ilusirada a continuaciébn:

R : st 0
X | X el f
NH n NewCoeNH~C~Y~R
+ 2 SCN—g-Y—R —_—
i - ®) 1|v-c|:-NH-'cl:-Y-R1
!

Le reaccién de la ecuacién (1) se lleva a cabo en wn disolven
te orgénico inerte tal como acetona, metil~etil-~cetona, meta-
noi, etanol, dioxano, acetonitrilo, benceno y tolueno, a una
temperatura comprendida entre 0° y 150°C, pretoriblemcnte en-
tre 10° & 60°G, en, general durante un peériodo comprendido en-

tre 10 minutos y wna hora, pero ocasionalmente durante varias

- horas. Une vez completade la reaccidn, el compuesto se aisla
de la mezcla de reaccidén empleando procedimientos conocidos,
"por ejemplo se enfria la mezcla de roaccidn o se aflade sobre

agua ¥y el material precipitado se separa de la solucién por

£iltracién. Tembién se puecde separer el disolvente de la mez
cla de reaccién por destilacién. Si es .necesario, el compues—
to preparado se purifica lavéndolo con agua ¥y recéristallizén-

dolo en un disolvente como acetona, metanol, etanol y dioxano.

. 2
RS o RS Mo
X LIl Il X oty . g
N~C-NH-C~OR - N~C~N~-C-OR - i+
] M'OH ] M
y_ﬁ_mﬁ;?_OR o ‘ N-C~N-C-OR ‘
B kN
?2
X IT—C/NM_OR
o
M7
3 1
— U, R
II\I3 \N/'&o ,
R
(2)
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La reaccidn de le ecuacidn (2) sc llova o cabo suavémcnte en
solucién acuosga a Lo ﬁemperatufa normale. Deopués de la roac—
cibn, el materipl precipitado se separa de la solucidn por
brocedimientcs conocidos, tales como filtraclén, y el produc
to puede obtenerse por lavado con ggua y acetona calliente. ILa
reaccién de la ecuacién (2) se lleva a cabo prereriblemente
emplcando sulrfatooclorwo de cobre, celcio o bario.

Para faciliter la clara comprensién del invento, se
descriven las sigulentes realizaciones pspecificas.preferidas:

FJEMPIO 1

- 1, 2=Big-(3=0etoxicarbonil~2—-tioureido)-benceno (Compuesto 2)

Se agregan 59,0 g (0,%4 moles) de ¢(ster etilico cloro-
térmico sobré 54,4 g (0,50 moles) de tiocianato potlédsico en
300 ml de acetona, o la temperatura ambiente, con agitacibn y
la mezcla se éalienta ¥ se mantiene a una vemperatura de 35- .
45°C en un bafio de agua durante una nora. A continuacién, la
mezcla que contiens el isotiocianato de etoxicarbonilo obte--

nido se enfriag y se mantiene a una temberatura de 10-20°C en

un baflo de hielo, con agitacibéne. Se dejan caer gota a gota

15;5 g (0,143 moles) de o-fenilendiemine sobre la mezcla, man
teniendo una temperatura de 10-20°C, en bafio de hieclo y agua,
con agitacidn. A continuacidén, la mezcla de reaociéh se man-~
tiene a le temperatura ambiente durante una nora y después se
deja en reposo pars que precipite una gran cantidad de crista
les. Se filtra la mezcle de reaccidn y los cristales obteni-
dos se lavan con agua ¥y se secah. |

Se obtienen 4/ g de cristales. Los cristales son de co
lor amarillo pédlido y +tienen un punto de descomposicién de
190-191°C. Por recristalizacién en acetons se obtienen unas

placas incoloras con un punto de descomposicién de 194%%,
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EJuPIO 2

4=Nitro=1,2-bis~(3~etoxicarbonil=2-~tioureido)~benceno (Com—
' _ puesto 7)

. Se agrezan 19,0 g (0,175 moles) de éster otilico clo-
rotérmico sobre 18,0 g (0,185 moles) de tioclanato potésito
en 150 ml de acetonitrilo, a la temperaturs ambiénte, con agl
tacién y la mezcla se calienta y mantiene g una temperatura
de 35~45°C en un bafio de aguae Se afladen gota a gota 12,3 g
(0,08 moles) de 4-nitro~o-fenilendiamina a la mezcla que con
tiens el isotlocianato de etoxicarbonilo obtenido, & una tem-
peratura de 20-3006. La mezcla de reaccidn se calienta a re-
flujo durante una hora en balio de vapor. A conﬁinugcién ge en
fria la mezcle de reaccidn y se agregan alrédedpr de 500 ml
de agua fria.

