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-71 ) - : o gl presente invento se refiqei‘e a.r_,un pré"*
* . cedimiento para preparar nuevas 2,3-dihalogenoealc;'ahoil--gf)’.reas,1---;'

titiles como fungicidas.

Ya.l-es genéx’*almente cb_r;qé'idb quq, e °m,¢’ ’age.gi{
©.'eo " tes fungicldas contra hongos fitopatogenos, se emplean particularmente -

etileno-1, 2-bis-ditiocarbamato de zinc y N-tr icldrometth,iq-jﬁéti*éhtdfgi -

* ftalimida. Los citados compuestos,enéontral*oh como préduthSTCthé.f';
ciales en el sector de la proteccidn de plantas una divulgacién mundial v
pueden ser designados preparados de modelo (detalles de estos~cor§1pu§a5e=i

10 - tos se encuentran en "Chemie der Pflanzenschutz~ und Schﬁdllngs#

bekampfungsmittel Tomo 2, pagmas 65 y 108, Edltor R W«agler, :

Sprmger Verlag Berlm/Heldelgerg/New York (1970) El ef:ecto de los

citados compueb’cos, _sin embargo, partlcularmeme en bagag cantldades"

de aphcaclon, no swmpre és sansfactomo.

Ahora se ha eucontrado que las nuevasi 2 3-

dihalogéno.-alcanonfﬁfeas de'le formula

:.' .- R' . - - ‘ 7 Bl[ , '7.-- _ V . -: ;.
R-CH—— C—CO-NH-CO-N ~ (1) = . .

“Hal Hal - . R

‘en la cual repreSenian- o o S A T
R yR! hldrogeno 0 alqullo, '
. R" : artlo ) heteroanlo, pudlendo estos radtcales estar evemualmem

: sustltmdog,:,

R hidroégeno, alquilo eventualmente sustituido, 'c'i,'c;:loglr.qu'i"b, beﬁé’il_r: c

~oarilo, y i
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Hal clore o bromo,
muestran fuertes propivdades fungicidas,

Ademdas fué encontrado que se optienen las
2, S-dihalogeno-alcauoil-urcas de la formula (1), si isocignatos de
2, 3-dihalégeno-alcanoilo de la formula

|
R -fH - T « CO ~ NCO (1)

H

Hal Hal

-en la cual-

R, R' y Hal tienen los significades arriba indicados, -

se hacen reaccionar con una amina primaria o secundaria‘de.la formula -

general
R(l
H - N ( 1I1)
\Rllv
en la cual

R". y R"'! tienen los significados arriba indicados,
en presencia de disolventes inertes,

Sorprendentemente, las 2, 3-dih¢110§eno-alcgu
noil-freas segin el invento muestran un efecio fungicida consﬁerable-
mente superior a aquel de los producto's comerciales conocidos arriba
epresent l;l

indicados. Por consiguiente, las sustancias segun el invenyo r

un enriquecimiento de la técnica,

Si, como sustancias de partida, se emplean

isocianato de 2, 3-dibromo-propionilo y anilina, el desarrollo de la redc-
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cion puede ser representado ;Sor el siguiente esquema de formuilas:

cuz TH - CO - NCO ~ + - ~H2N-@'

Br

- smgmﬁcado de cloro [ bromo conforme a su deflmcmn. .

Br Br

Los isociandtos de 2, §-di-ha'1c'>geno-»a1'capoﬂo

¢ -

reces itados para la producc‘ié‘u de lag 2, 3-dihalcgeno-alcanoil-’ﬁreas'

de 1a formula (1), estan definidos generalmente por Ia forwiula armba o

oy CHZ i TH - jae) - NI.I -'-",CO- - NI‘I;' / . ,\ . S

mdlcada (11). x:.n esta formula, R y R! representan, prefer\blemente hi-

drégeno o alquilo con hasta 5 atomos de carbono y a Hal cox'respopdez~ c_a}, e

Los compuestos de la formula ( H) auq no. son

'conocldos. Pueden ser preparados de tal manera que; prefemblemente

en dlsolventes inertes, por eJemplo hxdrocarburos halogenados. qorres- Q' -?-.l B

’ pondxentes amldas de acidos alqueuocarboxlhcos, iales como por eJem- o
plo amlda de acido acmhco, se. mezclan, prefenblemente qentro del rqer- - R

'gen de temperatura entre <10 y + 30°C, con cloro o bromo y e1 aducto

-~ nar con cloruro de oxalilo, 11evandose a cabo la ultlma reaqcmn prefm i

' ,obten ido eventualmente sin su aislamiento mtermedlo, ge hace reaocm» P

blemente enutre +50 y 100°C con’ esto, baJo desdoblamnento de acho ha’o-

genmdmco y de monomdo de carbono, se forman los deseados producto, U

de partlda de la formula (uy (comparense a1 respecto tamblen lab ind‘ a-'
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ciones en los ejemplos de preparacion). Como ejemplos de c?or_npugestos
de la formula ( IT) séan mencionados:
isocianato de 2,.3-dlbromo-propionilo,
risocianato de 2, 3~-dicloro-propionilo,
isocianato de 2, 3-dibromo-2~meti1-propibnilo,
isocianato de 2, 3-dicloro~2-metil=propionilo,.
isoc'ianato de 2,_3-dibr0§no-bu;irilo, ' -
isocianato de 2, 3-dicloro«butirilo,

isocianato de 2, 3-dicloro~Z-met:ﬂ-‘b’utirﬂ'o.
¢iépc~ianato de 2, 3-dibromo-n-penltanoilo,
isocianato de 2, 3-dicloro-n~-octanoilo,

Como productos de partida, adem#s son reque-
ridas las aminas primarias o secundarias de 1a_f6rmu1a (111 ). FEn esta
férmula, R" representa preferiblemente los grupos feuilo, naftilo, an=
tracenilo, antraquinolilo, benztiazolilo, ben zoxazolilo y benzimidazolilp.
Estos ra&icales aromAticos, respeciivamente heteroaromaticos, que aca-
ban de mencionarse, pueden estar sustitufdo_s una o varias veces, prefe-
riblemente por halegeno, hidroxi, unitroe, ciano, por alquilo con 1 a 12 ate -
mos. de carbono, alcoxi y alquiltio cada uno con 1 a 6, particularmente
1 a 4 4tomos de carbono, halogenoalquilo y halogenoalquiltio cada uno cc:
1a 2 atomos de carbono y 1 a 5 atomos de halogeno, particularmente

fluor y/o cloro; ademas preferiblemente por fenilo, fenoxi y fentltlp, pu-
diendo 1_os tres radicales, ﬁl’cimanlxente mencionados contener gomo gegun-
dos sustituyentes haiégeno y/o nitro, siendo ademas sustitu_ye;ntgs preferi- -

blemente los grupos fenilamino, alqu ilamino y dialquilamino, en cuyo caso,
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_Lmldazohdlno, morfollno y malei.mrnldo. Ademas, como posmles ;,usu-.

