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Wprocedimiento para la obtencibén de indanil-N-

-metilcarbamatos de efectos insecticidas®.

i it g g s . e e

Tolicilante: FARBENPABRIKEN BAYSR AKTTENGESELLSCHART, entidad ale

mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La presente invencién se refiere a nuevos in-
danil-N-metilcarbametos de efecto insecticida y =zca
ricida, asl como a procedimientos para su preparacién.

Ya es conocido que los 2-alcoxi-fenil-N-metil-

5. carbamatos, particularmente el 2-isopropoxi-fenil-N-

Mod. §13 )
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metilcarbamato (compdrese: Patente alemana publicadas
n® 1.108.202) tienen un efecto insecticida. Esos com-
puestos tienen wng estabilidad relativamente elevada
en un medio alcalino en comparacidn con otros carbeme-
tos qus pueden ser saponificados con una rgpidez gubs-
tancialmente mayor. Esos compuestos pueden ger aplica-
dos, por consiguiente, también a bases encaledasg; sin
embargo, existe la desventaja de que su eficacia dismi
nuye después de algin tiempo.

Ademds, es conocido qus también otros carbame-
tos, particularmente el of-naftil-N-metilcarbamato (com
pdrese: Patente norteamericana n® 2.903.478) pueden ser
empleados como substancias activas insecticidas y aca-~
ricidas. Ese carbameto adquirié en la prdctica una im=-
portancia muy considerable.

Ahora bisen, se encontrd que los nuevos indanil-

N~metilecerbamatos de férmwla

0

"
?—C-NH'-GH 3
CH2

/C‘H 2

AN

CH3 R

»u (I)

en la que R representa un miembro del grupo consistente

en hidrégeno y metilo, y X un miembro del grupo consis-
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tente en hidrégeno, metilo y cloro, muestran fuertes
propiedades insecticidas y acaricidas.

Ademés, se ha encontrado gue se obtienen inda-~
nil~-N-metilcarbamatos de férmuls (I), si (a) indanoles

de la férmula (II)

OH
fi
o CHp (I1)

7/ \
X CH3 R

en la que R y X tienen los significados arriba indica-
dos, 88 hacen reaccionar con metiligocianato o

(b) indanoles de la férmula (II), en una primer etapa,
ge transforman con fosgeno en el cloroformato y dste,

en una segunda etapa se hace reacclionar con metilamina,o
(o) indanoles de la férmula (II), en una primer etapa, se
hace reaccionar con la cantidad eguivalente de fosgeno
como para formar el correspondiente bis-(indanil) -carbo-
nato y éste, en una segunda etapza, se desdobla con metil
amina.

Sorprendentemente, las substancias activas de
acuerdo con el invento muestran, en comparacién con los
carbamatos ya conocidos, una eficacia insecticida y acg
riclda mée elevada, un efecto de mayor duracién sobre
bages encaladas, por ejemplo sobre arcilla recién enca-
lada y, ademis, ejercen una accibn insecticida més répi

da.
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Por consiguiente, las substancias activas segin
el invento reprasentan un emriquecimiento consideresble
de la tdcnica.

A continuacidn, se hace referencia méds detellada
& los procedimientos individuasles de preparacidbn.

La reaccibn seghn (a) se desarrolls segfn al

sliguiente esquema de férmulas

0
"
QH ~C-IHCH
cH CH
12 4 CH 3=N=C=0 —> |2
C/GH 2 c /CHQ
/N 7\
CH 3 CHj3 CH 3 CH 3

(II1)

Puede llevarse a cabo la reaccidén en un disol-~
vente insrte, Para ésto se prestan por ejemplo hidro-
carburos, tales como nafta y benceno, pero también
éteres, tales como dioxano. Sin embargo, es también
posible hacer reaccionar log camponentes dirdctemente
en ausencis de disolventes. La reaccién es acelerads
por la adicibn ds una amina terciaria, por ejemplo
trietilamina. Las temperaturas-de reaccién puedsen ve-
riar dentro de un amplio mérgen. Por lo general, se
trabaje entre 0° y 150%.

