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Este invento se refiere & un nueve alcohol

preparedo partiendo de la ketona, dececlorooetahidro-l,3,4-
- metano=2H~ciclobuta (cd) pentslen=2-ona, a derivados de dicho

alcohol y a compogiciones pesticidas que contengan el alcohol

Y sus derivados.
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El nuevo alcohol, a continuacidn 1lamado
"al alcohol® es un alcohol policiclico complejo, clora=-
do, que tiene la féramla molecular CyqCl,HOH, Se cree
que se representa muy exactamente por la férmula estruc-

tural "en caja" siguiente: .
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El alcohol es este invento puede obtenerse
por reduccidn de 1a ketona, decaclorooctahidro-l,3,4-me-
teno-zﬂ-c{clobuta Jed) pentalen-2-ona, que ﬁuede preparar-
se de modo conocido hidrolizando el producto de reaccidn
del hexaclorociclopentadieno y el triéxido de azufre.

De acuerdo com otro aspecto de este in-
vento, Ael alcohol se prepara somet’iendo a reflujo deca-
clorooctahidro-1,3,4-meteno-2H~ciclobuta (cd) pentalen-
2-ona con un hidruro metalico en condiciones précticamen-
te anhidras a unas temperai;ura comprendida entre 502C ¥
1652C aproximadamente, con prefereacia alrededor de 359c
& 100eC, La reaccidn, que se realiza, puede representarse

por la ecuacidn siguiente:
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Los derivados del alcohol que son intere-

santes, comprenden esteres inorgénicos, esteres y carba-
matos organicos, mientres que los esteres de dcido mono-
carbox{lico son de interés especial. Estos derivados pue=
den prepararse fécilmente por métodos conocidos. A conti-

nuacidn la estructura

e
Cl
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se representard por R -~ . Asi el alcohol de este in-
G H
1l
~ 0H
Para preparar el alcohol de este invento,

vento , puede designarse por

pieden usarse cualesquiera hidruros metdlicos convenciona-
les pero se prefieren los tetrahidruros metdlicos tales

como NaBH; y LiAlH,. Dado que cada mol de tetrahidruro

' produce 4 &tomos de hidrdgeno, han de emplearse por lo me-

nos alrededor de 0,5 mol de tetrahidruro, por mel dg deca—
clorooctahidro=1,3,4-meteno=2l=ciclobuta {cd) pentalen=2=
ona. Se han alcenzade resultados sorprendentemente espe—
cisles, utilizdndo un exceso sustancial del tetrahidruro,
por ejemplo, alrededor de 1 & 2 moles de tetrahidruro por
mol de decac{orooctahidro-l,3,4—meteno—2ﬂ—ciclobuta'(cd)
pentalen~2-cna. . ‘

La reduccidén de la ketona s alcohol, ha
de reslizarse en presenmcia de un disolvente orginico iner-
te para los reactivos para el alcchol producto deseado. Se

ha comprobado que los hirocarburos arométicos tales como

xileno y tolueno y los éteres de punto de ebullicidn ele~



10

15

20

30

vado, tales como el &ter dibutilico y el éter tetrahi-

drofurano, son disolventes especialmente Wtiles.

El alcohol deseado puede recuﬁerarse
de la mezcla de reaccidén, por cuslguier procedimiento
apropiado, tal como por precipitacion con un no-disole
vente, por ejemplo hexano seguido por filtracidn y se-
cado,

Los ejemplos siguientes son tipicos
de la preparacién del alcohol y sus derivados. En los
ejemplos las partes son pondergleé salvo advertencia
en contrario. .

EJEMPLO 1
Preparacidn del aslcohol.

Se sometieron a reflujo 150 partes de
hidrato bruto de decaclorooctahidro-1 »3y4=-meteno=2H=ci=
clobuta {cd) pentalen-8-ona (4 moles de agua), con 1.200
partes de xileno péra llevar & cabo la deshidratacidn
del hidrato por destilacidn azeotrdpica. La solucién re~
sultante de 130 partes de decaclorooctahidro-1,3,4-mete~
np-2H-ciclobuta (cd) pentalen-2-ona en xileno, se afiadid
con agitacién, dursnte un periode de 2 horas, a una sus-
pensidn de 8 partes de hidruro de litio-aluminio em 423
partes de éter etflico, y la mezcla se sometid a reflujo
durante 3 horas a 902C., La mezcla de reaccién se enfrid
¥ se sfiadieron sucesivamente 8 partes de agua, 9,4 par-=

