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© nil)=~4~iminooxXazolidin-2-tiona 'y sus derivedos [I: ¥ = oxi.

€
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S
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Egte invento se refiere 2 nuevos compuestos de
N;(3,S—dihalofenil)oxazolidina ¥ & su produccidn y emnpleo,
Dichos compueétds de Ne(3,5=dihalofenil)oxazoli~

" dina son representebles por la férmuls:
’ Y
X ' i

Coey .
; N/ J ' [z]
l

donde R y R' son cadae uno de ellos hidrdgeno o alquilo ine
ferior (v.g. metilo, etilo, propilo, isopropilo, butilo,
isobutilo o terc-butilo), X es haldgeno (v.g..flﬁor, clo-
ro,'bromo, yodo), Y e Y' son cada uno de ellog oxigeno 0
-azufre y Z es oxigeno ‘o imino, con la condididn de que 2
es imino cuando ambos grupos Y e Y' gon oxigeno y ambés
grupos X son cloro,

Por lo tanto, el tdrmino "compuestos de N-(3,5~
dihalofenil)oxazolidina" utilizado aqui tiene un amplio
sentido y cubre por lo menos las gsiguientes siete clases
de compuestos: 3-(3,5-dihalofenil)=4—iminooxsz0Lidite-2m-
oma y sus derivados [T: v =Y = oxigenos % = imino]; .
3~(3,S—Qihalofenil);4—oxooxazolidinr2~ﬁiona ¥ sug deriva—~

dos [Is Y = 2 = oxigeno; Y! = azufre |3 3-(3,5-dihalofe-

geno; Y' = azufre; Z = iminoJ; 3-(3,5-dihelofenil)tiazo-
ligin-2,4~diona y sus. derivados [I: Y = azufre; ¥Y' = 2 =
ox{geno]; 3—(3,5~@ihalofenil)—4-iminotiazolidin-2~ona ¥
" sus derivadog [I: T = azufre; Y = oxigeno; Z = imino];

3-(3,5-dibalofenil )~4~oxotiazolidin-2~tiona ¥ sus derive-
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),5~d1alqu11(1nier10r)oxazolld¢n~2—ona (ve &e 3-(3,5-diclo-

- quil(inferior)oxazolidin-2-tiona (vege 3-(3,5-diclorofenil}~

_Giclorofenil)-4-iminooxazolidin~2~tiona, 3~(3,5-dibrono-

" fenil)-4-iminooxazolidin-2-tiona), 3-(3,5~dihalofcnil-d-

Qﬂ w
whi
S
|

dos [I: Y = Y' = azufre; % = oxigenol; y 3~(3,5-dihalo-_
fenil)-4-iminotiazolidin~2~tiona'y sus derivados [I: Y =
Y = aéufre; Z = imino].

C§mo ejemplos especificos de los compuestos com—
prendidos en la categoria de compuestos de N-(3,5-dihalo-
fenil)oxazolidina [I] citaremos los siguientes: 3-(3,5-
dihalofenil)—4~iminooxazolidin~2~ona'(v.g. 3-(3,5~dicloro~ |
fenil)-4—iminooxazolidinr2—ona,‘3~(3,5-dibromofenil)~4~
iminooxazolidin-2-ona), 3-(3,5-dihalofenil)—A4-imino-5-
alquil(inferior)oxazolidin-2-ora (v.ge 3-(3,5-diclorofenil)-
4-inino~5-netiloxazolidin-2-ona, 3~(3,5-diclorofenil)-4-
imino-S—etiloxazolidin-2-ona, 3~(3,5—dibromofenii)-4-imi—

no~5-meﬁiloxazolidinyz—onax 3-(3,5~dihalofenil)=~4-imino=

r0¢en11)-4~1m1no~5 )~d¢metllozazolldlnr2~ona, 3-(3,5-3i~
clorofenil)-4—imino-5,5-dietiloxazolidin~2—ona),73—(3,5—
dihalofenil)~4~oxooxazolidin—-2~tiona (v.g. 3-(3,5-dicloro-
fenil)-4-oxoozazolidin-2~tiona, 3~(3,5-dibromofenil)~4—

oxooxazolidin-2-tiona), 3~(3,5-dihalofenil)=4-0xo~5~al-

4~oxo~5-mebiloxazolidin-2-tiona, 3-(3,5-diclorofenil)=i~

oxo-5-etiloxazolidin-2-tiona), 3-(3,5-dihalofenil)-4-—oxo~
5,5-dialquil(inferior)oxazolidin-2—~tiona (v.ge 3-(3,5-di-
clorofenil)-4=0%0-5,5~dinetiloxazolidin-2-tiona, 3-(3,5-

diclorofenil)—4-0xo=5-netil-5=-etiloxazolidin-2=tiona),

3~(3,5-dihalofenil)-4~iminooxazolidin=2~tiona (v.ge. 3-(3,54

imino=-5-alquil(inferior)oxazolidin=2~tiona (v.g. 3~(3,5=
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diclorofenil)=4-imino-5-metiloxazolidin-2-tiona, 3~(3,5-

" tioma (v.g. 3-(3,5-diclorofenil)-4-imino-5 ,5-dimetiloxam

- aiome (v.g. 3-(3,5-diclorofenil)+tinzolidin-2,4~diona,

‘alquil(inferior)tiazolidin-2-ona (vege 3-(3,5-diclorofce

" 4=imino-5-etiltiazolidin-2=ong), 3-(3,5-dihalofenil)—in

57544
‘// 3 n,.u: I“,B

diclorofenil}—4—imino—5~etilovaolidinrz—tiona), 3-(3,5-

dihalofenil)—4-imino-5,5-dialquil(inferior)oxazolidinao—

zolidin~2~tiona, 3-(3,5-diclorofenil)-4-inino~5,5-dietil-

oxazolidin-2~tiona), 3-(3,5-dihalofenil)tiazolidin-2,4—

3-(3,5-aibromofenil) $ia2014din=2,4~diona) , 3-(3,5~dihalo~
fenil)-5-alquil(inferior)tiazolidin-2,4=diona (v.g. 3~(3,5
diclorofenil)~5-metiltiazolidin-2,4-aiona, 3-(3,5-dicloro=
fenil)nS—etiltiazolidinFE,4—diona), 3-(3,5-dihalofenil)~
5,5-dialquil(inferior)tiazolidin-2,4-Giona (v.ge 3-(3,5-
diclorofenil)=5,5-dimetiltinzolidin=-2,4~diona, 3-(3,5-
diclorofenil)-5-unetil-5-¢tiltiazolidin-2,4-diona), 3-(3,5-
dihelofenil)=4~ininotiazolidin-2-oms (Vege 3-(3,5~dicloro=-
fenil)—4—1minotiazolidinp2~ona; 3~(3,5~dibromnofenil )ml=

iminotiazolidin-2-ona), 3—(3,5-dihaiofenil)-4-imino-5-
nil);4~iminoes—metiltiazolidin~2—ona,t3—(3,5-diclorofeni1)-

imino-S,S-dialquil(inferior)tiazolidinr2-ona, (G.g. 3-(3,5-
diclorofenil J=4mimino=5 ,5-dinet11t1a7011din-2=0na, 3=(3,5-
diclorofenil)é4-imino-5,S-dietiltiazolidinrz-ona), 3-(3,5~
dihslofenil)-4~oxotiazolidin-2=tions (v.g. 3=(3,5-dicloro—
fenil)-4-oxotiazolidin-2<tiona, 3-(3,5-aibromofenil)-d=
oxotiazolidin-2-tiona), 3—(3,5—dihalofenil)~4~oxo~5;al-
quil(inferior)fiazolidinr2~tiona (vege 3-(3,5-diclorofe-
nil)—4-oxo~5~metiltiazolidin~2~tiona, 3-(3,5-diclorofenil)-
4—oxo;5—etiltiazolidinr2~tiona), 3~(3,5-dihalofenil)~4-
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'ox6—5,S-qialquil(inferior)tiazolidin¢2~tiona (vige 3=(3,5~

