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Esta invencidn se refiere a un procédimiento para
preparar una nueva clése de 2,6-dinitro~anilinas substitui
das que tienen un dtomo de cloro en la posicidn 3, que son
fungicidas, y a las composiciones fungicidas y a log métoT
dos que utilizan los compuestos, |

En la téenica anterior, en la Patente de los Esta
dos Unidos 5.950.377 de Barlow (13 de abril de 1976), se -
describe y reivindica un grupo de derivados de 4-ciano- o
4~trifluoro-metil-2,6-dinitroanilinas, que se sostiene son
tbéxicas para una amplia varidad de insectos y otras plagas
de invertebrados. Ademés, esta patente sgstiene que les -
compuestos y las composiciones ahi descritas, son también
Gtiles en el control de las plagas de las plantas provoca-
das por hongos.

Los compuestos producidos por esta invencidn son
ventajosos, segin se comparan con la técnica anterior, de-
bido a que exhiben una acfividad incrementada, una fitoxi-
c¢idad disminuida y una toxicidad hacia los mamiferos diSm;
nuida. 7

Esta invencidn proporciona un procedimiento para

preparar nuevas 2,6-dinifroanilinassubstituidas de férmula:

(emy, 'nlroe
' (CEF)n /—1— H
3 ,
(CH,)- —\ ! / \ CF I
%’s / N 3
(0,1).., (X)q —_
(CE,0M) | NO, C1

donde X es cloro, fllor o bromo; m, p ¥y S son individual-
mente 0 0 13 nes 0, L o2 qyr son individualmente 0, 1,
2 0o 3 la suma de-m, n, P, q, Ty, ¥y s-es de 1 a 33icon la -

condicidn de que cuando n es 2, entonces m, p, ¢, ', ¥ § -
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son todos 0, y los grupos trifluormetilo debeﬁ estar en las
posiciones 3~ y 5-; con la condicidn adicional de que cuan
do s es i, m y p son ambos cero, y la suma de n, ¢ y Ty RO
es O3 y con la condicibén adicional de que g es 1 Unicamen-
te chando la suma de m, n, r y S no es 0; caracterizado por

ﬁaceL reaccioﬁar elucomﬁﬁéétb’de férmula
| R

I S
P c Cr5 II B

Cl
NO,

con un compuesto de férmula

(em),,
(CFB)n v
(OEN)I‘ (X)q
(CHECN)p

en presencia de un aceptor de 4cido.

Esta invencién también se refiere a composiciones
para controlar hongos patbégenos de las plantas, que estén
constituidas de una cantidad fungicidamehfe efectiva de un
céhpuestd de la férmula estructural anterior, un diluyente
inerte y un agente tensoactivo,.

Ademés, esta invencibn también se refiere a un mé
todo para controlar hongos patbégenos para las plantas, éue
comprende aplicar al lugar de los hongos una cantidad fun-
gicidamente efectiva de un compuesto de la férmula I,

Los compuestos nuevos de férmula I llevan un &to-
no de cloro en la posicibén 3, y se preparan a partir de -

2,4~dicloro-3,5~dinitro-~trifluornetilbenceno de férmula i1,
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la preparacidn de este compuesto se describe en la Patente
de los Estados Unidos:NQ 3.617.252,

Los compuestos de férmula I, se preparan mediante
reaccién del compuesto de férmula IL con un compuesto:de %
férmula III, en presencia de un aceptor de &cido. Iﬁcluyén
aceptores de &cido adecuados, las bases muy fuertes %ales
como el hidruro de sodio, la amida de sodio y la amida de
potasio; las aminas terciarias tales como la trietilumina,
la trietanolamina y la piridina; las bases inorgénicas ta-
les como los carbonatos, bicarbonatos e hidréxidos de sodio
j de potasio. Un exceso de la anilina de férmula ILT, bug
de témbién'servir como aceptor de dcido. Pueden utilizar-
se temperaturas de reaccidn de ~50°C, a.la temﬁeratura de
reflujo de la mezcla,

Ta reaccibén se lleva a cabo en un disolvente 6rga
nico inerte. Son Gtiles los disolventes tanto proténicos
como no protdnicos. Son Gtiles los alcanoles inferiores,
incluyendo el etanol y el butanol; los compuestos aromiti

cos ¢ue incluyen benceno y los xilenos; amidas tales como

“dimetilformamida y dimebtilsulféxido.

Se prefieren ciertas condiciones.

En un procedimiento preferido, se combinan prime-
Tro ﬁna anilina de fdérmula III con una base tal como ﬁidru—
ro de sodio en un disolvente adecuado tai como dimetilsul-
féxido o dimetilformamida, a una temperatura de aproximédg’
mente ~15 a -502C, Otras bases preferidas incluyen amida
de sodio y amida de potasio., Ia mezcla se deja calentar a
aproximadamente la temperatura ambiente y se enfria nueva-
mente a de aproximadamente O a -402C., y se agrega una so-

lucidn de 2,4-dicloro-3,5—dinitro-trifluormetilbenceno en
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un disolvente inerte tal como dimetilformamida. La mezcla
de reaccién se agita ¥ se deja calentar a temperatura am-
biente téda la noche, después se diluye con agua helada.
El s8lido que se forma se agita durante varias horas, sé
recoée mediante filtracidn y se purifica mediante recrista
1izaéién. h

! En otro procedimiento preferido, la anilina substi

|
tuida de férmula III y el 2,4-dicloro—5,S—dinitro-trifluor-

metiibghceno se mezclan en un disolvente adecuado &l como
etanol; vy se ponen a reflujo durante un perfodo de tiehpo
suficiente para completar la reaccibn. Otros disolventés
adecuados incluyen propanol y butanol, Puede utilizarse un
exceso de la anilina substituida como aceptor de &cido en
la reaccibn, Otros aceptores de &cido preferidos incluyen
trietilamina, carbonato de sodio y carbonato de potasio. -
Al final del periodo de calentamiento, la mezcla de reac—
cidén se enfria y los sdlidos que se separan se recogen, Sse
secan y se recristalizan en un disolvente adecuado para.dar
el producto deseado.

Aun en otro procedimiento preferido, la anilina
substituida se deja reaccionar con 2,4-dicloro~3,5-dinitro-
trifluormetilbenceno, en presencia de un aceptor de 4cido
tal como carbonato de sodio anhidro en un disolvente adecua
do tal como dimetilformamida s una temperatura de reaccién
que varia de aproximadamente la temperatura ambiente a la
temperatura de un bafio de vapor. Puede utilizarse un excg
so de la anilina subsititufda como aceptor de &cido, asi
como también aceptores de 4cido que incluyan carbonato de
potasio y trietilamina., Otros disolventes preferidos in-

cluyen dimetilsulféxido. Al final del tiempo der reaccidn,
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la mezcla de reaccidn se diluye con agua, se acidula con
dcido dilufdo y la mezcla Acida se extrae con un disolven
te adecuado tal como cloruro de metileno. ILa solucidn de

cloruro de metileno se seca, el disolvente se evapora j el

residuo se recoge en mis cloruro de metileno y se crcmato-

| ,
grafia sobre una columna de gel de silice, ILas fracciones
|

de la columna se combinan, se concentran a vacio y el re-
, _

'siduo se recristaliza en un disolvente adecuado. La reagc

cién'p%ede también realizarse con disolventes tales como
benceno o tolueno y en tales casos, la mezcla de reaccidn
se extrae preferiblemente con un &cido para separar la ani
lina sin reaccionar, el benceno o la solucidn de tolueno
se sécan, el disolvente se evapora y el.residuo se trabaja
como se describid previamente mediante cromatografia sobre
una columna de gel de silice.