'gn los dos sustituyentes ultimamente me_nci'ona{‘iios, lo.s';grupos aqui.ilq T

contienen, en el étomo de nitrogeno, 1 a 4, particularmente 1-a z'jfi'tn-

© mos de carbono, pudlendo los grupos alqullo formar tambleu con;j\mta- o

me-nto con el dtomo de mtrogeno de llgadura un anlllo hetercacxclica que, S
como heteroatomos ulterlores, ,puede contener todavia atomos de nitro-e

geno, de oxigeno o de azufre, pudiendo mencionarse como e_,emplos de

tales sistemas de anlllo los radicales plrrohdmo, 2-0xo pi;rolldmo, ;

tuyentes de los radlcales aromattcos, respectwamente hete,roaromatl- f? ‘

cos R" an de merncionarse:

Los grupos acetllo, aldohido, suli‘omano, ben- S

' mlo y benzoxlo, pudiendo los dos radxcales ultlmamente mencmnados

estar sustituidos por cloro; los grupos femlsulfr.mlo, fenflsulfonilo, a1- 7
qudsuli‘mdo y alquilsulfonilo, pudlendo los cuatro radxcales ultlmamente

mem.mnados llevar cloro o fluor como sustltuyente ultenor; ademas, el

, grupo cu:loalqullo y cv.cloalquemlo cada uno con 5 ab atomo§ de CArbono,
el grupo alquenuoxl con 2 a 4 itomos de carbono, : puc;i.endo mencixonarse
-como eJemplos los grupos aliloxl y metahloxx. ademas, e1 grupo acﬂamt-:;

-no eventualmente sustituxdo por cloro con 1 a 6, parti.c;ularmente ¢on 2

4 atomos de carbono, luego el grupo alqullsulfoniloxl con lg 6 atomos "

de carbono y e1 grupo arllsulfomlOXL, pudiendo menclonarse como eJem

plos de los dos radxcales ultlmamente nombrados los grupoq metapsulfc o

o mlom y femlsulfomloxx, ademas, los grupos alquxlamtdosulfonuo y dlal E

quxlamldosulfonuo con’ 1 a 6 4tomos de carbono en la parte alqullo{ pudwn— o

do cltarse como eJemplos de los dos grupos ultimamente mencmna,dos los L

o



10

15

20

25

grupos dimetilamidosulfonilo, etilamidosulfonilo, butilamidasulfonilo y
piperidinosulfonilo; sustituyentes ulteriores son el grupo arilamidosulfo-.

nilo eventualmente sustituido por cloro, como en el ejemplo del grupo clo-

_rofenilamidosulfonilo; luego los grupos alquilamidocarbonilo y dialquil~

amidocarbonilo, conteniendo los radicales alquilo 1 a 4, pariicularmente

1 a 2 atomos de carbono y pudiendo 'estos radju:ales alquilo formar con el
dtomo de nitrogeno de ligadura un anillo, pudiendo citarse cgmio ejemplos
de los dos 'grt;pos Gltimamente menc ionédos los grupos metilamidoca rboni-
lo, dimetilamido ca.rbonilo y morfolinocarbonilo.

Ademés, R" puede representar tadavia prefe~

riblemente el grupo

pudiendo X significar los radicales
?1
~-NH-CO-NH-CH-C - (!Z‘H - R
al  Hal .

Rt

l

-O-@-NH~CO-NH-CO-?--(I?H-R,

Hal Hal

Rt
|

-soz-@-Nnico-NH,-co-cl: - f}l - R,

Hal Hal
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Rl
|

-'Nf*'Ct’*NH'-@-NH CO - NH - CO - l IHR g el

al.”

.

0 - Co -‘O-@-NH'- cb_ - NH -CcO- ¢ - CH - R S
| i o | ~i!1a1' Ia-l
en cuyas formulas R R! y Hal ttenen los slgnifxcados arriba Lﬁdlcados;

-En la formula ( III ),. el radlcal R"' representa T

B preferiblemente htdrogeno, alqutlo con 1 a6 atomos de carhono, eventual- '. o

menté sustltufdo por CLano, metoxl, etoxi, metiltio yetutlo; ciclohex:,lo. 7’
bencil y por fin prefenblementg fenilo. |
Como aminas de ié‘;‘érmula (iIII ), a tltulo de :
ejemplo, entran en consideracién: - | | .
Anilina, 2-," 3- o-4-cloroanilina, 3, r4-dic'ior'c;1-:_', )
anilina, 2,4- du.cloroamlma 2,6~ chloroamhna 3, 5= chloroamlma,

2, 4 5-, 2,4,6-y 3 ‘4, 5+ tncloroamlina, 4= bromo-amlma 2-cloro-4- ’

,rbromoamlma,r 2-met11-.4-cloroandma, 4-yodoanulna, 4 flqoramllna,

: ,2_- ' 3- y 4 metuamlina 2, 4 5e trimetilamlma 4 ter-butx.l-amli,na,,;
4- 1sohex|1amlma, 4 dodecxlanilma, 2- et11-4-cloroaniltna, ,\2 iso;:romi oz
4- bromo-anlllna 2,4 dlbromo-andlna, z-metll-4 5~ dxclorep-amli,na,

) 2,_4-! 3, 4- y 2, 6 dlmeul-amlma 2, 6 dietil- anllina, 2 6 ejuso;:ropil-

E amlma, _4-metil 2.6 dtisopropll-anuina, 4. clclohexemlamhna 3«

0 4-fnit-roranl1ma. '.z-cloro-‘i-mtro-anulna, 3,5 dlcloro-4 metoxhamhpa
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3, 5ddlbmmo-4~(eti;tic)-:111i1tna, 73, 5-d1metil-4-rlom-éﬂ'xliﬂ% .3, 4-(1imer--
toxt-anilina, 2-cloro-5-dimetilamidosulfonil-aniling, 2-clopo-5-ciano-
anilina, 3,5-bis-trifluormétil-at}ilma, 3~metil-4-al-iloxi-aniliﬂa,
2-cloro-5-dimetilamidocarbonil-anilina, 3-meti1-4-metoxiqarbonilamir,
no-anilina, 2-c10ro-4-metansuifoniloxi-an‘Ll_ina, 4-aﬁxino-difenilo,
1-cloro-2-amino-naftaleno, éter 4-amido-di1'enf1ico., éter 47, 2, 6-tri-~
cloro-4~amino~difenilico, N-metil-énil.i'na, N-etil-anil;ma, N--isopropil- ’
anilina, N-ciclohexil-anilina, N-bencil-anilina, difenﬂarnina, N={2-ciano~
viil) =anilina, N-{2-metoxi-etil)-anilina, N-(z-otoxioarbonil-retil);anilina,
N-(Z-etil-mercapto-etil)-anil'ma,. N-?nétil-4-toluidina, .N-eﬁl-B-tpluid‘ma,:
N-metil-4-cloro-anilina, N-metii-z, 4-dicloro~anilina, N-metil-3, 4-di~
cloro-anilina, N-metil-4-cloro-2-metil-anilina, N, é, 4~trirnetil-aniling,
N, 2, 6-trimetil-anilina, N-metil-2, 6-diisopropil-anilina; 4-cloro~dife-

nilamina, N-metil-1-amino-naftaleno, N-fenil~-1-amino-naftaleno,

N-fenil-2-amino-naftaleno, N-metil~l-amino-antraceng Nemetilvrl~ami-

no-antraquinona, N-metil-4~nitro-anilina, N-metil-2~cloro-4~nitro-ani=
lina, N-etil-z;nitro-4-clorometilsulfonu-anil'ma, sulfuro de 4', 2«diclo~
ro-4~amino-~difenilo, éter 4'-dimetilaminosulfonil-2, g-diclpro-difenili
co, sulféxido de 4', 2-dicloro~4-amino-difenilo, 4!, 2«dicloro-4-amino-~
dii‘enil;ulfona, 4,2, 6-triclo.ro-fl-amino-'-di.fenilsulfi;pa. '4"’Q10!‘(’)f‘}'8ﬁﬂﬂ0"
benzofenona, 4'-cloro-4-ammo-dlfemlmetano, 1-, 2- yé-amlnoautrace-

no, ley 2-ammo-antraqu1nona, 1, 4-diamino- benceno, 1, 3~diamino~ ben-

'cenu, éter 4, 4'-diamino- difenilico, 4, 4'~ dLammo dlfemlsulfona,

4, 4'-diamino~difeniliirea, carbonato de 4, 4'-diamino-difenijo.