" dihalofenil)-4-iminotiazolidin-2-tions (veg. 3-(3,5-diclo~

2~tiona), 3-(3,5-dibromofenil)-5,5-dinetiloxazolidin-2,4-

‘que éstos no poseen ninguna accidn herbicida. Un objeto

diclorofenil)—4—oxo—5,5-dimetiltiazolidinFZ—tiona, 3=(3,5=

diolqréfenil)—4-oxo-5,5~dietiltiazolidin~2—tiona), 3-(3,5-

rofenil)~4-iminotiazolidin-2-tiona, 3-(3,5-dibromofenil)—
4-iminotiazolidin~2-tiona), 3-(3, 5-dihalofenil)-4~imino—5~
alquLl(lnferlor)tlazol¢d1nr2—tlona (vege 3~(3,5-dicloro=
fenll)—4—1m1no—5~metlltlazolldlnFZ—tlona, 3-(3,5~dicloro-
fenll)-4—1m1n075-etlltlazolldlny2—t10nax 3-(3,)—d1halofe—
nil)~4-imino—5,S—dialquil(inferior)tiazglidin~2~tiona
(veg. 3~(3,S—diclorofenil)-4—imino-5,5~dimetiltiazolidin—

2-tiona, 3—(3,5;diolorofenil)-4-imino—5,5-dieti1tiazolidin~

diona, 3—(3 5—a1yodofenll) 5,5-dimetiloxazolidin-2 4-d10na
3—(3,)—dlfluorfenll)-S—metlloxazolldlnFZ y4-diona, etc,
Ahora se ha encontrado que dichos compuestos de
N-(3,5~dihalofenil)oxazoliding [I] presentan uné intensa
actividad antimicrobiana contra ung amplie variedad de mi-
croorganismos, inelufdos los h;ngos fitopatogénicos y .pa-
rdsitos de los productos industriales., Este hallazgo es;
de una importancia inesperadé ¥y sorprendente, debido a que
sus compuestos anslogos, por ejemplo los correspondientes
derivados no halogenados en las.posiciones 3 y 5, no ﬁre—
sentan una act1v1aad antlmlcroblana apreciable, A este reg|

peoto, puede observarge gque algunos de sus compuestos ande

logos ejercen una intensa actividad herbicida, mientrasg

basico del presente invento es.obtener 1os nuevos conpue s—

tos-de N-(3,5-dihalofenilloxazolidina [I] . Otro objeto de




10

15

20

25 -

30

- esgle inveh%o es proporcionarllos compuestos de (345~

dihalofenil)oxazolidina [I] con wa marcade activided an-

timicrébiana.'Otro“objeto del invento es proporcionsr un

" procedimiento para la preparacidén de los compuestos de

N-(3,5~dihalofenil)oxazolidina [I]. Bstos y otros objetos
ge pondrdn en evidencié a los expertos en la tdenica s
los éue.se dirige-el presente invento en las descripeio=
nes siguientes. _ '

De acuerdo con el preoenfe invento,. log compuesto
de T-(3,5-dihalofenil)oxazoliding [1] donde 2 es imino se

preparan tratande un derivado de dcido carbdmico de formum

la:

donde Ry R', X, X', ¥ ¢ Y' son los definidos anﬁerlofmen—

te, con una base. Como ejemplos de bases citaremos el aio~
niaco, aminas orgdnicas (v.g. metilemina, etilanina, dime=
tilamina, triebilamine, piridina, NyN~dimetilanilina, N,H-
dietilanilina), alcéxidoé de metales alcalinos (v.g. meté;
xido sddico, eto xido sodlco), carbonatos de metales alcor-
linos (v.ge carbonato s6édico), bicarbomatos de metales al-
calinos (v.ge. bicarbomato sédico), etc, La cantidad de bam-
se estd comprendida entre we. cantidad catalitica y una
cantided empleada como medio de reaccidn. No es esbricta-
menbe necesario el uso de mldisdlvente. Cuando se utiliza,

puede emplearse, por ejemplo, benceno, tolueno, *ileno,

_clorobenceno, diclorobenceno, nitrobenceno, metanol, eta~-

A
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_nol, ete. Esta reaccidn requiere ung temperatura comprendis

‘beriormente. Como base puede ubilizarse, por ejemplo, amo-

de entfe la tenperatura ambienté ¥ unos 200°C y el trata-
miento.se realiza normelmente con calefaceidn.

Los comﬁuestos de NI-{3,5-dihalofenil)oxazoliding
[I] donde % es oxigeno se preparan tratando con uns, base

un derivado de deido carbénico de fdrmulas

. Tt
X
, Ly |
A [111)
o
R0 R

donde R" es ﬁidrégeno o'alquilo inferior (v.g. metilo,

etilo, propilo) y R, R', X, Y e Y' son los definidos ap~

niaco, amims orginicas (v.g. metileming, etilamina, di-
metilamine, trietilamina, piridina, N,H-dimetilanilina,
N,H-dietilanilinae), alcdxidos de metales alcalinos.(v.g.
metdxido sddico, etdxido sddico), carbonatos de metales
alcalinos (v.g. carbonato gédico), bicarbonntos de meta-
les alcalinos (v.g. bicarbonato sddico) o similares., La
cantidad de base estd comprendida entre une cantidad cata—-|.
litica v la cantidad utilizada como medio de reaceidn. El
uso de un disolvente no es estrictamente necesario. Cuando
se utiliza, puede emplearse, por ejemplo, benceno, tolueno).
xileno, clorobenceno, diélﬁrobenceno, nitrobenceno, etc,
La reaccidn requiere una tempsratura comprendida entre 50°
y 200°¢C aproximadamente 'y el tratamiento se reéliza ordie-
nariamente con calefaccidn.

Alternativamente, 1log coumpuestos de H;G,S-dihalo—
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.fenil)oxaéolidina [ZI] ; donde Z es oxigeno;'pueden ser pre;

. ho con un acmdo. EL gcido es utilizado en una cantidad

' por lo mencs equlmolecular “&:. la del compuesto 4=imino.

" unos 200°C, en caso necesarlo, en agus o en un dis olvente

- tenido como producto intermedio en el gue 2 es imino. Los

-tratamientos con la base ¥y con el deido pueden realizarse

parados pox tratam;enmo del corre spondiente compuesto. 4---1mT

Como ejemplos del deido citaremos deido clorhidrico, dcido
bromhidrico, deido sulférico, deido nitrico, deido aceti~
co, etc. EL tratamiento es efectuado habitualmente a la

teﬁperatura ambiente, mientras se calienta por debajo de

orgénico (v.g. benceno, tolueno, xileno, clorobeﬁceno,
éter isopropilico)o

Alternativamente, los compuestos de H-(3, 5-d1ha-
lofenil)oxazolidina [I] donde % es oxigeno, también pueden
ser preparados por traetamiento del derivado de Zdcido car—
bémico [II] con una base y después con un &cido, aislando

0 no el compuesto de N-(3,5-dihalofenil)oxazoliding [I]ob-

en la forma antes descrita.

