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Procedimiento para la produccién de fungicidas a base
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é934&¢%7”ﬁﬂ' BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Repiiblica Federal Alemana.

La presente invencién se refiere a un proce
dimiento para la producci6n de fungicidas a base de -
nuevos l-etil-iriazoles,

Ya me di6é a conocer que tritil-triazoles, -

5. tales como el trifenil—l,2,4~triazolil4l)-metano;mqu
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tran una buena eficacia fungicida (compérese: Patente publicada no —
exeaminada de la Repﬁbiica Federal Alemana No. 1.795.249). Sin embargo,
su efecto, particularmente en la apl@cacidn para combatir enfermeda——
des de cereales provocadas por hongos, con bajas cantidades y concen-
traciones de aplicacifn no siempre es del todo satisfactorio. Ademds,
es conocido que etileno~l,2-bisditiocarbamato de'zinc es un buen agen
te para combatir enfermedades provocadas por hongos en plantas [com—
phrese: PhytOpatholbgyléi, 1113 (1963) ] . Sin embargo, su aplicacién
como desinfectante de semillas es posible tan solo limitadamente, en
vista de que es poco eficaz a bajas cantidades y concentraciones de -
aplicacién.

Se ha encontrado que los nuevos l-etil-triazoles de la fér-

mula

N
—\4 f n
! N;CH2~C 0-
= = (
Y-C{CH
( 3)3
en la cual representan:
X halégeno, halogenoalquilo, alguilo, alcoxi, alquiltio, alquilsulfp

nilo, nitro, ciano, carbalcoxi y/o fenilo,

n los nfimeros enteros de 0 2 5 e

Y wun grupo ceto o un derivado funcional de un grupo ceto, y Sus sa--
les fisiolégicamente tolerables, muestran buenas propiedades fungici-
das,

Adem&s, se ha encontrado que se obtienen los l-etil-triazo-

les de la férmula 1 y sus sales, si compuestos de la férmula

X
n

Hal-CH,~CH~0-
(11)

Y;c(cn3)3
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en la cual

Xy, Y y n tienen los significados arriba definidos y

Hal vrepresenta halbgeno, particularmente cloro o bromo, se hacen —-—w
reaccionar con 1,2,4-triazol en presencia de agentes ligadores de éci
dos y en presencia de disolventes polares.

Sorprendentemente, los l-etil-iriazoles segfn la invencién
muestiran, en el caso de enfermedades de cereales provocadas por hongos
una eficacia fungicida considerablemente superior a aquella de log —
tritil-triazoles conocidos del estado de la técnica, por ejemplo tri-
fenil—l,2,4—triazoli1-(1)—metano, y del etileno-l,2-bisditiocarbamato
de zinc que son las sustancias activas més parecidas. Por consiguien-—
tey, las sustancias aplicables seglin el invento representan un enrique
cimiento de la fécnica, -

Si, como sustancias de partida, se emplean, l-cloro-4,4-di-
metil-2-fenoxi-pentan~3~ona y 1,2,4-triazol, el-desarrolle de la reac

cibn puede ser representado por el siguiente esquema de férmulas:
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Las sustancias de partida estédn definidas en forma general
por la férmula II. En la férmula II, X representa preferiblemente ha-
légeno, tales como fluor, cloro y/o bromo} halogenoaiquilo con prefe-
riblemente 1 0 2 4tomos de carbono en el radical alquilo y con 2 & 5
&tomos de haldgeno, particulammente &fomos de cloro o fluor, tales co
mo trifluormetilo; alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 &tomos de ~—
carbono, tal como metilo, etilo, n~e iso-propilo, ter—butilo; alcoxi
¥y alquiltio con 1 a 4 &tomos de carbono, tales como metoxi, etoxi, me
tiltio, etiltioy alquilsulfonilo con 1 a 4 &tomos de carbono en la —-
parte alquilo, tal como metilsulfonilo y etilsulfoniloj ciano, carbal
coxi con 1 a 4 &tomos de carbono y feniloj n representa preferiblemen
te los nfimeros enteros de 0 a 5, particularmente de 0 a 3,

Como derivado funcional de un grupo ceto Y, se presenta pre
feriblemente el grupo cetal—C(OR)z-, significando R hidr6geno o wn ra
dical alguilo con preferiblemente 1 a 4 &tomos de carbono, particular
mente metilo o etilo. Como derivados funcionales ulieriores del grupo
ceto ¥, a titulo de ejemplo, sean citadas las oximas y las hidrazonas.

