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MEMORIA DESCRIPTIVA

que se presenta para unir a la solicitud

_ de

PATENTE DE INVENCION
formulada el 2 de Enero de 1967, con el nimero 335.164

en
ESPANA
por VEINTE afios

a nombre de N.V. PHILIPS!' GLOEILAMPENFABRIEKEN, entidad how
landesa, establecida en Emmasingel 29, Eindhoven, Holanda,
por:
“UN METODO DE PRODUCIR UNA COMPOSICION PESTICIDAY
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La invencidn se refiere a un grupo de nuevosg 4=di-
metilaminome tilfenil~N-metilcarbamatos, substituidos en el
nicleo benceno por 1, 2 § 3 grupos alquilo, cada uno de 1os
cuales tiene 1 a 3 dtomos de carbono.

Este grupo comprende los siguientes compuestos:

1) 2-metil=4—dimetilaminometil-5~igopreopil-Ffenil-N-metilcar-
bamato;
2) 2-isopropil-4-dimetilaminometil=~5-metil~fenil-N-metilcarba— -

mato;
3) 3~metil-4~dimetileminometil-5-etil-fenil-N-metilcarbamato;
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4) 2,3-dimetil-4~dimetiiaminometil~fenil-N-metilcarbanato;
5) 2,5~dimetil~4=-dimetilaminometil=fenil-N-metilcarbamato;
6) 2-isopropil-4=-dimetilaminometil-fenil-N~-metilcarbamato;
7) 2,3,5=-trimetil=4-dimetilaminometil-Lenil-N-Metilcarbana—~
to, y las sales de estos compuestos por ejemplo las sales de
deido clorhidrico, dcido sulfdrico o deido fosforoso.

Los compuestos se caracterizan nor su actividad
insecticida satisfactoria, que en algunos casos puede ser de
un cardcter muy especifico.

El compuesto 1) es particularmente activo contra
escarabajos y afidios. La substancia es muy poco Fitotdxica.
En una dosis de 10 a 100 mgr.por litro de 1iquido, el com=
puesto es activo contra el Aphis fabae sobre plantas de haba
ancha, el Brevicoryne sobre plantas jévenes de coliflor (Bra-
ssica oleratea), el lMacrosiphon sobre plantas jévenes de co=-
1liflor (ib), el Megoura sobre plantas jévenes de haba ancha,
el lMyzus sobre plantas jévenes de coliflor y la Leptinotorsa
decemlineata Say sobre plantas de papas.

El compuesto 2) es activo contra el Aphis fabae,
la Leptinobtorsa decemlineata y el Pieris brassicae.

El compuesto 3) es activo contra el Aphis fabae,
el Tetranychus cimmabarinus, la Leptinotorsa decemlineata,
el Pieris brassicae y la Musca. El compuesto 4) es activo
contra el Aphis fabae, el Tetranychus cinnabarinus, también
contra dvulos del mismo y contra la Leptinotorsa decemlinea-
ta. E1 compuesto 5) es activo contra el Aphis fabae y el Te-
tranychus cinnabarinus. Los compuestos son activos en con-
centraciones comprendidas entre 10 y 100 mg por litro de li-
quido.

De estos compuestos particularmente el 2,3~dimetil-
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4-dimetilaminome til-fenil-N-metil-carbamato es extremadamen-
te activo. Se encontrd que las composiciones que contenian
dicho comovuesto eran capaces de prevenir y combatir las si-
gulentes infecciones:

a) Leptinotorsa cinnabarimus sobre solanum tuberosum,

b) Pieris brassicae sobre brassica oleracea var. I.

c) Aphis fabae scop. sobre viecia fava IL.

d) Myzus persicae sobre solanum tuberosum.

e) Brevicoryne brassicae sobre brassica oleracea (L).

f) Eriophyes sp sobre manzanos EM IX.

Los coupuestos de acuerdo con la invencidn, son
nuevos compuestos que pueden ser producidos de manera cono-
cida.

