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"Procedimiento de obtención de composiciones 

p e s t ic id a s" .

IMPERIAI CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED, entidad in g lesa , 

residente en Imperial Chemical House, Millbahk, Londres, 

In g la terra .

Este invento se re fie re  a nuevas composiciones 

p e stic id a s  que contienen una 1,3,4-oxadiazol-5-ona, 

como ingrediente activo .

Una peste o plaga cuyo control ha ofrecido un 

5. problema especialmente d i f í c i l  es e l "spider mito" que

Mod t!3



30
pertenece a l a  fam ilia  de l a s  Tetranyquidas. Los daños 

ocasionados en l a s  huertas y otras cosechas ag ríco la s 

y o rtico la s  aumentaron en a lto  grado a l introducirse de­

terminados in se c tic id a s  t a le s  como DDT. Estos in se c t ic i­

das aunque e ficaces contra muchas p lagas, no controlan 

l a  antes indicada de modo e ficaz  y s in  embargo destruyen 

muchos de sus enemigos, Como consecuencia, lo s  ejempla­

res de e sta  p laga se m ultiplicaron y lo s  daños ocasiona­

dos fueron superiores. Con objeto de luchar contra e sta s  

invasiones, se han ensayado muchos in se c tic id a s . En ge­

n eral, s in  embargo han sido insuficientem ente ac tiv o s.

Un c ie rto  áx ito  se ha logrado con e l parathion y otros 

in se c tic id a s  que contienen fó sfo ro . Sin embargo l a  u ti­

lid ad  de estos m ateriales se l im ita  bien por su  elevada 

toxicidad  con respecto a lo s  animales de sangre ca lien ­

te ,  o por e l  hecho de que lo s  in secto s parecen desarro­

l l a r  una re s is te n c ia  para lo s  cuerpos c itad os. Se ha des 

cubierto, s in  embargo, que l a s  composiciones p e stic id a s  

que contienen como ingrediente activo  una 4 -a r il-1 ,3 ,4 -  

oxadiazol-5-ona son muy e ficace s contra l a  araña ro ja  

y sus huevos, y más especialmente contra e sto s .

Así pues, este  invento comprende composiciones 

p e stic id a s  perfeccionadas que comprenden una 4 - a r i l- 1 , 

3,4-oxadiazol-5-ona mezclada con un diluyante só lido  o 

un diluyente liqu ido que contenga un agente de su perfi­

cie ac tiv a .

Los grupos a r i lo  incluyen un grupo fen ilo  o un 

grupo - n a ft i lo , cada uno de lo s  cuales puede e s ta r  sus­

titu id o  o in su stitu id o . Los sustituyentes adecuados in ­

cluyen con preferen cia, un grupo a lq u ilo .



que contenga de 1 a 6 átomos de carbono, preferentemen­

te un grupo a lcox i,

que contenga de 1 a 6 átomos de carbono, preferentemen­

te un grupo alquilmercapto, un grupo amino que puede 

e sta r  su stitu id o  o in su stitu id o , un grupo amido que in­

cluya un grupo sulfonamlda, un grupo oarbo-alcoxi, un 

grupo ciano, un átomo halógeno con preferencia un átomo 

de cloro, un grupo h idroxilo y un grupo n itro . Los com­

puestos preferidos incluyen lo s  que tienen l a  fám u la

en l a  que R puede ser  uno de lo s  grupos sigu ien tes:

N -----  N ---  R

Compuesto -  R
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Las composiciones pueden ser só lid as en cuyo 