En la férmula II, Hal representa, como halégenos, preferiblequ
te cloro y bromo, particularmente cloro.

Las sustancias de la férmula II aplicables segfin el invento,
afm no son conocidas. Se las pueden producir de tal manera aue cebo-—-

nas etéreas de la férmula

X
< § n (1I1)
(CH3) 3<:.~co..cr12-o- ,/__

en la cual

X yn tienen los significados arriba definidoes,
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se hacen reaccionar, en presencia de wn 4dlcali, con formaldshido 0 -~
agentes cedentes de formaldehido en un disolvente orgénico inerte, —-
por ejemplo etanol, a una temperatura elevada, por ejemplo a la tempe
ratura de ebullicién y el compuesto hidroximetilo formado de la férmu-

la
X

(CH3) 3c.-co-|cH-o-- g (1v)

CH,OH

en la cual

X yn tienen los significados arriba definidos,

ge trata con un agente de halogenacibn, por ejemplo cloruro de tioni-
lo, en un disolvente orgénico polar inerte, por ejemplo cloruro de me
tileno, a la temperatura ambiente, El aislamiento de las sustancias -
de la férmula II y eventualmente la transformacién de su grupo ceto -~
en un derivado funcional proceden segfn méiodos usuales (comparese: -
Ejemplo 1),

Las cetonas etéreas de la férmula III son conocidas (compépg
se las solicitudes de patente de la Replblica Pederal Alemana P —e—m—
2.2.201,063 y 2.247.186 y la pPatente publicada no examinada de la Re-
pGblica Federal Alemana No. 2.105,490) o son preparables segln proce-
dimientos ahi descriptos. .

Como ejemplos de los compuestos de la férmula II aplicables
seglin el invento, en detalle pueden mencionarse:
2-(4~clorofenoxi)~l-cloro-4,4-dimetil-pentan-3~ona,
2—(4~f1uorfenoxi)-1-cloro-4,4—dimetil—pentan~3-ona,
2-(4~bromofenoxi)~k-cloro-4,4-dimetil-pentan—3-ona,

2-fenoxi~l-cloro-4,4-dimetil-pentan~3-ona,
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2~(2~difenoxi)-l-cloro~4,4-dimetil~pentan~3-ona,
2-(4~difenoxi)=~l-cloro-4,4-dimetil-pentan—-3-ona,
2-(2-metilfenoxi)-l-cloro-4,4-dimetil-pentan-3-ona,
2~(2,3~dimetilfenoxi)~l~cloro-4,4-dimetil~pentan—3~ona,
2~(3,4~dimetilfenoxi)=l-cloro~4,4=dimetil-pentan=-3-ona,
2-(2,4~dimetilfenoxi)=l-cloro-4,4~dimetil~pentan—~3-ona,
2-(2,5-dimetilfenoxi)=-1-cloro~4,4-dimetil~pentan—-3-ona,
2-2(2,6-dimetilfenoxi)=l-cloro~4,4~dimetil-pentan-3-ona,
2-(3,4,5-triclorofenoxi)—l-cloro~4,4=dimetil-pentan~3-ona,
2-(3-trifluormetilfenoxi)-l-cloro-4,4~dimetil-pentan=-3~ona,
2w(4~trifluormetilfenoxi )-l-clorow~s, 4~dimetil-pentan—3~ona,
2-(2-trifluormetilfenoxi)~l-cloro-4,4-dimetilwpentan~3-ona,
2-(4~ter-butilfenoxi)=l-cloro-4,4~dimetil-pentan-3-ona,

Como diluyentes para la reaccién segfin el invento entran en
consideracién disolventes orgénicos polares. A éstos pertenecen, por
ejemplo, hidrocarburos clorados, tales como cloruro de metileno, clo-
roformo, clorobenceno; éteres, tales como éier dietilico, dioxano, te
trahidrofuranoj cetonas, tales como acetona o etilmetilcetona; nitri-
los, tales como acetonitrilo, y formamidaes, tales como dimetilformami
da,

