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Este invento se refiere a un método de prepa-*. 
rar una oompoaicién para combatir insectos y acáridos.

Se ha encontrado que compuestos de férmula ge-.
neral
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en la cual
X es un átomo de oxígeno o un átomo de azufre,
Rl es un grupo alooxi o un grupo alcohiltio —  

teniendo cada uno de 1 a 5 átomos de carbono, un grupo - 
amino, un grupo alcohilamino que tiene de 1 a 5 átomos - 
de carbono o un grupo dialcohilamino, conteniendo cada <- j 
grupo alcohilo de. 1 a 5 átomos de carbono, y

Rg es un átomo de hidrágeno, un grupo alcohilo 
sustituido o no sustituido que tiene de 1 a 10 átomos de 
carbono, un grupo fenilo sustituido o no sustituido, un 
grupo tiofeno, un grupo fenil alcohil sustituido o no —  
sustituido que tiene de 7 a 10 átomos de carbono, un gru L 
po alcohil cíclico ó un grupo -COOAlc el cual Ale. re­
presenta un grupo alcohilo que tiene de 1 a 5 átomos de 

. tscarbono, tienen actividades insecticidas y acaricidas. -
A causa de estas propiedades los oompuestos, después de 
haber sido transformados en las composiciones usuales, - 
tales como polvo humectable, aceite miscíble y gránulos, 
son adecuados para ser usados para combatir insectos y - 
acáridos en plantas de agricultura y hortiohítura. Los
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compuestos, además, no siendo fitotóxicos, su uso en - - 
plantas de agricultura y horticultura es particularmente 
interesante. Se ha encontrado que han sido obtenidos —  
muy buenos resultados especialmente con compuestos que - 
corresponden a la formula

.H P¿— — — ^  s
0C¿H^

- 0

15

2°

25

en la cual Rg es un átomo de hidrógeno, un grupo alcohi- 
lo que tiene de l a 10 átomos de carbono, un grupo aleo- 
hilo que tiene de 1 a 10 átomos de carbono y que contie­
ne de 1 - 3 sustituyentes los cuales pueden ser iguales 
o diferentes y son elegidos del grupo que comprende áto­
mo de halógeno, grupo cianógeno y el grupo -COOAlc., en 
el cual último grupo Ale. es un grupo alcohilo que tiene 
de 1 a 5 átomos de carbono, un grupo fenilo, un grupo fe 
nilo que contiene 1 ó 2 sustituyentes elegidos del grupo 
que comprende átomo de halógeno, grupo nitro, grupo aleo 
hilo que tiene de 1 a 5 átomos de carbono, y grupo alco- 
xi que tiene de 1 a 5 átomos de carbono, un grupo fenila 
cohílo que tiene de 7 a 10 átomos de carbono o un grupo 
alcohil cíclico. ,

Una actividad muy buena fuá encontrada con com 
puestos que están caracterizados por la fórmula

i
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en la cual Rg ea un átomo de hidrógeno, un grupo alcoho­
lo que contiene de 1 a 5 átomos de carbono o un grupo —  
bencilo.

De los compuestos de acuerdo con el invento se 
hace referencia considerablemente a las sustancias que - 
satisfacen las siguientes fórmulas:

N - N - P
OCgHp

C5H11 -  ^  /  " 0
o

-OCgH^

N - N - P
OCgHg
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Se ha encontrado que los compuestos indicados 
por 1, 2, 3 y 4 son los más activos y pueden ser utiliza 
dos como constituyentes activos en composiciones para —  
combatir, por ejemplo, la mosca d omás tica (musca domesti 
ca) en sus varios estados de desarrollo desde la larva -

13**12**69 9
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tiesta al insecto adulto, el mosquito do fiebre amárilla 
(Aedas ^yptel), piojos de plantas tales como el afis de 
haba (Aphla fabae) y araHa roja? tal como Tetranyobus ql

Compuestos da acuerdo oon el invento pueden ae: 
transformados de la manera corriente en medios para com­
batir insectos y acáridos tales, como, por ejemplo* cen¡̂  
sas, polvos humectables, aceites misciblea y granulos* — 
Para oate fin, loa compuestos son bien disualtos o bi<m 
dispersados en materiales de soporte líquidos tales como 
aceites de hidrocarburo, disolventes orgánicos, tales qq 
me cotonas y éteres, o mezclados can vehículos sólidos 
tales como piedra pómez, creta, mármol, tierra de cafó,—  
partículas de nuez, granito, marga, dolomita, caolín, —  
atapulgita, y bentosita, frecuentemente con el uso do, — 
pea? ejemplo, agentes dispersantes, por ejemplo en la fa­
bricación de polvos huma ctables y aceites miscibloa, de 
agentes humectantes, por ejemplo en la fabricación de * 
polvos Rameetables de sustancias tanaioactivas, o ligan­
tes y estabilizadores, por ejemplo en la fabricación de 
gránalos* Para la fabricación de una pluralidad do com­
posiciones puede hacerse referencia a loa ejemplos*

Composiciones granulares y cenizas pueden ser 
utilizadas sin tratamientos posteriores pana combatir or 
gañíamos nocivos? polvos hameetables y aceites mis el- - 
bles son fórmulas en forma concentrada y son preparadas 
ya para usar mezclando con un diluyante y preferiblemen­
te con agua* Si ciertos casos tales como, por ejemplo, 
en aplicación de fumigación aerea donde un pequeSo volu­
men de un agente líquido combatiente es distribuido so—