Las anilinas intermedias son compuesbtos comercial
mente disponibles, o son conocldas en la técnicé anterior.

Se ilustra adicionalmente, en los siguientes ejen
plos, la preparacidn de los nuevos compuestos de esta in-
vencibn. '
Ejemplo 1
34Qloro—2,6-dinitro-4-(trifluormetil)—N—[T?—(trifluormetil)

fenil 7anilina

Se lavd con hexano, una porcidn de 3,2 g. de hi-
druro de sodio(BO%), decanténdose el hexano y reemplazin-
dose con 50 ml, de dimetilformamida. La suspensién asi Q§
tenida se enfrid a aproximadamente -502C., y se agregd a
la misma una solucidn preparada a partir de 10,4 g. (0,065
moles) de 2-trifluormetilanilina y %5 ml. de dimetilforma-

mida, La mezcla resulbante se dejdé calentar a temperatura
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ambiente, se enfrid a aproximadamente -BOQC.; y se agrega-
ron & la misma 20 g. de 2,4-dicloro=3,5=-dinitro-~trifiuor-
metilbenceno, y la mezcla de reaccidén resultante se.dejé

calentar a temperatura ambiente toda la noche. Lazmazgla\

l

de reaccién se vertidé en 4 litros de agua helada y la mez
cla acuosa se agitd durante aproximadamente 2 horas,i§La -
mezecla se filtrd, y el sbélido que se recogid se réceivali-
zé en una mezcla de etanocl y agua para dar origen & un pro
duc%o que tiene un punto de fusibén de 135-1379C., y Se¢ —-
identificd como 3-cloro—2,6—dinitro—4—(trifluormetil)—ﬂ—[f
2-(trifluormetil)fenil 7anilina, Rendimiento 8,8 g. .
\ Andlisis calculado para 014H601F6N304:

Tebrico Encontrado
C 39,14 39,02
H 1,41 1,38
N 9,78 9,83

Siguiendo el mismo procedimiento general estable
cido en el ejemplo 1, se prepararon y se identificaron Eog
puestos adicionales. Los compuestos, junto con los produc
tos de partida pfin@ipa1ES y los pesos de los mismos utili
zados en las sintesis, se relacionan en los ejemplos esta-
blecidos en la presente a continuacién.

Ejemplo 2
3-cloro-N-(3,5-diclorofenil)~2,6-dinitro~4~(trifluor-
metil)anilina, que tiene un punto de fusibn de 158—15956.
y que pesa 11,6 g., a partir de 10,6 g. de 3,5-dicloroani~
lina y 20 g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro~trifluormetilbence-
NOoe
Andlisis. calculado para 015H5015F3N304:

Tedrico Encontrado
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36,27 56,53
" H 1,17 1,24
9,76 9,85

Ejemplo 3 ’ E
3-Cloro-2,6~dinitro-4~(trifluormetil)-N-/ 2~ciano-

fenil /anilina, que tiene un punto de fusién de 112-113°C.,

Y que pesa 5,35 g., & partir de 7,7 g. de 2-aminobenzonitri

lo, y 20 g. de 2,4—dicloro—5,5—dinitro~trifluormetilbence—

no.
Andlisis calculado para Gp,H O1FN,0,:
Tedrico Encontrado
C - 43,49 43,26
T e T T 1,59
N 14,49 14,46
Ejemplo 4

3-Cloro-2,6-dinitro-4-(trifluormetil)-N-(2,4,6-
triclorofenil)anilina, que tiene un punto de fusidn de -~
140—14190., y que pesa 15,4 g., a partir de 20 g. de 2,4,6,
tricloroanilina y 30 g. de 2,4~dicloro-3,5-dinitro~trifluor
metilbenceno.

Analisis calculado para 013H4014F3N304:

Tedrico Encontrado
c 53,58 33,80
H 0,87 0,77
N ' 9,04 9,27
c1 30,50 30, 30

Ejemplo 5 '
3-Cloro-N-(2,4~diclorofenil)-2,6~dinitro-4~(tri-
fluormetil)anilina, que tiene un punto de fusidn de 106~

1082C., y que pesa 5,0 g., a partir de 10,6 g. (0,065 mo
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les) de 2,4—dicloroanilina.y 20 g. de 2,4-dicloro-3,5~di-

nitro~trifluormetilbenceno.

Andlisis calculado para 013H5015F5N504:

! Tebrico Encontrado
72 o K 36,27 36,46

| C® 1,190 1,3k

f -~ N 9,76 9,81

|
Ejemplo 6
- 3-0loro-N-(2,5-diclorofenil)~2,6-dinitro~i=(tri-

fluormétil)anilina, que tiene un punto de fusiébn de 16%~
1659C., y que pesa 4,35 g. a partir de 10,6 g. de 2,5-di-
clofoanilina y 20 g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro-trifluor-
metilbenceno,

Anélisis calculado para C15H5015F3N504:

Tedrico Encontrado
c 36,27 36,42
H 1,17 1,00
N L 9,76 9,90

Ejemplo 7

3-Cloro=N-(2,6=diclorofenil)-2,6~dinitro~4-(tri~
fluormetil)anilina, que tiene un punto de fusién de 151-
1529C., ¥y que pesa 12,2 g., a partir de 10,6 g. de 2,6-di-
clofoanilina y 20g. de 2,4~dicloro-3,5-dinitro~trifluorme~
tilbenceno. :

Andlisis caleulado para 015H5015F3N304:

Tebrico . Encontrado
c 36,27 36,42
H 1,17 1,15
N 9,76 9,75

Ejemplo 8
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| fluormetil)anilina, que tiene un punto de fusibén de 164-165

10 _

3-Cloro=N=-(2,6~dibromofenil)-2,6~dinitro~t-(tri-
fluormetil)aniliné, que tiene un punto de fusidn de 176-177
oC, y-que pesa 2,5g. a partir de 16,3g. de 2,5—dibr6moanili~
na y 20g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro—trifluqrmetilbénceno.

~ Analisis calculado para 013H501Br2F3N304;-.

Tedrico Encontrado
G 30,06 30,24
H.. . . 0,97 .. .. 0,78
N 8,09 7,83

Ejemplo 9

B—Cloro—N—(2,6—Qibromofenil)—2,6—dinitro~4~(tri—

9C. y que pesa 14,6g., a partir de 16,3g. de 2,6-dibromoani
lina y 20g. de 2,4~dicloro-3,6-dinitro-trifluormetilbenceno,

Andlisis caleulado para C..H Br,ClF4N,0, :

1375
) i : Tedrico Encontrado
| ‘ © 30,06 30,11
H A 0,97 0,96
N 8,09 8,11

Ejemplo 10 7
B-Cloro-N-(E,4—dibromofenil)-2,6—dinitro—4—(tri—
fluormetil)anilina, que tiene un punto de fusién de 122-123
QC;'yrque pesa 5,5g. a partir de 16,3g. de 2,4~dibromoanili
na y 20g. de 2,4—dicloro—5;5-dinitro—trifluormetilbenceno.

