4 73375

Es% NUMI‘;O::“,. o . A]
\, T .

@ FECRA DE PRESENTACION

MINISTERIO DE INDUSTRIA Y ENERGIA

Registro de la Propisdad Industril

Concedido el Reglstro de acuerdo
con las datos que figuran en la pre~
sente dascrincion y segiin el con

tenido de la Memorle &cjunta. - | 5 M)m. 191@
PATENTE DE INVENCION

ESPANA

PRlOmbAD(l
. @NUM:RO @FICNA @PMI
833.525 15 de septiembre de 1.977 EE.UU. de A.
@FIGHA DE PUBLICIDAD .GLAIIFISAGIQN INTERNACIONAL @PATINTI DE LA QUK ES DIVISIONAMIA

Corc f/ hov

@TITULO DE LA INVENCION
PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR N~1,1,2,2-TETRACLORO~2-FLUORETIL=
TTOBENZANILIDA. :

@ SOLICITANTE (8)

STAUFFER CHEMICAL COMPANY.

DOMICILIO DEL SOLICITANTE

Vestport, Comnecticut 06880, EE,UU. de A.

@ INVENTOR (£S)

Hsiao-Ling Lam, Ferenc Marcus Pallos.

@ TITULAR (K3}

@ REPRESENTANTE

GOMEZ~ACEBO.

UNE A-4  MOD, 3108 UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA



10

15

20

25

Esta invencidn se relaciona con un procedi-
niento para preparar N-1,1,2,2-tetracloro-2-fluoretiltiobenza-
nilida, de utilidad como fungicida y acaricida, de £6rmula:

Y

c- N
|
|
CCL,CCL,F

El procedimiento de esta invencibén para prepa=-
rar el citado compuesto se ilustra a continnacién en el si=-
guiente ejemplo:

En un matriz de reaccibén de fondo redondo, de
tres cuellos, equipado con agitador, condensador de reflujoy
enmbudo de goteo, se afiaden 2,36 g (0,012 moles) de benzanilida

vy 80 ml de tetrahidrofurano. A continuacidn, se aflade 0,4 g,

un exceso molar, de hidruro sbdico y la mezcla se agita a tem-
peratura ambiente durante media hora y luego se refluye duran-
te 2 horas, A continuacidn, se afiaden gota a gota, en el
transcurso de 1 hora, a la citada mezcla de reaccibnm, 3,03 ¢
(0,012 moles) de 01800120012F disuelto en 50 ml de tetrahidro=-
furano, encontréndose la mezcla de reaccidn refrigerada con un
bafio de hielo. Después de la adicidn, 1la mezcla de reaccidn se
deja calentar a temper;tura ambiente y se agita’durante la

noche.

El disolvente se separa del producto de reac-
cibn por separacibédn en vacio. El producto de reaccidn se di-
suelve luego en cloruro de metileno. Se afiade agua para des—
truir cualquier hidruro sbdico residual. El producto de reac-
¢idn se lava tres veces con agua y se seca luego sobre sulfato

de magnesio. El1 producto se separa en.vac@o y se cristaliza en
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isopropanol para dar 3,2 g del compuesto deseado (denominado
a continuacibén compuesto No. 1), pP.f. 77-78¢C,

Ensayos de la evaluacidn de la actividad fungicida foliar

A. Evaluacidn de la accidn preventiva
1. Ensayo del afiublo de la judia

Se transplantan plantas de judia pinta
(Phaseolus vulgaris L.) de 10 cm aproximadamente de altura a

tierra de arena arcillosa contenida en tiestos de arcilla de
75 mm. A continuacibébn se invierten las plantas y se sumergen
durante 2-3 segundos en una solucidn en acetona-agua 50/50

del compuesto quimico a ensayar. Las concentraciones de ensayo
oscilan desde 1.000 ppm hacia abajo. Una vez secas las hojas,
las mismas se inoculan con una suspensidén en agua de esporas
del hongo del afiublo de la judia (Uromyces phaseoli Arthur)

y las plantas se colocan en un ambiente con una humedad del
100% durante 24 horas. A continuacidén se retiran las plantas
de la chmara de humedad y se mantienen hasta que aparecen pfis-
tulas de enfermedad en las hojas. La eficacia se registra como
la concentracibén més baja, en ppm, que proporciona mma reduc-
cibn del 75 % o mayor en la formacibn de plistulas, en compara-
cidn con flantas inoculadas sin tratar. BEstos valores se ofre-

cen en la Tabla 1.

