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Este invento se refiere a un metodo de prepaw.
rar una compoeicién para combatir insectos y acdridos.

" Se ha encémtrado que compuestos de £érmula ge

neral
R _
1
- § = Pl<-+—9 X
Rp - o 0 =% -
.2‘. . !
\\x//
X
en la cual‘;

X o8 un 4tomo de oxf{geno o un &tomo de azufre,

Rl eés un grupo alcoxi o un'grupé alcohiltio e
teniendo cada uno de 1 a 5 dtomos de .carbono, un grupo -
amino, un grupo alcohilamino que tiene delas étomos -
de'carbono 0 un grupo dialcohilamipo, contpniendo cada -
grupo alcohilo de 1 a 5 4tomos de carbono, -y

R, es un dtomo de hidrdgeno, un grupo alcohilo
sustitufdo o no sustitufdo que tiene de 1 a 10 dtomos de
carbono, un grupo fenilo sustitufdo o no eugtituido, wn
grupo $iofeno, un grupo fenil alcohil sustitufdo o no =
gsustitufdo que tiene de 7 a 10 éfomos de carbono, un gru
po alcohil cfclico o un grupo =COOAlc el cual Alce. re—

presenta un grupo alcohilo que tiene‘de 1 a 5 dtomos de

,carﬁoio;:tienen actividades insecticidas y acaricidase = |’

A causa de estas propiedades los compuestos, despuds de
haber sido %ransformados en las composiqioﬂés usualeos, =
tales como poIvo humectable, acelte misdible y grénulos,
son adecuados para poer usados para combatir 1naectoa h

acéridos en plantas de agricultura y hortioultura. Los
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compueafos; ddeméé, no éiendo f£itotdxicos, su uso en - =
plantasvde agriculfura.y horticultura es particularmente
interesante. Se ﬁa encontrado que han sido obtenidos =
muy buenos reﬁultaﬁ@s especialmente con compuestos que =

corresponden acla‘férmula

en la cual Ry es un §tomo de hidrégeno, un grupo alcohi~

1o que tiene de 1'a 10 étomos de ocarbono, un grupo alco-

hilo que tiene de 1 a 10 dtomos de carbono y que contie=

" nedel -3 eustituyentea.lba.cpales pueden'aef iguales

o difeorentes Yy 'son elegidos del;grupo qﬁe éomprende dto-

mo de haldgeno, grupo ciandgeno y el grupo - -~COOAlc., en
el cual Wltimo grupo Alc. es uﬁ grupo alcohilo que tiene
de 1 a 5 dtomos de carbono, un grupo fenilo, wn grupo fe
nilo que contiene 1 ¢ 2 sustituyentes elegidos del grupo
que comprende dtomo de haldgeno, grubo_nitrp; grupo aleco
hflo que tiene de 1 a'5 dtomos de carbono, y grupo alco-
xi que tieno de 1 a 5A£tomqs de cérbono,’un.grupo fenila
coh{lo que tiene de 7 a 10 dtomos de cafbbno 0 un grupo

aloohil ofclicgs R ;

Una actividad muy buena fué encontrada con com

.
»

puestos que estén oaractqrizadqa_ﬁor.;g~férmula |

]
|
i
!
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_en la cual 32 es un dtomo de hidrégeno, un grupo alcohf=|

1o que contiene de 1 & 5 &tomos de carbono o un Zrupo ==

beneilo.

De 1los compuestos de mouerdo con el invento se|.

hace refprencié coﬁsiderablemente a las sustancias que =

satisfacen lab.s;guientgs'férmnlaa:
: o ;//,,Q02H5
N

S 0C,H
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Se ha encontrado que 1os compues%@s indicados
por 1, 2, 3y 4 son los mds activos y puedéﬁ aer utiliza -
dos como constituyentes.activos en‘composi¢ionea Para ==
combatir, por ejemplo, la mosca QOmés?ica_ﬁgnsoa domestil

ca) en sus varios estados de deaar%&ilo;dgéde la lerva -

13
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'poeiciones puede becerse refarencis g los ejemplose.

heate el Inseeto adulto, ol mosqiito de fiebre amarilla
(Aedas egyptel), plojos de plentes tales como el aﬁs de
hava (Aphis fabae) y arsfis roje, tal como Tetranyt;m'_'@g'
nnabarinus.

Coupuestos de aémarﬁo con &l Invento pueden serx
trangformados de la menera corriente en medios para come
batir insectos y acdridos tales, como, por ejsmplo, cend
zes, polvos humeotables, aceites misciblea y grénulom, =
Pars este finy les compussios son bien disueltos o blen
digpersados en raterialée de soporte liguidos tales como
aceites do hMdrocarburo, disclventes orginicos, tales co
mo cetonas y Steres, o mezecladop can vehfculos sdlidoe -
tales come pledra pémez, creta, mirmol, tierra de csf,~ |.
partienlas de nuez, granito, marga, dolomlita, caolin, -
atepulgita, y bentonita, frecuentemente con 8l usa de, =
por ojemplo, agentes diapersantes, por ejemplo ¢én la foe-
pricacifn de polvos humactables y pceltes miscibloam, de
agentes mmectantes, por ejemplo en la fabricacidn de «e
polvon _hmeetabies de sustancias tensloactivas, o llgene
tes y estavilizadores, por ejemplo en la febricacidn de

grénmulos. Perz le fabricacidn de una pluralidsd de come

Composiciones granulares y cenlses pueden ser
ntilizadas ain tratemientos posteriores para combatir or |
genismos nocivosy polvos humectables y aceltos miscim =
bles son férmmles en forms concentrada y son preparadss
y& para usar wezclando con un diluyente y preferibleomene
e con aghas. En ciertos casos toles como, por ¢jermlo,
en aplicacidn de fumigecidn abrea donde un pequsfio voluw
men de un sgente lignido combatients es dintribufdo sow

