MINISTERIO DE INDUSTRIA

5 |
REGISTRO O LA PROPIEDAD INDUSTRIAL SEl. 107 e '
— Concadido %geglstro de acuacdo® ES O

S © A1
con los datos que figuran en ‘? f:?; )
g‘ sente descripcion y segin & =%

FEGHA OFE PRESENTACION

tenido de la Memoria adjunte-

2 {came 5-10080/x)
ESPARA-

PATENTE. - DE  INVENCION

@ PRIORIDADES:

) .
T —————— [
@NUMEHO

@ rEcHA @ PAIS
1845/77 15 Febrero 1.977 Suiza
@r:cm DE PUBLICIDAD c._.,..—.c“;.o., INTERNACIONAL

€ PaTenTE DE La QUE E8 DWVITIONARIA
COIDIAOIN

@TITULO RE LA INVENCION

WPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE 3-FENIL~OXAZOLIDIN~2,4-DIONAS"

@ SOLICITANTE (B)

CIBA-GEIGY AG

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

BASILEA (Suiza)

@ INVENTOR (£8)

Dr. Wolfgang Eckhardt =~ Dr. Walter Kunz

@ TITULAR (28)

CIBA-GEIGY AG

@ REPRESENTANTE

D. JAIME ISERNCCUYAS, Agente Oficial de la Propiedad Industrial,

UNE A -4 MoD, J1o8

UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA



DESCRIPCION

Este invento se refiere a nuevas 3-fenil-
-oxazolidin-2,4-dionas, a un procedimiento para sin-
tetizarlas, a agentes microbicidas que contienen como
materias activas estos compuestos y a un procedimientd

5e para combatir los hongos y las bacterias, particular-

mente los hongos fitopatégenos.

Los nuevos compuestos corresponden a la

férmula I
10, I
- : (1)
R L -B5
3 By
en la que
15 Ry significa flGor, cloro o bromo,
Ré Y Ry significan, independientemente uno de
otro, hidrégeno, cloro o bromo,
R, significa metilo o etilo y -
Ry significa cloro, bromo o yodo.
20, . Se conoce una serie de compuestos gue son

estructuralmente afines a las oxazolidin-dionas de la

f6rmula general I.

Por ejemplo, por la DE-OS 1.811.843 se

han dado a conocer 3-(3,5-diclorofenil)-oxazolidin~-
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~2,4-~dionas como fitofungicidas, especialmente para

combatir la Botrytis.

Otros agentes contra la Botrytis perte-

necientes a esta clase de substancias estén propues-

tos en la DE~0S 2.207.576.

Ahora se ha descubierto, sorprendente-
mente, que compuestos de la f6rmula general I tienen
un espectro de accidn muy favorable, y novedoso res-
pecto a las oxazolidin-dionas ya conocidas, tambi&n
contra otros causantes de enfermedades en los vege-
tales.

Con las materias activas de la f6rmula
I pueden atajarse o aniquilarse los hongos que apa-
recen en las plantas y en las partes de los vegetales
(frutos, flores, hojas, tallos, bulbos y raices),
adem&s de que tambi&n las partes que crecen mis tarde
en los végetales son respetadas por tales hongos. Los
compuestos de la f6rmula I tienen pues tambi&n accidn

preventiva. Son eficaces contra los hongos fitopaté-

~genos pertenecientes a las clases siguientes, por

ejemplo: ascomicetos (por ejemplo, Erysiphaceae);

basidiomicetos, como sobre todo los hongos de la

roya (Puccinia, Hemileia, etc.); hongos imperfectos

(por ejemplo, Botrytis, Cercospora): y ficomicetos

(por ejemplo, oomicetos como Plasmopara). Por otra
parte, pueden utilizarse como desinsectantes para

el tratamiento de las semillas (frutos, bulbos y
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granos) y de los plantones, para preservarlos de
las infecciones micSticas, asi como contra los
hongos fitopatSgenos que aparecen en el suelo. A
titulo de plantas de cultivo protegibles cabe se-
fialar: los cereales, el maiz, el arroz, las legum-
bres, la remolacha azucarera, la soja, los cacahue-
tes, los &rboles frutales, las plantas ornamentaies;
la vid, el lfipulo, las cucurbiticeas (pepinos o
cohombros, calabazas, melones), las patatas, el
tabaco, los tomates y asimiémo cultivos como los

de las bananas, el cacao y el caucho natural.