caso e l ingrediente activo  se h a lla  presente en mezcla 

con un diluyante só lido  que, con preferencia, es un 

polvo. Constituyen diluyentes só lid o s apropiados; cao­

l ín ,  t ie r r a  de bataneros, yeso, s a l ,  t ie r r a  de Hewitt 

magnesia calcinada, fo sfa to  t r ic á lc ic o  y a r c i l l a  para 

porcelana. En general se p refieren  la s  composiciones 

líq u id as por se r  de ap licación  más conveniente. Corrien 

temente comprenden dispersiones o emulsiones acuosas en 

la s  que e l ingrediente activo  se mantiene en forma d is­

persada en agua, por medio de .un agente de su perfic ie  

ac tiv a , por ejemplo un agente de mojadura o un agente 

de d ispersión . En l a s  d ispersion es, l a s  p a rtícu la s  só­

l id a s  del ingrediente activo  se h allan  presentes en l a  

fa se  acuosa, mientras que en l a s  emulsiones, e l  ingre­

diente activo e s tá  presente en forma de solución en un 

disolvente insoluble en agua, y l a  de fa se  d ispersada 

comprende dos pequeñas gotas de l a  solución . Los agen­

te s  de su perfic ie  ac tiv a , incluyen productos de conden­

sación  de óxido de e tilen o  con v ar ia s  substancias, por 

ejemplo con a lq u il-fen o les incluyendo o c t i l  fenol y 

nonilfenol, monolaurato de sorb itan , alcohol a le í l ic o ,  

alcohol c e t í lic o  y polímero de óxido de propileno. 0- 

tro s  agentes adecuados incluyan e l benceno sulfonato 

de ca lc io  dodecilo, e l lignosu lfonato  de ca lc io  e l  l i g -  

nosulfonato de sodio y e l  lignosu lfonato  de amonio. Un 

método conveniente para preparar una composición l íq u i­

da, comprende e l  d iso lver e l  compuesto y e l  agente de 

su perfic ie  ac tiv a  en un d iso lven te, por ejemplo dim etil 

formamida, su lfóxido de dim etilo, dioxano o m etil celo-30



solve y a g ita r  luego l a  solución con agua. Las canti­

dades de lo s  compuestos que pueden usarse en la s  com­

posicion es, pueden v a r ia r  entre amplios lím ite s, segdn 

e l compuesto que ha de u sarse . En general, s in  embargo 

5. se prefieren  composiciones que contengan de 2 a 0,05 %

en peso de lo s  compuestos aunque a veces son convenían 

te s  cantidades superiores o in fe r io re s .

Lasi composiciones que contienen cantidades pe­

queñas de compuestos ac tiv o s, son de transporte incon- 

10. veniente a causa de l a  gran cantidad de diluyente iner

te  presente. Consiguientemente, lo s  fabrican tes suminis 

tran  en general composiciones en forma de una composi­

ción concentrada que hay que d i lu ir , corrientemente con 

agua, antes de l a  ap licación . Las composiciones cocen- 

15. tradas son con preferencia líq u id a s , y pueden compren­

der una solución del compuesto y un agente de superfi­

cie activa , en un disolvente que puede ser  soluble o 

insoluble en agua. Antes de u sar la , l a  composición se 

a g ita  con agua y, segdn que e l disolvente sea soluble 

20. o insoluble en agua, l a  composición d ilu id a resultante

comprenderá una d ispersión  o una emulsión del ingredien 

te  activo . Como forma variante de composición figu ra  un 

polvo d isp ersib le  que puede comprender una mezcla fin a­

mente d iv id ida de ingrediente activo , y un agente só l i-  

25. do de su perficie  ac tiv a  que puede co n stitu ir  una parte

o todo e l diluyente só lido  presente en l a  composición. 

Las composiciones líq u id as adecuadas para l a  agitación , 

se obtienen por tanto fácilmente agitando e l polvo d is-  

persable con agua. Las composiciones concentradas pueden 

contener de 10 a 80% en peso del ingrediente activo ,30



aunque corrientemente se p re fiere  de 25 a 60% en peso.

Las composiciones son para u t i liz a r se  prin cipal­

mente para l a  destrucción de la s  láminas de araña ro­

ja  y más especialmente sus huevos. Las composiciones,

5, s in  embargo, son tóx icas tambián para otras p lagas por

ejemplo e l blaok aphids (aphids fa b a s) , groen aphids 

(Macrosi-phum p i s i ) ,  la rv as de mosquitos (Aedes aegyp- 

t i i ) ,  escarabajo  de l a  mostaza (Phaedon cochleariae) y 

mosca corriente (Musca dom estica).

10. Los compuestos usados en e s ta s  composiciones

pueden obtenerse por v ario s mátodos. Sin  embargo, uno 

muy a menudo conveniente comprende e l colocar una fo r-  

mil h idrazina de fórmula R .̂NH.NH.CHO, en l a  que es 

un grupo fe n ilo  o - n a ft i lo  que puede e s ta r  su stitu id o  

1g, o no, en reacción bien con fosgeno o en e s te r  c lo rfó r-

mioo con preferencia en presencia de un diluyente l i ­

quido, por ejemplo benceno, tolueno o x ilen o . La reac­

ción, con preferencia se r e a liz a  a temperaturas e le­

vadas, y corrientemente a l punto de eb u llic ión  del 

20. diluyente. Por conveniencia, puede in c lu irse  un in d i­

cador en l a  mezcla de reacción, para in d icar cuando 

á s ta  l le g a  a l a  terminación. Un indicador adecuado es 

e l  bicarbonato sódico, que desprende dióxido de carbo­

no con efervescencia en presencia del ácido c lo rh íd ri-  

2$. co que se produce como resu ltado de l a  in teracción  de

l a  form ilhidrazina y e l fosgeno o e l e ste r  c lorofór- 

mico. A condición de que se use bicarbonato sódico su­

f ic ie n te , l a  terminación de l a  efervescencia proporcio­

na una indicación  del f in  de l a  reacción p rin c ip a l. El 

tiempo que tarda l a  reacción para l le g a r  a l a  termina-30.
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ción, v a r ía  con l a  naturaleza de lo s  reactivos y la s  