Le segunda etapa de la reaccibn (b) puede ser

representada por la siguiente ecuacidn.
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0-C~C1 0-C~NHCH 3
CH : H
| 2 4 H N-CHy — T 2
cH 273 CH
¢’ 2 o’ 2
cH/ \CH CH/ \CH
3 (V) 37

En la primer etapa sl indol se transforms con
un exceso de fosgeno en el cloroformato, conveniente-
mente en presencia de disolventes inertes, tales como
hidrocarburos aromdticos, es decir, benceno, xileno o
tolusno. Para ligar el 4cido clorhfdrico que se forma,
continuadanente se agrega gota a gota una lejfa, conve
nientemente una lejia de un dlcali, tgl como lejia de
sosa, Bl valor pH ha de quedar por debajo de 7. Las
temperaturas de reaccidn pueden variar dentro de un
amplo mérgen. Por lo general, se irabaja entre ~10° ¥
+10%.

Ia segunda etapa de la reaccién segin (c) se

desarrolla conforme al sigulente esqueme de férmulas:

CH ,,
3 . __CHsCH, cy 3\C/GH2—0H2 .
CHaNH
CHy™” R N oHy” "
-0 - -0-GHCH,
2
(v)

En la primer etapa, se hace reaccionar el inda-

nol con la cantidad equimolar de fosgeno, trabajindose
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convenientemsnte en presencia de disolventes inertes; ta
les como hidrocarburos aromdticos, por ejemplo, benceno
¥y tolueno. Para ligar el correspondiente dcido clorhidri
co, se agrega una base, convenientemente un hidréxido gl
calino, por ejemplo, hidréxido de sodio. El walor pH, de
preferencia, estd 2 sproximadamente 8. Las temperaturas
pusden varier también dentro de dmplios limites, preferi
blemente egtdn entre 20° y 60°C. '

El bis-(indenil)-carbonato que se formas en la pri
mers etapa, es desdoblado con metilamina, *trabajéndose
convenientemente sin disolventes. Las temperaturas favo-
rables de la reaccibn estdn entra -10° v+ 20°C aproxi-
mademe nte .

De los indanoles empleados como substancias de
partida el 1,1-dimetilindanol=-(2) ya es conocido (compé-
resa: Patente norteamericana n® 3.057.929). Pueden preps
rarse de igusl manera el T, 1-dimetil~7-metilindancl-(4)
y ol 1, T~dimetil~7-cloro~indanol~-(4) .

En combinacién con una baje toxicidad para anima-
les de sangre caliente y con una baja fitotoxicided, las
substancias sctivas segln el invento muestran fiertes
efectos insecticidas y acaricidas. La eccibn comienza ré
pidamente y tienme una larga dur;cién. Por ello, las subg
tancias activas pusden ser aplicadas con buen éxito pars
combatir insectos nocivos chupadores y mordedores, dipte
ros y 4caros. |

A los insectos chupadores pertenscen esencialmen-
te loa piojuelos, teles como el piojuelo de durazneros
(iycus persicae), el piojuelo negro de habas (Doralis fg

bee); cochinillas, tales como Aspidiotus hederse, Leca-—
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nium hesperidum, Pseudococcus maritimugs tisanbpteros,

tales como hercinothrips femoralis; y chinches, tales
como la chinche de nsbos o remolachas (piesms quadrats)
y la chinche de cams (Cimex lectularius).

A los insectos mordedores pertenecen las orugas de
lepidépteros, tales como Plutella maculipennis, Lymantris
dispar; los colaebpteros, tales como los gorgojos (Sitophi
lug granarius), el leptinotarso (Leptinotarsa decemlinea-
ta) pero tembién las especies que viven en el suelo, ta-
les como los gusanos filiformes o ascdrides (Agriotes sp)
y las larvas de abejorros (iielolontha melolonthe); las
cucarachas, tales como la cucaracha alemans (Blatella ger
menica); los ortépteros, tales como 6l grillo (Acheta do-
nmesticus); los comejenes, tales como Reticulitermes; 1los
himenépteros, teles como las hormigas.

