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Este invento se re f ie re  a nuevas N-(tr ic lo ro m e til-  
t io ,  te t ra o lo ro e t i l t io  o te tra c lo ro flu o ro e tiltio )-h a lo -b e n - 
z o il  an ilid a s  que tienen  u ti lid a d  como fungicidas.

Los compuestos del presenta invento corresponden a 
l a  fórmula:

R 0} ..
N!

1

En la  que R es cloro , bromo,* iodo o trif lu o ro m e tilo , p re fe r i­
blemente en l a  posición o rto , R̂  es hidrógeno, cloro , bromo, 
iodo, tr if lu o ro m etilo , a lk ilo  oon 1 a 5 átomos de carbono, a l  
coxi con 1 a 2  átomos de carbono, o a lk ilo  con 1 a 2 átomos 
de carbono y, R  ̂ es CCl^, CClgCClgH ó CClgCdgF.

Aunque los compuestos de este  invento son general­
mente activos como fungicidas, se ha descubierto que son tam- 
bión efectivos como tóxicos sistóm icos, incrementando e s ta  ca l 
r a c te r ís t ic a  a u x ilia r , su u ti lid a d  y v e rsa tilid a d  en e l  t r a ta  
miento de cosechas de alimentos infestadas por hongos. Como 
los tócnicos en es tas  m aterias saben, un biocida sistámico es 
absorbido interiorm ente por e l  organismo a l  cual se ap lica , 
ubicándose en los te jid o s , a l  tiempo que todavía re tien e  sus 
propiedades tox ico lógicas. Cuando se u t i l iz a n  para proteger 
los alimentos, los tóxicos sistómicos no se ven sometidos a 
l a  acción de los agentes atmosfóricos, ya que quedan confina­
dos en e l  in te r io r  de los in te r s t ic io s  de los te jid o s  vegeta­
le s ,  que por e llo  quedan interiorm ente inmunizados contra e lj 
ataque de los hongos dañinos, plagas vegetales y microorganis 
mos de acción sim ila r.



5

10

15

20

25

30

Los compuestos del presente Invento se preparan se 
gdn la  siguiente reacción general.
Reacción nS 1

En forma general, una cantidad molar de cloruro de ¡ 
benzollo su s titu id o , d isuelto  en benceno, se añade a una mez­
c la  de an ilin a  y una cantidad molar ligeramente superior de un 
aoeptor HC1, como por ejemplo tr ie tila m in a . La mezcla se so­
mete a re flu jo  durante 1/2 hora y luego se e n fr ía . El produc­
to sólido de l a  reacción se diluye con un disolvente, como por 
ejemplo acetato  de e t i lo  o cloroformo, lavándose dos veces con 
agua y una con solución sa lin a . El producto f in a l  se deseca 
sobre M^O^, se f i l t r a  y se evapora.
Reacción nS 2

En atmósfera de nitrógeno seco, se disuelve una 
cantidad molar del producto de reacción de l a  Reacción nS 1 , 
en THF seco. Luego se añade bajo ag itación  una cantidad molar 
ligeramente superior de NaH. La mezcla se somete a re flu jo  du 
rante una hora y se en fr ía .
Reacción ns 3

% / ^ C - N  
Na

? ° R' 4 - c i - S  - R  — ^R i

s
¿2

R
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?  ___Una cantidad molar de CISR en THF se añade gota a
gota a l a  mezcla de reacción de l a  Reacción n3 2. La mezcla 
se somete a re flu jo  durante 2 - 1 / 2  horas y a l  producto sólido 
de l a  reacción se le  añade un exceso de CHgCl2 .

E l producto re su ltan te  se lava dos veces con agua, 
se deseca sobre MggÔ  y se evapora.

La preparación de los compuestos de este  invento, 
queda ilu s tra d a  con lo s  sigu ien tes ejemplos:

' Ejemplo 1
Preparación de 2-iodobenzoil an ilid a

l in a  y 46,9 g de tr ie tila m in a , en 930 mi de benceno. A l a  p r i ­
mera mezcla y por medio de un embudo cuentagotas, se le  aSade 
una solución de 123,7 g (0,464 moles) de cloruro de 2 -iodoben 
zo ilo  en 450 mi de benceno. Entonces tiene lugar una ráaccióh 
exotórmica. Una vez terminada l a  adición de l a  solución, se 
somete la  mezcla a re f lu jo  durante 1/2 hora. Esta se re fr ig e ­
ra  cuando e l  producto se e s tá  so lid ifican do . El producto se 
f i l t r a ,  se le  añade agua y se ag ita  para d iso lver e l  hidroclo 
ruro de tr ie ti la m in a . El produoto se vuelve a f i l t r a r  y se 
deseca, para producir 146,8 m, (rendimiento de 98 %), punto