Tos materiales de partida en el procediniento an-
terior, es decir los derivados de deido carbdmico [II] y
[III], pueden producirse por diversos métodom, algunos de

log cuales se. indican en las siguientes ecuzciones:
: a8

X
- Y‘l Rt
: N
NHy, + Cl=C-Y=C-R
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X:

ME-G-01 + FY-C-R _Base v
| ]
T .oon . We _...clz-n'
. Base ' oL
. ' [11]
N , .
) | ’
NCY' + HY-C-R ,
-
"R
- !
W, + OL-C-Y~(-R
|
- COOR™
Base
o N L
. ) ’ —’Y
HH~C=C1 + Hrﬁg-n Base . ﬁ/ '
Il >,
- COORY 0C O
' - [
X RO R

IIT
Baéi///)”- [ ]
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- dihalofenil)oxazolidine [I] del présente invento presen-

- tan una intense actividad antimicrobians contra varios mi~

les (v.g. Aspergillus niper).

Selerotinia sclerotiorum 8
Alternaria kikuchians . 40
Glomerells cingulata o . 200

. Xanthomonas citri : 200

CTF R g ey
3/ 044
AR b

‘R
o |
NCY' + HY-C-R

|
COOR™

X

donde R, R, R“,'X, Y j vdl son los definidos anteriormen-
te, |

B

Como se ha indicado, los compuestoé de Ne(3,5~

croorganismos incluidos log hongos fitopatégenbs (Ve
Pyricularia oryzae, Cochliobolus mlyabeanus, kanuhomonas
oryzae, Sphanrotheca fuliginea, Pellicularia sasakll,
Pellicularie filamentosa, Fusarium oxysporum, Corticium
rolfgii, Bobrybis cinerea, Sclerotinia sclerotiorum, Al-
ternarie kikuchiana, Altermaria mali, Glomerells cingulata

Pythium aphanidermatun) y pardsitos de productos industrig)

Por ejemplo,  la 3-(3,5-diclorofenil)tiazolidinr
2,4-diona da el siguiente espectro antimicrobiano cuendo

se determina por el método de dilucidn en agar:

Organismo de ensayo . Goncenurac1on minime

- de inhibicidn (ppn)
Pyricularia oxryzae 200
Pellicularie sasakii 40
Cochliobolus miyabeanus ' _ 200
Pellicularia filamentoss s 8

Botrytis cinerea

[]
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" ‘tog de 9 cm de didmetro y deéafrolladas hagta la fase de

~ tres hojas a razén de 7 ml de la dilucidn por tiesto. Tran

"ejemplo los correspondientes compuestos no sustituidos o

Algunos de los resultados del ensayo que también
corrobofan la égtiviﬁad antimicfobiaﬁa de los compuesﬁos
de F~(3,5-dihalofenil)oxazolidina [I] estdn indicados a
continuacidn. |
Engayo 1

Bl compuesto de ensayo en forms de polvo mojable

se diluye con agua haste una concentracidn de 500 o 1000

ppﬁ Yy se aplica a unas plantas de arroz cultivadas en ties-

W

currido un dfa, lag plantas reciben una pulverizacidn para
inocular con una suspensidnde esporas de Pyricularia orwzae,'
Cinco ‘dias después, se cuenta el nimero de manchag enfer-
mase. Los resultados se encuentran en las siguientes ta-
blas, en lag que puéde obgervarse que 163 compuestos de
N-(3,5-dihalofenil)oxazolidina [I] presentan we actividad

antifingica mds intensa que los compuestos andlogos, por

nonohalogenados:
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Bnsayo 2

'12-

ey
(‘,'\ "' '\ } n ;}
“y l L"\'l pe If
PABTA (2)
_Cohcegr Nimero de manches
) . . 3 tracion enfermas por cada
Compuesto de ensayo (ppm) 10 _hojas
3~(3,5-diclorofenil )~4~imi
no-5,5~dimetiloxazolidin-
2-ona . 500 23
3~(3,5-diclorofenil)~4-imi
nooxazolidin—z—ona 500 17
}BSdmmmmmMJ5-
dlmeblloxaaolldln—Q 4-diong 500 19
3—(4~clor ofen11)—4—1m1no—5-
_etiloxazolidin-2-ona . 500 158
3—-(2~clorofenil)=4~inino-
5,y5~dimetiloxazolidin-2~ona 500 101
No tratadas - " 186
- 24BTA (b
Conbep=  Winezo de manelnm
. tracidn enfermag por cada
Compuesto de ensayo {ppm) 10 hojas
3-(3,5~diclorofenil)tiazo~ _ ’
Lidin-2,4-dilona 1000 24
- 3-(3, 5—diclorofeni1)—4;oxo-
fiazolidin=-2~tiona 1000 52
3-(3,5- dlbromofenll)-5 G -
dlmetlloxazolldln-2 A—dlona 1000 37
3~fen11—4~omot1azolld1n~2~ :
tiona 1000 366
No tratadas - 426

EL compuésto de ensayo en forwma de polvo fino se

aplica g unas plantes de arroz cultivadas en tiestos de

9 cnm de didmetro’y desarrolladas hasta la fase de cuairo

hojas, & razén de 100 mg del polvo fino por cede tiesto,

medisnte el uso de un espolvoreador. Transcurride 1 dia,

las plantas son sometidas a pulverizacidén pare inocular
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con una suspensidn de esporas de Cochliobolus miyabeanus.

Tres dias despues, se cuenta el nimero de manchas enfer—
mas. Lés pesultados se encuentran en %as giguientes Ta-~
blaé,-en las que.puede observarse que los compuestos de
N-(3,5-diahalofenil)oxazolidina [I] presentan wne activi-
dad antifingica mds intensa que los compuestos andlogos,
como los compuestos correspondientes no sustituidos, mono-
haiogenados o dihaslogenados (pero en posiciones diferentes

,DABLA (a)

Concentra~ Nimero de manchas en
Compuesto de ensavo cidn (%) fermas por  hoja

3-(3,5-diclorofenil)-4~
imino=5,5-dimetiloxazo-
lidin-2-ona 3,0 3

3-(3,5-diclorcfenil)—4— |
imino=5-metiloxazolidin- .o
2-ona, . 3,0 5

3~(3,5-~diclorofenil )4 _
iminooxazolidin-~2=-ona 3,0 0
3-(3,5-dibromofenil )=4=

imino-5,5-dinetiloxazo~

lidin-2=-ona 3,0 8

3=(3,5~difluorfenil)~5=

. metiloxazolidin-2,4-dlona 3,0 ’ 3

3~(3-clorofenil)-4—imino—
oxazolidin-2~-ona 3,0 83

3=(4=~clorofenil)=4-imino— . -
5-etiloxazolidin-2-ona 3,0 70

3-(2~clorofenil)~4—imino—
5,5=dimetiloxazolidin-2-

ona 3,0 85

3-(3,4~diclorofenil )—~4-~
imino-5,5-dimetiloxazoli- :
din-2-ona - 3,0 78

No tratada ' - s

)

e
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" guientes criterios:

TABLA (b

Congentra~ Mimero de manchas
Compuesto de ensayo cidn (%) enfermas por hoje
3-(3,5=diclorofenil)~tia~ o
z0olidin-2,4~diona - 2,0 0
3=(3,5-diclorofenil)~-4~0x0~
tiazolidin-2-tiona ' 2,0 0
3~(3,5=-diclorofenil)~4~oxo-
Se=metiltiazolidin-2-tiona 2,0 11
3-(3,5-diclorofenil)-4=o0xo~ :
oxazolidin~2-tiona ) 2,0 - 0,9
3-(3~clorofenil)tiazolidin- 4 '
5 ,4=aiona 2,0 45,9
3-(2,5-diclorofenil)~4—oxo~ - : .
oxazolidin=2-tiona 2,0 49,0
3=fonil=4=0x00xa201lidinm~2-~ .
tiona 2,0 56,3.
‘No tratadas - . 48,5
Ensayo 3