tes de una solucidn acuosa de hidrdxido sddico al 15%, y

' 24 partes de agua. Z1 material insoluble se separd por

filtracidn y el disolvente se evapord para dar 90 partes
del alcohol bruto. Hsto representé un rendimiento de al-

rededor del 890% de la teoria.
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El alcohol bruto producide ;:a'll como s¢ ha
descrito, se purificé calentfndolo primero durante 3 ho-
ras a 952C con solucidn acuoss de hidréxido sédico al 5%
para disolver cualquier material de partida sin reaccio-
nar, Bl alcohol que permanecid insoluble, se separd por
fintracidén y luego se purific$ nuevamente por recristali-
zacidn en hexano,

El alcohol es un verdadero derivado de lea
decaclorooctashidro~l,3,4=meteno~2H-ciclobuta (ed) penta~
len-2-ona, como se demostrd por un experimento en el que
el alcohol se reconvirtié al material de partida por oxi-
dacidn con &cido crémico. Ademds, el alcohol no fqmé hi-
dratos como ocurre con el decaclorooctahidro—l,3,4fmeteno-
2H-ciclobute {cd) pentalen-2-ona.

El producto purificado era un $élido blanco

que se descouponfe a unos 3602C. Poseis una curva de absor-

cidn infra-roja con um mdximo dnico a 2,85 micrones, ca-
racterf{stico del grupo hidroxilo, |

EJEPLO 2
Preparacidn de derivados cloroacetatc.

Se disolvierom 30 partes del alcohol en 289
partes de toluenoy aﬁadienﬂ#se a la solucidn 8 partes de
clorure de cloro—acetilo, yila mezcla se sometid a reflu-
jo durante 24 horas., A continuacidén se elimind el disolven-
te con ayuda de una corriente de aire, para dar lugar e un
sélido bruto que contenfa el derivado cloroacetato del al-
cohol. Este sdlido se disolvid en una mezcla acetona-hexa~
no, se decolord por caldeo con ca.rb&; vegetel, se filtrd
7 se cristalizd por enfriamiento. Se obtuvierons 2¢ partes

del producto de la férmmla siguiente, correspondientes a
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un rendimiento del 89% del 4edrico.
H
2 d
\ 0coCH,C1 B
El producto tenfa un punto de fusidn de 146-147°C y su es-
pectro infra~rojo acusabe une absorcin de carbonilo & 5,60
micrones, bandas astéricas a 8,56-8,82 micrones, y tensidn

carbono~hidrdgeno.

EIBPLO 3

Preparacidn del derivado de sulfato pdtésico,mediante decido

clorosulfénico., ; _

Se. disolvieron 40 partes del alcohol en
406 partes de tetracloroetileno 7 se safiadieron a la solucidn,
con agitacidn a la temperatura ambieﬁte,- 9,5 partes de acido
clorosul £dnico disudlto en 162 partes de tetracloroetileno.
La solucidn se oscurecid y se presenté un ligero desprendimien—
to de calor. La mezcla se agitd a la temperatura durante unos
30 minutos antes de neutralizarse con- solucién dilufda acuosé,
de hidréxido potdsico y la pasta resultante se filtré. Se ob-
tuvieron 42 partes de un sdlido que contenfa el derivade si~-

guieate de sulfato potdsico:

H .
e _
R
N\ o0sok
La reaccidn, que se desarrollé durante este ensayo, figura a
continuacidni
H il

v
() n\ + C1S0H —> d + HG1
oH oSoan
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El producto no tenia punto de fusién, y
se descompuso a una temperatura elevada. Una titulacidnm
cuaternaria demostrd que el producto tenfa un peso mole-
cular de 616 comparado con un peso molecular tedrico de
611, para el derivado de sulfato potdsico. El espectro

infra=rojp del producto, demostré una ebsorcién de sulfa-

‘ to aproximadamente a los 8 micromes, y no acusd absorcién

de carbonilo. ‘

EJEMPLO 4
Preparacién del derivado de sulfato potdsico mediante tri-
éxido de szufre. l ‘ '

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 3,
utilizdndo tridxido de azufre en lugar del acido clorosul—
fénico. Se obtuvo un producto idéntico, como indicd la com-
paracidn de los espectros infra-rojos.