Los dfpteros abarcan particularmente las moscas,
tales como la mosca de rocio (Drosophila melanogaster),
la mosca de frutas del iiediterrdneo (Qeratitis capitata)
la mosca doméstica (iusce domestica) y log mosquitos, ta-
les como ol cénzalo (Aedes aegypti).

En cuanto a los dcaros, son particularmente impor-
tantes log dcaros hiladores (Tetranychidae), tales como
el decaro hilador comin (Tetranychus urticae), el 4caro
hilador de frutales (Paratetranychus pilosus); los dcaros
de agellas, tales como el dcaro de agella de grosella
(Eriophyes ribis), y los 4caros tales como Tarsonsmus pa
llidus; asl como aradores.

Las substancias activas segin el invento pueden
ger transformadas en las composicionss usuzles, tales co

mo soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas
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y granulados. bkstas composiciones son preparadas en la
forme usual, por ejemplo mezcldndose las substancias'ag
tivas con diluyentes, es decir, con disolventes o dilu-
yentes 1Iquidos y/o con substancias de vehiculo sélidas,
eventualmente con el empleo de agentes superficialmente
activos, es decir, emulsivos y/o agentes dispersantes.
En el cago del empleo de agua como diluyente, pueden em
plearse tembién disolventes orgdnicos como disolventes
auxiliares. Como disolventes liquidos sutran en conside
racidn esencialmentes hidrocarburos aromdticos, tales
como xileno y benceno; hidrocarburos aromdticos clora-
dos, tales como clorobencenos; parafinas, tales como
fracciones de petrdleo; alcoholes, tales coﬁo metanol y
bubtanol; disolvenies fuertements polarses, dlmetilforma-
mida y dimetilsulféxidoj asi como agua; como substanclias
sélidas de soporte: polvos minerales naturales, tales
como caolinss, arcille, telco y creta, y polvos minera-
les sintéticos, tales como dcido silfcico altamente dig
perso y silicatos; como emulsivos: emulsivos no ionége-
nog y anibunicos, tales como ésterss de polioxietileno y
dcidos grasos, dteres de polioxietileno y alcoholes gra-
g0s8, por ejemplo alquilarilpoliglicoléter, sulfonatos
alquilicos y arflicos; como agentes dispersentes: por
ejemplo lignina, lejias de desecho de sulfito y metil=-
celulosa. )

Las substancias activas pueden estar presentes en
las composiciones en mezcla con otras substancias acti-
vas conocidas.

Las compogiciones contienen, por lo general, en-

tre un 0,71 % y un 95 % en peso de substancis activa,
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preferiblemente entre wn 0,5 % y ﬁh 90 % en peso.

Las substanclas activas pueden ser aplicadas como
tales, en forma de sus composicionss o de las formas de
aplicacibn preparadas de las mismas, tales como solucio-
neg, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas y granula-
dos en condicién lista para el uso. La gplicacién es efegc
tuada en forma ususl, por ejemplo, por pulverigacién,
rociado, riego, espolvoreo o Aistribucidn.

Las concentraciones de la substancia activae pusden
variar dentro de limites amplios; por lo general, se em-
plean concentraciones de entre un 0,00001 % y un 20 % en
peso, preferiblemente entre un 0,01 % y un 5 % en peso.

Ejemplo A
Ensayo con coleépteros Phaedon.
Disolvente: 3 partes en peso de acetons
emulsivo: 1 parte en peso de alquilarilpoliglicoldter.

Para la obtencidn de una preparacidn apropiada de
substancia activa se mezcla una perte en peso de la subs
tancia activa con la cantidad indicada de disolvente que
contiene la cantidad indicada de emulsivo, y se diluye
el concentrado con agua hagta la concentracidn deseada.