- 10 =
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bro un drea de superflicie comparativamente ;gramie v &L com
puesto wctivo pusde ser utilizadoe sin dilucidn posterior,
pero se usa preferiblencntc wma disolucidn del compuesto
activo eén un acelte graso, inl como seelte de castor, pow
pibleminte con adicifn de un disolvents suxilisr. Im can

tided de sustencia sctiva que debe ser eplicsda por Uniwme
dad de suporficis al dres gue ha d8 aer trateada a fin dei
aaegurar wn combate efectivo de low orgeniencs ROCLVOR ww
deopende entre otras cosas de lg vendimia, del gradd de w
infestacifn do les plantes y del sueln, de las oondictow
nes meteoroldgicas, y del tipo do insscto o &caro que hy
¢e ser combatidoe

funqua las Sosis sordn divergentes, pusde oatas
blecerse que una dosis de 0,% kgse a 3 kge. do materinl -
ofeotive por hae producird el efecto Gesoalos '

_ En una aplicacifn vontajosa del invento 1a come
posicidn, cuandc se usa en el camps es splicads a lag - -
plantas @ sor tratades on forma de ung dispersidn o emuls
ailn acucses tal como, por ejemplo, una exmleilin scuosu
de un acolte miscible, variands la concentracidn del cong
tituyente active en la emisidn o dispersidn desde 0,02 ~
hasta 0,1 % en posOe

Debe advertiree ademés gque los medios de scuorw
do con el invento pueden combinarse con otros inpecticie-
daw, acaricidss o fungincidas paras dilatar el espeoctro d
actividad totsl de la composicidn o para oblener afectos
#indrgicon. .

Para una cowbinacidn esl puede bacerse uso do -
les aiguientes compuestos bloocidmss

Ingocticidas tsles como compuestos orginicos -
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de foaforo, por 8jmmplo, £osforotloato d€ 0,0~31etilegmp=
nlsrofenilo; fosforoditioato de 0y0~dimotilmBel,2={etoxd
cerbamil)etilo ¥ fosforotionte de oyomdletileg-2={etilti
etilop |

hidrocexburos c)iowadom, por ejazplog 2,2-bis{p
=clorpfenil=lylsl~tricloroetanc y hexecloro=gpoxi-ootahi|
dro-dinetanonaftalenoy

carbamatos, por sjeuplo Femetilelennfiilecarboe
natoy

@m&troremles, por ejemplo 2-mat11~4,6-diﬁi~
trofencl ¥ 3,3=dimetilacrilato de 2=(2wbutil)esd ,6=dinitrp
fenilos .

Acaricidas tales como difenileswifurcs y derives
dos de los mismom, por sjemplo sulfuro de peclorobancilmp
wglorofenile y sulfuro de 2,4,4'=5=1etraclorodifenilos

| }dﬂif@nilmlfnmtos, por ajemplo pwclorofenilwben
eenosulfonatos .
z&eﬁlearbinelea, por gjemplo 4,4%=diclorohenci=|

lato d¢ etlloe

Fungicides tslea como compuestos orginicos de -
nercurio, por ejemplo fenilmercuriosoetato y metilmeroues|
rio~cignogueniding

eompuestos orghnices de ewtafio, por ejemplo hie
dréxido de trifenilestalic y acetato de frifenilestafio}

digleohilditiccarbamstos, por ejemplo dimetildl
tiocarbemato de sine

elcohilenblsditiocarbamatos, por sjemplo zince-
tilenbisditionarvamato, sincpropilenbisditiceartamatoy «—
mangenesoetilenbisditiocerbampte y composiciones de coxi:b;
nacidn de dinz y mansanesoetilenbisditiocarbsmatos
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| nato, 1 4-ditia;éhtraquinona-2,3~dicarbonitr11o. Nt

semejanten.

' pustitu{do o no sustitufdo que tiene de 1 a 10 dtomos de

dinitrofenoles, por ojemplo 2,4~dinitro-6-(2-og
til)fenil-orotonoato y 2,4-dinitro~6-sec.butil—fenil’ac:gf
lato, y adends 1-/ bis(dimetilemino)fosforil/m3~fenil=5-

amino«l,2}4ft:ié¢6i;i:6;metil-quinpxaiina-2,3;ditiocarbo—‘

clorometiltio-ftalimida, N—triclorometiltio—tetrahidro-—. :

| ftalinida, Ne(1,1,2,2-tetracloroetiltio)-tetrehidroftals |-

mida, . thiclorofluorometilt10-Nhfenil-N'-dimetil—sulfo--.f“
nildiamida, y tetracloroisoftalonltrilo.;fgihlj

Los compuestos de acuerdo con el invento son nue
ves sustancias gque pueden ser fabricadas por metodoa que
son conocidos per se para la faﬁriéacién Qe‘compuestos -
As{, compuestos de acuerdo con’ el invento pue—-

den ser obtenlidos gl reaccionar'un oqmpuesto de férmula

.