Se purificaron 10 g del sulfato potésico deri-
vado, diaolviendolo en 100 ml de isopropanol celiente, tra-
tdndo la solucidn con carbén vegetal decolorante, filtréndo,
evapordndo hasta los 50 ml y dejando,que ol residuo crista-
lizara. ‘ |

ﬁUEMPLO S
Preparacidn del derivedo sulfato de bario,

El sulfato 4cido preparado como se describe
en el Ejemplo 3, se neutralizd con solucién acuosa dilufda
de hidrdxido barico para proporcionar el siguiente derivado

andlogo de sulfato barico
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tro de isopropanol caliente al 50%, tratindo la solueidn
con carbdn vegotal decolorante, filtrdndo, evaporando &

350 ml y dejdndo que el residuo cristalizara.

Se purificaron 16 g del material, disolviendolo en 1 li-

EJEMPLO 6

| El sulfato dcido preparedo como se des-
cribe en el Ejemplo 3, se convirtid en el derivado sulfato

de estroncio siguiente, neutralizando con solucién acuosa

Preparacidn del derivado sulfato de estroncio.

dilufda de hidréxido estroncico.

v

Sr

El material se purificd por el procedimiento descrito en el

Ejemplo 5,

R

N\

H

0s0g / 2

EJEMPLO 7

Preparacion del derivado carbameto de N-metilo.

Se mezclaron en wn frasco para presién,
25 partes del alcohol, 3 partes de isocianato de metilo, 39,6
partes de acetona y 3 gotas de trietilamina; se dejé reposar
durante una hore y luego se calentd durante 4,5 horas, a 90-
1002C. La mezcla de reaccidn se dejé enfriar, y luego se
evapord el disolvente. Se obtuvieron 28 partes, correspondien—

tes al rendimiento 100% del siguiente derivado de carbamato

de N-metilo del alcohols:

R

s K
i
OCNHCH




~ e

10

15

20

30

N
3
-
iy X<
Y - \
: D
s \ P
" 2 ’
. ¢
- 9 - “ id

205608

A
- Este material fundia a 175-1859C y te=
nfa un espectro infra-rojo que acusaba absorcidn de car—
bonido a 5,';1 micrones, y tensidn de nitrdgeno-hidrdgenc
cerca de loz 3 micrones,
EJEPLO 8

Preparecién de derivado cloruro.

Se calentaron juntas durente 3 horas,
a 145-1602C, con agitacién, 30 partes del alcohol y 40
partes de pentacloruro de fésforo. Después de enfriar,la
mezcla de reaccidn se vertid em §9 pai'tes de metanol ,des-
componiendose asi el exceso de pemtecloruro de fésforo.
El precipitado adlido resultante se separd por fiitraci&n
¥ s8¢ lavd con metanol para proporcionar 14 partes del de-
rivado siguiente de cloruro del alcohols

H

g

~
€l

R

La reaccién desarrollada durante el ehsayo, se cree que

es la siguiente:
R $PC1 . —) R %+ POCl4 4 KEC1

Este material era im sdlido blanco que fundia a unos 3802C
en un tubo cerrado. El espectro infra-rojo del material o-
cusé la ausencia de hidréxilo y otros grupos funciomales.
Por anilisis se encontrd 75,8% de cloro, conm respecto al
contenido tedrico de cloro de 76,3% calculado para R

EJBMPLO 9

Cl

Preparacién del derivado laurato. .
Se disolvieron 30 partes del alcohol

¥ 13,5 partes de clorure de lauroile, en 172 partes de xi-
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leno, y la solucidn se calentd a reflujo durante 17 ho=
ras. El xileno se desprendid por destilacidn en vacfo y
se obtuvo un‘ageite oscuro, que se disolvid en éter oti-