cantidades presentes, s in  embargo, en general bastan 

de 2 a 10 horas.

Este método de preparación no es siempre ade­

cuado para lo s  compuestos en lo s  que e l átomo de car­

bono y e l grupo fen ilo  o -n a ft ilo  o adyacente a l áto 

mo de carbono que l le v a  e l grupo oxadiazolona, l le v a  

también un sustituyante , especialmente grande, por ejem 

pío un átomo de c loro . Los compuestos de e sta  naturale­

za se obtienen con fa c ilid ad  tratando un fen ilo  o -naf- 

t i l a t o  cloroacético de l a  fórmula R̂ -Ĥ N-CH.COOH en la  

que R tiene e l sign ificad o  antes indicado, bien con 

una base d éb il, por ejemplo bicarbonato sódico, o una 

amina orgánica o una base enérgica, por ejemplo, hidró 

xido sódico, u tilizad o  en solución d ilu id a. Este método 

es también ap licable a l a  preparación de compuestos sus 

ceptib les de prepararse por e l método an terior. La re^c, 

ción se re a liz a  normalmente con suavidad a l a  tempera­

tu ra ambiente y requiere en general de 2 a 24 horas pa­

ra  l le g a r  a l a  terminación.

Aunque este  invento se d irige  principalmente a 

nuevas composiciones p e stic id a s , comprende también como 

u lte r io r  c a ra c te r ís t ic a  un procedimiento para proteger 

l a  v ida de la s  p lan tas contra lo s  ataques de p lagas, que 

comprende e l tr a ta r  la s  p lan tas in fectadas por p lagas, 

con algunas de la s  composiciones a continuación descri­

ta s .
Este invento se ac lara  por lo s  ejemplos sigu ien­

30.

te s :

EJEMPLO 1 -  Este ejemplo ac lara  una composición liq u id a
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concentrada, fácilmente d ilu ib le  en agua para formar 

una emulsión acuosa adecuada para l a  ap licación . 

Compuesto 1 10 partes en peso

Dimetil formamida 70 " " "

Agente de mojadura que com­

prende un producto de conden 

saciÓn de nonilfenol y óxido 

de etilen o  20 " " "

EJEMPLO 2 -  Este ejemplo ac lara  un polvo dispersable 

fácilmente, convertible, por ag itación  con 

agua, en una d ispersión  acuosa d ilu id a , adecuada para 

l a  ap licación .

Compuesto 17 50 partes en peso

Lignosulfato cálcico j O  M W !!

A rc illa  de porcelana 40 " " "

EJEMPLO 3 -  Este ejemplo se re fie re  a una composición

só lid a  adecuada para usarse como polvo pa-

ra  e l  espolvoreado s in  u lte r io r  d ilución .

Compuesto 20 2 p artes en peso

Talco g g M M M

EJEMPLO 4 -  Este ejemplo se re fie re  a una composición

líq u id a  d ilu id a  para ap licarse  s in  u lte -

r i  or d ilución .

Compuesto 8 0,5 p artes en peso

Bencenosulfonato de sodio

dodecilo 1,o " " "

Acetona 3,5 " " "

Agua - 9$ " ') t!

EJEMPLO 5 -  Se'prepararon v ar ia s  composiciones p e s t i­

cidas con l a s  d is t in ta s  4 - a r i l- 1 ,3 ,4-oxa-30



-  11 -

5.

10.

15.

20.

25.

30.

diazol-5-onas indicadas a continuación, disolviendo 

lo s  ingredientes activos en una mezcla de 2 volúmenes 

de acetona y un volumen de diacetona-alcohol, para 

formar soluciones que contenían 4% en peso de lo s  in­

gredientes ac tiv o s. Las soluciones se convirtieron 

luego en dispersiones acuosas por d ilución con una 

solución constitu ida por 0,01% en peso de un agente de 

mojadura que se vende con e l nombre comercial de "LIS- 

SAPOL NX" d isu elto  en agua. Las actividades de e sta s 

dispersiones se ensayaron a continuación contra gorgo­

jo s  de arana ro ja  adultos y sus huevos, del modo s i ­

guiente .