Los compuestos de la férmula I son tam-
bién productos intermedios de ‘importancia industrial:
el cambio de un &tomo de haldgeno Rg (cloro, bromo,
yodo) por otro radical conduce a otros fungicidas
valiosos.

Los compuestos de la férmula I se sinte-
tizan por halogenacién a partir de compuestos de la
férmula II segfin el esquema siguiente, en el que Rl
hasta R, tienen el mismo significado que se les ha

asignado para la férmula I:

Ry

I
A .
_ / gente de haﬁ!.o--_> | Pérmu—

genacién la I
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En calidad de agente de halogenacifn
pueden emplearse haluros de sulfurilo (por ejemplo,
SozBrz, SOZC12), halSgeno elemental ¢ N~haloimidas
(como la N-bromosuccinimida). La halogenacién con
halégeno elemental, por ejemplo, se realiza prefe-
rentemente en presencia de formadores de radicalés.
Entran en cuenta, por ejemplo, la luz (hev) y también
otros como, por ejemplo, los perdxidos (peréxido de
dibenzoflo}, el o,a'-azoisobutironitrilo o el tri-
clorobromometano. Por halégeno elemental se entienden

en primer término el cloro y el bromo.

La introduccién de un substituyente

R, = yodo se realiza preferentemente por bromacién

5
inicial de un producto de la férmula II y cambio
consecutivo por yodo, vali&ndose de yoduro alcalino,

del Stomo de bromo introducido.

Las temperaturas para la reaccidn se
hallan entre 0° y 120° C, preferentemente entre
50° y 100° C.

Como disolventes entran en cuenta hidro-
carburos alif&ticos indiferentes, aptos para haloge-
naciones, como el &ter de petr6leo, el benceno y el
tolueno, pero de preferencia hidrocarburos halogena~
dos, como el cloruro de metileno, el cloruro de
etileno, el cloroformo y el tetracloruro de carbono,

y también el Scido ac&tico anhidro.

Esta reaccifn, caracterizada por grandes

rendimientos, sorprende. La halogenacién llana, desa-



rrollada sin escisidn del anillo heterociclico, de

compuestos de la férmula II era imprevisible.

Los compuestos de la f£6rmula IT son en
parte conocidos; por ejemplo, la sintesis de 3-(3,5-
5e ~diclorofenil)~5-metiloxazolidin=-2,4~diona por reac-
cién de isocianato de 3,5-diclorofenilo y éster
isopropilico de &dcido lictico y la sintesis respec-
tiva de 3-(3,5-diclorofenil)=5-etiloxazolidin-2,4~
-diona a partir de éster propilico de &cido a-hi~-
10. droxibutirico se describen eh la DE-0S 1.811.843.
Mediante eleccién apropiada del isocianato de fenilo
substituf{do que se ha de utilizar, es posible sin-
tetizar de manera anfiloga también los demis compuestos

de la f£6rmula II.

15 Los compuestos de las férmulas I y II
tienen en la posicibén 5 del anillo heterociclico
un centro 6pticamente activo y en consecuencia pueden
ser resueltos en los antipodas. Tales antipodas son
también sintetizables deliberadamente mediante la

200 eleccidn apropiada de las materias de partida; por
ejemplo, mediante utilizacidn, a voluntad, de éster
de &cido L(-)-l4ctico o &ster de &cido D(+)-ldctico
(o respectivamente por utilizacién de uno de los dos
antipodas Opticos de un &ster de écidO‘u-hidroxibu—

25, tirico) y halogenacifn consecutiva, de acuerdo con
el invento, del compuesto de la férmula II asi obte-
nido. Los isSmeros Spticos de los compuestos de la

f6rmula I tienen accibn microbicida diferente.
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El subgrupo de la f6rmula I, preferido
como microbicida, se deriva formalmente de la 3,5-
~dicloroanilina. Los compuestos preferidos de este

subgrupo son:

la 34(3,5—diclorofenil)-5—bromo-S—metil-oxazoli—
din-2,4~diona y
la 3~(3,5-diclorofenil)~5-yodo-5~metil-oxazolidin-

~2,4-diona.