Un compuesto de ensayo en form -de emulsién se

~ diluye con agua hasta una concentracidn de 200 o 500 ppm

'y se aplica a unas plantas de arroz cultivadas masta una

altura de 50 & 60 cm en tiestos de 9 cm Ge didmetro, o wne
dosis de 10 ml de le dilucién por tiesto. Transcurridas

.3 horas, se inocula en la vaina un inoculum de disco de
micelio de Pellicularia sasekii. ELl estado infeccioso en
1a vaina se observa 5 dles despuds y el grado de perjuicio
causado se calcula de acuerdo con la siguiente ecuacidn:

(Indice de Kinero de . ,
Grado de perjuicio - infeccion X% tallos x 100
. Nomero total de tallosg X 3
donde el {ndice de infeccidn se determina seglin los si-

k]
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Indice de Infeccion Estado infeccioso
0 Ninguna mencha infecciosa en la
vaina
1 : Partes algo manchadas infecciosas

2 Manchas infecciosas de un tamafio
. menor de 3 cm

3 Manchag infecciosas de un tamafio
no menor de 3 on.

Los resultados se encuentran en las giguientes

Tablas, en las que puede observarse que los compuestos de

N~-( 3,5-dihalofenil)oxazolidina [I] presentan una actividad

antifungice mds intensa que los compuestos andlogos, como

los correspondientes compuestos no sustituidos, monohalo~

genados o dihalogenados (pero

en posiciones diferentes):

TABLA (a)

Compuesto de ehsayo

3-(3,5~diclorofenil)—4-imi-
no~5,5-dimetiloxaz0lidin~2-

-one

3=(3,5~diclorofenil)=~4=imi~-
no-bH-petiloxezolidin=2-—ons

3-(3,5-diclorofenil )~4~imi~
nooxazolidin~2-ona '

‘3—(3r5—dibromofenil)-4-imino_

5,5~dimetiloxazolidin-2-ona

3~(3=clorofenil )=4=imino=oxga
zolidin~2--ons

3=(4~clorofenil)~4=imino=5-
etiloxazolidin—-2-ona

3=(2~clorofenil)~4=~imino=5,5-
dimetiloxazolidin-~2-ons

. 3=(3,4~diclorofenil)-4—imino~

5,5~dimetiloxazolidin~2~ona

No tratadas

Concentracién Grado de per-
- (opm) juiciog
200 3,4
200 7,2
200 0
200 10,1
200 : 100
200 100
200 100
200 100
- 100
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. TABLA (b)

Concentracidn Grado de pere

_ Grado de perjuicio =

_ Gompue'sto de-eﬁsayo ‘ (ppm) juicios
3=(3,5~diclorofenil)=-%ig,
zolidin-2 ,4~-dions . 500 ‘ 0
3=(3,5~diclorofeni]. )=~ :
oxotiazolidin~2~tiona ' 500 . 3,5
- 3-(3-clorofenil)tiazoli- .
din-2,4-diona 500 100
3-(2,5-diclorofenil)~4~ :
oxotiazolidin-2~tiona : - 500 _ 100
3~fenil=4=0x00xaz0lidin- . :
2=-tionsg ) 500 100
No tratadas - . 100
Ensayo

El compuesto de ensayo en forma de polvo mojable
. .
se diluye con agua hasta una concentracién de 1000 ppni
¥ se aplica & unas pléntulaé de-calabaze cultivadas en

tiestos de 12 cm de didmetro y desarrolladas hasta la fa=

-se de 3 6 4 hojas, a razén de 7 ml de la dilueidn por

tiesto. Transcurrido 1 dia, las plantas se someten a pul-

verizecidn para inocular con wuna suspensidn de esporas

de Spheerotheca fuliginea. Diez dias después; se obsexrva

el estado infecciogo de las cuairoe hojas .superiores y el
grado de pefjuicio: se calcula g partir de la superficie
infecciosa de acuerdo con la giguiente ecuaciodn:
- (Indice de NdmeroE)

infececidn x de hoje

Humero total dehojas x5 *.100

_donde el indice de infeccidn se determina segin los gi-

gulentes critérios:
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)
Indice de infeccidn - .  Superficie infecciosa
0 ' . ’ | nula -
1 | pequefia
3 o . " media
5 | grande

Log resultados se éencuentran en las siguientes ta-
blas, en las que se observa que los compuestos de N~(3,5-
dihalofenil)oxazolidina [I]presentan una actividad anti-
fungica mis intensa que los compuestos andlogos, como 1os
compuestos no ﬁaloéenadds,.monohalogenados o dihalogenados
(pero en posiciones diferentes): .

- TABLA (8

Concentracidn Grado de per-
Compuesto_de ensayo (ppm) __Jjuicio

3=(3,5~diclorofenil)—4~
imino-5,5-dimetiloxgzoli~

Qin=2e-0n5, : 1000 2,3
3-(3,5;diolorofenil)—4— ' .
iminooxazolidin-2-ona 1000 345

3~(3-clorofenil)~4~imino—-
oxazolidin-2-~ona 1000 59,6

3~(3,4—diclorofenii)-4n

. imino=5,5-0imetiloxazoli- , -
" din-2-ona - 1000 37,4

No tratadag - 63,8

TABLA (b 7

Concentracidn Grado de per-

Compuesto de ensayo - (ppm) : juicio
3-(3,5-aiclorofenil)tia~ A :
zolidin-2 ,4-diona ‘ 1000 . 16,7
3~fenil-4—oxooxazolidin= . :
2~tiona _ 1000 - 50,1 .
No tratadas , - - 53,8
.Ensayo 5

En unos tiestos de 9 cm de didmetro se introduce
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 tierra del campo y sobre la superficie se dispersan 10 ml

"10 semillas de pepino. Cinco dfas después .se ohserva el

 halofenil)oxazolidina [I] presentan wna sctivided ambi-

de une tierra infectada con Pellicwlaris filamentosa. Tl
compuesto de ensayo en forme de concentrado emulsionsble
se diluye con agﬁa hasta una concentracidn de 500 ppn y
la dilucidn se vierte sobre dichos tiestos, a razén de

15 wl por tiesto. Transcurridas dog horas,.se siembran

estado infeccioso de las pldntulas desarrollédas ¥y se cal-
cula el porcentaje de vegetacidn segin la siguiente ecug-
cidns: ' , 7
. Rhrero de pldntulas sanas

en el tiesto tratado % 100

NMimero de germinaciones -
en el fiesto no tratado

Porcentaje de vegetacidn =

Los resultados se encuentran en la siguiente Tam

bla, de la que se deduce que los compuesios de H-(3,5~di~

fingica mis intense que los compuestos andlogos, como los
compuestos no halogenados, monohalogenados o dihalogenados

(pero en. posiciones diferentes):

TABLA |

: ~ Concentracidn Porcentaje de
Compuesto de ensayo {ppm) vegatacidn

'3-(3 5-diclorofenil)-—4— »
: 1Ld1np2-ona »50Q 96,5

- imino~5, S—dlmetlloxazollu

1m1no—5 5-dimetiloxazo~

3-(3, 5—dlcloroi‘en11)--4~
lMlno-Snmetlloxazolldlnr

3=(3,5~diclorofenil)=dm= .
1m1nooxazolld1n~2-0na 500 | 100

3~(J,5—d1bromofen11)—4—-
din~2-oma, ~ 500 98,6
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PABLA (continuacidn)

