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‘ alquilo, alcoxialquilo o haloalguilo; e ¥ es wn dfomo de

haciendo resccionar un compuesto de la férmule,

El presente invento se refiere a un procedimiento
para la oblencidn de un nuevo compuesto de la férmulsa gene-

ral
Xn (1)

A4
H=CH-HN
\GHZYRZ
en que X es un dtomo de halbgeno, o un grupo alquilo, halo-
alquilo, alcoxi, nitro o alqhilcarbamoiloxi; n es cero o un
ndmoro entero de 1 a 3; R1 os un £tomo de hidrégeno o un gry
po alquilo, alquenilo, alquinilo, haloalguilo, algquiltiocal-
quilo, alcoxialquilo, haloalcoxialquilo o haloalgiltioalquis

lo: R, 8s un grupo alquilo, alquenilo, alquinilo, alquiltio-~

oxigeno o de azufre, es Uil en mgricultura y horticulturs
como unsxproducto insecticida y miticidae quimico, capaz de

matar eficazmente gorgojos perforadores del arroz, que son
los mds nocivos y pers el arroz y mitas de arafia que son no-
civas para las frutas y verduras, sin dar ninguns fitotoxi-
cidad @ varias plentas cultivadas, tales, como por e jemplo,
rdbano, melén, alubi#, fomate, fresa, mandarina, pera, man-
zana, uva, crimantemo y tabaco.

Bl compuesto de la férmula general (I) se prepara

en que X y n son como se ha definido arriba, o una sal del

mismo, con un compuesto de la fdrmula,
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en que Rq4 y Rp e ¥ son como se ha definido arriba,ryrcon
un agente halogenante.

En efecto, este invento se refiere a un ﬁrQEQdi-
niento parae la obtencidq de una composicidn insectici@a y

miticidamente activa, Util para sgricultura y horticglfura,

que tiene baja toxicidad para animales de sangre caliente
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cidad alguna para las plantas cultivadas.,
La composicién insecticide y miticida del~préseh~
te invento se compone, como ingrediente activo, de ﬁn'com—

puesto de la fdérmula general (I),

X, ,
@N:CH—N/R 1
\\‘CHZYRZ

en que X es un éﬁomo'de haldgeno, o un grupo aslquilo, halo-
alquilo, alcoxi, nitro o alquilcarbamoiloxi; n es cero o un
numero entero de 1 a 33 R;1 es un dtomo de hidrdégeno o un
grupo alquilo, alquenilo, alqﬁinilo; haloalquilo, alquiltio
alquilo, alcoxialquilo, haloalcoxiglquilo.o haloalquiltioal=
quilo; Ro es un grupo alquilo; alquenilo, alqguinilo, alquil-
tioalquilo, alcoxialquilo o haloalquilo, e Y es un dtomo de
oxigeno o un étoqo de azufre, y un éoporte inerte pars los
mismos. IEn la férmule general arriba citada todas las por-
ciones alifdticas de los signos X, R1 y R2 puede contener

preferentegente de uno a cuatro dtomos de carbono,

X
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mitas de arafins y sus huevos gue son perjudiciales para fru-

en las plantas y por ello son utilizables, no sélo COILO Ppol-

matizedos insecticidas ¥ miticidas en la forma de grénulos o

Tos compuestos de la férmula gemerel (I) som nue-
vos compuestos, que tienen excelentes actividadéé ingectici-
das y miticidas, que han sido sintetizados por primera vez
por los solicitantes. Bstos compuestos tienen baja toxici=-
dad para enimales de sengre caliente, tienen acciones éarti-
cularmente fuertes para matar gorgojos perforadores dei

arroz y sus huevos, que son los més noclvos pars el arroz ¥

tas y verduras, y no dan ninguna fitotoxicidad a varias plen
tas cultivedas, tales como por ¢jemplo, rébenos, berenjena,
nelén, slubis, tomate, fresa, menderina, pers, menzena, uva,

orisantemo y tabaco. Ademds son de elevads penetraBilidad
vos de contacto, sino también como productos quimicbs'siate-

semejantes, que 88 aplican el terreno o al agus.
B bien conocido que compuestos similares en estru
tura a los compuestos de la férmula general (1) es decir
N,N-dimetilén-(29metil—4-cloro)fenil formamidine, son exce-
lentes en sus actividades insecticidas, miticidas, nematoci~
das y herbicidas. No obstante a tales excelentes activida=~
des, sin embargo, dichos compuestos conocidos muestran una