Se infectaron  p lan tas de habichuela france-sa 

cada una con dos hojas con gorgojos adultos y la s  plan 

ta s  se dejaron permanecer un periodo de 12 horas sin  

u lte r io r  tratam iento. Durante este  período, lo s  gorgo­

jo s  desobaron. Los gorgojos se re tiraron  luego de una 

hoja de cada planta por medio de aire  comprimido, des­

pués de lo  cual l a s  p lantas se rociaron o pulverizaron 

con la s  composiciones an teriores, que contenían 0,1 % 

de lo s  ingredientes activos, inmediatamente después 

de l a  pulverización  o rociado, l a s  hojas que contenían 

lo s  huevos solamente se desprendieron y e l peciolo se 

introdujo en un tubo de agua. Tres d ías después de l a  

pulverización o rociado l a  hoja que contenía lo s  gor­

gojos se examinó para determinar e l  número de insec­

to s  muertos, y se is  d ías después del rociado o pulve­

rización , l a  hoja que contenía lo s  huevos se examinó 

también parg6baeivar e l  número de lo s  mismos que se 

habían desarrollado.
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Los ensayos se rea lizaron  utilizando lo s  com­

puestos números 1; 6, 7? 8, 13 y 20. En cada caso, se 

habían destruido más del 90% de lo s  gorgojos y de sus 

huevos.

Otra serie  de ensayos se re a liz ó  contra huevos 

de lo s  gorgojos de araña r o ja , u tilizando composicio­

nes que contenían compuestos 2 , 3* 4, 5, 14, 15, 16,

18, 19, 21, 22 y 23* Todas l a s  composiciones ensayadas 

destruyeron más del 90% de lo s  huevos y e sto s re su lta­

dos aclaran  l a  elevada activ idad  ovicida de lo s  com­

puestos.

N O T A

D escrita suficientemente l a  naturaleza del in ­

vento, a s í como l a  manera de r e a liz a r lo  en l a  prác­

t ic a ,  debe hacerse constar que l a s  d isposiciones an­

teriormente indicadas son su scep tib les de m odificacio­

nes de d e ta lle , en cuanto no a lteren  su prin cip io  fun­

damental. También se hace constar que e l invento se 

re fie re  a una So lic itu d  de Patente presentada en In ­

g la te rra , con fecha 24 de ju lio  de 1963, nP 29326/53, 

acogiéndose por lo  tanto a lo s  beneficios que conceden 

lo s  Convenios Internacionales en v igor, siendo lo  que 

constituye l a  esencia del re ferid o  invento, y por lo  

que se s o l ic i t a  Patente de Invención por 20 años en 

España, sobre:" PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE COMPO­

SICIONES PESTICIDAS"; caracterizándose por lo  sigu ien ­

te :

1a .-  "Procedimiento de obtención de composicio 

nes p e s t ic id a s " , caracterizado porque comprende e l mez 

c ia r  de 10 a 80% en peso de una 4 -aril-1 ,3 ,4 -o x ad iazo l-30.
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en l a  que R es un grupo fen ilo  su stitu id o , con un di­

luyante só lid o , o liqu ido  y un agente de superficie  

ac tiv a .

23.- Procedimiento según reivindicación  18, ca­

racterizado porque e l grupo fen ilo  e stá  su stitu id o  por 

un grupo alqu ilo  que contiene de 1 a 6 átomos de car­

bono.

33.- Procedimiento según reivindicación  23, ca­

racterizado porque e l grupo alqu ilo  es un grupo m etilo.

43.- Procedimiento según reivindicación  1a, ca­

racterizado porque e l grupo fen ilo  e s tá  su stitu id o  por 

un grupo alcoxi que contiene 1 a 6 átomos de carbono.

53 .- Procedimiento según reivindicación  43, ca­

racterizado porque e l grupo alcoxi es un grupo metoxi.

63 .- Procedimiento según reivindicación 18, ca­

racterizado porque e l grupo fen ilo  e s tá  su stitu id o  por 

un átomo de halógeno.

73 .- Procedimiento según reivindicación  6§, ca­

racterizado porque e l halógeno es cloro.

83.- Procedimiento de obtención de composicio­

nes p e stic id a s , t a l  y como queda sustancialmente des-
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c r ito  en l a  presente Memoria.

E sta  Memoria consta de 14 hojas e sc r ita s  a má-
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