En los Ejemplos 1 y 2 se ilustra la
sintesis de compuestos de la f6rmula I. Otros ejem-
plos de compuestos conformes a este invento se exponen
en la tabla que sigue. Las temperaturas est&n expre-

sadas en grados centfigrados.

Ejemplo 1

0
ClL

j
R ~N
By
C1
3

3-(3,5~diclorofenil)~-5-bromo-5-metil-oxazolidin-2,4~

~diona (Compuesto 2)

Se recogen en 180 cc de tetracloruro de
carbono 10,7 g de N-bromosuccinimida y 13 g de la
3-(3,5-diclorofenil)-5-metil-oxazolidin-2,4-diona
sintetizada con cierre del anillo éor reaccifn de
isocianéto de 3,5-diclorofenilo y &ster de &cido
L(=)-1l8ctico. Se irradia la mezcla reaccional como

una bombilla de 100 W, lo que lleva la mezcla reac-
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cional a ebullici6n. Se afiade entonces una punta
de espitula de a,a-azoisobutironitrilo y se agita
asi durante 8 horas a temperatura de ebulliéién.
Después del enfriamiento, se excluye el disolvente
y se agita el residuo durahte 3 horas en 500 cc de
agua caliente (50-55° C). El producto final no
disuelto se separa por filtf&cién y se lava bien
con agua caliente a 55° C. Después de secar se
obtienen 16,7 g (= 98,5 % de la teoria) de producto

final, de punto de fusién 154-156° C.

Ejemplo 2

Cl- N
-J

Gy

3=-(4=-clorofenil)=5-yodo~5~metil-oxazolidin-2,4~-diona

(Compuesto 48)

Se depositan en 50 cc de agua junto con
una punta de espdtula de cloruro de benciltrietila-
monio 6,1 g (0,02 moies) de 3~ (4=-clorofenil)=-5-bromo=-
-5-metil-oxazolidin-2,4-diona, sintetizada de manera
aniloga a la del Ejemplo 1, y 33,2 g (0,2 moles) de
yoduro potisico y se agita durante 7 dias a 50° C.
Luego se enfrfa hasta la temperatura del ambiente y
se separa por succidn el producto sb6lido. Despuds de

lavar con agua, se toma el producto bruto en cloruro
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de metileno y se le sacude una vez con agua. Se
seca sobre sulfato sb6dico la fase orgfinica, se
filtra y se concentra en el evaporador de vacio.
La substancia que queda se digiere con un poco de
éter y éter de petrbleo y luego se filtra por suc-
cién y se seca. Se obtiene un rendimiento de 3,3 g

de substancia con punto de fusién de 132-142° C.

