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MEMORTIA DRSCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INVENCIGON
formulada el 15 de Noviembre 1963, con el no 293.54k
en
ESPANA
por'VEINTE atios
a nombre de MONSANTO CHEEICAt‘CGMPANY, entidad norteame
ricana, establecida en 8C0O North Lindbergh Boulevard,
St. Louig, Missgouri, E.U.A.
por: '
# METOJC DE COMBATIR INSECTOS PERIUII-~

CIALES PARA LA AGRICULTURA "
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Esta invencidn se refiere a métodos de com
batir insectos y, también, a formulaciones utilizables
para ello.

De acuerdo con esta invencidn, se ha descu
bierto gue se pueden combatir eficazmente los insectos,
sometiéndolos a la accibdn de por lo menos una 5-halo-3-

~fenilsalicilanilida de la formula
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en la que X es haldgeno de peso atbdmico comprendido en
el nmérgen de 35 a 80 (es decir cloro ¢ bromo), donde 2
es hidrdgeno o metilo, donde X’ es haldgeno de peso atd
mico comprendido en el margen de 18 a 80 (es decir fluor,
cloro o bromo), y donde n es un nimero entero de 1 a 3.
De las S5-halo-3-fenilsalicilanilidas de la
férmula precedente, aguellas en las que 2 es hidrdgeno y
X y X' son haldgenos iguales o diferentes de peso atdmi-
co comprendido en el margen de 35 a 80 (es decir cloro o
bromo), son un grupo particularmente econdmico y eficaz
para combatir insectos masticadores, como por ejemplo
las especies de los 8rdenes respectivos de los Lepiddp-

teros y OrtOpteros. Para combatir diversas especies del

érden de los Lepidbdpteros, en particular las especiles de

la familia de los falénidos (denominados algunas veces

nocturnos), cuya larva es extremadamente destructora de

los cultivos, son especialmente destacadas las 5=cloro-

-3-fenilsalicilanilidas de la férumula
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donde A, B, E y F son hidrégeno o cloro, pero donde por

lo menocs uno pero no mds de tres de dichos A, B, E y F

son cloro.

.Las 5-halo-3=-fenilsalicilanilidas anterior
mente descritas se preparan ficilmente de acuerdo con el
procedimiento descrito en la Patente U.5. n2 2,865.861,
es decir par reaccibdn de una anilina sustituida de la

férmula

- NH
Z

donde X', ny Z tienen el significado anteriormente des
crito, o mezclas de la misma con una proporcidn sustan-
cialmente equimolecular de un 8ster fenilico de un 4ci-

do 5-halo~3~fenilsalicilico de la férmula
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donde X tiene el significado anteriormente descrito, o
mezclas del mismo en presencia de un disolvente orglni-

co a la temperatura de reflujo del sistema. Para ilustrar

tal cosa se indica lo siguiente:

Aproximadamente 9,4 partes en peso de
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p-cloroanilina, aproximadamente 19,0 partes en peso de
S5-cloro-3-fenilsalicilato de fenilo y aproximadamente 15
partes en peso de 1,2,4-triclorobenceno, se mezclan in-
timamente y se calientan a 210-24592C durante un periodo
de 5 a 6 horas, mientras se destila una mezcla de fenol
Yy i,z,&—triclorohencéno. El residuo se enfria seguidanmen
te, y se deja en reposo durante la noche. La masa soli-
dificada se lava a continuacidn con 4cido clorhidrico dai
luido, despuds con agua, y se seca. Por recristalizacidn
en benceno seguida por recristalizacibdn en etanol acuoso,
se obtiene 4',5~dicloro~3-fenilsalicilanilida (p.f.149'1-

150°22C) en forma de gruesas agujas blancas.

EJEMPLO 1II

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de 2,4,5-tricloroanilina, se obtiene 2°, 4’ 5,5’

-tetracloro-3-fenilsalicilanilida, un sdlido gue funde a

156-157¢9C.

EJEMPLO IIXIX

B e e

Empleando el procedimiento del Ejemplo 1,
peroc reemplazando el S5-cloro-3-fenilsalicilato de fenilo
con una cantidad egquimolecular de 5-bromo-3«fenilsalici-
lato de fenilo, se obtiene 4'-cloro-5-bromo-3-fenilsali-

cilanilida que es un sdlido.

EJEMPLO IV

- e o e - - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo 1,
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pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad e$u%
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molecular de p-flucrcanilina, se obtiene 4'-fluore-5-clo

ro-3-fenilsalicilanilida, un sbélido que funde a 150-1532C.

EJEMPLO V

- - - -

Empleando el proaedimientoAdel Ejemplo 1,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de 3,4-dicloroanilina, se obtiene 3', &4&’, 5-_
~tricloro-3-fenilsalicilanilida, un sdélido gque funde a

111eC. aproximadamente.

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
perc reemplazando la p-~cloroesnilina con una cantidad egqui
molecular de 3,4~-dibromoanilina, se obtiene 3', &' -dibro

mo-5-cloro-3-fenilsalicilanilida, que es un sblido.

EJEHPLO VII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-clorocanilina y el S5-cloro-3-fenil
salicilato de fenilo respectivamente, con proporciones
equimoleculares de p-bromoanilina y 5-bromo=-3-fenilsali
cilato, se obtiene 3', 4', S5-tribromo~3-fenilsalicilani

lida, que es un sdlido.