I H

Se mezcla por ag itac ión , 43,2 g (0,464 moles) de ani

de fusión, 141-4°C.
Ejemplo 2
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Se disuelven 8,075 g (0,025 moles) del producto de 
l a  reacción de l a  amida del Ejemplo 1, en 60 mi de IHF deseca­
do bajo atmosfera de nitrógeno seco. Se adiciona a l a  mezcla 
0,66 g (0,0275 moles) de NaH.

Ejemplo 3
N—triclorom e t i l t i o —2—iodobenzo i l  an ilid a

^  " fl)C -N
I  3!

CCl^

4,65 g de ClSCíXL̂  (0 , 0 2 5  moles) d isualtos en 1 2  mi 
de IHF se añaden gota a gota a l a  mezcla de reacción re fr ig e ­
rada del Ejemplo 2. Luego se somete a re flu jo  durante 2-1/2 
horas. A continuación se añaden 150 mi de CHgClg, se lava la  
mezcla dos veces con agua, se deseca sobre e l  MgSÔ  y se eva­
pora, para dar 10,75 g (rendimiento 91 %) del producto desea­
do. Este se lava con 8 mi de ó te r , con lo que se conseguirán 
unos c r is ta le s  blancos, punto de fusión 94-lOl°C.

Ejemplo 4
N -te tra c lo ro e ti l t io - 2 - io dobenzoil añ ilid a

I  S
OIS C Clg CC1gH

5,80 g (0,025 moles) de Cl^CC^CClgH d isueltos en 
12 mi de IHF se añaden gota a gota a la  mezcla de reacción re ­
frigerada del Ejemplo 2 . La mezcla se someta luego a re flu jo  
durante 2-1/2 horas. A continuación se adicionan 150 mi de 
OH2 CI2 , se lava la  mezcla con agua por dos veces, se deseca so
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bre MgSÔ  y se evapora para a s í  conseguir e l  producto deseado.
Ejemplo 5

N-te trac lo ro  flúoroe t i l t io -2 -io dobenzo i l  an ilid a  Ow '
C - N - ^  

S
CClgCCO^F

(0,025 moles) de CISCCI2 CCI2F d isueltos en 1 2  mi de 
THF, se añaden gota a gota a la  mezcla de reacción re fr ig e ra ­
da por Ejemplo 2. La mezcla se somete a re flu jo  durante
2-1/2 horas. A continuación se añaden 150 mi de CH2 CI2 , se
lava la  mezcla por dos veces con agua, se deseca sobre MgSÔ
y se evapora para conseguir e l  producto deseado.

A continuación se incluye una Tabla de c ie rto s  com­
puestos seleccionados, que pueden se r preparados según los 
procedimientos aquí d e sc rito s . A cada compuesto se le  asigna 
un número que se u t i l i z a  siempre que se* le  c i te .

T A B L A  I

CompuestoNúmero

2

3
4̂

5

2-1

4-C1
2-Br
2-1

4-ci

H
H
H
H
H

CCI3

CCl^
CCI3

CClgCClgH
CClgCClgHH
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CompuestoNúmero
TABLA 1

.R

f Continuación) 
R1 R2

6 2-Br H CCI2 CCI2H
ye) 2 - 1 H CCI2 CCI2F
8 4 -C1 H CCI2 CCI2F
9 2-Br H CCI2 CCI2F

a) Preparado
b) Preparado
c) Preparado

en e l  Ejemplo 3 
en e l  Ejemplo 4 
en e l  Ejemplo 5 

Pruebas de evaluación fungicida.' fo l ia r
A.- Evaluación de l a  acción preventiva
1 .-  Prueba de l a  herrumbre o tizón  de la s  habichuelas.

