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| RESUMEN CON EL OBJETO Y LA 1INALIDAD DL LA INVINCION

Un metodo para el control de hongos utihzando un compuesto dervado de

fenilhidrazina de la formula
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METODO PARA C_NTROLAR H NGOS UTILIZANDO DERIVAD S DE
FENILHIDRAZINA

Campo de la Invencidén

Esta invencién se refiere a un método para controlar hongos
utihizando algunos derivados de fenilhidrazina. MAas en particular, esta
mvencion se refiere a un metodo para controlar hongos haciendo que los
hongos entren en contacto con una cantidad fungicidamente efectiva de un
compuesto derivado de fenilhidrazina, o mediante la aplicacion del
compuesto del denivado de fenilhidrazina a hojas o semillas susceptible de
ser atacadas por dicho hongo, 0 a un medio de crecuimiento para proteccion
de la planta.

Antecedentes de la Invencidén

La Patente estadounidense No 5,367,093 describe los compuestos
denivados de fenilhidrazina utiles como 1nsecticidas, acaricidas y
nematocidas La Patente japonesa JP02300157 1990 (CA 115 226148)
describe los carbazatos de bencil utiles como microbicidas agroquimicos
La patente japonesa JP02295962 de 1990 (CA 114 138036) describe la
preparacion de carbazatos de fenilo utiles como fungicidas agroquimicos
La Patente japonesa JP60161959 de 1985 (CA 104 33894} describe
carboxilatos de hidrazina Ghles como fungicidas La Patente alemana
DE2223936 de 1973 (CA 80 70557) describe derivados fungicidas de
arilhidrazina

Un objeto de esta mnvencion es proveer un metodo novedoso para el
control de hongos utihzando compuestos y composiciones derivadas de
fenil hidrazina,

Resumen de la Invencion

Esta mvencion se refiere a un metodo para controlar hongos,
especialmente hongos fitopatogenos, que consiste en hacer contactar los

método para controlar hongos utihzando derivados de femlhidrazina



hongos con una cantidad fungicidamente efectiva de un compuesto
derivado de fenil hidrazina de la formula.

LI EE NP
Y R R
) (n

en donde

X es a) fenil, fenil (alcox1 C;-Cy4), fenom, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a) y uno o més sustituyentes seleccionados de halogeno, alquil
Ci1-C4, y alquiltio C1-Cs,

Y es H, alcanoil C;-Cy4, haloalcanoil C;-Cs, 0 (alcoxi C1-C4) carbonuil,

R es H, alquil C;-Cs, haloalquil Ci-Ce, alcoxa Cy-Cs, haloalcoxi C;-Cs,
o fenil (alcoxi C1-Cq),

Esta invencion tambien se refiere a un método para controlar hongos
en una planta o en una semilla que consiste en aplicar a la planta o a la
semilla, 0 a un medio de crecimiento o agua en donde crezca la planta o la
semilla o donde vaya a crecer, en una cantidad fungicidamente efectiva de
un compuesto derivado de fenilhidrazina de la formula.

x—@njf ° X_H:D\N’N\R(o

I
Y

" om

en donde
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X es a) fenil, fenil (alcox1 C,-C4), fenoxa, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de halogeno, alquil
Ci-Cs, y alquiltio C1-Cy,

Y es H, alcanoil C;-C4, haloalcanoil Ci-Cs, o (alcoxa C1-C4) carbonil,

R es H, alquil C;-Cs, haloalquil C;-Cs, alcoxa C;-Cs, haloalcoxi C;-Ce,
o fenil (alcoxa C;-Cq)

Descripci6n Detallada de la Invencion

Para los fines de esta invencién, la expresion “controlar de hongos”
significa inhibir tanto la infestacion futura como el crecimiento continuo
de infestaciones existentes

En los compuestos utiles en el método de esta invencion, X es
preferiblemente a) fenil, feml(alcom C;-Cs), fenoxi, o benci, o b} un
sustituyente del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de
halogeno, alquil Ci-Cy, y alquiltio C1-Ca,

Y es preferiblemente H, alcanoil C;-Cs4, haloalcanoil C-C4, 0 (alcox:
Ci-C4) carbonil, y

R es preferiblemente H, alquil Cy-Cs, haloalquil Ci-Cs, alcoxa Ci-Cs,
haloalcoxi C;-Cs, 0 fenil (alcox1 C;-Cq4)

X es mas preferiblemente fenilmetoxi, fenox: o fenil y halégeno o
alqultio Ci-C4, més prefenblemente fenoxi, Y es més preferibelmente
hidrégeno o haloalcanoil C;-Cz, mas preferiblemente hidrogeno, y R es mas
preferiblemente alcoxa1 Ci;-C4 o haloalcox:1 Ci-Cs, méas preferiblemente,
alcoxi C1-Cq

Los compuestos Gtles en el metodo de esta invencion de la
estructura de la Formula I pueden ser preparados haciendo reaccionar un
fenilhidrazina sustituido de la férmula

método para controlar hongos utihzando derivados de feailhidrazina
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con un reactivo de acilacidon de 1a férmula

O
]

