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MALA REPRODUCCION c/w.
POR DEFECTO DEL ORQMIAL

N9

1S y >
- 17 20 MAR 1953

MEMORIA  JESGRIPT IVA
para solicitar
~NATENTE DE INVENCION
en
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de BOOTS PURE DRUG COMPANY LIMITED, entidad brita-

nica, establecida en Station Street, Nottingham, Inglaterra,
por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCCION DE SULFU-
ROS DE BENCIL B"ENIi.O".

La invencion se refiere a nuevos sulfuros de
bencilfanilo que hemos encontrado poseen valiosas propieda-

des.

La invencién consiste en los compuestos de la

5 foérmula general:
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en la que el radical fenilo X no se halla sustituido o lle-
va uno o mas atomos de cloro como sustituyentas y el radical
fenilo Y lleva uno o mds atomos de cloro como sustituyante,
asi como en composiciones de los mismos. Hemos hallado que
polvo, dispersiones y emulsiones de los compuestos de la pre-
cedente formula general, poseen propiedades que los hacen
valiosos para el control de Los huevos y fases activas de los
gorgojos (acaros) en particular, los parasitos vegetales Te-
Tranychidae o gorgojos Illamados aranas rojas, por ejemplo:
Tetranychus telarius L. y Metatetranychus ulmi Koch. Nues-
tra invencion consiste, por consiguiente, en los compuestos
de la férmula general, arriba citada, y en polvo, dispersio-
nes, y emulsiones de tales compuestos que pueden utilizarse
para finalidades de horticultura.

Los compuestos del presente invento se obtienen

por reaccion dél haluro bencilico sustituido de la formula

general:
Hal

en la que Ral significa haldégeno, y el correspondiente tiol

de la férmula general,

en presencia da etéxido sodico, siendo los nucleos bencéni-
cos tal como se les ha definido antes.

Las dispersiones que tienen una fase sélida dis-
persa, de acuerdo con el invento, puedeganeluir el ingredien-
te activo en combinacién con un agente dispersante y/o
un agente suspendedor en medio acuoso. Para mayor conve-

niencia, la preparaciéon puede consistir en el ingrediente
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activo, mazclado con un agente dispersante y/o un agente -
2. . 2 :
suspendedor tal que se forme una iispersion cuando la mez~-

cla ss adiciona & agua. Para facilivar la formacidn de

una dispersidn de esva manera, la oreparacidn a diluir oue-

de también contener un disolvente orgénico miscible con
agua, por ejemplo: acetvona. 1ias dispersiones, conforme a
este invento, incluyen también suspensiones en las que la
fase s3lida disversa estvi mezclada con una emulsidn de acel-
te en agua, siendo el ingrediente activo insoluﬁia an al
aceite de la misma, aceite yue preferiblemente es un acei-
Tte no voldtil, por sjemplo: parafina liquida.

48 emulsiones, conforme el invento, puedsn

comprender <l ingreuaiente acvivo sn combinacidn con un agen- .

te emulsionante ¥ un disolvenuve orgénico, por ejemplo: xile-
no, o un disolvenie aromftico, yue hisrva dentro del orden
de los 80 a 300¢C. Puede resultsar ventajoso el adicionar

un aceive vagetal o ninerzl no voiétil,.;g} como paréfina
1fquida, para actuar como acvivador y/o fijador. 1La com-
posicidn de la emulsidn, conforme a este invento, puedé con-
terer también un agents humectante, .Para mayor convenien-
cia, la composicidn puede consistir en el ingreiiente ac-
tivo mezclado con o en solucidn en un iisolvente orgénico,
tal como se ha descrito anteriormsnte, Junvamente con un
3gente emulsionante y, S1 2e desea, un agenve humectante,
tal que Se forme una emulsidn &l mezclar dichb compusasto

con agua. Yales compuestos forman tambidn parte del pre-

Sente invento. Las dispersiones y emulsionas acuosas aqui
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describas pueden ser diluidas con agua, antes de ser apli-
cadas, para obtener una concentracion final de ingredientgbc-
tivo dentro del orden da 0.001-10.0% P/V. debe sobreenten-
derse, sin embargo, qua el invento no se limita a compgsi—
clones que contengan esta concentracién de ingrediente acti-
vo; la concentraciéon en las soluciones empleadas depende de
las exigencian de la maquina pulverizadora particular que

se tenga que utilizar.

Dispersiones del ingrediente activo cuya base
es un diluyante sélido pulverulento forman también parte
dai presente invento. Tales dispersiones pueden contener
hasta 50% P/V del ingrediente activo.

Hemos encontrado que es posible el empleo de
compuestos de la precedente formula general en forma de hu-
mos, vaporizaciones y aerosoles. Este método de aplicacioén
es muy conveniente cuando las plantas, que han da ser tra-
tadas para reprimir en ellas el gorgojo, se hallan coloca-
das en una &area cerrada, por ejemplo: en un invernadero.

De acuerdo con ello, nuestro invento compren-
de también composiciones para la preparacién de humos, va-
pores y aerosoles antiacaricos, conteniendo, como ingre-
diente activo, compuestos de la formula general precitada.