Se obtiehen 33,0 g de cristales siguiendo un tratemien
to similar al-del Ejemplo 1. Por recristalizacién en acetona
se obtienen unas agujas de color emarillo claro con un punto-
de descomposicién de 205-206°C.

EJMPLO 3

1, 2=Bis—(3-(2-metoxi )~etoxicarbonil-2~tioureido )~benceno (Com

puesto 112

‘Se agregan 13,8 g (0,1 moles) de cloroformiafo de 2-me
toxietilo a 10,8 g (0,11 moles) de tiociangto potééico en 80
ml de acetona, & le temperatura ambiente, con agitacidén y la
mezcla se calienta y'sebmantiene a una tempsratura de 40—4500
durante una hora, en un bafio de agua. Se dejan caer gota a go
ta 4,0 g (0,03f moles) de o~fenilendiamina sobre la mezcla
que contiene el isotiocianato de 2—(metoxi)—etoxicarboniio a
una temperatura de 10-20°C, en un bafio de hiclo Y agua. Seo

caliente a ref'lujo la mezcla de reaccién durante una hora, en
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a8 la temperatura ambiente y se agregsan glrededor de 300 ml de

agua.

Los 14,0 ¢ del meterial obtenido se recristalizan en
acetona para obtener unas agujas incoloras con un punto de fu
sién de 170-171°C. ,

FJEMPLO 4

1,2-Bis—(3—etiltiocarbonil-Q—tioureido)~Benceno (Compuesto 13)

Se agregan 8,7 g (0,07 moles) de bster etilico cloro-

f£6rmico. gsobre 7,8 g (0,08 moies) do tiocianato potdsico en 60

ml de dioxano, a.la temperatura smblente, con agitacién y la

mezcla se calienta y mentiene a una temperatura de 35-40°C du
rante 30 minutoé. Se dejan caer gota a gote 3,3 & (0,03 moles)
de o—fenilend;amina sobre lg mezcls, 8 una temperatura de 10%
2000- La mezcla de reaccidﬁ se mantiene a la Lemperature sm-
biente durante una hora, con agitacidén. A continuacién sc des
tila el diokano de la mezcla y se afiaden al residuo alrededor
de 200 ml de agua.

"Los 8 g de cristales de color amarillo claro obtenidos :
se fecriétalizan en dioxano para obtlener unos priémas incolo~
ros con un punto de descomposicidn de 191-192°C.

EJHIPIO S

Sal de cobre de 1,2-bis-(3~ectoxicarbonil-2~tioureido )-benceno

(Compuesto 28)

Se afiaden 59 g (0,16 moles) de 1,2-bis~(3-etoxicarbonil
~2-tioureido)-benceno a 13 g (0,32 moles) de sosa cdustica en

700 nl de agua, a unos 20°C, con agitacién. La mezcla se agi-

. ta durante 15 minutos y después se tiltra. Sobre la mezcla

tiltrada anterior se dejan caer, con agitacién, 40 g (0416 mo

les) de sulfato céprico cristalizado (CuSO4.5H20) en 300 ml
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de apua. La mezcla ae reaccién oc orita a la tomporaturs om-
biente durente wna nora y sc riltra. Il material obtenido se
lava con a_ua ¥y 8¢ geca o 50°C.

Se obticnen 07,5 ; de polvo. Kl polvo es de color ver
de oscuro y tlene un punio de descowpooicibm do 138=139°C. So
obticnen 44,5 g del polvo verde oscuro, con un punto de wog-
composicién de 141-142%C, lavando ires vecos con 200 mi de
acetona calicntes . .

