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PATENTE DE INVENCION

Le A 7811-Sp.

"Procedimiento para la obtencién de amidas trifluorome
tilfenflicas, del 4cido trifluorometilfenilsulfénico"

,2

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alema

na, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La presaente invencién se refiere a nuevas -
amidas trifluorometilfenilicas del &cido trifluorome -
tilfenilsulfénico que muestran propiedades acaricidas,

asi como a un procedimiento para su obtencién.

Ya se ha dado a conocer que las amidas tri-
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fluorometilfenilicas del dcido trifluorometilfenilsul-
fénico, que'contienen adends otros sustituyentes, pre
ferentemente halégeno, muestran propiedades insectici-
das (véase pat. belga 581 914).

Se ha descubierto que 1las émidas trifluorome-
tilfenilicas del 4cido trifluorometilfenilsulféuico de

férmula
(cry),, (oF3),,

Fumdy

donde n es un ndmero entero de 1 a 3, tienen fuertes -

propiedades acaricidas.,

En la férmula I significs n prefereuntemente 1
6 2. De eficacia especialmente buena son aquellos com -
puestos que en total contienen por lo menos tres gru -

pos trifluorometilicos,

Ademés se ha descubierto que se obtienen las
amides trifluorometilfenilicas del 4cido trifluorometil
fenilsulfénico de férmula I, si los halogenuros del 4ci
do trifluorometilfenilsulfénico de férmula

CP
(CP3),
-50,Hal IT

donde nes l, 26 3y
Hal significa haldégeno, especialmente cloro, se hacen
reaccionar, en caso dado en presencia de bases, con ani
luros trifluorometilicos de férmula general

(cF3),

H, N- III
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donde n es 1, 2 6 3.

La reaccién se efectua convenientemente en -

presencia de un diluyente.

Es extraordinariamente sorprendente que los
compuestos segin la presente invencidén, que como sus
tituyente cbntienen exclusivamente grupos de trifluo-
rometilo y ningunos 4tomos de halbgeno, tengan una -
eficacia considerablemente mayor que los compuestos -
conocidos del actual estado de la t&cnica que contie-
nen, tanto grupos de trifluorometilo, como también -
dtomos de haldgeno. Ademds es de considerar como des-
tacadamente. sorprendente que los compuestos de la pre
sente invencién, contrario a los compuestos conocidos
més préximos, con mayor eficacia acaricida, sean con_
siderablemehte menos fititéxicos. S6lo por esta razén
resultan especialmente ventajosos para combatir los -
gcaros de arafia. Los nuevos materiales segin la pre-
gente inven¢ién representan un considerable enriqueci

miento de la técnica,

$i en la reaceidén segin la presente inven -
cién se parte de cloruro 3,5-bis-trifluorometilbenzol
sulfénico y:anilina 3;S-bis-trifluorbmetilica, enton-
ces el curso de la reaccidén se puede represeuntar me

diante el siguiente esqu:.ema de férmulas:

F : ' CF
3° A_ CF3 FQ | 3
D-soécl + H2N-Q Rasey Q-SOQ-NH- Q

Iv.
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Los halogenuros benzolsulfénicos que entran
eu consideracién para el procedimiento segin 1a pre -
sente invencién estédn clarsmente caracterizados PoT -
la £f6rmula iI arriba indicada. lLos grupos trifluorome
tilicos pueéen estar tanto en la posicién orto, como

también en la posicién meta y para.

Como ejemplos para los sulfocloruros sean -
mencionados en detalle:

El cloruro 3=-trifluorometilbenzolsulfénico,
el cloruro 3,S-bis-trifluorometi1benzolsu1fénieo, el
cloruro 4-trif1uorometilbenzolsulfénico, el cloruro -

2,4,6=tris-trifluorometilbenzolsulfdnico.

Tas anilinas a emplear de acuerdo con la =
presente invencién estén exactamente definidas por la
férmula II arriba indicada. También aqui pueden estar
los grupos trifluorometilicos en la posiciém orto, me
ta y para.

Como ejemplos sean mencionados en detalle:

Anilina 3-trifluorometilica, anilina 4-tri-
fluorometilica, anilina 3,5-bis-trifluorometilica ¥y

anilina 2,4,6-tris-trifluorometilica,

Como diluyentes entran en consideracién pa-
ra el procedimiento segln la presente invencidn todos
los disolventes orgénicos inertes, asi como también -

agua. En detalle sean mencionados:'

Piridina, diclorobenzol, dioxano, acetoni -

trilo y formamida dimetilica.

Ta reaccién segin la presente invencidén se
puede efectuar empleando ligadores de 4cido. Estos,

sin embargo, no son imprescindibles., Como ligadores -
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de é&cido entran en cousideracién todos los ligadores
de 4cidos empleados usuelmente, por ej. piridina, ami

na trietflica, carbonato potésico.

La reaccién segin la presente invencién se

puede efectuar en un margen de temperaturas amplio.

"Por lo general se trabaja entre O - 180¢, preferente-

mente entre O y 809,

Para la realizacidén del procedimiento segin
la presenté invencidén se emplean los componentes de =
reaccién en cantidades equimoleculares. Sin embargo
pudiera sef conveniente emplear un exceso de anilina

trifluorometilica.

Una forma de ejecucién especialmente conve -
niente congiste en preperar los componentes aminicos,
en caso dado Jjunto con un diluyente, y agregar el ha-
logenuro sulfénico en porciones.