toxicidad oral para ratones de alrededor de 160 mg/Kg y, por|

1o tento, son mercadamente més elevados en toxicidad que 1log

presentes compuestos; es decir Ne-metil-tiometil-N'=(2~-metil~
A-cloro)fenil formsmidina, que muestra una toxicided oral pg
re ratones de 1.080 mg/kg. Ademds, son susceptibles de dax
fitotoxicidad a verduras alubias, petatas, ete. y por ello

tienen congidersbles inconvenientes en el aspecto de seguri

dade

1 L2
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De acuerdo con el presente invento, dichos nuevos
y valiosos -compuestos de la férmula general (I) se preparan
haciendo reaccionar un derivado de anilina o una sal de la

misma, teniendo la férmula (II), ,
(T1)

en que X y n son como se ha definido arriba, con un qgrivado
de formamida de la fdérmula (III) .

4 T
NCH, YR,

HCON

Los procedimientos concretos para la preparacidn

de los compueshos arriba mencionados, se deciden de acuerdo

con el orden de mezcla de los tres materiales de partida.

Entre éstos el procedimiento mds general y conveniente com-
prende el mezclar simultgneamente y hacer reaccionar al mis-
mo tiempo los tres materiales de partida en un disolvente
inerte y, si fuera necesario, caientar la mezcla resultante
para completar la reaccién. Alternativamente puede emplear-
gse un procedimiento comprendiendo la operacidn de hacer reagc
cionar un derivado de anilina de la fémmula (II) o una sal
de le misma, con un agente halogenante, y después hacer reag
cionar el producto de reaccidn resultante con un derivado de
formamida de la férmula (III); un procedimiento comprendien~
do el hacer reaccionar una formamida de la férmula (III) con
un agente halogenante y despuds hacer reaccionar el produc-—
to de reaccidn resultaﬁte con un derivado de anilina de la

férmula (II) o una sal de la misma; o un procedimiento com -
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miento ordinario, un derivado de N-metilol formemida con un

alcohol o un tiol (se hace referencia a Chemical Abstracts,

| fosfinas, hidroxialquil diclorofosfanatos y cloruro de sul-

prendiendo el hacer reaccionar dichos reactivos, bien sea
simulténeamente 0 en un orden opcional. De acuerdo con algy
no de los procedimientos arriba mencionados, pueden obtenerée
rgsultados satisfactorios. En vista de las propiedades de
los compuestos de partida, el producto de reaccién;'es de-
cir un compuesto de la férmula general (I), se obtiene en
la forma de un cprrespondiente haluro de hidrdgeno o ‘sal se
me jante. Sin embargo, cuando la sal es.tratada con ﬁlcali,
eg deéir sosa cdustica, de acuerdo con un procedimizarto or-
dinsrio, el compuesto puede obtenerse en una forma libre.
El derivado de formamida de la férmula (III) pue-

de prepararse haciendo reaccionar, de acuerdo con un proced]

Vol, 43, pdgina 569, 1949). Ademds, el arriba mencionado
agente halogenante incluye, por ejemplo, oxihaluros de fés~
foro, trihaluros de fésforo, pentahaluros de fésforo, tionil

haluros, fosgeno, tiofosgeno, oxalil cloruro, alguildicloro-

furilo,
Los procedimientos para éintesis de los nuevos com -
pusstos, usados eh el presenté invento, estdn ilustrados mds
abajo con referencia a ejemplos, pero huelga decir que los
ejemplos no iimitan el alcance del invento.
. Ejemplo 1. ,
Una mezcla comprendiendo 14,2 g. (0,10 moles) de
2-metil-4-cloro-anilina, 11,9 g. (U,10 moles) de N-metil-N-

metiltiometil formamidae (punto de ebullicidn 108 - 100,50C/ |
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' nil formamidina en la forma de un 1fquido castafio pdlido,

| punto de ebullicidn 153 - 1552C./1,0 umHg.

