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Esta invención se relaciona con un procedimien­
to para preparar composiciones pesticidas.

Por consiguiente, la presente invención propor­
ciona una composición pesticida que comprende, como ingre 
diente activo, una dífenilamína de fórmula:5.
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en la que a representan átomos de hidrógeno o átomos 
de halógeno, o grupos clan., nitro, perhalooarbilo, carbón, 
sulfeasmido, hidrooarhiloxi, hidroearbiltio o hidrecrbil- 
amino, a condición de que (a) no más de tres de los radica­
les ^  a ^  s e a n  áteos de hidrógeno, (b) al menos cuatro 
de los radicales a sean átomos de halógeno y (o) al 
menos siete de los radicales a sean átomos ds halóge­
no cuando están presentas un grupo nitro y un grupo triflu.r- 
metilo a menos que está tembió. presente un grupo diferente 
a halógeno, nitro o trifluormetilo.

En un aspecto preferido, la invención proporciona 
una composición pesticida que emprende como ingrediente 
activo una difenilamina de fórmula:
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en la que iP* a  lp-0 representan átomos de hidrógeno o de 
halógeno, o grupos ciano, nitro, perhalocarhilo, oarboxi, 
sulfonamido, hidrocarbiloxl, hidrocarbiltio o hidrocarbil- 
amino, á condición de que (a) no más de tres de íP* a R ^  

sean átomos de hidrógeno, (b) al menos ouatro pero no más 
de nueve de a lP*° sean átomos de halógeno y al menos ' 
uno de iP* a íp^ represente un sustituyente distinto alhi- 
drógeno ó halógeno, y (c) al menos siete de Pp* a R"**̂ debe­
rán ser átomos do halógeno cuando e* tán 
nitro y un grupo trifluormetile a menos

presantes un grupo 
Que está también

presente un grupo distinto a halógeno, trifluorm etilo o
nitro.

En un aspeoto más preferido, la invención propor­
ciona una composición pesticida que comprende como ingre­
diente activo un compuesto de difenilamina de fórmula:

F F lp-0 R9

en la que X representa un átomo da halógeno, un grupo ciano, 
nitro, trifluoimetilo o carboxi; y R^ a  representan hi­
drógeno o halógeno, grupos ciano, nitro, trifluoimetilo,

pooftouMO



carboxi, sulfonamido, alcoxL, alquiltio o alquilamino, a 
condición de que (a) ¿o más de tres de los radicales a 

sean átomos de hidrógeno, (b) cuando X sea un átomo de 
halógeno, no más de cuatro de los radicales a son 
átomos de halógeno y (c) al menos tres de los nadicale^
R a ^  y X deberán ser átomos de halógeno cuando estén, 
presentes un grupo nitro y un grupo trifluormetilo a menos 
que esté también presente un grupo diferente a halógeno, 
nitro o trifluormetilo.

Los compuestos que son útiles oomo ingredientes 
activos de las composiciones pesticidas de la presente in­
vención, son aquellos cuyas fámulas estructurales sa indican 
en la tabla 1 siguiente, junto con el punto de fusión de ca­
da compuesto.

\
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Compuesto
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Compuesto
No. Fórmula estructural Punto de 

fusión se
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La gran mayoría de los derivados de difenil- 
amina útiles como ingredientes activos de las composicio­
nes de la invención, constituyen nuevos compuestos. De los 
indicados en la tabla 1, solamente el compuesto No. 12 ha 
sido descrito con anterioridad.

Por lo tanto, en un aspecto más, la presente in­
vención proporciona nuevos derivados de difenilamina de 
fórmula: R^ R^ R ^  R^

en la que B?* a R ^  representan átomos de hidrógeno o de ha­
lógeno, o grupos ciano, nitro, perhalocarbilo, oarboxi, sul- 
fonamido, hidrocarbiloxi, hidrooarbiltio o hidrocarbilami.no, 
a condición de que (a) no más de tres de R"** a sean átomos 
de hidrógeno, (b) al menos cuatro pero no más de nueve de R*̂ 
a R*^ sean átomos de halógeno y al menos uno de R*̂  a R ^  

represente un sustituyante distinto a hidrógeno o halógeno, 
y (o) al menos siete de R̂ * a deberán ser átomos de haló­
geno cuando están presentes un grupo nitro y un grupo- tri- 
fluoimetilo a menos que esté también presente un grupo dis­
tinto a halógeno, trifluoimetilo o nitro.

En un aspecto más preferido, la invención propor­
ciona nuevos derivados de fórmula:
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en la que X representa un átomo de halógeno, un grupo ci'ánó, 
nitro, trifluoimetllo o carboxi; y R^ a representan.hi­
drógeno o halógeno, grupos ciano, nitro, trifluonnetilo,;aar- 
hoxi, sulfonamido, alooxi, alquj.ltio o alquilamino, a condi­
ción de que (a) no más de tres de los radicales R^ a R ^  

sean átomos de hidrógeno, (b) cuando X sea un átomo de haló­
geno, no más de cuatro de los radicales R^ a R^° son átomos 
de halógeno y (o) al menos tres de los radicales R^ a y  

X deberán ser átomos de halógeno cuando están presentes un 
grupo nitro y un grupo trifluoimetilo a menos que está tam­
bién presente un grupo diferente a halógeno, nitro o trifluor- 
metilo.

Los compuestos de la presente invención se preparan 
convenientemente mediante tratamiento de un compuesto de fór­
mula:

con una base y ulterior reacción del compuesto tratado asi 
obtenido con un compuesto de fórmula:



en donde R*** a R***̂  se definen como anteriormente y HalL" re­
presenta un atomo de halógeno. Una basa adecuada para em­
plearse en la anterior reacción es el hidruro sódico y el 
procedimiento puede realizarse an un diluyante,o disolven­
te, por ejemplo, dimotilformamida.