Lé elaboracién de la mezcla de reaccién se

efectia en la forma usual.

Los compuestos segin la presente inveuncién -
muestran fuertes propiedades acaricidas y ovicidas,Se
pueden emplear contra todos los estados de desarrollo
de 4caros de arafiz normal-sensibles, pero también re
sistentes. . Es de destacar especlalmente que los mate-
riagles segin la presente invencién muestran solo una

fitotoxicidad reducids,

Lés materiales segln la presente invenciédn -
se pueden emplear como tales o formular en la forma -
usual. Como formulaciones entran en consideracién pre
ferentemente las emulsiones y dispersiones acuosas,

asi como también los polvos. Las formulaciones se pre



/‘7

a’

paran empleahdo los med1os de emu1316n, dispersién y

alergadores usuales.

Enila tabla a continuacidn se representa -
el efecto acaricida de dos de los compuestos segin la
5. presente invencién comparado con el derivado conocido

més préximo.

Los ensayos se hicieron en la forma usual.
Las emulsionés se prepararon disolviendo una parte -
del material activo en cuatro partes de formamida di-
10, metilica y diluyendo el concentrado, bajo empleo de

un emulsionador, conm ague hasta la concentracién de -

seada,
TABLA
: Tetranychus telarius
sensibilidad normal resigtente
Concentracién en 4 Muertes Conc, en 4 Muertes
(Material activo/  en (Material en
agus) % activo/a- 4
_ gus)
3 :
-SO -NH- : 0,05 100 0,05 100
CF3 cr, 0,02 90 0,02 80
0,01 50 0,01 30
T
: 0,05 90 0,05 100
-SO -NH- .
0,02 80 0,02 70
F3 Fy
F3C QFB
0,02 (o)

(ya conocido)
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De la tabla se desprende la superioridad de
los materiales segin la presente invencién. Mientras
que los materiales segin la presente invencién no da
fian las plantas, por ej. las plantas de judias, se
presentd un fuerte dafio por el compuesto ya conoci -
do.

Ejemplo 1.

A una solucién de 228 g de anilina 3,5=bis-
trifluorometilica en 1 litro de piridina se agregan
en porciounes, a O - 52, en el transcurso 1 - 2 horas,
245 g de cloruro 3-trifluorometilbenzolsulfénico y
después de calentar a temperatura ambiente se asgita
durante 8 horas. Finslmente se calienta durante 1 ho
ra a 60¢ y;la mezcla de reaccidén enfriada se vierte
sobre 2 kg de hielo en 2 litros de 4cido clorhidrico
al 20 9. Se precipita as{ un aceite que después de
destilar las huellas restantes de anilina 3,5-bis-
trifluorometilica no reaccionadas, solidifica con va
por de asgua., La smida 3-trifluorometilbenzol-3',5' -
bis-trifluorometilbenzolsulfénica se puede limpiar -
recibiéndola en sosa cadstica acuosa ¥y precipitando
con 4cido clorhidrico acuoso. Mediante recristaliza-
cién de sleohol ligroina se obtiene un producto del
puntod e fusibén 1129,
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Ejemplo 2.

NG s
N\ _-S0 ~NH-
oo {5
F07 |

" En forma andloga se preparé del cloruro
3,5=bis~trifluorometilbenzolsulfénico y aniling 3-
trifluorometilica la smida 3,5-bis-trifluorometil-
benzol-3' ~trifluorometilbenzolsulfénica. P.F. 108

(recristalizada de ligroina).

Ejemplo 3.

-soz_Ng-
P
330 ) CF3 .

De cloruro 3,5-bis-trifluorometilobenzolsul
fénico y anilina 3,5-bis-trifluorometilica se obtie
ne en forma andloga la amida 3;5‘-bis-trif1uorometil
benzol-sulfénica, P.F. 113-1142 (Recristalizacién de

alcohol).

NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asi como la manera de realizarlo en la pric
tica, debg hacerse constar que las disposiciones an-
. teriormente indicadas,son susceptibles de modifica -
ciones de detalle, en cuanto no alteren su principio

fundamental., También se hace constar gue el invento
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corresponde a una solicitud de patente presentada -

en Alemania con fecha 17 de diciembre de 1.962 bajo
el ndmero F 38 576 IVb/120 acogiéndose, por lo tan-
to, a los;benefiéios que conceden los Convenios In-
5. ternaciounales en vigor y siendo lo que constituye -
la esencia del referido invento y por lo gque se so-
licita Patente de Invencidén por 20 afios, en Espafia
"Procedimiento para la obtencién de smidas trifluo-
rometilfenilicas, del 4cido trifluorometilfenilsul-

10. fénico" caracterizéndose por lo siguiente:

1.~ "Procedimiento para la obténcién de -
amidas trifluorometilfenilicas del 4cido trifluoro-~
metilfenilsulfénico”, caracterizado, porque los halo
genuros trifluorometilbenzolsulfénicos, en caso dado
15. en presencia de ligadores de 4cido, se hacen reac -
cionar con anilinas trifluorometilfenilicas a ami -
das trifluorometilfenilicas del &cido trifluorome -
$ilfenilsulfénico de férmula

20. SCFj)n (C?3)n

() o

donde n es un nimero entero de 1 a 3.

25. 28,- wprocedimiento para la obtencidén de -
amidas trifluorometilfenilicas, del &cido trifluoro
metilfeniisulfénico"; tal y como queda substancial-

mente descrita en la presente Memoria,
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