Concentracién Porcentaje de

Compuegto de ensayo (ppm) vezetacidn
3~(3,5~dibromofenil )=5 y5-

dimetiloxazolidin-2,4~dio

na 500 93,4
3~( 3,5~diclorofenil)=tiam- .
z0lidin=2 ,4=diona . 500 90,2
3~(3,5-diclorofenil)=4— ,
oxotiazolidin-2-tiona 500 89,5
3-(3,5~diclorofenil)—fe

0X0o-5~metiltiazolidin-=2e=- ]
tiona A . : 500 90,0
3-(3,5~diclorofenil)=4—

oxooxazolidin-2-tiona 500 83,2
3~(4~clorofenil)—4—imino— :
S-e¢tiloxazolidin~2-ons, 500 15,2
3-(2-clorofenil)=d-imino-
5,5-dinetiloxazolidine2- .
ona ' 500 0
3~(3~clorofenil)~tiazoli-

din~2,4~-diona 500 9,8
Pentacloronitrobanceno 500 85,6
Yo tratado, inoculado : B 0
Yo tratado, no inoculado - 100

Ensayo 6 A 7

Cvando se analizan por el método de la dilucidn
en agua, la 3-(3,5-diclorofenil)-4~oxotiazolidin-2-tiona
¥ la 3~(3,5-diclorofenil )=4-0x0~5-metiltiazolidin-2—tionsa
presentan una concentracién minima de inhibicidn de 2000 .
ppn frente a Aspergillus niger ATCC n2 9642 que produce -
dafios importantes a los prodqctos-igdustriales.

.Como fdcilmente se deduce de las deééfipciones'anr
teriores, los compuestos de H-(3,5-dihalofenil)oxazolidina
[1] son dtiles como agentes antimicrobianos, especialmente
como fungicidas agricolas y'fungicidas industriales. En
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otras palébras, pueden ser utilizados como productos gui-

puestos de N—(3,5—dihalofenil)dxazolidiha[l]como tales pe~

-emulsionables, granulos cilindricos o grénulos esféricos.

- ditioato de S-[1,2-bis(etozicarbonil)etilo] y 0,0-dimetilo

o — 20—

b ﬂ/[: i,
O I &w-é§_35

micos agricolas para la prevencién 0 inhibicidn de las en—
fermedades de las plaﬁtas causadas por los hongos y bacte-
rias'fitopatégenoé. Pambién puedén ser empleados como pro-
ductos quimicos industriales pera la prevencidén o inhibi- |
ciéﬁ de la formacidn dé manchas en los productés indusﬁrian

les.

Para dicha aplicacidn, pueden wtilizarse los com-

ro, en 1la mayoria de los casos prdcticos, se diluyen con’

un vehfculo o vehiculos adecuados para former una prepare
cidn convencional tal como polvos finos, polyos mojables,

pulverizaciones oleosas, aerosoles, tabletas, conbgntrados

Adends de los compuestos de N-(3,5-dihalofenil)oxazolidina
[IL estas composiciones antimicrobianas pueden conbener

uno o mds fungicidas conocidos (v.g. Blasticidn S, Kasu~-

gamycin, Polyoxyin, Cellocidin, Cloranfenicol, Fesforotio-
lato de 0,0-dietilo y S=-bencilo, fosforoditiolato de O-eli~
lo y S,8~difenilo, fosforoditiolato de O-n-butilo y S-eti~
lo-S-bencilo, fosforotiolafo de 0,0-di-isopropilo ¥y S—ben-

cilo, tiofosfonato de O-etilo y S-bencilfenilo, pentacloro;

T

benzaldoxima, alcohol pentaclorobencilico,-pentacloromande-'
lbnitrilo, acetato de penﬁaclofofenilo, netilarsonzto de
hierro, metilarsonato férrico aménico, ¥-1,2,3,4,5,6~hexa~
clorociclohexano, 1,1,1-tficloro—2,2-bis(p—olorofenil)etg¥

no; O=(p=nitrofenil)fosforoticato de 0,0-dimetilo, Tosforoy

fosforoditioato de 0,0-dimetilo y- 8-(H-~petilcarvanoilmeti~

lo0), fenilfosfotioato de O-etilo y O-p-nitrofenilo, Neme-
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tilearbamato de «-naftilo, fosforoticato de 0,0-dimetilo

- fenilo, tiofosfato de 0,0-dietilo y O~(2-isopropil-6-mne-

{

oA
5 £

-

Y
€Y1

| &

¥y O-(p-nitro-m-metilfenilo), crisantemato de 3,4,5,6-te-

trahidroftalimidometilo, N-metilearbamato de 3,4-Gimetil—

t11l-4-pirimidinilo), fosfato de 0,0-dimetil-2,2-dicloro-

vinilo, 1,1-bis(p—clorofenil)»2,2,2-tricloroetagol, 152=

dibromoetano, 1,2-dibromo-3~cloropropano, etilen~bis(ditio-
carbamato) de cinc, etilen~bis-(ditiocarbamato) de wanga-
neso, 2,3-dicloro-1,4~naftoquinona, N-(triclorometiltio)-
4-ciclohexén~{,2—dicarb6ximida, N-(1,1,2,2-tetracloroetil-
tio)~4~ciclohexen-1,2-dicarboximida, ditiolearbomto i~
clico de 6-metil-2,3-quinoxalina, tetracloroisoftalonitri-
1o, p-dimetilaminobencenodiazosulfonato sédico, 2,4-diclo-
ro-6-(2~cloroaniline)~g~triazina, deido 2,4-diclorofenoxi~
acético, dcido 4-cloro-2-métilfenoxiacético, 3,4~dicloro=
propionsnilida, éter 2,4—diclorofenil-4knitrofenilico,
2-cloro~4,6-~bis(etilamino)=s-triazina, N-(1-naftil)ftala-
mato s8dico, etc.). Las composiciones microbianas también
pueden confener wuna o mas sustancias.conocidas por su ac-

tividad como insecticidas, nematocidas, acaricidas, herbi~

)

cidas, fertilizantes, acondicionadores del suelo, .desinfec
tantes del suelo, o reguladores del crecimiento de las
plantas. Como ejemplos de coumposiciones nicrobianas tLpi~
cas de scuerdo con el invento citarenos las siguientes:

(a) Polvos finos obtenidos dispersando por 1o me=
nos uno de los compuestoé de,N—(3,5—diolorofenil)oxazoli—
dina [I] como ingrediente activo, & una concentracidn de
0,1 2 50 % en peso, en mn vehiculo inerte (vego talco,

tierra de diatomeas, serrin de¢ madera, arcilla),
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fepil)oxazolidina [I]‘como'ingrediente activo, & uia con-

“tivamente en los s1gu1entes eaemplos. En estog ejemplos,

(b) Polvos mojables obtenidps dispersando por lo-
menos uno de los compuestos de N=(3,5-diclorofenil)oxazo-
lidina'[Ilcomo ingrédiénte activo, a una concentracién de
0,1 & 80 % en peso, en un vehfculo adsorbente inerte (v.g.
tierra de diatomeas) junto con un agente hunsctante y/o
dispersante por ejemplo una sal de metal alcalino &e un
sulfato alifético de cadena larga, un derivado de deido
sulfirico .parcialmente neutralizado de un aceite de petré-
leo o de un glibérido natufal 6 un producto de condensa-
cibda de un dxido de alqiileno con un a01do orgénico.

