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RESUMEN DE LA INVENCION

Una composicidn agrfcola que comprende como ingre-—
diente activo por lo menos uno de los compuestos 3,5-dicloro-
fenflicos representados por una cuslquiera de las siguientes

' fdrmulas:

' donde A es un grupo metileno o un dtomo de ox¥geno y R ez um
gtomo de hidrdggno o un £tomo de un metal alcalino y presents
' wna intensa sotividad antif¥ngioa contra los hongos fitopa-
tdgenos sin ninguna toxicidad apreciable sobre lags plantas
cultivadas y tampoco sobre los mamffercs y peces,

COMPENDIO DE LA INVENCION

Esta invencidn se refiere a una composicidn agrfco-
la. Mds especialmente, se refiere a una composieidn agrfcola
'que oompreﬁde como ingrediente activo por lo menos uno de los
compuestos 3,5-diclorofenllicos representados por una cualqui

ra de las gigulientes férmulas:
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donde A es un grupo metileno o un dtomo de ox¥geno y R es un
dtomo de hidrdgeno o un £tomo de metal alcalino (v.g. sodio o
potasio), que presenta una notable actividad antifungica con-
| tra los hongos fitopatdgenos gin ninguna toxicidad aprecia-
ble para las plantas cultivadas ni tampoco para los mamIferos
| y peces. ‘

| En los compuestos 3,5-diclorofentlicos representados
por la férmula (I) estdn inclufdos los dos siguientes tipos
de compuestos!

Compuesto (I-A)

deido 3-(3',5'4diclorofenilcarbamoil)—norbornan—2-carboxflico
y sus sales de metales alcalinos
donde R es el definido anteriormente y

Compuesto (I-~B)

»T\\\ COOR

0

C1

e CONH

Cl
decido 3—(3',5'-diclorofenilcarbamoil)-7—oxabiciolo-(2,2,1)—

heptan~2-carboxflico y sus sales de metales alcalinos
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donde R es el definido anteriormente,

En los compuestos 3,5-diclorofen¥licos representados
por la férmula (II) estdn inclu¥dos las dos siguientes clases
de compuestos: |

Compuesto (II-A)

|
g Cl
i [//1\\ co\\\\\ _/
| cH ( n—(/ \
2
LT\ /
_—\
: Cl
¢ N-(3',5'-diclorofenil)-norbornan-2,3-dicarboximida
j
l y
Compuesto (II-B)
Cl
Co
[/1;\1// \\\N. 7R\
| A o0 —
’ Cl

N-(3',5'~diclorofenil)-T-oxabiciclo(2,2,1)heptan-2,3-dicar-
boximida.

Estos compuestos 3,5~dielorofen¥licos son conocidos
y se ha descrito su utilidad como medicamentos en veterina-
ria (véanse las patentes estadounidenses 3.215.597 ¥y
3.261.845). Ademds, se ha indicado que la N-4-fluorfenile3,6-
epoxihexahidroftalimida, que no estd comprendida dentro de
los compuestos de férmulas (I) y (II) pero que es de estruc—
tura quimica similar, posee actividad acdricida (véase la
patente estadounidense 3.,261.845). Sin embargo, nunca se ha
sugerido en la bibliograffa el uso prdetico de los compues-—
to8 3,5-diclorofenflicos (I) y (II) como ingrediente activo
en composiciones agrfeolas, especialmente en composiciones

fungicidas contra los hongos fitopatdgenos.
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Como resultado de un extenso estudio, ahora se ha en-
contrado que los compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) y (II-A)
pogeen una actividad antifungica inesperadamente alta contra

los hongos fitopatdgenos entre los que se encuentraa los Si-

guientes: Sclerotinia sclerotiorum, Rhizoctonia solani,

. Botrytis cinerea, Piricularia oryzae, Cochliobolus miyabea—

nus, Pellieularia sasaki, etc. y el compuesto 3,5-diclorofe-

n¥lico (II-B) presenta una notable actividad antifuagica so-

lamente contra los géneros Sclerotinia ¥y Botrytis. Tambidn se

| ha encontrado que los compuestos 3,5-diclorofenilicos (1) ¥y

(II) no producen ninguna fitotoxicidad sobre las plantas cul-

tivadas cuando se aplican en una cantidad sufieiente para ejer=-

cer su actividad antifungica. También se ha encontrado que lo
compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) y (II) presentan una to-
xicidad extraordinariamente baja para los mam¥feros y peces.

En este aspecto, debe observarse que diversos eompues
tos cuya estructura quimica es muy similar a la de los com~
puestos 3,5-diclorofen¥licos (I) y (II) son también conocidos
pero su actividad antifungica es tan pequefia que excluye cual
quier gplicacidn.prdctiea.