‘Andlisis calculado para GlBHsBr2ClF5N504:

¢ 30,06 30,07
H 0,97 1,10
N 8,09 8,24

Ejemplo 11
3-Cloro-2,6~dinitro-N~-(2,4,5~triclorofenil)-4-(
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trifluormetil)anilina, que tiene un punto de fusién de 144~
145°C, y que pesa 10,5, a partir‘de 12,8g, de 2,4,5-triclo
roanilina y 20g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro~trifluormetilben

ceno, Andlisis calculado para 015H4014F3N504:

Tedrico Encontrado
c 33,58 . 35,87
B 0,87 1,17
N 9,04 8,97

Ejemplo 12 _
 3-Cloro-2,6-dinitro-N-(3,4,5-triclorofenil)j=t-(

trifluormetil)anilina, que tiene un puhto de fusibén de 186-
1879C., y que pesa 12,6g. a partir de 12,8g. de 3,4 Gutri-
cloroanilina y 20g. de 2,4-dicloro;5,5-dinitro-trifluorme—

tilbenceno. Analisis calcglado para 015H4014F5N504:

C 33,58 33,86
H 0,87 0,97
N 9,04 9,21

Ejemplo 13 |
|
3-Cloro-2,6-dinitro~N-(2-nitrofenil)-4~(trifluor-

metil)-anilina, que tiene un punto de fusidn de 13%36-1372C.y
que pesa 7,05g. a partir de 9g. de 2-nitroanilina y 20g. de
2,4-dicloro~3,5~dinitro-trifluormetilbenceno, Andlisis cal

culado para 013H6C1F5N406’

. C 38,40 38,66
H 1,49 - 1,47

N . 13,78 13,67
Ejemplo 1% '
‘ 3-Cloro-2,6-dinitro-N-fenil-4-(trifluormetil)ben-
cenamina que tiene un punto de fusidn de 128-1309C., y que

pésa 2,5g. a partir de 15,25g. de anilina y 50g. de 2,4-di-
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cloro-3,5-dinitro~-trifluormetilbenceno, Analisis calculado

para 015H761F5N304: X
: : Tedrico Encontrado
: ¢ 43,17 4.3 41
.i | " 1,95 - 2,16
| N 11,62 11,41

! 3—Oloro-N—(2-cloro-4-nitrofenil)-2;64dinitfo—4-(
trifluérmgtil)anilina, que tiene un punto de fusidn de 141~
14290.!a partir de 11,2g. de 2~cloro-4-nitroanilina y 20g.
de 2,4—dicloro-3,5?dinitro—trifluormetilbenceno. Andlisis

calculado para C. H.CL.F N4O6:

137577273 , :
c 35,40 ‘ 35,43
“H 1,14 1,13
N 12,70 12,43

Ejemplo 16

N~(2~bromo=~4=nitrofenil)=3=cloro=2,6-dinitro=i-(

trifluormetil)anilina, que tﬁene un punto de fusidn de 144-

1459G. y que pesa 6,5g. a partir de 14,lg. de 2-bromo-l-ni-

troanilina y 20g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro-trifluormetil-

benceno. Analisis calculado para 015H5BrGlF5N406:
C 32,16 32,25
H 1,04 1,27

Y 11,5% 11,70
Ejemplo 17 . '
3—Cloro—N—(2;64dicloro—4—nitrofenil)—2,6—dinitro~
4~(trifluormetil)anilina, que' tiene un punto de fusidn de -
176-1979C., y que pesa 5,9g. a partir de 13,45g. de 2,6-dich
ro-4-nitroanilina y 20g. de 2,4—dicloro—3,5-dinitro—triflu@§

metilbenceno., Analisis calculado para 015H4015E3N406:
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Tebrico Encontrado
. C .32,83 33,05
H 0,85 1,02

N 11,78 1,204

Ejemplo 18
| F-CLloro-li-(2, 4-difluorfenil)~2,6-dinitro—t-(tri=-

fluormetil)anilina, que tiene un punto de fusidn de 111-112
°C, y que pesa 6,8g., a partir de 8,4g. de 2,4-difluoranili
na y 20g., de 2 4~dicloro~5 5-dinitro-trifluormetilbenésno.

Andlisis calculado para C 3H501Fb 5

¢ 39,25 39,53
\ . B 1,26 S 1,54
N 10,56 10,41

Ejemglo 19
%-Cloro-N-(3,4-diclorofenil)~2,6~dinitro~4-(trifluormetil)

anilina

Se puso a reflujo durante aproximadamente 4 dias,
una solucidn de 21,2g. (O,l§Qmoles) de 3,4~dicloroanilina y
20g. (0,065moles) de 2,4—dicioro—3,5¢dinitro—trifluormetil—
benceno en 250ml, de etanol. La mezcla de reaccidn se en-
frié y el sbélido que se separd por enfriamiento se filtrd y
se:secé. El sélido se recristalizd en etanol para producir
un.producto que tiene un punto de fusidn de 152-15590. y se
identificé como 3-cloro-N-(3,4-diclorofenil)-2,6-dinitro~4-

(trifluormetil)anilina, Andlisis calculado para Cl5H5015F5

N5O4:
c 36,27 36,35
H 1,17 1,33
N 9,76 9,91

Siguiendo el mismo procedimiento genexral estable-
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cido en él ejemplo 19, se prepararon y se identificaron com-
puestos adicionales. tLos compuestos, Jjunto con los produc-
tos de partida principales y los pesos de los mismos, ubili-
zados en la sintesis, se relacionan en los ejemplos estab}e—
cidos en la presente a continuaciébn. - : \
Ejemplo 20 '
3-Cloro-2,6-dinitro-N-(4-nitrofenil)-4-(trifluor-
metil)anilina, que tiene un punto de fusidn de 207-2082C. y
que pesa 12g. a partir de 18g. de 4-nitroanilina y 20gz. de
2,4-dicloro-3,5-dinitro~trifluormetilbenceno, Analisis cal

culado para 015H601F5N4O6:

"Tebrico - Encontrado

38,40 38,66
H 1,49 B
N 15,78 7 13,88

Ejemplo 21

3-Cloro-N-(3,4~dibromofenil)~2,6-dinitro-4-(tri-
flﬁormetil)anilina; que tiene un punto de fusidn de 166-167
9C. que pesa 2,4g. a partir ée 5g. de 3,4-dibromoanilina y-
%g. de 2,4-dicloro-3,5-dinitro-trifluormetilbenceno, Ana-

lisis calculado para 013§5Br201F5N504:

¢ 30,03 - 30,25
H 0,97 1,08
N 8,09 8,06

Ejemplo 22

" 3-Cloro-2,6-dinitro-4~(triflvormetil)-N—/ 4~(tri-
fluormefil)fenil7anilina, que tiene un punto de fusidén de -
154-1559C, y que pesa 8,25g. a partir de 12g. de 4-trifluor
metilanilina y 11,35g. de 2,4~dicloro~3,5-dinitro~trifluor-

metilbenceno. Anélﬁsis calculado para 014H601F6N504;
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‘Ejemplo 24

_.15_. '

_ Tebrico Encontrado
‘ ¢ 39,14 39,37

H 1,41 1,55

N 9,78 9,90

Ejeﬁpld 23 _ .
| 3-Cloro-2,6-dinitro-4-(trifluormetil)=N-,""2.-(tri-
fluérmetil)fenil7énilina, que tiene un punto de fusibn de
159;16090. y que pesa 8g. a partir de B—trifluormetilgnilina
y 11,353. de 2,4—dicloro—§,5-dinitro-trif1uormetilbenceno.