Existen procedimientos alternativos para la pre­
paración de los derivados do áifenilamlna de la presente 
invención. Así, por ejemplo, pueden obtenerse las difenil- 
aminas cloro-sustituidas directamente por cloración de la 
correspondiente difenilamina no halogenada. Las correspon­
dientes difenilaminas fluor-snstituidas pueden obtenerse, 
por ejemplo, por tratamiento del correspondiente compuesto 
clorado con fluoruro de potasio en sulfolano. Las difenil­
aminas carboxiladas pueden obtenerse por hidrólisis acida 
de los nitrllos correspondientes. Dichas reacciones son 
bien conocidas para los expertos en la técnica y no nece­
sitan de una mayor explicación.

Los compuestos de esta invención y las composi- * 
clones que los contienen son muy tóxicos hacia una variedad
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de plagas de insectos y de otros invertebrados, incluyendo
los siguientes:
Tetranychus telarius (áoaros de araba roja)
Plutella maculipennis (oruga de polilla negra

diamante)---
Aphis fabae (áfidos negros) - -
Pieria brassicae (oruga blanca del repollo)
Blatella* germánica (cucarachas) f
Megoura vioiae (áfidos verdes) _ *.
Phaedon cochleariae (escarabajo de mostaza)
Musoa domestica (moscas comunes)
Aedes aegypti (mosquitos)
Agriolimax reticalatus (babosa silvestre grisácea)
Meloidogyne incógnita (nemátodos) *
Calandra granarla (gorgojo del grano.)

Loa compuestos de la invención y las composicio­
nes a base de los mismos poseen actividad contra una amplia 
variedad de enfermedades fúngales y bacteriales tanto en 
laa hojas, en las plantas como en la post-recogida, inclu­
yendo, por ejemplo, las siguientes enfermedades específi­
cas:
Sphaerothoca fuliginea (mildeu pulverulento) en el pepino 
Puccinla recóndita (.roya) en el trigo 
Pili topht hora iníostans (añublo tardío) en el tomate 
Hotrytis cinérea (mancha de chocolate) en la judía
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Podosphaera leucctricha (mildeu pulverulento) en la manzana
Uneinula necator 
Pirioularia oryzae 
Plasmo-para vitícola 
Venturia inaequalis 
Botritis tulinao 
Nitros-pora aphaerica 
Phomopsis citri 
Alternaria citri

(mildeu pulverulento) en la vid
(añublo) en el arroz
(mildeu velloso) en la vid-^
(costra) en la manzana
(fuego) en los bulbos
(jeringador) on los plátanos
(costra) en los cítricos
(putrefacción en el extremo) en los

cítricos
Phitophthora citrophthora (putrefacción marrón) en los cí­

tricos
Paniclllium digitatum (moho verde) en los cítricos
Cloeosporium musarum (extremo negro) en los plácanos
Fusarium caeruleum (putrefacción seca) en las patatas
Botrodipeodia theobromae (putrefacción del tallo) en los

plátanos
Ceratocystis paradoxa (gangrena) en las patatas
Phytophthora parasítica (moho gris) en los cítricos
Xanthomonas oryzae (añublo bacterial de las hojas) en

el arroz
Xanthomonas malvacearum (brazo negro) en el algodón
Erwinia amylovora (añublo de fuego) en peras y manza­

nas
Erwiniá carotovera (putrefacción blanda bacterial) de

los vegetales
Pseudomonas phas'eolicola (añublo aureolar) en las judías 
Pseudomonas syringae (dieback) de la fruta de hueso
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Psaudomonas mors-prunorum (cancro bacterial) de la fruta

de hueso
Cqrynebacterium michiganense (cancro bacterial) 
Streptomyces scabies (costra) en las patatas 
Agrobacterium tumefaciens (cecidia de la copa)

g Los compuestos de la invención exhiben tambien- 
una actividad herbicida y con preferencia se utilizan*para 
esta finalidad en unas proporciones de aplicación más'ele­
vadas. Los compuestos poseen también actividad algicida.

En su empleo, los compuestos de la invención, o 
composiciones que contienen a los mismos, pueden utilizar­
se también para combatir pestes de varios modos. Así, para 
controlar las pestes, pueden tratarse las pestes mismas, o 
el foco de la peste o el habitat de la misma.

Por consiguiente, en una característica más, la 
invención proporciona un método para combatir pestes en el 
que las pestes, foco de las pestes o el habitat do ellas 
se trata como un compuesto o una composición como antes se 
ha definido.

La invención proporciona también un método para 
el tratamiento de plantas para hacerlas menos susceptibles 
al daño por las pestes, el cual puede haberse ya presentado 
(es decir, el tratamiento para erradicar una infestación o 
infección) o que se espera que se presente (es decir, el 
tratamiento para proteger la planta de una infestación o
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Infección).

Por lo tanto, en una característica más, la in­
vención: proporciona un método para el tratamiento de plan 
tas para hacerlas menos susceptibles al daño por las pes­
tes, que comprenda tratar las plantas, o las semillas, 
bulbos, tubérculos, rizomas u otras partes propagadoras 
de las plantas, con un compuesto o composición como.ante­
riormente se ha descrito. -

Si se desea, el medio en el cual creoan las plan­
tas puede tratarse análogamente con un compuesto dé" la in­
vención o una composición que contiene a dicho compuesto.

Por consiguiente, en otra característica, la in­
vención proporciona un método'para el tratamiento de un 
medio en el cual crecen las plantas o han de crecer, que 
comprende aplicar al medio un compuesto o composición 
como antes se ha descrito.

Los compuestos y composiciones del invento son 
útiles para fines agrícolas u hortícolas y el compuesto o 
tipo de ..composición utilizados en cualquier caso dependerá 
de la finalidad particular a que se destine.