Del mismo modo se sintetizan los com-

puestos de la f£6rmula I siguientes:
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Rg
R3 . 0 R4
T T T ST o
1 3¢t . H 5L CHy . Cl p,p, 158-160°
2 31, H 5-CL ° CHy.  Br Paf. 154-156°
3. 3€L ®H 5-cl CH, . CL Pifi 163-166°
4 3-c1 H 5-Cl1 CyHg Br P-gg;- 158-162°
S0, s 3-cl 4-CL H CHy. cl - If;-"i‘f-q 133-134°
6 3-C1 4-CL H CHy . Br E.fs 135-137°
7 3-CL 41 H . CHg -~ CL. Pefs 136-138°
8 3-c: 4-C1 H Colig Br P.f.;134-137°
. 9 2-Cl H H CH, Br
15. 10 2-ci1 H - 5-C1 CH. cl P.f_. "139-142°
11 2-c1 H 5-C1 CH, Br P.fy 136-140°
12 - 2B H H C,Hg ci »P.:t:.__. 78-80°
13 38r H H CH, Cl P,fy 100-104°
14 4-Br H H | CHg Br P.fl. 137-139°
15  4-F H H CH, Br P.f, .114-116°
20, 16 4F  H H CH, €l Rif. 105-111°
17  4-Cl H H CHy Br PeBs 125-127°
18 2-CL  4-Cl 5-Cl CH, Cl P,f, 109-113°
19 2-c1 4-CL  5-Cl ' CH, ' Br  P.fi 106-110°
20 3-C1 4-F H " CH,q Br Pg-f- .130-135°
21 3-Cl “4-F  H C,H Cl P.f, 138-142°
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22  3-cL H H CHy Br p.f,.97-100°
23 3-cL H H CHy c1 ngz 1.5647
26 . 2-C1l H . 4-Cl CH,. Br  P.f, 120-124°
25 2-Cl H 6-Cl CH, Br Pef. 89-95°
26 2-C1 H 4-Cl  C,H, cl
27 2-C1 3-Cl H CH, Br P.f.101-105°
28 ° 2-Br H 4-Br CHq Br P.f. 126-129°
29 Z-F, - R H CH3 Br :
30 3-F H . H CHy c1
31 2-C1 401 67 My Br
32 2-ClL  4-Cl  6-Cl CHs. cl N _
33 4-CL H H CH,q '€l P.f, 116-118°
34  3-Br H H CH,q Br  Pefa.114-117°
35  4-Br H H CHy ci Pef. 128-130°
36  2-Br H . H CHy Cl  Pefi71-75°
37. 2-Br . H H CHy Br  Pofl 67-72°
33 2-CL ~ 4-CL H CH. cl
39 - 2-C1 6-Cl H cH, c1 1
40  2-Cl 3-CL H CH, cl  P.fi 106-108°
41  3-C1l  4-F H CHq L P.fa134-136°
42 - 3-cl  5-Cc1 H aly 3 P.f. 148-152°
43 3-CL 41 H CH, 3 p.g, 137-140°
4  3-CL  4-F H ' CH, J  P.f, 126-129°
45 2-Cl  4-Cl 5-Cl CHq J  P.f. 102-105°
46  2-Cl 5-C1 H | CHy J  p.f.133-136°
47 3-Ccl H H CH, J P.£, 105-109°
48  4-Cl H H CHg J Pefa 132-142°
49 3-C1  5-C1 H C,Hg J P.f, 164-169°



Las substancias activa de la f£6rmula I
pueden utilizarse, para ampliar el espectro de accién
biolégico que se desea en la préctica, ﬁunto con
otros fungicidas, bactericidas, herbicidas, insec-

5. ticidas, acaricidas, nematicidas y/o rodénticidas,_
lo mismo que con abonos y otras materias para la
nutricién de las plantas o agentes reguladores de

la vegetacidn.

Los compuéstos de la f6rmula I son uti-
10. lizables por si solos o junto con vehiculos apropia-
dos y/o otras materias suplementarias. Los vehiculos
v los suplementos apropiados pueden ser sblidos o
liquidos y corresponden a las materias usuales en
la técnica de las fofmulaciones, como, por ejemplo,
15. matérias minerales naturales o regeneradas, disol-
ventes, dispersantes, humectantes, fijadores, espe-

santes, aglutinantes o abonos.

El contenido de materia activa en los

agentes aptos para el comercio se halla entre 0,1
20, y 90 %.

Para la aplicacién, los compuestos de
la f6rmula I pueden hallarse en las formas de pre-
sentacién siguientes (los porcentajes indicados
aqui entre paréntesis expresan las cantidades ven—

-

25 tajosas de materia activa):’

Formas de presentacién
s6lidas: Agentes de espolvoreo y

agentes de esparcimiento

(hasta 10 %), granulados,
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granulados de envoltura,
granulados de impregnacién
y granulados homogé&neos,
pellets (grinulos) (1 a 80
%)

Formas-de presentacibn
liquidas:

a) Concentrados de materia activa dispersables

en agua:

Polvos para aspersiones (polvos humec-
tables) y pastas (25 a 90 % en envase
comercial; 0,01 a 15 % en solucién lista

para el uso)

Concentrados de emulsién y de solucién
(10 a 50 %; 0,01 a 15 % en solucibn

lista para el uso)
b) Soluciones (0,1 a 20 %); aerosoles.