Andlisig calculado para 014H601F6N304=,

| G 39,14 39,04
S Ho . 1,4 1,36
- N 9,78 9,77

3-Cloro-N-/ 4-(cianometil)fenil/-2,6-dinitro~4-(

trifluormetil)anilina, que tiene un punto de fusién de 173-
1749C, y que pesa 13,0g. a partir de 13,2g. de 4-cianometi-
lanilina y 15,25g. de 2,4—diﬁloro-3,5-dinitro-trifluormeti1»

benceno. Anédlisis calculado para 015§8C1F3N404:

¢ 44,96 45,18
H 2,01 2,17
N 1%,98 ' 14,14

Ejémplo 25
N-(2-bromo—4-metilfenil)-3—cloro—2,6-dinitro—4—

(trifluormetil)snilina, que tiene un punto de fusidn de 119
1209C, y que pesa 5,0g., a partir de 9,3 g. de 2-bromo-i-
toluidina y 7,6 g. de 2,4—dicloro~3,S-dinitro—trifluormeti;
benceno. Anédlisis Calculado para 014H8Br01F5N304: |
Tedrico Encontrado

¢ 36,99 37,24
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H 1,77
N - 9,24

Ejemplo 26

2,05
9,54

" 3-Cloro-N-(3~cianofenil)-2,6~dinitro-t-(brifluor-

dinitro-t-(trifluormetil)-anilina, que tiene un punto de fu

metil)-anilina, que tiene un punto de fusién de 147-1490C.,
Y que pesa 4,3 g., a parbtir de 4,72 g. de 3-aminobenzovaitri-

lo y 6,1 g. de 2,4—dicloro—5,5—dinitro—trifluormetiibehceno.

Zedrico Encontrado *
) C 4%,49 4% 71
H 1,56 1,77
N 14,49 14,46

Ejemplo 27 i
3~Cloro-N-(4-cianofenil)-2,6~dinitro~4~(trifluor-
ﬁetil)-anilina, que tiene un punto de fusidn de 179-181°C,,
a partir 2,36 g. de 4~cianocanilina y 3,0 g. de 2,4-dicl§ro—
3,5~dinitfo-trifluormetilbenceno.

Anflisis caleulado para Gy, C1F,N,0,:

Tebrico Encontrado
¢ 43,49 43,37
H 1,56 1,81
N 14,49 14,17

Ejgmplo 28
3~Cloro-N-/ 4-cloro-3-(trifluormetil )~fenil/~2,6~

sién de 169-170°C., y que pesa 16,45 g., a partir de 25 g.
de 3-trifluormetil-4-cloro-anilina y 19,5 g- de 2,4-diclo-
ro-3,5-dinitro-trifluormetilbenceno.
Andlisis éalqulado para Oy, HsCL Fel;0, :
Tedrico Encontrado

c . 36,23 . 32,95
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H 1,09 1,02
v N - 9,05 9,24
Ejemplo 29
5—Cloro~2,6—dinitro~N—(5,5~dinitrofenil)~4-(trifluormetilj—

!
anilina

Se calentd en un baiio .de vapor durante apféximédg
mente 4 d{as, una mezcla de 1,83g. (0,01 moles) de 3,5-di-
nitroanilina, 3,05 g. (0,01 moles) de 2,4-dicloro-3,5~dini~-
tro~trifluormetilbenceno, 0,53 g. de carbonato de sodio y
20 ml, de dimetilformamida. Al final de ese tiempo, se -
agregd carbonato de sodio adicional a la mezcla de reaccibn
y el calentamiento se continué durante 2 dfas. Ia mezcla
del producto de reaccibn se trabajé vertiéndola en,aéﬁa y
acidulando la mezcla con 4cido acuoso dilufdo y extrayendo
con cloruro de metileno. Ia capa de cloruro de metileno se
secb, el agente desecante se filtrd y el filtrado se con-
centrd a vacio. El residuo se recogio en cloruro de metile
no y se cromatografio sobre gel de silice. Las fracciones
se combinaron y se evaporaron y el residuo recirstalizd en
etanol para dar un producto que tiene un punto de fusién de
188-1899C,, -y se identificd como 3-cloro-2,6-dinitro-N-
(3,5-dinitrofenil)~4-(trifluormetil)-anilina, Rendimiento
0,65 g.

An&lisis caleulado para 015H501F5N508:

Tedrico Encontrado
Y 4457 34,83
H 1,12 1,22
N 15,501 15574

Siguiendo el mismo procedimiento general estable-

cido en el ejemplo 29, se prepard y se identificd un com=
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puesto adicional. E1l compuesto, junto con los productos de
partida principales y los pesos de los mismos utilizados en
la sintesis, se relaciona en el ejemplo establecido en la -

presente a continuacidn.

Ejemplo 30

N-(2~bromo-4,6~dinitrofenil)~3=-cloro~2,6~dinitro-

|| #=(trifluormetil)anilina, que tiene un punto_de fusiéntde

144-1460C, , y que pesa 1,3 g. 2 partir de 5,24 g. de 2-bro-
mo-4,6-dinitroanilina y 6,10 g. de 2,4=dicloro-3,5-dinitro-
yrifluormetilbenceno.

- . Andlisis calculado.para 013H4Br01F3N508;,-___...”

\ . - Debrico  Encontrado
¢ . 29,43 29,68
B 0,76 0,97
N 13,20 113,05

Ejemnlo 31

Nﬁ[-a,5—bis—(trifluormetil)feni17¥5—cloro-2,6—dinitro—4—

(trifluormetil)—anilina

Se prepard una mezcla de 15,0 g. (0,066moles) de
%,5-bis(trifluormetil)anilina, 100 ml. de n-butanol, 20,0 g.
(0,066 moles) de 2,4~dicloro-3,5-dinitro~trifluormetilben-
ceno, y 11 ml, de tfietilamina, en un matraz de 250 ml, y
la mezcla se puso a reflujordurante apfoximadamente 48 ho-
ras. ILa mezcla de reaccidn se dejd enfriar y el disolvente
se separd a vacio, El residuo se cromatografio sobre una
columna de gel de silice, utilizando tolueno como el eluyen
te.. Las fracciones se concentraron a vacio y el residuc --
éombinado se recristalizd en ebanol. Se obtuvo un producto
que tiene un punto de fusidén de 156-1582C. Este se identi-

ficé como N/ 3,5-bis-(trifluormetil)fenil/-3-cloro-2,6~
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dinitro-4-(trifluormetil)-anilina, Rendimiento 3,2 g.

Andlisis calculado para'ClSH501F9N504:

Tedrico Encontrado
c 36,20 36,37
H 1,01 0,97
N g,k 8,42

Para utilizarse en el nuevo método fungicida para
las plantas, de la presente invencidn, los compuestQSgante—
riormente descritos pueden formularse en composicioﬁéé nue-—
vas que estdn constituidas de uno de los compuestos énterio;
mente descritos como ingrediente activo y un portador. Di-
chas composiciones nuevas son Atiles y convenientes'péra -
preparar la mezcla deseada para aplicarse al lugar en‘que
se desea el control de los hongos.

Cada cdmpuestos activo puede formularse como una
solucidn simple en un disolvente apropiado en el cual es -
completamente soluble, a la concentracibn deseada. Dichos
sistemas disolventes incluyen, alcoholes, acetona, alcohol
acuoso y acetona acuosa, xileno, naftas aromdticas pesadas
y otros disolventes orgénicos. Estas soluciones simples -
pueden modificerse ulteriormente mediante la adicibén de va
rios agentes tensoactivos, agentes emulsionantes o disper-
santés, colorantes, agentes suministradores de olor, agen-
tes antiespumantes u otros fungicidas que suplementan o si-
nergizan la actividad del compuesto que se estd formulando.