-1

. N

R !: cl: X

. Bg = =
x/'

en la cual X es un &tomo de oxlgeno o wn dtomo de agufre,
Y es tn étomo de hidrdgeno o un dtomo de metal

alcalino y

R, es un &tomo de hidrégeno, un grupo alecoh{lo
carbono, un grupo fenilo sustitufdo o no sustitufdo, wn -

grupo tiofeno, wn grupo fenilalcoh{lo sustitufdo o no sus

titufdo que tiene de 7 a 10 &tomos de carbono, wn grupo =

w13
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aloohil efcliéo o un grupo -COOAlc-;.en el que Alc. €8 un
grupo alcéhilo que contiene de 1 a 5 dtomos de’ carbono.

con un heluro de'écidb.fosférico o haluro de}écido tiofog
férico de férmula . | |

2
<

en la cual X es un dtomo de oxf{geno o wn 4tomo de e |

fre,

ng es un atomo ds halogeno ¥ preferiblemente :

un atomo ae cloro

Ry es uﬁ'grupo alcoxi o un grupo tioalcoﬁflo -

que tiene cada uno de 1 a 5 dtomos de carbéno, un grupo -
amino, uwn grupo aleohilamino que tiene de i a 5 dtomos de
carbono 0 un grupo dialcohilémino, conteniepdb cada grupo
alcoh{lo de 1 a 5 4tomos de>carbono, donde en el caso de
que Y es un &tomo de hidrdgeno, wn fijador de decido tel -
como una base inorgénica u orgéni.ca por-ejemplo sosa,'colg
dina o piridinas, es%é temtbl én presente.

- Bl procedimiento de reaccidn puede ser llevado

.a cabo solo con los reactivos propiamente dichos, pero == |-

prgferiblemente s8e lleva a cabo en presencia de un disol~
vente, tal como un disolvente orgénico,gpo; ejemplo hidro
carburos alifdticos o arométicba, alcpholés, éteres y ace
tonitrilo. Ia temperatura de reaceién se deja que var{e

entre 080 y el punmto de ebullicidn del disolvente.

Compuestos de -acuerdo con. el ihwenﬁo nés parti-

—-

-
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cularmante interemsnies pueden obtencrse al reaccionar la
sal do motsl gloalino de 1,3,4-oxadiagolons, que puede =
aer sustitafds en la posicién 2, con clorure 36 dietoxime
tiofosforilo en presencia de un a:tmlven%a; tal como bLon
ceno o ecstonitriloe Xl sustituyents do la 1,3,4~o0xadis~

zolonsa s8e elige praforiblemen‘ke del prupo conslstente m}
alcobilo que tiene de 1 & 10 Stomos de carbono y fenilale
cohilo que tienc de 7 a 10 Stomor de curborae
Sustituyentea partimlamnté Interesantes gon
metil, isopropil, pemtil y beneile EL producto lmwrma.g1
¢lico inlcial de emts reaceidn pusde pbtenerse al reaceig)
ner en una primera etapa de resceidn, wn compuesto de £ép
ruls Ra-éo-n&-mz. donde R, es un dtomo de nidrdgeno, m
srupo aloehilo que tiene de 1 a 10 Stomos de carbono o w—
un grupo fenilalcohilo que tiene de 7 & 10 dtomos do car-
bono, con diclorurs de carbomilo en presencia de un fijaw
dor de &cido, tal como sose, piriding o colidina, y un 4%
Bolvente, por ejempls agusy hidrocarburos alifdticos y ~ '
aromiticos, slooholes y $tares pare convertir el producte
resmltante deapuds an la el del mebal sloalino del misme
por tratumiento con yma molucidn de wn metal slcalino e
gisolvente sdecuado, tal comw, por ejemploy, sodlio ¢n metg

nole ;

Av. Fabriocaoidn de Sepontilel,3,4woxadiazolow
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Son introducidos 13 g5 de fosgeno rientras 8¢ =
sglita y se enfris, on una disolucifn de 13 gs (0,1 moles)
do caproilbidrezide en zw.mlm de acetenitrileo secp denw
tro Go wn periofo &a'aproximaﬁamente % hora. La tempere-
turs te mentenids en gsproximedamense 10% C. Despuds do -
gue ¢l foggenc se ha introducido totalmente ea agitada we
@ la tempersturn smbiente haste que se obtiene una molumeid
clarge

Bl soetonitrilo es saparade por destilacidn y =
ol vresiduo disuclto en ter. ILa soluelén etéres es lave-
de sucesivemente con HCL 2F y oon agus hesta que la eolne
eifn es newtras Deapude e socer sobre BUlfato 883100 we
el disolvente ea aveporado y el scelte residual destilaw—
dos Rendimiento 11 gse (71 £) del aceite incoloros Inw
tervalo de cbulliocidn 113¢ a 115¢/0,3 mm.

Be 4,7 ga. (0,03 moles) de 5-pent11~1,3,4-01§
diazolona(2) son efipdides a mna dlsolucién de 0,69 ESn o
(0,03 Atege) do sodio en aproxivademente 30 nl. de motas—
nol. Ls soluctién es evaporada bsjo vacfo m la tromps Qe
agua ¥y el rosiduo se disuelve en 30 ple do scetonitrilo =
snhidro, donde después son efiedidos 5,7 ge. de clorure de
dietoxttiofosforilo.

Iz memclg g0 hierve luego durante 2 horas y, =
despuds de enfrisr, pe disuelve en &ter. La disolucifn -
etdres on lavede sucesivamente con sgua, mng solucidn de
soma 61 5% frfay ¢e mueve con ague hasta que la solum =
cién s neutras Despuds de doosr sobre sulfato oddico, =

so eveporas €l disolventes El residuo se disvelve en éter
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da petréles y me filtra a travdy do norita, Gespuds de 1o
ougl so evapora ol disolvents. Rendimiento 6 gas (65 %)

de un aceite incoloro.

B 6,96 B

.