Como agentes ligadores de 4cido pueden emplearse todos los
agentes usuales ligadores de 4cidos, A éstos pertenecen preferiblemen
te carbonatos de &lcalis y carbonatos de metales alcalinotérreos y ha
ses orgfnicas ierciarias, Como particularmente apropiados sean deta—
llados: los carbonatos de potasio, sodio, calcio, magnesio y bario, ~
asi como trietilamina y piridina. De preferencia, como agente ligador
de 4cidos puede aplicarse también un exceso de iriazol,

Las temperaturas de reacciénm pueden variar dentro de wn mer
gen amplio, Por lo general, se trabaja entre aproximadamente 50 y 150°¢

preferiblemente entre 80 y 120°c,

y




La reaccifén es llevada a cabo generalmenie a la presién nor
mal.

En la realizgcién del procedimiento segfn la invencibn, por
1 mol de los compuestos de la f6rmula II, se aplican aproximademente
5. 1 a 2,1 moles de 1,2,4~triazol o 1 mol de 1,2,4-triazol y aproximada
mente 1 a 1,5 moles de agentes ligador de &cidos.

Para el aislamisnto de los compuestos de la férmula I, se -
prepara por filtracién el precipitado, se lo lava con disolvente y w-
del filtrado se elimina el disolvente en vacio. Bl residuo resultante
10. es recogido en wn disolvente orginico y agitado con agua para eliminar
el triazol en exceso. Se deshidrata la fase orgénica con sulfato de o4
dio y de la misma se elimina el disolvente en vacio. En la mayoria de
los cases, el residuo aceitoso se cristaliza frotandoselo y punede ser
purificado ulteriormente por recristalizaclén o eventualmente por des
15, tilacibn,

Las sustancias activas segfin el invento muestran un fuerie
efecto fungitéxico. No dafiar plantas culitivadas a las concentraciones
necesarias pars combatir hongos y tienen una baja toxicidad para ani-
meles de sangre caliente. Por estas razones son apropiadas para el em
20, pleo como agentes protectores de plantas al objeto de combatir hongos.
Agentes fungitbxicos en la tarea de la proteccitén de plantas son apli
cados para combatir arquimicetos, hifomicetos, ascomicetos, basidiomi
cetos y hongos imperfectos.

Las sustancias achivas segln el invento tienen un espectro
25, de accidn muy amplio y pueden ser aplicadas contra hongos parasitarios
que atacan partes de planta crecidas encima del suelo o que las ata~—
can desde el suelo, asi como agentes provocadores de enfermedades que
se transfieren por las semillas.

Ejercen una eficacia particularmente buena contra hongos —

30, parasitarios sobre partes de planta crecidas encima del suelo.
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Como agentes protectores de plantas, las sustancias activas
seglin el invento pueden ser aplicadas con buen resultado para combatir
verdaderos hongos de afiublo, particularmente para combatir herrumbre
de cereales,

. Ha de hacerse resaltar especialmente que las sustandias ac~
tivas seglin el invento no solamente despliegan un efecto protectivo,
sino que también son eficaces curativamente, vale decir, en la aplica
cién después de la contaminacién con los esporos del hongo. Ademés, &
hay que llamar la atencién sobre el efecto sisteﬁético de las sustan-
cias, Asi, se logra proteger las plantas contra el ataque por hongos
si se suminisira la sustancia aétiva, por via del suelo y de las rai-
ces, a las partes de planta crecidas encima del suelo. Como agentes -
protectores de plantas, las sustancias segin el invento pueden ser —-
aplicadas para el tratamiento de partes de planta crecidas encima del
suelo,

Las sustancias activas segiin el invento son bien toleradas
por lag plantas, Tienen una toxicidad tan sole insignificante para -
animales de sangre caliente y no son desagradables en su manejo gra—-
cias a su poco olor y a su buena tolerabilidad por la piel humana.