10
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bre un área da superficie comporativament e grande, el cq^ 
puesto activo puedo ser utilizado sin dilución posterior, 
pero ae usa preferiblemente una disolución del compuesto 
activo en un aceite gratso, tal como aceite de castor, po-t 
siblemente con adición de un disolvente auxiliar. La C8g„ 
tidad de sustancia activa que debe ser aplicada por uni**¡ 
dad de superficie al ¿rea qpe ha de ser tratada a fin de 
asegurar un combate efectivo de los organismos nocivos <—  
depende entre otras cosas de la vendimia, del grado de *— 
infestación de las plantes y del suelo, de las condicio­
nes meteorológicas, y del tipo de insecto o ¿caro que he 
de ser combatido.

Aunque las dosis serán divergentes, puede esta­
blecerse que una dosis de 0,9 kgs* a 1 kgs. de material -- 
efectivo por ha. producirá el efecto deseado*

Bu una aplicación ventajosa del invento la com­
posición, cuando se usa en el campo es aplicada a las - - 
plantas a ser tratadas en forma de una dispersión o emul­
sión acuosas tal como, por ejemplo, una emulsión acuosa - 
de un aceite miacible, variando la concentración d d  coxgg 
tituyente activo en la emulsión o dispersión desde 0,02 - 
hasta 0,1 % en poso.

Debo advertirse además que loa medios de acuer­
do con el invento puedan combinarse con otros insectici— ! 
das, aearicidas o fungincidas para dilatar el espootro da 
actividad total de la composición c para obtener efectos 
sinórgiooB*

Para una combinación asi puede hacerse uso do - 
los siguientes compuestos Mecidas*

Insecticidas tales cacto compuestos orgánicos —

H  **
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3e fósforo, por ejemplo, fosforotioato de o,o-dietil-o-^p- 
Ritrofenilo? fosforoditioato 3o o,o-dimetÍl-M.,2-(et03̂  
cerbamil)etilo y fosforotioato de o,o-dietil-o-2-(etiltiop 
etilo?

hidrocarburos clorados, por ej emplo? 2,2-bis(p 
— clorofenil)-l,l,l^tricloroctano y haxadoro-^poxi-octa!^ 
3ro-3imetenonaftaleno;

carbamatoa, por ejemplo JR̂ -metÍl-1-naftil-oarba-
mato?

dinitrofenoles, por ejemplo 2-metil-4,6-dinÍ—  
trofenol y 3,3-dimetilacrilato de 2-( 2-butil)-4,6-áinittg

Acaricidaa tales coso d if ̂ilsulfuroa y 3arica­
dos do los mismos, por ejemplo sulfuro áe p-elorobencil-p 
-dorofenilo y sulfuro de 2,4,4 '-5-tetraclorodif añilo?

difenilsulf cus t oo, por ejemplo p-elcrofcnil-bm 
oenosulfonatof-

metilcarbinoles, por ejemplo 4,4* -d i elorobenci- 
lato 3o etilo#

Fungicidas talca como compuestos orgánicos de - 
mercurio, por ejemplo fenilmercurioaoetato y metilmercu-—  
rio-cisnoguanidina;

compuestos orgánicos de estaño, por ejemplo hi— 
dróxido de trifenilestaño y acetato de trlfanilestaHo?

dialcohilditiocarbamatos, por ejemplo dimetildi 
tiocarbamato 3e zinc?

alcohil^ibi3ditiocarbamsto3, por ejemplo zlnce- 
tilenbisditiocarbamato, zincpropilenbisditioccrba^to, —  
manganesootilsnbisditiocBrbamato y composiciones de combj. 
nación de dina y Btanganesoet ilanbiaditiocarbsmato ?
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dinitrofenoles, por ejemplo 2,4-dinitro-6-(2-oc 
tll)fenil-orotonoato y 2,4-dinitro-6-sec.butil-fenil acri; 
lato, y además l-r¿fbis(dimetilamino) f osforiT^-3-fenil-5- 
amino-l,2,4-triazol, 6-metil-quinoxalina-2,3-ditio carbo­
nato, 1 ,4-ditia-antraquinona-2,3-dlcarbonitrllo, N-tri- 
clorometiltio-ftallmida, N-triclorometiltio-tetrahidro—  
ftalimlda, N-(l,l,2,2-tetracloroetiltio)-tetrahidroftali 
mida, . N-diclorofluorometiltio-N-fenil-N'-dimetil-sulfo—  
nildiamida, ytetracloroisoftalonitrllo.

Los compuestos de acuerdo con el invento son nut 
vas sustancias que pueden ser fabricadas por métodos que 
son conocidos per se para la fabricación de compuestos - 
semejantes. "
" Asá, compuestos de acuerdo con el invento pue­

den ser obtenidos al reaccionar un compuesto de fórmulaí * _

' N - N - Y '
I I

- C C X
\ /

en la cual X es un átomo de oxígeno o un átomo de azufre,
; , , .Y es un atomo de hidrogeno o un atomo de metal

alcalino y
Rg es un átomo de hidrógeno, un grupo alcohílo 

sustituido o no sustituido que tiene de 1 a 10 átomos de 
carbono, un grupo fenilo sustituido o no sustituido, un - 
grupo tiofeno, un grupo fenilalcohilo sustituido o no sus 
tituido que tiene de 7 a 10 átomos de carbono, un grupo -

t
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alcohil cíclico o un grupo -COOAlc., en el que Ale* es un 
grupo alcohílo que contiene de 1 a 5 átomos de'carbono* 
con un haluro de ácido fosfórico o haluro de ácido tiofos, 
fórico de fórmula