15 mmHg), 15,4 g. (0,10 moles) de oxiéloruro de fésforo y
200 ml. de benceno, se cargaron en un matraez de fondo redon-|
do. Ia mezcla fué calentads graduaimente, se hizo ref}uir
durante 60 minutos. Durante el reflujo, se dbservé:iéiggne—
racién de gas de 4dcido clorhidrico, pero al completafsé la
reaccidn, cesd sustancialmente la generacién de gas.vfimsbués
de enfriar, el lfguido de reaccidn se cargé con 100 nl." de
agua ¥ despﬁés se hizo alcalino por adicidn de soluciﬁh al
20% de sosa cdustica. Subsiguientemente, 1a capa de-benceno
fué recuperada, lavada con agua y secada con sulfaté:%&dico
anhidro, y despuds el disolvente fué separado por destilaciéq
a presidn reducida pafa obtener 23,7 g. (97% de la qan#idad

tedrica) de N-metil-N-metiltiometil-N'—(2-metil-4-cloro) fe-

Ejemplo 2,~

Una mezcla comprendiendo 17,8 g« (0,10 moles) de
O-mytil-4~cloroanilina hidroéloruro, 11,9 g. (0,10 moles) de
N-metil-N-metil-N-metiltiometil formemida, 15,4 g. (0,10 mo-
les) de oxicloruro de fdésforo y 200 ml. de benceno se cargd
en un matraz de fondo redondo. Ia mezcla fué calentada y

hecha refluir durante 60 minutos. Subsiguientemente el liqui

do de reaccidén fué tratado de la misma manera.dﬁe en el Ejemy

plo 1 para obtener 23,8 g. (98% de la cantidad tedrica) de

Nemetil-N-metiltiometil-N'-(2-metil-4~cloro)fenil formamidina,

punto de ebullicién 153 - 1552C./1,0 mmlg.
Ejemplo 3.

Una mezcla comprendiendo 14,2 g. (0,10 moles) de
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2-metil-4-cloroenilina, 13,3..g (0,10 moles) de N-metil-N-
otiltiometil formemida (punmto de ebullicidén 121 — 1222C./
15 mmHg) y 120 ml. de tolueno se cargéd en un matraz dglfon-
do redondo. ZIsta mezcla se dejd gotear agitando uné'ﬁézcla
comprendiendo 8,3 g. (0,06 moles) de tricloruro de fésforo
y 30 ml. de tolueno. Despuds del goteo, el liguido de reac-
¢ibén fud calentedo y refluido durante 30 minutos. Vﬂesbués
de ello el liquido de reaccidén fud enfrisdo y despuéé trataed
do de la misma manera que en el Ejemplo 1 para obtensr 21,4
g. (83% de la cantidad tedfica) de N-metil-N-etiltiouetil-
N'-(Z—metil—4-clorol fenil formamidina en la forma de un 1i-
quido castafio amarillento, con punto de ebullicidn 3de 47 -
148,°'59C,/0,2 wmEg.
' Ejenmplo 4.

Una mezcla comprendiendo 13,3 g. (0,10 moles) de
N-metil-N-etiltiometil formamida y 150 ml. de benceno fué
cargada en un matraz de fondo redondo. _Dentro de ssta mezclg
se dejé caer a temperatura ambiente en un periodo'de 107mi-

nutos 15,4 g. (0,10 moles) de oxicloruro de fésforo. Despug

[}

de la caida, el liquido de reaccién fué calentado a 402C. en
un bafio de agua y se agité durante 30 minutos. VDespués de
enfriar el liquido de reaccién a temperatura ambiente, una
mezcla comprendieﬁdo.14,2 g. (0,10 moles) de 2-metil-4-clor-
oanilina y 50 ml. de benceno se dejd caer en el liguido de
reaccién. Despuds de ello, el liquido de reaccidn se dejo
refluir durante 60 minutos y después se enfrid. Subsiguien-

temente, el liquido de reaccidn fué tratado de la misma mang
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- el liquido de reaccidn-de calentd y se hizo refluir durante

ra que en el ejemplo 1, para obtener 25,2 g. (98% de la can-
tidad tedrica) de F-metil-N-etil-tiometil-N'~(2-metil-4~clo
ro) fenil formamidina en la forma de un liquido castafio pd-
lido, punto de ebullicidén 147 - 1482C./0,2 mmHg, o
Ejemplo 5
Une mezele comprendiendo 14,2 g. (0,10 moleb} de

2-metil-4-cloroanilina y 150 ml. de cloroformo se céiéé en

un matraz de fondo redondo. Dentro de esta mecha se-dejd

pués de agitar el 1liquido de reaccién a temperatura ambiente
durante 20 minutos, se dejaron gotear 11,7 g. (0,10 moles)
de N-metil-N-etoximetil formamida (punto de ebulliéidén 110 -

11292C/18 mmHg) en el liquido de reaccién. Despuds de esto,

60 minutos. Despuds de completada la reaccién, el 1iquido
de reaccién fué enfriado, cargado con 200 ml. de agua con
agitacidén y despuds se hizo alcalino por adicién de solucidn
de sosa cdustica al 20%. Subsiguientemente serrecuperé la
capa de cloroformo, se lavé con agua y secd con sulfato sédil:
co anhidro, y después el disolvente fué separado por destila
¢idn a presidn reducida para obtener 19,4 g. (81% de la can-
tidad tedrica) de N- mgtil—N—etoximetil—N'-(metil¥4-cloro)
Tenil formemidina en la forma de un liquido castafio, punto
de ebullicién 122 - 1232C./0,25 mmHg.