/c\

R® <

en donde Z es halo o

y un equivalente de un aceptor de HCl tal como pidina en un
solvente tal como tolueno El producto de esta reaccion puede ser acilado
aun mas, o converfido mediante oxidacibn con un agente oxidizante tal
como Pd/aire para formar compuestos de la estructura de la formula II

Las composiciones Gtiles en el método de esta invencién comprenden
(a) una cantidad fungicidamente efectiva de un compuesto de la estructura
de la formula (I) o (II) anterior, y (b} un vehiculo indicado Dichos
vehiculos indicados pueden ser sohidos o hquidos por naturaleza

Los vehiculos hquidos indicados pueden estar compuestos por agua,
alcoholes, cetonas, fenoles, tolueno y xilenos En este tipo de
formulaciones, en la técnica se pueden utiizar aditivos empleados de
maenera convencional, tales como por ejemplo, uno o mas agentes
tensoactivos y/o diluyentes inertes, con el fin de facilitar el manejo de una
aplicacion de la composicion pesticida que resulte
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Alternativamente, las composiciones Gtiles en el metodo de esta
invencion pueden comprender vehiculos séhdos en forma de polvos,
granulos, polvos humectables, pastas, aerosoles, emulsiones,
concentrados emulsificantes y solidos solubles en agua

Por ¢jemplo, los compuestos Gtiles en el metodo de esta invencion
pueden ser aplicados como polvos cuando son mezclados o absorbidos en
vehiculos polvosos sblidos, tales como silicatos rmunerales, por €) mica,
talco, pirofilita y arcillas, junto con un agente dispersante tensoactivo de
manera que se obtenga un polve humectable que luego pueda ser aplhicado
directamenteal lugar que vaya a ser tratado Alternativamente, el
vehiculo polvoso sohdo que contenga el compuesto mezclado puede ser
cdisperso en agua para formar una suspensién para aphcacion de esa
forma.

Las formulaciones granulares de los compuestos, indicados para
aplicacion mediante siembra al voleo, acondicionamiento lateral,
incorporacion del suelo o tratamento de semillas, son preparadas de
manera adecuada utbzando una forma granular o empastillada de
vehiculo tales como arcillas granulares, vermuiculita, carbon vegetal o
tusas de maiz

Alternativamente, los compuestos utiles en el metodo de esta
invencion pueden ser aphcados en liquidos o rocios cuando son utilizados
en un vehiculo hquido, tal como en una solucion que contenga un solvente
compatible como acetona, benceno, tolueno o kerosene, o dispersado en
un medio no solvente adecuado, por ejemplo, agua

Otro método de aplicacion a los lugares que vayan a ser tratados es
el tratamiento por aerosol, para el cual el compuesto puede ser disuelto en
un vehiculo aerosol el cual es un hquido bajo presién, pero que es un gas a
temperatura ordinana (por ¢ 20°C) y presibn atmosfénca Las
formulaciones en aerosol tambien pueden ser preparadas disolviendo
primero el compuesto en un solvente menos volatil y luego mezclando la
solucion que resulte con un vehiculo de aerosol iquido altamente volatil

método para controlar hongos utilizando denvados de fenilludrazana



Para el tratammento de plantas (incluidas partes de las plantas),
preferiblemente, los compuestos tlitiles en el metodo de esta mvencion son
aplicados en emulsiones acuosas que contengan un agente de dispersion
tensoactivo el cual puede ser no 16nico, catibnico o aniénico Los agentes
tensoactivos adecuados incluyen los que se conocen en la tecnica, tales
como los que revela la Patente estadounidense No 2,547,724 (columnas 3
y 4) Los compuestos de la invencion pueden ser mezclados con dichos
agentes de dispersion tensoactivos, con 0 sin un solvente organico, como
concentrados para la postenor adicion de agua y producir asi
suspensiones acuosas de los compuestos a niveles de concentracion
deseados

Ademas, los compuestos pueden ser empleados con vehiculos que
sean pesticcdamente activos, tales como insechcidas, acaricidas,
fungicidas o bactericidas

Se entendera que la cantidad del compuesto en una formulacion
determinada utilizada en el método de esta invencion, dependerid del
hongo especifico que vaya a ser combatdo, asi como en la composicion
quimica ecspecifica y la formulacion del compuesto que vaya a ser
empleado, del metodo de aplicacion del compuesto/formulacion y del sitio
del tratamiento, de manera que la cantidad fungicidamente efectiva del
compuesto puede variar amphamente No obstante, por lo general, las
concentraciones del compuesto en cuanto al ingrediente activo en
formulaciones fungicidamente efectivas en el método de esta invencién
pueden variar entre aproxxmadamente 0 1 a aproximadamente 95% por
peso Las diluciones en rocio pueden ser tan bajas como unas pocas
partes por millon, mientras que en ¢l extremo opuesto, los concentrados
de intensidad total del compuesto, pueden ser aplicados de manera util
mediante tecnicas de volumen ultra bajas La concentracion por area de
unidad, donde las plantas constituyen los lugares del tratamiento, pueden’
variar entre aproximadamente 0 01 y aproxumadamente 50 libras cada
4000 mts con concentraciones entre aproximadamente 01 y
aproximadamente 10 hbras por cada 4 000 mts, siendo empleada
preferiblemente para cultivos tales como maiz, tabaco, arroz y similares
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Para el control de hongos, se pueden rociar los compuestos
directamente a los hongos y/o a las plantas o a las semillas cuando amiden
o sc alimenten Las formulaciones fungicadamente activa utiles en el
metodo de esta invencion tambien pueden ser aplicadas al suelo, agua, o a
otro medio de crecirmento donde las plagas esten presentes