FJUIPIO O

Sal cdlcica de 1,2-bis-(3-ctoxicarvonil-2-tioureido)=beaceno

(Compuesto 26)

Se obtienen LT7,5 g de polvo siguiendo un procedimiento
similar el del Ejemplo 5, a excepeldén dc que se euplcen 2u,5 g
(0,18 moles) de cloruro célcico cristalizedo (Ca012.2H20) en
200 ml de agua en luger de 40 & (0,16 moles) de suliato cii-
prico cristalizado en 300 gl de agua. El polvo e¢s incoloro y
tiene un punto de descomposicidén de 176-177°C. Lavando tres
veces con 200 nml de acetona caliente se obtienen L0 g acl pol
vo incoloro con un punto de descomposicidn ae 1vY=171°C. .

En la Tgbla I se encueniran alsunos compuestos tipicos
del presente invento.

Estos compuestos ilpicos de la “avla I incluyen simple
mente algunos de los compuesios del presente inveato, de for-

ma que el alcance del mismo no se limita solamente a dichos

COompuestogs.
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TALLA 1
Punto de fu~
Nin.del sién o descon
congpues pole16n (a)y”
to Pérmule ecstructureal Aspecto (°¢)
3 9
1\:}1—0—31:11—&-(3-01{3
1 prismas R
Nl Com N e CmO=CH incolorosn 191, 9-162, 5(d)
| A T
Lt
WH-C=NH=-C~0-~C,H placas
5 [:::]: 275 incoloras 195 (d)
NH-C~NH~C~0~C, H
. ” ’ 2 5
S 0
5 9
NH-C-NH-C-0-CH(CHy),  Polvo
3 incoloro 205-2006 (d)
NH-C~1H-C~0~CH(CH; )
L] 1
s 6 :
9
VHAC—NH-C~O—CHQCH(CH3)2 tabletas
4 amarillo
1 ¢ pélico 197-198 (a)
il 1 : k

VH—C—NH—C—O—CHZCH(CH3)2

S 0
s o
— \ -
5 CH, \@uh C~MH~C~0- =Gt
T T e ()
NE %‘“n = G0 02H5
S 0
Cl 7 \ﬁ“C“'LlZ‘l"C“O"CQLI-
5 i
\QAT‘."C".\“ C"‘O"‘Cgu—'
5%
7 2:02 - lt i, \.“—-U-'V“'u:."ls
: X ABE-C=KE=C~0=C i
| 1 <2
S 0
_n 9
ClF NﬁnC-NE-I-C-—O—CzH
8 !
S

cl NH~ C—A“—C~O~C A
S O

polvo amna-
rillo pali
do 170=-1706 (a)

9 olvo anpn- -
ritlo pdli

o 170,35=111,5&

20~207 ("
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TABIA T (conte)

Punto de Lfu-

15

Nim.del gidn o descom
compues ‘ posic%én (a)
t0 Férmula estructural Aspecto . (°C)
NN
9 ¢ NE-G-NB-C-0-CpHly  potyo cms=
: tafio claro "180~181
NH=G~NH~(~0~C, H. - :
4 & g‘ 2”5
NH—E-NH—%— ~CI ‘
o QUm0 o
N incolorog T1=17
NHe Gt N e GO G
fraeg-0-0t,~) ,
S i
NH~C~NH~C~0~CH,,CH,0CH
A agujas
11 X
NH-C~NH~0-0-CH, CH,00H,  rheoloras 170,5-171,5
' I o223
3 0
- é NH- 8—0 C,H,CL
12 : : 274 ' placas
) : [ Ho Con | B G 0~C H CL incoloras 151"162(6.)
i | 2 4
S 0
NHF@~NH—@-S~C H. °
13 275 prismas
Hgg~Nng_S,c2H5 incoloros 191-192(4)
0
S 9 |
HeCmNE~C-$-n~C, H
12725 o
14 ' _agujas ) ]
VHFC-NH%C—S-n—C12H25 incoloras  122-123,5(d)
. i Il
5 0
i 9
. N~ C~H- (-0~ CH, CH=CH)
15 “hojuelas ' -
H__ﬁ_NH_ﬁ_O_CHZCI_kCHZ incoloras 166~1067
S 0

S

@l‘ijb-mﬂ—g-o—cnz-csw

10 ~G-IVH~G-0~CHy-CSCH
s 0

placas cag

tafio clarc - 172-173(d)
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TABLA I (cont.)