Las aminas citadas en estalista gon compueg-
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tos generalmente conocidos al mundo teécnico, que pueden ser produ~- -

~ratorios.

. ,_"mn dlLlorometano, trxclorometdrm, ;te,t,racloruro de carbono’ ,°. 1,;2~d1 g

tonitrilo, dimétilformami'da y éetonas’.- tales como acetona,

" sin .erpbargq, unar ‘puede quedarse debajo o exced.erse. c;e;,estpg ‘hx'n_ite_s,
- en ha.;;t'a‘l un 20 % é_in empeoran;iénto sustan«;ia'l d;el rendxmleptolqdlca- b

‘cionés m'és”detalladas referentés ala feacCién se encuentraﬁ enloseJem
,- p]oé de prepaxl'acmn 1a elaboracmn se- r-ealea en forma senmlla pq)r seT

' _paramon de los productos de reacclon que ehglendose adecuadamente

 -10-

cidos segin metodos generalmente conocidos y usuales en los-labo- -

Como diluyentes para ld reacéion de los - 4l i"
c-.m'npin’estds dé Ia formula ( 11 )' con Alos‘ compuestos dé' 1;1 fdriﬁdlé. ;
( III ), entran en consnderacwn taIes dlsolventes organlcps que

¥

son :Lnertes con respecto & Lsomantos de ac.uo. A esto:; pm'teqecen

prei‘er_iblemente hidrocarburos,, por ejemplo eter.dé petrpleo, hgro,x.g
y bencina del’ margen de ebulhcton de entte 40 y ISOOC, ademas, :

benceno, tolucno y clm obenceno. ademas, alcanos clomdos, tales l_o-

claroetano; ademds, 'eteres, tiles como eter dietilico; ademas, ‘acer = *

€. T

La_s tempe raturas de reagciém ';?g%édeq_'se;’;f',;{
variadas- dentro de un rnargen axﬁplio. Por lo general, se rtrabajérlr. en-
tre =20 y + 100°C; preferr'lbleme‘nte entre -10 Vyr+r'$09Cf7. o

En la -realizacic'm del érocedlmiento ségﬁé ; a

la mvenmon, por 1 mol de la amina segun 12 formula ( III) ‘se aphca %

prefenblemente 1, 0 al, 1 mol de. Lsoc1anato de acxlo de la fprmula. ( II ), _f‘_j-: S

el dxsolvente, se separan de este por cmstahzaclon y que en la maycrla = /4
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de los casos son analiticamente puros. Eu el otro caso, ¢l gislamiento
y la purificacton pueden ser logrados por medidas apropiadas, tales como

la concentracion de la solucién y la recristalizacion del residuo, En to-

dos los casos, ha de prestarse atencidﬁ a la ausencia de humedad y de

disolventes contemendo grupos hxdroxuo en la mezcla de reaz.cion, a fin
de evitar reacciones secundarias con el radlcal de isocianato de acilo.

A titulo de ejemplo, la reaccion puede ser llej
vada a ca-bdrde tal manera que bajo agitacién Vy‘enfr.'iamient'o ae ;ngtila
una solﬁcién del isocianato de 2, 3=dihalogeno-propionilo lentamente en una
solucion de la arilamina pro-vista.' La concentracion del isocianato de 2, 3~ :
(.Jil:ialogenopropionilo en el.disolvente esta entre 5y iOO % en péso, prefe-
riblemente entre 10 y 80 % en peso, y aquella de la arilar.nina esta entre
3y 60 % en peso, preferiblemente entre 5y 40 % en peso. La reaccion
se degarrolla en forma debilmente exotérmica y en el caso dado es terrai~
nada por caleniamiento a 30°C hasta 500C. Las Naaril-N"—(Z, 3-dikalogeno-
acil)~drea§ son dificilmente solubles en los disolventes indicados y pueden

ser alslados por filtracion.

En otra forma de realizacion del proce dlmientu

de acuerdo con la invencion, bajo condlclones de reacclon en lo demas igu.des,

se provee una solucmn dd isocianato de 2, 3~ dlhalogeno y a ja misma s¢
agrega lentamente una solucion e la arilamina.

Las sustancias activas segun el invento mues-
tran un fuerte efecto fungitoxico., Su baja toxicidad para animales de san-
gre éalignte y su buena t_olerabilidad por blantas altas permiten su aplica-

cion como agentes para proteger las plantas contra enfermedades provoci- '
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lmuados que se encuentran bajo presion y/o sustanciag portadoraa solv.-g

- 12 -

das por hongos. No dafan las plantas cultivadgs en las concentraclones
necesarias para combatlr los hongos. Los agentes fu;lg‘itc')xi(:os on la
proteccion de plantasson aplicadns_paz-a,combaﬁr hongos'de lag mas di-
versas clases de hongos, tales como arquimicetos, hifomicetos, ai.rs'crorm'l-r '

cetos, basidiomicetds y hongos imperfectos.

Las sustanclas activas segun el ipvento pues = "

den ser empleadas contra hongos parasitarios sobre partes de planta c:;e{" l

cidas encima del suelo, contra hongos provocadores de traqueomicosis ;-
que atacan las plantas desde el suelo, contra hongos tran'sfgr"lbles por o

las semilias, as{ como contra hongos habitates en el suelo, Son particu=-"- "=

larmente eficaces contra hifomicetos, ascomicetos y basidipmice-tos,. Cq-f_‘

:

mo hongos meortantes a combatir con las sustancias activas, en detalle

pueden mem.tonal se. Phytophthora mfestans y Fusacladlum dendntlcum

y Puccinia recondita.