Naturalmente, los metodos especificos de aphcacién, asi1 como la
seleccion y concentracion de los compuestos itiles en el metodo de esta
invencion, variaran segun circunstancias tales como area geografica,
chma, topografia, tolerancia de la planta, etc Para circunstancids
especificas, la persona versada en la técnica podra determinar facilment
el compuesto, la concentracidon y el metodo indicados de aplicacio
mediante experimentacion de rutina.

Ejemplos de hongos fitopatogenos que pueden ser controlados por el
metodo de esta invencion, incluyen, por €j los siguientes

Erysiphe gramirus f sp horde:
Erysiphe achoracearum
Erysiphe polygor:
Pynculana gnsea
Helminthosponum safivum
Uromyces appendiculatus
Botrytis anerea
Colletotnchum gossypu
Cercospondium personatum
Fusanium ruvale
Phytophora infestans
Pythaum ultimum
Rhzoctorua solam
Sclerotinia rmunor

Septona nodurun
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EMPLOS

Los siguientes ejemplos se proveen con el fin de ilustrar aun mas la

mvenclon
Ejem 1
Pre on d 2.2 2-tncloroetyl  2-(4-fenilmetoxi)-carboxilato  de

femlhidrazina mpuesto 1

A 272 g de 4-{fenilmetoxijfemilhidrazina se le agregaron 100 ml de
acetato de etilo y 2 5 ml de pindina y se agito la solucion que resulto a
temperatura ambiente durante 60 minutgs Luego se agregaron en gotas
23 ml de 2,2,2-tricloroettl cloroformato y se agito durante 1 hora a
temperatura ambiente En seguida la solucion se lavo dos veces, cada vez
con 100 ml de agua Luego de cada lavada, se remowvio la parte acuosa de
la fraccion orgéanica de acetato de etilo La fraccion de acetato de etilo fue
secada entonces con sulfato sodico anhidrido, se evaporo a presion
reducida, y luego se purifico mediante cromatografia de columna en gel de
silice, para producir 0 5 g de 2,2,2-tricloroetil 2-(4-fenilmetoxi)-carboxilato
de femlhidrazina como un aceite

Ejemplo 2

Pre n_de 222-tricl til  2-{4-feniimetoxi)-2-(tnfluoroacetil
carboxilato de femihidrazina {Compuesto 2)

A 05 g del producto del Ejemplo 1 se agregaron 25 ml de
diclorometano y 0 5 ml de anhidndo trifluoroacetico La mezcla de la
reaccion que resulté fue luego agitada a temperatura ambiente durante 4
horas, concentrada a presion reducida, y el concentrado fue aslado para
producir 06 g de 2,2,2-tncloroetll 2-(4-fenilmetoxi)-2-(trfluoroacetil)
carboxilato de fenilhidrazina como un solido
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Ejemplo 3

Preparacion de 1-m ropl 2-{3-fenoxifenil)-carbaxilato _de hidrazina

(Compuesto 3)

A 30 g de 3-fenoxifenil hidrazina se le agregaron 100 ml de
acetato de etilo y 2 5 ml de pindina y la solucion que resulto fue luego
agitada a temperatura ambiente durante 30 mmutos En seguida se
agregaron en gotas 2 5 ml de sec-butil clorofomato a la solucién y se agito
durante 1 hora a temperatura ambiente En seguida la solucién se lavo
dos veces, cada vez con 100 ml de agua. Luego de cada lavada, se removio
la parte acuosa de la fraccién organica de acetato de etilo, La fraccion de
acetato de etilo fue secada entonces con sulfato sédico anhidrnido, se
evaporo a presion reducida, y luego se purifico mediante cromatografia de
columna en gel de silice, para producir 1 5 gde 1 5 g de 1-metilpropil 2-(3-

fenoxienil) arboxilato de hidrazina como un aceite

El resto de los compuestos que se indican en la Tabla 1 A (es decrr,
los Compuestos 4-6) se prepararon utilizando los mismos procedumentos
que apareen en los giemplos anteriores 1 a 3 utihizando la feillhidrazina
sustituida correspondientemente diferente Cada uno de los compuestos
tiene caractenisticas NMR
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TABLA 1A

Comp

NMR DATA
(CDC1,)

4 'OG’!:CQH;

