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Este invento ce r e f ie r e  a un nuevo carbamate, a sa­

b e r  e l  N-metilcarbcmato de 3 , 5 -d i-iso p ro p il-4 -m e tilfe n ilo  

(a l  que nos referirem os en adelante como "carbamato") y a 

: su uso y producción.

Hasta ahora, se  lia sabido que e l  N -netilcarbcm ato de 

3 ,4 ,5 - t r im e t i l f e n i lo  posee c ie r ta  activ id ad  in s e c tic id a  

„ (patente japonesa nS 1 7 .791 /1965). No obstante, su a c t iv i -  

!' dad in s e c t ic id a  no es tan  in ten sa  que haya inducido a su 

ap licac ió n  p rá c tic a . Además, su toxicid ad  para lo s  animales 

¡i y lo s  seres humanos es relativam ente *a lta .

Ahora se ha encontrado que, entre numerosos N -m etil- 

;} carbsmatos de 3 , 5 -d ia lc  u il-4 -m e t i l f  e n ilo , e l  carbamato an- 

te s  citad o e je rc e  una marcada activ id ad  in s e c t ic id a  contra 

'! la s  plagas de in se c to s , especialm ente en ag ricu ltu ra  y en 

'' vividendas, con un a lto  margen de seguridad para lo s  anima- 

 ̂ l e s  y lo s  seres humanos.
i:
!- En consecuencia, un objeto  fundamental del presente ig

;; vento es re iv in d ica r  e l  nuevo carbamato. Otro ob jeto  de e s -  

;j t e  invento es re iv in d ica r  e l  carbamato que posee activ id ad  

¡; in s e c t ic id a . Otro objoto dol invonto os re iv in d ica r  una bom 

" p osición  in s e c t ic id a  que contiene e l  carbamato como ín g re - 

-- d iente a c tiv o . Todavía otro objeto más del invento es r e i -  

" v in d ica r un procedimiento para l a  preparación d el carbama- 

t e .  Estos y o tros ob je to s se pondrán en evidencia a lo s  ox- 

- partos en l a  té cn ica  a l a  que pertenece e l  presente invento 

t mediante l a  descripción s ig u ie n te .

De acuerdo con e l  presente in v en te, e l  carbamato puede 

¡ s e r  preparado haciendo reaccion ar 3 , 5 -d i- is o p ro p il-4 -m c til-  

fe n o l con fosgeno y después haciendo reaccion ar e l  o loro-

form iato de 3 , 5 -d i- is o  pro p il-4 -m e t i l f  en ilo re su lta n te  con30



1 ; m etílam ina. La reacción  en l a  primera etapa se efectú a por

tratam iento del fe n o l de p artida con fosgeno en presencia 

' de un ¿gente que elim ine e l  ácido (por* ejemplo, hidróxido 

; sód ico, hidróxido p otásico , d im etila n ilin a , d ie t i la n i l in a ,

8 tr ie t ila m in a , p irid in a , e t c ) ,  generalmente en un disolvente

(por ejemplo, benceno, tolueno, clorobenceno o é te r  e t í l ic o ]
o o

a una temperatura comprendida entre -1 0  y 10 C aproximada- 

mente. En l a  segunda etapa l a  reacción  se l le v a  a cabo t r a -  

¡- tando e l  cloroform iato intermedio con me t i l  amina en présen­

lo c ia  de un agente que elim ine e l  ácido (por ejemplo, b idró- 

! xido sódico, hidróxido p otásico , d im etila n ilin a , d ie tila n ild  

na, tr ie t ila m in a , metilamina o p ir id in a ), normalmente en un 

d isolvente (por ejemplo, agua, benceno, tolueno, cloroben- 

ceno o é te r  e t í l i c o )  a una temperatura comprendida entré 

15 ¡ -1 0 °  y 10°C aproximadamente.it _ *
Otra p o sib ilid ad  co n siste  también en preparar e l  c a r -  