E l producto químico a comprobar se disuelve en un 
solvente apropiado y se diluye con agua que contenga varias 
gotas de Tween 20 (reac tiv o ), un agente humectante monolaurato 
de p o lio x i-e tile n  so rb itáh . Diversas concentraciones de prue­
ba, de hasta  1000 ppm, se aplican en spray hasta  que escurra, 
sobre la s  hojas prim arias de la s  plantas de judías p in tas 
(Phaseolus vu lgaris L. ) .  Cuando la s  hojas ya están secas, se 
inoculan con una suspensión acuosa de esporas del hongo del t i  
zón de la s  judías. (Uromyces phaseoli, Arthur), colocándose la s  
p lantas en un ambiente con 100  % de humedad durante 2 4  horas. 
Luego se sacan las  plan tas de l a  cámara húmeda y se conservan 
hasta  que aparezcan sobre la s  hojas la s  pústulas de la  enfer­
medad.

La efectiv idad  se valora en forma de concentración i 
mínima en ppm, que proporcione una reducción del 50 % en cuan-j 
to a formación de pústu las, en re lac ión  con plantas inocula- ; 
das no tra tad as . Estos valores quedan re fle jad o s en la  Tabla
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2 . -  Prueba del m ildiu pulverulento de la s  jud ías.
E l producto químico a comprobar, se prepara y a p li­

ca de l a  misma forma que en l a  prueba del tizón  de la s  jud ías. 
Una vez que la s  p lan tas ya están  secas tra s  e l  spray, se espol 
vorean la s  hojas con esporas del hongo responsable del m ildiu 
pulverulento (Erysiphe polygoni, De Candolle), manteniendo las  
plan tas en e l  invernadero hasta  que se aprecie e l  crecimiento 
fángico en l a  superfic ie  de la s  hojas^

La efec tiv idad  se valora en forma de concentración 
mínima de ppm, que proporcione una reducción del 50 % en cuan 
to a formación m ico liar, en re lac ió n  con p lan tas inoculadas 
no tra tad as . Estos valores quedan re fle jad o s en la  Tabla I I .
3 . -  Plaga temprana del tomate.

E l producto químico a comprobar, se prepara y a p li­
ca de l a  misma foima que en la  prueba del tizó n  de la s  judias, 
excepto en que como p lan ta  huésped se u t i l iz a n  tomates de 4 

semanas (Lycopersioon esculentum). Cuando la s  hojas ya están  
secas, se inoculan con una suspensión aouosa de esporas del 
hongo de l a  plaga temprana (A lternaría so lan i, E l l is  y Martin) 
y se colocan en un ambiente del 100  % de humedad durante 48  ho 
ra s . Luego se sacan las  p lan tas de la  cámara hámeda y se con­
servan hasta  que aparecen la s  lesiones correspondientes a l a  
enfermedad, sobre la s  hojas.

La efec tiv idad  se valora en forma de concentración 
mínima en ppm, que proporcione una reducción del 50 % en cuan­
to a l ni&nero de lesiones aparecidas, en re lac ión  con la s  plan­
ta s  inoculadas no tra tad as . Estos valores quedan re fle jad os ! 
en l a  Tabla I I .  j
4 . -  Manchas de las  hojas de la  "hierba azul de K e n t u c k y }

II .
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El producto químico a comprobar, se prepara y a p li­
ca de l a  misma fonna que en la  prueba del tizón  de la s  jud ías, 
excepto en que como plan tas huésped se emplea Hierba Azul de 
Kentuoky (Poa p ra ten sis) de 4 semanas. Cuando la s  hojas ya 
están  secas, se inoculan con una suspensión acuosa de esporas 
del hongo de la s  manchas de la s  hojas de la  Hierba Azul (Hel- !minthosporium sativum), colocándose en un ambiente con 100  % ! 
de humedad durante 48 horas. Luego se secan las  p lan tas de l a  
cámara húmeda y se conservan hasta  que aparecen la s  lesiones 
en la s  hojas.

La efectiv idad  se valora en forma de concentración 
mínima en ppm, que proporciona una reducción del 50 % en cuan­
to a l número de lesiones que se forman, en re lac ión  con las  
plan tas inoculadas no tra tad as . Estos valores quedan re fle jad t 
en la  Tabla I I .
B .- Evaluación de l a  acción errad ican te .
1 .-  Prueba del tizón  de la s  jud ías.

Se inoculan plantas de jud ía no tra tad as  (Phaseolus 
vu lgaris , L), con esporas del hongo del tizó n  de la  judía 
(Uromyces phaseoli, Arthur) y se colocan en un ambiente con e l  
100 % de humedad, durante 24 horas. Luego se sacan la s  plan­
tas  de l a  oámara húmeda y se mantienen en e l  invernadero duran 
te  dos d ías , para perm itir que se estab lezca la  enfermedad. 
Entonces se prepara y ap lica  un producto químico a comprobar, 
de l a  misma manera que en l a  prueba de l a  Evaluación de la  
Acción Preventiva.

