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MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a lo solicitud de concesién de una.

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: _Kumiai Chemical Industry Co,, Ltd,, de nacionalidad

japonesa.
RESIDENCIA: . N20=2,2=chome,.. Ote-machi, . Chivoda=ku, Tokyo -
JAPON

ENUNCIADO: "PROCESO DE PRODUCCION DE COMPOSICION

MICROBICLDAM

..............................................................................................................

..............

INVENTORES; Seigo Kawada, Isao Chiyomaru y Kiyoshi Takita,

gue ceden sus derechos a la empresa solicitante,

Prioridad: Patente_.. japonesa 0°..57396/197%e1.30 de Julio 1971
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La presente memoria descriptiva. tiene como fin la declara~
cién &el objeto sobre el. que ha de recaer el privilegio de explotacién in-
dustrial y comercial, exclusivo en el territorio nacional, de una Patente
de Invencién.que, como el enunciado indica, se trata de "PROCESO DE PRO~
DUCCION DE COMPOSICION MICROBICIDAY, '

V El invento suministra una composicién microbicida contenien

do un compuesto que tiene la férmula: .

en donde n representa 0, 1 o 2, como un ingrediente activo con escipiente
o disolvente apropiado.

Este invento se refiere a wma composicidn microbicida qﬁe
tiene actividad biocida para varios tipos de microorganismos, que es espe-
cialmente efectiva para inhibir el Blasto (Cuelio podrido) (Piricularia -
Oryzae Cavara) y epidemias bacterianas de la hoja (Xanthomonas oryzae) y
Chancro (Phytomonas citri) y es también.efectivo para inhibir phycomycetes
tales como Rhizopus, Ascomycetes como Penicillium, y Fungi Imnperfecéi co=
mo Trichoderuma, germinados en productos de comida, papel, fibra, cuero o
madera, . -
Se han estado ‘usandoA compuestos orgdnicos de mercurio, com-
puestos orgénicos de arsénico, compuestos orgdnices de cloro, antibiéticos,
y compuestos orgdnicos de fésforo como agentes para inhibir las enfermeda-

des del arroz,

Los compuestos que tienen un, metal pesado tienen alta toxi-

cidad para los animales y los humanos, al tiempo de aplicacién, y también

se absorben en el cuerpo humano junto con el arroz, etc,, para acumular
de esta manera uma toxicidad crénica, Simples compuestos orgdnicos de clo-

ro tienen alta toxicidad para los caparazones de mariscos y plantas y algu
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os compuestos organicos de cloro suministran efectos desventajosos a una
Eianta plantada posteriormente, por los materialeg descompuestos metab$li-
cos de los compuestos orgénicqs'de.cloro.

De acuerdo con esto, la aplicacién de determinados compues-
tos orgénicos de cloro ha sido prohibida, .

Con el fin de superar la anterior mencionada dificultad,
muestros inventores han sintetizado diversos derivados de 2, 3~dihidrom3~
oxiobenzisosulfonazol (’saca:rina.) el cual es obtenible comercialmente como
aditivo de comida a un bajo precio, y se han estudiado pruebas de activie
dad fisiolégica.

Como resultado, hemos encontrado que los compuestos que

tienen la siguiente férmula han sido notablemente activos para diferentes

microorganismos y notablemente efectivos para inhibir el Blastoy las epide
mias bacterianas de la hoja en comparacién csn el 2,3;dihidrb-3-oxiobenziy
sosulfonazol y otros derivados de él, y los compuestos pueden ser usados
en vez de los microbicidas convencionales; ademds, los éompuestos,'usados
como ingredientes activos, tienen alta permeabilidad a las plantas, " de ‘Tia~
nera que los compuestos son efectivos para inhibir el Blasto y las enfer—
medades o epidemias bacterianas de las hojas,inclusive cuando los coﬁponenp
tes son aplicades al. suelo o superficie del agua,

Las composiciones microbicidas de este invento comprenden

un compuesto que tiene la férmulas

I 7
C (CH,)n
EK Sy ’
s~
7N\ »
0o 0

en donde n representa 0, 1 o0 2, como un ingrediente activo, y un aditivo
seleccionado del grupo compuesto por disolventes, diluentes y agentes ten-
sio-activos.

’

Los compuestos tipicos usados como ingredientes activos de
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leste mvento pueden ser 1os siguientes compuestos (los nmumerales de refe~

rencia de los compuestos ‘serén referidos en la siguiente descrlpcn.én)

Compuesto (1): Sacarinato de Piridina,

- |
S/NH \1'\1'
N

cristal laminado blanco; punto de fusién 132-1.3315¢ ¢,

Compuesto (2): Sacarinato o ~Picolfinico,

@:/"\\NHQ

cristal en forma de agujas bla.ncas, punto de fusién 1221232 C,

Compuesto (3): Sacarinato @-Picolfnico.