Un método muy adecuado consiste en partir de un fe-
nol, gque no contiene otros substituyentes en el nicleo ben-
ceno, que los grupos alquilo presentes, en el producto final
deseado, en el nficleo benceno. Egte fenol es eterificado, por
ejemplo, mediante sulfato de dimetilo. El éter asi obtenido
se hace reaccionar en una solucidn, mientras se introduce 4-
cido clorhidrico gaseoso con (parae)formaldehido. Durante la
reaccidn se forma un comuvuesto intermedio, que contiene el
grupo ClCHé en la posicidn para- con respecto al grupo fenol-
éter. Este compuesto es convertido luego, por medio de dime=-
tilamina, en el correspondiente compuesto dimetilaminometilo.
Después de separar la funcidn éter, preferiblemente hirvien-
do con une solucién de HBr, el 4-dimetilaminometilfencl subs—
tituldo por grupos alquilo, es convertido con isocianato de
metilo en los N-metilcarbamatos deseados.

Las activiaades bioldgicas fueron medidas mediante

las siguientes pruebas: 3 5 5 1 6 4
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Aphig fabae (Brevycoryne brassicae, livgoura viciae,
Myzus persicae). Las plantas de habas y hojas de repollo fﬁeu
ron sumergidas en una solucidn, o suspensidn acuoga, gue con-
tenia entre 10 y 100 mgr por litro de ligquido, del compuesto
que debia ser examinado. Después de secadas las plantas u ho-
jas fueron colocadas en frascos de 100 ml llenos de agua, co-
locados sobre soportes de madera. Se deslizaron cilindros de
pldstico sobre las plantas u hojas, que fueron luego infecta-
das con 20 Aphis fabae adultos. Lsa mortalidad fué comprobada
después de 3 y 5 dias.

Tetranychus cinngbarinus:

Plantas de almdcigo de aproximadamente 10 cm de al-
ture, de Phaseolus vulgaris, fueron sumergidae en un liquido
que contenia el compuesto a ser probado, después de lo cual
fueron secadas y las hojas fueron envuletas en pequeiias cajas
de pldstico, de un didmetro de aproximadamente 2 1/2 cm, en
las que fueron introducidas anites hembras. las plantas in=-
fectadas fueron mantenidas en un cuarto a una temperatura de
232C, permanentemente iluminadas con 1dmparas fluorescentes.
Ia humedad relativa fué mantenida constantemente entre 60 y
T70%. EL primer control se efectud después de 2 o 3 dias, el
Wltimo después de 5 & 6 dfas.

Tetranychus cinnabarinus (prueba ovicida)

Se usd la misma clase de plantas que para la prue-
ba de la etapa adulta. Algunas de las plantas de almicigo fue-~
ron infectadas con 7 a 8 tetranychus cinngbarinus hembras por
ceja. Después de dos dias los animales y las cajas fueron cui-
dadosamente retiradas. Entre tanto se depositaron Svulos so-
bre las plantas. Las plantas provistas con huevos fueron lue-

g0 sumergidas en una emulsidén o suspensidn acuosa del compues-
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to que debia probarse. Después de secadas las plantas fueron
colocadag en el cuarto acondicionado climatolégicamenfe.y se
contd el nimero de Svulos depositados sobre las hojas. Una
segunda porcidén de las plantas de almiecigo, fué sumergida en
la emulsién o suspensidn, antes de la infeceidn con hembras
de arafiuela roja. Tumbién en este caso, las hembras y las ca-
jas de pldstico fueron retiradas después de dos dias y some-
tidas a un tratamiento como el ya deseripto. Se dejarbn trang-
currir aproximaedamente 8 dias después de contar los Swulos.
Se contaron los Svulos vivos y muertos y las larvas o ninfas
o restantes etapas de crecimiento, vivas y muertas.

Pieris bragsica.

Se introdujeron hojas de repollo en frascos, de cue-
1lo ancho, de 100 ml, después de sumergirlas en emulsiones
0 suspensiones acuosas. Los frascos fueron llenados con agua
y el espacio entre el tallo y el cuello del frasco fué relle-
nado con algoddn. Después de secas las plantas, 103 frascos
fueron colocados sobre el cuello, en soportes de madera bajos,
provistos de orificios y fueron cubiertos con una hojas de
papel blanco perforada, ajustadamente fijada alrededor del
cuello del frasco y dispuestas en formg plans sobre el sopor-
te de madera. Se deslizd un ciiindro de pldstico de 12 cm de
didmetro sobre los tallos. Mediante un cepillo se contaron
y depositaron sobre las hojas 10 orugas jOvenes de aproxima-~
damente 2 cm (tercera etapa). Los cilindros fueron luego ce-
rrados en la parte superior con una hoja de papel poroso, blan-
do, que fué ajustuda alrededor del extremo superior por medio
de una banda de goma. Se efectud el control después de 5 dias.