Punto de fu-

Nim.del 8ién o descom
compucs posicién (4)
to Férmule estructural Aspecto (°c)
R o/
th=C-t-U-0{’ Ho1 polvo :
17 - blanco 193 (4)
;H“CﬂNHr9—0<::>Cl ’
5§ 0
? 0
NH—-6~NH—%-0©N02 poLVO
18 amarillo 186 (d)
_ NH-C-NH—C—O@NO '
il i 2
S 0
5 0
Cl NHFC—NHFC-O<::>CH
1:::]: gristales _
19 NH%C—NH—G—O<:2>CH incoloros 191-192(d)
10 NH-('E-NH-'&-O@Cl _
3 \[:::I: -cristales ‘
20 NH&?—NH&%—O<::>01 incoloros 199-200(4d)
. S 0
MNee
NH~C=NH=(C=0
. polvo
21 amarillo 191=-192(d)
NH~G~HVE-0~0_
S 0
0
NH—C-—NH—-&-—O
polvo
22 amarillo 180 (4)
HFC‘NH?C”O
; 9
NHFC—NHFC—O~02H5
placas amari
23 N—C~NHFC~O—02H5 1lo pdlido ~— 176~177(4)
’ ] no . .
CH3 S 0
CH., 3 0
30 i
N~O-NH¥C—O—02H5
0 C aceite
4
ﬂwg-kx-q~0—02H5

CH3 ]
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TABLA I (cont.)
Punto de fu-

Nim.del ' ' sién o descon
compues posica‘édn (&)
to Férmula estructural Aspecto (*c)
'NE~C-NE-0 :
~C-NE-0-0~CH, . placas
25 incoloras T17-178(d)
NH-%—NH-‘CI—O—CZHS
S 0
o o-o0gt;
4 \'s ,.'b ‘ polvo . .
26 | Ca, . incoloro 178-180(4)
\ S’ g
E 0 000, 1 ‘
.4 \E ;} 25 polvo ame- ,
27 O , rillo clg~ - 0
ro >31
. A
H\C{ibj—oc H |
. H o8
© 3 GFT™0-00, H_ :
My op o2 polvo ver—
o8 04 de oscuro 138=139(4)
- MN/;<,-002H5 .
N .
H,C Y ™ £-00,H, .
3 S polvo ver— )
29 Cd de oscuro 158 (d)
N H |
H CJ\“N/N 25
H oZ  7p-0-0,H, - g
0N N g
30 N 'C g golvo ver— ‘ 300 (a)
/ 8 08CuUro
H\C\N e OC2H5
N
H/C/ ,0-00,1

_ 5 |
c1 S\C -0 polvo ver—
31 S" o de oscuro
N\ L .
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TABLA I (cont.) i
Mim.del Andlisis para
comggeg Férpula molecular C(5) (%) N(%)
B L @230 @0 (655
P Pt G @8 (59
Pooemes e gl bl
to FreRelidt Gorro)  (118)  (13,39)
> 150l Gk 3 ahs
T B0 (15 ey k)
R 1 i e )
B oS e, & &
ST L T N 8
R G @By anid
o “16722"406% Gt 35 (3w
R
B GRS GhE) @i - a3
BT Y k@R @8
P e G 0F) (48
T 1 @3 Gk b
T Taete 0 (19)35) (301 (1046)
18 Coplyglg0ySy | 47,61 (g:gg) ' (32132)

(47,48)
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TABLA I (conf.)

Y
R schw

i del Andlisis para —
to ~  Pérmula molocular O . H(% ultoNg
19 Opyffy 02,05 3ii35)  (100)  (1059)
00 g NS (B 3 G,
21 G301, %452 <2§:§85 . <§:8?>' 28:88)
22 C30H2175%5, @150 Glie) (1ian
23 C15Ha0M0452 (2?13%) (3125) (11133;
24 Gy 6taal40452 (32;8§) (3137) (14108)
25 °13§16N4°4S2 @ s (5
26 0008, gy &% A
27 Oq4H16Ba404 50 G3F) 399 . (1l5h)
28 Oqe00,5, 3B anh (2%
29 CygHyy0uN,0,5, 4033 @0 (125
30 ’014Hi50um5°6s2 _(33133) <§:?$> (11iz§)
31 O14H1502000, 045 3605 () (1260

Los compuestos dados en la Tabla I poseen una activi-
“dad fungicidé nuy superior a la de los compuestos cosuocidos.