Los compuestos lUtiles en la presente modalidad de
esta invencidn pueden también formularse en varios tipos de
formulaciones comiinmente conocidas por aquellos expertos en
la.técnica de los productos quimicos agricolas o industria-

les. Estas formulaciones incluyen, por ejemplo,- composicio
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nes que contienen el ingrediente éctivo como grénulos de un
tamatrio de particula relativamente grandes como polvos de es
polvoreo; como polvos humectables, como concentrados emul-
sionébles o como una parte constituyente de cualquier otro
tipo:conocido de formulacidén com@inmente utilizado por aque-
llos: expertos en la técnica., Dichas formulaciones iﬁcluyen
los guxiliares y poftadores normalmente empleados para fa-
cili%ap la dispersidén de un ingrediente activo pare aplica
i
ciones lagricolas e industriales de fungitéxicos . Estas
formulaciones pueden contener tan poco como 0,1% o tanto
como 90% en peso del ingrediente activo.

)

Las formulaciones de¢ polvo se preparan mezclando

el ingrediente activo con sélidos finamenté divididos que

actlian como dispersores y portadores para el fungitékico al
aplicarlo al lugar en donde se desea el control de los hon-
gos. Los sdlidos tipidos pueden utilizarse para preparar
formulaciones de polvo del ingrediente activo Gtil en la in
vencidén incluyen talco, tierra de diatomeas, arcilla fina- |
mente dividida, tierra de batén, u otros sbélidos orgdnicos
o inorgénicos, comunes., TLos sélidos utilizados para prepa-
rar formulaciones de polvo del ingrediente activo, normal-
méﬁte tienen ﬁn tamafio de particula de 50 micras o menos.
El ingrediente activo de estas formulaciones de polvo esté
cominmente presente en uha cantidad +tan pequefia como 0,5%
a tan grande como 90% o més en peso de la composicidn.

Las formulaciones granulares del ingrediente acti
Vo, Se preparan impregnando o adsorbiendo el tbéxico sobre o
dentro de particulas felativamente gruesas de s6lidos iner-
tes tales como arena, arcilla de'atapulgita, yeso, tusas de

maiz, vermiculita u otros sbélidos orginicos o inorghnicos.
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El ingrediente activo de estas formulaciones granulares —-
estd comfnmete presente de 0,1% a-90% o més en peso de la
composicibn.

.Los compuestos ftiles en la presente modalidad de
esta invencién pueden también formularse como polvos hﬁmeg
faﬁles. Las fofmulécionés de polvo humectable son composi
ciones de materias sélidas en donde el ingrediente aétivo
se absorbe o se adsorbe en o sobre un portado adsorbente -
tal como arcilla finamente dividida, talco, yeso, cél; ase-
rrin, tierra de batan, tierra de diatomeas o similarés. -
Estas formulaciones preferiblemente se hacen de manera que
contienen de 0,5% a 90% de ingrediente activo, Estas for-
nulaciones de polvo humectable contienen cominmente pﬁa po-
ca cantidad de un agente humectante, dispersante o emulsio-
nante para facilitar la dispersidn en agua, u otro portador
iiquido utilizado para distribuir el fungitdxico en el lu-
éar en donde se desea controlar el hongo. Incluyen agentes
emulsionantes y/o dispersantes adecuados, 4cidos arilsulfd-
nicos condensados y sus sales de sodio, lignosulfato de so-
dio, mezlcas de condensado de éxido sulfonato, alcoholes de
poliéter alquilarilico, mezclas no ibnicas sulfonadas, agen
tes humectantes anibénicos y similares. Los agentes emulsig
nantes pueden ser de los tipos ibnico o no idénico, o mez-
clas de los mismos, e incluyen productos de condensacién de
éxidos de alquileno con fenoles y &cidos orgénicos, deriva-
dos de polioxietileno de ésteres de sorbitén, eteres-alcohd
licos complejos, compuestos idnicos del tipo del aralquil-
sulfonato y similares.

TLos compuestos utilizables en esta modalidad de

esta invencién pueden también formularse como concentrados
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emulsionables. Las formulaciones de concentrado emulsiona
ble son composiciones en pasta o Iiquidas, homogéneas, que
dontienen_el ingrediente activo, dichas composiciones se -
Qispérsarén en agua u otro portador liquido para facilitar
1a aplicacidn del fungitdxico al lugar en que se desea con
trolar los hongos. Dichas formulaciones de concentrado ~-
emulsionalbe de los ingredientes activos pueden contsner -
tnicamente el ingrediente activo con un agente emulsionan-
te sélido o liquido, o pueden contener otros disolventes -
orginicos relativamente no voldtiles tales como isoforona,
diosano, nasftas aromiticas pesadas, xileno o dimetilforma
mida; Los agentes emulsionantes adecuados para emplearse
en la preparacidn de estas composiciones concentrados emul-
sionables se describieron en el parrafo inmediatamente ante |
rior. ¥l ingrediente activo en dicha formulacidn comprende
finicamente de aproximadamente 1% a 70% en peso de la compo-
sicidn fungitdxica.

La formulacidn de productos quimicos agricolas es
una técnica bien desarrollada y aquellos expertos en la téc
nica no tendrdn dificultad para preparar las formulaciones
de estos compuestos nuevos de anilina, para utilizarse en
la préctica de la modalidad presente de esta invencidn.

ﬁ Se utilizaron los siguientes procedimientos expe-~
rimentales para demostrar la actividad fungi@ida de los com
puestos de férmula I. |
Prueba 1

La utilidad de lbs compuestos de esta invencidn
?ara reducir la incidencia y la gravedad del moho pulveru-—
lento de la uva, se demostrd en pruebas de invernadero. -

Estos compuestos de prueba se formularon mezclando 70 mg.
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de 500 ml, de acetona,\SOO ml., de -efanol y 100 ml. de Tween
20. (E1 Tween 20 es un monolaurato de polioxietilensorbi-

tén hecho-por Atlas Cheﬁical Divisidn de ICI America, Inc.,
Wilmington, Delaware.,)., La muestra se diluyd entonces con

175 ml. de agué desionizada gue contiene 1 gota de'amulsién
de antiespumante C de Dow Corning por 2ilitros de agﬁa.

(E1 antiespumante C de Dow Corning es un agente antiespuman
tes complejo de silicona, hecho por Dow Corning Cofp;“Mid—

land, Michigan). La formulacidén final pontuﬁo 400 bpm del

compuesto de prueba, 10,000 ppm de disolventes orgénipos y

1000 ppm de Tween 20. Esta solucidn se diluyd con agus --

desionizada para obtener las concentraciones més bajas del

compuesto de. prueba parficular.

El dfa en que se inici6 la prueba, se separaron
nojas jovenes en desarrollo de vides cultivadas en el inver
hadero. Se colocd una hoja boca abajo en una caja Petri de
plédstico que contiene un pape} filtro whatman en la parte
superior de una estera de plégtico expandida, para mantener
la hoja por encima del agua que inunda el fondo de la caja
Petri., Se enrolld una borra de algoddn empapada con agua
al:gdedor de la baée del peciolo de la hoja. EL producto
quimico de prueba, en la concentracibén deseada, se rocid
sobre el lado inferior de la hoja hasta corrimiento y la
hoja se dejo secar, Tan pronto como se secd la hoja, se
inoculd mediante rociado con una suspensidn de conidios de
Plasmopara viticola utilizando un aspesor DeVilbiss, ILa
suspensidén de conidios se prepard como sigue. Se obtuvie-
ron conidios de un tejido de hoja recientemente infectada,

almacenado en un cuarto refrigerado a 52C., Los conidios se
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lavarén de la superficie de la hoja con un cepillo y se sus
pendieron en agua des%onizada para obtener la suspensibn de
inoculacién.