Leptinotorsa decemlinegta.

ksta prueba se realizdé de la misma manera que la
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descripta para el Pieris brassica. Las plantas madre, esta-

ban constituldas por hojas de papa cortadas. Por cada cilin-
dro se contaron y depositaron 10 larvas jévencs de aproxima=-
damente 6 mm (tercera etapa). El control se efectud después

de 5 dias.

Las composiciones de acuerdo con la invenoiéﬁ, con~
tienen las substancias antes mencionadas en que el componen-
te activo estd mezclado con o disuelto en un excipiente sdli-
do o liquido, al que puede airegarse una substancia activado-
ra de superficie, 0 un agente dispersante. Aparte de tvales
composiciones dispersables en agua, pueden hacerse por ejem-
plo polvos, fumigadores, aerosoles, dispersiones y emulsiones.

La concentracién de la substancia activa en lag com—
posiciones, de acuerdo con la invencidn, pueden variar entre
limites amplios, por ejemplo de 95% en peso en un polvo hu-
mectable que contiene solamente un agente humectante, y dis-
persante, ademds de la substancia activa, hasta 0,001% en pe-
so0 en el 1iquido acuoso para ser pulverizado.

Se obtienen polvos de acuerdo con la invencidn,
mezclando bien una substancia activa, por ejemplo mediante
molienda, con un excipiente inerte sdiido, por ejemplo, en
unz concentracidn de 1 a 50% en peso. Ejemplos de excipientes
sblidos adecusdos son: talco, caolin, arcilla, tierra de dia-
tomeas, dolomita, yeso, tiza, bentonita, atapulgita y mezclas
de estas substancias y similares. Pueden usarse excipientes
orgénicos, por ejemplo, cdscara de: nuez molida.

Los polvos humectables de acuerdo con la invencidn,
contienen una substancia activa, al menos un agente disper-
sante, por ejemplo, agentes muy conocidos tales como sulfatos

de lignina, sulfonatos de alquilnaftaleno y adends preferible-
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mente también un agente humectante, por ejemplo sulfatos de
alcoholes grasos, sulfonatos de algquilarilo, productos de
condensacidn de dcidos grasos tales como los conocidos bhajo
la marca "Igepon", pudiendo agregarse a esta mezcla un exei-
piente inerte, sélido. Un polvo hmectable puede ser obtenido,
mezclando la substancia activa con 1 a 5 partes en peso, de
un agente dispersante, 1 a 5 partes en peso de un agente hu~
nectante, y 10 a 80 partes en pcso de los antes mencionados
excipientes sdélidos, inertes. Para producir aceites miscibles,
el compuesto activo es disuelto o finamente dividido en un
solvente adecuado, preferiblemente poco soluble en agua, 80=
lucidn a la que se agrega un agente emulsificante. Solventes
adecuados gon, por ejemplo, xileno, tolueno destilados de pe-
trdleo ricos en compuestos aromiticos, por ejemplo nafta sol-
vente, aceite de alquitrdn destilado y mezclas de estos sol-
ventes. Emulsificadores adecuados son por ejemplo éteres de
alguilfenoxipoliglicol, ésteres de polioxietilen-sorbitano

de dcidos grasos, o ésteres de dcidos grasos con el polioxie-
tilen-gsorbitano. La concentracidn de los compuestos activos,
en estog aceites migcibles no estd restringida a limites es~
trechos; puede variar entre 2 y 50% en peso. Aparte de estos
polvos humectables y aceites miscibles, puede mencionarse co-
mo uns composicién primaria de alta concentracidn una solueidn
de la substancia activa, en un liquido satisfactoriemente mis-
cible con agua, por ejemplo, acetona o éteres glicdlicos, so-
lucidn a la que puede agregarse un agente dispersante ¥y un
agente humectante. Al diluir con ague, poco antes, o durante
la etapa de pulverizacidn, se obtiene una dispersidn acuosa
de la substancia activa.