Anilisiss encontrsdoyr © 42,32 oalewlador C 4E

3 10,08 . 310

A+ La fabricaciln de Swisopropilel,3,d-oxadig
zolons prosegufe do una mancra semejents a como se desor
bid en IA, excepto gue fud ueeds imobutirilhidrazida on =
vez de caproilhidresida como wmaterisl inieisl. Intervalo
de ebullicidn de Seisopropilel,ldeoxadiagolons: 1418 &
1432/10 nme '

Be 3,8 gpe (0,03 moles) 46 Seigopropilellsde
oxadiazzolona son afindidos a uns 'soluci&z de 0,69 go. (' -
0503 ftege) de sodio on mproxiradamento 30 nle de meta- ~
nols La solueidn es evaporads a sequedad y 61 residuc ag
to soguido suspendido en 50 mle de acvetoniirile anhidroes
Después do afledir 5,7 gs. de cloruro de dietoxitiofoeforl
lo, la mescla ss hierve durante 3 horas y luego se disue;'
ve on ters La solucidn etérea es lsvada sucesivamente =
con sgua, wis eolucidn de mosa al 5 % frfe y de nucve eon
sgus hasta gue ses neutrs. Despuds de secar sobro sulfew
4o 88dico ne avapors ol disclvento. I residuc o8 un = e
aceite, el ousl es destilado bajo vacfos Rendimionto w =

- X7 -

»86
82
+39
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5¢5 g8« (68 #)» Intervalo de sbullicifn 1008 & 1102/0,1
biirid

2% producto inicisl para ia febricmeidn del eoé
puesto de arribe, g seber S-metil~l,3,4~0xndiazolona(2) .t
os febricads muspendiendo 30 gee (0,4 moles) .de acethidr

gida en 350 nmle de ecetonitrilo seco ¥ lusge introdueci

do 50 gos de Foggeno en lz cuspensifn mientras se agite
se enfrip.con hielo. EL fongeno ee niinde dentro de un
periodo de 13 boras miuniras gue se menticne la temmmt
rg de lg suspeneidn s démde 5% ¢ hasta 208 Ce Despuls cj
que el fosgeno ha sido introducido completamcnte eldf

¥

ezt tado a'la t"ﬂmperafura smblente durante 1 hors. El dos
pdeito blenoo producido es tremeformado de la manera -~ <
usnale Rendimiente deepués de la cristelisacidn 30 ges 1
(75 #)» Punto de fusidn 2120 Korfler. 5 ge~ do la S-mo--
1;11-1,3,4—9&16135&1&&3 resultante son diaualtas en 30 ml«

*

'ds metanol y afadidos e uwna disoluecidn de l,lJ £9+ de sos
dio en 30 mle 46 motanole )

Lz mezela op Wapoi'ad‘a & seguedad bajo vao:'.'c; ﬁé
da 'Bromba de sgue y el residuc sumpendido en 70 nle. de
éceﬁcmitrﬂo ghhidro, donde después son afiadidos 9,4 gne
de olorure e distoxifosforilo. DLa mozala se hierve dum
rante 20 !z&m; deapuds do enfrisr, gc Glsuelve en '39 -

s 4

mle de Ster para ser posteriormente transferida a wn embg
éo de geparacifm. Ia saluciﬁn etérea es lavada suceaiva»-x
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rento cOD agua, UNe émoluci& de soea &l 5 ¥ fria ¥y do -
nuevo con agua hemia que mea noutra. Deepudn de secer sg
bre sulfato sddico, es svupcredo sl dimolvente. El goelw
te resldual es destiladcs Rendimiento 9 gee (71 %). In-
tervalo de ebullicidn 113t u 11:60135 mae

IV. ric n de Seido / Bwbon ; oxadlagom
2 oxi~tiofosforl

!

Ae Fabiicsoidn de Swbencilel, 3 d=~oxadiaznclons
(2)- '

Se suppenden 15 ge« (0,1 moles) de fenilacethie
drasida en 200 ml. de acetonitrilo anhidrow Son introdu-
oidon 12 gee de fomgens dentro de enta suspensidn, -
tras se sgite y 2o enfrfa por medio d¢ hielo, dentro 4e =
w périodo de aproximadsminte & hora, seguida aa' sglta~ =
cién durents 1 horas EL seetonitrile es avaporalo y 86 |
afiade al residus HOL 2N, Se separs un coite que o8 X
troffo utilizendo cloruro de motilence Despuds de secar,
1a solucifn de clorurc de metilsnc ae m}alwra 8 pequedade
Ls sustoncia sflida rosidusl es cristelissds & partir de
vna nezela que conninta en 2 rartes de benceno y 1 parte
ds Ster de petrdlen (40% a 60%). Rendimiento 50 gs. (83
%)e Punto de fueifn 49% Kofflere

Be Fabricaciln ds doide /[ Swhencilelsdsdmoxas
diazolona(2)/dievoxi-tiofontdricas

36 afiade wna 6inolucidn de 3,8 ga. (0,05 moles)

-~ 19‘. -




de S-bencilwl,3,{~oxadigrolona en SG wls d¢ motanol a une
disclucidn de 1,35 gae de 80310 (0,05 3t g.) en 30 mle =
de metanol. Ta mezcla ez evaporeds & sequedsd bajo vaclo
de lz tromiu 8¢ mgus y &) residuo seco suspendids en 100
5 mle de acetonitrilo anhidre, deapvés de lo cual son afiedi)
dog G4 g8 &e’aloruro de distoxitiofosforilos. &L totsl
1) mcwe durente 3 horgse