Hjemplo 6

Una mezcla comprendiendo 16,2 g. (0,10 noles) de
2,4~dicloroanilina, 11,9 g. (0,10 moles) de N-metil-Nemetil

tiometil formamida y 150 ml. de benceno se cargd en un matra
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" metil-N-metiltiometil formamida, 10,4 g. (0,05 moles) de

. pentaclorurc de fésforo y 200 ml. de benceno se cargb en un

de fondo redondo. Dentro de la mezcla se &jé gotear una

mezcla comprendiendo 11,9 g. (0,10 moles) de cloruro de tigy .

nilo y 50 ml. de benceno. Despuds del goteo, el liguido de
reaccidn se calentd e hizo refluir durante 30 minutoé. Des
pués de enfriar, el llquldo de reaccidn fué tratado de la
misma manera que en el Ejemplo 1 para obtemer 20,3 g« (779
de la cantidad tedrica) de N—metil—N—metiltlometll—N'e(d;4—
dicloro)fenil formamidina, punto de ebullicién 157 - 1582¢/
0,7 mmHg. -

Ejemplo 7

Une mezcla comprendiendo 19,9 g. (0,10 moles} de

2,4-dicloroaniling hidroclorurc, 11,9 g. (0,10 moles) de N-

matraz de fondo redondo. Ila mezdwla se calent$ gradualmentd
vy sé hizo refluir durante 60 minutos. Después de enfriar, e
1fquido de reaccidn fué tratado de la misma manera que en el
Ejemplo 1, para obtener 22,9 g. (87% de la cantidad tedérica)
de N-metil-N-metiltiometil-N'-(2,4-dicloro) fenil formamidi-
na en la forma de un liquido castafio pdlido, punto de ebulli
cién 157 - 158¢C./C,7 mmg.

Bjemplo 8

Una mezcla comprendiendo 12,8 g. (0,10 moles) de
p-clorcanilina 13,1 g. (0,11 moles) de N-metil-n-H-metil-
tiometil formamida y 100 ml. de tolueno se cargd en un matre
de fondo redondo. JLentro de esta mezcla se introdujo con
refrigeracién a 02C., 10,9 g. (0,11 moles) de fosgeno. Des-

puds de agitar a 02C. durante 20 minutos, el liquido de reag
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 solucién de 28,7 g. (0,10 moles) de oxicloruro de fésforo

cidn fué calentado gradualmenfe ¥ hecho refluir durante 90

minutos. Subsiguientemente, el 1iquido de reaccidén fué en-
friado y despuds tratado de la misma maneré que en el Ejem—
plo 1 para obtener 19,0 g. (83% de la cantidad tedrica) de
N—metil—N—metiltiometil-N'~(p-clorofenil) formamiding en ls
forma de un 1fquido castafio, punto de ebullicidn 146 - 1482d

/1,1 mmHg.
Ejemplo 9

Una mezcla comprendiendo 14,2 g. (0,10 moles) de
2-metil-4-cloroanilina, 14,7 g. (0,10 moles) de N—mééii—N—
n~propiltiometil formamida (punto de ebullicidn 130 - 131e¢C
/15 nnHg.) y 150 ml, de benceno se cargaron en un matraz

de fondo redondo. Dentro de la mezcla se dejé gotear una

en 50 ml de benceno. Despuds del goteo, el liquido de reac-
cidén fué calentado y hecho refluir durante 3V minutos.
Subsiguientemente, el liquido de reaccidén fué enfriado y des
pués tratado de la misma manera que en el Ejemplo 1 para ob~
tener 25,1 g. (93% de la cantidad tebrica) de N-metil-N-n-—
propiltiometil-N'~(2-metil-4~cloro) fenil formemidina en la
forma de un liquido castafio pdlido; punto de ebullicidn

161 - 1622C. /0,25 mmHg.