EJEMPLO__VIII

——— - - - s -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de 2,5-dicloroanilina, se obtiene 2', 5, 5'-_
-tricloro~3-fenilsalicilanilida, un sblido que funde a

140-1422C.,
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Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de 2-cloro-4-bromoanilina, se obtiene 2',5-di

cloro-4’'-bromo-3-fenilsalicilanilida, que es un sdlido.

EJEMPLO X

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de m~clorocanilina, se obtiene 3’,5-dicloro—3-_

fenilsalicilanilida, un sbélido que funde a 146-147¢C.

EJEMPLO__XI

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con tna cantidad equi
molecular de m-bromoanilina, se obtiene 3'-bromo-5-cloro-

~3-fenilsalicilanilida, que es un sblido.

EJEMPLO_ _XII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina y el 5=cloro=-3-fenil
salicilato de fenilo respectivamente, con proporciones
equimoleculares de m-bromoanilina y 5-~bromo-3-fenilsali

cilato, se obtiene 3',5-dibromo-3-fenilsalicilanilida.

EJEMPLO XIII

- . - -

Bwmpleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando p~cloroanilina con una cantidad equi-
molecular de 3,5-dicloroanilina, se obtiene 3',5,5'-tri
cloro~3-fenilsalicilanilida, un sélido que funde a 238-

”}@ vw 14\

2402cC.,
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EJEWPLO XIV

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad
eguimolecular de 3,5~dibromoanilina, se obtiene 3',5'-

-dibromo-5-cloro-3-fenilsalicilanilida, que es un sédlido.

EJEMPLO XV

.- - oo o A

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina com una cantidad
equimolecular de 2,5~dibromoanilina, se obtiene 2',5'-
dibromo-5-cloro-3~fenilsalicilanilida, un sbélido que fun

de a 164-1652C,

SJEMPLO__XVI

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,

perc reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad

equimolecular de 2,4-dibromoanilina, se obtiene 2°,4'-

-dibromo-5-cloro~3-fenilsalicilanilida, un sdlido que

funde a 161-164eC.

EJEMPLO XVII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-clorocanilina con una cantidad
equimolecular de 2,4-difluoroanilina, se obtiene 2',4’'-
;difluoro-5~c1oro-S-fenilsalicilanilida. un sblido que

funde a 150-1512C.

EJEMPLO XVIIT

T .- -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,

pero reemplazando la p-clorcanilina y el S~cloro~3-fenil

-7- @@ Eﬂ“z
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salicilato de fenilo respectivamente, con proporciones
equimoleculares de 3,%4-dicloroanilina y 5-bromo-3-fenil
salicilato de fenilo, se obtiene 3’,4'-dicloro-5-bromo-

-3-fenilsalicilanilida, un sdlidoe que funde a 11l-1120C.

EJEKPLO XIX

- - - - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad
egquimolecular de 2,4,6-tricloroanilina, se obtiene 2' 4’
5,6'-tetracloro-3-fenilsalicilanilida, un sélido que fun

de a 189-1920cC.

T - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazéndo la p~clorocanilina con una cantidad
equimolecular ade 2,6-dicloro-4-bromoanilina, se obtiene
2',5,6"-tricloro~4’~bromo-3-fenilsalicilanilida, gue es

un sblido.

EJEVPLO__XXI

- e -~

Bmpleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad
equimolecular de 2,3-dicloroanilina, se obtiene 2',3",5-_
~-tricloro-3-fenilsalicilanilida, un sélido que funde a

EJEMPLO_ _XXII

Empleando el) procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la pecloroanilina y el 5=cloro-fenilsa

licilato de fenllc respectivamente, con proporciones equ

28 3544

-8 -



B

o

10

15

20

25

20 .

moleculares de 2,4~difluorocanilina y 5-bromo-3-fenilsa~
licilato de fenilo, se obtiene 2’,4’ -difluoro-5-bromo-_

3-fenilsalicilanilida, que es un sdlido.

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p~cloroanilina con una cantidad
equimolecular de 2-cloro-4~fluoroanilina, se obtiene 2°,

5-dicloro-4’-fluoro-3-fenilsalicilanilida, que es un s

lido.

EJEMPLO XXIV

- - am - - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazande la p-cloroanilina con una cantidad
equimolecular de 2,&,5-tribromoanilipa. se obtiene 2' 4',
5’-tribromo-5-cloro-3-fenilsalicilanilida, que es un sd-

lido. .

EJEMPLO XXV

- - - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad
eguimolecular de 3,4,5-tricloroanilina, se obtiene 3’,4%4°

*

5',5-tetracloro-3-fenilsalicilanilida, que es un sdlido.

EJEMPLO XXVI

Empleando el procedimiento del Ejemple I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad
equimolecular de 2,6~dibromo-4-cloroanilina, se obtiene
2',6"'-dibromo-4*,5-dicloro-3-fenilsalicilanilida, que es
un sélido.