OCH,CC1,

s8{2)4 7,
s(2)4 9,
s8{1)5 7,
m(10)6 8-7 4

4 -OCH,CgH,

CF,CO

OCH,CC1,

a(2i4 8,
s8(2)4 9,
m(9})6 9-7 5

3-0CH,

OCH (ml) C:H,-,

Te(3ro 8,

d(3}1 2,
m({2)1 5,
m(l)4 8,
s{1)6 5,
m{l0)e 9-7 4

2-Br, 5-CgH,

OCH,

s8(3)3 8,
s{1)6 5,
m({10)6 9-7 5

T

2-SCH,, 5-C¢H,

8(3)2 4,
s({l)6 5,
m10)? 0-7 S

4-0CH,

OCH,C¢H,

s(2)5 1,
e(l)é 5,
m(15)6 8-7 4

méiedo para controlar hongos utilizando denvados de ferulhidrazina
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Ejemplo 4

aracion de 1-metilpropil -fenoxifenil) carboxilato diazeno

{Compuesto 7)

A 1 5 g del producto del Ejemplo 3 se le agregaron 100 ml de tolueno
y 0 4 g de paladio al 10% en carb6n vegetal La mezcla que resulté se agito
durante la noche a temperatura ambiente, se filtro y el tolueno se evaporo
a presi6n reducida para producir 13 g de l-metipropil (3-fenoxfenil)
carboxilato de diazeno como un aceite rojo

TABLA 1B

X N o
N° \(
R

DATOS NMR
G X R (cDCl,)

t(3)1r 0,

7 3-0CgH, OCH (CH,) C,H, ‘;ﬁ}; >
m(9)7 07 5

Preparacién de Composiciones fungicidas

Cada uno de los compuestos de la Tabla 3 siguiente se disolvio en
acetona 0 en otro solvente adecuado (0 3 gramos de cada compuesto en 10
ml de acetona u otro solvente adecuado) Una o dos gotas de Tween 20
un polioxietilen sorbitan éster utiizado como agente emulsificante se

agregaron al agua, seguidas por la solucién de acetona que contenia uno
11
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de los compuestos de la tabla 3 La cantidad de¢ agua agregada a la
solucién final vané segun la concentracién deseada, reportada en partes
por mililones (ppm)

Control de moho polvoso mediante aphcacién foliar

Se sembro cebada “Rodeo® en potes de 4 pulgadas de ancho que
conteman un medio adecuado de crecuimento de plantas y se cultivo
durante 6 dias Cada tratamiento o quimico de la Tabla 3 se hizo dos veces
y cada pote contenia ocho plantas Para cada prueba, se dejaron sin tratar
dos potes de cebada que sirvieran de control

Cada uno de los compuestos probados fue formulado como ya se dyjo
a una concentracién de 1000 mg de compuesto por htro de agua (1000
ppm), o 300 mg de compuesto por htro de agua (300 ppm) en el caso el
Compuesto 2 y del Compuesto 5 La emulsion que resultd fue aplicada a
las hojas de la cebada utihzando un atomizador presurizado a 25-30 hibras
por pulgada cuadrada. Las plantas tratadas junto con los controles sin
traar fueron colocados en un invernadero y se mantuvieron entre 21 y
25°C Un dia despues del tratamiento, todas las plantas fueron
inoculadas con conidia de Erysiphe gramurus f sp horder cepillando las
hojas de las plantas de cebada infectadas con moho sobre las hojas de las
plantas tratadas Una semana despues del tratamiento, se les clasifico a
las plantas los sintomas de moho polvoso utilizando una escala de 0 a 6,
donde O= a ninguna enfermedad y 6= sintomas severos del moho El
control del porcentaje fue calculado comparando las clasificaciones de la
enfermedad de las plantas tratadas con las de las plantas sin tratar Los
resultados de estas prucbas se indican en la Tabla 4A con el tituio
“Cebada PM"

A los compuestos de la Tabla 3 se les probdé el control de moho
polvoso de fryol causado por Erysiphe polygom1 preparando potes que
contenian frijol pinto (Phaseolus vulgans) de la misma forma descrita para
la cebada Los metodos para la aplicacion del quimico, inoculacién con el

patogeno y clasificacién de la enfermedad fueron identicos a los descritos
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en ¢l pardgrafo anterior Los resultados de estas pruebas se indican en la
tabla 4 A bajo el titulo “Frijol PM”*

ntrol de moho polvoso m te toma sistemica de

Se prepararon los compuestos de la Tabla 3 tal como se descrnibio
antes y se les probo su eficacia contra moho polvoso de cebada causado
por Erysiphe gramurus f sp hordei, y mloho polvoso de cocombro ausado
por Erysiphe achoracearum. A cada compuesto se le evalud la prevencion
o contrgl de moho polvoso cuando era aplicado como pocion, dando como
resultado la toma de los compuestos en cuestion por parte de las raices de
cebada o cohombro y luego la distribucibén sistémica, al follaje