La efectiv idad  erradicante se valora en forma de 
concentración mínima en ppm, que proporciona un 50 % de reduc-¡ 
ción en e l  número de pústulas que aparecen en la s  hojas, en ¡ 
re lac ión  con la s  p lan tas inoculadas no tra tad as . Estos valo- t
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res quedan re fle jad o s  en l a  Tabla I I .
2 .-  Prueba del m ildiu pulverulento de la s  jud ías.

Se espolvorean p lan tas de judías p in tas no tra tad as , 
con esporas del hongo del m ildiu pulverulento (Erysiphe poly- 
goni, De Candolle), manteniéndose en e l  invernadero hasta  que 
aparezca e l  crecimiento m iceliar en l a  superfic ie  de la s  hojas 
Entonces se prepara y ap lica  e l  producto químico a comprobar, 
de l a  misma manera que en l a  prueba del tizón  de l a  jud ía . Cug 
tro  días más tarde se examinan la s  hojas para determinar l a  in 
h ib ic ión  del crecimiento m iceliar.

La e fec tiv idad  erradicante se valora en forma de con­
centración mínima en ppm, que proporciona un 50  % de in h ib i­
ción de m icelios esporulantes v iab les, en re lac ión  con la s  
p lan tas inoculadas no tra tad as . Estos valores quedan r e f le ­
jados en l a  Tabla I I .

T A B L A  I I
Compue  ̂to Nóme, ro

Tizón de ju  d ías"
Mildeu Pulveru­lento  de la s  ju  días

Plagas tem­pranas del tomate
Manchas de la  hoja de la  Hierba Azul

1 10 500 500 10 0

2
3
4
5
6

7
8 

9

!
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Acción erradloanta
Compuesto Manohas de l a  Tizón de l a  M ildlu pulveru- Námero hola Hierba Azul ludía lento  de la  judía

1 100
2
3
4
5 í)
6

7
8 

9
C.- Evaluación de l a  acción sistem ica -  Tubos 
1 .-  Prueba del tizó n  de l a  jud ia .

E l producto químico a comprobar se disuelve en un 
solvente adecuado y se diluye con agua co rrien te , para formar 
una serie  de diluciones de concentración descendente, comen­
zando a 50 ppm. Se colocan 60 mi de cada concentración en un 
tubo de prueba. Se pone una p lan ta  de judías verdes (Phaseo- 
lus vu lgaris , L .) en cada tubo, su je ta  con una torunda de a l ­
godón, de forma que solo las  ra lees  y l a  parte in fe r io r  del 
ta l lo  queden en contacto con la  solución en prueba. 48 horas 
más tard e , la s  hojas de la  p lan ta  se inoculan con una suspen­
sión acuosa de esporas del hongo del tizón  de l a  judía (Uromy- 
ces phaseolus, Arthur), colocándose en un ambiente con e l  100% 
de humedad durante 24 horas. Luego se sacan las  plantas de la  
cámara hiimeda y se conservan en e l  invernadero hasta que las  
pústulas de l a  enfermedad aparecen sobre las  hojas.

La efec tiv idad  se valora en forma de concentración 
mínima en ppm, que proporcione una reducción del 50 % en la
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formación de póstu las, en re lac ión  con la s  p lan tas inoculadas 
no tra ta d a s . Los resu ltados quedan re fle jad os en l a  Tabla ID 
2 .-  Prueba del m ildiu pulverulento de la s  jud ias.

El producto químico a comprobar se prepara y ap lica  
de la  misma forma que en l a  prueba del tizó n  de la s  jud ias. 
Transcurridos dos d ias , la s  hojas son espolvoreadas con espo­
ra s  del.hongo del m ildiu pulverulento (Erysiphe polygoni, De ! 
Candolle), manteniéndolas en e l  invernadero, hasta  que aparez 
ca crecimiento m iceliar sobre l a  superfic ie  de la s  hojas.

La efec tiv idad  se valora en forma de concentración 
minima en ppm, que proporcione una reducción del 50 % en e l  
crecimiento m iceliar sobre l a  superfic ie  de dichas hojas, en 
re lac ió n  con plan tas Inoculadas no tra ta d a s . Los resultados 
quedan re fle jad o s en l a  Tabla I I I .