Esta preparacibn es rociada sobre hojas de rébano
picante (Cochlearia armoratia) haste que el 1fquido go=
tea de las mismas, y entonces se colocan gobre las hojas
colebpteros que comen las hojas de rdbano picante {Phae-
don cochlearae) .

Al cabo del tiempo indicado, se deterwina el gra-
do de destruccibn en %, significando el 100 % que fusron
matados todos los coledpteros, mientras que el O % signi

fica que no fué matado ningin colebptero.
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Las substancias activas, sus concentraciones, el

tiempo de evaluacién y los resultados aparecen en la si-

guiente tabla:
TABLA

(insectos nocivos para las plantas).

Substancias concentracidbn grado de desbruc-

activas de la subs.act. cibn en % al cabo
en % de 3 dfas

0~CO-NH~CH3

0,1 100
0,02 90

(conocido)

0~CO~NH-CH3
0,1 100
0,02 100
a 6,004 100
0,0008 70
Ejemplo B

Engayo con orugas Pierls.

Disolvente: 3 partes en peso de acetona
emulsivo: 1 parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.

Para la obtencibn de unas preparacidn apropiade
de substancia active se mezela 1.parte en peso de subs-
tancia activa con la cantidad indicada del disolvente
que contiene la cantidad indicadas de emulsivo; y se di-
luye el concentrado con agua hasta la concentracibn de-

seada.
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La preparacién de substancia activa es rociada g9

bre hojas de repollo (Brassica oleracea) hasta quwe éstas
se sncuentran en un estado mojado de rocio, y sobre laa
mismas se colocan.orugas de la mariposa blanca grande
(pieris brassicae).

Al cabo del tiempo indicado se determina en % el
grado de destruccidn, significendo el 100 % que todas las
orugas fueron matadas, mientras que el O % indica qus no
fud matads ninguna oruga.

Las substancias activas, sus concentraciones, el
tiempo de evaluacibn y los resultados aparecen en la gi-
guiente tabla:

T ABL A

(insectos nocivos para las plantas)

Substancias concentracibn grado de destruc-
activas de la subst. cibn en % al cabo

activa en % de 3 dfas

0-CO~-NH~CH 3

0,1 100
0,02 100
0,004 55
(conocido)
0~C0-NH~CH 3 0,1 100
0,02 100
0,004 100
H
0,0008 100

CHj CHj 0,00016 90
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Bijemplo €

Ensayo con dcaros hiladores Tetranychus (efecto
ovicide) .

Disolvente: 3 partes en peso de acetons
enulsivo: T parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.

Pars la obtencibn de una preparacibn apropiada
de substancia activa se mezcla 1 parte en peso con la
cantided indicada de disolvente que conmbiene la cantidad
indicada de emulsivo, y se diluye el concentrado con
agua hasta la concentracién dessada.

La preparacién de substancie activa es rociads
sobre chauchaes arbustivas (phassolus vulgaris) haste que
el liquido gotea de las mismas, sobre las cuales fusron
colocadas aproximsdamente 100 huevos de dcaros hiladores
de habas (Tetranychus telarius).

Al cabo del tiempo indicado se verifics ei salie-
ron los dcaros hiladores, y se determina en % el grado
de destruccibn, significando el 100 % que no salié nigu-
no de los dcaros hiladores, mientras que el O % signifi-
ce que ocurrid una salida de dcaros completamente normal.

Lag substancias activas, sus concentraciones, el
tiempo de evaluacibn y los resultados sparecen en la

siguiente tabla:
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(Acaros nocivos para las plantas).

Substancia concentracibn de grado de des~
activa : la subst.act,en % truccidn en
gl cebo de 48
horas
0~CO-Mi-CH3
0,2 0
(conocido)
CH 3-NH-CO-O
I
0,2 80

CH 3 CH 3

£jemplo D

Engsayo con Pseudococcus.
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
emulsivo: 1 parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.