Son bien conocidos profesionalmente métodos de
produa&oba de humos, vapores y aerosoles pesticidas, Se cono-
oen numerosos compuestos capaces de general humos, después
de ser iInflamados mediante un iniciador conveniente. 3n la

preparacién de. compuestos para la produccidén de humos antia-
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caricos- conteniendo compuestos de la formula precediente,
como ingredientes activos- resulta necesario seleccionar
aquellos compuestos cuya inflamacidn no genera calor sufi-
ciente para que provoque la descomposicion de mas de una
pequefia proporcién del ingrediente activo.

En la preparacion de vapores y aerosoles, con-
teniendo como ingrediente activo, compuestos de la formula
general antes citada, el ingrediente activo puede ser di-
suelto en una mezcla de un aceite no volatil, tal como un
aceita vegetal y un disolvente suplementario miscible, tal
como ciclohexanona o acetona. La solucidon asi obtenida
puede dispersarse por medios mecanicos 0O por Incorporaron
an la solucién de un impulsor volatil tal como Freon (una
mezcla de cloro-fuor-derivados del metano* y atafio).

Los siguientes ejemplos no limitativos ilus-

tran el invento.
EJEMPLO 1.

En la preparacién de jg-clorobencil-p-clorofe-
niisulfuro, una mezcla de 7.5 gr. de j~-clorofeniltiol, 8.4
gr. de ~-clorobencilcloruro y 4.5 gr. de etdxido sédico en
150 c.c. de alcohol absoluto, es calentada bajo reflujo, du-
rante 2 horas, antes de verter el producto en 250 c.c. de
agua. EI solido que se separa es aislado por filtracioén
y recristaliza desde el alcohol. Asi se obtiene sulfuro
da 2 -clorobencilo-_p-clorofenilo en forma de un sélido cris-

talino incoloro que tiene el punto de fusidén de 7270.

(Encontrado C: 57.75; H: 3-7; CAHACIANS exige

5.
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C: 58.0; H: 3.7). 2.08290

BJEMPLO 29,

En la preparacidn de sulfuro de p-clorobencil-
fenilo, una mezcla de 11 c.c. d¢ fenilviol, 16,2 gr. de clo~-
ruro de p-clorobencilo y 8 gr. de etdx1do 835iico en 200 c.c.
ie alecohol es calentada, bajo reflujo, durante 3 horas, aﬁ4
tes de ser vertida em 250 c.c. 42 agua. El s81ido que se -
separa es uislado por filtracidn ¥y recristaliza desde al-
cohol. xsi se obtiene sulfuro de P-clorobencil-fenilo 2n
forme de un sdlijo cristalino que posee ol puﬁto de fusidn
de 78:C, |

Zncontrado 0%66.5; H=5.05; ClaﬁllClS exige C=66.5; H*4.7). : E

EJEMPLO 3.

Un compuastvo vredaralo a purtir de los siguien-
tes ingredisntes, es diluiio con suficisente cantidad da agua
para formsr una emulsidn acuoSa Que contisne 0.1% P/V de

sulfuro de p-clorobencil-p-clorofenilo.

Sulfuro de p-clorobencil-p-clorofenilo = 10 gr.
Alleno = 68 c.c.
Empilan X = 17 ¢c.c.
Ethylan = 5 c.c.
EBIEMPLY 4.

EZn la preparaciodn de sulfuroc de p-clorobencil-
o-clorofenilo, una mezcla de 7.6 gr. de p-clorofeniltiol y
8.4 gr. de o-clorobencilecloruro an 150 c.c. de alaohol etf-
lieco, conteniendé 1.5 gr. d2 sodio, es calentada, bajo re-
flujo, durante 2 horas. La mézcla es enfriada y dilufda con

agua., Bl aceite que Se sedara es extractado en 200 c.e. de
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atar y se seca el extracto atareo sobre sulfato sédico anhi-
dro. El eter es evaporado por destilaciéon y el residuo es
destilado, bajo presioéon reducida, recogiéndose la fraccion
de un punto de ebullicdén de 170°C a 2 mm. EI destilado se
solidifica al reposar y es recristalizado desde alcohol.

¢s{ as obtenido el sulfuro de o-clorobencil-n-clorofenilo
en forma de un solido blanco Q.ue tiene un punto de fusiodn
de 329C.

(Encontrado C=$S.3; S=3.9; C~AH~c”™S exige C=58.0; H-3.7).
Jsimilarmente, usando cloruro de m-clorobencilo en lugar de
cloruro de o-clorobencilo se obtiene sulfuro de m-cloroben-
cil-p-clorofenilo, en forma de un aceite amarillo que tie-
ne un punto de ebullicién de 173-17550 a 2 mm.

~(Encontrado 0=57.6; H=3.6; exige C=58.0; H=3.7).

EJEMPLO 5:

Se prepara un polvo dispersabla mediante la in-

tima mezcla de los siguientes ingredientes:

Sulfuro de p-clorobenc il-n-clorofaiiilo = 20 gr.
Belloid T.D). = 8 w
Caolin =52 "
Sulfato de magnesio (Desecado) - 20 T

EJEMPLO 6.