i bamato haciendo reaccion ar 3 ,5 -d i-iso p ro p il-4 -m e tilfe n o l cor 

:: iso c ia n a to  de m e tilo . La reacción sé l le v a  a cabo tratando 

:: e l  fen o l con iso cian ato  de m etilo , generalmente en un d iso l- 

20 : vente (por ejemplo, benceno, tolueno, clorobenceno o é te r

i e t í l i c o ) a  una temperatura comprendida entre 10° y 40°C apro- 

ximadamente. Se p re fie re  l a  presencia de una pequeña c a n ti-  

- dad de una amina (por ejemplo, d im etila n ilin a , d i e t i l a n i l i -  

¡I na, tr ie tila m in a  o p irid in a ) como ca ta liz a d o r.

25 ;! EL carbsmato presenta una acción in s e c tic id a  muy apre

c ia b le  sobre v arias plagas de in secto s incluidos lo s  s a l ta -
'}

h o ja s , sa lta p la n ta s , á fid o s, cocos, chinches, p o l i l la s ,  gu- 

sano de l a  h o ja , gusano de saco, a rro llad o r de l a  h o ja , mi- 

nador de l a  h o ja , orugas, taladradores de t a l lo s ,  moscas de 

agua, cresa s , moscas, gorgojos, escarabajos, ácaros, e tc .30



A continuación, se dan algunos de lo s  resultados de lo s  en­

sayos con lo s  que ce ha puesto en evidenoia la  activ idad  

in s e c t ic id a  del caro amato'**

Ensayo 1

Quince dias después de su emergencia so sumergieron 

durante 1 minuto unas p lantas de arroz (con una a ltu ra  de 

15 a 20 cm) -en una d ilu ción  a 20*000 o 40.000 de un concen­

trado emulsionable a l  10 % del carbamato preparado en l a  

forma d e sc r ita  en e l Ejemplo *2 (A) que se  da más adelante 

y después se secaron a l  a ir e ,  la s  p lantas de arroz secas 

se in trodu jeron  en un tubo do ensayo grande, a continuación 

se  in trodu jeron  en e l  mismo 30 sa lta p la n ta s  marrones peque­

ños (Laodelphax s t r i a t e l l u s ) y se cubrió e l  tubo de ensayo 

con una gasa. Al cabo de 24 horas se  ca lcu ló  e l  porcenta je 

de m uertes. Con f in e s  comparativos se  re a liz ó  también un en­

sayo sim ila r  empleando d ilu ciones a 20.000 y 40.000 veces di 

un concentrado emulsionable a l  10 % de N-metilcarbamato de 

1 -n a f t i lo  y de "H alath ion". Los resultados están indicados 

en l a  Tabla I .

Compuesto

TABLA 1

de nrueba
D ilucida
(veces)

Forcenta j
de muerte;

N-metilcarbamato de 3 ,5 -d i- is o p ro p il 20.000 100

-4 -m e tilfe n ilo 40.000 100

N-metilcarbamato de 1 -n a ftilo 20.000 100

40.000 100

H alathion 20.000 100

Ensayo 2
Al cabo de 70 días después de su siembra se  transplan 

taron unas plantas ¿e arroz a unas macetas laguer 1 /5 0 .0 0 0 , 

se  ap licó  a la s  plantas una cantidad determinada de un polvo



1 f in o  a l  5 % del carbamato preparado en l a  forma d e scr ita  en 

e l Ejemplo 2 (C), empleando un espolvoreador do campana y 

se so ltaron  sobro la s  mismas 30 sa ltap lan tas marrones (N ila-- 

parvata lu/rens) .  Al cabo de 24 horas so calcu ló  e l  porcon- 

S t a je  ¿o muertes. Con fin e s  comparativos so re a liz ó  tambión 

un ensayo sim ilar  empleando un polvo a l  5 % de N-metilcarba-' 

mato de 1 -n a f t ilo  y de "Sunithion" (marca reg istrad a  del 

0-  (3-met i l - 4- n i t r o f e n i l ) tio fo s fa to  de 0, 0- dim etilo fa b r ic a -  

!¡ do por Sumí tono Chemical Co., L td ., Japón). Los resultados 

0 ' están indicados en l a  Tabla I I ,  on l a  que la s  c i f r a s  repre­

sentan l a  media do lo s  valores de unas tr e s  m acetas.