Despuds de enfrier, 1a mezcle de la raaccﬁn —
ge disuelve en 200 ml. de éter y se trensfierc a wn ambudf
10 de napamai.;grz, seguido de lavedo con agua, uns diaclueifn
de sosa a}. 5 % frie y de nmevs con sgusg k.a;sta neutrplis -
dade. Ta disolucilén otérea me seca mobre sulfsto sddlco =
¥y luego e wapaz'a‘ a saque&aﬁ. El aceite rosidual me G-
suelve en unz mezoﬂ.a conaigtente en aproﬁma&amente 3 psp
15 tes de &ter de petrﬁleo (408 g 603) y una parte de &tere~
In diaolucion se Ffiltra a través de norita y se evapora =
gl dtsolvente. Rendimiento 13 gse (80 %) de un goeite in)

colorcs
Anflisiss
20 exleulados € 47,55 %  encontradoy C 46,91 %
' B 5422 % I 5,53 #
B 9,77 ¢ 5 10,06 %
Ve Fapricseidn de fieido [/ Ge{peclorofentl)mlodede
25 . .
oxadiezolonal 2}/ bl s(dimetilanido) fontdricoe
A« Pabricscidn de S5-(p~clorofenil)l,3,é=~oxe~
diazolona(2)s
30 17 goe de i:—clorobenzoilhidmzina son suspendie

13—12"69 ww 20 -
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dos en 200 wnl. de¢ scetonitrilo suhidro, donde despuds aon
introducidos 12 gee-de foageno mianiras ue agita y 8¢ ene
irf{a por medlo de hiclo dentro de un periocds de sproxime-
damente ¥ horme Despuls de que ol fomgeno ha sido introw
ducido complotancnte se sgite adumds Gurante 1 horae
Seguidamente pe afladen cuidadosamente 100 xle
de ngus & la mescla de reaceifn. XL depeito produside o
en sepsrado por suceidn, levads con agus ¥ 86cados Rete
dimiento 18 goe (94 %)e Funto de fusldn 2270 Zofflor.

Be Fabricacidn de fcida L 5m{prclorofeonil jm
1y3y4~oxadinnolonal 2)/bin(dimetilamido) Loatérico.

Una disolucidn da 549 gs. de Se(p~clorofenil)-
oxadiszolonawledsd~ en motanocl se sficlde a una disolucidn
de 0,69 gBe (9,03 §tege) Gas Bo2io en mproximpdamente 30 =
ale de motenols La solucidn resultante es qvépamda 88
quednd y la sel sddica seca suspandidm en pproxirsdament
50 ml. de acetonitrilo anhidre, despulds de lo cusl son =~
afladidon 5,1 g8« do clormre de bis{dimetilamido) fosforvi-
lo« La mezcla se hlerve dursnte 1 hora, lusgo se filtre

¥

y soguldsnente se evaporse e sequedade Da sustancia 96111
éa residusml ¢s reoristalizada a partir de bencenos Ran—s
dimiento 7,5 gae (76 %)e Funto de fusidn 159% Kofflere.

YT bricacid do / ETIR
01 diato fm". afd; Qe

51 producto inicial, Sepentllwl,3,dwoxadiazoly
na{2), pers ls fabricscidn del compuesto 8e fosfore sr!:«ﬂ

- ZF -
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ba memoionado ¢s obtenido de la missa mgners gue 858 d0fw-
oribid en al ejemplo Id. |

4¢7 gt (0,03 molas) de S-pantilel,lgf-oxedingo
lona(2) son afigdidon e una digolueidn de 0,60 goe G B0~
dio en gproximsdemente 30 ml. de metenol. La disolucidn
aé evapora a seguedsd y ls sal sddica seea resultents ge
suspende en 50 ml. 82 acotonitrilo anhidro, despuds de lo
cugl son afzdidos 5,2 gs. de cloﬁmro Ga dietoxifonforilioce
La mezcla ge hisrve angante 1 hora y, después de enfr.tar,}
ge disuelve en Stere La soluocidn etérea se lava Sucesi-—
vamente con ‘ague, una disoluciln sddice &l 5 % frfa v de
nueve con sgua hasta que la solucidn os neutrs. Nespués
de secar, se evepora el &ter y ol sceite rosidual oo Gie=
suclve en Ster de petrdlecs Le disolucidn goguidament@ -
se £iltra @ través de norita y @e evepora el disolventoe

Rendimiento 8 gos (91 %) de un aceite incoloroe
Andlistas
Bncontrado: C 44,28 ¢ Caloulalo: C 45,20
H H Ts24

¥II. Petricscidn de feldo /A Gmmetilel, 3, 4moxadiazole
tiona(2)7d3 sboxitiofoarirs co. '

&e Pabricacidn de S=-metilel,d,4~oxaiiazcliioe
na(2).

Una mezels que consiste en 17 nle de tiofosgeno
¥y 60 ml« ds Ster se afiade gota a gota dentro de gproximas

dewente § bors mientras que s6 agita y se enfris por mew

- 22 -
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dio de hiclo en mme disolueidn que consiste en 15 goe = ~
(0,02 moles) de ecethidrazide en 200 zl» do egua. Lo meg
c¢la resultante se aglia dwunte 20 horas. Ung cantidad -
pequefia do sustancis s6lida 86 sepera. Dempuls de la £i)
tracifn, laa capes combipsdae Ster-agus mon aveporadss =-

bejo vacfo & 1z trompe de sgues Im tonperatura dol baflo
i

ge mantiene aproximadarente a 5090 |
|

El residuo es cristalissdo s partir de boncew =

nos Rendimiento 7 goe (30 $)e Punto de fusin 730 Kowe

£lore

Bs Fabricaciln de dcido [ Semetilely3ydmoxnom~
diagoltiona(2)/dictoxitiotoafdricos