Hlg

en la cual X es un átomo de oxígeno o up átomo de azu­
fre,

Hlg es un átomo de halógeno y preferiblemente 
un átomo de doro

y es un grupo alcoxi o un grupo tioalcohílo 
que tiene cada uno de 1 a 5 átomos de carbono, un grupo - 
amino, un grupo aloohilamino que tiene de 1 a 5 átomos de 
carbono o un grupo dialcohilamino, conteniendo cada grupo 
alcohílo de 1 a 5 átomos de carbono, donde en el caso de 
que Y es un átomo de hidrógeno, un fijador de ácido tal - 
como una base inorgánica u orgánica por ejemplo sosa, coli 
dina o piridina, está también presente.

. El procedimiento de reacoión puede ser llevado  ̂
a cabo sólo con los reactivos propiamente dichos, pero —  
preferiblemente se lleva a cabo en presencia de un disol- 
vente, tal como un disolvente orgánico,'por ejemplo hidro 
carburos alifáticos o aromáticos, alcoholes, éteres y ace 
tonitrllo. La temperatura de reacción se deja que varíe 
entre OSC y el punto de ebullición del disolvente.

Compuestos de acuerdo con.el invento más partí-
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cularmonte interesantes puodm obtenerse al reaccionar la 
sal de metal alcalino de 1,3,4^oxadiazolona, que puede —  
ser sustituida en la posición 2, con cloruro de dietoxi—  
tiofosforilo en presencia de un disolvente, tal como boa* 
ceno o acetonitrilo. El sustituyante de la l,3*4**oxadia-
zolona se elige proferibl^aente del grupo consistente en!!
aleo hilo que tiene de 1 a 10 átenos de carbono y fenilal-{ 
cohilo que tiene de 7 a 10 átomos de carbono^

Suatitqyentes particularmente interesantes son 
motil, isopropil, pentil y bencil^ El producto heteroc^ 
clico inicial de este reacción puede obtenerse al reaccig 
aar en una primera etapa de reaccián, un compuesto de fár 
muía R^-dO-NS-NSg, donde Rg es un átomo de hidrogeno, un 
grupo alcohilo que tiene de 1 a 10 átomos de carbono o —  
un grupo fenilalcohilo que tiene de 7 a 10 átomos de car­
bono, con dicloruro de carbonilo en presencia de un fija­
dor de ácido, tal como sosa, piridina o colidina, y un <31 
solvente, por ejemplo agua, hidrocarburos alifáticoa y —  
aromáticos, alcoholes y áteres para convertir el producto 
resultante despuáa en la sal del metal alcalino del mismo
por tratamiento con una aolucián de un metal, alcalino an¡

!
disolvente adecuado, tal como, por ejemplo, sodio en m e ^  
nolw ,

n^SMi.án,,:^...ácM^Z^-nentll-l,3^4-
lom^^Áetoritío fosfárico*

A*, Fabricaoián de 5-pentil-l,3,4-oxadiasolo^

^ - 1 5 -
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gen introducidos 13 gs do fosgeno mientras so ** 
agita y so enfría, en una disolución do 13 gs (0 ,1 moles) 
do caprollhidrazida en 200 ala* do acetonitrilo saos den?- 
tro de un periodo do aproximad amento ^ hora.' La tempera- 
tura os mantenida en aproximadamente 10t C. Después do -* 
que 01 fosgeno se ha introducido totalmente es. agitada *—  
a la. temperatura ambiente hasta que so obtiene una solución
clara.

SL acetonitrilo os separado por destilación y" 
dL residuo disuelto en éter. La solución etérea es laya­
da sucesivamente con HC1 2N y con agua hasta que la solu­
ción es neutra. Después do socar sobre sulfato sódico —  
el disolvente es evaporado y el aceite residual destila­
do. Rendimiento 11 gs. (71 %) del aceite incoloro. In­
tervalo de ebullición 113^ a 115*/0,3 mm.

B. 4#7 gs. (0,03 moles) do 5-pentil-1 ,3,4-oxa. 
diazolona(2) son añadidos a una disolución de 0,69 gs# —  
(0,03 át.g*) do sodio en aproximadamfmte 30 mi. de meta—  
nol. La solución es evaporada bago vacío a la trompa de 
agua y el residuo se disuelve en 30 mi. de acetonitrilo — 
anhidro, donde después son añadidos 5,7 gs. da cloruro da
dietoxttiofosforilo.

La mesóla as hierve luego durante 2 horas y, —  
después de enfriar, se disuelve en éter. La disolución — 
etérea -as lavada sucesivamente con agua, una solución de 
sosa al 5 % fría y de nuevo con agua hasta que la sola- —  
ción es neutra. Después de secar sobre sulfato sódico, — 
se evapora el disolvente. El residuo se disuelve en éter

- 1 6 -
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de petróleo y se filtra a travos de- nerita* después da lo 
cual se evapora el disolvente. Rendimiento 6 ga. (6$ %) 
da un aeeita incoloro.