Ejemplos tipicos de compuestos que pueden ser sin-
tetizados de acuerdo con los procedimientos expuestos en los

ejemplos arriba mencionados, se ilustran mds abajo.
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'productos quimicos insecticidas y miticidas en aplicaciones

~suelo, puesto que tienen elevada penetrabilidad en las plant

Al usar los compuestos arriba mencionados como

agricolas y horticolas, pueden formularse no sélo en polvos
y composiciones semejantes para ser aplicadas directamente
a las hojas y a los tallos de plantas, sino también en grd-

nulos y composiciones semejantes, aplicables al agua .0 al

tas. Ademds, pueden usarse en mezcla con otros insecticidas,
fungicidas, herbicidas, reguladores de crecimiento de plan-
tas, etc. y pueden formularse en cualesquiers de laérﬁormas

ordinariamente adoptadas, segin exija la ocasidn.

Los nuevos.compuestos del presente invento:éé for.
nulan en composiciones insecticidas y miticidas de acuerdo
con los procedimientos expuestoé en-los siguientes ejeﬁpios

Ejemplo 10 Polvo humectable: d

30 partes de peso de N-metil-N-metiltiometileN'-
(2,4~di-cloro) fenil formaﬁidina hidroclorure, 4 partes.de
peso de lignin-sulfonato de caleio, 3 partes de peso de po-
lioxietileno nonilfenil-€ter y 63 partes de peso de arcilla
ge pulverizan y mezclan para obtener un polvo ﬂumectable,
conteniendo 30% de dicho compuesto de ingrédiente aetivo.
Egte polvo hymectable es ordinariamente diluido con 500 a
2.000 veeces el peso del mismo de aguz, y la dilucidn resul-
tante se aplica en una proporeidén de alrededor de 100 litroT'
por 10 dreas de campo de cultivo de cosecha.

Ejemplo 11. Concentrado emulsionable:

30 partes de peso de N-metil-N-metiltiometil-N'-

(p-cloro) fenil formemidina, 60 partes de peso de ciclohexa
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nona y 10 partes de peso de Sorpol 700 (un emulsionador pro

1

ducido por Toho Chemical Co. Ltd.) se mezclan para obtener
un cqncentfado emulsionable conteniendo 30% de dicho compueg
td de ingrediente activo. Este concentrado emulsionéﬁie se
diluye ordinariamente con 500 2 2,005 veces del pesb'dél

mismo de agua, y la dilucidén resultante se aplica en?ﬁna

proporcién de alrededor de 100 litros por 10 dreas de.tn cam
po de cultivo de cosecha. _ -

2

Ejemplo 12  Polvo: o os i

3 partes de peso de N-metil-N-metiltiome$il-N'-

(2-metil-4-bromo) fenil formamidina, 1 parte de pesa de car-

bono blanco y 96 partes de besq de arcilla se pulverizén ¥
mezclan oonjunﬁamente para obtener un polvb conteniéhdo 3%
de dicho compuesto de ingrediente activo. Este polvo se apli
cs ordinarismente tal como estd en unae proporcién de alredet
dor de 3 kg. por 10 dreas de campo de cultivo de cosecha,

Ejemplo 13  Grdnulos:

5 partes de peso de N-metil-N-ariloximetil-N'—
(2-metoxi-4—cloro) fenil formemidina, 1 parte de peso de do
decilbencenosulfonato de sodio, 40 partes de peso de bento-
nita y 54 partes de peso de arcilla se gmasan con agua, ¥
la mezcla amasada se granula y seca por uso de un medio se-
cador fluidizado, para obtener un grénulo conteniendo 5% de
dicho compuesto de ingrediente activo. Este grénulo se apli
ca ordinariamente tal como es, en una:proporcién de alrede-
dor de 3 kg. por 10 dreas de campo de ‘cultivo de cosecha.

Los efectos de las presentes composiciones insec-

ticidas y miticidas se explicardn mds babajo con referencia
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| formamidina, en la forma de polvos humectables . Al quinto

plantaron 4 a 5 plantones acudticos de arroz y, 2 semanas

a ejemplos de ensayos.