TABLA I I

Cantidad ap2ñ Porcenta 
cada de poivo je  de 

Compuesto de prueba________  (mg/maceta) muertes

15*".' " j  lí-m ctilcarbcm ato de 3 , 5 -d i-iso p ro - 500 100

¡i p il-4 -m e tilfe n ilo 280 100

;¡ 130 88

¡i 70 60,3

40 49 ,2

20 ;¡ N-metilcarbamato de 1 -n a ftilo 500 100

i 280 98

130 79

70 42,5

; 40 38,3

25 ;; Sunithion 500 100

'i 280 98,2

130 68

70 52

40 10,8

SO



Ensayo 3

En un vaso de precipitados de 1 l i t r o  llen o  de agua se 

introdúoen gránulos a l  6 % del caroanato preparado en e l 

Ejemplo 2 (D) d escrito  más adelante hasta obtener una con­

centración  de 2 ppn del compuesto a c tiv o  y se  sueltan  50 

la rv a s  de mosquito (Culex pipiens p a lle n s) en -el mismo*. Al 

cabo de 24 horas se ca lcu la  e l  porcenta je de m uertes. Con 

f in e s  comparativos se r e a liz a  temblón un ensayo s im ila r  em­

pleando 2 ppm de N-metiloarbamato de 1 -n a f t i lo  y de "Sumi- 

th io n ". Los resultados están  indicados en la ,T a b la  I I I .

TABLA I I I

_________ Compuesto de prueba_________ Porcenta je de muertes

N-mctilcarbamato de 3 a 5 -d i-iso p ro p il 

-4 -m e t i l fe n ilo  . ICO

K-metilcarbamato *de 1 -n a f t i lo  97,5

Sumithion ' 100

Ademásy e l  carbamato es bastante menos tóx ico  que lo s

compuestos in s e c tic id a s  conocidos estructuralm ente semejan­

t e s .  La toxicidad  aguda del carbamato cuando se adm inistra 

por v ía  o ra l a ratones machos e stá  indicada en l a  Tabla IV, 

comparada con l a  del K-metilcarbamato do 3 , 4 , 5 - tr im o til íe n i 

lo  y l a  del N-metilcarbamato de 3 - is o p ro p ilfe n ilo .

TABLA IV

___________ Compuesto de prueba_________ _

K-metilcarbamato de 3 , 5-d i-isop rop il-4-m o

* t i l f e n i l o

Toxicidad
aguda

(m y/k y)

300

N-metilcarbamato de 3,4? 5 - tr im e tilfe n ilo  54

N-mctilcarbamato de 3 -is o p ro p ilfe n ilo  15

Como demuestran estos y*otros resu ltados de pruebas,
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e l  carbamato es á t i l  para combatir d iversas plagas de in -  

Ü se c to s , especialmente en ag ricu ltu ra  y en viviendas, con 

un a lto  grado de seguridad para lo s  sores humanos*

Para uso cono in s e c tic id a , e l carbamato se diluyo 

5 normalmente con un vehículo o vehículos in e r te s  para formar 

. una preparación del tip o  empleado convencionalmonto para in

! s e c t ic id a s  t a l  cono concentrado emulsionáble, polvo moja-
¡:
!' b le , solución , polvo f in o , aero so l, p intura, adobo o s im ila - 

l' res* Cuando l a  preparación es un concentrado omulsionable o 

10 un polvo moj.able, e l  compuesto activ o  puede encontrarse en 

una proporción comprendida entre 5 y 80 % en peso. En e l  car 

so de una solución , polvo f in e  o aero so l, e l  contenido dol 

: compuesto activ o  puede s e r  de 0 ,1  a 50 % en peso'* Son ojem-
í
; p íos de vehículos in e r te s  e l  ta lc o , a r c i l l a ,  bontonita , cao- 