Análiaist encontrados 0 42.32 calculados C 4^
H 6,$6 . 8 ?
S 10,01 10

II* ^rlcacián^e ácido 7r 5-isoorouil-1.3.4-oxadia
^3¿ma(2l7hi*to*itioíosfárie<>.

A. la fabricación de 5-iscpropil-1,3,4-cxadi^ 
zol(ma proseguía de una manera semejante a como se descs^ 
biá en IA, excepto qpe fuá usada iscbutirilMdrazida en - 
ves de caproilhidrazida como material inicial. Intervalo 
da ebullición de 5-iaopropÍl-l,3,4-oxadiazol(ma* 141* a 
143*A 0 na.

B. 3,0 ge. (0.03 moles) de 5-isopropil-l,3,4- 
oxadiazolona son aüadidos a una solución de 0,69 ge. ( - 
0,03 át*g.) de sodio en aproximadamente 30 mi. de meta- ** 
nol. La solución es evaporada a sequedad y el residuo eg 
to seguido suspendido en 50 s&* de acetouitrilo anhidro.-] 
Después do aHadir 5,7 ge* de cloruro de dictoxitiofosforll 
lo, la mezclo se hierve durante 3 horas y luego so disu^ 
ve ea éter. La aolucián etérea es lavada sucesivamente ** 
con agua, una solución de sosa al 5 % fría y de nuevo con 
agua hasta que asa neutra* Despuáa de secar sobre sulfa­
to sádico se evapora el disolvente. Ei residuo es un - - 
aceite, el cual es destilado bajo vacío. Rendimiento - -

* 1 7
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111* Fabricación ge ácido /**5-mctil<-l. l^^oxadiaso- 
losaí^dictoritiofosfórlco.

producto inicial para la fabricación del caá 
puesto da arriba, a saber 3-metil-l,3,4-oxadlas!clona( 2) , - 
os fabricada suspendiendo 30 gs. (0,4 moles) do acethidr! L 
Sida ea 350 ml*̂  da acetes!trilo seco y  luego introducios^ 
do 50 do fosgeno en la suspensión mientras so agita y. 
se enfría'Con hielo* SI fosgeno se añade dentro de un — < 
periodo, da. #  horas mi^tras que se mantiene la ta^era^c 
re de la suspensión a desde 3* C hasta IOS C* Después d<¡ 
que el fosgeno ha sido introducido completamente allí Cí¡ 
agitado a la temperatura ambiente durante 1 hora. El dei
pósito blanco producido es transformado de la manera — - - 
UBual." Rendimiento después de la cristalización 30 ge. * 
(75 %)* Punto de fueión 212  ̂Koífler. $ gs* de la 5-mo— ' 
til-l,3,4-oxadiaaolMia resultante son diaueltos en 30 mi. 
de metsnol y andidos a una disolución de 1,15 gs. de so** 
dio- en 30 de metano!*

la meada es evaporada a sequedad bago vacío de 
la trompa de agua y el residuo suspendido en 70 mi. de -4 
acetonitrilo s&hidro, donde después son añadidos 9,4 ge. 
de cloruro de dietqxifosforilo* La meada se hierve du­
rante 20 horca, y después de enfriar, se disuelve en 20 *" 
d *  de éter para ser posteriormente transferida a un emtg. 
do de separación. La solución etérea es lavada sucesiva—

13-13-69
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mente con agua? una disolución da sosa al 9 % fría y de «* 
nuevo con agua hasta que sea neutra. Bespuóa da secar ^  
bre sulfate sódico, es evaporado al disolvente. 3S3. acei­
te residual es destilado. Rendimiento 9 ge. (71 %). In­
tervalo do ebullición 113* a 116*/35 mm.

IV. Fabricación de acido /**5-bencil—1.3.4—sxadiszo-.

A# Fabricación do 5-b€Mdl-l,3,4-oxadiazolona
(2) .

Se suspandea 15 ga* (0,1 moles) de fenilacetM-
drazida en 200 mi. de acetonitrilo anhidro^ Son introdt^-!
cides 12 ga. de fosgeno dentro de esta suspensión, mien­
tras se agita y so enfría por medio de hielo, dentro de - 
un periodo de aproximadamente -& hora, seguido de agita- - 
ción durante 1 hora. SI acetonitrllo es evaporado y s o ­
asado al residuo HC1 2N. Se separa un aceite que es ex­
traído utilizando cloruro de metileno* Reapnós de secar, 
la solución de cloruro de metileno se evapora a sequedad. 
La sustancia sólida residual es cristalizada a partir de 
una mezcla que consiste en 2 partes de benceno y 1 parte 
de óter de petróleo (40* a 60*). Rendimiento 50 ga. (83 
%)+ Punto de fusión 49* Koftlor*

B. Fabricación de acido ̂ !$-bmcil-l,3,4-oxa- 
d iazolona( et oxi—tiofosfóri co .

Se aSade una disolución de 3,8 ge- (0,05 moles) 

-19-!' '
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de $-bencll-l,3,4-oxadia!3olona en 30 tal# a# metsnel a ana 
disolución de 1,15 ga# de sodio (0,05 ét. g.) en 30 mi. - 
ge metano!. la mézala es evaporaba a sequedad bajo vacío 
áo la trom-a de agüe y el residuo seco suspendido en 105 
mi. de aoetonitrilo anhidro, después de lo cual son aHa% 
dos 9$4 gs# de cloruro de diatoxitiofosferilo. El total 
aa lTiorve durante 3 horas#