Las composiciones que comprenden los compues­
tos del invento pueden tener la forma de polvos o granu­
los para espolvorear en los que el ingrediente activo se 
mezcla con un diluyante o vehículo sólido. Los diluyante s* 
o vehículos sólidos idóneos pueden ser, por ejemplo, cao-



linita (arcilla caolínica), montmorillonita, ata^ulgita, 
talco, piedra pómez, sílice, carbonato cálcico, yeso, mag­
nesia en polvo, tierra de.^Fuller, tierra de Hewitt y tie­
rra de diatomeag. Las composiciones para recubrir semillas 

5* pueden comprender, por ejemplo,*un. agente qúe ayude a con­
seguir la adherencia de la'composición "a la semilla oomo^/*
por ejemplo, un aceite mineral. - -

^  ̂  ̂- ^Y. . * - - - . * ,  ̂.Las composiciones, pueden hallarse también en fór--
ma de polvos o granos dispersables que comprenden además"

10. del ingrediente, activo^ un agente humectante para faciíitai- 
la dispersión del polvo o granos en los líquidos. Tales--pol­
vos o granos pueden comprender materiales de relleno, agen­
tes de suspensión y similares. ; \ -

Las composiciones pueden hallarse también en for- 
15. ma de preparados líquidos que se utilizan para inmersión o 

pulverización y en general son dispersiones o emulsiones 
acuosas que oontienen el ingrediente activo en presencia de 
uno o más agentes humeotantes, agentes dispersantes, agentes 
emulsionantes o agentes de suspensión.

20. Los agentes humectantes, agentes dispersantes y
agentes emulsionantes pueden ser del tipo oatiónico, anióni­
co o iniónico. Los agentes idóneos del tipo oatiónico com­
prenden, por ejemplo, oompuestos de amonio cuaternario como, 
por ejemplo, bromuro de cetiltrimetilamonio. Los agentes 

25. idóneos del tipo aniónioo comprenden, por ejemplo, jabones,

!



sales de monoésteres alifáticos de ácido sulfúrico, por ejem­
plo, laurilsulfato sódico, sales de bompuestos aromáticos 
sulfonados, por ejemplo, dodeoilbencenosulfonato sódico, lig- 
nosulfonato sódico, cálcico o amónico, sulfato de butilnaf- 
taleno y una mezcla de las sales sódicas de ácidos diisopro- 
pil- y triisopropilnaftalensulfónioos. "- -

Los agentes idóneos del tipo iniónico comprenden^ 
por ejemplo, los productos de condensación de óxido de e.tile- 
no con alcoholes grasos como son el alcohol oleilico o el 
alcohol cetilico, o con alquilfancles como son el octiifenol, 
nonilfenol y octilcresol. Otros agentes iniónicos son los 
ásteres parciales derivados de ácidos grasos de cadena lar­
ga o anhídridos de hexitol, los productos de condensación 
de los citados ásteres parciales con óxido de etileno, las 
lecitinas y copolimeros en bloque de óxido de etileno y 
óxido de propileno.

Los agentes de suspensión idóneos son, por ejemplo, 
bentonita, sílice pirogénica y ooloides hidrófilos como, por 
ejemplo, polivinllplrrolidona y carboximetiloelulosa sódica 
y las gomas vegetales como, por ejemplo, goma de acacia y 
goma de tragacanto.

Las soluciones, dispersiones o emulsiones acuosas 
pueden prepararse disolviendo el ingrediente activo, o in­
gredientes, en un disolvente orgánioo que puede contener 
uno o más agentes humectantes, dispersantes o emulsionantes,
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añadiendo después la mezcla asi obtenida en agua que puede 
contener igualmente uno o más agentes humectantes, disper­
santes o emulsionantes. Son disolventes orgánicos apropia­
dos el dicloruro de etileno, alcohol isopropilioo, propi- 
lenglicol, alcohol de diacetona,' tolueno, queroseno, metilo 
naftaleno, xilenos y tricloroétileno. 'Y"

Los compuestos de este invento pueden formularse„ 
en composiciones que comprenden cápsulas o miorocápsulas' " 
que contengan bien el ingrediente activo, o bien una compo­
sición que lo contenga, y preparada por cualquiera de las 
técnicas conocidas de encapsulación o microencapsulación:'

Las composiciones que se han de emplear para pulve­
rización pueden hallarse también en forma de aerosoles enr 
los que la formulación se mantiene en un recipiente a pre­
sión en presencia de un impulsor como es el fluortricloro- 
metano o dlclorodifluonmetano.

Mediante la inolusión de aditivos apropiados por 
ejemplo, para mejorar la distribución, polvo adhesivo y re­
sistencia a la lluvia en las superficies sometidas al trata­
miento, las diferentes composiciones pueden adaptarse mejor 
a los diversos usos a que se destinen.

Los compuestos de este Invento pueden formularse 
convenientemente mezclándolos también oon fertilizantes.
Una composición preferida de este tipo comprende gránalos 
de material fertilizante que incorpora un compuesto de este

*it
*



invento en forma de recubrimiento del fertilizante. El ma­
terial fertilizante puede comprender, por ejemplo, sustan­
cias que contengan nitrógeno, o fosfato.

Por consiguiente, en otro aspecto adicional del 
5- invento, proporcionamos una composición pesticida que com­

prende un compuesto de este invento, como ingrediente ac- * 
tivo, en mezcla con un material fertilizante. -

Las composiciones que se han de utilizar en for-^ 
ma de dispersiones o emulsiones acuosas se suministran ge- 

10. neralmente en forma de un concentrado que contiene una ̂ ele­
vada proporción del ingrediente o ingredientes activos^'di­
luyéndose dicho concentrado con agua antes de su uso.

Estos concentrados son necesarios a veces p§ra que 
el compuesto resista periodos prolongados de almacenamiento 

15* y que, después de dicho almacenamiento, puedan diluirse oon
agua con el fin da formar preparados acuosos que permanezcan 
homogéneos durante un tiempo suficiente para permitir su 
aplicación empleando aparatos normales de pulverización. Los 
concentrados pueden contener convenientemente de un 10 a un 

20. 85 % en peso del ingrediente o ingredientes activos y gene­
ralmente de un 25 a un 60 % en peso de ingrediente o ingre­
dientes activos. Cuando se diluyen para formar preparados 
acuosos, tales preparados pueden contener cantidades varia­
bles de ingrediente o ingredientes activos dependiendo de 

25. los fines a que hayan de destinarse, pero se puede utilizar
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un preparado acuoso que contenga de uñ 0,0001 a un 1,0 % 
en peso de ingrediente o ingredientes activos.