Las sustancnas actwas segun la thvencxon pue-
deu ser llevadas a las siguientes formulaclones usuales, tales como soluv- .
ciones, emulsiones, suspensiounes, polvos, pastas y granulados. 'Estas o
se preparan en forma en si conocida por ejemplo por mezclado de las
sustancias activas con diluyentes, vale decir, disolventes lfquidbs! gasgg

das, eventualmente ba;o utilizacion de agentes tensioactivos,. vale decir

emulslonantes y/o dl.c;porsantes y/o agentes ospumantes, En caso de utl- L

lizacion de agua como (lLluyente, pueden utihzarse, como dlsolventes auu":

xiliares por eJemplo también solventes organicos. Como dlaolventes lh

a -
L
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hexanona, solventes polares fuertes tales como dlmetxlformamlda y dlme-r

- 13 -

T quides dntran,baslcamonte en consideracién: hidrocarburos ardmétlc‘os

tales como xlleno, tolueno, benceno 0 alquxlnaftalenos,_hldrocarburos
aromatlcos clorados o hldrocarburos aleatlcos cloradols, tales como clo-
mbe.ﬁceno:.L clnroetlle*nos l) cloruro de métllen;,. hLdrocarburos altfati~

cos tales como cmlohexano, parafmas por e]emplo fraccloni,s de petro]eo,'_r ;

alcoholes tales como butamol o ghcol as1 como sus eteres y esteres, e

cetonas, tales como acetona, metlletllcetona, metil 1sobuttltfetona, o clclo'
tilsulfoxldo, ‘asi como agua-,- bajo agentesm_luyentes o} portap,:lores gaseosors*
licuados,-ée enthndefx “aquellos l{quidos que son gaseosos a fer’xipé:g‘aturé:: e
t;xormal y baJo preswn normal por: ejemplo gases propulsores de aerosol .
tales como hldrocarburos halogenados por eJemplo, freon; como portado-
res solldos entran en conside racmn mmerales naturales mojidos tales
como caolmes, drmllas. talco, creta, cuarzo, attapulgulta, montmorlllo-'
mta o tlerra de dlatomeds y mmerales smtet;.cos molidos, tales co mo ’ ' ',

acido sxllclco altamente disperso, OdeO de alummlo y silicatos, como

agentes 'emulslonantgs yfo eSpume_mtes gntran en_qonsidgraclon:. emul_skg'-

-nantes no iondgenos y anidnicos, tales como. ésteres polioxigtilénicos de

-

4cidos grasos; éteres polioxietilénicos de alcoholes grasos, por ejemplo.”

éter alquilarilpoliglicélico, alquilsulforiatbs, ‘alquilsulfatos ériléulfdnatbs

'como agentes dLSpersantes. por eJemplo llgnma, le;lfas de dqsecho de sul- ' L

[fito y metllcelulosa. _

Las sustancias activas segin el invento pueden - .
estar presentes en las formulaciones e_ri mezcla con otras .sustanciaé acr -

tivas conocidas, - tales como fungicidas, irsecticidas y acaricidas:
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Las_formulaciones contienen, por 1;3 genex;_al,A
entre 0,1 y 95 % en peso de sustangia activa, prefez'iblemrm?e jé,ntrcr‘. :
0,5y 90 %.

Las sustancias activas pﬁeden sier-‘- a'pli,cadas-
como tales, en forma de sus formulaciones o d-e las formas de aplicacion

preparadas de las dltimas, tales como soluclones, emulsignes; suspen-

siones, polvos, pastas y granulados en estado listo para el uso. La apli=-’

cacion se realiza en forma usual, por.ejemplo por rociada(' pu lveriza- " -

cion, espolvoreo, esparcimiento y riego.

Por 10 geteral, las sustancias agtivas segin. 1.

¢l invento son suficientemente eficaces en concentraciones de entre

0,0001 y 0,05 %, En el empleo de prepéraciones acuosas, ias'-concentraé :

ciones de las sustancias activas pueden variar dentro de margenes amy -

plios y'estén entonces entre 0,005 y 2,0 %. Si las sustax_ncias*activas's_(>r_x-"’

aplicadas segin procedimientos especiales de ablicac‘;c’m, ppf eJémpio :

segfn €l procedimiento de volumen ultrabajo, las concentraciones de ' o

las sustancias ;act'was son mas altas, por ejemplo entre 20 y-80 %

Las sustancias acfivas segin el jnvento mues-
tran también un efecto microbicida‘. .

Las posibilidades. de aplicacion sprgen d’e 1{:).5_

siguientes ejemplos de aplicacion:
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Ejemélo A.

Ensayo de crecimiento de micelios

Medio de cultivo utilizado:

20 partes en peso de agar-agar
;2700 partes en _pe'sq de agua de cocimiento de papas (patgtas)
5 partes en peéo de malta |
15 partes en peso de dextrosa
5 parteé en peso de peptona
2 partes en peso de fosfato de disodio e hidrogeno
0. 3 partes en peso de nitrato de calcio
Proporcién de 1a mezcla de disolvente al medio de cultivo:
2 partés en peso de mezcla de disolvente

100 partes en peso de medio de cultivo de agar-agar

Composicién de la mezcla de disolvente

0, 19 partes en peso-de acetona
0,01 partes en peso de emulsivo (étér alquilaril- poliglicéliq_o):
1, 80 partes en pesb de agda |
2,00 partes en peso de mezcla de disolvente,

Se mezcla la cantldad de sustancla actwa nece~
saria para la descada concentracion de la sustancia activa en el m,edi.o
de cultivo con la canttdad indicada del disolvente. Se mezclg bien el con- -
centrado, en la re]acion cuantxtatlva indicada, con el medlo de cultivo hqul—
do o_enfriado hasta 42 C, y se vierte la mezcla en placas_ d_e Petri de un (_ha-'

metro de 8 cm. Ademés, se preparan placas testigos sin la adicion de la

sustancia activa,
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- bla ¥ son sometldas ala anubacmn a aproxxmadamente 21°(: L

K tratado con aquel gopre el medlo de cultivo teStlgO La clasxflcac-on _

_hasta 7= {nhibiciéﬁ débil del crecimient'o' o

- 16 -

Una vez enfriado y slid el medio de cpltivo, -

las placas son inoculadas ‘con las especies de hon‘gos indicaqos en la td- 7, .

La evaluaclon es efectuada, segur; la veloc ded L -

del'cr;ecimlento"de los hongos, al cabo de 4 a 10 dias. En la,evaluacmn

 se compara el crecimiento radial de los rmcellos sobre el medlo de Nltl- e

del crecmmlento de los hongos procede conforme a la axgutente escala
1= pitngun'grgc.inziento de los hongos '
hasta 3 = inkibicidn muy fuerte del crecimiento

hasta 5 = Inhibicién medio fuerte del crecimiento

‘9= crecmuento Lgual a aquel del festxgo no ’tratado. .

Las sustanc ias actwas, sus concentraciones y

los resultados se encuentran mdlcadc_)s en la sxguxlente t_abla A: '
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Ejemplo B.
Ensayo con Fus icladium (manzano)./ efecto protectivo.
Disolvente: 4,7 partes en peso de acetona, .
Emulsivo; 0 3 paztes en peso de éter alqularilpollghcoll.uo,
Agﬁa’; 95,0 paltes en peso :
Se mezcla Ia canﬁdad de sustancxa actlva
necesarfa para la deseada concentraciou de la sustancla activa en el

liquido de roclada, con la cantidad mdlcada del dlsolvente y se dLluye

el concentrado con la cantidad mdxcada de agua que contiene el aditivo

menci’onado_.
La preparacién liquida es rociada sobre mau- :

zanos jovenes tacldos de semillas que se encuentran en su-gstado de de~

_sarrollo de 4 a 6 hojas, hasta su mojadura al grado de formacién de go- ..

tas, Lais plantas permanecen durante 14 horag en un invernaculo a 20‘5(;‘;
y a'una .humed‘a\d relrativa del aire de 70"70. .Subsiguiente'mente son inocu~ )
ladas con una suspensién acuosa de conidias del hongo provpcador de la
costra de manzano _(Fusicladium dendriticum Fuck.) y son $ométtdals a '.
la incubacion durante 18 horas en una cémafa hﬁmgda a 18-20°C'y a una
humedad relativa de aire de l-Op %.