Despees de enfriar, la mezcla de la reacción —  
se disuelve en 200 ni# de éter y- ae transfiere a un ombud ? 
de aeparaci^ seguido de lavado con agua, una disolución 
de sosa al 5 %  fría y de nuevo con agua hasta neutral!—  — 
dad. Da disolución etérea se seca sobre sulfato sódico — 
y lu^o se evapora a sequedad# El aceite residual se d&* 
suelve en una mesóla consistente en aproxUBadamcnte 3 P93E 
tes de ét^? de petroso (40B a 60t) y una parte de éter#—  
Da disolución se filtra a través de nerita y se evapora — 
el disolvente# Hendimiento 13 gs. (80 %) de un aceite i& 
coloro#

Análisis#
caleuladoí C 47,35 % 

R 5,22 % 
S 9,77 %

encontrado: C 4 6,9Í %,
K 5,53 %

S 10,OÉ %

V* fabricación de ácido /*^-^u-€d.orofacil)-1.3.4-
o^diasolonaí2^bis(di3setil€EBÍdo)fosfórico#

R# fabricación de 5-(p-clorofenil)l,3,4—oxa- 
3iasolóaa(2)*

30 17 gs. de p- clorob enzoilhid razine son suspendí-

- 20 -1 M 3 - 6 9
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dea en 200 al. de acetonitrllo anhidro, donde despula aon 
introducidos 12 ga* d e fosgeno mientras se agita y se en­
fría por medio da hielo dentro do un periodo de aproxima­
damente & hora* Raapuás de q¡ue al fosgeno ha sido intro­
ducido complot amonta se agita además durante 1 hora*

Seguidamente ae aSaden cuidadosamente 100 mi* 
de agua a la mezcla de reacei&* El deposito producido -¡ 
es separado por succlán, lavado con agua y secado* Ren­
dimiento 18 ga* (94 %)* Ponto de fuaián 227* Koffler*

B* yahricaci&t do ácido ̂ **5-(p-clorof onil 
l,3,4-oxadiazolona( 327bis( dlmetilsmido)foafárlco*

!hüa diaolucián do. 5,9 gs* da 5-(p-clorofenil)- 
exadiazolona-1,3,4- en metanel ae aSade a una diaolucián 
do 0,69 gs* (0,03 át*g*) de sodio en aproximadamente 30 -- 
mi* de metano!*. La solución resultante es evaporada a 
quedad y la sal sádica seca suspendida en aproximadamente 
50 mi* do acetonitrilo anhidro, de^puáa de lo cual aon —  

aSadidoa 5,1 gs* de cloruro de bis(diaetilamido) fosfoti­
lo* La mezcla se hierve durante 1 hora, luego ao filtra 
y seguidamente se evapora a sequedad* La sustancia sáli*- 
da residual es reorietalisada a partir de benceno. Ren­
dimiento 7,5 gs* (76 %), Punto de fusián 159a Kofflar*

zolona(2)7dietoxi-fcsfáric0*

El producto inicial, 5-pentil-l,3,4-oxadlazolg 
na(2), para la fabrieacián del compuesto de fosforo ari^

^  21 **
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!
t

ba mencionado es obtenido de la misŝ e manera que se des­
cribió en el ega&plo IA.

4 $7 ga. (0^03 moles^ de 5*P^htil-l,3,4-exadla^ 
lona(2) son aSadidos a una disolución de 0,69 ge* de so­
dio en aprontadamente 30 mi. de metanol* La disolución 
ae evapora a sequedad y la sal sódica seca resultante se 
suspende en 50 ni. de acetonitrllo anhidro, después de lo 
onal son añadidos 5,2 gs. de cloruro So dietoxifcaforilo. 
La mezcla se hierve durante 1 hora y, deapu.es de enfriar, 
ae disuelve en éter. La solución etérea se lava sucesi­
vamente con agua, una disolución sódica al 5 % fría y de 
nuevo coa agua hasta que la solución es neutra* Después 
de secar, se evapora el éter y el aceite residual ae di­
suelve en éter de petróleo* La disolución seguidamente — 
se filtra a través de nerita y ae evapora el disolvente.- 
Rendimiento 8 ga. (91 %) de un a<eite incoloro*

Análisis:
Encontrado: C 44,28 % Calculado: C 45,20 %

B B 7,24 %

711* Fabricación de acido /**5-%atil*-l. l.A-oxadlazol- 
tiona( Z^dietoscitiof oaf órico.

 ̂ t !
A* Fabricación de 5-*metil-l,3,4-oxBáiazeltio-

ná(2).

Bna mezcla que consiste en 17 mi. de tiofosgeno 
y 60 mi- de éter se añade gota a gota dentro de aproxima­
damente % hora mientras que se agita y se enfría por me—

-  22 -
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dio do hielo en cae disolución que consiato en 15 gs. - - 
(0,02 moles) do acethidrazida en 200' mi. do agua, la meg 
ola resultante se agita durante 20 horas. Uha cantidad - 
poqpeHa do sustancia salida aa ñapara. Despula de la fî . 
traclón, las capas combinadas ótor-agua son evaporadas —  
bajo vacío a la trompa de agua. La temperatura del baño
se mantiene aproximadamente a 60*0+ ¡¡

El residuo es cristalizado a partir de bence- - 
no. Rendimiento 7 gs. (30 %)* Punto de fusión 73" Ko— < 
fflcr.