Para la obtencibn de una preparacibn apropiada
de substancia activa se megcla 1 parte en peso de subs-
tancia activa con la cantidad indicada de disolvente que
contiene la cantidad indicada de emulsivo, y se diluye
el concentrado con agus hasta la concentracibdn deseada.

La preparacidn de substancia activa es rociada
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sobre tubérculos Ge papas fusrtemente atacadas por pul~
gones, hasta que el 1lIquido gotea de los tubdreylos.

Al cabo del tiempo indicado se determina en % el
grado de destruccidn, significando el 100 % que todos

5. los pulgones fueron matados, mientras que el 0 % signi-
fica que no fué matado ningin pulgbn.

Las substancias activas, sus concentraciones, el
tiempo de evaluacibn y los resultados serdn apreciados
de la siguiente tabla:

TABLA

(Insectos nocivos pars las plantas).

Substancias concentracién de  grado de destruc
activasg la subst.acti.en c¢ibn en % sl ca-
% bo ds 10 dfas.
0~CO~NH~CH 3
0,1 30
(conocido)
CH3~NH~CO~O
|
0,1 100

oY .

= ot

CH; GH‘3
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Ensayo LT 9 con dipteros.
insecto de ensayo: Aedes aegypti
disolvente. acetona.

Se recogen 2 partes en peso de substancia acti
va en 1000 partes en volimen del disolvente. Se dilu~
ye la solucibdn asi obtenida con una cantidad ultexrior
de disolvente hagtae las concentracionss bajas deseadas.

Con unz pipeta se colocan 2,5 ml de la solucidn
de substancia active en una placa de Petri. Sobre el
fondo de la placa de Petri se encuentra un papel fil-
trante de un didmetro de aproximadamente 9,5 cm. La
placa de Petri permanece sbierta hasta evaporarsea to-
talmente el disolvente. Segln la concentracibn de la
solucibn de substancia activa cambia la cantidad de
substanclia activa pox m2 del papel filtrante. Final-
mente se colocan eproximadamente 25 insectos de ensa-
¥o en la placa de Petri y se la cubre con une tepa de
vidrio.

Se verifica continuadamente el egtado de los in
sectos de ensayo, Se determina el tiempo necesario pa-
ra un efecto abrumador al 100 %,

Los insectos de ensayo, les substancias activas,
sus concentraciones y los tlempos dentro de los cuzles
se presenta el efecto abrumador al 100 %, aparecen en

la sigulente tabla:
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I ABL A
(Ensayo de LT qgq con dipteros)
Substancias insectos concentracibn de IT 400
activas de ensayo la subst.act.de
lae solucibn en %
0
1"
CH 3-NH-C-0 Aedes aegypti 0,2 180!
| 0,04 180"
7
| 0,008 3P(20 %
N\
(conoci.do)
0
1]
CH3—-.'NH-C‘-O
i
Aedes aegypti 0,2 60
0,04 60!
0,008 60!
CH CH
3 3 0,006  3%(80 %)
9
CH3-NH—-O-O
I /CHQ 0,2 90!
(}Hg Aedes aegypti
| 0,04 120!
c --CH3
\ 0,008 120!
CH3
- CH3 0,0016 180!
0
1"
CH3-I"H-C-O
CHg, Aedes asgypti 0,2 90!
CH
|2 0,04 90"
¢ —CH 3
0,008 180!
! UH3

Cl
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Ensayo del DL 4gn

Insecto de ensayo: Rhodnius prolixus, Sitophilus grana-
rius, Blattella germanica.
Digolvente: acetona.

Se recogen 2 partes en peso de substancia activa
en 1000 partes en volimen del disolvente, Se diluye la
solucibén asi obtenids con una cantidad uvlterior de di-
solvente hasta las concentraciomes deseadas.

Wediante una pipeta se colocan 2,5 ml de la so-
lucibn de substancia activa en una placa de Petri. So-
bre el fondo de la placa de Petri se encuentra un pa-
pel filtrante de un didmetro de sproximadamente 9,5 cm.
La placa de Petri permansce abierta hasta evaporarse 1o

talmente el disolvente. Seglin la concentracién de la so

, lucibén de subgtancia active cambia la cantidad de subs-

tancia activa por n2 del papel filtrante. Subsiguiente-~
mente se colocan unos 25 insectos de ensayo en placa de
Petri y se la cubre con una tapa de vidrio.