Después de la inoculacidn, las placas se colocaT
ron en una cimara himeda, Limparas fluorescentes, blancaé
y frias, sobre el techo de la clmara himeda proporcionan de
2,140 a 4,280 luxes de luz a las hojas en un ciclo de 14 —-
horas de luz y 10 horas de obscuridad a 202C, Las hojas se
observaron en cuanto a sintomas de enfermedad, y los resul-
tados se registraron 7 dias despuéé del tratamiento. Se —-—
utilizd una escala de valoracién de 1 é 5 para registrar

los resultados, donde la escala 1 es igual a una enfermedad

| grave (o sin control), 2 es igual a una enfermedad moderada,

3 es igual a una enfermedad ligera, 4 es igual a una enfer- |
medad muy ligera y 5 es igual a una falta de enfermedad (o

100% de control).

Los resultados de los compuestos representativos

de prueba de esta invencidn, se dan en la Tabla 1. En la

A
Tabla la columna i identifica los compuestos de prueda to-

mando el nlimero de ejemplo; la columna 2, el régimen de
aplicacién en partes por millén (ppm); y la columna 3, las
va}oraciones del control de la enfermedad en los regimenes

de'aplicacién en ppn indicados.

- TABLA 1
Compuesto Régimen de aplica Valoracidn frente al
del Ejem~ c¢idén, ppm. _ control del moho ve-
plo No. ) lloso de la uva
1 400 5
' 100

_ 5
25 4
6 3
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TABLA 1 (Continuacibn.)

Réginen:. de aplicg
¢ibn, ‘ppm.

Valoracibn frente
al control del moho
velloso de la uva

plo No,
) )

10

11

12

13

400
100
25
400

- 100
25

400
100
a5

400
100
400 |
400
100
400
100

25

400
100
25

400
100

5
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Compuesto Régimen de aplica . Valoracién frente
del Ejem- cidn,ppm. al cocntrol del moho
plo No, velloso de la uva,
‘ 25 4,5
14 400 o 3,5
100 3
15 ) 400 5
. 100 5
25 5
6 5
16 400 5
100 5
25 5
6 , 5
17 400 5
]59 400 4,5
| 100 4
25 :\ 3
20 400 5
© 100 5
25 4,5
. 6 1
22 400 5
100 5
25 4
24 400 3
25 ' 400 - 3
400 3
28 400 3
100 b2
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TABLA 1 (Continuacidn)

Compuesto Régimen de aplica - Valoracién frente
del Ejem— ¢ibn, ppm, al control del moho
plo No. : velloso de la uvsa
25 4y
6 5
Prueba 2 - . T 07

Los compuestos se proBaron contra Colletotrichum
lagenarium, el organismo causante de la antracnosis del‘pg
pino. Iia formulacidn de los compuestos de prueba se hizo
como se describib en la prueba l. Se plantaron tres semi-
llas de pepino en tiestos de plastico de 7,5 cm. cuadrados,
y después de la germinécién las plantas se limitaron a dos
por tiesto. En el décimo quiﬁto d{a después del plantado,
el producto quimico de prueba se rocidé sobre todas las su-
perficies de la hoja y se dejd secar. Se rociarbn dos plan
tas con imicamente Jasolucibn diluida de disolvente emulsionan
te para servir como muestra. Veinticuatro horas después,
se aplicd una suspensiSn de cpnidios de Colletotrichum la-
genarium en monolaurato de poiioxietilensorbitén al 0,1%,
al follaje por medio de un aspersor DeVilbiss, y las plan-
tas se colocaron en una cdmara caneta humeda a 21,19C, du~
rante 48 horas. El décimo octavo dia después del plantado,
laé'plantas se devolvieron al invernadero y se dejaron per-
manecer durante aproximadamente 7-9 dfas, en dicho tiempo
las plantas se observaron en cuanto a desarrollo de sinto-
mas de enfermedad, comparadas con las plantas de muestra, y
se valoraron para control. Se utilizaron los mismos valo-

res para el sistema de valoracién como en la prueba 1.

‘I hos resultados se muestran en la Tabla 2,

TABLA 2
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Coﬁpuesto i Régimen de aplica Valoracidn frente
del Ejem- cidn, ppm. al control de antrac
plo No. ; nosis del pepino.
2 400 4,5
- 100 5
1 .25 - .
5 | " 400 3
4 i 400 L
6 | 400 i
7 !' , 400 4,5
’ 100 5
25 4
10 400 ) 4
100 4
11 40b 4,5
100 i
12 400 3,5
100 3
Prueba 3 ;

tos representados por la férmula anterior contra Piricu-
laria oryzae, Cepa I, el organismo causante del afiublo del

arroz, se logrd en el invernadero en la siguiente forma.

miden 6,25 cm. de didmetro y que contienen una mezcla de

50:50 de arena y de barro, con semillas de arroz, Oryzae sg
tiva L. 'Nato', y se colocaron en el invernadero.
dias después del dia del plantado, se rociaron los produc-
tos quimicos de prueba formulados como se describid en la

prueba 1, en todas las superficies de la hoja de las plan-

\

La valoracibn de lé efectividad de los compues-

Se sembraron en tiestos de pléstico redondos, que

tas de arroz y se dejaron secar,

Catorce

TLa solucién dilufa de di

»f
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solvente-emulsionante se rocid sobre las superficies de la
hoja de las plantas de, arroz en un tiesto que sirvid como
muestra. En el transcurso de 24 horas, el follaje de cada
planta se inoculd con una solu016n acuosa de monolaurato de
polioxietilensorbitédn al 0,1% de Piricularia oryzae, Cepa I,
conidias, aplicadés con un aspersor DeVilbisé, después de lo
cual todas las plantas se colocaron en una cimara caneta hu
meda, a una temperatura de 21,12C, durante un periocdo de 48
horas; y después se devolvieron al invernadero en el décimo
séptimo dia después del plantado. Aproximadamente en el vi-
gésimo segundo o vigésimo cuarto dié después del plantado,
las plantas se examinaron en cuanto a sintomas de la enfer-
medad, y los resultados se registraron. TLos resultados se
dan en la Tabla 3, utilizando el mismo sistema de valoracién

que en la prueba 1,

TABLA 3
gompuesto %1men de_apllca Valoracibn frentg
el Ejem- n, Ppl. al control del ahu-
plo No, . blo del arroz
2 ’ 400 . 4
100 4
25 4
3 400 4
100 )
5 400 3,5
100 4
7 400 4
10 400 4
100 4
25 3
11 400 4
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TABLA 3 (Continuacidn)

Compuesto . Régimen de aplica - Valoracibn frente
del Ejem= cidén, ppm. al control del anu-
plo No. : blo del arroz
' 100 ) b |
2 400 4 |
100 4
13 - - - 400 -4
100 4
14 400 345
15 | 400" 4
100 4
25 2,5
16 400 3
19 ‘ 400 3
100 3
25 3
22 - 400 4
100 i 4
25 4
6 "3
25 » 400 3
28 400 345
100 - 3
Prueba 4

La valoracidén de la efectividad de los compuestos

representados por la férmula anterior contra Venturia inae-

qualis, el organismo causante de los hongos de la manzana,

se logrd en el invernadero, en la siguiente forma.