En este invento, generalmente se aplica una cantidad

pequefla pero efectiva de los compuestos a la superricie de

las plantas por pulverizacién, inundacidén y espolvoreo, para

proteger o controlar los microbios y enfermedades. Las concen

traciones de los ingredientes activos de las composiciones
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fungicidas de este invento varian con ¢l tipo de formulaéién,
¥, por ejemplo, se utilizan en un intervalo de 10 a 80 % en
poso, preferiblemente de 20 & 60 % en peso, en los polvos mo-
joables; de 10 & 10 % en peso, prereriblemonte de 10 a 50 % en
peso, en los concentrados emulsionables; y de 0,5 a 10 % on

peso, prereriblemente de 1-a 5 % cn peso, en las rormulaclo—

nes en polvo rino. En las rormulaciones citedas de la composi

c¢idn pueden empleérse adecusdamente agentes o materiales auxi
liares, pof ejemplo polvos minerales inertes como arcilla,
talco y tlerra de diatoméceas, agentes dispersantes como Lige
ninsulronato sédico y caseina y agentes humectantes como al-

quilarilsultonato y polioxietilen—alqﬁilfenol, de acuerdo con

. el tipo de formulacién, paras combatir Los hongos y bacterias.

Adeﬁés, la composicién puede ser aplicada como mezcla oon
otros fungicidas, insecticidas, acaricidas, reguladores del
crecimiento de las plantas y fertilizantes.
A continuacidn ge ilustran algunos ejemplos no limita
tivog'de composiciones rfungicidas:
EJTMPIO 7

Polvo mojable

Partes en peso

" Compuesto 2 : . 30
Alquilsulronato sédico 5
Tierra de diatomiceas 65

~ Estos ingredientes se mezclan y se micronizan en un
pulverizador de chorro hasta un tamafio de particula de 10-20
micras. En la préctica, la mezcla micronizada se diluye has-
ta una concentracién de 0,01 a 0,05 % de ingrediente activo,
con agua. La suspensidén se aplica por pulverigacidn o'por

riego por inundacién.
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EJPLO 8

Concénitrado cmulsionable

Partes en peso

Compuesto 23 ' 10
Xileno ; 45
Uiclohexanona | 39 .
‘Fenilpolioxietil;no 6

Estos ingredientes se mezclan y disuelven. En la préo -
tica, la solucién se diluye con agua'ﬁasta una concentracién
de 0,01-a 0,05 % de ingrediente activo y esta suspensién se'
pulverize o se utiliza para regar por inundacidn. A

EJHIPIO

Tormulacién en polvo tino -’

Partes en peso

Compuesto 5 o 2

Talco ’ . 98

Estos ingredientes se mezclan y se trituren haste ror
mar un polvo rino. Ia formulaciédn én'polvo se aplica general—
mente como polvo do espolvoreo a razén de 3 a 5 kg por cada
10 dreas. _

In los Ejemplos 7=Y no se pretende limitar los agentes
emulsionantes, humectantes o dispersantes, venlculos y disol-
ventes a los descritos a titulo de ilustracidn.

Con respecto a la toxicidad para los mamiferos de un
compuesto tipico, por ejemplo la del compuesto 2 de la Tabla I
es de 15.000 mg/kg y la del compuesto 1 es de hasta 3.000 mg/
kg, como valor DL5O de orden agudo en ratones.