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona una com
posicidn agrieola, especialmente una composicidn fungicida en
un preparado en forma de polvo fino, polvo mojable, concentra
do emulsionable, pulverizaeidn, aerosol, fumigante, grdnulos
esféricos y grdnulos cilindricos, que comprende por lo menos
uno de los compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) y (II), sdlos
o en asociecién con unc o mds vehfculos gaseosos, sdlidos o
1fquidog de los tipos comnmente empleados en las composicio-
nes fungicidas. Ademds de los compuestos 3,5~diclorofentli-~

cos (I) y (II), la composicidn puede contener uno o mds fun-

3
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' crotonato de 2=(1-metilheptil)=4,6-dinitrofenilo, scetato
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gicidas conocidos (v.g. blasticidina S, kasugamicina, poli-
oxXina, celocidina, cloranfenicol, validamicina, estreptomi~
¢ina, griseofluvina, cicloheximida, pentacloronitrobenceno,
pentaclorofenol y sus sales, 2,6-dicloro-4~nitroanilina,
etilen-bi(ditiocarbamato) de cine, dimetilditiocarbamato de
cine, etilen-bi(ditiocarbamato) de manganese, disulfuroc de
bi(dimetiltiocarbamoilo), 2,4,5,6~tetracloroisoftalonitrilo,
2,3~-dicloro-1,4-naftoquinoena, tetracloro-p-benzoquinona, te-

tracloroftalida, p~dimetilaminobenzodiazosulfonato sédico,

de 2-heptadecilimidazolina, 2,4-dicloro-6~(o-clorosniling)-
S-triazina, acetato de dodecilguanidina, S,S-ditiocarbonato
de 6-metil~2,3~quinoxalinditicl c¥elico, N-triclorometiltio~
4-ciclohexen-1,2-dicarboximida, N~(1,1,2,2-tetraclorcetiltio)
4-ciclohexen-1,2-dicarboximida, 3-(3,5-dielorofenil)-5,5-di-
metiloxazolidindiona-2,4, N-(3,5~diclorofenil)maleimida, N~
(3,5~diclorofenil)succinimida, N-(3,5-diclorofenil)itaconi~
mida, 2,3-dihidro-5-carboxanilida, 6-metil-1,4-oxazina, 1~{N-
butilcarbamoil)-2-metoxicarbonilaminobencimidazol, 2=(4'tia-
zolil)bencimidazol, 1,2-bi(3-etoxicarbonil=-2-tioureido)bence-
no, 1,2;bi(3;netoxicarbonil—2-tioureido)benceno, 2-amino-5—
mercapbotiadiazol, 2-aminotiadiazol, fosforoditioato de O-bu=
tilo; S-bencilo y S-etilo, <fosforoditioato de O-etilo y S,S-
difenilo, fosforotioato de 0,C-di~isopropilo y S-bencilo, fos
forotiocato de 0,0-dimetilo, y O-(3-petil-4-nitrofenilo), fos-
foroditioato de S-[1,2-bi(etoxicarbonil)etilo] y 0,0-dimetilo
fosforoditioato de 0,0-dimetilo y S-(N—metilcarbamoilmetilo),
tiofogfato de 0,0-dietilo y O-(2-isopropil-6-metil—4~pirimidi
lo), hidrocléruro de 1,3-bi(carbamoiltio)=2-(N,N~dimetilami-

no)propano, N-metilcarbamato de 3,4-dimetilfenilo, N-metil=
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carbamato de f-naftilo, 2-cloro-4,6-bi(etilamino)~S-triazina,
deido 2,4-dielorofenoxiacético y sus sales y ééterﬁs, dcido
2-metil-4-clorofenoxiacdtico y sus sales y &steres, dter 2,4-
diclorofenil-d-nitrofentlico, N-(3,4~diclorofenil)propionami-
da, 3-(3',4'~diclorofenil)-1,1-dimetilurea, N,N-dimetiltiol-
carbamato de 4,-clorobencilo, dieloruro de 1,1'-dimetil~4,4'-
bipiridio, d&ter 2,4,6-triclorofenil-4'-nitrofenilico, N'=(2-
metil-4~clorofenil)—N,N-dimetilformamidina, N,N-dialil-2-clo-
roacetamida, B-(2,4~diclorofenoxi)acrilato de etilo (o de ciS
elohexilo), N-(3'-piridil)imidoditiocarbonato de S-n-heptilo
y S'-(p-terc~butilbencilo), N=(3-piridil)imidoditiocarbonato
de S-n-putilo y S§'=(p-terc-butilbencilo), etc. La eomposicidn
también puede contener uno o mds materiales conocidos por su
actividad como bactericidas, insecticidas, nematocidas, ace~
ricidas, herbicidas, fertilizantes, acondicionadores del te-
rreno o reguladores del crecimiento de las plantas.

Son ejemplos tIpicos de las composiciones agricolas
de acuerde con esta invencidn los siguientes:

(a) Los polvos finos obtenidos dispersando por lo
menos uno de los -compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) y (II)
como ingrediente activo a una concentracidn de 0,1 a 30 % en
peso en un vehfoulo inerte (v.g. talco, tierra de diatomeas,
gerr’n de madera, arcilla).