Ejemplo de ensayo 1. Insayo para controlar gorgo-
Jjos perforadores de tallos de arrog por aplicacién foliar:

Sobre las hojas de plantones de arfoz en tiestos,
desde dos semanas a partir de su trasplante, individualmente
se colocd un pufiado de huevos de gorgojos perforadoreé“éé
érroz (Chilo suppressalis Walker) inmediatamente antes}de
emergencia. 4 dias despuds de la emergencié de los insectod,
los plantones fueron pulverizados usando un compresor .con
100 litros por 10. 4reas de cada uno de 500 p.p.m de dilgcio—
nes acuosas de los presentes productos quimicos y de los prg
ductos quimicos de control conocidos 0,0-dimetil-g—j:ﬁétil—

4-nitrofenil tiofosfato y N,N—dimetil—N!-2—metil—4fplofofenil

dia después de la pulverizacidn, los tallos de los plantones|
de arroz fueron partidos para calcular la proporcién de in-
sectos muertos. Como resultado, los efectos insecticidas de
los presentes productos quimicos fueron comparables o mds
éxcelentes que los productos quimicos conocidos de control.

Ejemplo de Ensayo 2: Ensayo para controlar larvas
del gorgojo perforador de tallos de arroz por aplicacidn
sumefgida.

En cada uno de 1/50.000 tiestos de ﬂagner ge tras-—

después del trasplante se coloed sobre las hojas de los plan
tones un pufiado de huevos de gorgojos perforadores de tallog
de arroz, inmediatamente antes de la emergencia. 4 dias des

pués de emergencia de los insectos, 3 kg, por 10 dreas de
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4 83 nanis

C

cada uno de los productos quimicos presentes y del producto
quimico conocido de control hexaclorociclohexano y N, N-dimg
t1i1-N'-2-metil-4—clorofenil formsmidina se aplicaron a la
superficie del agua del campo plantado de arroz en cada tieg
to. Al quingo dia después de la aplicacidn los tallos-ds.
los plantones de arroé se rompieron pars cslcular la ?ropor-
cicién de insectos muertos. Como resultado, los efectés in~
secticidas de los productos guimicos segin el in#entq,rﬁue-
ron mucho mds elevados que aquellos del hexaclorocieléhexa-
no de control y fuer;n comparables o mds excelentes que ague
1llos de la clorofenil formamidina de control. |

Ejemplo de ensayo 3.- EIEnsayo para controlar mi-

_tas de araflas, pardsitas de las hojas de plantas de alubias

de rifién.

Cuando habian salido las hojas de plantones de
alubias de rifidn, se colocaron como pargsitos en las hojas
20 ejemplares adultos por hoja de mitas de arafia (Tetrany-
chus urticae). Despuds de esto, las hojas de alubias de rifi
parasitizadas con las mitas, en cada caso se sumergieron en
una de laé diluciones acuosas mostradas en la Tabla 1 de
compuestos de ensgyo en la forma de polvos humectzbles y,

24 horas después de eilo, se calculd la proporcidén de mitas-
muertas. Otros 7 dias despuds de ello, se observd la varia-
c¢ién de las hojas de las alubias de rifién pafa evaluar el
grado de fitotoxicidad de acuerdo con aquellas normas de
evaluacidn que se mostrardn mds abajo. L ensayo se efectud

en un campo dividido en dreas, teniendo 2 parcelas por drea,

g
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Normas de evaluacidn:

Ninguna fitotoxiecidad.

I+

Algunas hojas estdn marchitadas en las puntas

+ Algunas hojas se han vuelto castafiag - -

o

+ luchas hojas se han vuelto castafias,
+ + + Las hojas se han marchitado

* Los resultados obtenidos fueron como se expone

en la Tabla 1.
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Concen~
tracidn

Compuesto Estructura del compuesto  (ppm)

— NQ.

Propor- Grado ¢
cidn de fitoto-
mitasg xicidad
nuertas

°

'é A |
1 Cl 4{=CH- _ 250

\\CH280H3
Hy
A3 ’
2 cl N=CH~N ' . "
C:: \CHp0CH;3
CHy , .

//CH

3 o1 ncuw” > "
\ CH,SCH,CH -

CH3

4 Cl-1<:::t-N=

onx 3 :

~ \\CH,, OCH,CH
2UCHy
CHy 3
| A3 ..
5 C1l -'Q—N=CH-N .
“\CH,, 0CH,CH=CH,
CHj,
CH
3
6 Cl —CH—N// W
“\\CHp OCH,C=CH
CHj
. cH
3
1 cl f=cu-x" n
"\ CH, OCH,CH,C1
i3