Potes de cebada (‘Robust’} o cohombro (‘Marketmore 70°) fueron
cultivados de la misma forma que las plantas de cebada utihzadas para
aplicaciones foliares Los potes de cebada temian ocho plantas, mientras
que los de cohombro contenian dos plantas Aproximadamente una
semana despues de la siembra, se agregaron a los potes de cebada o
cohombro 45 ml de una composicion de emulsion, formada como ya se
dyo Especficamente, cada 45 ml de cada compuesto fue empapado en el
suelo de dos potes que contenian cebada y en dos potes que contenian
cohombro, a una tasa de 25’ g de compuesto por htro de agua (250 ppm)
Se probaron dos compuestos, Compuesto 2 y Compuesto 5, a una
concentracion de 300 g de compuesto por hitro d agua (300 ppm) Se
dejaron sin tratar dos potes de cebada y dos de cohombro para que
sirvieran como controles del experimento La moculacion de las plantas se
hizo como ya se describi6, y las plantas fueron clasificadas por sintomas
de moho polvoso una semana después del tratamiento utilizando una
escala de O a 6, donde 0= ninguna enfermedad y 6 = sintomas severos de
moho polvosp El control del porcentaje fue calculado comparando las
clasificaciones de las plantas tratadas con las plantas sin tratar Los
resultados de estas pruebas se encuentran en la Tabla 4B bajo los titulos -
Cebada PM” y -Cohombro PM”
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Control de explosién de cebada mediante tratamiento fohiar

Se cultivaron cinco plantas de cebada (‘Eodeo’) en potes de 4
pulgadas de diametro, con dos réplicas para cada tratamiento Se incluyo
igualmente un pote de venficacién y se rephco dos veces Los potes no
sujetos a control fueron rociados con composiciones de emulsion
preparadas como ya se dyo, y cada composicibn se probo a una
concentraci6on de 1000 ppm El Compuesto 2 y el Compuesto 5 fueron
probados a una concentracion de 300 ppm La edad promecio de las
plantas fue de 10 dias Vemticuatro horas luego de aplicar las
composiciones, los potes tratados y sin tratar fueron moculados con el
patogeno, Pynculana gnsea, a una concentracion de 40,000 a 50,000
conidia ml ! como rocio foliar Se agregé Tween 20® (0 05 vol /vol ) para
ayudar a humedecer el follaje y las plantas fueron rociadas para escurrir
la suspensién de conidia

Todos los potes inoculados fueron colocados en una camara
ambiental a 26°C y >95 de humedad relativa. Las plantas de cebada
fueron incubadas durante 24 horas en la camara, luego de lo cual fueron
transferidas a un vivero donde se les observo el desarrollo de sintomas de
explosién (6 a 7 dias posteriores a la inoculacion) La enfermedad fue
evaluada utihzando una escala de clasificacion de 0 a 6, donde 0= indica
que no hay lesiones presentes de explosion 6= indica que hay sintomas
scveros El control del porcentaje de explosion se calculo comparando las
clasificacignes de las plantas tratadas con las de las plantas sin tratar
Los resultados de estas pruebas se indican en la Tabla 4 A bajo el fitulo -
Explosion de Cebada”

Control de Manchas en Cebada por tratanuento fohar

Se sembraron dos potes, cada uno con 10 plantas de cebada
(Robust) Las plantas fueron tratadas con las composiciones armba
descnitas las cuales habian sido formuladas del musmo modo que para los
ejemplos anteriores Los potes tratados y sin tratar (de control} fueron

luego moculadps con una suspension inocula compuesta por 20 000
14
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conidia mil-1 de Helmanthosporum sativum y se agregaron dos gotas de
Tween 20® por 100 ml de solucion para mejorar la humectacion EFEl
procedimiento de wnoculacion y de incubacién fue identico al utihzado en
las pruebas de explosion de cebada

Las plantas inoculadas fueron luego colocadas en un vivero
donde se les observd el desarrollo de sintomas, normnalmente 6 a 7 dias
posterores a la inoculacion La enfermedad fue evaluada utihizando una
escala de clasificacién de 0 a 6, donde 0= indica que no hay lesiones
presentes de mancha 6= indica que hay sintomas severos El control del
porcentaje de explosion se calculo comparando las clasificaciones de las
plantas tratadas con las de las plantas sin tratar Los resultados de estas
pruebas se indican en la Tabla 4A bajo el titulo -Mancha de Cebada”

Erradicacion de Oxudo de Frijol por tratamiento foliar

Se sembraron dos plantas de fryol pinto (Phaseolus vulgans)
en potes de 4 pulgadas de diametro y se replhicaron dos veces Diez dias
mas tarde, cuando salieron las hojas, las plantas a ser tratadas o dejadas
sin tratar como controles fueron moculadas con una suspension acuosa de
uredosporos del patogeno de éxido de fryjol, Uromyces appendiculatus El
inoculo fue ajustado a una concentracién de 20 000 uredosporos mi-1, y
se agregaron dos gotas de Tween 20® por 100 ml de solucion para mejorar
la humectaciébn Las plantas moculadas fueron luego colocadas en una
camara. ambienta a 26°C p y >95 de humedad relativa 24 horas despues
de la moculacion, las plantas fueron removidas y tratadas con las
composiciones fungicidas arriba descritas en clasificaciones identicas
Inmediatamente despues del tratamiento, las plantas fueron colocadas en
un vivero donde se les observo el desarrollo de sintomas, normalmente 6 a
7 dias posteriores a la moculacton La enfermedad fue evaluada utihzando
una escala de clasificacion de 0 a 6, donde O= indica que no hay lesiones
presentes 6= indica que hay sintomas severos de oxido de fryjol El
control del porcentaje de explosion se calculé comparando las
clasificaciones de las plantas tratadas con las de las plantas sin tratar
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Los resultados de estas pruebas se indican en la Tabla 4A bgjo el titulo -
Oxido de Frijol”