S8 contralorea el estado de los insectos de ensa-

yo al cabo de 1 dfia y de 3 dfas a conter del cowmienzo

" del ensayo. Se determina en % el efecto abrumador,

Las substazacias activas, sus concentracionss, los
insectos de ensayo y los resultados se encuentran indi-

cados en la siguiente tabla:



(Ensayo de DL qgq)

Substancias insectos concentracibn de efecto abru
activas de ensayo la subst.act.de mador en
la solucidn en % %
(3 0,2 . :l[OO
Rhodnius prolixus 0,04 00
CH3-NH-C~Cl> 0,008 0
N Sitophilus granarius 0,2 80
0,04 0
Z Blattella germanica 0,2 80
0,04 40
(conocido)
0
L
CH 3~1H~C-0 0,2 100
\ Rhodnius prolixus 0,04 100
0,08 80
7
I 0,2 100
N Sitophilus granarius 0,04 90
0,008 30
Blattella germenica 0,04 100
0,004 20
Ejemplo G
Bnsayo con cepas residusles de substancia activa.
Subgtancis de base de polvo himedo consistente en:
3 % de diisobutilnaftalin-l-sulfoneto de sodio,
5. 6 % de lejla de desecho de”sulfito, parcialmente

confensado con snilina.
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40 % de édcido s35101co altemente disperso, contenien-

do Ca0, y
51 % de caolln coloidal.

Para la obtencibén de una preparacibn apropiada
de substancia active se mezcla Intimamente 71 parte en
peso de la subgtancia activa con 9 partes en peso de
la substancia de base de polvo himedo. E1 producto pul-
verizable asi obtenido es suspendido en 90 partes de
agua.

La suspensibn de substencia activa es pulveriza-
da gobre bases de distintos mabteriales en unz cantidad
de 1 g de substancia activae por cada metro cuadrado.

Las capas producidas por ests pulverizacibn son
examinadess a determinmados intervalog con respecio a su
efecto biolbgico.

A este objeto se colocan los insectos de ensayo
sobre las bases tratadas. Sobre las bases con los insec
$0s se coloca un cilindro chato que en su extremo supe-
rior estd cerrado por un tejido de alambre para impedir
8l egecape de los insectos. Al cabo de 8§ horag de perma=-
nencia de los insectos sobre la bage, se determins en %
el efecto abrumador.

Las substancias activas, la naturaleza de las ba
sep de engayo portadoras de las substancias activas y

los resultados estdn resumidos en la siguiente tabla:
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Ensayo con capas residuales de substanclia activa.

Subgtancias bages de insecto de efecto abrumador en %
activas ensayo ensayo tiempo de existencia
de las capas residua-
les en semanas
1 2 4
0
n
CH 3-I\IH-C—O arcilla
recién Aedes
encalada aegypti 90 o]
(conocido)
0
it
CH3“NH."'C"O
OCH(CH3) o
arfilla ,
recién Aedes
encalada aegypti 100 0
(conocido)
0
i
CH 3-1\1[{-0-0
/2 arcilla
| & recién Asdes i
A encalada segypti 100 100 100
CH 3 CH 3



Ensayo con capas residuales de gubstancia activa

Substancias bases e insectos efecto abrumador en % tiem-
activas ensayo de ensayo po de existencia de las ca-
pas residuales en semanas
1 2 4
9
~NH=~C=0
CH3-NE arcilla Aedes 100(1501)  100(210') 100(210")
asgypti
N
medera  Asdes 100(180') 100(180')  100(480')
4 aegypti
(conocido)
0
1]
~lH~C=~0
CH3 arcilla Aedes  100(15')  100(30')  100(30')
aegypti
a madera Aedes  100(15')  100(30')  100(45')
segypti
CH3 CH3
Bjemplo H
Ensayo con larvas ds coledpteros Phaedon
Disolventa: 3 parites en peso de acetons
emulsivo: 71 parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.
5. Para la obtencidn de une preparacidn apropiada

de substancia activa se mezcla 1 parts en peso de subs~
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tancia con la cantidad indicada del disolvente que con-

tiens la cantidad indicada del emulsivo, ¥y se diluye el
concentrado con agua hasta la concentracidén deseada.