355 goe de Se-potileoxadiasoliionpel,3zd= (0,03
moles) son pAadidos a una disoluoiln de 0,69 ges (0,03
ftegs) do podio en aproximadamente 30 mle ds motanole =
La soluciln pe evepors a seguedad y la &al abdica aéca el
#¢ suspende en aproxinedsments 50 mle« do gcotonitrilo anm
hidro, deopuds de lo cual mon sfindidos 5,7 goe docloruro
de distoxitlofosforilo. Las mezcla as egitads & la tompow
ratura ambionte durants 20 horag y luego se disuclve on w-
fters La divoluciln stéres se lave sucesivamento con = n---g
aguay una dimolucidén de agsa gl 5 ¥ frda y de nuevo con =
ague hastz noutralidad. Despulds de secar sobro sulfato -
8ddlco, Be avapora el Stor, so disuslve el aeeito ropie -
dusl en unae mezcla de &ter y petréleo (1:1) y luogo se py
rifica crozatogrificomentes Rendimiento 3 gie (40 %)e

VIIXe < &n d Tenile1,dad=tlod)

- 23 -
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ona(2) 7distoxitiofonfdrico.

Ae Tabricacidn de S~fenilel,3,4d-tiadiezclons
(2Ya 6.4 gme (0,03 moles) de fcido tiobenzeiltioscdtico
T 344 £8e« de amﬁicarbazidalnﬁ gson dlsueltod en 100 nle =
de §aOf 1N a Of Ce Do disoluciln resuliantc se wantiene
e ung tenperetuyg de 02 ¢ durente 20 horss y luego sa acl
difice con dcido clorhfdrico 2R« EL deplpito que resulis
es saparado por suceidn, lavado.con agna ¥, Gespuds de gg
car, c¢lcledo por calentamiento a gproxiradancnte 1800 C =
duranie 5 nrmutosa

1A A produc‘%o gque resulta es recristalizado s par
tir do wn poco e @lcohole "endimient'o 395 29+ (66 $)am
Punto de fusiln 1462 Kofflar.

Bs Pebricacidn de &oido / S=fenilel,3,dmbiom—|

ﬁa‘zéléna(zﬂd:gataxﬁiafosﬁricm 3,6 gs.i {Q,Oz' moles)e
de S-fenil=1l,3,4=tladinzolona(2) son afiadidos a ung dlooe
lueidn de 0,46 gs« de sodio en eproximadamente 30 mle de
netenol. YLa disclucidn que resulta es evaporada a seque=
ded y ¢l resifuc seco suspendido en 30 rl. de scotoniirie
1o anhidro, despuds de lo cual son siadidos 3,2 ml. (3,8
£oa) dé oloyuro Ge dietoxitiofosforilos. L %otél se hiep
va durénta 3 horass

Despuls de enfriar, le mezcle de la resceiln se
disuslve en &ter y e lava eucesivamente con ague, ung =
disolucidn de mosm o1 5 ¥ fria y de nuevo con sgue haata
neutralidads Despuds de¢ secar y de 1m Wa“aracién del

8ter, son cbtenides 5 ge. (81 %) de un mceite totalmente

incolorod

- 24 -
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1x. ?gbricgci@ ds acelte misoible..

De los tompucstos menclonsdos.on lam plginas 3
¥ 4, las sustencias 1, 2, 3 y 4 pon preperedas en forme -
do seoites nimcibles disolviendo 50 partes en peso do una
de las sustsnclas, junitsmonte con 5 pertes en pesp do wna
megela (1:l) de plookilfenclpoliglicol &ter y dodecilbenw
cenosulfonato cdlelco, on 45 partea en pesc de xileno.

Xe Falb ol on d o humeotable.

Los compuestov copecificados en el ejorplo IX =
fueron proparsdes en forma de polvow humectsbles mezdlais»
4o 25 partes on peso de cade sustancis con 40 partes en -
peso de “attsclay*, 3O partes en pesc do ceolin, 2 partes
en peso Ge olellmN-netiltaursto sédico y 3 partes en peso
de lignigulfonato eddicos

Lozs compuostoa fueron probados an el lagborgtow

rio por los wétodos que se aapaeiﬁaaa'a continvacibne =

| Variag 8igsoluciones y suspensionss ¢ sumisiones de rrueba

dul compuesto achivo fucron utilizedes on las cualos la =
concontracidn del materisl activo dscrecfs continusmente
de acuerdo con las series 1074, 3*2075, 1905: 3078, - .

_10"'5 -

i
{
!
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Is Fruebas sobre represontentes del orden de insec
tos Diptercs.

as XNusga Gomesties (mopca dombatice) adultae

Tn mle Ge uns disolucidn o suspensidn acetdnica
de prusba que tiens la concontracidn desends de la susten
ola activa es tronsferide a una oaja de Petrl de 9 cme e
difnetros Despufa de le eveporecidn del disolventey 5 =~
mosces macho y 5 moscss hembra de tres o cusire dfss de =
edad Fueron introdueidss on la ceje de Petri. Ia caja se
mentiene & la VYemperstuwra schiente y es colocada boen abg
Jo para eviter qﬁe'laa moseas dervibades estén encontace=
%0 comsbantemente con la pelfcula de inaecticids. Dege =
pués de 21 horss se determina sl poresntaje de wortslided,
teniendio en cuenta la mortalidad netrvel de acuerdo con =
Abbott. TLa prusba se lleva s csbo por triplicados

ha_' domeontica, larvae

15 mle 8o wn ager comestible gue contiens entre
otrvas cosas 2 % 8e agar, 8 ¥ de leche en polvo v B % do =
meltaea ¥ en el que el compuesto activo esté disperssdo =
en la eoncentraclin desecads son tronsferidos g un reci= ~
piente de pléstico.