(e) Concentrados emulvlonables obtenidos disper-

sando por Lo menos uno de los compuestos de F-(3,5-dicloro-

centra01on de 0,1 a 50 % en peso, en un disolvenié organi-
co - (v.g. dlmetllsulfoxldo) mes un emnlgente, por ejemplo
una sal de metal alcalino de un sulfato alifdtico de cade-
na larga, un derivado de dcido sulfirico parcislmente neu-
tralizado de un aceite de petrdéleo o de uﬁ glicérido natu~
ral o un producto de condensacidn de un éxido de alguileno
con wn dcido orgdnico. ‘ '
' (4) Composiciones de los compuestos de Ne(3,5-
diclorofenil)oxézolidina (1] formwladas en le forms comin-
mente empleada en la técnica de preparacién de grénulog,
polvos flnos ¥ aerosoles mloroblcldas.

Las reallzac1ones précticas y actualmente preferl-

das del presente invento se encuentran mostrauas ilugtro-

las partes. y porcentajes se dan en peso.
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EJENPLO 1

Preparacidn de compuestos de N;(3;S—dihalofenil)oxazolidi-

na [I: % = imino]

Se disuelven 0,1 moles de derivado de dcido car-
bémico [II] y 0,0001 moles de dietilanilina en 50 g de
télueno y la solucidn resultante se calien;ba & reflujo con
agi.tacién durante 2 horas. La mezcla de reaccidn se concen
tra 8 presidn reducida dando el compuesto de ﬁ—(3,5-dihalo-
fenil)oxazolidina deseado. -

En la siguiente ‘J’.‘qbla A ge incluyen algunos de
los compuestos de N-(3,5-dihelofenil)oxazolidina [I] , ob-

tenidos por el procedimiento anterior:

w0,
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_ TABLA A
 Derivado de 4cido carba- Compuesto de N-(3,5-dihalo Rendi
mico de partida fenil)oxazolidina .£f, mient
producido ?OC)
Ne(3,5=diclorofenil)car— 3-(3,5-diclorofenil)=4=imi-  120,5 98
bamato de cianometilo nooxazolidin=2-ons 121,56
N-(3,5=-diclorofenil)car—~ 3~(3,5=diclorofenil)=4-imi- 101 98
- bamato de g-cianoetilo no-5-metiloxazolidin-2-ona 103
 N-(3,5-diclorofenil)car— 3-(3,5-diclorofenil)=4=imi~ 135 99
bameto de o~ciznoisopropi- no=5,5-dimetiloxazolidin-2- 136,5 !
lo ona,
~ N=(3,5=-dibromofenil)car= 3=(3,5=dibromofenil)=4=imi= 166 97
" bamato de «=cianoisopro- no=5,5-dimetiloxazolidin-2- 168
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| TABLA A _

sto de N-(3,5=-dihalo Rendi- Andlisis elemental
nil)oxazolidins, ofe miento

producido EOC) A ¢ H N Cl o Br
-diclorofenil)=d=imi=  120,5 98 Calce 44,11 2,47 11,43 28,94
olidin-2-ona 121,5 Ence 44,03 2,61 11,17 28,61
—-diclorofenil)-—4-imi- 101 98 Calce 46,67 3,19 11,11 26,96
etiloxazolidin=-2-ona 103 Ence 46,36 3,11 10,81 27,37
~diclorofenil)-4-imi- 135 99 Calce 48,37 3,69 10,26 25,96
~dimetiloxazolidin-2- 136,5 . Ence 48,56 3,64 10,34 26,00
~dibromofenil)-4-imi- 166 97 Calce 364,49 2,78 7,74 44415
-dimetiloxazolidin~-2- 168 Ence 36,52 1714 7,60 44423
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. EJEMPLO 2

Preparacidn de compuestos de Ne(3,5-dihalofenil)oxazolidi-

nall: 2 = oxigeno]

Se agregan 0,1 moles del derivado de dcido car—

bdmico [III] sobre 1 g de piridina y la mezcla resultante

se calienta entre 100° ¥ 160°C, con agitacidn,durante 3 ho

" ras. EL producto crudo se recristaliza en etanol dando el

compuesto de N-(3,5-dihalofenil)oxazolidina deseado.
En la siguieqte'Tablé B se encuentran algunos de
los compuestos de I-(3,5-dihalofenil)oxazolidina [I] obte-

nidos por el procedimiento anberiore.

P
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Derivado de dcido carba-
mico de partida

—26 -

- :
37544
. Iq Gt B 2 G

Rendi-
miento

(%)

N-( 3,5-diclorofenil)tio~
carbamato de S-eboxicar—
bonilmetilo

N-(3,5-diclorofenil)ditio
carbamato de etoxicarbo-
nilmetilo

Ne(3,5=-diclorofenil)ditio
carbamato de S—(x~etoxi-
carboniletilo)

N-(3,5-diclorofenil)tio=
carbamato de O-etoxicar—
bonilmetilo

N-(3,5-dibromofenil)car-
bamato de 1-metil-1-eto-
xicarboniletilo

'TABTA B
Compuesto_de N=(3,5=dihalo-
fenil)ozazolidina ofe
producido %OC)
3~(3,5-diclorofenil)tiazo= 166
1idin-2,4-diona :
167
3-(3,5-diclorofenil)=4=oxo~  185,5
tiazolidin-2~tiona -
187,45
3=(3,5=diclorofenil)-4-oxo=-  139,5
Se-metiltiazolidin-2~tionsa
140,5
3-(3,5-diclorofenil)-4~oxo- 172
oxazolidin-2-tiona .
175
3-(3,5-dibromofenil)-5¢5-di- 169,0
metiloxazolidin~-2,4-diona
172,0

87

N

82

85

86



~26 —
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TABLA B |
;550 _de N~(3,5-dihalo- Rendi- Andligis elemental
:nil) oxazolidina s miento -
producido %OC) (%) c H N Cl o Br

~diclorofenil)tiazo~ 166 - Calce 41,24 1,91 5,34 27,05
2,4-diona - 87

167 Ence 40,84 1,72 5,49 26,75
‘=diclorofenil)=4=oxo= 185,5 Calce 38,86 1,81 5,04 25,49
Adin-2-tiona 91

187’5 Enc. 38,58 1 ,89 4,96 25,60
‘=diclorofenil)~4=oxo=  139,5 Calce 41,10 2,41 4,79 24,27
.ltiazolidin-2-tions 82

140,45 Enc. 41,13 2,47 4,65 24443
_giclorofenil)—4=oxo- 172 Cale, 41,24 1,91 5,34 27,05
Addin-2-tiona . : 85 .