15 " i  l i n ,  t ie r r a  de diatomáceas, p i r o f i l i t a ,  benceno, tolueno,
!t
¡i d im etiln afta len o , n a fta  arom ática, etc* Tambión pueden cía-
'¡
i' p icarse  agentes superficialm ente activ os como esparcidores 

o emulsionantes. Cuando se 'desee, pueden incorporarse ade- 

más otros agentes in se c tic id a s  como hidrocarburos clorados
¡l

20 (por ejemplo, DDT, m etoxicloro, hexacloruro de benceno, ...A 

¡i chlordane, toxaphene, heptachlor, s id r in , endrin), compues- 

!j tos organofosfónicos (por ejemplo, parathion, m alathion,

¡¡ demeton, p iro fo sfa to  de t e t r a e t i lo )  y p iretro id es- (por ejem-

'! p ío , p ire tr in a , a le tr in a , fu re tr in a , b a r tr in a ) , aoaricid as,
¡I

25 ¿ nornatocidas, geim icidas, h erb icid as, f e r t i l iz a n t e s ,  desin-

fe c ta n te s  del terreno y s im ila re s . 

j¡ Las rea liz a c io n e s  p rá ctica s  del presente invento está?,

ilu s tra d a s  en lo s  sig u ien tes ejemplos. Las partes se dan en 

peso.

i. -  7 -
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(A) Ba uno. solución de 19 ,2  g de 3 , 5 -d i- iso p ro p il-4 -  

n e t i l fe n o l  en 150 n i  de benceno se disuelven 19)3 g de fo s­

geno* A l a  solución re su lta n te  mantenida a una temperatura 

de -1 0 °  a 10°C se añaden gota a gota 13,1 g de t r ie t i la m i-  

*. n a .la  mezcla resu lta n te  se  combina con 20 mi de agua para 

d iso lv er  e l  hidrocloruro y se deja en reposo* A continuá­

is ción  se separa l a  capa bencénica y se la v a  con agua para 

!; dar una solución b en cónica de cloroform iato de 3 ,5 - d i - i s o -  

' p ro p il-4 -m e tilfe n i l o L a  solución se mantiene a una tempera-' 

!Í tu ra  comprendida entre -1 0 ° y 10°C y se añade gota a gota

- 31 g de una solución a l  30 % de m etilao ina en agua* La mez- 

¡i o la re su lta n te  se deja en reposo y después se separa l a  car
¡i
¡i pa de disolvente orgánico, se lava con agua, se  seca  y se  

concentra. E l residuo se c r i s t a l iz a  en -una mezcla de bence-
¡¡

no y n-hexano (1 :1 )  para dar 19 ,5  g de N-metilcarbamato de

ii 3 , 5 -d i-iso p ro p il-4 -m e tilfe n ilo  en forma de c r is t a le s  in co -
' * o

!< lo ro s que funden a 142 ,5 -144 ,5  C.

!= (B) A una solución de 1 9 ,2  g de 3 ,5 -d i- is o p ro p il-4 -

m e tilfe n o l en 200 mi de é te r  iso p ro p ilico  se  añade una can-

- tidad  c a t a l í t i c a  de tr ie t ila m in a . A continuación so añade 

'! gota a gota una solución de 6 ,8 g de iso cian ato  de m etilo
!i '

en 140 mi de é te r  iso p ro p ilic o , a una temperatura comprenda 

i, ¿a entre 10° y 20°C. La mezcla re su lta n te  se mantiene a 50- 

!< 60°C durante 2 horas y después a l a  temperatura ambiente du-

i; ran te  toda l a  noche. 11 precipitado se recoge por f i l t r a ­
li
: .c ió n  y se c r i s t a l iz a  en una mezcla de benceno y  n-hoxano 

;¡ (3 :2 )  para dar 17 ,2  g de N-metilcarbamato de 3 ,5 -d i- is o p rc -  

p i l - 4 - m e t i l f en ilo  en forma de c r is ta le s  in co lo ro s.