I
C “ CH
Q>
S/ N
7N\

cristal prismidtico blanco; punto de fusidén 147-14815¢ ¢,

Compuesto (4): Sacarinato de 2,6-lutidina.

cristal prismético blanco; punto de fusién 159-161¢ C,

Estos compuestos pueden ser ficilmente preparados reaccio~

" inando 2, 3-dihidro-3~oxiobenzisosulfonazol con la correépondiente base de

piridina en un disolyente orgdnico tal como el metanol, etanol, acetona,

benceno, etc,
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Se ilustra a continuacién un ejemplo de la preparacién del
ingrediente activo. '

Preparacién de sacarinato de piridina,

_H\N @

's/
7\

1813 gramos (0'1 moles) de 2,3-dihidro-3-oxiobenzisosulfunazol fueron: di-
sueltos en 150 ml, de acetona en medio de ambiente caliente, '

. E1l producto fue hecho circular durante dos horas y después
enfriado, y los cristales fueron separados filtrdndolos y lavindolos con
acetona, Los ci‘istalés fueron recristalizados de la acetona para obtener
2112 gramos de cristal blanco, en placas, _ .

El rendimiento fue del 81 % y el punto de fusién fue 132~
13352 C, ’ ’
Con el fi:n de usar los ingredientes a.cti.vos actuando como
microbicidas, el ingrediente activo est4 unido a un aditivo tal como un
diluente, disolvente, 6 un agente tensio-activo, ba.ra. formar una composi-
cién en forma de'emulsién, polvo humectable, polvo, granulos o a.erosoi
tal como sigue: )
a) EL ingredienté activo es disuelto en un disolvente tal
como el benceno, tolueno, xileno u otros diSéIventes del tipo petréleo,
diferentes alcoholes, cetonas, dimetilformamida, dimetilsulfoxido y exano
y mezclas de ellos, y agentes tensio-activos del tipo aniénico o imiénico,
etc,; es wiformemente mezclado con la solucién solvente y la mezcla es
emulsionada.
b) El ingrediente activo es absorbido en polvo fino de sfli
ce, tierra de diatomeas, etc,, y un agente humectante o dispersante tal
como un, agente tensiowactive, aniénico o iniénico, o alcohol polivinilico,

almidén, goma arébiga, etc.; es uniformemente mezclado para formar un pol-
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vo el cual es aplicado después de diluirlo con wna cantidad apropiada de
¢) El ingrediente activo es mezclado uniformemente con uno
o mis de tni'excipienté s6lido, tal como polvo fino de.minerales (tales -
fcomo talco, arcilla, pirofilita, cal apagada, carbonato de calcio, etc, ),
para formar una composicién de polvo la cual es pulverizada,

También es posible formar una composiciéh de granulados
afiadiendo bentonita, arcilla, talco, carbonato de calcio, etc., con el in-
grediente activo y afiadiendo ademds, un aglutinante tal como el sulfonato
alkilbenceno de sodio, alcohol polivinilico, sulfonato de lignina de sodio,
etc., y amasando la mezcla con agua y extruyéndola para formar grinulos

y secdndolos. ‘

Es posible absorber el ingrediente activo si es necesa.:rio,
disolviéndolo en un disolvente tal como la dimetilformamida a tierra de
diatomeas granular, o vermiculita, o granulos preparados amasando una mez—
cla de polvo fino de minerales tales como la bentonita,'talco, tierra de
diatomeas, arcilla, carbonato.de calcio, etc., y un aglutinante tal como
sulfonato alkilbenceno de sodio, alcohol de polivinilo, sulfonato de llgng..
na de sodio, etc., con agua, y e:étruyendo para formar grénulos y desécé.ndg
los, . ) - '

La composicidén gi'anular puede ser usada esparciéndola a ma~
no, o empleando un aparato esparcidor o un helicéptero. '

Con el fin de usar el ingrediente activo como un microbici-
da para uso industrial, animal y dietético, ¢l ingrediente activo puede
ser mezclado con agua, comida animal, almidén, etc.

Una cantidad del ingrediente activo de la composicién mi-

composicién puede ser usada diluyéndola preferiblemente 0101 — 10 % para

aplicacién en agricultura.

.