La cepa de agar es incoulada con 20 gorgojos ©
lazrvas de L dfa de edad ceds wno y a contimacidn cubierw
tos con 2 ec de serrin mojado. Los recipiénﬁea“ds plésti
on sbn cerrados por la peris supericr y mentenidos & une

temperatura 8e 258 ¢ g un grado de humedad relativa Go e




60 # & T0 % Degpude do 14 afag, cusndo los animalcs no
tratedos se han convertido en adultos, B¢ delerming el e
porcentaje de mortalidad, tenionde en cuents le mortali-e
ded natural de socusrdo con Abbotlte ILa prucba os llovads

5 a eabo por triplicedo.

Ce pedos ecyplicl ‘moagz_g tio dg fiebre smardiw -i
: |
3lp)s larves

M ey b e e N B0 W e & W e W ey

10 I"‘l rormvante aotive ea a*mmsada en agvae ¢n la
concentracidn deseada, donde despuds ee inocevlads le Adige
persifn acuose con 20 lerves de 1 dfa de edad, dcl monqui
to de fiebre amerilla y mantenids & una temperaturg de e
25% (s YLas lerves son glimentsdas con maltasa. - Después
15 de 6 dfes, cvendo lop enimoles no tratados =e han conver-
tido en adultos, es deberminade &l poreentsie r;le morialie
dad, teniendo en cucnts le mortalidad natursle

TIe Prugbe pobye repressntantes de la familig de =
insectos affdigos. '

i ) b g 3¢ hpbg). sotivi TG
8] dugh

25 Plantas de habs en tlestos eon tratedes oon une
disolucifn o suspensién del compuestc de prucba en lo conl
centracidn descada. Las planise se secan y 1uogo 8o colg
can on wns caja 49 tel mencra que los gorgojos depositam
dos sobre lpe plantes no puedan porderse.

30 Finglmente, las plantaes son infestadas con 10 -

13=12%69 -2l -
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Goledvtoreas

8orgojor mdultos jévenes y wentenides & ung vemporeiura =
de 248 ¢ en un grado de humeded relativa desde 60 ¥ hasty
70 %« Despuls de 5 dfss, se deternina la mortalidade

Be  fap 18 de habe), setivided sige

£

t Chie

Se sfinde la centidad neceseria de material ;‘ao--
tivo, jwmtemente con 1z solvcifn mutritiva, a plantes de
habs que erceen en un cultive de sguse Un dfa dospuds ad
la adicifn e} materisl activo les plantes son colocadas
en unue caja © infestadas con 10 gorzojos sdultos jivew
neés. Las plentas so rgntionen s waas tamperature de 248 C
en un gredo de humeded relativa desde 60 ¢ hasta 70 Fo =
Pospuds de 5 afan se dotermina ia mortelidad.

[}

ITLe runba de representan dal orden de insecto

ae Leptinoterse decemiinestnm Saﬂcggghg;o del
ﬁg;ﬂt‘gﬁﬁ!g Q_l:xga

Follaje de petata se sumerje en wna disolueidn
o suspensidn de prucbe que contiene ol compuesto ectivo
en la concentracidn desesda v luego se tronsfiere a toe
rrog de vidrios ¥L follale o3 secado y rodesdo con ung
csja de tel menera gue las larves depositadas sobre el -
follaje no puedan cocaparse, pera ser Fingimente infestge
do con 10 larvas. El follaje se mantiene a un grado de =
humedad relative de 60 % a 70 £ a vna temperatura de 249Q

- D8 .
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durante 5 dfas, despude de lo cual se determing el porcen
tnje do mortelidad, teniendo en cuenta la mortslidad naty
rals - Lo pruehbe es llevada & cabo por triplicados

IV. Pruchs_sobre renrescntantes del orden de inge
tos Lepriddntergs. | i
|
Be gris bragsioa {m do lp col)y loXw
véo

Flantae de coliflor se sumergon en uha 41801~
cidn o suspensidn do pruebe que contiene el material actj
vo en la concentracifn deseads y lusgo son transferides =
& tarros do vidrioe Después de secar, las plsntas son rg |-
deadus con una osja pars evitar que las oruges deposito—
das en las nlantes e escapuns Finalmente las plantes pon
infestadas con 10 orvgas ¥ nantanides an mi £rado 4o Niwe
nedad desde.BD % hasta 70 % a una temperaturs de 2440 éb.i-
rante 5 dface .

In prusba es llevade & cabo por triplicados -El
porcentaje do mortelidad se determina con una correccidn
por la mortalidad natural de¢ acverde con Abbotle

F. etranychug ginnai ; dultow.

Flantas de judfa en tiestos {Juliss Lfrenceses)
fnoutranaa 2 hojas bien desarrolladas son sunsrgidas en una
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disolucidn o suspensidn de prucba que contiene el compueg
%0 activo en la concentracidn descadas. Les jolos 56 Som-
can ¥y son provistes de wna pequeiia eajs de plistico Gotw
txo de lu cusl son introducidas 10 gorgojos hewbra jovem
nege Les plentas son mentenides @ una temperatura g = -
24% ¢ en un grado da humedad de 60 % hasta 70 ¥ durgnte =
5 dfas despuds e lo cusl se determina le mortslidad, te-
niendo en cuerts la mortelidsd Datursl. La prueba es 1ld
vads g cabo por triplicadoe

e Zetranychus cinnabsrinus, nruecba ovicidge

Toquefias cujes de pléstico que conticnen 7 u &
gnimales hembra jovenes me colocan sobre lss holos GG = =
plantas de judia en tiestos (Jui{ss frencesas)e Despule
de 2 dfas, las cajas con loe animsles so poparan y 8o =

cuentaen log huevos depositados. Les plsmiss se sunergen

entonces en una disolucidn o suspensidn de prucba que con
tiene ol material active en la concentraciln Geseads y a8

mentiene a ima tempersturs de 24¢ C & un grado de humeded
desde 60 $% basta 70 $e Cads prusba se lleva a csbo por =

sextuplicados Dioz dfas después de la infestacidn so dew
termina el porcuniaje de mortalided con tma correceiln e
por ls mortalidad naturel.