30
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(A)Se mezclan intimamente, en e l orden citad o , 10 par­

te s  de N-metilcarbcmato de 3 , 5-d i- is o p ro p il-4-m o tilfe n ilo ,

40 partes de N,N-dinetilformamida, 30 partes do "Kawakasol"

S (nombre com ercial de un d isolvente aromático que contiene 

: principalm ente % -m etilnaftaleno, fabricado por Ifawasáki 

K asei Oo., L td ., Japón) y 20 partes do "Sorpol 9049" (nom­

bre comercial de un agente su p erficia lm en te,activo  fa b rica ­

do por Toho Chemical C o., L td ., Japón) para obtener un con- 

iO centrado cmulsionable a l  10 %. EL concentrado cmulsionable 

se  diluye con agua y después se a p lic a .

(B) Se mezclan intimamente, en e l  orden citad o , 40 par 

te s  de N-netilcarbamato de 3 , 5-d i- is o p ro p il-4-m e tilfe n ilo ,

10 partes de "Tokusil GU-N" (nombre comercial de una s í l i c e

15......." fab ricad a por Tokuyama Soda C o., L td ., Japón), 45 partes de

"R a d io lite "  (nombre comercial de una t ie r r a  de diatomáceas 

i fab ricad a  por Showa Kagáku C o., L td ., Japón) y 5 p artes de 

"Sorpol 5029" (nombre com ercial de un agente s u p e r f ic ia l­

mente activ o  fabricado por Toho Chemical Co., L td ., Japón)

20 i para formar un polvo mojable a l  40 EL polvo mojable so di 

¡ luye con agua y después se  a p lic a .

(0 ) Se mezclan íntimamente 5 p artes de N-metilcarbama-- 

to de 3 ,5 -d i- is o p ro p il-4 -m e tilfe n ilo  y 95 partes de ta lco  

!' y se pulverizan para formar un polvo fin o  a l  5 %. EL polvo
¡t

25 se a p lica  t a l  como e s tá .

;¡ (D) Se mezclan íntimamente, en e l orden citad o , 6 par

j te s  de B-metilcarbamato de 3 ) 5-d i- is o p ro p il-4-m e tilfc n ilo ,

;! 2 p artes de lig a in su lfo n ato  sódico y 92 p artes de a r c i l l a  

¡ de 200 m allas, se amasan con una pequeña cantidad do agua,

: se granulan y después se secan para formar unos gránalos a l

-  9 -

30
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6 %. Los gránulos se ap lican  t a l  como están.'

En resumen, la  Patente de Invención que se s o l i c i t a  

recaerá  sobre la s  s ig u ie n te s : .
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REIVINDICACIONES

1 . Un procedimiento para l a  preparación do N -m ctil- 

caroamato de 3 ,5 -d i- is o p ro p il-4 -m e tilfe n ilo  que con siste

en hacer reaccion ar 3 ,5 -d i-iso p ro p il-4 -m o tilfe n o l con fosge 

no en presencia de un agente eliminador do ácido y dospuós 

hacer reaccionar con metilamina e l  cloroform iato do 3 )5 -  

d i-iso p ro p il-4 -m e tilfo n ilo  re su lta n te , en presencia de un 

agente eliminador de ácido.

2 . Un procedimiento para l a  preparación de N -m etil- 

carbamato de 3 ,5 -d i- is o p ro p il-4 -m e tilfe n ilo  que co n siste  en 

hacer reaccionar 3 ,5 -d i-iso p ro p il-4 -m e tilfe n o l con iso cian a  

to de m etilo .

3. Se re iv in d ica  por último como ob jeto  sobre e l -  

que ha de recaer la  patente de invención que se s o l i c i t a :  

"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE N-METIL-CARBAMATO 

DE 3 ,5-DI-IS0PR0PIL-4-MEIILFENIL0".

Todo conforme queda d escrito  y reivindicado en la  -  

presente memoria d escrip tiv a  que consta de once páginas me. 

canografiadas.

Madrid, 24 octubre 1 .968

BERNARDO UNGHIA 
P .P .
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