La preparacidén de substancia activa es rociada

5. sobre hojas de repollo (Brassica oleracea) y sobre es-
tas hojas se colocan larvas de coledbpteros (Phaedon
cochleariae) que comen las hojas de rabanito picante.

Al cabo del tiempo indicado se determina en %
el grado de destruccidn, significando el 100 % que fue

10, ron matados todos los colebpteros y el O % que no fud
matado ringldn colebptero.

Las substancias activas, sus concentraciones, el
tiempo de la evaluacién y los resultados s8 encuentran
indicados en la siguiente tabla:

TABL A
(insectos nocivos para plantas)
Substancia concentracidn grado de destruc-
activa de la subst. cibén en % al cgbo
act. en % de 3 dfas
CH,~C~CH
3 LI
N ¢-0-C-N(CH3) 0,1 95
W 0,02 0
'
CH(CH3) »
(conoeido)
¢
O-G-NI-I-CH3
0,1 100
0,02 100
0,004 100
0,0008 100
0,00016 .. 40

CH3

CH 3
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Continuacibn de la Tabla

0
fl
O~C~1E~CH3
|
0,1 100
u 8’884 ‘°‘§
0,0008 %o
0
t
?—-C-M-I-GH 3
0,1 100
a 0,02 100
€l CHy CHy
Ejemplo 1.
0
"
O~C~IVHGH 3
l
12
C/CHQ
AN
CH 3 CH 3

16,2 g (0,1 moles) de 1,1-dimetilindancl-(4) se
disuelven en 100 ml de benceno anhidro y se mezcla la

solucidn con 6,3 g (0,11 moles) ds metilisocianato y 3
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gotas de ‘srletilamlna. oe ca§enta la mezcla de reac-~
cibén qurante una hora & 50 % ¥y se la deja en reposo-
durante la noche. Degpués de eliminarse el disolvente
por degtilaciébn en vaclo, se obtiens el producto de
5 recceidn como un regiduo sblido blanco. Recristaliza-

do en alcohol y nafta, funde a 128°C.
E;iemElo 2 °

0

tt
0-C-NHCH 3
p
B2

ot /N

CH3 CH3

De acuerdo con el mismo método del Ejemplo 1,
por reaccibn de 2,2,7-trimetilandancl-(4) con metiliso-
10, cianato se obtiene el 2,2,7~trimetilindanol~-N-metil-car

bamato. P.F. = 131-132°C.
bjemplo 3.

0

0~C~NHCH3

CH,
CH,

dhy e
o1 3 3

En le reaccibén de 1, 1~dimetil-T~cloroindanol~(4)
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con metilisocianato, bajo las mismas condiciones indica-
dos en el Ejemplo 1, se obtiene el 1,1-dimetil~T7-cloroin
danil-N-metilcarbamato del P.f. = 115—11600. Ademds se
forman pequefias éantidades de un compuesto isbmero de
5. constitueibén desconocida (P.f. = 65-66°0) .
Ejemplo 4.

En una solucibén de 30 g de fosgeno en 300 ml de
benceno, bajo agitacidén & una temperatura de 5 a 10°C,
sinvltdneamente se introducen gota a gota una solucibn

0. bencénica de 1,1-dimetil-indanol-(4) y 20 g de trietil-
eminga, debiendo estar presente sl indanol siemprs en un
pequeiio exceso. Después de haberse introducido todo, se
agita todavia durante 10 minubos y entonces se aspira
por vacio el fosgeno en exceso. La sal precipitada es

5. aisleds por filtracién y el filtrado es introducido a
5 = 1000 bajo agitacidén en 12,4 g de metilamina. Despuds
del aislamiento por filtracidén del cloruro de metilamo-
nio, por aspiraecién se elimine el disolvente, obteniéndo
se ol 1,1-dimetil-indanil-(4)-N-metilcarbamato en forme

20. pura.