Deberá apreciarse que las composiciones pestici­
das de esta invención pueden comprender, además de un com­
puesto de la invención, uno o más compuestos diferentes que 
tengan una aotividad biológioa. ^

La invención se ilustra, pero no se limita, por- 
los siguientes ejemplos.
Ejemplo 1 T

Este ejemplo ilustra la preparación de 4,4*-diciá- 
no-2,2*,3,3',5,5',6,6'-octafluordifenilamina (compuest^-Noí 
1 de la tabla 1), de fórmula: ^

F _ F F F

Se disuelve 4-amino-2,3)5 ,6-tetrafluorbenzonitrilo 
(1,9 g) en dimetilfoimamida seca (15 co) y la solución se 
añade a una suspensión agitada de hidruro sódico (0,55 g) en 
dimetilfoimamida seca (15 co), bajo una atmósfera de nitró­
geno a una temperatura de Ó a 5SC* Una vez completada la 
adición y el desprendimiento de hidrógeno, se añade gota a 
gota una solución de pentafluorbenzonitrilo (2,22 g) en di­
metilfoimamida seca (10 oc). Se observa la efervescencia du­
rante la adición,y una vez completada la adición, la mezcla
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se agita durante 30 minutos más, dejándose elevar la tempe­
ratura de la mezcla durante este periodo a 18BC. La mezcla 
se vierte entonces en hielo, la mezcla resultante se acidi­
fica con ácido clorhídrico diluido y el producto precipita­
do se recoge por filtración. El produoto se recristáliza é n ' 
una mezcla de diclorometano y éter de petróleo (punto de 
ebullición 60-80ac) para producir la 4,4'-diciano-2,2',3,3!?í 
5,5' ,6,6'-octafluordifenilamina que tiene un punto de fusión 
de 170,2-170,6SC. --
Ejemplo 2 .

Se preparan otros compuestos de la invención usan­
do un procedimiento similar al ilustrado en el ejemplo 1, pe­
ro sustituyendo los reactantes apropiados, como a continua­
ción se indica.
4-ciano-4'-trifluoimetil-octafluordifenilamina (compuesto 
No. 2 tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrllo y 4-tri- 
fluoxmetil-tetrafluoranilina.
4-ciano-4' -nitro-2'-trifluonne til-2,3,5,6-te trafluordifenil- 
amina (compuesto No. 3 tabla 1) a partir de pentafluorbenzo- 
nitrilo y 4-nitro-2-trifluometilanilina.
4,4'-diolaño-2',6'-dini tro-2,3,5,6-te trafluorfenilamina (com­
puesto No. 6 tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrllo y 
3,5-dini tro-4-aminobenzoni trilo.
4-ciano-2'-nitro-4'-trifluormetil-2,3,5,6-tetrafluordifenil- 
amina (compuesto No. 7 tabla 1) a partir de pentafluorbenzo-
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nitrllo y 2-nitro-4-trifluoimetilaniliná.
4,4'-dinitro-2', 6'-dioloro-2,3,5,6-tetrafluordifenilamina 
(compuesto No* 8 tabla 1) a partir de pentafluomi tro ben­
ceno y 2,6-dicloro-4-nitroanilina.
2'*4,4'-trinitro-2,3,5,5',6-pentefluordifenilamina (oompues-* 
to No. 9 tabla 1) a partir de pnntafluomitrobenceno y 2¡*4^di- 
nitro-5-fluoranilina.
4-ciano-4'-nitro-2,3,5,6-tetrafluor-2',3',5',6'-te tracloro-; 
difenilamina (compuesto No. 10 tabla 1) a partir de penta-* 
fluorbenzonitrilo y 4-nitro-tetracloroanilina.
2',4,4'-trinitro-2,3,5,6-tetrafluordifenilamina (compuesto - 
No. 11 tabla l) a partir de pentafluomitrobenceno y 2,4-di- 
nitroanilina. ^  -

3,4,4'-trieiano-heptafluordifenilamina (compuesto No. 13 
tabla 1) a partir de pentafluorbénzonitrilo y 3,4-dioiano- 
-trifluoranilina.
4-c¡ian.o-4'--nitro-octafluordifenilamina (compuesto No. 4 ta­
bla l) a partir de pentafluorbénzonitrilo y 4-nltro-tetra- 
fluoranllina.

4-nitro-4'-trifluormetil-ootafluordifenilamina (compuesto 
No. 14 tabla 1) a partir de ootafluortdlueno y 4-nitro-tatra- 
fluoranilina.

4-trifluomnetil-nonafluordifenilamina (compuesto No. 15 tabla 1) 
a partir de octafluortolueno y pentafluoranilina. 
4,4'-dinitro-ootafluordifenilamina (compuesto No. 16 tabla l)



a partir de pentafluomitrobenceno y 4-nitro-tetrafluor- 
anilina.
4,4' -bÍB(trif luoime til)-octafluordifenilamina (compuesto 
No. 17 tabla 1) a partir de octafluortolueno y 4-trifluor- 
ma til-te trafluoranilina.
4-nitro-nonaf luordif enilamina (compuesto No. 18 tabla l) 
a partir de pantafluomitrobanceno y pentafluoranilina.  ̂ ,
4-oiano-nonafluordif enilamina (compuesto No. 19, tabla 1) Y 
a partir de pentafluorbenzonitrilo y pentafluoranilina.
4,4"-diciano-3-meto^dL-heptaf luordif enilamina (oompuesto,No. 20 
tabla l) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 4-amino-2-me- 
toxi-trifluorbenzonitrilo.
4-ciano-2', 6' -dinitro-4' -trifluonaetil-2,3,5,6-tetrafluor-? 
difenilamina (compuesto No. 21, tabla 1) a partir de penta­
fluorbenzonitrilo y 2,6-dinitro-4-trifluormetilanilina.
4-cieno-2', 6'-dicloro-4'-nitro-2,3,5,6-tetrafluordifenil- 
amina (compuesto No 22 tabla 1) a partir de pentafluorbenzo­
nitrilo y 2,6-dicloro-4-nitroanilina.
4-ciano-2', 4', 6'-trioloro-hexaf luordif enilamina (compuesto 
No. 23 tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 3,5-di- 
fluor-tricloroanilina.
4-ciano-2',4'-dinitro-2,3,5,6-tetrafluordifenilamina (com­
puesto No. 24, tabla l) a partir de pentafluorbenzonitrilo 
y 2,4-dinitroanilina.
4-ciano-2 *,5'-dicloro-4(4-morfolinosulfonil)-2,3,5,6-tetra-
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fluordifenilamina (c&mpuestoNo. 25 tabla 1) a partir de pen­
tafluorbenzonitrilo y 4-amino-2,5-diolorofenil-4-morfolin-sul 
fona.