175 Ence 40,99 2,06 5,20 26,81
‘wdibromofenil)=5¢5=di- 169,0 Calc. 36,39 2,50 3,86 44,03
.xazolidin=-2,4-dionz 86

172,0 Ence 36,23 2,53 3,82 - 43,71
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Preparacidn de 3~(3,5-diclorofeni.l)—4—0x00x8201idin-2—

EJENPLO

Hiom
A una solucidn de 26,1 g (0,1 moles) de 3-(3,5-
diclorofenil)—-4—iminooxazolidin~2-tiona en 100 ml de to-
lueno se afiaden, gota & gota 35 g'de deido clorhidrico al
20 %, mientras se agita a 80-90°C, y después se contints
agitando a la misma temperatura durante 3 hdras. Después
de enfrian se filtra lg mézcla:de reaccién. Ia materia
recogide se lave con agua y se seca dando 3-(3,5-dicloro- ,
fenil)-4-oxooxazolidin~2~tiona (23,9 g) en forma de crisg-
tales blancos que funden a'1%3—17600. Rendimiento, 92 %.
" Analisis elemental: |

Calculado: C, 41,24; H, 1,91; N, 5,34; C1,27,05%

y

o

Encontrados C, 41,42; H, 1,87; N, 5,26;C1, 26,847
' EJEMPLO 4

Preparacidn de 3-(3,5-dibromofenil)-5,5~dimetiloxazolidin~

2,4~diona

Como en él Ejenplo 3, so trata la 3—(315~dibromc
fenil)-4-imino-5 ,5-dinetiloxazolidin-2-ona con dcido clor-
hidrico para dar 3-(3,5-dibromofenil)-5,5~dimnetiloxazoli~
din~2,4-diona en forma de cristales que funden & 169,5-
1720, Rendimiento, 95 %.

Andlisis elemental:

Calculado: C,36,39; H,2,50; N, 3,86; Br,44,03 4

Encontrado: C,36,31; 3,2,45; N, 3,78; Br,44,26 4
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EJEMPLO §

Preparacion de 3-(3,5-diyodofenil)-5.5-dimetiloxazolidin-

2,4-diona .
Coﬁo en el Ejemplo 3, se tfata la 3-(3,5-diyodofe—

L -nnu l" A

" nil)-4~imino~5,5-dimetiloxazolidine2 ,4=diona con goido -

clorhidrico dando 3—(3,5—diyodofenil)-5,5~dimetiloxazolif
din-2,4-diona en forms de eristales que funden & 13%-
139°¢. Rendimiento, 81 %,
Andlisis elemental: .
Calculado: C, 28,913 H, 1,995 N, 3,07; I, 55,54 %
.Encontrado:C, 28,85; H,.1,90; W, 3,00; I, 55,35 %
EJEMPLO 6 |

Preparacidn de 3~(3,5-diclorofenil)=4=0x%00x820Lid1 ne=

Jbiona

Se agita a 90-110°C, durante 2 horas, una soluclon
de 2'(',’7 & (0,1 males’) de. I\r-(3,5—dndcmfeml) ditiocarbamato, de o—ciano- i
metilo y 1,5 g de N,N=dietilanilina en 100 ml de tolueno.
La‘temperatura-interna se reduce a 85° y despuéds se agre-
gan gota a gota, con agitacién, 35 g de &cido clorhiarico
@l 20 %, Le agitacidén se prosigue a 80-90%C durante 3 ho-
ras.rDespués de enfriar se filtra la mezcla de reacoidm.
Ta materia recogida ge iavé con ague y se seca dando
23,5 g'de 3—(3,5—diclorofenil)-4—oxooxazolidin-2—tiona,
en forme de oristales blencos que funden a 186,0 -187,0°C,
Rendimiento, 85 %.

Anglisig elemental:

Calculado: C, 38,86; H, 1,81; N, 5,04; CL, 25,49 %

Encontrado:C, 38,73; H, 1,94; N, 4,995 G1, 25,31 &
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. BEJEMPLO 7

Preparacion de un polve fino

Se trituran 3 partes de 3—(3;5~diclorofenil)—4—imi-
nooxazolidin-2-ona y 97 partes de arcilla y se mezclan
bien para preparar un polvo fino que contiene 3 % del in- -
grediente activo. Este polvo fino es aplicable como tal.

EJEIMNPLO 8

Preparacidn de un polvo Ffino

Se-trituran 4 partes de 3~(3,5-diclorofentil)-4-imi- |.
no—5,S—Eimetiioxazolidin-z-ona ¥y 96 partes de talﬁo Yy se
mezclan bien pafa formar up polvo fino qge contiene 4 %
del iﬂgrediénte activo. Este polvo fino es aplicable como
tale

" BJEMPLO 9

Preparacidn de un polvo Fino

_ Se trituran 3 partes de 3-(3,5-diclorofenil)tiazoli-
din-2,4~diona y 9& partes de arcilles y se mezclan bien
para formar un polvo fino que contiene 3 % de ingrediente
activo., EL polvo fino es apliéable como tal.

EJEMPLO 10

" Preparacion de un polvo £ino

" S trituran 4 partes de 3~(3,5-diclorofenil)ed=o0xo=
tiazolidin~2-tiona y 96 partes de talco y se mezclan bien
para formar un.polvo fino que cqntiene 4.% de ingrediente
activo. Bste polvo fino es aplicabig como tal.

EJEIPLO 11

Preparacién de un polvo moiable

Se trituran 50 partes de 3-(3,5~diclor6fenil)—4—
imino;5~metiloxazolidin—Z—ona, 5 partes de un agente humec-

tante (algquilbencenosulfonato) y 45 partes de tierra de
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 tilsulféxido y 10 ﬁartes de un emulgente (éter polioxie-

diatomeas y se mezclan bien pare, formaf.un polvo mojablé

que contiene 50 % de ingrediente activo. El polvo mojable

se diluye con'agua.y_después se aplica, '
' BJEMPLO 12

Preparscion de un polvo mojable
Se trituran 50 partes de 3-(3,5-diclorofenil)—4-

0X0-5-netiltiazolidin~2~tiona, 5 partes de un agente hu-
mecteble (alquilbencenosulfonato) y 45 partes de $ierra
de diatomeas y se mezclan bien para formar un polvo mo-
jable que contiene 50'%IQe ingrediente activo. EL polvo
mojable se diluye -con agua y despuds se aplica.

BIEMPLO 13 '

Preparacidn de un concentrado emulsionable

Se mezclan bien 10 partes de 3~(3,5-dibromofenil)-

4~imino~5,5-dimetiloxazolidin-2-ona, 80 partes de dime-

tilenfenilfendlico) para formar un concentrado emulsiona-
ble que contiens 10 % de ingrediente activo, El concen~

trado emulsionable se diluye con agua y después se apli-

08..

EJEMPLO 1

Preparacidn de un concentrads emulsionable

Se mezclan bien 10 partes de 3-(3,5-diclorofenil)-
4~o0xo0xazolidin-2=tiona, 80 partes de dimetilsulfdxido y
10 partes de un emulgente (éter polioxietilenfenilfendli-
co) para formar un concentrado emulsionable que contiens
10 % del ingrediente activo. EL concentrado emulsiona-
ble se diluyé con agua y después se aplica.
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;EJEI‘.IPIIO 15

Preparacidn de grdnulos

Se trituran 5 partes de 3=(3,5~diclorofemil)=d—imi-
no=5,5~-dinetiloxazolidin~2~ons, 93,5 partes de arcilla y
1,5 partes de un agente aglutinante (alcohol bolivinilico)
y- se mezclan bien. Ia mezcla se amasa con agua y se granus
la formando unos grdnulos que contienen 5 % del ingredien~
te activo, Los granulos son aplicabies.como tales.

- EJEIPLO 16

Preparacidn de grénvlog

Se tﬁituran ¥y se mezclan bien 5 partes de 3~(3,5-
diclorofenil)tiazolidin~2,4~-diona, 93,5 partes de arcilla
vy 1,5 partes de un agente aglutinante (alcohol polivini-
iico). Ie mezcla se amasa con agua y se granula formafﬁp‘
unos grénulos que contienen 5 % de ingrediente activolzios
granulos son aplicables como tales.