Las sustancias activas segin la invencién pueden ser lleva-
das a las siguientes formulaciones usuales, tales como soluciones, -
emulsiones, suspensiones, polves, pastas y granulados. Estas se prepa
ran en forma en si conocida por ejemplo por mezclado de las sustancias
activas con diluyentes, vale decir, disolventes liquidos, gases li-—
cuados gque se encuentran bajo presién y/o sustancias portadores s6li-
das, eventualmente bajo utilizacién de agentes tensioactivos, vale de
cir emulsionantes y/o dispersantes. En caso de utilizacibn de agua co
mo diluyente, pueden utilizarse, como disolventes auxiliares por ejem
plo tambien solventes orgénicos. Como disolventes liquidos entran bé-

sicamente en consideracidén: hidrocarburos aromdticos tales como xile~
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no, tolueno, benceno o alquilnaftaleno, hidrocarburos arométicos clo-
rados o hidrocarburos alifédticos clorados, tales como clorobencenos,-
oloroetilenos o cloruro de metileno, hidrocarburos aliféticos tales -
como ciclohexano, parafinas por ejemplo fracciones de petréleo, alco-
holes tales como butanol o glicol, asi como sus éteres y ésteres, ce-
tonas tales como acetona, metiletilcetona, metilisobutilcetona 0 Ciwe
clohexanona, solventes polares fuertes tales como dimetilformamida ¥y
dimetilsulféxido, asi como agua, bajo ajentes diluyentes o portadores
gaseosos licuados, se entienden aguellos liguidos que son gaseosos a
temperatura normal y bajo presién normal, por ejemplo gases propulso~
res de aerosol, tales como hidrocarburos halogenados por ejemplo,fredn
como portadores sdlidos entran en consideracién minerales naturales -
molidos tales como caolines, arcillas, taloco, oreta, cuarzo, attapul-
guita, montmorillonita o tierra de diatomeas y minerales sintéticos -
molidos, tales como doido silicico aliamente disperso, 6xido de alumi
nio y silicatos, como agentes emulsionantes entran en consideracién:
emulsionantes no ion6genos y aniénicos, tales como ésteres polioxieti
lénicos de &cidos grasos, éteres polioxietilénicos de alcoholes grasos
por ejemplo éter alquilarilpoliglicélico, alquilsulfonatos, alquilsul
fatos y arilsulfonatos; como agentes dispersantes: por ejemplo ligninal,
lejias de desecho de sulfito y metil-celulosa,

Las sustancias activas segin el invento pueden estar presen
tes en las formulaciones en mezcla con otras sustancias activas cono-~
cidas, tales como fungicidas, insecticidas, acaricidas nematocidas, -
herbicidas, agentes protectores contra dafios causados por aves, agen-
tes reguladores del crecimiento de plantas, sustancias nutritivas pa-
ra plantas y agentes mejoradores de la estructura del suelo.

Las formulaciones contienen generalmente entre 1% y 95% en
peso, preferiblemente entre 5% y 90% de sustancia activa en peso,

Las sustancias activas pueden ser aplicadas como tales, en
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forma de sus formulaciones o de las formas de aplicacién preparadas
por dilucién de las filtimas, tales como soluciones, emulsiones, sus-
pensiones, polvos, pastas y granulados en estado listo para el uso.
La aplicacién es efectuada en forms usual, por ejemplo por riego, ro
ciada, pulverigacién, espolvoreo, esparcimiento, desinfeccibn en se-
co, en hiimeédo, en mojado o de lavado o por incrustacién.

. Para el tratamiento del suelo se reguieren cantidades de -
sustancia activa de 1 a 1.000 g preferiblemente de 10 a 200 g/m3 de
tierra.

Como sales para los compuestos de la férmula I entran en ——
consideracién sales con &cidos fisioldgicamente tolerables, A estos —
pertenecen preferiblemente 4cidos halogenohidricos, tales como por ejem
plo el &cido clorhidrico, el 4cido bromhidrico, particularmente el —
écido clorhidrieo, dcido fosférico,dcidos carboxilicos mono y bifun-—-
cionales y dcidos hidroxicarboxilicos, tales como por ejemplo &cido -
acético, Soido maléico, 4cido succinico, Acido fumérico, &cido tarté-
rico, 4cido citrico, 4cido salic@ilico, 4cido sérbico, Acido léctico,
4dcido 1,5~naftalen-disulfénico,

Las miltiples posibilidades de aplicacién surgen de los si-
guientes ejemplos,

Ejemplo A
Bnsayo con afiuble de cebada (Erysiphe graminis var, Hordei)/efecto —
sistemdtico (enfermedad de retofios de cereales provocada por el hongo)

La aplicacién de las sustancias activas es efectuwada como -
composiciones pulverulentas para la desinfeccién de semillas, Las mig
mag son preparadas por dilucidén de la respectiva sustancia activa con
una mezcla de iguales partes en peso de talco y de tierra de infuso~
rios a formar una mezcla finamente pulverulenta con la deseada concen
tracifn de la sustancia activa.