Los erectos rungicidas superiocres de los nuevos comm

puestos de este invento estén claramente ilustrados en las

pruebas siguientes.



e abantm— e v emomb

10

15

20

25

30

- 16 =

Prusbe 1. knsayo para el contrpl do la enrermedad del afiublo

en el arroz
El compuesto a ensayar fue aplicado en Lorma de 801u~
¢ién diluida en agua del polvo mojable preparado de acuerdo
con el método del Ejemplo /. Unas plantas de arroz cultivadas
en maceitas hasta la rase d; tres hojitas fucron pulverizadﬁs
a rezén de 2% cc/maceta con soluciones de los prodgctos de
pruebz. Un dfa mds varde, Lles plantas iueron inoculades con

una suspensién de esporas del hongo del- affublo del arroz, Pi-

ricularia oryzae, y s¢ mantuvieron en condiciones de incubg~-

"eidn (a 26°C y alrededor de 100 % de humedad relativa) en una

cabina hiémeda, dqurante 24 hores. Despuds las plantas se tras-
ladaron al banco de un invernadero. Diez dias después de la
incubacidn se examinaron el nimero de lesiones por maceta y

la evaluacidén del porcentaje de control de la entfermedad se

. basé en el porcentaje de lesiones producidas sobre el patrén

sin tratar. Ios resultados estidn indiogdos'en la Tabla IL.
TABLA 1T

Concentracién Némero medio
Compues de ingrediente de lesiones Valor del Fitotoxioi~ -

to ne” activo (Y/ml) por maceta . control % dad
2 500 2,5 97,5 nule
5 300 140 99 n
8 . 500 3,5 96,5 "
9 " 0,0 100 "
11 u 12,5 U4 "
12 n ' 3,0 97 L
13 o 16,0 83,8 u
14 " 1,0 99 o
15 " 4,0 % o

16 " ' 0’5 99,5 "
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Concentracién Nimero medio ]
Compueg de ingredicmto de leslones Valor del Fitotoxici

to n®~ activo ( /ml) vpor maceta  control % dad

26 500 0 100 nule

27 " A 0 100 "

28 " 0 100 n
Alcohol ' y
pontaclo '
robenel _

lico " 4,0 96,0 "
Patrén - ' 99,5 o -

Prueba 2. Insayo pera el control de la antracnogis del pe—

pino
Unas plantas de pepino en macetas, cultivadas hasta
la tase de tres hojitas, se pulverizaron a razén de 50 ml por
cada 3 plantas con una solucién dilulda con agua del polvo mo
jable preparado por el método del sjemplo T. Un di? mds tar-
de, las plantas se inocularon con una suspensién de esporas

del hongo de la antracnogis del pepino, Colletotrichun lage~

narium, y se mantuvieron en condiciones de incubacién (a 26°C

y alrededor del 100 % de humedad relative) en una cémara hime
da, durante 20 horas. A oontinuacién_laé plantes se traslade-
ron a un banco de invernadero. Siete dlas después de le inocu-
bacién se contaron el nimero medio delesiones por hoja y la

evaluacidn del porcentaje de control de la enferﬁedad se basd

en el porcentaje de lesiones producides en el patrén.sin tra-

tar. Los resultedos estdn indicados en la Table III..

-t
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TABLA IIT

Concentracién Nimero medio )
Compues de ingredicente de lesiones Valor del TFitotoxicl

%o n9” activo (y/ml) por meceta control % dad
T 300 8,2 97,3 nula
2 " 0,0 100 "
3 o 10,5 96,7 "
26 " 0,0 100 "
27 L 0,0 100 "
28 " 0,0 100 "

Prueba 3. Insayo cn el campo para cl control de las manchas’

de las hojes de cercospora en la remolacha szuca-

rers

Esta pruehba se 1levé a cabo en un intento de determi-
nar el efecto de inhibicidén del desarrollo de las manchas cau
sadas por Cerdospora en ias hojas de la remolacha azucarera,
por bulverizaéién del follaje. El campo se distribuyé en for-
me, de blogques sl azer, con cuatro parcelas repetidas de cada
tratamiento, de 25 m2 cada parcela. Las pulverizaciones dilul
das se aplicaron a razén de 100 litros por cada 10 &reas, co-
mo aplicacidn dgioa después de aparecer en las hojas una in—-
tcceidn incipiente. Un mes despuds de la pulverigzacidn, se ﬁg
maron datos sobre la enfermedead contando las hojas’ intectadas
en 50-60 remolachas azucareras clegidas al-azar ern cada parce
la y la gravedad de las manchas de las hojas se clasificérsi—
guiendo ung escala de O a 5 en la gue O gignificaba ninguna
mancha ¥y 5 que la, mayoria de las hojas.estaban muertas a cau
sa de la entermedad. los resultados. estdn indicados en la Ta-