283544
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EJEMPLO XXVII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p~cloroanilina y el 5-cloro-3-fenil
salicilato de fenilo, respectivamente, con cantidades
equimoleculares de 2,4,5-tribromoanilina y 5-bromo-3-fe
nilsalicilato de fenilo, se obtieme 2',4',5,5'-tetrabro

mo-3-fenilsalicilanilida, gue es un sblido.

BJEMPLO XXVIII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la.p=-cloroanilina con una cantidad
equimolecular de 4-cloro-o-toluidina, se obtiene 4’ ,5-
dicloro-2'-metil-3-fenilsalicilanilida, un sdlido que

funde a 148-1492eC.

EJEMPLO _XXIX

. - - o -

Empleendo el procedimiento del Ejemplo I
pero reemplazando la p-cloroanilina cén una cantidad
equimolecular de 4-bromo-o-toluidina, se obtiene 4‘-brg
mo-5-cloro~2'-metil-3-fenilsalicilanilida, que es un Sé

lido.

EJEMPLO__XXX

- - - - -

Emplgando el procedimiento del Ejemplo I,
ﬁero reemplazando la p-clorocanilina con una cantidad
equimolecular de 2-cloro-p-toluidina, se obtiene 2',5-_
dicloro-4'-metil-3-fenilsalicilanilida, un sélido que

funde a 139-1420C,

EJEMPLO XXXT

- o .- .-

Empleando el procedimiento Zgﬁnﬁo&&

- 10 -
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pero reemplazando la p-clorcanilina con una cantidad
equimolecular de 3-cloro-2-metilanilina, se obtiene 3’,
5-dicloro-2'-metil~3-fenilsalicilanilida, un sdlido que

funde a 142<1432C.

EJEMPLO _XXXII

- - - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
perc reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de 2-cloro-5-metilanilina, se obtiene 2',5-di

cloro-5'~metil-3-fenilsalicilanilida, un sélidoc que fun

de a 142-143eC,

EJEMPLO__XXXIII

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de &4-fluoro-m-toluidina, se obtiene 4'-fluoro-_

5-cloro-3’-metil-3-fenilsalicilanilida, que es un sélido.

EJEMPLO XXXIV

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
perc reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular de b4-cloro-m~toluidina, se obtiene 4* 5-diclo
r0s3’-metil-}-fenilgalicilanilida, un sdlido gue funde a

128-1290C,

EJEMPLO_ XXXV

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p~cloroanilina con una cantidad equi

molecular de 4-fluoro-o-toluidina, se obtiene &4’'-fluoro-_

293544
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=5-cloro-2'-metil~3-fenilsalicilanilida, que es un sd-
lido.

Con el fin de demostrar las propiedades
insecticidas de las 5-halo-3-fenilsalicilanilidas de es
ta invencidn, se prepararon los siguientes materiales

andlogos.

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina y el 5-cloro-3-fenil
salicilato de fenilo respectivamente con cantidades equi
moleculares de anilina y S5~-clorosalicilate de fenilo se

obtiene un sdlido gue es 5-clorosalicilanilica.

Empleando el procedimiento del Ejemplo IX.
pero reemplazando la p-cloroanilina con una cantidad equi
molecular ce anilina, se obtieme un s6lido que es 5-clpo

ro~3-fenilsalicilanilida.

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina y el 5-cloro-3-fenil
salicilato de fenilo respectivamente por cantidades equi
moleculares de 3,4k-diclorcanilina y 3-fenilsalicilato de
fenilo, se obtiene un sblido que es 3',4'-dicloro-3-fe-
nilsalicilanilida.

Empleando el procedimiento del Ejemplo T,
pero reemplazando la p-cloroanilina y el 5-cloro-3-fenil

gsalicilato de fenilo respectivamente con cantidades equi

. 203544
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moleculares de 3,4-dicloroanilina y 3~cloro-5-fenilsali

cilato de fenilo, se obtiene un s8lido que es 3',3,4'-_

=tricloro-5-fenilsalicilanilida.

EJEMPLO E

- - -

Empleando el procedimiento del Ejemplo I,
pero reemplazando la p-cloroanilina y el 5-cloro-3-fenil
salicilato de fenilo respectivamente con cantidades equi
moleculares de 3,4-dicloroanilina y 5-cloro-4~hidroxi-_
-3-fenilbenzoato de fenilo, se obtiene un sélido que es
4-hidroxi=3-fenil=3",4" ,5-triclorobenzanilida.

Como ilustracidn de la actividad insecti=-
cida de las 5-halo-3-fenilsalicilanilidas de esta inven
¢cién y la de compuestos andlogos a las mismas, se eva-
luaron como sigue los compuestos detallados abajo, frente
a especies de la familia de los falénidos del orden de

los lepidépteros.