2. Ensayo del mildeu polvoriento en la judia

Se prepara wn producto quimico candidato y se
aplica del mismo modo que en el ensayo dél afiublo de la judia.
Una vez secas las plantas, se espolvorean las hojas con esporas
del hongo del mildeu polvoriento (Erysiphe polygoni De Candolle)
y las plantas se retienen en el invernadero hasta que se pre-
senta el crecimiento fungal en la superficie de las hojas. La
ePicacia se registra como la concentracidén més baja, en ppm,
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que proporcionard una reduccibn del 75% o mayor en la formacidén
micelial, en comparacidn con plantas inoculadas sin tratar.
Estos valores se ofrecen en la Tabla 1.

3. Tizdn temprano en & tomate

Se disuelve un compuesto candidato en un disol-

vente adecuado y se diluye con una solucién de acetona-agua

50/50. Se pulverizan entonces plantas de tomate (Lycopersicon -

esculentun) de cuatro semanas de edad con la solucidn hasta el

punto de goteo. Las concentraciones de ensayo oscilan desde
1.000 ppm hacia abajo. Una vez secas las hojas, las mismas se

inoculan con una suspensidn en agua de esporas del hongo del

tizbn temprano (Altermaria solani Ellis y Martin) y se colocan
en un ambiente con wuna humedad del 100% durante 48 horas. Las
plantas se retiran entonces de la cfmara de humedad y se man-
tienen hasta que aparecen lesiones de enfermedad sobre las
hojas. La eficacia se registra como la concentracibén més baja,
en ppm, que proporcionard una reduccidn del 75 ¥ o mayor en el
nimero de lesiones formadas, en comparacidn conbplam:as inocu~
ladas pero sin tratar. Estos valores se ofrecen igualmente en
la Tabla 1.

4, Manchas en hojas de hierba azul
Se prepara un producto quimico candidato y se

- aplica del mismo modo que en el ensayo del tizén temprano del

tomate, excepto que como planta anfitriona se utilizan hierbas
azules de Kentucky (Poa pratensis) de cuatro semanas de edad.

' Una vez secas las hojas, las mismas se inoculan con una suspen

sibn en agua de esporas del hongo de la mancha de hojas de
hierba azul (Helminthosporium sativum) y se colocan en un am-

biente con una humedad del 100% durante 48 horas. Las plantas
se retiran luego de la clmara de humedad y se retienen hasta
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que aparecen lesiones de enfermedad sobre las hojas. La efica-
cia se registra como la concentracidn més baja, en ppm, que
proporcionarad una reduccién del 75 % o mayor en el nfmero de
lesiones formadas, en comparacién con plantas inoculadas sin
tratar. Los valores se ofrecen en la Tabla 1.

B. Evaluacidn de la accidn erradicante

1. Ensayo del afiublo en la judia

Se inoculan plantas de judia sin tratar

(Phaseolus vulgaris L.) con esporas del hongo del afiublo de

la judia (Uromyces phaseoli Arthur) y se colocan en un ambiente
con una humedad del 100% durante 24 horas. Las plantas se reti-
ran luego de la cémara de humedad y se retienen en el inverna=-
dero durante 2 dias para permitir que se establezca la enferme-
dad. Se prepara entonces un compuesto quimico candidato y se
aplica del mismo modo que en el ensayo del afiublo de la judia

en la evaluacibn de la accidn preventiva. La eficacia erradi-
cante se registra como la concentracibn més baja, en ppm, que
proporcionaré una reduccidn del 75 % o mayor en el nfmero de
plistulas que aparecen sobre las hojas, en comparaciénm con plan
tas inocwladas sin tratar. Estos valores se ofrecen también
en la Tabla 1.

2. Ensayo del mildeu polvoriento em la judia

Plantas de judia pinta sin tratar se espolvo-
rean con esporas del hongo del mildeu polvoriento (§gxsi2he
polygoni De Candolle) y se mantienen en el invernadero hasta
que aparece el crecimiento micelial sobre la superficie de las
hojas. Se prepara emtonces un compuesto quimico candidato y se
aplica del mismo modo que en el ensayo del afiublo en la judia.
Transcurridos cuatro dias, se examinan las hojas con respecto
a la inhibicibn de crecimiento micelial adicional. La eficacia
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da, se utilizan &caros de dos manchas (2SM), Tetranychus urticae

erradicante se registra como la concentracidn més baja, en ppm,
que proporcionard una inhibicidn del 75 % o mayor del micelio
esporulante viable, en comparacidén con plantas inoculadas sin
tratar. Bstos valores se ofrecen en la Tabla 1.

TABLA I _
Compuesto Afiublo Accidn preventiva Tizbn temprano Manchas
Nimero de la ... dew polvoriento del tomate en la
judia de 1a judia hoja de
J la hier
ba azul
1 5 10 500 10
Compuesto Accibn erradicante .o
Ntmero Affublo de la Mildeu polvo-
judfa® riento de la
' judia
1 3 . 50

*Sin control a 1000 ppm ¥ sin ensayar a mayores concentraciones.