Se plantaron cuatro semillas de manzana pre-germi
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nada, variedad Malus sylvestris "McIntosh", en tlestos de
plésticoAcuadrados de 9,5 cm. que-contienen una mezcla de
50:50 de turba y tierra estéril., Las semillas se cubrieron
con la‘misma mezcla, En el vigésimoprimer dfa despues del
plantado, cuando los brotes hubieron alcanzado la etapa de
4-6 hojas, todas 1as:superficies"de las hojas de lcs brotes
en uh tiestd se rociaron con el productc quimico fofmulado.
Un éie§to de las semillas se utilizd para cada producto qui
mico dé prueba.. En el transcurso de 24 horas después de la
aspersién, todas las piantas se inocularon con una.guspen—
sién de conidios del patdgeno, y las plantas se colocaron
durahte 48 horas en la cémara humeda a una temperatura de
21,19C, En el vigésimo cuarto dfa después del plantado las
plantas se trahsfirieron al invernadero y se dejaron ahi
durante 9 dfas, en dicho tiempo las plantas se observaron
en cuanto al desarrollo de los sintomas de enfermedad y se
valoraron en relacién al control, Se utilizaron los mismos

valores para el sistema de valoracién que en la prueba 1.

Los resultados se muestran en la Tabla 4,

TABIA 4
Compuesto Régimen de aplicg Valoracidn frente
del Tjem— cign, P!, al control de la
plo No. costra de la manza-
' na.

1 400 4
2 400 ”
3 400 4,5

100

25 | 345
4 400 5

100 5
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TABLA 4 (Continuacidn)

Compuesto Régimen de aplica” Valoracibn frente
del Ejem- cion, ppm. al control de la
plo No. costra de la manza-
- na.
25 4,5
5 - 400 5
) 100 5
25 5,5
6 4
7 400 4
100 4
25 4
8 400 3
9 400 3
10 400 4
11 400 5
‘ 100 4,5
25 4
12 500 i
14 400 3,5
15 300 4
22 400 5
“ 100 4
-2? 3
26 400 5
28 400 2,5

Prueba 5

La valoracién de la efectividad de los compues-

tos representados por la férmula anterior contra el Helmin
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thosporium sativum, el organismo causante de la mancha de
la hoja Helminthosporium, se logrdé en el invernadero, en la
siguiente forma.
Se plantaron semillas de trigo. Triticum aesativum

L. "Monon", en tiestos de pléastico redondos de 6,25 cm, de
diémetro, que contienen una mezcla de tierba de invernadero
estéril y tapada con una cubierta de tierra arenosé; En el
sexto dfa qespués del plantado, cuando los brotes de trigo
fueron de 10 a 12,5 cm. de alto, se rdcié un tiesto de cada
producto quimico de prueba con el prodqcto quimico de prue-
ba formulado. |

' Se mojé la tierra de un tiesto para cada‘produc;
to devpfuéba con una alfcuota de 10 ml. de cada solucién de
ﬁrueba. Se rociaron dos tiestos de brotes de trigo cen --
agua que contiene el sistema disolvente-tensoactivo, y dos
tiestos de los Brotes de trigo se mojaron'en la btierra con
10 ml. de agua que contienen el sistema disolvente-tensoag |
tivo. Estos cuatro tiestos iirvieron cqmo muestras.  Los
productos quimicos de prueba se formularon en la misma for-
ma como se establecid en la prueba 1, anterior. Todas las
plantas se dejaron toda la noche en el cuarto de tratamien
tolpara permitir el posible movimiento sistemdtico de los
pr&ductos quimicos dentro de las plantas. En el transcur-
so de 24 horas, todas las plantas se inocularon con una sus
pensibn de esporas de Helminthosporium sativum y después se
colocaron durante 48 horas en una cémara himeda a una tem-
peratura de 21,12C,, después de lo cual todas las plantas
se transfirieron al invernadero para el desarrollo de la en
fermedad, Al final de 4 dfas adicionales (13 dias después

del plantado) las plantas se observaron en cuanto a los -~
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s{ntomas de incidencia de la enfermedad. ILa apariencia

de las plantaé tratadgs se compard con la de las plantas
no tratadas, y se registraron las valoraciones frente al
control de los hongos. TLa escala de la valoracidn frente
al cpntrol'utilizédo fue la misma que aquella establecida
en lp prueba 1, Los resultados se registran en la tabla

5 qﬁe sigue,

|
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Prueba 6

Lo valoracidn de la efectividad de los compuestos
representados por la férmula anterior, contra Verticillium
aiboatrum, cepa V3H, el organismo causante de la enfermedad
por hongos del algoddn Verticillium, se logr6 en el inverna
dero en la siguiente forma. |

N Enurgcipientesde papel de 227 g.,rse colocaron -~
150 g. de tierra infectada patogénicamente. Tos productos
quimicos de pruebas'se aplicaron a la tierra y se incorpora
ron colooéndo los recipientes en un rodillo. Una porcibn -
de la tierra, después del mezclado, se vertid en un tiesto
de'pléstico redondo de 6;25 cme de didmetro. Se colocaron
6uatro plantas de algoddn de catorce dias de edad en cada
tiesto, y las raices se cubrieron con la tierré restante,
Cada prueba incluyd también dos tiestos no tratados, con —-
producto quimico pero manejados por lo demds igual que los
%iestos de tratamiento., Todas las planftas se colocaron en
el invernadero., En el décimo cuarto dia después del planta

\
do, se observaron los sintomas de la enfermedad por hongos

1y de desfoliacidn, y los resultados se registraron. Los re

sultados se establecen en la Tabla 6 que sigue. ILa escala

de. valoracién es la misma que aquella empleada en las prue-

bas previas.

"TABLA 6
Compuesto , Régimen de aplica- Valoracidn frente
del Ejem-— - cidn, kg/ha. al control del Ver-
plo No. ticillium
3 ’ 44,8 4,5
22,4 . 1
4 44,8 ' 5

22,4 5




10

15

20

25

30

=37 -

TABLA 6 Continuacidn

Compuesto Régimen de aplica- Valoracién frente
del Ejen~ cidn, ‘kg/ha. al control del Ver-
plo No. ticillium,

11,2 1 |
Vi : 44,8 4 \
8 44,8 5
10 44,8 3

22,4 1
12 44,8 4,5

22,1 . 1
28 44,8 ; 4,5
' e
Prueba 7 o

Ta valoracidn de la efectividad de los compﬁestos
representados por la férmula anterior contra Bétrytis cine-
rea, el organismo causante de la Botrytis de la uva se lo-
grd en el invernadero en la siguiente forma. |

‘ Se les quité el taﬁlo a uvas sanas y se esterili
zaron superficialmente en una solucién al 1:5 de agua de ~-
cloro (Chlorox), durante aproximadamente 5 minutos, seguido
por tres enjuagues con agua desionizada. Estas uvas se co-
locaron en cada uno de los 12 compartimientos construidos
en.una placa Pyrex de 35 x 22 x 4 c¢cm. Las uvas se suspen-
dieron 1 cm. sobre el fondo mediante una malla de alambre.
Finalmente, las uvas se flamearon con un mechero Bunsen --
para dafiar su superficie, y de esta manera predisponerlas a
la infeceidn. Ias uvas se rociaron entonces con los pro-
ductos quimicos de prueba, formulados en la misma forma que

se describié en la prueba 1. Ademés, se rocié una uva con

la solucién de disolvente- emulsionante dilufdo. En el -~
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transcurso de 24 horas, las uvas se inocularon mediante as
persién de 5 ml. de suspensidn de conidios por placa. Para
-
elevar la humedad y asegurar un buen desarrollo de la enfer
medad, se¢ agregd un pequefio volimen de agua corriente a ~-
cada placa que contiene las uvas. Las placas Pyrex se ce-
rraron sobreponiendo una placa idéntica en la parte superion
y asegurando.la junta entre las dos placas con cinta de cu-
brimiento. Todas las placas se incubaron durante-&ﬁlhoras
a 25¢C, Tres dias'después, las uvas se rociaron con el pro
ducto quimico de prueba, las uvas se observaron en cuanto a
sintoma; de la enfermedad, y los resultados se regjgtraron.
Los resultados se dan en la tabla 7, utilizando el mismo sig

tema de valoracidn que en la prueba 1,

TABLA 7

Compuesto Régimen de aplicg Valoracidén frente al
del Ejem-— cién, ppm. control de la Botry-
plo No. ) tis.