Cuando el ingrediente activo es usado-para uso industrial,
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rato extrusor de grénulos para formar grdnulos que fueron secados y criba-

imal o dietético, la cantidad de ingrediente activo puede ser selecciona-
Fa dependiendo de la condicién d_e aplicacién, '

Lo siguiente es ilustrativo de la composicién microbicida
e este invento,

. Se debe entender que Jlas clases de los ingredientes activos
e inactivos y la concentracifn en los ingredientes activos no estédn limita-
flas y pueden ser modificadas en una amplia ;gama. En los ejemplos, el térmi~
po de "parte" designa partes por peso,

Ejemplo 1: Polvo humectable

50 partes del compuesto (1) (sacarinato de piridina) fueron
ezcladas con 4 partes de un agente humectante "Sorbol" (fabricado por la
Eﬁﬂo CHEMICAL. INDUSTRY COMPANY LIMITED), y 46 partes de tierra de diatomeas
bajo molienda, para obtener wn polvo humectable conteniendo 50 % del ingre-

iiente activo, ‘ .
La composicién puéde'ser usa.da.‘de'_spués de disolverla con
heva en una concem‘:ra.cién apropiada. .

s

~Ejemplo 2: Polvo

3 partes del compuesto (3) (sacariﬁato (3~picolinico) fueron
mezcladas con 97 partes de arcilla, moliéndolo para obtener un polve éue

contiene el ingrediente act_ivo} La composicién puede ser usada pulverizin-
Mola sin diluirla, '

Ejemplo 3: Grénulos

20 partes del compuesto (2) (sacarinato g-picolfnico) fue-
ron mezcladas con 2 partes de sulfonato dodecilbenceno de sodio (agente
rensio-activo) y 78 partes de tierra de diatomeas, bajo molienda, y se afia~

flieron a la mezcla 25 partes de agua, amasdndola y extruyéndola en un apa-

Hos.
La composicién puede ser usada esparciéndola.

El ingrediente activo de este invento puede ser mezclado con
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otro ingrediente activo, por ejemplo, un compuesto orgénice de f£dsforo
apropiado, compuesto de carbamato o compuesto orginico de arsénico para
hacer la composicién, '

Se ilustran a continuacién determinados resultados de prue-
bas experimentales de efectos microbicidas .excelentes‘de la composicidn

de este invento,

Experimento 1

Prueba para inhibir Blasto (piricularia oryzae cavara).

En cada bote de cerdmica sin cristalizar que tiene 9 cm, de
didmetro, fueron plantadas 20 piezas de plantas de vivero de arroz con 4-5
hojas (Aichiasahi) y los potes fueron puestos en wna mesa giratoria y se
preparé wna dispersién acuosa del polvo humectable de este invento de acuey
do con el éjemplo 1, que fue esparcida por una pistola pulverizadora con
una presidén de esparcimiento de 1'0 kg, por ;:mz, a razén de 30 ml, por e
ceta, - ’

Una solucién conteniendo esporas de Blasto (enfermedad del
'arroz: ‘cuello podrido) preparada .inoculando continuamente al arroz en wn
invernadero en la concentracién de 20 esporas bajo la observacién micros—
cbpica (15 x 10) fue esparcida a cada maceta a razén de 5 ml, por ma.ceta.,
después de tres dfas deSpués de la primera dispersién.
Después de la inoculacién de esporas, las macetas fueron
guardadas en una habitacién humidificada cubierta de una pelicula’de cloru
ro de polivinilo (humedad saturada; 242 C) durante 24 horas, y luego las
macetas fueron llevadas a wn invernadero, y mantenidas a alta temperatura
{7 para estimilar el desarrollo de Lesiones.

Después de siete dias de la inoculacién se m1d16 €1 nfimero

lide les1ones de diez hojas por maceta y el valor de :mhlblclén fue. calcula-

do por Ja siguiente expres::.én.

Némero de lesiones en Nﬁméro de lesiones

) tada, ~en la.nta.s tratada
Valor- en % de = Iz:éxar;zzisdzo :Z;o:iéz lantas Ir)lo tratadas ades x 100
inhibicién Sl P
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Los resultados de las pruebas se muestran en la tabla 1:

TABLA 1
Ingrediente Concentracién | Valor de la Perjuicio
 Activo par'cés por mil inhibicién %  quimico
Compuestc; 1 "~ 500 100 ninguno
Compuesto 2 ’ " 9914 "
Compuesto 3 ' » " 100 " e
Compuesto 4 1 0818 . » 1.
Benzylalcohol '
~pentacloro . " : 95 : "
Sin tratamiento ) - 0 "

Experimento 2

Pruecba para inhibir enfermedades bacterianas de las hojas

aplicando sobre la superficie de agua. _

Cada una de las plintulas de arroz crecidas , durante un mes
después de la siembra (kinmaze) fueron transplantadés'en cada maceta =~
(1/5.000 a). Una cantidad especifica del polvo humectable de este invento
fue'mesclada con uma pequgi‘ia. cantidad de agua y fue aplicada a la suj:erfi—
cie de agua de la maceta., Después de dos dfas de la aplicacién de dicho
polvo, la bacteria causal 'de la’ enfermedad bacteriana de las hojas fue inoj
culada, por medio de un métoc}o dé aguja en paquete, a las hojas superio-
res abiertas, Después de 25 dfas de la aplicacién, se..observé la extensién
de las lesiones (ataque de la bacteria),