Para el tratamiento de las semillas, se agiten los granos -~
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de cebada con la sustancia activa diluida en una botella de vidrio ce-
rrada. Se siembran las demillas con 3x12 granos en macetas a una pro--—
fundidad de 2 em. en una mezcla de una parte en volumen de tierra uni-
versal Fruhstorfer y de una parie en volumen de arena de cuarzo. La gel]
minacién y la brotadura proceden bajo condiciones favorables en el in-
verndoulo, A los 7 dias de la siembre, cuando las plantas de cebada de
sarrollaron su primera hoja, sobre las mismas se espolvorean esporos -
frescos de Erysiphe graminis var. Hordei y se las siguen cultivando a 1
la temperatura de 21-2200 ¥y a una humedad relativa del aire de 80-90%
con una iluminacién diaria de 16 horas. Dentro de 6 dfas, sobre las ho
Jjas se forman las plstulas tipicas de afiublo.

El grado de atague es expresado en % del ataque en las plan-
tas testigos no iratadas, significando 0% ningln ataque y 100% el mis~
mo atague que en las plantas testigos no tratadas, La sustancia activa
es tanto mds eficaz, cuando menor sea el atague por afiublo.

Las sustancias activas, sustancias activas y sus concentra-
ciones en la preparacién desinfectante de semillas, asi como su canti-
dad de aplicacién y el atague en % por afiublo surgen de la siguiente —

tablas
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TABLA

A

PRz

Ensayo con afiublo de cebada (Erysiphe graminis var. Hordei)/efecto

sistemdtico (enfermedad de retofios de cereales provocada POr 8l e

hongo)
Concentracién de cantidad de aplica Atague en 4 de -
Sustancias la sustancia acti cién de desinfec—— aquél en las plan
activas va endesinfectan~ tante en g/kg de o tas testigos de -
te en % en peso,- semillas semillas no trata
das
Sin desinfeccibn - - 100,0
CH
l3
CH3~C—CO«CH-O- <:::> -Cl
CE, Ci{Z 25 10 0,0
N 25 4 0,0

=

~

I
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T ABLA A (Continuacién)

Ensayo con afiublo de cebada (Erysiphe graminis var. Hordei)/efecto sig

temdtico (enfermedad de retofios de cereales provocada por el hongo).

Concentracién de la

Cantidad de =~

Ataque en % de —-

Sustancias sustancia activa en aplicacién de aquél en las plan
activas desinfectante en % desinfectante tas testigos de -
en peso en g/kg de se semillas no trata
millas das.
CH3
| 25 10 0,0
CH_=Cwm - -
3 'CO-CHIO_ €1 25 4 0,0
CH CH
3 |2 Cl
LN
(];
N
o
HZ—NHnS \\\
‘ Zn 30 10 100, 0
CHQ-NHGﬁ

S (conocida)




5.

10.

15-

20,

Ejemplo B:
Ensayo de tratamiento de brotes/afiublo de cereales/efecto protective
(micosis destructora de hojas).

Para la produccién de una preparacién de sustancia activa, -
se incorporan 0,25 parites en peso de sustancia activa en 25 partes en
peso de dimetilformamida y 0,06 partes en peso del emulsivo Emulvin W
¥ se agregan 975 partes en peso de agua. Se diluye el concentrado con
agua'hasta la deseada concentracién final del liquido de rociada,

Para ensayar la eficacia protectiva, se pulveriza la prepa-
racién de sustancia activa sobre planitas jévenes de cebada del tipo —
Amsel en el estado de desarrollo de una hoja, hasta su mojadura al gra
do de formacién de rocio. Después del secamiento, sobre las plantas de
cebada se espolvorean esporos de Erysiphe graminis var. Hordei.