~ Las plantas vuelven a ser cdocadys, en el in~’
verhdculo por 14 dias. o
| Al-cabo de iS dfas a ‘cont-ar de 1a inoculacidn, :
se det’efrﬁiné el atéque en los manzanos nacldc;s dé semillas en % de |
aquel en las ‘plantas testlgos no tratadas, pero tambien lnoculadas, 7

: 0 % significan u‘gun ataque, 100 % significa que
el ataque es exactamente Lgual a aquel en las plantas testigos,
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1 - - o 7. Las sustancxas activas, gus conpentracxonesf"'.;'.;:f
y los resultados se encuentran mdicados en la sxgulente tabla
Ta bla B.

; Ensayo con Fuswladlum (manzano) / efecto perectlvo ' o

- . o Y: .
5 Sustanma ' ataque en % a una concentraclon de
activa , , - I1la sustancxa activa de

0,01% ° -0,0025%

10

(céﬁocida) o
ClL o - o¢ CL
o "

a S
o .oc ¢
n

NH-C-NH-C-CH-CHp | .1
20 | of

‘¢l o7 o€l Ch-
. on .
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Tabla B.(continuactén)

Ensayo con Fusicladium (manzano) / efecto protectwo

ataque en % a una con,,entracion de

Sustancia activa
' . A 1a sustancxa activae de

0,01 % 0,0025 %

C1 o O Br Br e ' ,
" " I . ’ .
D-NH-C-NH-C-CH-CHZ - 12

Cl

Cl

o o¢cl ¢l = ,
" I : '
a -gj-m{ -C-NH-C-CH-CHp ' 0 16

CHz o 0 Cl Cl

" i ‘ l ' -
CHS-d-NH-C-NH-C'-CH-CHZ .0 1

Hs'_o oc Cl - , :
" ‘ 1 - - ) .
Cl-¢ -NH- CvNH-C‘-CH-CHz : 0 - ' 1

€l o OCl Cl

. : " tr I I '
(1'13'© -NH*C-NH-C~CH-CH2 . 2 -
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TablaB. (contlnuac"lén)'

Enqayo con Fusxcladuxm (mamano) -/ efecto protectwo L

. Sustancia actwa
. ' la sustancia actwa de

ataque en % a una’ concentracmn de g

001% . . o;’oozs %
- CHy SR .
o -o0¢Cl Cl ,_ o o
] 1" 7 0 ‘ ’ . ) 0 ' .7 :
CI“ / \ -NH-C-NH'C‘CI{-CHZ - N

O O Br IBr

" ,n.l

' @-Nﬂ-c-NH-CACH-CHZ : 0l

—70 OBr Br

L1 ll

.Cl--NH C-NH -c- CH CHz '

‘e
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fablal, (oontmuacmn)

Lnbayo con Fusxcladmm (manzano) / efecto protectlvo

Sustancia activa

ataque en % a una concemraomn de
la sustancia ‘activa de

TR " e o

0,0025 % -
C3H :
T Br Br
-NH-CQ-NH-CO-CH-CHy 1n
CgHy
' i
2H5 I '
CoHg-(/ \}-NH- -CO-NH-CO-CH-CHy 2
C.H
CsHs Tr Tr
CZHr NH-CO-NH‘-C’O-CH-CH2 4
_ ' ]l3r lfrf
CH,- -NH-CO-NH-CO-CH-CHg .2
' ;341&9 -t Cl Cl
CH3~@ H«CO-NH-CO-CH-CHj 0
. faHs, 1 ¢l
CH3- -NH~CO-NH-CO-CH- C‘H3 0
2

Cl‘l ('31
t- C4H -d-NH CO-NH~CO-CH-CH
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1 g : ,Ejemplo C - . . BN -t

Enséyo con .Phyto'phthora (tornates)' / 'e'fecio prpteptivo-

DlSO].VCﬂte 4 7 paztes en peso de acetona -
Emulswo: ' 0 3 partes en peso de éter alquLlanlpollghcollco,“, L
5 A gua: ) 95,() parfces en peso.

Sé mezcla la 'éanﬂdad 4de,sustéﬁc'ia.aéhtii}a.'ne:-_f .
cesaria .p;ara- la deéé’ada céﬁcentractén de 1a éuétaﬁcta‘ activa e;‘l el l'rfq_g.irdéj ‘
de rociada, con la cantidad indicada del di.solven;er y se dilg:ye eli,g:bn_cép'-i-’r"; S
tra;io con la cantidad indicada dé agua que cp;ltiene el aditivo tr.iepc-:i;)n:;\';

'_10_ o do. . | -

Se recfa el ifquidb de rocrladé sobr.e' plzéﬁta,s'jé'-ﬁ-:'- .

' -venes de tomate en su esiado de desarrollo de A a 6 ho;as, pasta $u mo— :
Jadura al grado de formaclon de gotas. Las plantas perma.ngcen durante ';: e B

14 horas en un mvernaculo a 20 C y a una humedad relatwa del atre de ' e

15 10 %. Subsngmentemente se moculan las plantas de tomate c;on l.ma sus«:

pensmn acuosa de esporos de Phytophthora lnfestans. Entouces se colo T

can las plantas en-una camara humeda con una humedad relatwa del au'

'de 100 %y una ternperatura de 18 a 20°C.

. Al cabo de 5 dn.aé, se de;ermina @1 ataque .en
' 20 © . 1las planta.s de toﬁxate en % de aquel en las plantas testigos no tratadas,
pero tambzen inoculadas. 0- % mgmﬁca mngun ataque, 100 % sv.gmflca que
el ataque es exac;t amente Lgual a aquel en las plantas gestig@s. 0

Las sustancxas activas, sus concentracmnes

. y 1os resultados se encuentran mdlcados en la sngulente tabla- o '-
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Tubla C.

Engayo con Phytophthora-('tomatos) / efecto protectivo

_ Sustancia activa

ataque en % a una concentracion de
la sustancia activa de

S .

"
CHZ4NH- C-S\ .
. Zn
CcH 2-.NH -C-

t

S

(conoeida)

0] O Br Br -
" 1" , :

-NH-C-NH-C-CH-CH,

CH40

o] OBr'IISr

CH,0- @ -NH-C-NH-C-CH-CH,

CH30
c
o) o Cl Cl
11 tr
Cl1- -NH-C-NH-C-CH-CH,

(9] O Br Br

n Al

@ -NH-C-NH-C-CH-CHy

0, 0031 %~

37

. 26

11

20

12




TablaC. (c’ont'muacién)»

Ensayo con Phytophthora (tomates) / efecto protectwo

" Sustancia activa . . . .. ©. ataque en % a’ una concerrtracxoni .
) ' N -+ 1. "de-lasustancip ‘activa de
) -0, 00.31 % o

O’ OrBr Br.