El espolvoreo y pulverizacibn de las composiciones

.. 935164
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de acuerdo con la invencidn se realizan de wanera usual en
una concentracién adaptuda a las condiciones requeridas; esta
concentracién no estd restringida a 1imites estrechos y pue-
de estar comprendida entre 0,01 y 5%, usualmente, entre 0,01
y 0,5% en peso.

Una composicidén en aerosol, de acuerdo con la inven—
cibn, se obtiene de una munera clasica, incorporando la subs-
tancia activa, si fuera necesario en un solvente, en un liqui~
do voldtil que serd usado como un gas propelente, por ejemplo
la mezcla comercialmente disponible de clorofluor derivado
de metano y etano, conocida bajo la marca "Freon'.

Log fumigadores o polvos fumigantes, es decir com-
posiciones capaces de producir humo pesticida, cuando son gue-
madas, ge obtienen incorporando una substancia activa en una
mezcla combustible que contiene, por ejemplo, como combusti-
ble azlcar o harina de madera, preferiblemente molidos, una
substancia que contiene la combustidn, por ejemplo nitrato
de amonio o clorato de potasio y, ademds, una substancia que
retarda la combustidn por ejemplo caolin. bentonita y/o deido
silfcico coloidal.

Aparte de los ingredientes menclonados precedente-
mente, las composiciones de acuerdo con la invencién pueden
c&ntener otras substancias conocidas, para ser usadas en es-
te tipo de composiciones.

A un polvo puede agregarse, por ejemplo, un "acon-
dicionador" tal como estearato de calcio o estearato de mag-
nesio. Pueden agregarse, por ejemplo, adhesivos tales como
alcohol de polivinilo, derivados de celulosa u Otras substan-
cias coloidales, tales como caseina para mejorar la adhesidn,

de la composicidn pesticida, a la superficie que debe ser pro-
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tegida.
Fl método de produccidn de compuestos de acuerdo
con la invencidn serd descripto mids detalladamente con refe-

rencia a los ejenmplog.

Ejemplo 1
2-Metil-4-dimetilaminometi1-5-isopropilfenolgnkmeti;carbamgr

—

3o
(Compuesto 1).

a) Bter metilico de carvacrol.

Le metilacidn del carvacrol se realizdé por métodos
normales, con sulfato de dimetilo, en presencia de NaOH acuo-
50.

Rendimiento 95%.
Punto de ebullicidn 96-982/12 mmHg

b)2-Metil-4-dimetilaminome til~-5~isopropilanisol.

Una mezcle de 50 ml de benceno, 100 ml de dcido
clorhidrico concentrado y 82 gr de éter met{lico de carvacrol
fué saturada a 52C con HC1l gaseoso. En el término de una hora
se agregl, gota a gota, una solucidn de 17 gr. de paraformal-
dehido en 200 ml de decido clorhidrico concentrado, con agita-
e¢idn enérgica de la mezcla. Durante esta adicidn, la tempera-
turg fué mantenida entre 1 y 52C, haciendo pasar una ligera
corriente de HC1l gaseoso. Después de la adicién, se continud
la agitacibén durante 1 hora, a aproximadamente 5¢C, después
de 1o cual se agregaron 200 ml de benceno y 200 gr. de hielo.
Le capa orgdnica fué separada y lavada tres veces con 150 ml
de agus helada. Después de secar sobre Ne,50, la solucién ben~
cénica de 2-metil-4-clorometil-5-isopropilanisol fué agrega-
da a una solucidén fria de 60 gr. de dimetilamina en 400 ml

de tetrahidrofuranc. Se dejd que la mezcla asumiera lentamente
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la temperatura ambiente, y se la dejé durante 1 dfa y luego
se la calentd sobre baiio de agua durante 8 horas a 70 - 8090.
Ia mezcla fué concentrada al vacio hasta aproxlmadamente 300
ml y luego extralda tres veces con 150 ml de 4cido clorh1dr1~
co 4N. las capas de dcido clorhidrico fueron recogidas y al-
calinizadas con una solucidn concentrada de NaOH. La base fud
separada en ls forma de aceite, que fué extraido con éﬁer (200
ml). Después de secar sobre Na 804 y destilar el solverte, el
producto fué destilado. Rendimiento 63 gr. (aproximadamente
60 %). Punto de ebullicidn 922¢/0,5 mm. ,

Se ha encontrado por cromatografia gaseosa, que el

producto estd constituido por una substancia Unica.