B. Fabricación de ácido ̂ 5^mctil'-l, 3,4-oxo--* 
diazolt ioaa( 2 ¡̂7di etoxitiofosfóri co.

3^5 gs. do 5-^sotil^oxadlazoltiona-l,3,4*- (0,03 
moles) son añadidos a una disolución de 0,6$ gs. (0,03 *—  
át.g.) de sodio en aproximadamente 30 mi. de motanol. —  
La solución so evapora a sequedad y la sal sádica seca —  
se aucpendo en aproximadamente 50 mi. do acetonltrilo an­
hidro, después de lo cual son aSadidce 5,7 ga. deCLoruro 
de dietoxitlofosfcrilo. La mezcla as agitada a la tempe­
ratura ambiento durante 20 horas y luego se disuelve en - 
áte:'. La disolución, etérea sa lava sucesivamente con - *.¡ 
agua, una disolución de sosa al 5 % fría y de nuevo con ** 
agua hasta neutralidad. Después de secar sobre sulfato — 
sódico, se evapore el éter, se disuelvo el aceito resi- - 
dual en una mezcla do éter y petróleo (1:1) y luego so p^ 
rifles cronatagráficamenta. Rendimiento 3 gs. (40 %).

7111.

*— .23 **'
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A* Fabricación de 5-f edl-1,3,4-tiadlasolona 
(2)# 6,4 gs. (0,03 moles) de ácido tiobenzoiltioacótico
y 3*4 gs. de a^icarbazida nci son disucltos m  100 al* - 
de SaOS 1N a 08 3* La disolución resultante se mantiene 
a una temperatura de 08 o durante 20 .horas y luego, se ac& 
álfica con ácido clorhídrico 2N* El depósito que resulta 
es separado por succión, lavado.con agua y, despuóa de se 
car, ciclado por calentamiento a apr oximadamímte 180" C - 
durante 5 minutos*

El producto que resulta es reoristalizado a p^g 
tir de un poco de alcohol, hendimiento 3,5  gs. (66 %)* -  

Punto d e fusión 1468 Kofflar.

Fabricación de ácido 5-fenil-3.,3,4-tia—  
diazolona(2^¡7dietoxÍtiofosfórlco. 3,6 gs. (3,02 moles)— 
de $-fenil-1,3,4—tiadiazolona( 2) son aSadidos a una diso­
lución de 0,46 ge*, de sodio en aproximadamente 30 mi* de 
metanol* La disolución que resulta es evaporada a seque­
dad y el residuo seco suspendido en 30 ni. de acetonitri— 
lo anhidro, deepnÓs de le cual son añadidoe 3,2 mi. (3,8  

ga*) de cloruro de dietoxitíofosforilo. El total se hieg 
va durante 3 horas*

Deapuáa de enfriar, la mezcla de la reacción se 
disuelve en éter y se lava sucesivamente con agua, una —  
disolución de sosa al 5 % fría y de nuevo con agua hasta 
neutralidad* Después de secar y de la evaporación del —  
óter, son obtenidos 5 gs. (81 %) de un aceite totalmente 
incoloro^-

1 M 2 - 6 9 - 24
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IX.

.Pe lea cosquestoo mencionabas, en las paginas 3 

y 4 , las sustancias 1 , 2, 3 y 4 san preparabas, en forma - 
be aceites taíscibles disolviendo 50 partes en peso do una 
de las sustancian, juntamente con $ partes en peso de una 
meada (1:1) de alcohilfenclpoligllccl áter y dodecilbcn-j 
ccnoaulfonato calcico, en 45 partea en peso de xileno*

X* Pñbyiceción de polvo humectable.

Los compuestos eapeclficadca en el ejemplo IX - 
fueron preparados en forma de polvos bumectables mezclan­
do 25 partes en peso de cada sustancia con 40 partes en - 
peso de "attaelay** 30 partes en peeo de caolín, 2 partea 
en peso de olel 1—N-metiItsurato sódico y 3 partes en peso 
de lignisulfonato sódico.

Mótodca de prueba.

Los compuestos fueron probados en el labor ato—  i 
río por los taótodoe que se especifican a continuación. -¡ 
Varias disoluciones y suspensiones o emulsiones de prueba j 
del compuesto activo fueron utilizadas en las cuales la - I 
concentración del material activo decrecía continuamente 
de acuerdo con las series ICT*, 3*3.0**̂ , 10**S, 3+l(y6, ^ „
ícr^*



I* Pruebas sobre reores^tantee del orden de insec
tos DÍateros.

5

19

15

a* Musoa domestica (mosca domóstioe^) adulta*

Un mi. de una, disolución o suspensión acetónica 
de prueba que time la concentración deseada de la suatas 
oía activa es transferida a una caja de Petrl de 9 cm* de) 
diámetro* BespuÓa de Is evaporación d^L disolvente# 5 —  
moscas macho y 5 moscas hembra de tres a cuatro días de - 
edad fueren introducidas en la caja de Petri. La caja se 
mantiene a la temperatura ambiente y es colocada boca ahgt 
jo para evitar que las moscas derribadas estón en contac­
to constantaaente con la película de insecticida. Des- - 
pues de 21 horas se determina el porcentaje de mortalidad] 
teniendo en cuenta la mortalidad natrual de acuerdo con — 
Abbott* La prueba se lleva a cabo por triplicado*

20

25

30

b* Ruaca domestica, larva*

15 mi* de un agar comestible que contiene entro 
otras cosas 2 % de agar# 8 % do leche en polvo y 8 % de — 
naltasa y en el que el compuesto activo está dispersado — 
en la concentración deseada son transferidos a un reci- - 
píente de plástico.