4,4'-diciano-2,3,5,6-tetrafluor-te traclorodifenilamina (com­
puesto No. 26, tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo 
y 4-amino-tetraclorobenzónitrilo.

Una mezcla de 85 % (mol/ímol) de 4-ciano-3',5'-dicloro-2',4;'^- 
-dinitro-2,3,5,6-tetrafluordifenilaminay 15 % (mol/¡nol) de 
4-ciano-3', 5'-dicloro-2', 6'-dinitro-2,3,5,6-tetrafluordifenil­
amina (compuesto 27 y 27A tabla 1) a partir de 4-emino-tetra- 
fluorbenzonitrilo y 2,4-dinitro-l,3,5-triolorobence .
no.
4-cloro-4'-ciano-ootafluordlfenilamina (compuesto No. 28. ta­
bla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 4-oloro-tetra- 
fluoranilina.

2' -bromo-4-ciano-4'-nitro-2,3,5,6-te trafluordifenilamina (com­
puesto No. 29 tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 
2-bromo-4-nitroanilina.
2 *-bramo-4-oiano-4', 6'-dini tro-2,3,5,6-tetrafluordifenilamina 
(compuesto No. 30 tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo 
y 2-bromo-4,6-dlnitroanillna.
4,4'-diciano-octaclorodifenilamina (compuesto No. 33. tabla 1) 
a partir de pentaclorobenzonitrilo y 4-amino-tetraclorobenzo- 
nitrilo.

4-ciano-4' -nitro-2,3,5,6-tetrafluor-tetraolorodifenilamina
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(compuesto No. 32 tabla 1) a partir de pentafludraitroben­
ceno.

4)4'-dioiano-3-metilamlno-heptafluordif enilamina (compuesto 
No. 33, tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 4- 
-amino-2-metilamino-trifluorbenzonitrHo.
4,4'-diciano-3-metiltio-heptafluordifenilamina (compuesto 
No. 34, tabla 1) a partir de pentafluorbenzonitrilo y 4-ami 
no-2-̂ me tiltio-trifluorbenzonitrilo.
Ejemplo 3

Este ejemplo ilustra la preparación de ácido 4- 
-pentafluoranilino-tetrafluorbenzoico (compuesto No. 36 de 
la tabla 1), de fórmula:

F

HO.,C
\\

F

F

/

F

-NH-

F .F

Se disuelve 4-ciano-nonaf luordif enilamina (com­
puesto No. 19 de la tabla 1; 2,0 g) en ácido sulfúrico con­
centrado (96 % p/p; 20 mi) y la solución se mantiene a 55 BC 
durante 5 horas can agitaoión, seguido por 16 horas más de 
agitación a la-temperatura ambiente (15 a 20SC).

La mezcla se vierte cuidadosamente en una mezcla 
de hielo/agua (500 g) y el precipitado blanco resultante se 
recoge por filtración, se lava con agua y se recristaliza en
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una mezcla de éter de petróleo (punto de ebullición 40-6090) 
y diclorometano para producir cristales blancos de ácido 
4-pantafluoranilino-tetrafluorbenzoico, que tiene un punto 
de fusión de 190,5-193,890.
Ejemplo 4

Se preparan también los siguientes compuestos usan­
do un procedimiento similar al ilustrado en el ejemplo S a ­
pero sustituyendo eí material de partida apropiado, como a * 
continuación se indica.
Acido 4(2-bromo-4-nitroanilino)-tetrafluorbenzolco (compuesto 
No. 5 tabla 1) a partir de 2' -b.romo-4-ciano-4' -nitro-2,3,5,6- 
-tetrafluordifenilamina (compuesto No, 29 tabla 1).
Acido 4(2,4-dinitroanilino)-tetrafluorbenzoico (compuesto 
No. 35 tabla 1) a partir de 4-oiano-2',4'-dinitro-2,3*5,6- 
-tetrafluordifenilamina (compuesto No. 24 tabla 1).
Ejemplo 5

La actividad de una serie de loa compuestos de 
este invento con respecto a varias plagas de insectos y 
otros invertebrados se sometió a investigación. Los compunja 
tos de este invento, se utilizaron en forma de preparación 
líquida que contenía en peso del compuesto 0,1 %, excepto 
en los ensayos con Aades aegypti y Meloidogyna incógnita 
en los cuales la preparación contenía 0,01 % en peso del com­
puesto. Las preparaciones se llevaron a cabo disolviendo cada 
uno de los compuestos en una mezcla de disolventes constituí-
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da por 4 partes en volumen de acetona y 1 parte en volumen 
de alcohol de diacetona. Las soluciones se diluyeron a con­
tinuación con agua que contenía 0)01 % en peso de un agen­
te humectante que el oomercio expende con el nombre comer­
cial de "LISSAPOL" NX hasta que las preparaciones liquidas 
contenían la concentración preoisa del compuesto. ("LISSAPOL" 
es una marca registrada). El procedimiento de ensayo adopta­
do con respecto a cada insecto que se ensayó) era práctica­
mente el mismo y comprendía el soportar unos cuantos insec­
tos en algún medio que podía ser una planta anfitriona o 
alguno de los productos de que el insecto se alimenta, y 
tratar el insecto o la planta anfitriona o ambos oon las 
preparaciones. La mortalidad de los insectos se comprobaba 
en periodos variables de 1 a 3 días después del tratamiento.