Serdes Bt

Laa plantas de lag serieg B son tratadiss con ia)

digolucidn de pruchs y secades, Gespuds de lo cusl deja =

- 30~
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Que ao dopositen los huevos sobre sl residuc seco del mem
torial sotivos

El tretasiento de las plantes B es por lo dends
semejente sl de lac planios A.

Esta eclicitnd que correeponde s la prescniada
en Holandm, el 16 de octubre de 1.367, bajo 61 NiMero = =
67 14053, se acoge a 108 boneficios del artfonlo 51 dol =
vigente Estotuto sobre Propiedad Industrisl

- RI‘?IVIIIBIC&GEOKEB -

SR 2 W S I I R G  AEA IUIR RE RT T ST AR

Los puntos de Invenoldn, propia y nueva que se

presentan para gue sean objeto de smta solicitud de Patey

. !
te de Invencién, en Eepafia, por VEINTE afios, S0n 108 &lw
gulontens

lew Un método de propavar une composicién pe~
ra combatir insectos ¥y acdridos, carseterisade porque se
mezcls con vehfoulos 1fquidos o »811des un compuesto de =
la férmula- general '
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on la cual X es un dtomo de ox{geno o un dtomo de azufre;

‘contiene de 1 a 5 &tomos de carbono, en calidad de ingre-

.de la £érmula

Rl es un grupo alcoxi 0 un grupo‘alcohéltio quthieng ca~y'
da uno de 1 a 5 dtomos de carbono, un grupo amino, un = =
grupo aleohilamino que tiene de 1 a 5 dtomos de carbono =
o mun grupo dialeohilamine, conteniendo cadé;grupo aloohi=
1o de 1 a 5 dtomos de carbono, y R, es un'éﬁomo de hidfol
geno, wn grupo alcohilo sustitufdo o no sug%ﬁtuido que tie
ne.de 1lall étomdSVde carbono, un grupo fqnilo auétitui—
do o no sustituldo, wn grupo tioﬂeﬁ&}'ﬁn,gfﬁpo fenilalco-
hilo sustitufdo o no sustitufdo qne'tienezde 7 a 10 dto==|.
mos de carbono;,dn g;ﬁpo alpoﬁilo cfclico o un grupo = =

«~C00Alce en el qﬁb_Alc.'representa wn grupo alcohilo que

diente activo. , S '

2.~ Un méfodo segin la reivindicacidn 1, caw

racterizaao’porquetel-ingrediente activo es un compuesto

T =32 -
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| en la cual R, es un dtomo de hidrdgeno, un grupo alcohilo

que tiene de lfé 10 dtomos de carbono, un grupo alcohilo

que tiene de 1 a 10 dtomos de carbono y que contiene 1-3.
sustituyentes los ocuales pueflen ser idénticos o diferen=-
%es y son elegidos del grupo que comprende &tomo de halé=
geno, grupo clandgeno y grupo ~C00Alc. en el cual el gru-
po Ale. es un grupo alcohilo que tiene.de 1 a 5 dtomos de
carbono, un grupo fenilo, wn grupo fenilo que contiené 1

é 2 sustituyentes, eleéidos del grupo consistente en dto=
mo de haldgeno, grupo nitro, grupo alcohilo qué tiene de
1 & 5 dtomos de carbono, un grupo alcoxi que tlene de 1 &

5 4tomos de carbono, un grupo feﬁ;laicohilo que tiene de

{7 a 10 4tomos de carbono.o un grupo alcohil cfclicoe

3~ Un método segin 1a reivindicacién 1, ca=—
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto

de la férmula

e
| ] e

5.
Ra'- 0\\ . -

- .33,"-'
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-~

en 1a cual Ry eszhp:étoﬁo de hidrdgeno, un grupo alcohilo

que contiene de'l a 5 &tomos de carbono o un grupo benci-
loe ) . ' V
4= TUn método segin la reivindicacién 1, ca=

‘Tacterizado porque el ingrediente activo es un compuesto

de la £érmula : i

'5.-. Uh.método gegin la reivindicacidn 1, cowm
racterizado porque.el ingrediente acliivo es un compuesto

de 1la férmmag/

i 0CH,
N - N - P/ 55
\ocan

5.

1.c.:3u7_ - c\o K =0

6.~ Un método segin la reivindicacién 1, ca—
racterizado porgue ol ingrediente activo es un compuesto
de la férmula .

- 34 -
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PN

Te- Ta método segin la reivindicacién 1, ce—

racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto

de la férmula -

.”,z” 2°5
N« RN - P\. =8
| | ooty
-CH, -0 =0, .
2 \..” S E

8e=. TUn método segin la reivindicacién 1, cam
racterizado porqﬁe el ingrediente activo és un compuesto

de la férmula

. 9e= Un método segin cualquiera de las reivin-
dicaciones preceéentas,'caracterizado pérque se combing -~

el ingrediente activo con uno o mds compuestos bioocidas -

-35-
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10e= Un métode de preparar una composicifn pal

ra combatir insectos y acaridos.

Tal y como me ha degcrito en la Nemoria que anw
tecede ¥ para los fines que se¢ han easpocificadoe

Eajka ¥emorig consta de

critas & mdgquing por ung sola caroe

treinte y seis hojap aom

Hadrid, 15 8IC. 8

Pele
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