-EJEMPLO 1? |

Preparacidn ‘de un volvo fino complejo

Se trituran 2 partes de 3—(3,5-diclorofeni1)~4—imi—
no—5,5—dimetiloxazolidin~2—ona, 1,5 partes de fosforodi~
tiolato de O~-n~butilo y S-etilo y S-bencilo, 0,1 partes de
Kasugamycin y 96,4 partes de arcilla y sé mezclan bien
para former un polvo fino que contiene 3,6 % de ingredim-
tes activos. El polvo fino es aplicable como tal.

EJEHMPLO 18

Preparacidn de un polvo fino compleio

Se trituran 2 partes de 3-(3,5-diclorofenil)-4~imi-
noQS-metiloxazolidinez—bna, 1,5 partes de fosforoditiolato
de O-n=butilo y S-etilo y S-bencilo, 2 partes de Fosforo-

tioato de 0,0-dimetilo y O-(3-metil-4-nitrofenilo), 1,5
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~ que contiene 7 % de los ingredientes activos. El polvo

partes de N—mgtilcarbamato de 3,4-dimetilfenilo y 93 par;

tes de arcilla y se mezclan bien para formar un polve fine

fino es aplicable como tal,

EJEMPLC 19
Preparacidn de un polvo fino compleio

Se trituran 2 partes de 3-(3,5~diclorofenil)tiazom
1idin-2,4~diona, 1,5 partes de fosforoditiolato de O—n—
butilo y S~eti}o y S-bencilo, 0,1 parfes de Kagugamycin
Y 96,4 partes de ércilla ¥y se mezelan bien para formar
wn polvo fino que contiene 3,6 % de ingredientes 8cHivos.

El polvo fino es aplicable como tal.

| EJEMPLO 20

) Preparacién de_un_polvo fino compleio

_Se trituran 2 partes de-3-(3,5-diclorofenil)tiazo~
1idin-2,4-diona, 1,5 partes de fosforoditioleto de O-n-
butilo y S~etilo y S-bsncilo, 2 partes de fosforotioato dg
0,0—dimetilb ¥ O=(3=metil=4~nitrofenilo), 1,5 partes de
Nemetilcarbamato de 3,4~dimetilfenilc y 93 partes de ar-
cilla y se mezclan bien para formar.un polvo fino que cony
tiene % % de los ingredientes écﬁivos. EL polvo fino es
aplicable como tal. '

En resumen, la Patente de Invencidn que se solici-

ta deberd recaer sobre las siguientes:
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'ferior, X es haldgeno, Y ¢ Y¥° son cada uno de ellos oxige-

. ¢o de cualquiera de las férmulas:

racterizado porque el tratamiento congyun adcido se lleva a

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidén del com- .

puesto de N-(3,5-dihalofenil)oxazolidina de la férmula

X 'Y.'Il
j
i
\\C-~—C—R"

bk

donde R y R* son cada uno de ellos hidrdgeno & alquilo in-

no 6 azufre y % es oxigeno o imino, con la comdicidn de
que Z es imino cuandoc Y e ¥’ son oxigeno y ambos grupos X
son cloro, que consiste en tratar con una base, 6 con una

base y después con un Acido, un derivado de dcido carbimi~

T oy
I

H//Q————T ‘ S H// A l

™

donde R" eéyhidrégeno 6 alquilo inferior y R, R", X, ¥ ¢ ¥
son como se definen anteriormente con una base, si es nece
sario, seguida mediante tratamiento con un acido.

2. Un procedimiento segln la reivindicacién 1, cg
racterizado porque el tratamiento con una base se lleva a
cabo a una temperatura a partir & la ambiente hasté 2002acC.

%, Un procedimiento segin la reivindicacibén 1, ca

cabo a una temperatura a partir de la'ambiente hasta 2002C.

4, Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, en
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donde Z es oxigeno.
5. Un procedimliento segin la reivindicacidn 1, en
el que Z es imino.

6. Un procedimiento segln la reivindicacién 1, ca

.racterizado porque el derivado de 4cido carbamico de fér-

mvla:

donde Ry, B* y X tienen el significado dado anteriormente,
se trata con una base.
» 7. Un procedimiento segin }la reivindicacidn 1,

caracterizado porque el derivado de &cido carbamico de for

mula: Y~
X : il
C Y
H
N
o —
X R"O R

donde R, B’, R", X, ¥ e Y’ tienen el Significado dado an-
teriormente; se trata con una base.

8. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, en
el que el compuesto obtenido estad representado por la fér-

mula:

=T
w——gn—-—-o
"
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donde R y R” y X tienen el significado dado anteriormente.

9. Un procedimiento segln la reivindicacidn 1,
en‘el gue €l compuesto obtenido es 5-(5,5-Diclorofenil)-4—
iminooxazolidin-2-ona.

. 10. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
en el'que el compuesto obtenido es 3-(3,5-Diclorofenil)-l-
imino—B—metiloxazolidin—2—ona.

| 11. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
‘en el que el compuesto obtenido es 3-(%,5-Diclorofenil)-4-
inino-5,5-dimetiloxazolidin-2-ona. ' - .

12. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
en el que el cdmpuesto obtenido es 3-(3,5-Dibromofenil)-4~
imino-5,5-dimetiloxazolidin~2-ona.

13. Un procedimiento segfin la reivindicacién 1,

en el que el compuesto obtenido estd representado por la -

formula: : X ? :
C—8
/s
N\\
e
X ,
0 R

donde R, R* 7y X tienen el significado dado anteriormente.

14. Un procedimiento segln la reivindicacién 1,

_en el que el compuesto obtenido es 3-(3,5-Diclorofenil)tia

z0lidin-2,4~diona.
15. Un procedimienﬁo segin la reivindicacidn 1,

en el que el compuesto obtenido estd representado por la

férmula: X g
' o )
e IV,
. ,(i——-?.—R'
|
X 0 R

donde R, R* y X tienen :l'sianificado dado anteriormente.
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_ en el que el compuesto obtenido es 3-(3,5-Diclorofenil)-4-

-oxo~5-met11t1azolldln—2-t1ona.

‘en-el éue el compuesto obtenidc es el representado por la

metiloxazolidin~2, Q-dlona.

- 36— BT asty
c li' g ] ) >“v- 1 .- j
3 J J L..u: g,!?, 3 - Mo g

16. Un procedimiento segin ia reivindicacidn 1,

en el que el compuesto obtenido es 3 (5 5—chlorofcnll)—4-

oxotlazolldlnp2—tlona.

17. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,

18. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,

formula: s
X f
/"_‘i
N .
A
X/, . 0 R

donde R, R’ y X tienen el significado dado anberiormente.

:19. Un procedimiento segﬁn 1a_reivindicacién-l,
en el que el compuesto obtenido es 3-(%,5-Diclorofenil )-4-
oxooxazolidin-2-tiona. '

20, Un procedimiento segin 1a reivindicacién 1,
én el que el compuesto obtenido es 3-(3,5-Dibromofenil)-
5,S-dimetiloxazolidin—Z,4—diona. '

21; Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, en

el que el compuesto obtenido es 3-(3,5-Diyodofenil)-5,5-di

22. Se reivindica por (ltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invencidn que se solicita:
WUN PROCEDIMIENTO PARA IA PREPARACION DEL COMPUESTO DE N-
(3,5-DIHATOFENIL)OXAZOLIDINA®,
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' Todo conforme queda descritc y reivindicado en
la presente memoria descriptiva que consta de treinta y
siete pAginas mecanografiadas.
Madrid 15 enero 1.970

BERNARDO UNGRIA
p.P. -




	Bibliographic data
	Description
	Claims