lico, se extrajo ¢on bicarbonato sdédico acuoso para sepa=

.rar el cloruro de lauroilo sin reacciomer, y el éter se

evapord ynra'producir’SG,s pertes de un aceite viscoso,
correspondientes & un rendimiento de 89,75 del tedrico,
del derivado siguiente de laurato del alcohols
H
e
N
0co(CHg) oCBy
El espectro infra-rojo del producto acusé absorcién de
carbonilo a 5,64, 5,84 micrones, handas de éster a 8,79
micrones y tensién de carbono-hidrégeno.
| EJBPLO 10
Preparacidn del derivado oleato.
Se siguié el procedimiento descrito en el V
Ejemplo 9, utilizdndo 30 partes del alcohol y 18,5 partes
dé clorurc de oleilo. Se obtuvieron 40 partes de un acei~
te visocoso, correspondientes a um rendimiento del 85% del
tedrico, del derivado oleato siguiente del alcohol,
H
/
B .
\oco(cn )"'cn’a eu(cH,)..CH
2/q \Cg) 7CHg
El espectro infra-rojo del producto acusé absorcidn de
carbonilo a 5,64, 5,83 micrones, bandas de éster a 8,78
micrones y tensidn carbono hidrdgeno.
BIEMPLO 11
Preparacién del derivedo N-fenil carbamato.

Se megclan y someten a reflujo con a-




10

13

20

30

-11 -

gitacidn durante 22 horas, 25 partes del alcohol, 7- par—
tes de isocianato de fenilo, 86,6 partes de tolueno y 4
partes de piridina. La solucidn se separa del disolvente -
por destilacién en vacio para proporcionar un sélido vi-
treo que se disuelve en 22 partes de tolueno. Se agregan
132 partes de hexano y la solucidn se doja réposar duran-

ta la noche., Se presenta la cristalizacién y so obtienen

7,5 partes de cristales incoloros (punto de fusién 145-14790)

del siguiente derivado N-fenilcarbamato del alcohols
H
2’
. OCONHC gl °
Se recuperan otras 10,5 partes _&e producto por concensa~-
cidn del filtrado, para dar un rendimiento total de 5;:%
del tedrice. ‘

El espectro infra-rojo del producto acusd

absorcién de carbomilo a 5,76 micrones, tension nitrigeno-

hidrégeno a 2,97 micrones y vibraciones de anillo aromati-

¢o a 6-7 micrones.
EJEMPLO 12
Preparacidn del derivado carboetoxi-metil—-carbamato.

Se disolvieron 30 partes de alcohol y 8
partes de acetato de isocianato de etilo, en 86,6 partes
de tolueno. Se afiadieron 5 partes de piridina, y la solu-—
cidn se agitd con reflujo durante 11 horas. Se retird ol
disolvente por destilacidn en vacio, para obtener wn acei-
te viscoso que se disolvid en diclorometano, se traté con
carbén vegetal decolorante y se filtrd., Al filtrado se le

agregd hexano y se retird algo de diclorometano, por des-

tilacidn. Después del enfriamiento, se obtuvo un sdlide
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que formaba 28 partes (74% de la teoria) rivedo >

carboetoximetil carbamato siguiente del alcohol:
B
)
R

OGONHCHchOCaﬂs

Una parte del producto se recristalizd en hexano paras

proporcionar un sflido blanco con un punto de fusién

de 141-1462C. El espectro infra=-rojo del producto puri-

ficado acusé absorcidén de carbonilo a 5,%0, 5,81 micro-

nes, ¥ tensidn nitrégeno-hidrégeno a 3 micrones. v
EIBPLO0 13

Preparacién del derivado clorodifluoroacetato.

En unas 20 partes de clorure de clorodi-
fluoroacetilo en 173 partes de tolueno, se disolvieron
30 partes del alcohol. La mezcla se sometid a reflujo
con agitacidn a 95-1008C durante 20 horas, se enfrid
J se separd del disolvente por destilacifn em vacfo, El
s61ido resultente se disolvié en hexano y se¢ congeld en
hielo-acetona seco. Se obtuvieron en 2 porciones, 22 par—
tes (57% de 1a teoria), del derivado siguiente de cloro-
difluvoroacetato del alcohol,

H
R./”

OCOCFECIV

Una parte del producto se recristalizd en hexano para
proporcionar un s8lido blanco con un punto de fusidn
de 112-1182C. FE1 esgpectro infra-rojo del producto pu-

rificado aéus& absorcién de carbonilo e 5,57 micrones

‘y bandas de éster cerca de 8,46 micrones.
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Preperacidn del derivado bromuro. .