Se prepard una solucidn base primaria del
compuesto a evaluar, disolviende 100 miligramos del com-
puesto en 10 ml de acetona. Seguidamente, una parte ali
cuota de 1’0 ml de esta solucidn base primaria se diluye
con 9 ml de acetona para obtemer una solucibdn contenien-
do 1'0 micrograme por microlitro del compuesto a evaluar.
Esta filtima solucidn se transfiere a una jeringa hipodér
mica de 0'25 e¢m3, cuya jeringa se coloca seguidamente en
un digpositivo de tratamiento local, calibrado para entre
gar un microlitro por embolada. La palanca del aplicador
se presiona varias veces para asegurarse de gqgue no hay
burbujas de aire atrapadas en la aguja, y la aguja se lim

pia con papel de filtro para eliminar cual '1§;s§;ﬁéi$nj‘
Pe e

- 13 -
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en exceso. La palanca del aplicaéor se presiona uma vez
para entregar un microlitro que se aplica directamente a
cada uno de los 12 discos de hoja de frijol de media lu
na de 6,4 mm de difmetro. Al lado de cada uno de los

discos, se colocan larvas individuales del gusano del

ejército del sur (Prodenia eridania) en el segundo ins-

.tar, y el disco y la larva se cubren con una capsula de

pléstico de 22'23 mm de didmetro. Despuds de 48 horas a
la temperatura ambiente, se efectiian observaciones de

mortalidad. Se obtuvieron los siguientes resultados:

% de moxrtalidad
para 1,0 micro-

Compuesto gramos por larva

27,47 ,5 5" ~tetracloro-3-fenilsalicil-

anilida 100
3°,4" ,5-tricloro-3-fenilsalicilanilida 100
2°,5,5 =tricloro-3-fenilsalicilanilida 100
2°,4° ,5-tricloro-3-fenilsalicilanilida 100
47 5-dicloro~3-fenilsalicilanilida 100
3" ,5-dicloro-3-fenilsalicilanilida 100
3°,5,5 -tricloro-3-fenilsalicilanilida 100
27,5 =-dibromo-5~clora=3-fenilsalicilanilida 100
2’,4" -@dibromo-5~cloro-3-fenilsalicil-
anilida 92
27,4  «difluoro-5-cloro-3-fenilsalicil~
anilida 100
3°,4"-dicloro~5-bromo-3-fenilsalicil-
anilida 100
2°,4°,5,6"-tetracloro-3-fenilsalicil-
anilida 100
4’ ,5-dicloro-2’ «metil=3~fenilsalicil-
anilida 83
Acido salicilico 0

- 1% -
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Salicilanilida
S-clorosalicilanilida

Zcido S5-cloro-3-fenilsalicilico
5-cloro-3-fenilsalicilanilida

3°,4°~dicloro-3-fenilsalicilanilida

3”,3,4’-tricloro-5-fenilsalicilanilida
hohidroxi~3-fenil=-3"4°,5~triclorobenzanilida 0
3°,3,4",5-tetraclorosalicilanilida 4]

Las 5-halo~3-fenilsalicilanilidas de esta
invencidn son eficaces contra otras familias de iqsectos

distintos de los falénidos del orden de los Lepiddpteros.

Por ejemplo, en una evaluacidn de alimentacidn similar a
la anterior:

(1) La 2°,4°,5-tricloro-3-fenilsalicilani
lida en una concentracibn de 2,0 microgramos por larva
del insecto que enrolla las hojas (Archips) de la fami-
1ia de los tortricidos, exhibid una mortalidad del 80%,

(2} 1la 2’,4',S—tricloro-s-feniisalicil—
anilida en una concentracidén de 2,0 microgramos por lax

va de la oruga de primavera {(Paleacrita vernata ~ Peck)

de la familia de los geométridos, exhibid una mortali-
dad del 66%,

(3) la 2°,5,5°-tricloro-3~fenilsalicil-
anilida en una concentracidén de 1,0 microgramos por lax

va de la oruga procesionaria (Hyphantria cunea -~ Drury)

de la familia de los arctidos, exhibié una mortalidad
del 42%,

(4) 1a 27,5,5 ~tricloro-3-fenilsalicil-
anilida en una concentracidén de 1,0 miligramos por lar-

va de la oruga de las marismas salobres (Est{;@ena acrea

@ T A A
-~ 15 - =
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- Drury) de la familia de los arctidos, exhibid una mor
talidad del 1CO% y

(5) 1la 2°,5,5 -tricloro-3-fenilsalicil-
anilida en una concentracidn de un uno por ciento en pe
so, exhibidé una mortalidad completa de la oruga cargapalitos

{Thyridopteryx ephemeraeformis - Haworth) de la familia

de los psiguidos.

las 5-halo-3-fenilsalicilanilidas son efi-
caces contra el insecto masticador del drden de los ortdp-
teros, por ejemplo la 2',;',S-tricloro-B-fenilsalicilang
lida.en una concentracidn de 2,0 microgramos por salta-

montes adulto {Melanoplus differentialis - Thomas) de la

familia de los arcrididos, exhibe una mortalidad del 83
por contacto.

lLas 5~halo-3-fenilsalicilanilidas de esta
invencidn, son eficaces para reprimir las lervas de mos-

quitos (Aedes aegypti ~ Linn.) de la familia de los culi-

-¢ides del orden de los digteros. por ejemplo en una con-

centracidén de 8 ppm. la 2°,5,5 -tricloro-3-fenilsalicil-
anilida exhibid una mortalidad del 63% contra dichas lar
vas de mosquito.

Aungue las salicilanilidas de esta invencidn
son utilizables en si para controlar una amplia diversidad
de plagas de insectos, es preferible que sean administra
das a las plagas o al medio ambiente de las plagas, en una
forma dispersada en un agente de extendedor adecuado.