Control de porcentaje de hongos fitopatégenos in tivo

TABLA 4 A

Aplicacion fohar

Cebada | Explosion | Frjol PM | Mancha Oxido de
Compuesto PM Cebada de cebada frijol
1000 ppm | 1000 ppm | 1000 ppm | 1000 ppm | 1000 ppm
1 0 0 0 0 0
3 90 70 90 100 0
4 0 65 100 | 100 - 85
6 0 0 0 0 0
7 0 35 100 70 o
300 ppm 300 ppm 300 ppm 300 ppm 300 ppm
2 o 0 o 0 o
5 B 0 0 0 o

método para controlar hongos utilizando derivados de fealdrazina
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TABLA 4B

Control de porcentaje de hongos fitopatégenos in vivo

Aplicacion de pocién

Cebada | Cohombro
Compuesto PM __PM
1000 ppm | 1000 ppm
1 0 0
3 0' 0
4 0 0
6 0 0
7 - 20 0
300 ppm 30l0 ppm
2 Oﬁ_ 0
S 0 0

método para controlar hongos utihzando denvados de femilhidrazina
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Control de nueve especies de hongos n vitro

Cada uno de los compuestos d la Tabla 3, salvo el Compuesto 5, fue
solubilizado en acetona para llegar a una concentraciéon final de S00 ppm
En cada una de las soluciones de prueba se sumergieron discos de papel
de filtro con un diAmetro de 11 mm y luego se dejaron secar al aire con el
fin de evaporar el solvente del disco Se prepararon dos discos por
tratamiento, y un numero 1gual de discos se dejo sin tratar para que
sirvieran como controles

En seguida, los discos tratados y sin tratar fueron colocados sobre
placas petr1 de 100 x 15 mm que contenian dextrosa de papa solidificada
(PDA) Se preparo un numero suficiente de discos tratados y sin tratar con
el fin de permutir la. prueba de todas las composiciones fungicidas para el
control de Botrytis canerea (B anerea), Colletotnichum gossyppt (C
Gossyppt), Cercospondium personatum (C personatum), Fusarum ruvale (F
Nwale), Phytopthora infestans (P Infestans), Pythwum ultimum (P ultimum),
Rhizoctorua solaru (R Solami), Sclerotima munor (S Mnor) y Septona
nodurum (S Nodurum) Los discos tratados y sin tratar fueron inoculados
colocande en el centro del disco un tampon de 6 mm cortado de un area
de creciimiento activo de un cultivo de cada uno de los hongos de la hsta
El tapon fue orni¢ntado en el disco con el fin de que la estera micehal del
tapén entrara en contacto con el disco tratado o sin tratar En el caso de
C Personatum, se colocaron en la superficie de los discos tratados y sin
tratar dos gotas de una suspension conidial/micelial ajustada a una
concentracion de 20 000 propagulos por ml-!

Luego, dos placas que contenian discos inoculados fueron colocados
en un mncubador tipo gravedad a 25°C y se incubaron de 5 a 7 dias La
inhibicion del crecimiento fue evaluada midiendo el radio de las colomas
fungales que salian del tapon onginal de inoculo en los discos tratados y
comparando estas mediciones con las que se tomaron de los discos sin
tratar Los resultados de la prueba in witro aparecen en las Tablas SA y
5B

18
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En el caso del Compuesto 5, se utihzé un método diferente para
evaluar la actividad fungicida contra las especies fungales antes descritas
Se preparé una solucion concentrada de cada una de las composiciones
fungicidas arriba descritas, disolviendo 0 01 g del compuesto en 0 75 ml
de acetona para lograr una concentracién final de 15000 ppm En
seguida, a pozos individuales en una placa microlitro de 96 pozos que
contenia 50 ul de caldo de dextrosa de papa. En cada placa se dejaron sin
tratar 4 pozos para que sirvieran como controles

Se preparé una suspensiin que contenia 10 000 fragmentos de
celula o conidia ml-! (dependiendo del hongo), raspando placas petn que
contenian cultivos activos de cada hongo de prueba con un enjugador de
caucho y homogemzando la suspension con un triturador de tendo de
vidrio La concentracion final se mudi6 utilizando un hemacitometro, y se
agregaron S0 ul de la suspensién fungal a cada uno de los pozos en la
placa microlitro tratada antenormente Se utlhizando placas separadas
para cada hongo, y la concentracion final del quimico de prueba fue de
150 ppm Antes de la incubacién, cada placa fue colocada sobre un lector
fotometrico de microplacas de 8 canales, a una absorbencia de 492 nm y
se tomo una lectura inicial para establecer una linea de base para cada
célula en la microplaca.