Se mézclaron en un tubo Carius, 30 partes
del alcohol, 54 partes de tribromuro de fésforo y 32 par
tes de bromo. El tubo se cerrd, a la lémpara, se calentd
s 140-1602C durente 9 horas, se enfrid y se abrid, y la
masa de reaccidn se lavdé con agua, se filtrd y se secd
al aire. Se obtuvieron 34 partes de producto himedo que

contenfa el siguiente derivado de bromure del alcohol:
n .

Ny
a

“Br

El producto se recristelizé tres veces en mezcla de al-
cohol metflico-diclorometano para obtener up sélide blan-
co de un pumto de fusidn de wnos 3802C, con descomposi~
cién. E1 espectro infre-rojo del producto acusé ausencia
de hidroxilo y otros grupes funcionales. -

EJEMPLO 13
Preparacién del derivado etil-carbamato. .

Se diselvieron 20 partes del alcohol y &
partes de isocianato de etilo, en 176 partes de benceno,
se effadieron 3 gotas de trietilamina, y la solucidn se so-
metid a reflujo durante 17 horas a unos 80¢C. La solucidn
gse separd del disolvente por deatilacién en vacfo, pare
obtener un sdlido de color tostado, que se lavé con hexa~-
no y se obtuvieron 21 partes (91% de la teorfa) de un pro=
ducto secado al aire que contenfa el derivado etilcarbame-
to siguiente del alcohol:»

H
R;”

ocomcggs



10

15

20

30

m‘-»«:om.r.‘v,
" "
s 2
o
n

Uns pequeiia parte del producto se recristalizd em hexa-

no, para obtener un producto purificado que fundfa a 174-

1762C, El espectro infra~rojo del producto acusd absor—

¢ién de carbonile a 5,74 y 5,83 micrones, y tensién ni-
trégeno;hidrégeno & 3 micrones.

EJRIL0 16
Prepara;:ié'n del derivado n-propilcerbemato.

Se wezclaron 20 partes del e;lcohol y6
parteé ke isocianato de n=propilo con 176 partes de ben-
ceno, agregandose 3 gotas de trietilamina, y la mezcla
se sometid o reflujo durante wnas 18 horas. La solucidn
resultante se separd del disolvente por destilacién en
vac{o, para obtemer un sélido de co}or tostado que ge tri-
turd con hexano y se £iltré, Tl material filtrado se lavd
con hexano para proporcionar 22 partes (965 de la teorfa)
de producto que contenfa el derivede siguiente‘n-propil-

carbamato del alcohkol:
H

2”

\\‘OCGRHBSHg
La mayorfa del producto se recristalizé en une mezcla
hexano=cloruro de etilenmo para obterer wn producto pu-
rificado con un punto de fusién de 126-1292C. El espec—
tro infra=rojo del producto acusé absorcidn de cerboni~
1o & 5,72 y 5,83 micrones, y tensidn nitrégeno-hidrdgeno
e 3,01 nicrones; -

EJRPLO 17

Preparacién de n-butil carbemato.

Se disolvieron 18 partes del alcohol y 4

partes de isociangte de n-butilo, en 176 partes de ben-
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carbamato del alcohol:

% < SR

ceno, $s agregeron 3 got-{m de trietilamina y la solu~
cidn se sometid a reflujo durante i? horas. El disol-
vente se separd de la solucién por destilacidn en va-
cfo, y el sélido resultante se triturd con hexano y se
£filtré. B sdlido se identificd como alcohol sin reac-
cionar, Bl filtrado y el sblido se combinaron, y se a-
fiadieron 176 partes de bencene, 10 partes de isociena-
to de butilo y veries gotas de trietilamina. Esta mez~
cla se sometid a reflujo a unos 808C durante 22 horas
y el disolvente y el exceso de isocianato se separaron
por destilacién en vacfo, para proporcionar un aceite

viscogo que contenfu ¢l derivado siguiente de n-butil

B
7/
R
| . 00ONHC _
El producto se disolvid en diclorometano, y se afiadid
hexano. Se evapord por filtracién una pequeiia centidad
de material insoluble, y el filtrado se hirvid haste

presenterse la cristalizacifn. La pasta resultante se

enfrid, y el producto s8lido se separd por filtracién

y se lavé con hexano proporcionando 10 g de producte
con un punto de fusién de 147-1492C, Ll espectro infra-
rojo del producto acusd absorcidn de carbonilo a 5,72
micrones ¥y tensidn nitrdgenc-hidrdgene a 3 micrones.
EJRMPLO 18

Preparacidn del derivado carbobutoximetil carbamato.