(v) Polvog mojables obltenidos dispersando por lo me—
nos uno de los compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) y (II) co-
mo ingrediente activo a una concentracidn de 0,2 a 80 % en
peso en un vehfculo adsorbente inerte (v.g. tierra de diato-
meas) junto con un agente humectante y/o dispersante tal como
una sal de metal alcalino de un sulfato de una cadena alifd-

tica larga, un derivado de dcido sulfurico parcialmente neu-
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- large, un derivado de dcido sulfurico parcialmente neutrali-

. zado de un aceite de petrdleo o de una glicerina natural o un

- 8 -

tralizado de un aceite de petrdleo o de una glicerina natu-
ral o un producto de condensaeidn de un dxido de alguileno
con un dcido orgdnico,.

(c) Concentrados emulsionables obtenidos dispersando
por 1o menos uno de los compuestos 3,5-diclorofenilicos (I)
y (II) como ingrediente activo, a una concentracidn de 1 a
50 % en peso, en un disolvente orgdnico (v.g. dimetilsulfd-
xido) mds un humectante y/o0 un agente dispersante tal como

una g2l de metal alcalino de un sulfato alifdtico de cadena

producto de pondensacidn de un dxido de slquileno con un dci-
do orgdnico.

(d) Composiciones de los compuestos 3,5-diclorofeni-
licos (I) y (II) formulados en la forma cominmente empleada
en este campo para la preparacidn de fumigantes fungicidas,

A continuacidn inclu¥mos algunos ejemplos mids especi-
ficos de las composiciones agricolas de esta invencidn. En
estos e jemplos, las partes se dan en porcentaje en peso.

EJEMPLO 1

Preparacidn de polvos mojables

(4) Se trituran y muelen bien 50 partes de compuesto
(II-A), es decir, N-(3',5'-diclorofenil)norbornan-2,3-dicar—-
boximida (p.f. 171,0-172,5°C), 5 partes de un agente humectan
te (un alquilbenzoéulfonato) y 45 partes de tierra de diato-
meas, para formar un preparado en polvo mojable gue contiene
50 % de ingrediente activo. El preparado em polvo mn jable se
diluye con agua y después se aplica, 7

(B) En lugar del eompuesto (II-A) se utiliza el com—
puesto (I-B: R = Na), es decir, 3-(3',5'~diclorofenilearba~-
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moil)-T-oxabiciclo(2,2,1)heptan~2-carboxilato sddico (p.f.

277°C,(desc.) para formular um preparado en polvo majable co-
mo en el Ejemplo 1 (A).

(C) Em lugar del Compuesto (II-A) se utiliza el Com-
puesto (II-B), es decir, N-(3',5'-diclorofenil)-T~oxabici~
¢10(2,2,1)beptan~2,3-dicarboximida (p.f. 154-155°C) para la

formulacidn de um preparado en polvo mojable como en el Ejem-

EJEMPLO 2

Preparacidn de polvos finos

(A) Se trituran y mezclan bien 3 partes de Compues-
to (I-At R = H), es decir, doido 3-(3',5'-diclorofenilearba~
moil )norbornan-2-carboxtlico (p.f. 151,5-153,5°¢) y 97 par-
tes de arcil}a para formar un preparado em polvo que contie-
ne 3% de ingrediente activo. El preparado en polvo 2s aplica-
ble tal como se obtiene,

‘ (B) Em lugar del Compuesto (I-A: R = H) se ntiliza
el Compuesto (I-B: B = H), es decir el dcido 3-(3',5'-diclo-
rofenilcarbamoil )=7-oxabicielo(2,2,1)heptan-2-carboxflico
(p.f. 183-184°C) para la formulacidn de un preparad> en pol-
vo fino como en el Ejemplo 2 (A).

(C) Se utiliza el Compuesto (II-B) en lugar del Com-
puesto (I-A: R = H) para la formulacidén de un preparado en

polvo fino, como en el Ejemplo 2 (A).

EJEMPLO 3

Preparacidn de concentrados emulsionables

(4) Se mezclan biem 10 partes de Compuesto (II-4),
70 partes de dimetilformamida, 10 partes de tolueno y 10 par-
tes de un emulgente (&ter polioxietilendodecilfendlico) para

formar un preparado concentrado emulsionable que contiene
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10 % del ingrediente activo.El preparado concentrac.o emulsio=-

nable se diluye con agua y despuds se aplica.

(B) En lugar del Compuesto (II~A) se emplez el Com~
puesto (I~B: R = H) para formular un preparado concentrado
emulsionable com6 en el Ejemplo 3 (4),

(C) En lugar del Compuesto (II-A) se utiliza el Com=
puesto (II-B) para formglar un preparado concentrado emlsio-
nable eomo en el Ejemplo 3 (A).

EJENPLO 4

Preparacidn de fumigantes

(A) Se pulverizan y se mezclan bien 90 partes de Com=
puesto (II-A), 3 partes de un nitrito, 2 partes de serrin de
madera y 5 partes de tierra de diatomeas gara formar un pre-
parado fumigante‘que contiene 90 % de ingrediente activo, EL
preparado fumigante se aplica por fumigaeidn con un fumi ga-
dor caliente.

(B) En lugar del Compuesto (II-A) se utiliza el Com~
puesto (I-B: R = H) para formular un preparado fumigante como
en el Ejemplo 4 (A).

(C) Se utiliza el Compuesto (II-B) en lugar del Com-
puesto (II=A) para formular un preparado fumigante zomo en
el Ejemplo 4 (4).