15 400 4

16 400 . 4

\
17 : 400 . 5
20 . 400 4

Los resultados de la prueba obtenidos en las —-
pruebas descritas anteriormente, muestran que los compues-—
toé‘quevos de esta invencidn poseen utilidad tanto contra
los hongos patégenoé de las plantas que nacen en la tierra,
como los gque nacen en el aire.

REIVINDICACIONES

le~ Un procedimiento para preparar nuevas 2,6-

dinitroanilinas de férmula
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donde X es cloro, flfior, o bromo; m, p y s son indiwidual-

i
|

I
I
OH,ON) NO, ‘o

N

mente ? 0ljn es'O, 102; gy r son individualmente 0, 1,
2,>o 5; la suma de m, n, P, g, T Y 8, es de 1 a 3; con la
condicién de que cuando n es 2, entonces m; Py 9y r'y s son
tod&s 0, y los grupos trifluorﬁetilo deben estar en las po-
siciones 3- y 5-~; con la condicidn adicional de quetCuandd
s es 1, my p son ambos O, y la suma de ny q y r no es O3 y
con la condicibn adicional de que q es 1 fnicamente cuando
la suma de my n, ' y s, no es 03 caracterizado por hacer -

reaccionar 2,4-dicloro~3,5-dinitro-trifluormetilbenceno de

férmula: |
1
C Cr
3 II
K]
N02 Cl
con un compuesto de férmula
(oM,
NH, TIT
(0
:(CHECN)p
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en presencia de un aceptor de 4cido.

2.~ Un proqedimiento segin la reivindicacién 1,
donde la temperatura‘es de -502C. a la temperatura de reflu
Joe

3.~ Un procedimiento seglin la reivindicacién 2,
donde la reaccidén se lleva a cabo en presencia de bidbaro
de sodlo, amiduro de sodio o amiduro de potasio.

4,~ Un procedimiento segﬁn la reivindicacidn 2,
donde el procedimiénto se lleva a cabo en presencia de trie
tilamina, carbonato de sodio o carbonato de potasio.

5.~ Un procedimiento segln cualquiera de ias rei
vindicaciones'lf4, donde la reaccidén se lleva a cabo en un
élcanol inferior.

6.~ Un procedimiento segln cualquiera de las rel
vindicaciones 1l-4, donde la reacﬁién se lleva a cabo en di-
metilformamida.
7
vindicaciones 1-6, donde n es, 1 y m, s, Ty P Yy q son todos

i
O.

y
v

Un procedimiento segln cualquiera de las rei

8.~ Un procedimiento seglin cualquiera de las rei
vindicaciones 1-6, donde X es cloro, q es 2 0 3, y m, n, S,
T,. ¥y P son todos O.

\ 9.- Un procedimiento segin cualquiera de las rei |
vindicaciones 1-6, ddnde;r es 1.

10.- Un procedimiento segln cualquiera de las —-
reivindicaciones 1-~6, donde q y r son cada uno 1, y m, n, S,
Y P son tédos 0.

11.,~ Un procedimiento segln cualquiera de las -~-
reivindicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N-(2,4-

diclorofenil)~3~cloro~2,6~dinitro~4~(trifluormetil)anilina,

-
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y el compuesto de férmula III es 2,4-dicloroanilina.,

12.~ Un procedimiento seglin cualquiera de las ~-
reivindicaciones 1—6; donde el combuesto obtenido es N-(2-
trifluormetilfenil)—5—cloro-2,6-dinitro-4—(trifluormetil)?ni
lina y el compuesto de férmula III es 2~trifluormeti1anili—
na. ' L

1%3.~ Un procedimiento segin cualquiera de las =-
réivindicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es'N—(4—
trifluormgtilfenil)-3-cloro-2,6—dinitro-4-(trifluormetil)-
anilina y el combuesto de- férmula IIT es 4-trifluormetilani
lina.

4.~ Un procedimiento segln cualquiera de las —-
reivindicaciones 1~-6, donde el compuesto obtenido es N=(4-
cloro-3-trifluormetilfenil)-3-cloro-2,6~dinitro~4~(trifluozr

metil)anilina y el compuesto de férmula III es 4~cloro=3-

trifivormetilanilina,

15, Un progedimiento segin cualquiera de lag --
reivindicaciones 1-6, donde e} compuesto obtenido es N-(2,
4,5~triclorofeni1)-B-cloro-Q,6—dinitro—4-(ﬁrifluormetil)—
anilina y el compuesto de férmula III es 2,4,5-tricloroani
line. |

_ 16.,~ Un procedimiento segln cualquiera de las =-
rei&indicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N~-(3,4,
5-triclorofenil)~3-cloro-2,6-dinitro~4=(trifluormetil)anili-
na y el compuesto de férmula III es 3,4,5-tricloroanilina.

17.~ Un procedimiento segln cualquiera de las ==
reivindicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N-(4~-
nitrofenil)-3~cloro-2,6-dinitro~4~(trifluormetil)anilina y
el compuesto de férmula III es 4-nitroanilina.

18.,~ Un procedimiento seglin cualguiera de lag —-
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nitrofenil)-3~cloro-2,6~dinitro-4-(trifluormetil)anilina y

~ 42

reivindicaciones 1-6,donde el compuesto obtenido es N~(2-

¥

el compuesto de férmula III es 2~-nitroanilina.

| 19.~ Un procedimiento segﬁn cualquiera de las —-
reiv?ndicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N-(2-
bromP-4—nitrofenil)-5-cloro—2,6-dinitro—4-(trifluormatil)v
anilea y 9% compuesto de férmula IIT eg 2~bromo-4-nitroani
linaf. '

oo

| 20,- Un procedimiento segin cualquiera dérlas -
reivin&iééciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N-(2-
cloro—4—nitrofenil)—3—cloro—2,6—dinitr6—4—(trifluorﬁetil)—
anilina y el compuesto de férmula III es 2¥cloro—4¥ﬁitroan;
lina. | o

21.- Un procedimiento segtin cualqui;ra de las —-
reivindicaciones 1-6, donde el compuesto obtenido es N-(2,
4,6-triclorofenil).3-cloro~2,6-dinitro~4~(trifluormetil )ani
lina y el compuesto de férmula III es 2,4,6~tricloroanilina.

22,- Se reivindica por ultimo como objeto sobre el.que
ha de recaer la Patente de Imvencidn que se soiicita por: UN PROCEDI-
MIENTO PARA PREPARAR NUEVAS 2,6~ DINITROANILINAS,

Todo conforme'queda descrito y reivindicado en la presend
te‘memoria descriptiva que consta de cuarenta y dos pigines mecanogra-
fia:éas.

A ~ Madrid, 26 de Enerc de 1.979
; BERNARDQ UNCRIA

.t
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