Las materias activa de la f6rmula I
conformes a este invento pueden formularse de la

manera siguiente, por ejemplo:

Agentes de espolvoreo:

Para preparar: a) un agente de espol-
voreo al 5 $ y b) un agente de espolvoreo al 2 %

se emplean las materias siguientes:

a) 5 partes de materia activa y

95 partes de talco;
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b) 2 partes de materia activa,
1 parte de 4cido silicico ultradisperso y

97 partes de talco.

Se mezclan las materias activas con las
materias de vehiculo y se muele; en esta forma se

las puede espolvorear en el empleo.

Granulado:

Para preparar un granulado al 5 % se usan

las materias siguientes:

5 partes de materia activa,

0,25 partes de epiclorohidrina,

0,25 partes de &ter cetilpoliglicdlico,
3,50 partes de polietilenglicol y
91 partes de caolin (de tamafio granular

0,3 a 0,8 mm).

Se mezcla la substaﬁcia activa con la
epiclorohidrina y se disuelve con 6 partes de acetona;
a continuacién se agregan el polietilgnglicol y el
&ter cetilpoliglic6lico. La solucién asi obtenida
se rocia sobre el caolin y luego se evapora la ace-
tona en vacfo. Tal microgranulado se usa con ventaja

para combatir los hongos del suelo.

Polvos para aspersiones:

Para preparar: a) un polvo para asper-'
siones al 70 %, b) un polvo para aspersiones al 40

%, c) y d) polvos para aspersiones al 25 $ y e) un
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polvo para aspersiones al 10 % se emplean los ingre-

dientes siguientes:

a) 70 partes de materia activa,
5 partes de dibutilnaftilsulfonato sédico,
5e 3 partes de condensado 3:2:1 de &cidos
naftalinsulfénicos, Acidos fenolsulfs-
nicos y formaldehido,
10 partes de caolin y

12 partes de cretande Champagne;

10 b) 40 partes de materia activa,
5 partes de &cido ligninsulfénico, sal
sb6dica,
1 parte de dcido dibutilnaftalinsulfénico,
sal sbdica, y

15« 54 partes de &cido silicico;

c) 25 partes de materia activa,
4,5 partes de ligninsulfonato célcico,
1,9 partes de mezcla 1:1 de creta de Champagne
e hidroxietilcelulosa,
20. 1,5 partes de dibutilnaftalinsulfonato
sbdico,
19,5 partes de 4cido silicico,
19,5 partes de creta de Champagne y

28,1 partes de caolin; .

25, d) 25 partes de materia activa,
2,5 partes de isooctilfenoxi-polioxietilen-

-etanol,
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1,7 partes de mezcla 1:1 de creta de Cham-
pagne e hidroxietilcelulosa,
8,3 partes de silicato s6dico de aluminio,
16,5 partes de kieselgur y

46 partes de caolin;

e) 10 partes de materia activa,
3 partes de mezcla de las sales s&dicas
de sulfatos saturados de alcohol graso,
5 pértes de condensado de &cido naftalin-
sulfénico v formaldehido y

82 partes de caolin.

Se mezclan intimamente las materias ac-
tivas '‘con las materias suplementarias en mezcladoras
adecuadas y se muele en molinos y con los rodillos
correspondientes. Se obtienen polvos para aspersiones
de excelente humectabilidad y capacidad de cerni-
miento, los cuales pueden diluirse con agua para
formar suspensiones de la concentracifn que se desee
y se emplean especialmente para la aplicacifén a las

hojas.