EJENPLO 5

Preparacidn de polvos mojables eomplejos

(A) Se pulverizan y mezclan bien 40 partes del Com-—
puesto (II-A), 10 partes de N-(3-piridil)ditiocarbonato de
S-n-butilo y S'-(p-terc-butilbencilo), 45 partes de tierra de
diatomeas y 5 partes de un ggente humectante (ligninsulfona-
t0 edleico) para formar un preparado complejo en poivo moja~

ble que contiene 50 % de ingredientes activos. El preparado
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complejo en polvo mojable se diluye con agua y desouds se

aplica.

(B) En lugar del Compuesto (II-A) se utiliza el Com-
puesto (II-B) para formular un preparado eomplejo sn polvo
mojable como en el Ejemplo 5 (4).

(C) Se pulverizan y mezclan bien 4 partes de Compues-|
to (I-B: R = H), 60 partes de etilen-bi(tiocarbamato) de man-~
ganesgo, 30 partes de tierra de diatomeas y 6 partes de un
agente humectante (un alquilbenzosulfonato) para formar un
preparado complejo en polvo que sontiene 64 % de ingredien—
tes aetivos, El preparado complejo en polvo mojable se dilu-
ye con agua y despuéds se aplica,

(D) En lugar del Compuestc (I~Bt R = H) se utiliza
el Compuesto (I-At R = H) para formular un preparaco complejo
en polvo mojable como en el Ejemplo 5 (C).

Algunos de los resultados experimentales qu.e corrobo-
ran la actividad antifuUngica de los Compuestos 3,5-diclorofe—
n¥lico (I) y (II) estdn tabulados a continuacidn.

Los compuestos conocidos utilizados en log siguientes

ensayos con fines comparativos gon los siguientes:

Compuesto
ne Estruotura Observaciones

, COOH cl Descrito en la pa-
4( tente estadouniden

T~
1 G@icom%fW se 3.215.597
“ =/

Descrito en la pa-
COOH tente estadouniden

2 GHQK = se 3.215.597
| \
\J - oo {/* o1
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Estructura

Observacioneg

COONa
cong—{/  \yo1
COOH ol
//g\~
- cont—(
. \—/ (1
co (
¢ H‘(/ \\N 7N
2| \
B =
COOH
CONH-—<i::j>—-Gl
cq\ .
) N / A\ Cl
~ co ’
c1

7 N\

Deserito en la
patente estado-
uniderse num,
3.215.597

Descrito en la
patente estado-
unidense mim.
3.215.597

Descrito en la
patente estado-
unidense num.

3.215.597

Descrito en la
patente estadoun

dense 3,215.597

Descrito en la
patente estado-
unidense minm,

3.215.597

?

Descrito en las

patentes estado~|.

unidenses nums.

3.215.597 ¥
3.261.345

Descrito en las
patentes estado-
unidenses nums,
3.215.997T ¥
3.261.345

Descriso en la

patente estado-
unidense nums.

342614845
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16

to experimental se aplica a unas plantas de arroz evltivadas
en mecetas de 9 om de didmetro y desarrolladas hasis una al-
tura de unos 60 cm, a una dosis de 3 kg del polvo fino por ca
da 10 dreas. Al cabo de 1 d¥a, se inocula sobre la vaina un

inoculum formado por un disco de micelio de Pellicularia

co

QL

- Co

Ensayo 1

Un polvo fino que contiene 3 % en peso de un compues~

sagakii (didmetro, 5 mm), El estado de infeccidn de la vaina

! Compuesto
ﬁ ng Estructura Observaciones
T
0 X
f/ AN ___Zy“*§\ Deserito en la
11 ? J /,N“ \ Vi patente estadounil-
LS00 ;::< dense 5,261,845
Cl
1
o .y co
‘T/ \\N 72K\ Deserito en la
12 N-- ) patente gstadouni
L™ an Nl dense 3.261.845
co }
Cl1
o Cl
P 0 .
~ Deserito en la
13 (’ng:’ \\\N 78 -C1 patente estadouni]
] CO”// — dense 3.261.845

Descrits en la
patente estadounj
dense 3,261.845

Descrito en la
patente estadouni
dense 3.261.845

Descrito en la
patente estadouni
dense 3.261.845 |
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Se observa al cabo de 5 dfas y el grado de infecci¢n se cal

cula de acuerdo con lg siguiente ecuacidn:

Indice de infeoecidn x Nume-

Grado de infeccidn = ro de tallos x 100

Mfmero ‘total de tallos x 3

donde el Imdice de infeccidn se determina segfn los siguien—

tes criterios:

Indice de
infeccidn Egtado infeccioso
0 Ninguna mancha infecciosa sobre 1la vainsa
1 Partes con manchas infecciogas
2 Manchas infecciosas de menos de 3 em de didmetro