Se¢ mezclaron 15 partes del alcokol y
4,8 partes de acetato de isocisnato de butilo con 220
partes de benceno y vnfias gotas de trietilamina. lLa mez~

cla se calentd a reflujo durante 19 horas., El disolvente
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se retird por destilacidn en vacio, para obtener un
aceite viscoso que se triturd con éter de petroleo
caliente de bajo punto de ebullicidm, para obtener

w sélido que contenfa el derivado de cerbobutoxietil~
carbamato del sléohol. . : |
/

B :
OCONHQHQOCO(Cﬁz)SCHa

El sélido se separé por filtracién y se lavé con éter
de petroleo para obtener 1;2 partes de producto de un-
punto de fusidn de 109-1122C. El espectro infra—fojo
del producto acuaé sbsorcidn de carbonilo a 5,65, 5,77
micrones y tensién de nitrdgeno-hidrégeno a 2,96 micro-
nes. | .
EJBMPLO 19

Preparacién del producto de reaccién alcohol-oX -i;oa-
cianato gluterate de dimetilo.

Se mezclaron 15 partes del alcohol
y 5,2 partes de OX -isocianato glu&rato de dimetiio,
con 220 partes de benceno gue contenfan algunas gotas |
de trietilamina, La mezcla se calentd a reflujo duran—
te varias horas y luego se despojé del disolvente por
destilacién en vacio para propercionar un aceite visco-
80 que se triturd con &ter de petréleo de bajo pmto
de ebullicién, gue contenia una pequedia cantidad de clo-
ruro de mwetileno,formando asi un slido de color tosta—
do, El sflido se separd por filiracidén y se lav’é con
éter de petréleo para proporcionar 13 partes del pro-
ducto de reaccidn signiente del alcohol y el & —isocia—

nato glutarato de dimetilo:
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El producto tenfa un pumto de fusién de 122-1320C, Su
espectro infra-rojo acusé sbsorcién de carbonilo de 5,7

a 5,78 micrones y tensidn de¢ nitrégeno-hidrigeno a 2,89

-micrones,

El alcohol y sus derivados de este inven—

to, pueden aplicarse directemente como ﬁesticidas pero

ventajosamente se incorporan en portadores adecnados 1i-

quidos o sflidos para proporcionar pulverizaciones pesti-
c¢idas o compoaiciones pulverulentas.
Les composiciones pesticidas liquidas con-

tienen, generalmente, en proporciones ponderales alrede=-

‘dor de 10 o 25% del aleohol ° derivado come agente activo,

alrededor de 65 a 88% de un disolventé aromftico y alrede—
dor de 2 & 10% de un agente adecuado de mojadura o emul=

sionente, tal como oléato‘de diglicol, éter fenflico p-iso~
octilico de glicol polietilénico, mezclag de elcoholes po=

liéteres alquil-ar{licos con sulfonatos alquil-arflicos y

A-ﬁezolas @g‘esteres de polioxietileno gorbiten de dcidos gra-

sog y de iésinas mezclados con sulfonatos alqnil-arflicos.
La; solucion:~ concentrada: se diluye ¢ mezcla con agua pa-
ra formar una dispersi&ﬁ o emulsién acuosa adecuads pare la
aplicacidn por pnlvariz;eién, que contenga de 0,003 a 0,1 %
sproximademente en peso de ingrediente activo.

Los disolventes aromitieos representa=

tivos do los que pueden'nsarse pera preparar las composicio-

nes pesticidas 1iquidss, son xileno, disolventes arocdtices
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elevados, naftalenos metiledos y nafta aromdtice densa.
| La composic¢idn pulverulenta mojable

contiene, generalmente, en proporciones ponderales, slre-
dedor de 25 & 75% del ingrediente activo, de 20 a 73% a~ -
proximadamente de soporte portador sdlido finamente dividi-
do y alrededor de 2 a 3% de agentes adecuados de mojadura
y dispersién. Los sulfonatos polietéricos, y los sulfona=
tos alquil-arilicos son agentes de mojadura cldsicos. Los
agentes de dispersidn tipicos son sulfonatos de lignina y
condensados de acido naftaleno sul fénico~-formaldehido.