En la siguiente tabla 2 se proporcionan los resul­
tados de los ensayos. En esta tabla, la primera columna in­
dica el nombre de la aspeóle de la plaga. Cada una de las 
ulteriores columnas indica la planta anfitriona o el medio 
en el cual estaba soportada la especie en cuestión, el nú­
mero de días que se dejaron pasar* avxyués del tratamiento 
antes de evaluar la mortalidad de las plagas y los resulta­
dos obtenidos para cada uno de los compuestos ennumerados 
en la tabla 1* anterior. La evaluación se expresa en enteros 
que oscilan del 0 al 3.

0 representa una mortalidad inferior al 30 %
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1 representa una mortalidad de 30 - 49 %
2 representa una mortalidad de $0 - 90 %
3 representa una mortalidad superior al 90 %

Un guión (-) en la tabla 2 indica que no se llevó a oabo 
ningún ensayo.
El símbolo *!A" en la tabla 2 indica que se observó un efec­
to de anti-alimentación.

\
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13
T A B L A  2

Especie de la plaga ' Medio 
soporte

No.*
de
días

L  !Ccmpuec
,'i 2 4 $ ,

Tetranychus telarius judia
francesa 3,; 3 3 3 0(ácaros de araña roja,achí tos)

Tetranychus telarius judia 3 - '3 3^* 2 io(ácaros de araña roja,huevos) francesa
Aphis fabae judia 2 " 3 3 3 0
(áfidos verdes) ancha
Magoura viceae judia

ancha 3 3'-* -. _ { 0 0 i(áfidos negros)
Aedes aegypti 
(mosquitos, larvas) agua 1 3 3; } 3 ¡0

Aedes aegypti ,

(mosquitos, adultos) tablero 1 0 1 !' i 0 }0 (
Musca doméstica 
(moscas comúnes - ensayo de 
contacto*)

leche/
azúcar 2 0 3' , 0 h  í

Musca doméstica tablero
; / )

(moscas comunes - ensayo 
residual^)

2 0 0;':. - 0 i** t

Blatalia germánica ^ . J /j *2(cucaracha) _ ;
Pieris brassicae repollo 2 3 3' 1 (p '0 (
(orugas blancas de repollo) A A - - 1 A^ .A ^
Plutella maeulipennis 2 2 3^ i 0 !0 (
(oruga de polilla negra 
diamante, larvas)

mostaza A Aj. A Â
i

Phaedon cochleariae mostaza 2 1 i ' ¡0 p o
(escarabajo^ de mostaza) A A -
Heloidogyne incógnita agua 1 - - ; í" -
(nemátodos)



3 3 3

; Compuesto, No. (tabla 1)

< ;5 6? * r 9 10 11 13 14 16 17

i-' 0 0 0 0 0 3 0 0 3 2 3

i 2 'o o* 0 0 2 0 0 0 . 3
- w * ,

3- 0 0* 2 0 3 0 0 3 0 0

0 ¡o 0. e< 0 0 3 0 0 0 0 0

3 0 3 0 0 0 0 0 0 3 0 3

0 0 0 0 2 0 0 2 0 0 0 3

0 !- 0 0 0 0 3 0 0 0 - -

0 0 0 0 0 0 0 0 0 - -

- 2 - - 1 - 3 - 0 0 0 3
0 0 0 0 0 0 2 0 0 0 0  ̂ 3A A A A A
0 0 0 0 0 0 2 0 0 0 0 3
A A A A A A A A

0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
A

— 3 3 3 ** — 3 — 3 3
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T A B L A  2 (C on tinu ación)

Especie de la plaga Medio
soporte

No. de 
días Compuest

19 20 21 2
Tetranychus telarius 
(ácaros de araña roja, adultos

judía
francesa -13 3 ; 3 . 1

Tetranychus telarius 
(ácaros de araña roja, huevos)

judía
francesa ' 3 ' 0 3 '3

Aphis fabae 
(áfidos verdes)

judía 
ancha ' 2 3 '3 0

Megoura viceae 
(áfidos negros)

judía
ancha - 2 ¡ 3 '3 0

Aedes aegypti 
(mosquitos, larvas) agua i ' 1; 0 2 3
Aedes aegypti 
(mosquitos, adultos) tablerd ' 1) 2 ¡0 (0 {
Musca domestica
(moscas comunes - ensayo de
contacto*)

leche/-.'
azúcar " 2 .; - - 

 ̂ i
3 jo "3

Musca domestica 
(moscas comunes - ensayo re­
sidual*)

tablero o J
- - - i
* Ki

0 1 (

Blattella germánica 
(cucarachas)

- i : i j 0 ;o 0 -
Pieris brassicae
(orugas blancas de repollo) repollo 2ji J 3

A hiA
0
A /

Plutella maculipennis
mostaza 2 3

A
0
A

1
A(oruga de polilla negra 

diamante, larvas)
Phaedon cochleariae 
(escarabajos de mostaza) mostaza 2 - .)! 04

b3A 0A 0
Meloidogyne incógnita agua - 1 '' 0 -(nemátodos)



Compuesto No. (tabla 1)
3 20 2Í 22 23 24 26 27 28 29 30 31 32 33 34
! 3 3' 3 3 0 3 0 3 0 3 0 1 0 3

) :3 3 3 3 0 0 1 3 3 1 0 0 0 3

í ¡3 0 3 3 0 3 1 3 0 3 0 0 0 0

<3 .0 .3 3 0 3 0 0 0 0 0 0 0 0

) ! 2 /3 0 0 3 3 3 0 3 3 3 0 3

0 *0'' 0 3 0 0 0 0 2 1 0 0 3 0

i0 ' 3 2 1 0 i 2 0 0 1 1 0 0 0

;o 1 0 0 0 - 0 0 0 0 0 0 0 0

;0 0 3 0 0 3 3 2 2 1 0 0 - -

3̂ 0 3 3 2 — 3 0 0 0 3 0 0 3ri-A A A A A A A A A A A A
¡' P 0 1 2 3 3 0 0 0 0 0 0 3 3

A A A A A A A A A A

í o 0 0 2 0 3 1 1 0 0 0 0 0
A A A A A A A A A A

0 - - - 3 2 3 3 3 2 - - -



*En el ensayo de contacto, las moscas fueron pul­
verizadas directamente; en el ensayo residual, las mosoás 
se colocaron en un medio que había sido previamente tratado 
Los compuestos Ños. 10, 17 y 23 (tabla 1) mataron a 
Calandra granarla (gorgojos del grano) y los.compuestos 
Nos. 10, 17 y 21 mataron a Trlbolium confusum (escarabajos, 
de la harina) en un ensayo similar. „
Ejemplo 6 . _