bla IV.
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TAULA IV

Reolaelén de | Clagificacidén de la enfermedad

dilueidén con :
asla parg En el momento dc Un mes después

Composlciones pulnrizeciones la pulverizacién de pulverizar

Polvo mojoble
conteniondo ' .
25 % de com= ,

pueasto 2 1 a 250 : 0,65 0,97
Polvo mojable
ATPE (activi-

. dad 20 ) "1 & 1000 0,77 . 2,71

Patrén . - 0,70 4,61
Nota: AITE = Acetato de trironilestafio

Pruebg 4. Ingsayo para ol control de la enfermedad del tizmén

de la vaina del arroz

Bos compuestos de prueba 80 aplicaron en forma de so=-
lucién dilufda con agua del polvo mojable preparado por el
nétodo del Ejemplo 7. Unas plantes de arroz en macetas (24—
25 plahtas por cada maceta), cultivadas hasta la tase de 5
hojitas, se pulverizaron & razén de 25 cc/haqefa con solucidén
del material de prueba. Dos dias mds tarde se inocularon las
plantas con micelio del hongo del tizén de la vaina del

arroz, Corticium gesaki, desarrollado en un medio de cultivo.

Ias plantas se¢ trasladaron a una cabina himeda y se mantuvie
ron en condiciones de incubacién (2 25-30°C y 100 % de humo-
dad reletiva) durante dos dlas. Transcurrido este tiempo, las
plantas se pasaron a un banco de invernadero. Ocho dlas des-
pués de la incubacién se examiné el nimero de plantas intec-
tadas en cada maceta de prueba y los datos se registraron co
mo grado de infeccién en una escala de 0 = no infectadas;

1 = hesta 5 plantas infectadas por maceta; 2 = 6-15 plantas
infectadas por maceta; 3 = 16 o mds plantaes infectadas por ma

cota. Los resultados estdn indicados en le Tabla V.
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TADLA V

Compucs Concentracidén de ingre

Grado de infec Fitotoxiel

to n?  diente activo (y7/ml) cidn dad.
1 500 . 0,00 nule
2 u 0,00 "
3 " 0,00 u
4 " f0,50 "
5 " 0,30 "
6 " 0,30 n
10 " 0,50 "
13 " 1,00 "
23 n 0,80 u
24 , n 0,50 "
26 t 0,50 "
27 o " 0,25 "
28 - " 0,25 "
Neo—-asozina 43,3 1,00 n
Patrén - 3,00 -

En resumen, la Patente de Invencién que se solicite

recaersd sobre las siguientes:
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RELVINDICACLONES

1« Un procedimiento para la produccién de bis-tiourel
do=-bencencs de Lérmula: II..{2.::;’ ?
in N-C-NH~C-Y-R
(X 1
E—%—NH~C-Y-R
35 &

donde cada uno de los radicales Ry R1 repregentan alquilo de

;

1 a.12 dtomos de carbono sin ningin sustituyente, alquilo de
1 a 2 4tomos de carbono sustituldo con halégeno, metoxi o feni
lo, alguenilo de 2 a 3 dtomos de carbono, alguinilo de 2 a 3

+

Adtomos de carbono o arilo sin sustitulr o sustituldo con haléd~

2 3

geno, nitro o metllo; cada uno de los radicales R™ y R™ repro-

genta hidrdgeno o metilo; X representa haldgeno, nitro o meti- ,
lo; n representa un nimero entero de 0 & 3; Y reprosenta oxigeno '
geno o agufre; cuyo procedimiento consiste en hacer resgcclo-

2
nar un compuesto de érmulat ?