Concentrado emulgible:

Para preparar un concentrado al 25 %,

emulgible, se emplean las materias siguientes:

25 partes de materia activa,

2,5 partes de aceite vegetal epoxidado,

10 partes de una mezcla de sulfonato de
alquilarilo y &ter poliglicdlico de
alcohol graso, 7 '

5 partes de dimetilformamida y
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57,5 partes de xileno.

De tales concentrados pueden prepararse
por dilucién con agua emulsiones de la concentracién
que se-desee, las cuales son aptas especialmente para

la aplicacibn a las hojas.

Ejemplo 3

Accibn contra Cercospora personata (= C. arachidicola)

sobre las plantas de cacahuete

Se rociaron con un caldo de aspersidn
(0,02 % de substancia activa) hecho de polvo para
aspersiones de la materia activa unas plantas de
cacahuete de 3 semanas. Al cabo de unas 12 horas se
espolvorearon con una suspensién de conidios del
hongo las plantas tratadas, se incubaron &stas por
unas 24 hora; con »90 % de humedad relativa del aire

y luego se las guard8 en el invernadero a unos 22°.

A los 12 dias se evalub el ataque micStico.

Comparadas con los testigos no tratados,
las plantas tratadas con materias activas de la f&r-
mula I mostraron escaso ataque micético o casi ningfin
ataque micético; por ejemplo, con el Compuesto n° 16.
Con los Compuestos n° 2 y n° 42, el ataque micético

se impidid por completo.
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Ejemplo 4 .

AcciBn contra Botrytis cinerea sobre la judfa

Accibn protectora residual

Se rociaron con un caldo de aspersidn
(0,02 % ae substancia activa) hecho de polvo para
aspersiones de la materia activa unas plantas de
judfa de unos 10 cm de altura. Al cabo de 48 horas
se infectaron con una suspensién de conidios las
plantas tratadas. Después de una incubacién de 3
dfas con 95 a 100 ¢ de humedad relativa del aire
y 21° C, se procedi6 a dictaminar el ataque mic6-
tico. Los compuestos n° 1, 2 y 42 evitaron por

completo la infeccifn mic6tica.

Ejemplo 5

Accidn contra Puccinia graminis f. sp. secalis

sobre el centeno

Accibn protectora residual .

Cuatro dias después de la siembra se
rociaron con un caldo de aspersifn (0,06 % de subs-
tancia activa) hecho de polvo para aspersiones de
la materia activa unas plantas de centeno. Al cabo
de 24 horas se infectaron con una suspenéién de ure-
dosporas del hongo las plantas tratadas. Después de
48 horas de incubacién a unos 20° C y con 95 a 100 %

de humedad relativa del aire, se guardaron en un
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invernadero, a unos 22° C, las plantas tratadas.

El dictamen sobre el desarrollo de las plstulas

de roya se efectud a los 12 dfas de la infeccién.
Comparando con las plantas testigos no tratadas,
pero infectadas, el atague del hongo de la roya

se inhibi8 fuertemente o se reprimid por completo
con los compuestos de la férmula I. Los compuestos
n® 2, 5, 6, 11, 14, 19, 23, 24, 33 y 42 impidieron
el ataque del hongo por completo o casi por completo

(0 a 10 % de ataque).

Ejemplo 6

Accifn contra Plasmopara viticola (Bert. et Curt.)

(Berl. et DeToni) sobre la vid

Accibn preventiva residual

Se criaron en el invernadero plantones
de vid de la especie "Chasselas". En el estadio de~
cafoliar se rociaron 3 plantas con un caldo (0,06 %
de materia activa) hecho de la materia activa formu-
lada como polvo para aspersiones. Una vez seca la
empafiadura, se infectaron las plantas uniformemente
con la suspensibn de las esporas del hongo, por la
cara inferior de las hojas. A continuacién se mantu-
vieron las plantas durante 8 dias en una cimara de
humectacién. Al cabo de dicho tiempo aparecieron en
las plantas testigos sintomas evidentes de enfermedad.

El nGmero y el tamafio de los puntos de infeccién en
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las plantas tratadas sirvieron de escala para evaluar

la eficacia de las substancias ensayadas.