La capa de agar es inoculada con 28 gorgojos o 
larvas de 1 día de edad cada uno y a continuación cubier­
tos con 2 cc de serrín mojado. Los recipientes de plóstg, 
co son cerrados por la parte superior y mantenidos a una 
temperatura de 253 8 a un grada de humedad relativa de —

**- s8 '**13-18-69
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60 % s 70 Después 6c 14 días, cuando les animales no 
tratados ae han convertido en adultos, se determina el —  
porcentaje de mortalidad, teniendo en cuenta la mortali—  
dad natural de acuerdó con Abbott* le prueba es llevada 
a cabo por triplicado.

c. Andes ecomtei (moasuitc do fiebre aaari--}
i3dBh..3.aKKaa

^1 f!owr?v0üfto activo 03 dispersado en agua en la. 
concentración deseada, donde después ea inoculada la dis­
persión acuosa con 20 larvas de 1 día da edad, del mosqu^ 
to de fiebre amarilla y mantenida a una temperatura de —  
25^ 0. las larvas son alimentadas con maltasa. - Después 
de 6 días, cuando loa anímalos no tratados as han conver­
tido en adultos, es determinado el porcentaje de mortali­
dad, teniendo en cuenta la mortalidad natural-

II* Prueba sobre representantes de la familia de -
insectos afídidoa*

i
a* AcMs^eBaa .(jafia jáa .baba), actividad re^

sidual*

Plantas de baba en tiestos son tratadas con una 
disolución o suspensión del compuesto de prueba en la cog 
centración deseada. Las plantas se secan y luego ae cola 
can en una caja de tal manera que los gorgojos deposita­
dos sobre las plantea no puedan perderse*

Finalmente, las plantas son infestadas con 10 -

*  ay



!

gorgojos adultos jóvenes y mantenidas a ana -s^aperatura * 
de 8%a 0 enun grado de humedad relativa desde 60 % hasta 
79 %* DcapuÓs da 5 días, se determina la mortalidad*

3 &* Aohls iabae íafis de haba), actividad sia-
á&S&t,

10

13

Se aHade la cantidad necesaria de material a c ­
tivo, júntamete con la solución nutritiva, a plantes de 
haba que crecen en un cultivo da agua* Un día después de 
la adición del material activo las plantes son colocadas 
en una caja e infestadas con 10 gorgojos adultos jóve- — 
asa* Las plantas ae mantienen a una temperatura do 248 C 
en un grado de humedad relativa desde 60 % hasta 70 %* - 
Beapues do 5 días se determina la mortalidad*

III* Prueba de representantes del orden de insectos 
Coleópteros*

20 a* Leotinotarsa decemlineata (escarabajo del 
Odorado). larva*

Follaje de patata se sumar je en una disolución 
o suspensión de prueba que contiene d  compuesto activo - 
en la concentración deseada y luego se transfiere a ta- - 
rros de vidrio* El follaje es secado y rodeado con una ** 
caja de tal manera que las larvas depositadas sobre el —  
f ollaj a no puedan escaparse, para ser finalmente infesta* 
do con 10 larvas. El follaje se mantiene a un grado de —. 
humedad relativa de 60 % a 70 % a una temperatura de 2403

13-12-69 ** 28 **
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durante 5 días, después de la cual se determina el parean 
tojo de mortalidad, teniendo en cuenta la mortalidad nattt 
ral# - la prueba es llevada a cabo por triplicado#

IV# Prueba sobre reares untantes del orden do insoo-
toslopíd^teroa^

a*-
va*

Plantas de coliflor se sumergen en una disolu­
ción o suspensión de prueba que contiene el material a e %  
vo en la concentración deseada y luego son transferidas - 
a tarros do vidrio# Después de secar, lea plantas son xg 
Seadaa con una caja para evitar que Isa orugas deposita—  
das on las plantas se escapen* Finalmente las plantos son 
infestadas con 10 orugas y mantenidas en un grado de hu—  
sedad desde. 60 % hasta 70 % a una temperatura de 24SC du­
rante 5 días*

La prueba es llevada a cabo por triplicado. El 
porcentaje do mortalidad se determina con una corrección 
por la mortalidad natural de acuerdo coa Abbott.

¡r* Prueba d e j r M e s o ^
!;raní^idoe (.em$a rojal-

A* íatranvehus cimabarinus.

Plantas de judía en tiestos (judias francesas) 
Rastrando 2 hojas bien desarrolladas son sumergidas en una

** 2$ -



disolución o suspensión de prueba que contiene el compueg 
to activo en la concentración deseada* Las jobas se se­
can 'y non provistas de una pequeHa caja, de plástico den­
tro de la cual aon introducidas 10 gorgojos hembra jóve­
nes# las plantas son mantenidas a una temperatura de - - 
24^ 0 en un grade de humedad de 60 % hasta 70 % durante - 
$ días después de lo cual se determina la mortalidad, te­
niendo en cuente la mortalidad natural* La prueba es 11 r 
vade a cabo por triplicado*

b* Tetranvchus oinnabarinus. prueba ovicida.