In NH
g
13
con scm;?—Y-R(R1)
|

Y o
2. Un procedimiento segun la Reivindicacidén 1, en el

que el compussto obienido gespogde a la férmula:
I
NH—C—NH—C--O-CH3

wG=NH~C=0~CH
NE g N ] %

3+« Un procedimiento segin la Relvindicacién 1, en el

que el compuesto optenido responde a la férmula:
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[:::Ij?—C—NH-C—OéCEHB
I—%-NH—%—O—CZHS
S 0

4. Un procedimicnto scoin la Reivindicacidn

coupuesto obtenido responde a la tdérmulas
S 0

il i
NH~-C-NH~C-0~C
NH~§—NH—?-O—02H5
0
5« Un procedimiento sestin la Reivindlcecién

compussto obtenido responde a la trérmulas
| v
NH-C-Ii{~C~0~CHy~(_)
Nﬂ—g-m-g-o-c%«@

S. 0 _
bs Un proccdimicnto sestn la Relvindicacién

compuesto obtenido responde a la, férmulas

[

|

[:::[:NH—C—NH—C~O—CH20H200H5
NH—E*NH—E-TO-—CHECHZOCH5

7« Un procedimiento segin la Reivindicacidn
compuesto obtenido responde a la rérmula:
i NH il ’
Nqu— ~0-0-C,H, Cl

NH—P—NH~§—On02H4Cl

8¢ Un procedimiento segin la Relvindicacidn.

compuesto obtenido responde a la térmulas

P9
[:::]:\/NH—C-NH—C—S—CzH5
NH—?-NH-%-Sfcgﬁs
) S 0
9. Un procedimiento sestn la Reivindicacién

compuesto obtenido responde a la formulas

1y

4,

1y

1,

en el

en el

cn el

en el

en el

en el
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9
~NH-C-0-CHy

QNH—
NH—I(I}—NH-?-O-CEH5
S 0

10. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, en el

Q=0

que ol compuesto obtenido responde a la férmulat

| i '
@ WH-C-NH-G-0-) C1

wC=lH=C=-0=¢ D CL
mul}mgo-(:_} '

11« Un precedimiento seguin la Reivindicacién 1, en el

que el compuesto obtenido responde a la térmula:
' s 0

il [
NH~C-NH-C~0~{_)-NO,,
e CeNE=C=0= H-NO
- G-HE--0-( 30,
S
12, Un procedimiento segin la.Reivindicacién 1, en el

que el compuesto obtenido responde a la t6rmulas.

g9
E:::[:NH—C—NH—C--O-CEH5
F ~G-WEL-0-G,

CH5 5 0

13, Un procedimiento para la produccidén de bis-tio-
ureido-béncenos de acuerdo con la Reivindicacién 1, quo com-
prende ademés las etapas cdicionales de convertir el compues—

Yo de érmula: zlzaﬁ

0
il
Xn@ N—C=NH~C-Y-R
: g-%—NH-g-—Y—Rl
53

donde R, R1, R2, R3, X,'n ¢ Y tienen el significado dado an-

teriormente, en un compuesto de férmula:
R%S M'0

X R
NewCml{uCm YR,
y-c-N-c—Y-Rl

3 M'0
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donde R, R\, R%, B5, X, n o Y ticnen el significedo dado an-

teriorncnte y M' representa un metol aclcalino y después ha-

cer reacclionar este Qltimo compucsto con una sal metdlica pa

_ra obtener un compuegto age rérmula:

Xo . _¥- g/ g-Y-R
o~ - i ‘:o ]
v - .-C-Y-’Y
B

donde R, R1,-R2, RB, X, n e Y tienen el signiticado dado an=

teriormente y M represcenta un 4tomo metdlico.

14« TUn procedimiento segin la Reivindicaocién 13, en
el que M representa cobre, calcio o bario.
15« Un procedimiento sezin la Reivindicacidén 13, en

el que el compuesto obtenido responde a la Idérmula:
/N\

g~ 8—002H
[:::[: N-g" o ~8-002 5

Sy
K "

16+ Un procedimiento segin la Reivindicacién 13, en

el que el compuesto obtenido responde a la térmula:
///N

[::I: E—g‘ e §—OC2H5

0C,H
275
BP//,

17. Un procedimiento segin la Reivindicacién 13, en

. @l que ol compuesto obtenido responde a la fdérmula:
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18, 8Se reivindica por ﬁltimo.coﬁo'objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se golicita: ‘g
"UN PROCEDIMIENTO PARA TA FRODUCCION DE BIS-TIOUREIDO-BENCENOS"
Todo conforme queds desc;ito ¥ reivindicado en la
f 10 presente memoria descriptiva que consta de veinticinco péginas
mecanografiadas. , :
Madrid, 18 octubre 1.968 -
BERNARDO UNGRIA
P.P.
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