Las placas de microlitro fueron luego incubadas durante 48 horas en
una cémara de incubacién a 26°C con el fin de permitir un crecimiento
6ptimo de os hongos de prucba Luego de la mcubacion, las placas
microhitro que contenian los hongos fueron removidas y evaluadas con el
lector fotometrico antes descrito En principio, a medida que aumenta el
crecimiento fungal, aumenta a densidad optica de la solucién en Jos pozos
individuales de la mucroplaca y se puede hacer la medicion fotometrica
Por lo tanto, las lecturas tomadas luego de la incubacion de las
microplacas que contenian los quimicos de prueba y los hongos fueron
restadas de las lecturas mniciales para medir la cantidad de crecimuento en
un penodo de 48 horas La inhibicién de porcentaje de cada hongo por los
quimicos de prueba se calculo comparando los valores de absorbencia de
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del Compuesto 5 s¢ encuentran en las Tablas SA y SB

TABLA 5A

Control de porcentaje de hongos fitopatogenos 1n wuitro

B C C F P
Comp |, Ginerea | gossypu | personatum _ruvale investans
S00 ppm | 500 ppm 500 ppm 500 ppm 500 ppm
1 10 r 80 | ; | | 0 | 85
2 91 “ 100 1Q0 10 0
3 85 100 ; 84 | 100
4 100 100 1;) 100 100
6 85 100 0 84 100
7ﬁ 100 100 100 106 | 100
150 ppm | 150 ppm 150 ppm 150 ppm 150 ppm
S | 10 435 |

90

70
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TABLA SB

Control de porcentaje de hongos fitopatogenos in vitro

P_ultimum R solaru S rmnor S nodurum

Comp 500 ppm 500 ppm 500 ppm 500 ppm

1 100 5 - 0 25

2 47 0 5 -

3 100 78 100 ) 90

; 100 70 100 75

6 45 0 100 0

7 70. 75 100 100

150 ppm 150 ppm 150 ppm 150 ppm
S 0 85 - |

45
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REIVINDICACIONES

1 Un metodo para el control de hongos que consiste en hacer contactar
los hongos con una cantidad fungicidamente efectiva de un compuesto
derivado de fenlhidrazina de la formula

H
|
g XQ

o N _D
e g

M (1)

en donde

X es a) fenil, fenil (alcox Ci-Cs), fenox, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de halogeno, alquil
C1-C4, y alquiltio C;-C,,

Y es H, alcanoil C;-C4, haloalcanoi Ci-Cq4, 0 (alcoxa C1-C4) carbonil,

R es H, alquil C,-Cs, haloalquil C;-Cs, alcoxa Ci-Cs, haloalcoxi Ci-Ce,
o fenil (alcoxa Cy-Cy)}

2 El metodo segln la rewvindicacion 1, en donde

X es a} fenil, feml (alcox: C(-Cq}, fenox, o bencil, o b} un sustituyente
del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de halogeno, alquil
C1-C4, y alquiltio C)-Cy,

Y es H, alcanoil C;-C3, haloalcanoil C-Cz, o (alcoxi C;-C.) carbonil, y

R es H, alquil C;-Cq, haloalquil C;-C4, alcox1 Ci-C4, haloalcoxi Ci-Cq,
o fenil (alcoxi Ci-C4)
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3 El método seglin la rewindicacion 2, en donde X es femilmetox,
fenoxi, o fenil y-halogeno o alquiltio Ci-Ca, Y es hidrogeno o haloalcanoill 4
Ci1-Ca, y R es alcoxa C1-Cq 0 haloalcoxi C;-Cs

4 El metodo seglin la reivindicacién 3, en donde X es fenoxi, Y es
hidrogeno, y R es alcox1 C,-Cq4

5 Un método para el control de hongos en una planta o sermilla que
consiste en aphicar a la planta o a la semilla, o a un medio de crecimiento o
agua donde crezca o donde vaya a crecer la planta o la semilla, en una
cantidad fungiciddamente efectiva de un compuesto derivado de
femilhidrazina de la formula.

() (n
en donde

X es g} fenil, fenil (alcox1 C1-Cq4), fenoxi, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a} y uno o mas sustituyentes secleccionados de halogeno, alquil
Ci-Cy, y alquultio Ci-Cy,

Y es H, alcanoil Ci-C4, haloalcanoil Ci-Cs, 0 (alcoxi C1-C4) carbomnil,

R es H, alquil C,-Cs, haloalquil C;-Cs, alcoxi C;-Cs, haloalcoxi C,-Ce,
o fenil (alcoxi C1-Cq)

6 El metodo segun la reivindicacion §, en donde

X es a) fenil, fenil (alcox: C1-C4), fenoxi, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de halégeno, alquil
Ci1-C4, y alquiltio Ci-Cy,
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Y es H, alcanoil C;-Ca, haloalcanoil C1-Ca, o (alcox1 C;-Cj) carbonil, y

R es H, alquil C;-C4, haloalquil C;-C4, alcoxi C1-Cs, haloalcoxi Ci-Cs,
o fenil (alcoxi C;-Ca)

7 El metodo segun la rewvindicacion 6, en donde X es fenilmetox,
fenox1 0 fenil y halogeno o alquiltio Ci-Cs, Y es hidrogeno o haloalcanoil C;-
Ca, y R es alcoxi C1-C4 0 haloalcox1 C1-Cs

8 El método segun la reivindicacién 7, en donde X es fenoxi, Y es
hidrogeno, y R es alcoxi C1-Cy
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RESUMEN

Un método para el control de hongos utilizando un compuesto derivado de
fenilhidrazina de la formula.