15

20

25

Serles At

Poquezas cajea; de plástico que contienen 7 u 8 

animales hembra jovenes se colocan sobre las hojas de - - 
plantas de judia en tiestos (judías francesaa)* Después 
de 2 días, las cajas con los animales se separan y se - - 
cuentan los huevos depositados* las plantes se sumergen 
entonce en una disolución o suspensión de prueba que co¡n 
tiene el material activo en la concentración deseada y se 
mantiene a una temperatura de 24 s C a un grado de humedad 
desde 60 % hasta 70 %* Cada prueba se lleva a cabe por - 
sextuplicado* Diez días después de la infestación se de­
termina el porcentaje de mortalidad con úna corrección —  
por la mortalidad natural*

Series B:

30

las plantas de las series B aon tratadas con la 
disolución de prueba y secadas, después de lo cual deja **

30 **
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so depositen los huevos sobre al residuo aseo del ma­
terial activo.

El tratamiento de las plantea-B es por lo Romea 
semejante al de las plantas A.

Esta solicitud que corresponde a la presentada 
en Holanda, el 16 de octubre do 1.96?, bajo el nántoro - ** 
67 14053, se acoge a los beneficios del artículo 51 dal - 
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial

15 R E I V I N D I C A C I O N E S  <*
a se sa  !K 3 B ia a tv isa to m *t2 : ii^ '!W M S E *B ¡sw *!tt í:tw a B !E,

20

Los puntos de Invención, propia y nueva qua ae ¡
tpresentan para que sean objeto de esta solicitud de Patrni 

te de Invención, en EepaSa, por VEINTE aSoa, son los si— ! 
guiantes:

25

30

1^- On m&tedo de preparar una composición pa­
ra combatir insectos y acáridos, carecteriBado porque ce 
mesóla con vehículos líquidos o sóüdoe un compuesto de — 
la fánrula general

— .31 —13-12-69
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Rs - C

N - N

; CV = x

en la cual X es un átomo de oxígeno o un átomo de azufre; 
R^ es un grupo alcoxi o un grupo alcohlltlo que tiene ca­
da uno de 1 a 5 átomos de carbono, un grupo amino, un - - 
grupo alcohilamino que tiene de 1 a 5 átomos de carbono - 
o un grupo dialcohllamino, conteniendo cada grupo alcohi- 
lo de 1 a 5 átomos de carbono, y Rg es un átomo de hldro 
geno, un grupo alcohilo sustituido o no sustituido que tie 
ne de 1 a 10 átomos de carbono, un grupo fenilo sustitui­
do o no sustituido, un grupo tiof-eno, un grupo fenilalco­
hilo sustituido o no sustituido que tiene.de 7 a 10 áto 
mos de carbono,.un grupo alcohilo cíclico o un grupo - - 
-COOAlc. en el que Ale. representa un grupo alcohilo que 
contiene de 1 a 5 átomos de carbono, en calidad de ingre­
diente activo.

2.- Un método según la reivindicacién 1, ca­
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la formula

- 32
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R2

'P

OC2H5 

—— - > S

OCgHp
O

en la cual Rg es un átomo áe hidrógeno, un grupo alcohilo 
que tiene de 1 a 10 átomos de carbono, un grupo alcohilo 
que tiene de 1 a 10 átomos de carbono y que contiene 1-3 

sustituyentes los cuales pueden aer idénticos o diferen­
tes y son elegidos del grupo que comprende átomo de haló­
geno, grupo cianógeno y grupo -COOAlc. en el cual el gru­
po Alo. es un grupo alcohilo que tiene.de 1 a 5 átomos de 
carbono, un grupo fenilo, un grupo fenilo que contiene 1 

ó 2 sustituyentes., elegidos del grupo consistente en áto­
mo de halógeno, grupo nitro, grupo alcohilo que tiene de 
1 a 5 átomos de carbono, un grupo alcoxi que tiene de 1 a 
5 átomos de carbono, un grupo fenilalcohilo que tiene de 
7 a 10 átomos de carbono o un grupo alcohil cíclico.

3.- Un método según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula

N -  N

R, - C C' V
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en la cual &, es un átomo de hidrógeno, un grupo alcohilo 
que contiene de 1 a 5 átomos de carbono o un grupo benci- 
lo *

4.- Un método según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula ;

!

10
N

C,-R, - C C
0

5*- Un método según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula

20

6.- Un método según la reivindicación 1, ca­
racterizado porgue el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula < *

30

!
i

:
i

13-12-69
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,00̂

freí

- N
OC2H5

V
c *= o

7 .- Un método según la reivindicación 1, ca—  
racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula

.00 H-2 5
N -  N -  P- -r*s

OCgH^
 ̂ A
V

racterizado porque el ingrediente activo es un compuesto 
de la fórmula

N -  N P-
-OC2H5

HC ^ 0

\ y

9.- Un método según cualquiera de las reivin­
dicaciones precedentes, caracterizado porque se combina - 
el ingrediente activo con uno o más compuestos biocidas -

-  35 -



5

10

15

20

25

30

conocido.
10#^ Un método de preparar una composición pa 

ra combatir insectos y acáridos.
Tal y como se há descrito en la íSemoria que an­

tecede y para los fines que se han especificado.
IS&ta Memoria consta de treinta y seis hojas es­

critas a maquina par una sola cara.

aíadridt
P.A#

1 ̂  &tc. 1§B9

soe. — 36 <
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