" Cl- @-NH«-C-NH -C-CH- C‘Hz L D
o © C1 fl

c1-J/ \ -NH-C-NH-C- CH CHy ' B 0

o 0 aa I : R
' L S 35
-NH- C-NH c-CH-CH, | S

'.Cl

e 0 e Br Br

: - " . ST '-_n l J o I
oo p B -NH-C-NH C-CH- T

o O N ?1

ANH-C-NH-G-CH-CHy | 80

7 VVCHs O 'ri 9 cL- C‘:l :

-NH-C-NH-C-CH-CH,




TablacC. (contitiuacion)

Ersayo con Phytophthora (tomates)/ efecto protecti.zo

Sustancia activa

ataque en % a una qoncentracmn
de la sustancia actjva de

0,0031 %
fe oq
cl- -NH-C-NH-C- CH -CH, 5
@}'\ 01 ¢l
" . u I
N-C-NH-C- CH -CHj 16
o ocaa
N 24
-NH-C-NH-C-CH-CHj
O IBr Tr
p-'NH -C-NH-C-CH-CH, 0
o o c':1 cl:1
p-m -C-NH-C-CH-CHy 0
22

ot B
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“Tabla C. (cmﬁnuéciéni -

~ Ensayo éOﬂ Phytophthora (tomates) / efecto protectwo .

ataque en %a v,ma copcentraclon
de la. gustancia actwa de -
) 0 0031 %7 -

Sustancia activa

 cHy  Br Br

-NH-CO-NH-CO-CH-CHp o BN T S

N P CoHg C1 'fl o | U
- CH3'~C§-NH CO-NH-CH CHy SR L e

C1 Cl

-NH-CO-NH-CO-CH-CHp. S0

Br hBr .

NH-CO-NH-CO-CH-CH, . | .o 2.7

} B—r Br

.NH'CO'N}!‘.CO.-CH_CHZ .". ) _- - - | 7..; 17 w0

‘Br 'B-r .

C : : 2 .
-NH-CO-NH-CO-CH-CHp " T

o o

- NH-CQ-NH-CO-CH-CH, b SRR R
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Ejemplo N,

Enséyo de tratamiento de brotes'/ herrumbre de cereales '/ efecto

protectivo {micosis dgstructora de hojas).

Para la'produccién de una prepé racién_'ap'rd-
piada de sustancia activa, se incorporan 0, 25 partes en pego de sustan-
cia activa en .25 partes en peso de dimetilformamida y0, 66 partes en
peso del emulsivd éter alquilarilpoliglicélico y se agregan 975 paries en
peso de agua, Se Vdilﬁye el concentradoe con agua hasta la de,seadé concen= -
tracion final del liquido de rociada, = |

Pax;a ensayar la ;eficacia protectiva, s"e ino-
culan plantaé; 'jévenes de trigo del tipo Michigan Amber en el estado dé
desarrollo de, una'héja, con una su's.pensién de urgdbsporés de Puccinia
recondita en un medio de cultivo acuoso de aéar-agar al 0, 1 %. Después
del secénﬁento de la suspension de esporos, éobre las plaqtés de trigg
se pulve;:‘iza la preparacién de sustancia activa hasta su mojadura al gra~
do de fdrmacién de rocio y, para la' incubacion,- se las colgean para |

94 horas en un inverniculo & una temperatura de aproximadamente 209C

y una humedad del aire al 100 %.

Al cabo de 10 dfas de tiempo de espera de las

plantas a una temperatura de 20°C y a una humedad del aire de 80-80 %,

‘se evalua la existencia de pistulas de herrumbre en las plantas. El grado

de ataque es expresado en % del ataque en las plantas testigos no tratadas,
significando 0 % ningdn ataque y 100 % el mismo grado de ataque que en las
plantas tésti'gos no tratadas. La sustancia activa es tan;co més efigaz,

cuanto menor sea el ataque de herrumbre,.
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' Lés ;ustancxasr actwaé, sus concentn.acxoﬁes

- 'en el hqutdo de roeiada y los’ grados de ataque surgen de la sxgulente.-
tabl’a: . | ‘ S

| | "f-a' b-‘ln’a D.

}:.nsayo de tratamlento de brotes / herrumbre de cereales / efepto ".

[

'protectwo (mzcoms destructora de ho;as) R L

T

Sustancias = S ' concentracxon de la - | ataque. ‘en ‘7. de aquel
activas“ C T Lot sustancxa activaen . ‘enlas Plantas testLgOs
: T el hquxdo de romada ' no trat:pdas ’

Ven%enpeso

sin tratamiento 0 e RS

S .
cu.,-NfH#c-s'\" '
S F e o005
CHy-NH-C-57 . : 0,01

T P . .

- S '

. (conocida) .

; OBr ?r '

I'l

v
v .
. < &
S .
o ¥
¥
- -t
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Ejemplos de Preparacion-

([L‘H z-ﬁ'H;CO-NH-COvNH'@ .

Br Br

Ejemglo 1.7

Una solucién de 51 g (0, 2 moles) de isociana~
to de 2, 34dibromo-ﬁropioniio en 200 cmS de benceno es instilado ¢n el
transcurso de 15 a 30 minutos bajo agitacion a 0-5°C en ung solugion

de 18, 6 g (0, 2 moles) de anilina en 200 cm3 de benceno; -subsiguiente--:

mente se agita todavia durante 15 minutos, se agrega' aproxgmadamente'

igual. volumen de éter de petrolco ¥y se recoge por succidn e]. producto

_de reaccion preCLpltadO y se lo Iava con éter de petrdleo, Se obtienen as{

63 g de N~fenil-N'~(2, 3- dxbromopropwml} drea del punto de fusxon de

160 a 161°C. El rendimiento asciende a un 90 % de la teorisa,

Preparamon del producto previo:

100 g (1, 41 moles) de amida de agido ac;rlh-
co son disueltos en 1200 ml de cloroformo y a una temperatura de 0a
5°C ala solfmic’m bajo agitacion son agregados gota a gota 224 g
(1, 41 moles) dé bromo disueltos en 256 rml de cloroformo. l.a suspension
en formacion es égitada durante otras 5 horas a 20°cC. Subsiguientzemen-.
te, bajo argitacién ultei'i;)r, 270 g (2,713 moles) de cloruro de;-o}calilb sot
agregados gota a gota y luego la mezcla de reaccion es caiemada hasta
la ebulhcion y mantemda con reﬂu;o a la tempe ratura de ebulllcr.on hasta

que haya termmado el desarrollo de gas. Sub51gu1entemente, la me zcla

de reaccion es sometida a la destilacion ;’raccxonada, se obtienen asi

.
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. punto de ebulli.ci.é.n de 73 a 75°C/2, 5 mm Hg. .

Elemg'lo 2.

~nato de 2, 3 dchoro-proplomlo en 50 ml de nafta para lavar, separando-'_-

"’ se e1 producto de reacc;on por crxstahzac Lon. Se aglta todavxa durante

' obtlenen 25,0 g de N (3 4- dv.cloro-fenil)-N' -(2, 3-dtcloroprpp|.om1) ure;a-’-

o cloro. Subsiguxentemente se agxta todavxa durante 3 horas 4 unos 20 C
‘.entonces se msfllan ba;o agxtaclon ulterwr 270 g (2, 13 moles) de clorur ‘

de oxalilo. Subsxgulentemente se calienta la solucl.on a 1a te;mperatura

’ , 172 g (72 % de la teoma) de Lsoc1anato ‘de 2 3-chloro-propnmlo del put a0’

de ebulthon de 38 a 41°C/1 0 mm Hg

<34 -

220 g (61 % de la teorfa) de isocianato de 2, 3-dibromo=propionilo del -

' fHZ--'-C'H‘-C.(’J-_M'I'-,C:.O'.NH,-_ -Cl .

a cii
: ' ‘1 S
- En una solucwn de 16, 0 g (0,1 mol) de 3 LI RN

mcloro-amlma en 150 mi de benceno seco se mstxla a‘una. temperatura "

de 0a 5°C bajo enfrxamlento una solucion de 17 0g (, 1. mpl) de Lsocm—f

una hora a 20°C, se mtra, se lava con eter de petroleo y ae seca. Se

del punto de fusxon de 145 a 148 c bajo descomposwton. E] rendxmlento

asciende aun 76 % de _la teorfa.