En la presente descripcidn en las reivindi-
caciones adjuntas, debe entenderse que el término "dispex
sado!" se utiliza en el'méé amplio sentido posible, Cuan-

do se dice que las salicilanilldas de esta invencxag qs;&
Dok A

i
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tédn dispersadas, se quiere significar que las particulas
de las salicilanilidas de esta invencidn pueden ser de
tamaiio molecular y pueden estar en solucién verdadera

en un disolvente orgdnico adecuado. Significa, ademis,
que las particulas pueden ser de tamaio coloidal y estar
distribuidas en toda la fase liquida en forma de suspen
siones o emulsiones, o en forma de particulas mantenidas
en suspensidn mediante agentes tensioactivos de un carac
ter no ionizante. Incluye también particulas qgue estan
distribuidas en un vehiculo viscoso semisdlido, tal como
petrolatum u otra base de unglientos de un cardcter no
ionizante, en el cual pueden estas particulas estar real
mente disueltas en el semisdlido, 0 estar mantenidas en
suspensidén en el semisdlido con ayuda de agentes tenso~
aétivos adecuados no ionizantes. Bl térwino "dispersado'
significa también que las particulas pueden estar mezcla
das y distribuidas en un vehiculo sélido, proporcionando
una mezcla en forma de particulas, por c¢jemplo pildoras,
grénulos, polvos. El término "dispersado" incluye tam-~
bién mezclas gue son adecuadas para utilizarlas como ae
rosoles que incluyen soluciones, suspensiones o emulsig
nes de las salicilanilidas de esta‘invencién en un vehi
cul# tal como diclorodifluorometano y fluorocloroalcanos -
similares que hierven por debajo de la temperatura ambien
te a la presidn atmosférica.

En la presente descripcidn y en las revin
dicaciones adjuntas, debe entenderse gue la expresibn
"agente extendedor" incluye todas y cada una de las sus
tancias en las que estan dispersadas las salicilanilidas

de esta invencién. Por lo tanto, incluye los disolventes

- 17 -
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de una solucidn verdadera, la fase liquida de suspensio-
nes, emulsiones o aerosoles, el vehiculo semisblido de
unglientos, y la fase sbélida de sblidos en particulas,
por ejemplo pildoras, grinulos y polvos. La concentra-
cidn exacta de la salicilanilidas de esta invencién em-
Pleada para combatir o reprimir las p}agas de insectos,

puede variar considerablemente siempre que se aplique a

-las plagas o al medio ambiente de las plagas la dosis re

querida de las mismas (es decir la cantidad tdxica o le
tal). Cuando el agente extendedor es un liquido o mez-
cla de liquidos (por ejemplo en soluciones, suspensiones,
emulsiones o aerosoles), la concentracidn de la salicil-
anilida empleada para suministrar la dosis deseada esta-
ra, generalmente, en el mirgen de 0,00l a 50 por ciento
en peso. Cuando el agente extendedor es un sblido o se-
misdlido, la concentracidn de la salicilanilida empleada
para suministrar la dosis deseada estari, generalmente,
en el mdrgen de 0,1 a 25 por ciento en peso. Desde un pun
to de vista prictico, el fabricante debe suministrar al
agricultor un concentrado a base para pulverizacibn o ba
se para sdlidos en partfculas a bajo coste y en forma tal
que mezclando simplemente con agua o0 con extendedor 8613
do (por ejemplo arcilla o talco pulverizado) u otro mate
rial de bajo coste gue pueda adquirir el égricultor en el
punto de empleo, obtenga un sélido en particulas o una
pulverizacidn insecticida fécilmente preparada. En esta
composicidn concentrada, la salicilanilida estard presen
te generalmente en una concentracidén de 5 a 95 por cien-
to en peso, siendo el resto uno cualquiera o mis de uno

de los conocidos coadyuvantes insecticidas, tales como

L4
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las arcillas tensoactivas, disolventes, diluyentes, me-

dios de vehiculos, adhesivos, agentes esparcidores, hune¢

‘tantes y similares,

Existe un gran ndmero de 1iquidos orgénicos
que pueden ser utilizados para la preparacibém de solucio
nes, suspensiones o emulsiones de las salicilanilidas de
esta invencidén. Por ejemplo, el éter isopropilico, ace~-
tona, metil etil cetona, octanona, dioxano, ciclohexano-
na, tetracloruro de carbono, dicloruro de etileno, tetrg
cloroetano, hexano, heptano, y alcanos 1fguidos superio~
res similares, naftalenos hidrogenados, nafta disolvente,
benceno, tolueno, xileno, fracciones de petrdleo (por
ejemplo las que hiervén casi enteramente por debajo dé
los 2049C y que tienen un punto de inflamacidn por enci
ma de los 279C, en particular'queroseno), aceites mineré
les que tienen un residuo insulfonable de més de un 80

por ciento aproximadamente y preferiblemente de mas de

un 90 por ciento aproximadamente. En aquellos casos en

los que puede ser de importancia la fitotoxicidad del 1i
quido orginico qué>coustituye el agente extendedor, se
puede reemplazar una parte del mismo por hidrocarburos
alifiticos de bajo peso molecular,'tales como dipenteno,
diisobutileno, trimero de propileno y liguidos organicos
polares semejantes o adecuados, tales como los &teres
alifiticos y las cetonas alifiticas que no coatienen mas
de aproximadamente 10 dtomos de carbono, de las cuales
son ejemplos la acetona, la metil etil cetona, la diiso
butil cetona, el dioxano, el &ter isopropilico y simila
res. En ciertos casosy resulta ventajoso emplear una

mezcla de liquidos orgdnicos como agente extendedor, por

o et R
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ejemplo un hidrocarburo aromitico y una cetona alifdti-~
ca.