En la preparacién de un compuesto, conveniente-
para obtener una emulsién estable diluyéndola con agua, se
disuelve suficiente sulfuro de 2-clorobencil-j3-clorofenilo
en una mezcla de 10 partes en volumen de Insem 108 (un agen-
te emulsionante no i6nico registrado) y 90 partes en volumen

de "Disolvente 20/1 Petrochemical™ (un disolvente hidrocar-
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burado registrado, hirviendo dentro del orden de 200 a 2109C)
para obtener una solucidn que contenga 20% P/V de ingrediente
activo.

EJEMPLO 7.

En la preparacion de un compuesto, conveniente
para obtener una emulsién estable diluyéndola con agua, se
disuelve suficiente sulfuro de p-clorobencil-fenilo en una
mezcla de 10 partes en volumen de Insem 108 y 90 partes en
volumen de xileno, para obtener una solucidén que contenga
15% P/? de ingrediente activo.

EJEMPLO 8.

Se obtiene un compuesto, conveniente para la
preparacion de uh aerosol, disolviendo sulfuro de j-cloro-
fenil-j3-clorobencilo ™n una mezcla de partas iguales, en
peso, de aceite de semilla de té y ciclohexanona de modo
que se obtenga una concentracion final da ingrediente acti-,
vo de 25jpp/v. Este compuesto puede ser dispersado mecani-
camente de suerte que se obtenga, dentro del area a tratar,
una concentraciéon de 0.1-0.7 gr. de ingrediente activo por
1000 dm3

Esta solicitud, que corresponde a la presenta-
da en la Gran Bretafia, el 17 de Marzo de 1952, bajo el Nu-
mero 6.870/52, se acoge a los beneficios del articulo 51

del vigente Estatuto Ley sobre Propiedad Industrial.



Los puntos da invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta Patente da Invencioén
en Espafia, son loa siguientes:

Ls. Un procedimiento para la produccidn de

un compuesto que tiene propiedades acaricidas y que posee
la formula

donde el radical fenilo X estd sin sustituir o lleva uno o
mas atomos de cloro como sustituyentes y el radical fenilo
Y Ileva uno o mas atomos de cloro como sustituyentes, en

cuyo procedimiento un haluro de bencilo sustituido de la

formula
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(donde Hal es haldégeno) se trata con un tiol, da la férmula

SH

29. Un procedimiento segun se reivindica en
el punto Is., en el cual los reactivos se calientan bajo re-
flujo en presencia de un agente de condensacion alcalino en
condiciones anhidras.

36 . Un procedimiento segln se reivindica en
los puntos le. 6 23., en el cual los reactivos son p-cloro-
feniltiol y cloruro de p-clorobancilo.

49. Un procedimiento segun se reivindica en
los puntos 19. 6 2s., en el cual los reactivos son fenil-
tiol y cloruro de p-clorobencilo.

5s. Un procedimiento segun se reivindica en
los puntos 19. 6 23., en el cual los reactivos son p-cloro-
fenil tiol y cloruro de o-clorobencilo.

63. Un procedimiento segun se reivindica en
los puntos 19. 6 2s., en el cual los reactivos son p-cloro-
feniltiol y cloruro de m-clorobencilo.

7-* Un procedimiento segun se reivindioa en

10 -
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el punto 1?., y sustancialmente como se describe en cuélquiés7g

ra de los ejemplos 1, 2 & 4.
82, Un procedimiento para la produccidn de
una composicidn acaricida, que comprende mezclar un coﬁ-

puesto producido por el procedimiento reivindicado en cual-

quiera de los puntos 12, a 62., con un vehfculo o dilﬁyen—

te.

92, Un procedimiento segin se reivindica en

‘el punto 89., en el cual el vehfculo o diluysnte incluye

un agente dispersante o favorecedor de la suspensidn des-
tinado a formar una dispersidn o suspensidn cuendo se di-.
luye con agua,

10¢, Un proéedimiento segin se reivindica en
el punto 8%., en el cual el vehiculo o diluyente incluye un
agente emulgente y un disolvente orgdnico con o sim un agen-
te humectante.

11?2, Un procedimiento segin se reivindica en
el punto 8%., en el cual el vehfculo o diluyente es polvo.

12¢., Un procedimiento segin se reivindica en
el punto 8%., en el cual el vehfculo o diluyente incluye
una composicidn generadbra de humo o un propulsor de aefe-
sol o niebla. | _

132, Un procedimiento para destruir organis-
mos nocivos sobre plantas, cuyo procedimiento comprende
aplicar a las plantas un preparado que contiene como in-

grediente activo un compuesto de la férmula



. CHg — T ~

donde el radical fenilo X esta sin sustituir o lleva uno o
mas atomos de cloro como sustituyentas y el radical fenilo
Y lleva uno o mas atomos de cloro como sustituyentas.

146. Un procedimiento para la produccion de
sulfuros de bencil fenilo.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an
tecede y para los finea que se han especificado.

Esta Memoria consta de doce hojas escritas a

10 maquina poy una sola cara. 0 |9d3
Madrid IR
P. A.

M/ZL/L .
12 .
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