CH

8 Cl: n=o-n” > "
O \CH,SCH,CH, 0CH;

cH

3

100 -
100 ,;j;f
95.0 -
100 -
10 -
| 97.5 -
82.5 -

100 -
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. fond 22-"‘
Prgpor-
-cién de Grado de
. Compuesto Conceg— mitas  fitoto-
. tracion muertas-xieidad.
Ne Estructura del compuesto (ppm) %
9 Q1 =CH-N, 250 92.5 e
CH_SCH CH_SCH R
2 272773 R
CH, _
) CH,CH,CH
2vtpVg
10 W= CH—I\I/ " 100 -
\CHQSCH \
3
CH3
(CH ) A
11 -@N CH—N 373 " 72.5 =~ =~
bH2b0H3 o
H SCH
12 -@ H—N 273 " 97.5 -
CHZSCH3 '
_-CH, OCH,,CH ;
2773
13 N= CH—N\\ " 85.0 -
CH OGH2CH3
_CH,CH=CH, _
14 /\ N=C H—N n 95,0 -
/CHQCHzBr
15 =CH——N " 70.0 -
GHQSCH3
16 Q’N—CH—NHCHQSCH3 " 82.5 -
JH
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Prgpor— Grado
- ~cibn de de fi-
Compuesto Concerél- mitas totozcli
~tracidén nmuertas cidad.
Ne. Estructura del compuesto (ppm) % -
17 Cl_Q_J\]=CH—NHCH23CHZCH3 250. 90.0  -..=
: QHB o e
18 o1 N=CH—NHCHQOGH20H§CH3 " 72.5 ~
H3
19 01~QJ\'=CH—NHCHZSC(CH3) 3 n 100 -
CH
3
//CH3
20 Cl N=CH~-N_ ‘el " 100 - -
C} “\CH,SCH3
CH3
: //CH3
21 Cl —, —lﬁ:CH-N\ *HC1 ¢ 100 -
CH,OCH.CH, -
. 2777273
CHj
290 Ccl —Q-N=CH-NHCHQSCH20H3"HC]. " 80.0 -
CH
3 _
. CHZSCH:,, \s
23 ¢l =CH~ ) *HC1 " g2, -
“\CH,$CH -
CH3
CH
3
24 @.I\T:CH—N\/ 500 72.5 -
CH2002H5
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Y 1T

Compuesto

Ne,

Propor-
-cién de

Concen~ mitas
—tracién.mugrtas ~cidad.

Bgtructura del compuesto

(ppm)

%

Grado
de fi-
totoxi-

25

26

27

28

29

30

31

32

CH

CH
3
CH

N=CH ﬁ: ’
CE,SCH,

OCONHCH3
GH3
N=CH--N :
HZSCH3

CH
o1 =CH-N’/ 3 *HC1
. "\CH, 0C,Hs

. _CH,CH,Br
o1 N=CH-N
"\CH,SCH,
‘1 -
cH
Cl—<::;?_N=CH-N’/ 3
: L \CH,SCH,

H

/3
_ ~N=CH-N *HC1 500
: \0H230H3

L]

-

AH3
c1 =CH~N “HCL "
\ ‘\CHZSCH3

Cl

N/CHZOCZH5
01-—<f ;}- N=CH~
‘\CH2002H5

Cl

82.5

100

100

95.0

100 -

100

82.5

I+

I+
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Prgpor- Grado
-¢ibn de de fi-
Compuesto Concen- mitas tgtoxi--
~tracidén muertas ~cidad.
Ne Estructura del compuesto  (ppm.) %
—CH—N 500 725 .. #*
3 -QJ \CH LSCH,
34 —(,H—N " 95.0 - %
' CH SCH .
3
H CH—CH2
35 W—CH—N " 97.5 -
CH OCH3
36 —CH—N ‘HCL " 100 -
CHQSCH3
37 N—CHuN " 92.5 -
LHZSCH20H250H3
' CH.SCH
38 Br NeCH-NT 2 7 " 97.5 -
\\CH SCH
CH 273
3
, Hs .
39 cl =CH-N " 92.5 -
“\CH,SCH,
OCH .
3
Ay
40 Gl N=CH-HN L g85.0 -
“\CH,, 0CH,,CH=CH,
OCH 3
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Compuesto Concen~