Las composiciones pulvérulentas mojables
pueden prepararse £5cilmonbe mezclando oAmoliendo‘el in-
grediente activo con el soporte y el agente de mojaduras, a
un tamafio cldsico de part{culas de So.a 40 wicrones apro-
zimadamente. La composicidn se mezcla con agua para formar
una dispersién acuosa sdecueda para el rociado, gue conten-
ga aproximademente de 0,001 a 0,1% en peso de ingrediente
activo,

Los soportes sflidos representativos de
los que pueden utiiizarse para preparer los polvos suscep-
tibles de mojarse, son los silicatos de magmesio y alusimio
(por ejeﬁplé talco, arcillas de caolfn y arcillas "attapul-
gits®), carbonatos {por ejemplo dolomita y greda (materie-
les que contengan dcide silfcice {por ejemplo tierra de
diatomeas), tierra de bastanerecs, yeso y azufre.

Es sabido en la téenica, qﬁe no es posi=-
ble especificar la cantidad mfnime dél ingrediente activo
que ha de utilizarse pars proporcionar la toxicided deseads,

ye que depende de variables iales como los organismos deter~

uinados a controlar,.y las condiciones ambiecuntales.
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A continuacidn se indican ensayos de pesticidas u~
tilizados como ejemplos, del alcohol y sus derivaedos a que

este invento se refiere:

Larvas de Orugss me-~ Afidos
escarabajo ridionales de los

de habichue guisante

INGREDIENTE ACTIVO FORMULA la mejicana
El alcohol 1 parte de solu- 90 100

¢idn aceténica

por 19 partes de

agus
Derivado cloroace~ 1 parte de solu— 90 100
tato cidn acetdnics

: por 9 partes de

acetona + 10 par

tes de agua
Derivade cloruro 1 parte de solu- 100 100 50
. cion aceténica

por 19 partes de

agua
Derivado sulfato 9,56 kg.de compo-
potasico sicion pulverulen

ta mojable al 25%

por 1.000 l.de agua 100 100
Derivado Ne-metil 2,39 kg.do ingre~ 100 100 100
carbamato dzente actlvo,tal

como solucidn acetd
nica por 1.000 1.de

agusa.
Derivado de N-femil 9,58 kg.do composi~ ' 100
carbamato. cidén al 25% de polvo

mojable, por 1.000 1

de agua.
Derivado laursto 2,39 kg.de ingredien 80

te activo tal como
solucidn acetdniea,
por 1,000 1. de agua

Derivado oleato 2,39 kg.de ingredien 80 100
S te activo tal como ,

solucidén acetdnica,

por 1.000 1.d¢ agua

Derivado bromure 2,39 kg.de ingredien
te activo tal como
solucién acetdnica,
por 1,000 1.de aguas 100 100 100



>

INGREDIENTE ACTIVO

Derivado carboetoxi-
metil carbamato

Derivado clorodifluo
roacetato

Derivado etil-car—
hamato

Derivado n-propil
carbamato

Derivado carbobuto-
ximetil carbamato

Producto de reaccidn

" aleohol-dimetil & ~

igocianato glutaratoe

dionte activo por
1.000 l.solucidn
acetona~agua (1:1)

2,39 kg.de ingre— 100
diente activo por

1,000 1.s0lucidn

acetona—agua (1:1)

(a) - 4,8 g de ingrediente activo disueltos em 100 cc. de

acetona,

(B) -~ 28% de ingrediente activo, 73,5 % de "Attaclay” {so-
. porte de arcilla attapulgita), 0,75% de "Elvanol"
51-05 (agente de dispersido de alcohol polivinflico’

sintético soluble en egua),0,75% de "Nacconol SW*

(agente de mojadura sulfonato alquil-arflico).

Los onsayos sobre la toxicidad con res-

recto a las laxvas de escarabajo de habichuela mejicana

{Bpilechna varj-vestis) se realizaren rociendo plantas hor-

13
3

P 2956806
MUERTES %
Larves de Orugas me Afidos
escarabajo ridionales de los
de hebicime guisante;
FORIULA la wejicena
9,56 kg, composi 100 100 100
cidn en polve
mojable al 25%
por 1,000 l.de
ajua.
9,56 kg.composi 100 100
cidn al 25% de :
polve mojable,
por 1.000 1.de
agua.
2,39 kg.de in- 100 100 100
grediente acti
vo pox 1.000 1,
solucidén acetona
agua{ 1:1)
2,39 kg.ingredien 100 100 100
te active por 1000
1.de solucién ace-
topa~agua { 1:1)
2,39 kg.de ingre~ 80 100 T 100
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ticolas de habichuelas {arédndano) con la composicidn in-
dicada del ingrediente activo, y dejando que las plantas
se secaran. Las larvas se confinaron en el follaje trata-
do, por medio de jaulas de tela metdalica. El record de mor-
tandad se realizd 3 dfas después del tratamiento.