Los resultados de las pruebas se muestran en );a tabla 2

Experimento 3

Prueba antimicroébiana

Cada uno de los medios de cultivo de agar de Waksman (para
enzimas y hongos) o el medio de cultivo plano de agar de Waksman(para bac-

terias) conteniendo 100 partes por mil del ingrediente activo, fue prepara
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TABLA 2

Ingrediente Extensién media de la lesién Perjuicio
activo Cantidad de a.plicacidn Cantidad de aplicacién quimico

250 /10 a 500 £/10 a
.Compuesto 1 210 o o2 ninguno
Compuestc; 2 11 03 "
Compuesto 3 ' 12 15 7 "
Compuesto ‘4 217 012 n
Dicarboxilamida 10t0 8t1 Perjuicio
de acetileno
Sin tratamiento 1112 11'2 Ninguno

do en wn plato de Petri que tiene 9 cms, de didmetro,

En una malla de platino de microorganismos, cada especie fue
inoculada y cultivada durante 4 dias a una .témperatura. constante de 28§C
y se observé el crecimiento de los microorganismos.

El resultado de la pruecba es mostrado en la tabla 3:

TABLA 3
Ingrediente Microorganismo
activo A B__¢© D E ¥ G H
Compuesto 1 0 0 0 0 0 0 0 0
Compuesto 2 0 0 . 0 0 0 0 .0 0
Compuesto 3 0 0 0 0 0 S R o 0
Compuesto 4 0 0 0 0 0 0 0
Sin tratamiento 0000 0000 0000 0000 0000 0000 0000 0000
0 | Sin erecimiento
00 Pequleﬁo crecimiento

000 ~ Mediano crecimiento
0000 Gran crecimiento

A: Aspergillus niger (hongo)

B: Penicillium striatum (bongo)
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C: Rhizopus nigricans (hongo)

D: Sachéromyces cerevisiae (levadu.;ca.)

E: Torula utilis ‘(Z.I.eva.dur’a)

F: Sacharomyces rouxii (levadura)

iG: Staphylococeus aureus (bacteria) )

H: Pseudomonas 'a.eruginosa. (bacteria)

Descrlta. sufiéiéntémente la naturaleza del presente invento
asi como su realizacién industrial, sélo cabe afiadir que en su conjunto
y partes constitutivas es posible introducir cambios de forma, materia y
disposicién sin salirse del cuadro del invenf;p, en cuanto tales alteracio-
nes no supongan variacién sustancial del mismo,
El solicitante, al amparo de los Convenios Internacionales

sobre Propiedad Industrial, se reserva el derecho de extender la presente

demanda a los paises extranjeros, -si fuera posible, reivindicando la misma
prioridad de la presente solicitud, ‘ '
Tgualmente, el solicitante se reserva el derecho de solicitax
Los adecuados Certificados de Adicién en la forma sefialada por la Ley, al
introducir en el presente invento cuantos perfeccionamientos se deriven
idel mismo. ) .
NOTA
La presente l;atent'e de Invencién que se; solicita por veinte
affos para Espafia, de acuerdo con la vigente Le'gis-lacién sobre Propiedad
Industrial, deberd recaer sobre "PROCESO DE PRODUCCION DE COMPOSICION MIw-
ICROBICIDA", en todo de acuerdo con las siguientes

RETIVINDICACIONES

12,~ Proceso de produccién de composicién microbicida, carac-

erizado porque comprende una primera fase de produccién de un ingrediente
ctivo mierobicida, la cual comprende la reaccién de 2, 3~dihidro~3-oxioben

isosulfonazol con un compuesto que.tiene la férmula

Z (cH,)
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en donde n representa cero, uno o dos, para obtener un compuesto que tiene
la férmula. 0

. 7'\

donde n representa cero, uno o dos, y porque comprende una . segunda fase

de mezcla del ingrediente activo microbicida.' con un aditivo seleccionado
el grupo compuesto por un diluente, un disolvente y un agente tensio-acti
vo, todo ello de modo que el compuesto obtenido es Gtil para inhibir mi-
croorga.nisnios dafiinos en las plantas y enfermedades bacterianas de las ho-
jas de plantas, en especial del arroz.

23, Proceso de produccién de composicién microbicida,
jen todo de acuerdo con la anterior reivindicacidn, caracterizado porque el

ingrediente activo microbicida es wno del grupo compuesto por sacarinato

Ee piridina, con n’'igual a cero, sacarinato alfa-picolinico y sacarinato

eta~picolinico, con'n igual a uno, y sacarinato de 2,6~lutidina, con n
igual a dos. . '

32,~ "PROCESO DE PRODUCCION DE COMPOSICION MICROBIGIDA'
Segtin queda sustancialmente descrito en la presente me
[noria descriptiva que consta de doce hojas mecanografiadas por una solez-

cara.,.
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