Cuando las salicilanilidas de esta inven-~
¢idén han de ser aplicadas como acrosoles a las plagas de
insectos 0 al medio ambiente de las plagas, resulta con
veniente disolverlas en un disclvente adecuado y disper
sar la solucién resultante en diclorodifluorometano o un
clorofluorocalcano similar, gque hierva por debajo de la
temperatura ambiente a la presidén atmosférica.

Las salicilanilidas de esta invencidn se
aplican preferentemente a las pestes de insectos o al me
dio ambiente de las pestes de insectos, en forma de emul
siones o suspensiones. Las emulsiones o suspensiones se
preparan dispersando las salicilanilidas de esta inven-
cién como tales o en forma de una solucidn orgdnica de
las mismas en agua, con ayuda de un agente tensoactivo
soluble en agua y no idnico. El término "tensoactivo™
que se emplea aqui Yy en las reivindicaciones adjuntas, se
utiliza como en el voliimen segundo del "Surface Active
Agents and Detergents" (1958, Interscience Publishers,
Inc., New York) de Schwartz, Ferry y Berch’s en lugar de
la expresidn “agente emulsificante", para significar ge-~
néricamente los diversos "agentes emulsificantes", "agen
tes dispefsante&", agentes humectantes" y "agentes es-
parcidores" que estén destinados a ser mezclados con los
compuestos activos de esta invencidn con el fin de asegu

rar una mejor humectacidn y esparcimiento de los ingre-

dientes activos en el vehiculo acuoso en el cual son in-
solubles, mediante la disminucidn de la tensidn superfi-

cial del agua (véase también la Chemistry of Insecticides,
. ct 1

3 ) 3
N 43 f»tﬁ‘él ’
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Fungicides and Herbicides" de Frear, segunda edicidn, pa
gina 280). Los agentes tensioactivos considerados son
las conocidas sustancias capilarmente activas que nho soh
ionizantes {(es decir no son ibdnicas) y que se describen
con detalle en los volﬁmeneé I v ITI de la obra "Surface
Active Agents and Detergents" de Schwartz, Perry y Berch’s
(1958 Interséience Publishers, Inc., New York) y también¥
en el niimero de Noviembre de 1947 de Chemical ;ndustries
(péginas 811-824) en un articulo titulado "Syﬁthetic De-
tergents" de John W. McCutcheon y, también, en los nfime~
ros de Julio, Agosto, Septiembre y OQOctubre de 1942 de
Soap and Sanitary Chemicals, bajo el titulo "Synthetic
Detergents". Las descripciones de estos articules en lo
que se refiere a las sustancias capilarmente activas no
ionizantes son incorporadas en esta memoria como referen
cia, con ¢l fin de evitar un alargamiento innecesario de
esta descripcidn. Los agentes tensioactivos preferidos
son los agentes tensioactivos no ibnicos y solubles en
agua desecritos en la patente E.U. ne 2.846,398 (ekpedida
el 5 de Agosto de 1958)x -

Las salicilanilidas de esta invencién pue~
den ser dispersadas mediante métodos adecuados (por ejem
plo por volteo o trituracién) en agentes extendedores sd
lidos de naturaleza orginica o inorgénica, siendo aplica
das al medio ambiente de las plagas de insectos en forma
de particulas. Tales materiales sdlidos incluyen, por
ejemplo, fosfato tricdlcico, carbonato cSlcico, caolin,
tierra bolar, tierra de infusorios, talco, bentonita, tie
rra de bataneros, pirofilita, tierra de diatomeas, magne

[

sia calcinada, cenizas volcénicas, azufre y %2terlzg 1 A
. 1: 4
28304
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sélidos inorglnicos similares, e incluyen por ejemplo,
materiales de naturaleza orgénica tales como corcho pul-
verizado, madera pulverizada y céscaras de nuez pulveri-
zadas. Los vehiculos sdlidos preferidos son las arcillas
adsorbentes, por ejemplo la bentonita., Estas mezclas pue
den ser utilizadas con fines insecticidas en forma seca,
o haciendo humectables por el agua los sblidos secos en
particulas mediante la adicidn de agentes tensiocactivos
no idnicos y solubles en agua, para obtener dispersiones
o suspensiones acuosas estables adecuadas para utilizar-
las como,pulverizaciones;

Para fines especiales se pueden dispersar
las silicilanilidas de esta invencidn en un agente exten
dedor semisdlido tal como petrolatum, con ¢ sin la ayuda
de favorecedores de la solubilidad y/o agentes tensiocac-
tivos no idnicos.