en donde

X es feni fenilalcoxi, fenoxi o bencil, juntos 0 en combinacion con
uno o mas de halogeno, alquil o alquiltio,

Y es hidrégeno, alcanoil, haloalcanoil o alcoxu carbonil, y

R es idrogeno, alquil, haloalquil, alcoxi, haloalcoxt o fenilalcox:
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o Un metodo para el control de hongos en una planta o semilla que
consiste en aphicar a la planta o a la semilla, 0 2 un medio de crecimiento o
agua donde crezca o donde vaya a crecer la planta o la semilla, en una
cantidad fungiciddamente efectiva de un compuesto derivado de

fenilhidrazina de la formula

() n

en donde

X es a) fenil, feml {alcoxi C;-Cu), fenoxi, o bencil, o b) un sustituyente
del grupo a) y uno o mas sustituyentes seleccionados de halogeno, aiquil

C1-C4, y alquiltio C-Cy,

Y es H, alcanoil Ci-C4, haloalcanoil C,-Cs, 0 (alcox:1 C1-C4) carbonil,

R es H, alquil Ci-Cs, haloalquil C,-Cs, alcoxi C,-Cs, haloalcoxi Ci-Cs,
o fenil (alcox1 Ci-Ca)
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Contiene la identificacion correcta del sohcitante (Articulo 13-a)

Contiene el resumen con el objeto y finahdad de la invencién en forma correcta
(Art 13-)

Contiene el titulo 0 nombre de la mvencion en forma correcta (Art 13-b)
Contiene la descripcion clara y completa de la invencién (Art 13-c)

Contiene los dibujos correctos (Art 14-c junto con el iteral d) del Art 4 del Dto
117 del 94)

Contiene las unudades de medida en el sistema exagado (Art 14-c junto con el
Decreto 3464 del 26 de diciembre de 1980)

Contiene una o mas reivindicaciones, en forma comecta, que precisen la matena
para la cual se solicita la proteccidn mediante la patente (Art 13-d)

Contiene el extracto de acuerdo con el bteral c) del articulo 4 del Dto 117 /94

Contiene el arte final del dibujo caracteristico de acuerdo con el lteral c) del
articulo 4 y el articulo 27 del Dto 117 /94

Contiene la tageta del Archivo Temético [formato P-104] en forma correcta
(Art 14-c unto con el hteral b) del articulo 4 del Dto 117 /94)

Contiene la tarjeta del Archivo de Propietanos [formato P-105] en forma cormrecta
(Art 14-c junto con el hteral b) del articulo 4 del Dto 117 /94)

CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS

OBSERVACIONES Y OTROS SI m NO[] ver hoja(s) anexa(s)

SantnFedeBogota,DC,&lﬁd|3dﬂ noym bre cte 20D

EXAMINADOR TECNICO

Codigo 202001



DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

1er examen de forma
CONCEPTO TECNICO No 1742
EXPEDIENTE No 0-84471
IPC  AO01IN33/26

La unidades de la concentracion por drea de unidad se deben expresar de acuerdo al
Sistema Intemacional de Unidades (Sl)

En el caplitulo revindicatorio se debe aclarar como el sustituyente X puede tener dos
significados al tiempo, cuando dice que pueds ser b) un sustituyente del grupo a) y
uno o més sustituyentes seleccionados de halégeno

De acuerdo con las observaciones realizar las corecciones necesanas presentando
NUEVO CAPITULO REIVINDICATORIO COMPLETO, de tal forma que sea claro y
preciso

Anexar artes finales por duplicado en tamafio 12x12cmyunade 6x 6

202001
Exammador Técnico de Patentes

Santa Fe de Bogota, D C 3 de noviembre de 2000



SI SUPE!NI'ENDE'!GA
Y COMERC[O

DIVISION DE NUEVAS CREACIONES %

EXPEDIENTE 00-64471
AUTO 3089

LA JEFE DE DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
DISPONE

ARTICULO PRIMERO" Reconocer personeria al doctor GERMAN CASTILLO GRAU como
apoderado de la Sociedad solicitante, en los términos y para los efectos del poder
confendo

ARTICUL SEGUNDO Conforme lo establece el articulo 22 de la Declsion 344 de la
Comislén del Acuerdo de Cartagena, requiérese al solicitante, para que dentro del plazo
de treinta (30) dias hablles siguientes a la fecha de notificacién de! auto, presente
respuestia a las observaciones o complemente los antecedentes seflalados en el examen
de forma

ARTICULO TERCERO Notficar por estado el presente auto, advirtiendo que contra el no
procede recurso alguno en la via gubemativa

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE

Dado en Bogotd D C , a los 21 NOV 2000

UEVAS CREACIONES,

LA JEFE DE LADIVI

ALIXC CESPEDES DE VERGEL

NOTIFICADO POR ES
23 KO

Bogotda DC, n anotacién en estado de esta misma fecha

VENCIMIENTO NOTIFICACION ESTADO
SOLICITO PRORROGA TERMINO S| NO.
VENCIMIENTO TERMINO PRORROGA

Carrera 13 N° 27-00 Place 5°y 10°
Conmmuiador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125
Saniafé de Bogotd, D C. Colombia