Los compuestos de la invención se ensayaron_ ' 
con respecto a su actividad moluscidal y los detalles' 
de los ensayos realizados fueron como sigue:

Una muestra pesada dal compuesto a ensayar * 
se disolvió en 0,5 cc de una mezcla da etanol y aceto­
na (50:50 v/v). La solución se diluyó con 0,5 cc da 
agua y se vertió en un pellet de salvado en un cuenco 
de petri de vidrio y el pellet se secó en aire durante 
24 horas. El peso de compuesto usado fue elegido de tal 
modo que el pellet seco contuviera 4 % en peso del in­
grediente activo. En cada ensayo se efectuaron 2 répli­
cas consistentes en un cuenco de petri de plástico que 
contenía un pellet, 2 babosas y un papel de filtro mo­
jado para mantener una elevada humedad relativa. Los 
cuencos se dejaron en ambiente frió ( 1 0 9 0 ) .  La mortan­
dad se evaluó después 6 días.

Las babosas utilizadas fueron Agriollmax retí-
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culatus (Mull), hipoalimentándose las mismas durante 24 
horas antes de comenzar los ensayos. Los resultados del 
ensayo se mustran en la siguiente tabla 3.

T A B L A  1

Compuesto
No.

% de muertes de 
babosas

Compuesto
No.

% de muertes da 
babosas

1 50 15 50
2 100 17 100
3 50 26 50
4 50 28 50

10 50 34 50
12 50 — r

Ejemplo 7

Los compuestos de esta invención fueron ensa­
yados contra una variedad de enfermedades fúngales fo­
liares de las plantas. La técnica empleada fue la de pul­
verizar el follage de las plantas sanas con una solución 
del compuesto del ensayo y embeber también el suelo on 
el cual crecían las plantas , con otra solución del mismo 
compuesto de ensayo. Todas las soluciones de pulveriza­
ción y  embebido contenían 0,01 % del compuesto del on- 
sayo. A continuación, las plantas se infectaron con la
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400913
enfermedad que se deseaba controlar y después de un pe­
riodo de días, en función de la enfermedad particular, se 
evaluó visualménte el grado de enfermedad. Loa resulta­
dos se muestran en la siguiente tabla 4a, en la que el
grado de enfermedad se expresa en forma de una graduación 
en la forma siguiente:

Graduación %  de cantidad de enfermedad X r

0 61 a 100
1 26 a 60 ;
^ 6 a 25 r
3 0 a 5
En la tabla 4, la enfermedad se indica en la 

primera oolumna, indicándose en la segunda columna eí 
tiempo transourrlso entre la inféotación de las plantas 
y la evaluación de la cantidad de enfermedad.

T A B L A  ^

Enfermedad y 
planta

Lntérvalo de 
tiempo (días)

Letra clave de 
la enfermedad

f tabla AA)
Puocinia recóndita

(trigo) 10 A

Phytophthora infestan:i
(tomate) 3 B



T A B L  A 4 (C o n tin u a ció n )

Enferm edad y  
p la n t a

I n t á r v a l o  de 
tiem po ( d ia s )

L e t r a  c l a v e  de 
l a  enferm edad  

( t a b l a  4a )

P lasm on ara v i t i c o ] A
7 C

( v id )

Podosnh aera
10 Dle u o o t r ic h a  (manzana!

U n cin u la  n e c a t o r 10 E( v id )

B o t r t t i s  o ip e r e a
3. - ; F

( ju d ía )

T A B L A  4a

No. de 
Compuesto
(tabla 1)

— ............- .. ....... .........^
íetra clave de la enfermedad 

(tabla
A B C P E F .
- - 3 3 - 3

2 3 3 3 - -
3 0 - 3 3 3 2
A 3 - 3 3 3 36 1 3 2 2 3 -
7 ü i 3 2 3 3
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T A B L A  4a (Continuación)
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No. de 
Compuesto

Letra clave de la enfermedad 
(tabla 3)

(tabla 1) A - B 0 D E F
8 1 3 3 3 3 3
9 0 3 3 2 3 3
10 3 3 3 3 3 5
11 2 2 3 2 0 3
12 0 1 0 0 0 0
13 1 3 3 2 0
15 0 1 0 1 0 0
16 1 3 3 3 0 2
17 1 2 3 0 0 0
18 0, 3 3 3 0 2
19 0 3 3 3 3 3
20 2 - 3 3 3 3
21

^_ _____  .*
- 3 3 3 3' / i

22 3 - - 3 3 3 3
23 i - 3 3 3 3
2'+ 2 3 3 2 0 3
25 0 0 3 ! 0 0 0

1 3 3 ! 2 3 3
27 1 3

!
3 ¡ 0 0 0

28 3 3 3 1 3
------- 1
.-3 2



T A B  L A  4a (Continuación)

N o . d e
Compuesto

( t a b l a  1)

L e t r a  c la v e  de l a  enferm edad ( t a b l a  3)

A B C D E F

29 1 2 3 0 0 0 ........