Las dispersiones pueden ser obtenidas facil
mente en todas las formas descritas arriba, para utilizar
las en la lucha conira las plagas de insectos, o bien pue
den ser obtenidas en una forma concentrada adecuada para
mezclarlas o dispersarlas en otros agentes extendedores.,
Un concentrado particularmente Gtil ilustrativo es una
mezcla intima de una salicilanilida de esta invencidn con
un agente tensioactivo no idnico y soluble en agua que re
baja la tensidn superficial del agua en las proporciones
en peso de 0,1 a 20 partes de agente temsiocactivo con su-
ficiente cantidad de la salicilanilida de esta invencidn
para hacer 100 partes en peso. Tal concentrado estd des
tinado especialmente a ser preparado en forma de pulveri

zacidn para la lucha contra diversas formas de plagas de

2936@&
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insectos mediante la adicidén al mismo de agua. Es ilus-
trativa de un tal concentrado, una mezcla intima de 20
partes en peso de 27,4’ ,5,5"~tetracloro-3~-fenilsalicil-
anilida y de 2 a 5 partes en peso de un agente tensiocacti
vo no ibdnico y soluble en agua, tal como los derivados de
polioxietileno de fenoles sustituidos por alcohilos de 8
a 12 Atomos de carbono, tales como nonilfenol o dodecil-
fenolf

Otro concentrado utilizable destinado a ser
preparado en forma de pulverizacidn para la lucha contra
plagas de insectos, es una solucidn (preferiblemente tan
concentrada como sea posible) de una salicilanilida de es
ta invencidén en un disolvente orgénico de la misma. Di-
cho concentrado liquido contiene preferiblemente disuelto
en &1, una cantidad menor (por ejemplo de 0,5 a 15% en pe
so del peso del nuevo agente insecticida) de un agente
tensioactivo no idnico, cuyo agente tensioactivo es tam-
bién seluble en agua. Es ilustrativa de un concentrado
como éste, una solucién de 37,4’ ,5-tricloro-3-fenilsali-
cilanilida en una mezcla de xileno y 2-octanona, cuya so
lucidén contiene disuelto en ella un agente tensiocactivo
no idnico y soluble en agua, tal como los derivados poli~-
oxietilénicos de fenoles sustitufidos por alcohilos de 8
a 12 Atomos de carbono, tales como el nonilfenol y el dode
cilfenol.

En todas las diversas dispersiones descri
tas en lo que antecede para fines insecticidas, el ingre-
diente activo puede ser una o mas de las salicilanilidas
de esta invencidn. Las salicilanilidas de esta invencién
pueden ser empleadas también ventajosamente en combinagién

283544
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con otros pesticidas que incluyen, por ejemplo nematoci-
das, bactericidas y herbicidas. De esta manera €s posi-
ble obtener mezclas que sean eficaces contra una amplia
diversidad de plagas y otras formas de vida nocivas.

Para reprimir o combatir las pnlagas de in-
sectos, las salicilanilidas de esta invencidon como tales
o en forma de composiciones que comprenden las mismas, se
aplican a las plagas de insectos o a su medio ambiente en
una cantidad letal o tdxica. Esto se puede llevar a cabo
dispersando el nuevo agente insecticida o composicidn insec
ticida que comprende el mismo, en un medio o sobre un me-
dio infestado, 0 en un medio o sobre un medio que frecuen
tan las plagas de insectos, por ejemnlo en el suelo agri-
cola o0 en otros medios de crecimiento o0 en otros medios
atractivos para las plagas con fines de habitacidn, de sus
tento o de propagacidn, de cualquier forma usual que per-
mita someter a las plagas de insectos a la accidn insecti
cida de la salicilanilidas de esta invencidén. Esta dis-
persién se puede llevar a cabo aplicando pulverizaciones
o composiciones en forma de particulas sélidas a una su-
perficie infectada por las plagas de insectos o atracti-
va para las plagas, como por ejemplo la superficie de un
suelo agricola u otros medios de habitacidn, tales como.
la superficié encima del suelo de plantas huéspedes me~
diante cualquiera de los métodos usuales como, por ejem=
plo, espolvoreadores mecénicos, pulverizadores de pérti-
ga y de mano; y eépolvoreadores por pulverizacidn. Para
la aplicacidn subterrénea se puede llevar a cabo también
esta dispersib6n mezclando simplemente el nuevo agente ié
secticida en si{ o la pulverizacidn insecticida o las com

203544
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posiciones sélidas en particulas que comprenden el mismo,
con el medio ambiente infectado o con el medio ambiente
que frecuentan las plagas de insectos, o mediante el em
pleo de un vehiculo 1iquido para el nuevo agente insecti
cida, para realizar la penetracidén e impregnacidn en &1
por debajo de la superficie,

Aunque esta invencidn ha sido descrita con
respecto a ciertas realizaciones, debe entenderse que no
esti limitada por ellas y que se pueden efectuar varia-
ciones y modificaciones de la misma evidentes para los
expertos en la técmnica, sin apartarse de su espiritu ni
de su alcance.