Al cabo de un tiempo de espera de 6 dfas de las plantas a —
una temperatura de 21-22% ¥ a una humedad del aire de 80-90%, se eva-
lGa la existencia de pfistulas de afiublo en las plantas, El grado de «—-
ataque es expresado en % del ataque en las plantas testigos no trata-——
das, significando 0% ningtn atague y 100% el mismo grado no tratadas,
La ststancia activa es tanto més eficaz, cuanto menor sea el ataque de
herrumbre.

Las sustancias activas, sus conceniraciones en el lfguido de

rociada y los grados de atague surgen de la siguiente tablas




PTABLA B (Continuacién)

Ensayo de tratamiento de brotes/afiublo de cereales/efecto protectivo

(micosis destructora de hojas)

Sustanclas Concentracibén de la sustan Amue en % de aquél en
act ivas cia activa en el liquido ~ las plantas testigos -
de rociada en % en peso no tratadas

s

: 0,01 25,0
CHy~G00-Hin0~ ~CH, 0.001 2570
CH
, o, o
SN
N
E___’l
CH
‘3
CHy~GCo~CH-~0- ~C1 0,01 0,0
I | 0,001 25,0

CH3 qu CH3

0,01 50,0
@ ~C- -/~___\ 0,001 68,8

(conocida)
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TABLA B {Continuacién)

Ensayo de tratamiento de brotes/afiublo de cereales/ efecto protectivo

(micosis destructora de hojas)

Concentracibén de la sustancia Ataque en % de aquél
Sustancias activa en el liquido de rocia de las plantas testi
activas da en ¢ en peso gos no tratadas
CHZ-NHCS .
Zn
on s yd 0,025 100,0
S
(conocida)
Ejemplo 1

N
“\\ I
N
i
0H2-0¥~co_c(CH3)3

0
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En una suspensién de 13,8 g (0,1 mol) de carbonato de pota—
sio y de 13,8 g (0,2 moles) de 1,2,4~triazol en 400 ml de acetona anhi
dra se instilan lentamente a la temperatura de ebullicién bajo agita——
cién y refrigeracién por influjo 24 g (0,1 mol) de l-cloro-4,4-dimetil-
2ofenoxi-pentan~3~ona disueltos en 50 ml de acetona anhidra., La reacw—
cién queda terminada después de una agitacién durante 17 horas a la —-
temperatura de ebullicién con reflujo.

Después del enfriamiento, se recoge por succifén el precipita
do que se lava bien con acetona anhidra y que se separa por filtracién
y se desecha, Del filtrado se elimina el disolvente en vacio, Se reco-
ge el residuo aceitoso en cloruro de metileno y se lo agita varias ve-
ces con agua, Se deshidrata la fase orgénica con sulfato de sodio y se
elimina el disolvente por destilacién en vacio. El aceite resultante -
se cristaliza después de iniciarse la cristalizacibén por frotamiento -
con pentano.

Se obtienen 19,5 g (71% de la teorfa) de 1-(1,2,4~triazolil-
1°)~2-fenoxi~4,4-dimetil-pentan~3-ona del P.f. = 56-5806.

El producto de partida es preparado de la siguiente mamnera:

ClCHz—CH-CO-—CO-C (cH

I
0

3)3

192,2 g (1 mol) de l-fenoxi=-3,3~dimetil-butan-2-ona (prepara
oién segfin la Patente publicada no examinada de la Repiblica Federal -
Alemana No. 2,105.490, Ejemplo 3:

P.e. 0,08 = 75 = 8300) se disuelven en 800 ml de etanol; a la solucién
se agregan 240 mol (2,4 moles) de una solucién al 30% de formaldehido
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y subsiguientemente unos 5 ml de lejia de sosa odustica al 10% hasta ~
m valor pH de 9, Se caliente la mezcla de reaccién durante 4 horas a
la temperatura de ebullicién con reflujo y se elimina el disolvente ~-
por destilacibén en vacio. Se separa por filtracién del precipitado for
mado que se lava bien con éter de petrdleo y se desecha, Del filtrade
se elimina el disolvente en vacio. Se recoge el aceite resultante en -
éter y se lo agita con agua. La fase orgénica, después de su deshidra-
tacién con sulfato de sodio, es librada del disolvente y purificada —-
por destilacién en vacio.