¢) 2-metil-4-dimetilaminometil-S=isopropilfenol.

El anisol entes mencionado (30,7gr.), fué calenta=-
do a reflujo con 120 ml de HBr al 48%, durante 10 horas. Des-
pués de evaporar al vacio, hasta aproximadamente 80gr., se
agregaron 100 ml de agua y la solucidn fué alcaiinizada agre-
gando una solucidn de NaOH concentrada. Despuds de extraccién
continua con éter etilico, el producto fué recristalizado en
ciclohexeno. Rendimiento 24gsr (aproximadamente 34%). Punto
de fusidn 120.1252C.

d) 2-metil-4—dimetilaminometil~5—igopropilfenil-N-metilcarba~

mato.

El fenol antes mencionado (5 gr.) iué disuelto en
60 ml de éter etilico, solucidn a la que se agregaron 3 ml
de isocianato de metilo y tres gotas de trietilamina. Después
de 2 dfas la mezcla fué calentadu a reflujo durante 2 horas.
Después de evaporar al vacio, el residuo fué recristalizado
con éter de petrdleo (punto de ebullicidn 60-802C).
Rendimiento 6,1 gr (95%) punto de fusidn 94-952C.
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EJIMPLO 2

g;isopr0pi1~4-dimetilaminometi;:ﬁ-meti}-fenil—N—meti;ggrbama—

to (Compuesto 2).

8) 2dsopropildimctileminometil-5-metidanisol.

Una mezcle de 25 ml de benceno, 50 ml de HC1 con=-
centrado y 41 gr. de éter timol-metfiico, fué saturada con
HC1 gaseoso en un frasco de tres cuellos, de fondo redbndo,
de 500 ml, con un agitador, un termdmetro, un embudo de goteo,
y un tubo de entrads de gas. Mientras se hacia entrar B0Y a
02 - 32C, una solucidn de 3,5 gr de paraformaldehido satura-
da con C1H gamseoso, en 100 ml de HC1 concentrado, fué intro-
ducida gota a gota en un perfode de 30 minutos. Se continud
la agitacidn a 02 — 32, durante 1 horas y luego se agregaron
150 ml de benceno y 150 ml de agua helada. La capa de benceno
fué secada (sobre NaQSO4), evagorada hasta aproximadamente
100 ml y vertida gota a gota, en una solucibn de 33 gr. de
dimetilamina en 200 ml de tetrahidrofurano (Tag02). Se conti-
nué la agitacidn, sin enfriamiento, durante 1 hora. La mezcla
fué dejanda durante una noche, y luego calentada a reflujo
durante 1 hora bajo COZ' El 1icuido fué luego evaporado hasta
la mitad de su volumen para eliminar el exceso de dimetilami-
na. El residuo fué extraido en C1H 4N. Las capas de HCl fueron
recogidas y lavadas con benceno y luego alcalinizadas con NaOH
y extraidas con éter, siendo luego secada y evaporada la capa
de éter.

Bl residuo tenia un peso de 29,6 gr. Un fracciona-
miento produjo 25,3 gr; punto de ebullicidn 352/0,4 mm.

b) 2<dsopropil-d—dimetilapinometil-5-metilfenol.

24,2 gr. de 2-isopropil-4-dimetilaminometil~S-meti-

lanisol se calentaron a ebullicidn con 100 ml de HBr (48%)
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durante 8,5 horas, y la mezcla de reaccidn fué evaporada. Se
agregaron 50 ml de H20 al residuo, y la mezecla fué alcalini-
zada con NaOH. Bl 1fquido fué extraide, tres veces cohrfdo ml
de éter. Los tres extractos, produjeron luego de evaporécién
17,73 2,5; ¥ 1,3 gr. respectivemente de uns substancia séli-~
da. La extraccidn continua de ia capa de agua (10 horas) pro-
dujo ademds, 1,1 gr. de substancia sbélida. Mediante anilisis,
determinacidn del punto de fusidn y cromatografia gaséaéﬁ se
encontrd que las 4 fracciones eran idénticas. Las fracciones
fueron cristalizadas en éter de petrdleo (60 - 802), Rendi~
miento 19,3 gr.; punto de fusibn 962,

¢) 2-isopropil—4-dimetileminometil-5=metilfenil-N-metilcarba~

mato.