Preparacxon del producto previo:
_En una golucidn de 100 g (1 41 moles) de anuda a

de acido. acnhco en 1000 ml.de cloroformo, bajo agxtacion a una tempe-"

ratyra de aproxxmadamente 0a 5°C, se- mtroducen 99 g (1, 40 mples) de”

AR

de ebulhcxon con‘reﬂu;o, hasta que se haya termmado el desarro}lo de

: gas.- o r destilamcn fraccionada de 1a solucxon de reaccloq, se obtxenen -
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EiemElo 3.
CH3
CH,-C-CO-NH~C-NH~ - Cl
' - Br Bf - '

o
‘En una solucion de 16 0g0,1 mol) de 3, 4~

dicloro-anilfna en 250 ml de benceno seco se instila a 10°C una solucicn
de 27,0 g (‘O, 1 mol) de isocianato de 2, 3-dibro_r".qo~‘2-metill-propionilo~en '
50 rﬁl de ﬁafta para lavar, separéndose el producto de reac;ién por cris~.
taltzacwn. Se aglta todavia durante una hora a 20°C se dilyye con Lgual
volumen de éter de petroleo, se filtra y se seca. El rendlmlento gscien=
de a 39 g deN- (3, 4~ chlorOfeml) »Nta(2, 3« dLbromo-z-metll- propwml)-

urea (90 % de la teorfa) del punto de fusxon de 202 a 204°C.

Preparacion del producto previo:

En una solucién de 100 g (1, 17 mples) de ami-
da de Acido metacrilico en 100 ral de cloroformo, a una temperatyra de
aproxima_damente 0 .a 50C; bajo agitécién se instila una solucion de 189 g
(1, 18 moles) de bromo en 200 ml de clorofbrino. La mezcla de reaccion
es agitada durante otras 3 horas a aproximadamente 20°C y subsiguiente~
mente 228 g (1, 8 moles) de cloruro de oxalilo son agregadog gota @ gota..
Luego se calienta con reflujo a la temperatuxa de ebul),xcmn. hasta que
haya terminado el desarrollo de gas. Por desttlacmn fraccionada, se ob-

tLenen 248 g de isocianato de 2,3« dibromo-2~metil-propionile del punto

de ebullquon de 66 a 70 c/z, 5 mm Hg. El rendimiento ascignde a un 65 %

de la teoria.
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' - se mstllan 21, 0 g (0, 1 mol) de tsomanato de 2,3- di.bromo-butlrxlo en :

gl rendlmlento asclende a 38 0g de N~ (3 4 dlcloro-feml)aN'-(Z, 3-dltqr _
o rmo-butlrd)-urea del punto de fuswn de 196 a 197°C ba;o descomposmton, -

',esto es un 87 % de la teoma. o

'gas. Por desttlacxon fracclonada se obttenen 350 g (74 % de; 1a tearla) 1 '
‘Lsocnanato de 2, 3-d1bromobut1rxlo del punto de ebuIltcr.on dle 60 a 65°C‘/

0,31 mm Hg como mezcla de las formas meso y racemlca. o T.iﬁ

- 36 -

Ejemglo 4.

_ CH3-CH-CH-CO-NH-CO-NH~

r. B_r- .

~ Se. dxsuelven 16, 0 g (0 1 mol) de 3 4 dicloro-

amhna en 150 ml de dlclorometano seco y a una temperatura de 0 a 5°C R

50 ml de dlclorometano Al cabo de’ poco tlempo, el produvto de reac-
cwn se separa por crxstahzacxon, Se agxta todavxa durante 3 horas a: 30 C_i"-

se diluye la mezcla de reaccidn con eter de petroleo, se filtra y se"s ca; ,

Preparacum del producto pre\no

En una solucton de 150 g (1 75 moles) de

"amida de acido crotonico en 700 ml de. cloroformo seco se mstilan 1enta~ B

mente bajo agntacxon a una temperatura entre -10 y 0° 288 g (.1, 80 moles) '

,de bromo, Sibsiguientemente se agita todavla durante 3 horas a 20°C y
. entonces en el transcurso de una hora se agregan gota a gqta 335 g
: (2, 62 moles) de cloruro de oxalilo. SubSLguLentemente se qahentg la mez-

cla de reaccmn con reflu;o hasta que ‘8e haya termmado el desarrollo do '-;:_'

Ve L
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Ejemplo &. -
CH4
?Hg-(iH-CO-NH-CO—N,- -Cl

Br Br
o Cl
Se disuelven 10,0 g de N-metil-2, 4~dicloro-

- anilina en 150 ml de nafta para lavarya una temperatura de 0 a 50C se

agregan, en porciones individuales 15,0 g ae isocianato de 3, 3-dibromo-
prOp-ionil‘o. separandose el producto de reaccion por c.ristalizacién._ ng :
agita todavia durante 2 horas a 20°C, se filtra,- se lavé con éter de pé-
troleo 'y se seca. El rendimiento asciende a 22,0 g de N-metil-N-(2, 4-di-
cloro-fenil) -N'~(2, 3-dibromopropionil) -irea del punto de fl,;sién de

o
154 a 156 C.

En forma correspondiente fueron obtenidos los

siguientes compuestos de la formula general

‘R!

|
R~CH—— C-CQ-NH~-CO-N
' ’ \an
Hal Hal
Ejemplo Hal R R R" R P, 1. (°C)
No. : L
CT ' ; ,
6 Br H H 4 ’ o ‘
o - H 187-189 . .
© (descqmposicion)
Cl
OCHyq
7 Br H H - .OCH3 H  184-185 ,
' ' (descqmposicion)
CHy |
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Ejemplo Hal R R "R P (F"C).;_":‘i w

No.

as] B

H  163-164 .

8 "Br H - H - 1€
- o (deséqmpo‘sflc{'én)’j

vemdes
" {descomposicion) ;.

©
w

nt

o o]

'

.
Q
s+

0
B

]
Xe
=

o 194-195.

o .(desc_oghp;is i,.ci'm._i')if

11t - - B H - H.

0

12 ..+ Br S

13" Br H H

‘14 . Br H H

[

.‘
z‘
".
w

15 Br H

o

.16 . B H - H
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Ejemplo ~ Hal R R R" R P, 1, (0C)
‘No, : ’
T
17 CWe N H- - -0-@ <1 H 202-204" ,
‘ 7 (descomposicion) -
Cl
& :
18 Br- H W -D-m i H - 174-116
19 Br H Cli @ ' H: 129-132
20 Br H H - -Cl1 CHj 140-145 -
(descomposic.on)
Cl
21 Br H H -Q-m . CH, 108-110
CH3 . .
22 Br. H H -@ R é@ 114+117
23. Br H H - Br ' H 180-182
(descomposicidn)
C1
. _ . LFg
24 Br H H - : H 174176
Ner



Fjemplo Hal -R R B LU ¥ . RS

B 1ese1s0 o

25 gr . H - H N
- - 7 . .'(descompasicion)

CH.  124-125

26 CclL- - H - H Geldn)
(dgscomposicion) -

. 140-143

(escomposigidn) .