Se obtienen 145 g (65% de la teorfia) de l-hidroxi-2-fenoxi-
4,4-dimetilepentan-3-ona del P.e. 0,1 =9 - 100°¢,

Se disuelven 111,1 g (0,5 moles) de l-hidroxi~2-fenoxi-4,4~
dimetil-pentan~3-ona en 500 ml de cloruro de metileno. En esta solucitn
se instilan a la temperatura ambiente 62 g (0,52 moles) de cloruro de
tionilo. El comienzo de la reaccién puede ser acelerado mediante wn -
suave calentamiento., Al cabo de una reaccién durante 2 horas a la tem
peratura ambiente, se elimina el disolvente por destilacién en vacio
¥ se desgasifica el residuo aceitoso en alto vacio,

Se obtienen 93,0 g (774 de la teoria) de l-cloro-4,4-dimetil—
2-fenoxi~pentan-3l-ona como aceite del indice de refraccién n%? =1,5081
y del Poeuy = 100°¢.

Las demds sustancias de partida pueden ser obtenidas de igual
maners.

Los compuesios de la siguiente tabla son obienidos en forma

descripta en el Ejemplo 1.

N

(1)

l:_: N\N‘CHQ“CT'O‘ </ Z§ *

Y—C(GHB) 3




=19~

. :.
Ej;:?lo X n Y punto de fusién %

0 4-C1 1 co 55~57

3 2,4~C1, 2 o 15-71

4 4-Br 1 co 56-58

5 4_.(;}13 1 co 42-44

6 2,4..(0}{3)2 2 ¢o 62-64
7 3,4-(cH), 2 ¢o 64-65

8 2,3_(0}{3)2 2 o 47-48,5
9 2-CH, 2 co 63-65

4-C1

10 2,5-C1,, 2 co 78-19,5
11 3-C1 1 co 13,5-74
19 2-C1 1 o 67-68,5
13 4-F 1, o 11-72
14 4-NO 1 ) 97-98

2
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-NOTA-~

Descrita suficientemente la naturaleza del invento, asi como
la manera de realizarlo en la préictica, debe hacerse constar que las
disposiciones anteriormente indiecadas, son susceptibles de modificacio
nes d? detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. También
se hace constar que el invento corresponde a una Solicitud de Patente,
presentada en Alemania, con fecha 10 de julio de 1.973, bajo el nfimero
P 23 35 020.1, acogiendose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que comstituye la —
esencia del referido invento, y por lo que se solicita Patente de Inven
cién por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE
FUNGICIDAS A BASE DE 1-ETIL-TRIAZOLES; caracterizandose por lo siguien
tes '

12, Procedimiento para la produccibén de fungicidas a base de

l—-atil~triazoles de formula:

X
e O
«CH_=CHeOme
N 2 i —
YuC(OHB)

en la cual

X representa halégeno, halogenoalquilo, alquilo, alcoxi, alquilito, -
alauilsulfonilo, nitro, ciano, carbalcoxi y/o fenilo,

n represenita los ntmero enteros de 0 a 5, e

Y representa un grupo ceto o un derivado funcional de un grupo ceto,

Y sus sales fisiol6gicamente tolerables, caracterizado porque compren-

de las etapas de: hacer reaccionar compuestos de férmulas
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n
Hal-CHz-CH-@

:V-C(CH3)3

en la cual

Xy, Yy n tienen los significados definidos anteriormente, ¥y

Hal representa halégeno, particularmente cloro o bromo, con 1,2,
4-triazol, eventualmente en presencia de agentes ligadores de &cidos
y en presencia de disolventes polares, y a continuacién se mezcla el
producto obtenido con diluyentes y/o agentes tensicactivos,

22, Procedimiento para la produccién de fungicidas a hase -
de J-etil-triazoles, tal y como queda sustancialmente desorito en la
presente Memoria.

Esta memoria consta de 21 hojas, escritas a miquina por wna

sola cara,

Madrid, ~ ¢ GET. qors

BAYER AKTIENGESELLSCHAPT,
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