Propor-

-cibn de Grado de
fitoto~
~tracién muertas xicidad

nitas

Ne, Estructura del compuesto (ppm)
rQJ N\CH SCH '
3
42 C1~</:\§—N—CH— v 82,5 = -
CH200H2CH201 :
43 én =CH~NHCH sca5 85.0 s
44 D':CH-—N "HCL 95.0 #
CH b(,H3
N=CH N/CH3 " 100
45 F G—<:::>~-= - -
3TN oS0t
Control Cl 1=CH-N(CH3), " 72.5 % +
Ne 1 .
CH
3
1
Control . (CpHg0)yP-S~CHy~S - 67.5 *
Ne 2 l
c1
- No tratado _ - 0 0
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Como resulta claro de los resultados arriba cita-
dos de los ensayos, los productos quimicos segin el invento
tuvieron obvismente mayores efectos miticidas que los produg
‘tos quimicos de control N,N-dimetil-N'-2-metil-4-clorofenil
formamidina y 0,0-dietil-S-(2,5-dicloro)~feniltiometil ditigd
f osfato. :

Ejenplo de ensayd 4, Fitotoxicidad sobre varios
cultivos. Insayo:

Las hojas de varios drboles frutales y verduras
se rociaron con cada ﬁna de las diluciones acuosasg moétradas
en la Tabla 2 de los compuestos de ensayo en la forma de pol
vos humectables y, 10 dias después del rociado, se observd

la variacién de las hojas para evaluar el grado de Iitotoxi-—

 cidad. Las normas de evaluacidén fueron las mismas gue en el

caso del Ejemplo de Ensayo 3.

Los resultados obtenidos fueron como los expuestos
en la Tabla 2. Como resulta clarc de la Tabla 2, el product
quimico de control tiene elevada fitotoxicidad para las plan

tas, mientras que los productos quimicos segun el invento,

- adn cuando se usaron en mayores concentraciones, no mostra-

ron ninguna o sélo mostraron pequefia fitotoxicidad, y por
ello son ampliamente aplicables no sélo a los drboles fruta-
les, sino también a las verduras, a las que el producto qui-

mico de control es diffcilmente aplicable.
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La presente patente de invencién, consta de las
siguientes reivindicaciones:

1um Procedimiento para la obtencidén de N-metil~N-
metiltiometil-N'~(2-metil-4-cloro)fenil formemidins ds- 1u

: R L.
e 1 oL
@_.- N = cmn” (1)
\CHQYRZ

en que X es un 4tomo de halégeno, o un grupo alquilo, halo-

férmula general X,

algquilo, alcoxi, nitro o alqullcarbamoilox1, n es cero o un
numero entero de 1 a 3 R1 es un dtomo de hzdrdgeno 0.un gru
po alquilo, alguenilo, alquinilo, haloalguilo, alquiltioal~-

quilo, alcoxialquilo, haloalcoxialquilo o haloalquil-tiocad-

tioalquilo, alcoxialguilo, o haloalquilo; e Y es un £tomo de
oxigeno o de azufre, caracterizado porque se hace reaccionar

un derivado de anilina o una sal de lg mismg teniendo la

en que X y n son como se ha definido arriba, con un derivado

férmula

de formamida de la fdérmula R
1

Hoon”
~ (III)
CH?YR2
en que R 2 e Y son como se ha definido arriba, y con un

agente halogenante.

2.~ Procedimiento.segin la reivindicacidén 1, caragc
terizado porque se mezclan simultdneamente ¥ se hacen reac-

cionar los tres materiales de partida en un disolvente inert

—

- quilo; R, es un grupo alquilo, alquenilo, alquinilo, alquil-|

()
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" tivos, bien sea simultdneamente, o en un orden opcional.

¥y, en caso necesario, se calienta la mezcla resultante para

completar la reaccidn.

3.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1y 2,

caracterizado porque se hace reaccionmar un derivado de anili

14O

na de la férmula (III) o una sal del mismo,con un agente hal
genante y deépués se hace reaccionar el resultante préﬁh@to
de reaccién con un derivado de formamida de la férmuléJ(iII).
4.~ Procedimiento segin las reivindicacioneé;precg
dentes, caracterizado porque se hace reaccionar una formami-
da de la férmula (III) con un agente halogenante, ¥y déépués
se hace feaccionar el resultante producto de reaccién con un
derivado de anilina de la férmula (II) o una sal del mismo.
5.~ Procedimiento seéﬁn las reivindicaciones precg

dentes, caracterizado porque se hacen reaccionar dichos reag

6.~ Procedimiento para la obtencidén de N-mebtil-N-
metiltiometil-N'=(2-metil-4—cloro)fenil formamidina.

Seglin se describe y reivindica en la adjunta memo

ria descriptiva, que consta de treinta y cinco hojas foliada

Ui

y escritas a mdquina por una sola

(RIS,

“¥da.: Franoisco del Pozo
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