3 Manchas infecciosas de no menos de 3 em de gid-
metro, |

Los resultados estdn indicadosg en la Tabla'I, en la

que se observa que el Oompuesto 3,5-diclorofenilico (I-B: R o

H) presenta une actividad antifungica mds intensa que los con

puestos andlogos, ocomo los correspondientes compues’;0s mono-

clorados,
TABLA I
Dosis (como polvo al Grado de inw

Compuesto experimental 3 %) (kg/10 dreas feeoidn
Esta invencidn
Compuesto (I-B: R = H) 3 0,0
Comparativo
Compuesto n? 3 3 100,0
Compuesto n? 4. 3 100,0
Compuesto n2 5 3 77,8
Sin tratemiento - 100,0

Ensayo 2

" Se diluye con agua un compuesto experimental en forma

de polvo mojable y se aplica a unas plantitas ge judf¥a de ri-




10

15

20

25

30

ficn cultivadas en macetas de 9 cm de didmetro y desarrolla-
dés hasta la fase de dos hojas, a una dosis de 10 nml de la
diluecidn por maceta. Al cabo de 4 horas, se inocula sobre
las hojas un inoculum de disco de micelio de Scleroiinia

sclerotiorum (didmetro, 5 mm), El drea infectada de las hojaé

se observa 4 d¥as despuds y se calcula el grado de dafio me-

diante la siguiente ecuacidn:

Ez Indice de infeecidn x Numero)
de hojas y

Grado de dafio =
Numero total de hojas

donde el Yndice de infeccidn se determina mediante los gi=

guientes criterioss

Indice de
infececidn Area infectada
0 Ninguno
1 Solamente alrededor de las partes inoculadas
2 Hasta 1/5 del drea total de la hoja inoculada
3 Mds de 1/5 y hasta 2/5 del drea total d: la hoja
inosulada
4 Mds de 2/5 y hasta 3/5 del drea total de la hoja
inoculada
5 Mdgs de 3/5 del drea total de la hoja inoeulada.

Los resultados se encuentran em la Tabla II, donde
puede obgervarse que los compuestos 3,5-diclorofentiicos
(I-A1 R = H), (I~-Bt R = H) (I~-B: R = Na) y (II=-A) presentan
una actividad antifungica mds intensa que los compuestos and-

logoas, como los compuestos monoclorados correspondientes.
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TABLA II
Compuesgto experimental Conc?;;;?cidn fizgggii
Egta inveneidn
Compuesto (I-At R = H) 100 0,2
Compuesto (I-Bt R = H) 100 0,0
Compuesto (I-B: R = Na) 100 0,0
Compuesto (II-A) 100 0,0
Comparativo
Compuesto n¢ 1 100 5,0
Compuesto nf 2 100 5,0
Compuesto nf 3 100 5,0
Compuesfo n? 4 100 5,0
Compuesto n? 5 100 " 3,0
Compuesto n? 6 100 3,8
Compuesto n? 7 100 5,0
Pungicida comeraeial
"Resisan"t 100 2,4
Sin tratamiento - 5,0

x Nombre comercizal de una composicidn fungicida que contiene
2,6—dic10roé4—nitroanilina como ingrediente activc,
Ensayo
Un compuesto experimental en forma de polvo mojable

ge diluye con agua y se aplica a unas plantitas de ;udia de

t

rificn cultivadas en macetas de 15 cm de didmetro y desarrolla;
das hasta la fase de 3 hojas, & una dosis de 10 ml de la di-
lucidn por maceta. Al cabo de 4 horas se inocula sobre las

hojas un inoculum de disco de micelio de Sclerotinia gclero-

tiorum (didmetro, 5 mm). Tres dfas después se observa el drea
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infeetada de las hojas y se mide el tamafio de las manchas de

enfermedad, E1 grado de dafio se calcula mediante le siguien—

te ecuagidni

Z Indice de ¥ Mimero de)
infececidn hojas

Nimero total de hojas

Grado de dafio

donde el Indice de infeccidn me determina mediante log si-

guientes criterios:

Indice de
infeccidn drea infeotada
0 Ninguna
1 Hasta 1/5 del drea total de la hoja inoculada
2 Nds de 1/5 y hasta 2/5 del drea total de la ho-
ja inoculads
3 Mts de 2/5 y hasta 3/5 del drea total de la ho-
j& inoculads
4 Mds de 3/5 y hasta 4/5 del drea total de la ho-
ja inoculada
5 Mfs de 4/5 del drea total de la hoja inoculada.

El grado de efecto de prevencidn de la enfermedad se

caloula mediante la siguiente ecuamcidns

Tamafio de las man-  Tamafio de lesman
Grado de efec ' chas enfermasenm la = chas enfermas an
to de preven . maceta no tratada 1la maceta tratada

s =
g;gzeg:dla &1 Tamafio de las manchas enfermas en la
meceta no tratada

x 100

Los resultados se encuentran en la Tabls IIL, en la
gque se observa que el Compuesto 3,5-diclorofentlico (II-B)
presenta una actividad antifdngica mds intensa que los com-
puestos andlogos tales como los correspondientes compuestos