14,5 gr. de 2=Tsopropil-4~dimetilaminometil~5=metil
fenol fueron disueltos en 70 ml de éter y enfriados en hielo.
Iuego se agre.aron a la solucidén, 6 ml de isocianato de meti-
lo y dos gotas de trietilamina. le mezcla fué mantenida a tem-
peraturs ambiente durante 28 noras, calentada a reflujo duran-
te una hora y evaporada. El residuo (blanco), 20,7 gr., fué
recrigtalizado en éter de petrdleo (60-802) Rendimiento 13gr.;

punto de fusidn T72-79¢.

EJEMPLO 3.

J-metil-4-dimetilaminometil—-b=etilfenil—N-me+tilcarbamato

(Compuesto 3).

a) 3-metil-4-dimetilaminometil-S-etilanisol

Ia produccidén del mismo partiendo de 3-metil-5-eti-
lanisol, era andlogs @ la del 2-isopropil-4-dimetilaminometil-
S5-metilanisol partiendo del 2-isopropil-5-metilanisol, desorip-
ta en el Ejemplo 2. El fraccionamiento del producto final

335164
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I 87,52 - 902/0,5 mm (unas pocas gotas)
IT 90¢ - 929/0,5 mm (16,6 gr; bafio de aciete 135-1409)

IIT 92¢ - 107¢/0,5 mm (2,7 gr; bafio de aceite aproximadamente

1802),
' Se combinaron las fracciones II y III.

EL residuo probablemente contenia el anisol con dos
grupos dimetilaminometil en el anilloy Rendimiento, aprbiima-
damente 40%. o
b) 3-metil-4~dimetilaminometil~5-etilfenol.

La produccidn del mismo partiendo de 3-metil-4-di-
metilaminometil-5-etilanisol era similar a la de 2-isopropil-
4-dimetilamino~metil-5-metilfenol, descripta en el ejemplo 2.
Rendimiento, aproximademente 30%. Recristalizacidn en éter
de petrdleo (60-802), Punto de fusidn 812.

¢) 3-metil-4d-dimetilaminometil-~5=-etilfenil-N-metilcarbamato.

4gr. de 3-metil-4~dimetilaminometil-S-etifenol fue-
ron disueltos en 20 ml de éter etilico y se agregaron 2,5 ml
de isocianato de metilo y una gota de trietilamina a la mez-
cla, a 02C. La mezcla fué dejads durante 48 horas y luego ca-
lentada a reflujo durante una hora y concenirada. Residuo 4,5
gr. (tebdricamente 5,2 gr.). El residuo fué disuelto en 5 ml
de éter etilico y se agregaron 2 ml de isocianato de metilo
y una gota de trietilamina. La mezcla fué dejada durante 48
horas y luego evaporada. El residuo fué disuelto en éter. Se
hizo pasar HCl gaseoso, en la solucidn y el clorhidrato fué
luego separado por filtracidn.

Rendimiento 6 gr. (tedricamente 6 gr.).

Determinacién del punto de fusidn bajo el microsco~ .
pio: a aproximadamente 702, probable desarrollo de gas. A 1002

fusidn y recristalizacidn., Los nuevos cristales fundian a 165¢,
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Determinacidén del punto de fusidn con el aparate Biichi, para
la determinacidn del punto de fusién. 4 aproximadaﬁente T70¢,
desarrollo de gas. Entre 95 y 1008 fusién y descomposiéién;
EJEMPLO 4. |

2,3=dimetil~4—dimetilaminometilfenil~N-metilcarbamato.

(Compuesto 4).

a).- 2,3-dimetil-4-dimetilaminometilanisol.