Esta solicitud, que coriesponde a la pre-
sentada en E.U.A. el 16 de Noviembre de 1962, bajo el ni
mero 238.267, se acoge a los beneficios del articulo 51

del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

-NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para gue sean objetp de ésta Patente de
Invencién en Espafia, por VEINTE afios,son los siguientes:

1.~ Método de combatir insectos perju-
diciales para la agricultura que comprende someter
los insectos a la accion de una cantidad insecti-
cida de al menos una S-halo-3-fenilsalicilanilida

2¢ 3544
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de la férmula

" n
X - - C - NH -

- OH

en que X es un halogeno de peso gfémico entre 35 y 80,
en que Z estd seleccionada del grupo gque consta de hi-
drbgeno y metilo, en que X° es un haldgeno de peso ato-
mico entre 18 a 8C y en gue n es un nfimero entero de 1
a 3.

2.,- Método de combatir insectos mastica-
dores que comprende aplicar al habitat de los insectos

una cantidad insecticida de al menos una 5~halo-3-fenil-

salicilanilida de la férmula

- OH

en gue X vy X° son halogenos de peso atdémico entre 35 a
80 v en gque n es un nimero entero de ; a 3.

3.- Método de combatir insectos mastica-
dores que comprende aplicar al huesped insecto una can-
tidad insecticida de al menas una 5,cloro-3-fenilsalici}

anilida de la férmula
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- A B
- 0 H H
A1 e —— C
C1- - ¢ - NH -cﬁ’c Nb - E
Ncp==c”
- OH X
N
5 F

en que A, B, Ey F estédn seleccionadas del grupo gue cons

10 ta de cloro e hidrdgeno, siendo cloro al menos una pero
no mds de tres de dichas A, B, E, y F.

b.- mMétodo de combatir insectos masticadores
que comprende aplicar al huesped insecto una cantidad igl
secticida de 2°, 4", 5, 5'~tetracloro-3-fenilsalicilani

15 lida.

5.~ Método de combatir insectos mastica-
dores que comprende aplicar al huesped insecto una qanti
dad insecticida de 3°, 47, 5~tricloro-3-fenilsalicilani
lida.

20 6.« MEtodo de combatir insectos mastica~
dores que comprende aplicar al huesped insecto una can-
tidad insecticida de 27, 5, 5 '-tricloro-3-fenilsalicil-
anilida. ‘

7.- Método de combatir insectos mastica-

25 dores gue comprende aplicar al huesped insecto una can-
tidad insecticida de 27, 4°, 5-tricloro~3-fenilsalicil-
anilida.

8.- M&todo de combatir insectos mastica-

dores que comprende aplicar al huesped insecto una can~

30 tidad insecticida de 37, 5, 5'-tric10ro~3-fepilsa1icil—
nTTE R Al Al
v oodd
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anilida.

9.,- Método de acuerdo con el punto 3 en
que los insectos masticadores son capaces del orden lLe-
pidopteros.

10.- Método de acuerdo con el punto 3 en
gque los insectos masticadores son especies de la familia
Falénicas.

11.- Mejoras introducidas en la preparaciodn
de un concentrado insecticida adaptado para ser trans-
formado en una composicidén pulverizable por la adicion
de agua, caracterizada porgque el mismo comprende una 5-

~halo- 3-fenilsalicilanilida de la fdérmula

0 X’
n n

en que X es un haldgeno de peso atdmico entre 35 y 80,

-en que Z estd seleccionado del grupo que consta de hi-

drbogeno y metilo, en gque X’ es un haldgeno de peso atd-
mico entre 18 y 80 y en que n es un nimero entero de 1
a 3, y un agente tensioactivo, no ionico, soluble en agua,
en una proporcidn en peso de 0,1 a 20 partes de dicho
agente tensiocactive.y suficiente cantidad de dicha 5-ha
lo-3-fenilsalicilanilida para formar 100 partes en peso.
12.- Mejoras introducidas en la'prepara-
cién de un concentrado insecticida, caracterizadas por-
que el mismo comprende una 5-halo-3-fenilsalicilanilida

D8I o44
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de la férmula

"
X - -C - RKH -

- OH

en que X es un haldgeno de peso atdmico entre 35 y 80,
en que Z estd seleccionada del grupo que consta de hi-
drégeno y metilo, en que X° es un haldgeno de peso até-
mico entre 18 y 80, y en que n es un nimero enterc de
1l a 3, dispersado en un disolvente orgénico para €l y
que tiene disuelta en &1 una pequeila cantidad de un agen
te tensioactivo no ionico, formando dicho concentrado
una emulsidn con agua al agitarlo con ella.

13.-~ Mejoras introducidas en la prepara-
cidén de un concentrado insecticida, caracterizadas por-
que el mismo contiene 20 partes en peso de una 5-halo=-3-

~-fenilsalicilanilida de la férmula

0 n
x-/‘-g-Nn-
\ /- OH z

/"‘
N

en gque X es un haldgeno de peso atdmico entre 35 y 80,
en que Z estd seleccionada del grupo gque consta de hidrd-

geno y metilo, en que X“es un halbgeno de peso atomico en

283544



10

o

tre 18 y 80 y er que n es un nimero entero de 1 ; 3,
Y de 2 a 5 partes en peso de un agente tensioactivo no
idnico de polioxietileno derivado de un fenol sustituido
por alcohil con C8-12‘
14.- METCDO DE COMBATIR INSECTOS PERJU-
DICIALES PARA LA AGRICULTURA.
Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoxia consta de treinta hojas es-

¢ritas a maquina por una sola de sus caras.

Madrid, & 2 MAR 196¢

P. A,

% o de E
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