Los ensayos en orugas meridionales (Prodenig
eridania) se realizaron pulverizéndo plantas hortfecolas de
habichuelas {ardndano) con la composicidn indicada del in-
grediente activo, y dejdndo que las plantas se secaran. Les
orugas se confinaron en el fol'laje tratado, por medio de jau-
las de tela metdlica. La cuenta de la mortalidad se realizd
tres dfas después del tratamiento.

Los ensayos con respecto a la toxicidad pa-
re los écidos del guisante, (Macrosiphum pisi) se realizaron
retirdndo los #cidos de las plantas infestadas, colocdndolos
en un temiz de tela meidlica y rociandolos con la compogicidn
indicada del ingrediente activo. Después del tratamiento,los
Acidos se confinaron a las plantas de habichuela ancha sin
tratar. El record de la mortalidad se presenté tres dias des=
pués del tratamiento.

Una solucién al 1% del aleohol dilufdo
con agua suficiente para conseguir una concentracidn de 10
partes por millén, se ensayd con respecto a las esporas de
Sclerotiniag fructicola mildiu de "fruto duro®, obienidas ha~
ciendo crecer el hongo durante una semana en dextrosa de pa-
tata, plentas de agar. Después de un periode de incubacidn
de 24 horas a 18,32C., la solucidn se examiné al microscopio
para determinar el porcentaje medio.de terminacidn de espo-
ras. Se comprobd gue el alcohol proporcionabs una germinacidn

de 0% de esporas, comwparado con la terminacién de 927 para
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pare el idm cobre en un ensayo anélogo. '
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Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, as{ como la manera de realizarlo en le préctica,de=-
be hacerse constar que las disposiciones anteriormente in-

dicades son susceptibles de modificaciones de detglle; en

" cuanto no alteren su principio fundamental. Tambien s¢ ha-

ce constar que el invento corresponde a une solicitud'de
patente presentada en EE.UU, de América con fecha 30 de e-
nerv de 1.963 n? 255,065, acogiéndose, por lo tanto, a los
beneficios que conceden los convenios internacionales en vi-
gor y siendo lo que cénstjtuye 1la esencia del referideo in-
vento y por lo que seisoligita Patente de Invencidn, por 20
afios en Espafias * Procedimiento para la preparacidn de com=
pesiciones pestiéidas“; caracterizandose por lo siguiente:
12 ,~ Procedimiento psra la preperacién’de compo=
sicionas'pesticidas, caracterizado porque el elemento activo
decaclorooctahidro=1,3 ,Metgnﬁeﬂ-ciclobuta (cd) pentalen-

2=01, se obtiene reduciendo decaclorooctahidro=l,3,4~meteno~

SH-ciclobuta (cd) pentelen-2~ona.

2¢ .~ Procedimiento segin reivindicacidn 19, ca-

racterizado porque la reaccidén se realiza con un hidruro me~

tdlico, preferiblemente un tetrahidruro metdlico, en un di-

solvente orgdnico inerte précticemente en condiciones anhi-
dras, a une temperatura de 50° a 1752C, preferentemente de
862 a 1002C,

~ 88,- Procedimiento pare la preparacion de com~
posiéiones pesticidas mezcléndo un ingrediente active con
un soporte inerte pars el mismo, caracterizedo porque el in=

grediente activo es decaclorooctahidro-l,3,4~meteno~2H-ciclo~
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buta (cd) pentalen=2-01, o un derivedo del'@i

con prefercncia se halla presente en la preparacién en
la proporcidn ponderal de 0,001 a 0,1%,

4%, Procedimiento segin reivindicacidn
38, caracterizado porque el derivado es un ester inorge-
nico u orgénico, con preferencia un ester de Acido carbo-
xflico, o un carbamato.

58,~ Procedimiento para la preparacidn
de composiciones pesticidas; tal y como queda sustancial-

mente descrito en presente Memoriae
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