Ejemplo 5.

En una mezcla de 162 g de 1, 1~dimetil-~indanol~(4),
de 175 ml de agua y de 100 ml de benzol se inmbroducen
55 g de fosgeno. Por agregarse simultdneamente gota a go
05 . ta 98 g de lejia de sosa al 45 %, se mantiens la solu-
cibn de reaccién en condlcidén alcalina. Durante la resc-
cibn la temperatura sube hasta aproximsdamente 40°G. Una
vez terminada la reaccibn, se introduce todavie uns pe-

quefis cantidad de fosgeno, de modo que la solucidn reac

30. ciona en forms debllmente 4cida. La capa bencdnica es




10.

5.

20.

25'.

separads de la capa acuosa y es dilufda con 150 ml de
benceno y entonces 107 ml de una solucibn al 29,2 % de
metilamine son agregados gota a gota a uwna temperaturs
de 5-10°C. Se agita todavia durante 4 horas, se extrae
con 500 ml de NaQH 2N y se lave la capa bencénica varias
veceg con agua. Después de la eliminacibn del bencenc
por aspiracibn, se obltiene el carbamato en forma pura.
NOT A

Degcrita suficientemente la naturaleza del in~
vento, asf como la manera Qe realizarlo en la prédctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormen-
te indicadas, son susceptibles de modificacionss de de~
talle en cuanto no alteren su principio fundamental.
También se hace constar que el invento corresponde a
ung Solicitud de Patenbs presentada en Alemania, con fe
cha 18 de jumio de 1966, n® F 49 503 IVb/12; acogiéndo~
se por 1o tanto a los beneficios que conceden los Conve-
nios Inbternascionales en vigor, siendo 1o que constituye
la esencia del referido invento y por lo que se solici-
ta patente de invencidén por 20 afos en Egpafla, sobre:
"PROCEDInIENTO PARA LA OBTENCION DE INDANIL-N-METILCAR-
BAMATOS D EFsCTOS INSECTICIDAS"; caracterizédndose por
lo siguiente:

12 .~ "Procedimiento para la obtencién de indanil-
N-metilcarbametos de efectos insecticidas", caracteriza-

do porque los indanil-N-metilcarbamatos de férmula
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10.

15.

en la que R significa un miembro del grupo consistente
en hidrégeno y metilo, y X un miembro del grupo consig
tente en hidrégeno, metilo y cloro, se mezclan con ma-
terisles de carga y en caso dado con materisles ten-

sioactivos en una cantidad de 0,1 a 95 partes en peso

de material activo por 99,9 a 5 partes en peso de ma-

terialeg auxiliares.

28 .- Procedimiento segin la reivindicacién 18,
caracterizado porque como materisles auxiliares se em-
plean disolventes liquidos, materiales de carga sblidos,
agentes de . emulsidn y agentes de dispersidn, talee co-
mo disolventes aromdticos, aromdticos clorados, parafi=-
nas,-alcoholes, aminas o derivados aminicos, como mate-
riales de carga sélidos, las molturacionss de mineréles
naturales o0 sintdticos, como materiales tensioactivos,
emuleionadores no ionbgenos o anidnicos y como sgentes
dispersantes, lignins, las deslixiviaciones sulfiticas

o metilcelulosa.
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3R.- "Procedlmento para la ob’cenc:.én de indanil-
N-metilcarbamatos de efectos :Lnsectn.eidas", tal y como
queda sustancialmente descrito en la presente liemoris.

Esta Wemoria consta de 2711103&3 escritas a mdqui

5. na por una solaf cara :‘,' 16 JLN.W
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