Ensayo de la evaluacidn acaricida

En los ensayos con respecto a la capacidad mitici-

(Roch). El proceso de ensayo es como sigue:

Se transplantan plaﬁxas de judia pinta (Phaseolus

Sbs) de 10 cm aproximadamente de altura a tierra de arena arci-
llosa contenida en tiestos de arcilla de 75 mm y se infestan
totalmente con &caros de dos manchas de edades y sexos mezcla~-
dos. Transcurridas 24 horas, las plantas infestadas se invier-
ten y sumergen durante 2-3 segundos en una solucibn de acetona-
agua 50/50 del producto quimico a ensayar. Las plantas tratadas
se mantienen en el invernadero y transcurridos 7 dias se deter-
mina la mortalidad tanto para los &caros adultos como para las
ninfas que se encontraban en las plantas en el momento del tra-
tamiento. Las concentraciones de ensayo oscilan desde 0,05 %
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hasta aquella en la cual se presenta una mortalidad del 50%.

En la siguiente Tabla II se expresan los valores
LD50 bajo los encabezamientos "2SM~PE" (es decir, pos-embrib-
nico) y 25M-Eggs", en términos del porcentaje de concentracién

de compuesto de ensayo en la solucibn:

TABLA IX
Compuesto 25M~-PE 25M=huevos
Namero (%) (%)
1 0, 003 0,01

El compuesto obtenido por el proceso de esta in-
vencibén se incorpora generalmente en una forma adecuada para
llevar a cabo la aplicacibn conveniente del mismo. Por ejemplo,
el compuesto se puede incorporar en una composicibn pesticida
que se proporciona en forma de emulsiones, suspensiones, solu=-
ciones, polvos y pulverizaciones en aerosol. En general, dichas
composiciones contendrin, ademhs del compuesto activo, los ad-
yuvantes que normalmente se encuentran en los preparados pes—
ticidas. En estas composiciones, el compuesto activo de esta
invencién se puede utilizar como fmico componente pesticida o
bien puede usarse en mezcla con otros compuestos que tienen una
utilidad similar. Las composiciones pesticidas de esta inven-
cibn pueden contener, como adyuvantes, disolventes orglnicos,
tales como aceite de sésamo, disolventes de la gama de los
xilenos, petrdleo pesado, etc; agua; agentes emulsiomantes;
agentes de superficie activa; talco, pirofilita, diatomita;
yveso; arcillas, propulsores, tal como diclorodifluormetano,
etc. Si se desea, sin embargo, el compuesto activo se puede
aplicar directamente a los alimentos, semillas, etc., de los
cuales se alimentan las plagas. Cvuando se aplican de dicha fore
ma, seri conveniente utilizar un compuesto que no sea volétil.
En conexidn con la actividad del compuesto pesticida aqui des-
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crito, deber& entenderse que no es necesario que el mismo

sea activo como tal. Los Ffines de esta invencidn serén satis-
fechos totalmente si el compuesto se hace activo mediante in-
fluencias exteriores; tales como la luz o mediante alguna ac-
cibén fisiolégica que se presente cuando el compuesto es inge=-
rido en el cuerpo de la plaga en cuestibdn. La forma exacta en
la cual se utilizan las composiciones pesticidas en cualquier

'caso particular, seri evidente para cualquier persona experta

en esta materia. Generalmente, el compuesto pesticida activo
se incorporar& en forma de una composicibn liquida, por ejemplo,
wna emulsidn, suspensidn o pulverizacibn en aerosol. Si bien
la concentracidn del pesticida activo puede variar entre amplios
limites, normalmente el compuesto pesticida no constituiri més
del 15% en peso aproximadamente de la composicidén. Preferible- -
mente, sin embargo, las composiciones pesticidas aqui descri-
tas tendrén la forma de soluciones o suspensiones conteniendo
de 0,1 a2 1 % en peso aproximadamente del compuesto pesticida

activo.

Descrita suficientemente la naturaleza del invenw
to, asi como la manera de realizarse en la préctica,‘debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al=-
teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES
1o= Procedimiento para preparar N-1,1,2,2-tetra-
cloro-2=-fluoretiltiobenzanilida, de £8rmula:

0
I
C-N
l
]
C CL,CLLF

caracterizado porque comprende hacer reaccionar benzanilida
de férmula:

con hidruro sbdico, en presencia de un disolvente; y hacer
reaccionar la benzanilida sbdica resultante con un compuesto
de foérmula:

0180012C012F

en presencia de un disolvente.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacibén 1, ca=
racterizado porque en ambas etapas se emplea tetrahidrofurano

como disolvente.
3.~ Procedimiento para preparar N-1,1,2,2~tetra-

cloro=2-fluoretiltiobenzanilida, tal y como queda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria.
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