monoclorados, dielorados, tricloradog y dinitrados.
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TABLA III
Segun
Grado de
Compuesto experimental Concentracidn (ppm) daflo
Esta invencidn
Compuesto (II-B) 500 0,0
100 0,0
Comparativo
Compuesto n? 8 500 4,9
100 5,0
Compuesto n¢ 9 500 1,3
100 4,6
Compuesto n2 10 500 5,0
100 5,0
Compuesto n2 11 500 5,0
100 5,0
Compuesto nf 12 500 4,9
100 5,0
Compuesto n? 13 500 4,8
100 5,0
Compuesto n2 14 500 4,7
100 5,0
Compuesto n? 15 500 4,9
100 5,0
Compuesto n? 16 500 4,9
100 5,0
Sin tratamiento - 5,0
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TABLA ITI
Segunda hoja Tercera hoja
Grado de efecto Grado de eiecto
de prevencidn de de prevencidn de
Grado de la enfermedad, Grado de la enfermedad,
dafio (%) dafio (%)
0,0 100 0,0 100
0,0 100 0,0 100
4,9 2 4,9 2
570 O 5,0 0
1,3 74 1,9 62
4,6 8 4,9 2
5,0 0 5,0 0
5,0 0 5,0 0
5,0 0 5,0 0
5,0 0 5,0 0
4,9 2 5,0 0
5,0 0 5,0 0
4,8 4 4,9 2
5,0 0 5,0 0
4,7 6 4,7 6
5,0 0 5,0 0
4,9 2 5,0 0
5,0 0 5,0 0
4,9 2 4,9 2
5,0 0 5,0 0
5,0 - 5,0 -
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Ensaxo 4

Unas plantitas de judta de rifidn cultivadas en macetaﬂ
de 9 cm de didmetro y desarrolladas hasta la primera fase tril
foliada (cinco macetas por lote) se exponen a los humos de un
compuesto experimental, producidos con un fumigador caliente.
La exposieidn se realiza durante 15 horas en un espaeio ce-
rrado por ldminas vinf¥licas y despuds se retiran estas Wlti-
mas. Ademds, las plantas anteriores se someten a un tratamien—
to del follaje con una dilueidn x 1000 de un polvo mojable al
30 % del compuesto experimental, a una dosis de 100 litros de
la dilueidn por cada 10 dreas. Al cabo de 17 horas despuds dd
los tratamientos en ambos casom, se inocula um inoculum de

disco de micelio de Scleretinia sclerotiorum sobre el anversd

Yy el reverso de las hojas. La zona infectada de las hojas se
observa 4 dfas despuds y se caloulas el grado de dafo de mcuen-

do con la siguiente ecuacidni

Ei (Indice de _ Numero de)
infeceidn hojas

Ndmero total de hojas

Grado de dafio

donde 6l Indice de infeccidn se determina mediante log si-—

guientes criterios:

Indice de
infeceidn Area infectada
0 Ninguna
1 Solamente alrededor de las partes inoculadas
2 Hasta 1/5 del drea total de la hoja inoculada
3 lids de 1/5 y hasta 2/5 del drea total de la hoja
inoculada
4 Mds de 2/5 y hasta 3/5 del drea total de la hoja
inoculada
5 Mds de 3/5 del #rea total de la hoja inoculada

Los resultados se encuentran en la Tabla IV, en la
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que se obgerva que los compuestos 3,5-diclorofenflicos (I-Bt
R = H), (II-A) y (II-B) ejercen una excelente actividad anti-
fungica no solamente cuando se aplican en forma de polvo mo-—

jable sino también cuando se aplican en forma de fumigacidn,

TABLA IV
Grado de dafio
Tnoculado Inoculado
Compuesio ex gobreelan sobre elre
Lote perimental Dosgis verso verso
Fumigacidn Compuesto 500 ng/n3 0,0 0,0
(I-Bt R = H)  4q0 mg/i3 0,0 0,3
25 mg/m’ 0,0 0,8
Follaje Compuesto 100 1/10 a 0,0 0,0
(I-B: R = H) (como dilucidn
x 1000 dewmpol
vo mojable al
30 %)
Fumigacidn Compuesto 50C mg/m> 0,0 0,0
(11-4) 100 mg/m> 0,0 0,0
25 ma/md 0,0 0,5
Follaje Compuest¥o 100 1/10 a 0,0 0,0
(II-4) (como dilueidn
x 1000 deunpol
vo mojable al
30 %)
Fumigacidn Compuesto 500 mg/hB 0,0 0,0
(II1-B) 10C mg/m3 0,0 0,4
25 mg/u> 0,0 1,0
Follaje Compuesto 100 1/10 a 0,0 0,0
(II-B) (como dilucidn
x 1000 de un pol
vo mojable
30 %)
Sin traté bt - 5’0 5,0
miento
Ensayo 5

Unas plantitas de pepino se cultivan en macetas de
g em de didwetro y, cuando se han degarrollado haste. la prime-
ra fase trifoliada, se cortam las hojas. Se diluye con agua

un compuesto experimental en forma de polvo mojable y se apli-
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| puds se cbserva el drea infectada de.las hojas y se mide el

ca al cotileddn de la hoja de la semilla de las plantas a und

dosis de 10 ml de la dilueidn por maceta. Al cabo de 4 horasy
j

se inoculan sobre las hojas unos trozos de agar jugo de pa~ |

tata de Botrytis cinerea (didmetro, 5 mm). Cuatro i¥as des-

tamafio de las manchas de enfermedad. El grado de dafio y el

grado de efeoté de prevencidn de la enfermedad se caleculan cd
mo en el Ensayo 3.