La produccidén del mismo, ers completamente similax
a la del anisol correspondiente, descripia en el ejemplo 2.
Rendimiento aproximadamente 60%. Punto &2 ebullicidén
832/0,4 mm.

b) 2,3-dimetil-4~dimetilaminometilfenil,

La produccidén del mismo ers similar a la del corres-
pondiente fenol, descripta en el ejemplo 2. Los cuatro extrac—
tos etéreos produjeron 3,8 gr.; 2,2 gre; 1,6 gr.3 y 13,6 gr.
respectivamente de substancias idénticas. Recristalizacidn
en benceno-éter de petrdleo (60-802) punto de fusidn 972. Ren~-
dimiento aproximadamente 80%. ' V
¢)e= 2,3=dimetil=4=-dimetilaminometilfenil-N-metilcarbamato.

=10,74 gr. de 2,3~dimetil-4~dimetilaminometilfenil
fueron disueltos en 60 ml de éter etilico. A 102, se agrega-
ron a esta solucidn 6 ml de isocianato de metilo y una gota
de trietilamine. Inmediatamente se formé un precipitado blan—
co. Ia mezcla fué mantenida a 202 durante 48 horas, luego fué
calentada a reflujo durante dos horas y evaporade. El residuo
fué recristalizaedo en benceno~éter de petrdleo (60~-80%)

Rendimiento 13,5 gr. Punto de fusidn 1339.

EJENFLO 5

2,5=dimetil-4-dimetilaminometilfenol~N-metilcarbamato (compues-

335164

to 5).
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8) 2,5-dimetil~4~dimetilaminometilanisol.

La produccidn del mismo era idéntica a la del ani-
g0l correspondiente, descripta en el Ejemplo 2.
Rendimiento, aproximadamente 50% punto de ebullicidn 802/

0,5 mm.

b) 2,5-dimetil-4-dimetilaminometilfenol.

Ia produceidn del mismo era idéntica a la del fenol
correspondiente, descripta en el Ejemplo 2. Los cuatro exirac-
tos étereos produjeron 3,1 gr; 1,8 gr.; 2,1 gr., y 8,9 gr.,
respectivamente. Recristalizacidn en benceno/éter de petrdleo
(60-802). Punto de fusibn 110%.

c) 2,S—dimetil—4-dimetilaminometilfenil—N;metilcarbamato.

10,74 gr. de 2,5~dimetil~4~dimetilaminometilfenol
fueron disueltos en 110 ml. de éter etilico. A 102 se agrega-
ron a esta solucidn 6 ml. de isocianato de metilo y una gota
de trietilamina. La mezcla fué dejada en reposo durante 48
horas, calentada a reflujo, durante 2 horas y luego evapora-
da. Se obtuvo un residuo aceitoso denso, que se disolvid en
éter etilico. Haciendo pasar HCl gaseoso en la solucidn, pre-
cipitd el clorhidreto. Rendimiento 15,6 gr.; punto de fusién
2292,

La presente solicitud que corresponde a la presen-
tada en Holanda, con fecha 4 de Enero de 1966, bajo el nime-
ro 66-00023 se acoge & los beneficios del artfculo 51 del

vigente Estatuto sobre Propledad Industrial.

- 15 -
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Los puntos de Invencidn propia y nueva gue se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencibn en Espafia por Veinte afios, son
los sigulentes:
; 120~ Un método de producir una composicidn pesti-
cida, caracferizado porque un compuesto del grupo consisten-
te en 2-metil-4-dimetilaminome til-5~igopropil~fenil-N-
metilcarbamato; 2-isopropil-4-dimetilaminometil—Swmetil-
fenil-N-metilcarbamato; 3-metil-4~dimetileminometil-5~etil-
fenil~N-metilcarbamato; 2,3-dimetil-4—dimetilaminometilfe~
nil-N-metilcarbamato; 2,5~dimetil-4~dimetileminometilfenil-
N-metil=-carbamato; 2-~isopropil-4-~dimetilaminometilfenil—N-
metilcarbamato; 2,3 ,5-trimetil-4—dimetilaminometilfenil-
N-metilcarbamato, es mezclado con un vehiculo sblido o 1i-
quido o disuelto en 1 y, si se desea, con ademds un agente
tensoactivo, un agente dispersante y/o un adhesivo.

292,~ Un método de producir une composicién pesti=
cida.

Tel y como se ha descrito en la memoria que ante=-
cede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria cousta de dieciseis hojas escritas a

méquina por una sola cara.

80 ABR. 1368

Madrid,

PSO/ - 16 -
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