I  A B'L A I I I
Resultados de l a  prueba de Evaluación fungicida fo l ia r .  

Evaluación de acción sistóm ica

Tubos Empapamiento del _____ Terreno
Compues, Tizón Mildiu pulv. Tizón de to Nóme de ju  de l a  judía judía ro d ía  " " ______

Mildiu pulv. de la  judía
1 1 25 3
2

3
4
5
6
7
8 

9
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Los compuestos de 'este invento van generalmente 
incluidos o presentados de una forma apropiada para su a p li­
cación conveniente. Por ejemplo, lo s  compuestos pueden ser 
incluidos en preparados p estic id as , que se presentan en forma 
de emulsiones, suspensiones, soluciones, polvos y aerosoles 
en spray. En general, ta le s  preparados contendrán además del 
compuesto activo , los coadyuvantes que normalmente se encuen-¡ 
tran  en los preparados p estic id as . En estos preparados los 
compuestos activos objeto de e s ta  invención pueden emplearse 
en forma de componente pestic id a  ánico, o en mezclas con 
otros compuestos que tengan u ti lid a d  s im ila r. Los preparados 
pestio idas de e s ta  invención pueden contener, como coadyuvan­
te s , disolventes orgánicos, ta le s  como aceite  de sásamo, d i­
solventes de la  gama de x ileno, petróleo pesado, e tc . ;  agua; 
agentes emulsionantes; agentes tensoactivos; ta lco ; p i r o f i l i -  
ta ; diatom lta; yeso; a r c i l la s ;  propelentes ta le s  como dicloro- 
difluormetano, e tc . S i se desea, no obstante, los compuestos 
activos pueden ap licarse directamente a fo rra je s , sem illas, 
e tc ,de  la s  que los hongos o microorganismos se alimentan. 
Cuando son aplicados en t a l  forma, será  conveniente u t i l i z a r  
un compuesto que no sea v o lá t i l .  En re lac ión  con la  actividad 
de estos compuestos p estic id as , debemos tener en cuenta que no 
es necesario que sean activos como ta le s .  E l propósito de es­
ta  invención se verá satisfecho  también, s i  e l  compuesto se 
vuelve activo por alguna influencia  externa, t a l  como l a  luz, 
o por alguna acción fis io ló g ic a  que se produzca cuando es in ­
gerido por e l  hongo.

La forma p rec isa  en que los preparados pestic id as  de 
e s ta  invención deben usarse en un caso p a r tic u la r , será  f á c i l  ! 
de deducir por cualquier tácnico en ástas  m aterias. General-j
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mente, e l  compuesto p e s tic id a  activo , se in c lu irá  en forma de 
algún preparado líq u ido ; por ejemplo, una emulsión, suspensión 
o spray aeroso l. Aunque la  concentración del p e stic id a  a c t i ­
vo en los preparados que se c itan , puede v a ria r  dentro de l í ­
mites muy ámplios, ordinariamente e l  compuesto p estic id a  no
superará e l  15,0 % en peso, del preparado. No obstante, la s  
preparaciones pestic idas  de e s ta  invención, se presentarán
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REIVINDICACIONES
1 § .-  Procedimiento para l a  obtención de amidas del 

ácido N -benzoil-N -fenil-sulfónico de activ idad  fungicida, de 
fórmula general:

R -------- -  !L 0 -  N J

R<

en l a  que R es cloro , bromo, yodo o tr if lu o rm e tilo , es h i ­
drógeno, cloro , bromo, yodo, tr if lu o rm e tilo , a lqu ilo  con 1 a 5

oátomos de carbono o alcoxi con 1 a 2 átomos de carbono y R es 
CClß, CClgCClgH ó CClgCClgF, caracterizado porque se hace reac 
cionar un compuesto de sodio de fórmula general:

en la  que R y R̂  tienen e l  significado anteriormente indicado, 
con un cloruro de ácido sulfánico de fórmula general:

C1 -  S -  R̂
2en la  que R tiene e l  significado anteriormente indicado.

i
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2 . -  Procedimiento para la  obtención de amidas del 
ácido n -benzo il-n -fen il-su lfon ico  de activ idad  fungicida, t a l  
y como queda sustancialmente descrito  en la  presente Memoria.

Esta Memoria consta de 16 hojas e sc r ita s  a máquina 
por una sola cara.

'9% wMadrid,
STAUFFER CHEMICAL COMPANY
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