Los resultados se encuentran en la Tabla V, donde se
observa que el compuesto 3,5-dielorofentlico (II-B, presenta
ung actividad gntifungica mds intensa que los compuestos and-
logos tales como los correspondientes compuestos mecnoclorados,

diclorados, triclorados y dinitrados.

TABLA V
Grado de efeo—
Concenirg to de preven-—
. cidn Grado de cidn de la en-
Compuesto experimental (ppm) dafio fermedad (%)
Esta invencidn
Compuesto (II-B) 200 0,0 100
Comparativo ‘
Compuesto n¢ 8 200 5,0 0
Compuesto n? 9 200 3,4 32
Compuesto n¢ 10 200 4,9 2
Compuesto n?2 11 200 5,0 0
Compuesto n§ 12 200 4,7 6
Compuesto n? 13 200 4,9 2
Compuesto n? 14 200 4,8 4
Compuesto n2 15 200 5,0 0
Compuesto nf 16 200 5,0 0
Sin tratamiento - 5,0 -
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Ensayo 6

Unas plantitas de pepino se cultivan en macetas de

9 om de didmetro y, cuando se han desarrollado hasta la fase
de una hoja, se cortam las hojas. Se diluye con agus un com—
puesto experimental en forma de polvo mojable y se aplica a 1la
hoja de la semilla de las plantas a una dosis de 10 ml de la
dilucidn por maceta. Al ecabo de 4 horas se inocula 3obre las

hojas un inoculum de disco de micelio de Botrytis cinerea

(didmetro, Srmm). Cinco dfas después se observa el drea infec-
tada de las hojaa Yy se calcula el grado de dafio como en el En+
8ayo 4.
- Los resultados se encuentran en la Tabla Vi, donde se
observa que los compuestos 3,5~diclorofen?licos (I-A: R = H),
(I-Bt R = H), (I-B: R = Na) y (II~-A) presentan una actividad
antifungica mdg intensa que los compuestos andlogos tales comd

los compuestos monoclorados. correspondientes,

TABLA VI

Concentracidn Grado de
Compuesto experimental (ppm) __dafio
Esgta invengidn
Compuesto (I-A: R = H) 200 0,1
Compuesto (I-B: R = H) 200 0,0
Compuesto (I-B: R = Na) 200 0,0
Compuesto (II=-A) 200 0,0
Comparativo
Compuesto nf 1 200 4,5
Compuesto n? 2 200 5,0
Compuesio n? 3 200 540
Compuesto nf 4 200 540
Compuesto n? § 200 3,1
Compuesto n 6 200 3,7
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TABLA VI (continuacidn)

Concentracidn Grado de
Compuesto experimental (ppm) __dafio
Compuesto n? 7 200 5,0
Fungicida comercial
"Iriazine"® 200 1,4
Sin ftratamiento - 5,0

x
Nombre comercial de una composicidn fungicida que contiene

2,4-dicloro~6-(2-¢loroanilin)-S-triazina como ingrediente

activo,

Ensaye 7

Unas macetas de 9 cm de didmetro se llenan de tierra
cultivable y sobre la superficie se dispersan 10 ml de tierra

infectada con Pellicularia filamentosa. Se diluye con agua un

compuesto experimental en forma de concentrado emulsionable

hasta una concentraoidn de 500 ppm y la dilucidn se vierte en
estas macetas a razdén de 15 ml por maceta. Al cabo (e 4 horas
se siembran 10 semillas de pepino en cada maceta., Quince dfas
nds tarde, se observa el estado de infeccidn de las plantitas
cultivadas y se calcula el porcentaje de vegetacidn de acuer-

do con la siguiente scuacidn:

NuUmero de plantitas sanas en

Porcentaje de la maceta tratada
. x 100

vegetasidn Nmero de germinaciones en la
maceta no tratada

Los resultados se encuentran en la Tabla VII, en la
que se observa que los compuestos 3,5~diclorofentlicos (I-B:
R = H) y (I~B: R = Na) presentan una actividad antifungica

mds intensa que los compuestos andlogos tales como log corres—t
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pondientes compuestos monoclorados.,

TABLA VII
, Concentracidn Porcontaje de
Compuesto experimental (ppm) vegesacidn (%)
Bgta invencidn
Compuesto (I-B: R = H) 500 100
Compuesto (I-B: R = Na) 500 100
Comparativo
Compuesto n? 3 500 0
Compuestc n? 4 500 0
Compuesto n2 5 500 0
Sin tratamiento
Inoculado - 0
No inoculado - -100
Ensayo 8

Unas macetas de 9 ecm de didmetro se llenan de tierra
sultivable y sobre la superficie se dispersen 10 ml de tierra

infectada con Fusarium oxysporum F. raphani. Se diliye eon

agua un compuesto experimental en forma de concentrade emul-
sionable hasta una concentracidn de 50C ppm y la dilucidn se
vierte sobre cada maceta a razdn de 15 ml por maceta., Al cabo

de 4 horaq se siembran 20 semillas de r4bano en cads una. Treb

semanas después se observa el estado de infeceidn d: las plan
titas desarrolladas y se calcula el porcentaje de vegetacidn
como en el Ensayo 7.