TS B H-  H

28 -~ c H _H L TedapsT T

39 C H H s ?t-""'ifls'_é_,gl_"f"
S el . “(descomposicil

%° .cL  H - H L

1954196

31 ct H H

42 . H H ..,

A .
i “-5\': .
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Ejemplo Hal R R" R P.{.(°C)
33 Ct H - -Br H " 169-170
' ’ 7 N ~(descomposic ion)
a1
34 . cL H -Q-Cl H 147-149
CH,
35 Cl u {/ N\-cH; H 111-113
cH,
36 a1 H -Q-CH H 130-131
ca -
37 1 H -Q:m H 152-153
 CHg
CF.’
3
3 a1 g 0N H 174-176
CF
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Ejemplo = Hal.’ R - R'  R" R

RO

—

No.

'3y _c.  H . H. B RS UL 251

Ademds fué preparada:

‘Gjemplo 40. .

CHy=CH-CO=NH-CO -NHL -NH-CO-NH-CO-CH-CH" P L=

SN T e TR 2470480

" Br Br. - T " Br Br 0

Ademas fueron pi‘ebar_ad&S t‘c;ci:a'_v.fa.—lq..s.'s‘ig'i:x-ierl_fé.

" compuestos de la férmula"'gene'r:al (1):

. Ejemplo ~ Hel  R. R R CORW L RA®O D
TLUUNed . T e i S LRI T,

41 - .Cl- B H S R0
T . © “-{dgscomposicion) -

B goeea0s

42 Br H g 06-208. "
: (deseompogic ion)




<
=43 -
Hjomy Lo Hal B R RV Rt P.f,(°C)
43 c1 i1 H. 193-194
- (descomposicion)
44 " Br H H 202204
(descomposicion)
45 ol H H 201
S (dc;scomposicién)

H 206
(descomposicion) -

\
47 ¢t H @ H ‘ H . 201 :
. (dlescomposicion)

H 200 - .
(degcomposieion) ~ -

48 _Br _ B

48 Br H H




- 4 -

" Bgemplo - Hal R R R RN P.1.C)
" No. o e ' . o

49 .. ClL. . H H

H - - 147- 149
LT (d?SCOTﬂPOSLOﬂ)"

cH l4te 143

51 ¢ - H H
ST e e f(d,escomposwmt

ol 148-150

52 Br ~ H H
. - . T r(descomposwlon

CH- 1664167

53 ','Br . H . H _
' ST e ._.~(descomposxc

g 147»-150

54 - € - H H '
o ._ . , . ,—(descomposu ion)

55, ¢~ H  H H. .o ;;1.3.,':?.-'1_3"'4:’?'j"-_fi-
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Ejemplo Hal R' . R" R F.£.(°C)
No.
56 . cl H - Ny H 119-121
CaHs
57 cl H -Q C Hg-t H ' 172-174
CHg
58 1 H -'</ \E-CH3 H 119-122
| CH, |
59 cl H - “H 173
, (descomposicion)
CH,
CHgq
60 cl H Q H 124-128 '
CHg
S CHy
61 C1 - H - -CH3 R 165-167
T : (descomposicion)
CHgy '
62 " Br H H 144146



" Ejemplo
No.,

Hal

R

P.£.(%¢) -

.63

64

65

66

67

68

Br -

'Br'

Ci

Cl

: _' - .1:6'73'.]:6'5 . u ’ N

o202

o

ERT " AR
(descqmposicion)
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Ejemplo Hal R' R R P.f. (°Q) -
No. ‘
CoHg .
69 1 H - ~CH3 H 164~166
(descompositién)
CoHs
C2H5 CH3
70 Br H . ﬁ H 197200
C,Hs CHg
Collr.i
71 Br H . - H 159-161
. CHg
C3H7'i
72 c1 H -@ H 142-145
' CH3
CH,
73 Cl H - H 165-167
' (descomposicion)
, C‘H3
74 Cl H ~2/ \; H 152155
: = (descemposicion)



 Ejemplo Hal -~ R *~ R' R" = - R - P.LOC) .
" No. - : - T

—

% ~ Br '_ . H _132.’.1:3‘4

"7 - . . Bf . H H
78 .- . Br . .H H

ﬁ S .,270;{3:-..2_'10:-.‘1;’5- L

79 ¢ - H  H .
SR , : : {déscomposicion) . -

W B B w

T o § o H H




Ejemplo "Hal R R R" R P00
No. ' ) .
CH,
82 Br H H H, 181-187
" ‘CH3
\
CHy
83  Br H B - -CH; H 192-195
Calls.
OCH,
84 a H H -Q H . 145-147
OCH,
OCHg4
85 Br H H @ H . 150-152
. OCH,
OCH,
86 C1 H H . -@-OCHS H To140-142 7
OCH -
3
87" - Br H H -@-ocﬁs ‘ 160-164



- Ejeraplo
_No.

Hal -

- 50 -

R

'R'rn .

PO

88

90

91

Br

of

e

-~ H

OCH,

127-130 .

| l33il3$??"

. 149.152}3

gty L

Descrlta su£1c1entemente la: natura}eza delpﬁ

1nvento, asi como 1a manera de reallzarse en la préctlga,;,;ﬂ o

debe hacerse constar que las dlsp051c1ones anter;ormerte 'f'
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- cados, <O

ipdicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en

cuanto no alteren su principic fundamental.

REIVINDICACIONES

J—— e

1.- Procedimiento para preparar 2,3=-dinaloge-
no-alcancil-tireas, de férmula
R'
‘ . 'R"

R=CH=C=CO=N{e=CO=-N

I

- Hal Hal

en la que R y R' son nidrdgeno o-alquilo, R" es arilo o he-

tercarilo, pudiendo estos radicales estar eventualmente

sustituidos, R™ es hidrbgeno, alquilo eventualm
‘bencilo o arilo, y Hal es cloro O bromoj

ente sustitui-

do, cicloalquilo,

caracterizado porque se hace reaccionar isocianatos de 2,3~

dihalégeno—aléanoilo de Pférmula
Rl

| |
R = CH - C = CO = NCO
l
Hal Kal

en la cual R, R' y Hal tienen los significados arriba indi-

n una amina primaria o secundaria de f£6rmula ge

- R"

neral:

H-N
~

N

tienen los significados arriba indica~

R" ¥

en la cual R" y R
.dos, en presencia de disolventes inertes, a temperaturas
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entre —?0 y + 1002C, con preierengla entre -10 y+ 502C. )

2e Procedlmlenxo para preparar u,3—d1naloge—

no—alcanoil—ureas, tal y como queda su;tanCLalmgnte descrito, -

en la Dresent° Memorla.

) Lsta Memoria consta de )? hogas epcr1t4s a }"'
maquina por una sola cara. o -
' - fSﬂAR.Je?s |
Madrid,

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT..

{MEZ ACEBY Y TAUDKL
y ps Flrmada b Gosla FﬂMﬂ :
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