Los compuestos de la £6rmula I consi-
guieron fuerte inhibicibfn del ataque micStico, hasta
0~20 %. Los compuestos n° 2 y 42 impidieron el ataque

micb6tico por completo.

Ejemplo 7

Accidn contra Hemileia vastatrix sobre Coffea

arabica

Accibn protectora residual

Se rociaron con un caldo de asﬁersién
(0,06 %3 de materia activa) hecho de polvo para
aspersiones de la materia activa unas plantas de
café de unos 15 cm de altura. Al cabo de 24 horas
se infectaron con una suspensi6n de esporas del
hongo de la roya las plantas tratadas, se guardaron
6stas durante 48 horas en una cé&mara de humectacién
y a continuacifn se las mantuvo en el invernadero
hasta la erupcidén de las plistulas de roya (unas 4
semanas). La reduccién del nfimero de las pfistulas
de roya se tom6 como criterio para juzgar las subs-
tancias ensayadas.

Las materias activas de la f£6rmula I
consiguieron fuerte accifén fungicida, los compuestos
n° 2 y 42 incluso en concentracién de 0,02 % del

caldo de aspersidn.
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Ejemplo 8

Accibn contra Venturia inaequalis sobre rétafios:-.

de manzano

Accibn protectora residual

Se rociaron con un caldo de aspersibn
(0,06 % de substancia activa) hecho de polvo paxa.--
aspersiones de la materia activa unos plantones éé'.
manzano con retofios de 10 a 20 cm de longitud. AL{u
cabo de 24 horas se infectaron con una suspensiéq”}ﬁ
de conidios del hongo las plantas tratadas, se incu-
baron &stas durante 5 dfas con 90 a. 100 % de humedad;
relativa del aire y se las mantuvo en el invernadero

Pl

durante 10 dfas mis, a 20-24° C. A los 15 dias de

4

la infeccibn se:eValgdfla escarificaci6n. Los com=- .
puestos n°® 5, 33 y otros produjeron la evitacién

completa del atague micbtico.

Ll St

NOTA

Degerito el objeto del pregente invento, =me
declaran nuevas y de propie invencidén las siguientes
reivindicaciones con prioridad de la golicitud de
patente suiza me 1845/77 del 15-2-T7.

1. Procedimiento para la preparacién de 3=-few
nil~oxazolidin=2,4~dioneg, de la fémmula generel

I
(1)

N

1
=]

Il
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R, significa fllior,. cloro o bromo,
By R3 gignifican, independientemente uno de otro,
hidrdeeno, cloro o bromo,

R4 gignifica metilo o etilo ¥

R5 significa eloro, bromo © yodo,
que constituye la materia activa en la composicidn de
agentesg microbicidas, caracterigzado por halogenar;sg:l;n
compuesto G la férmula II -

T

. s
e
-1 (11) ‘
|
0 .

B

en la que
R hasta R4 tienen el mismo significado que se
les ha gsignado para la ffmula I.

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado en que faihalogenacidn o lleva a cabo con

un haldgeno, haluro d&e sulfurilo o N-helpimida.

3. Procedimiento segin la reivindicacidn 4,
caracterizado en que la citadae halogenscidn se efectia

en presencia de formadoreg de radicales.

4. Procedimiento segin la reivindicacidn 3,
caracterizado por emplearse la luz como formador dé ra-

dicalege \

5. Procedimiento segin la reivindlcacidn 1,

cerecterizado, en un cago particular de su realizacidn,
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porque cuanfio en la fémula general I Ry slgnifioe yodo,
sé broma inicialmente un compuesto de la £4rmula II,
pars formar un compuesio de la férmule I en el que R5 =
bromo, y s cemble este broemo por yodo mediante trata-

niento con yoduro alcelino.

6. Procedimiento para la preparaeidén de 3-fenilw

P
PP

=-xez0lidin=-2,4~dionag.

Segin se desoribe y reivindica en la pzes{:nte
memoria degeriptiva que chngta de 23 hojas foliadaé"jf:

eseritas a méquina por una sola caras

Medrid, a 14 Febrero 1978
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