Los resultados se encuentran en la Tabla ViIII, en
la que se observa que los compuestos 3,5-diclorofeni’licos
(I-B: R = H) y (I-B:t R = Na) presentan unza activida¢ antifun-

gica mds intensa que los compuestos andlogos tales como los
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correspondientes compuestos monoclorados,

TABLA VIII
Concentracidn Porcentaje de

Compuesto experimental (ppm) vegetaeidh
Esta invencidn
Compuesto (I-Bt R = H) 500 100
Compuesto (I-B: R = Na) 500 100
Comparativo
Compuesto n¢ 3 . 500 0
Compuesto n? 4 50C 0
Gompuesto e 5 7 500 35
Fungieida comercial
“Tachigaren“i 500 45
Sin tratamiento
Inoculado : - 0
No inoculado - 100

x Nombre comercial pars una composicidn fungicida que contie-
ne 3-hidroxi-5-metilisoxazol como ingrediente activo.

Como se deduce de los resultados de los ensayos an-
teriores, los compuestos 3,5-diclorofentlicos (I} ¥ (II) son
Utiles en el control y prevencidn de enfermedades de las plan
tas tales como podredumbre causada por Sclerotinia, podredum-
bre causada por Rhizoetonia y moho gris causado por Botrytis
de los cultivos de huerta y campo y de la roya, manchas par-
das de las hojas y afiublo de la vaina de las plantas de arroz

Los compuestos 3,5-diclorofentlicos (I) ¥y (I1) pue~-
den ser aplicadas tal como se obtienen, Sin embargo, por ra-

zones prdcticas, habitualmente se emplean en forma le compo-
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siciones en asociacién con cualquier vehiculo o diluyente

agricolamente aceptable, asi como con cualquier agente ten-
soactivo o agente humectante. La concentracidn de estos com
puestos en las composiciones puede oscilar aproximadamente
entre 0,1 y 90% en peso, aunque esto no es esencial.

En vesumen, la Patente de Invencidbn que se soll
cita deberA recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacibén de una
composicidén agricola gue consiste en agregar COmO ingredient
activo por lo menos uno de los compuestos 3,5-diclorofenili

cos representados por una cualguiera de las siguientes for-

nmulas:

¢l

,[,_ COOxt /

t ]/L—cox\w — ;

el
y 1

o

RN

’ \ I"';! \\‘V

A R >

| '

l ™~ co” .
‘¢1

donde A es un grupo metileno o un &tomo de oxigeno y R es
un Atomo de hidrbgeno o un 4tomo de metal alcalino a un ve-
hiculo o diluyente inerte agricolamente aceptable, al que
opcibnalmente se ha incorporado un agente tensoactivo o
humectante, hasta que la concentraciodon del o de los compues-

tos 3,5-diclorofenilicos es de 0,1 a 90% en peso, y después

mezclar uniformemente.
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2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,

donde la composicibn agricola se prepara en forma de polvo
fino, polvo mojable, concentrado emulsionable, rociado,
aerosol, fumigante, granulos cilindricos o grénulos esfé-
ricos.

z. Un procedimiento seghn la reivindicacibn 1,
donde el vehiculo o diluyente inerte agricolamente aceptabl
es talco, tierra de diatomeas, serrin de madera, arcilla,
agua o un disolvente organico.

4., Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
donde el agente tensoactivo 0 humectante es una sal metalic
alcalina de un sulfato alifético de cadena larga, un deriva
dp de Acido sulfQrico parcialmente neutralizado de un acel
te de petrbdleo o de una glicerina natural o un producto de
condensacién de un dxido de alquileno con un Adcido orgénico

5. Un procedimiento segln la reivindicacidn 1,
donde el ingrediente activo es un compuesto 3,5-diclorofeni
1ico de férmula: C1

[ COOR ' /

e ;
|

1 | A

i CONH - - -

donde R es un atomo de hidrbdgeno o un ttomo de metal alca-

lino.

6. Un procedimiento segln la reivindicacién 1,

donde el ingrediente activo es un compuesto %,5-diclorofeni

- ' . c1
lico de formula: /P _COOR /
/F,
! O .";‘/{ \\
!‘ \ - comgE—L /
A

Cl

(3]

)
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donde R es un atomo de hidrdgeno o un atomo de metal alcali
no.

7. Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
donde el ingrediente activo es un compuesto 3,5-diclorofe-

nilico de férmula:

Ci

8. Un procedimiento segin la reivindicacion 1,
donde el ingrediente activo es un compuesto 3,5-diclorofeni

lico de foérmula:

9. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Patente de Invencién que se solicita:

" UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UN& COMPOSICION

AGRICOLA ".
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Todo conforme queda descrito ¥ reivindicado en la

presente Memoria D: scriptiva que consta de veintinueve pa-
ginas mecanografiadas.

Madrid, 2 de Noviembre de 1973
A
BERNARDO UNGRIA

DD~ \ '//i%/b/)
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