30 3 3 3 * 1 0 2 -

31 2 3 3 0 0 0

32 ** 1 3 — ** 2 f -

Ejemplo 8
Se mantuvo el cultivo de Fusarium culmorum en 

tubos de ensayó inclinados con agar de malta al 2 % y a 
5. 20^C. Entre los 13 y 17 dias antes de un ensayo del produc­

to quimioo, el cultivo fuá transferido a un abono de harina 
de maíz y que consistía en 400 gramos de harina de maíz al 
5 % en un abono de semillas preparado John lunes contenido 
en una botella de 284 ce. Las harinas de maíz fueron tapo- 

10. nadas con lana de algodón y esterilizadas on un autoclave
durante 2 horas, antes de la inoculación. 2 dias antea da 
ensayarse el producto químico, se prepararon las semillas 
y el suelo. Este áltlmo se preparó mezclando las harinas 
de maíz con el abono preparado John Innea en una relación 

15* de dos harinas de maiz a tres cubos de abono (cubos de 9
litros de capacidad).
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Las semillas se prepararon agitando 10 gramos de 

semillas de trigo en una formulación al 25 % da arcilla 
caolínica del producto químico (en ía cual éste se hallaba 
bajo la forma de un polvo) o una formulación al 12,5 % de 
arcilla caolínica (en donde el producto químico se hallaba 
bajo forma liquida) y en una relaoión de 100 g peso/pesó,' 
por ejemplo, 40 miligramos de la formuladón ál 25 % sobrar 
10 gramos de semillas. Para ensayar el producto químico, jse 
colocaron aproximadamente 100 gramos del suelo mezclado ,en* 
un tiesto de fibra, colocándose 20 semillas en la superficie 
y otros 100 gramos aproximadamente se colocaron sobre las' 
semillas. Esto se repitió tres veces haciendo un total de­
cuatro réplicas. Los tiestos se mantuvieron en el invernade­
ro a temperaturas comprendidas entre 16aC y 20aC. Al cabo 
de 10 días se registró el número de semillas germinadas y 
al cabo de 17 días se descubrieron las raicea y el número de 
plantas sanas fue registrado. Estos registros se compararon 
con semillas sin tratar y Bemillas tratadas con mercurio 
(Agrosan) efectuándose los cálculos para obtener la gradua­
ción para el oontrol de la enfermedad. Las graduaciones em­
pleadas fueron las mismas que para el ejemplo anterior y 
los resultados se dan en la tabla 5 siguiente.

-42 -
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T A B L A  5

No. de Compuesto 
(tabla 1)

Evaluación

6 1
8 1
9 1

12 - ' 3
19 2
23 2
27 3

Ejemplo 9
Se mantuvo el cultivo Hhizootonia aolani en abono 

de harina de maíz, que oonsistia en 400 gramos de harina de 
maíz al 5 % en un abono de semillas preparado John Innes 
contenido en una botella de 284 oc. La harina de maíz fué 
taponada con lana de algodón y esterilizada en un autoclave 
durante 2 horas antes de la inoculación. 9 dias antes del 
ensayo del producto químico, se preparó el suelo mezclando 
las harinas de maíz con el abono de semillas preparado John 
Innes, según una proporción de una harina de maíz por 1 & 
cubos del abono preparado (cubos de 9 litroB de capacidad). 
4 días antes del ensayo del producto químico, éste se mez--
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cló con 400 gramos de suelo en una botella de 1,13 litros 
en una proporción de 100 ppm peso/peso. Se colocaron apro­
ximadamente 100 gramos del abono de semillas John Innes en 
un tiesto de fibra, se colocaron ocho semillas de algodón 

5. en la superficie, y sobre éstas se colocó 100 gramos del
suelo mezclado* Esto fué repetido tres veces produciendo 
cuatro réplicas en total. Al cabo de 13 dias los brotes^X/ 
fueron revisados para detectar la enfermedad. Estas evalua­
ciones fueron comparadas con semillas sin tratar y se hí-'.' 

0* oieron los cálculos para obtener una graduación para el.con­
trol de la enfermedad, las graduaciones empleadas eran, "Las 
mismas que aquellas de los dos ejemplos anteriores, y¡los. 
resultados se indican en la siguiente tabla 6.

T A B L A  6

No. de Compuesto 
(tabla 1)

Graduación

6 2
8 3

15 2
31 1

15* Ejemplo 10
El oultivo de Pythium ultimum se mantuvo a 20SC en 

un tubo de ensayo inclinado con agar de malta al 2 %. 13 a 17



5*

10.

15.

20.

25.

400913
días antes del ensayo del producto químico, el cultivo se 
tranfirió a harina de maíz, que consistía en 400 g dé ha­
rina de maíz al 5 % en un abono para semillas de John lunes 
oontenido en una botella de 0,23$ litros. La harina de maíz 
se tapó con lana de algodón y se esterilizaron en un auto­
clave durante 2 horas, antes de la inoculación. 2 días antes 
del ensayo del producto químico, se prepararon las semi-*.
H a s  y el suelo. El suelo se preparó mediante mezcla de la 
harina de maíz con abono para semillas de John Innes en la 
proporción de 2 de harina da maíz a 3& cubos de abono (cubos 
de 9 litros de capacidad). Las semillas se prepararon,tambo­
reando 25 g de guisantes en una formulación de arcilla.cao­
línica al 25 % del producto químico (estando el producto quí­
mico en forma de polvo) o una formulación de arcilla caolí­
nica al 12,5 % (estando el producto químico en forma liqui­
da) en una proporción de 500 partes por millón p/p, por ejem­
plo 50 mg de formulación al 25 % sobre 25 g de semillas.
Para ensayar el producto químico, 100 g aproximadamente del 
suelo mezclado se colooaron en un tiesto de fibra, se colo­
caron 20 semillas sobre la superficie y adicionalmente se 
colocaron 100 g aproximadamente sobre la parte superior de 
las semillas. Esto se repitió 5 veces haciendo 6 réplicas en 
total. Los tiestos se mantuvieron en el invernadero entre 16 
y 20SC. Después de 10 días se determinó el número de semi­
llas germinadas y transcurridos 17 dias se descubrieron

- 45 -



las ralees, ai es la que hubo, y se determinó el número de 
plantas fructíferas. Estas determinaciones se compararon 
con las semillas sin tratar y con semillas tratadas oon 
tiran y drazoxalon, efectuándose cáloulos para obtener una 

5. graduación del control de la enfermedad, expresándose los 
resultados en la tabla 7 siguiente. Las graduaciones fueron 
realizadas como en los tres ejemplos anteriores. f "

T A B L A  7

No. de Oompuesto 
(tabla 1) Graduación

8 3
13 3
16 3
27 3

Ejemplo 11
10. Este ejemplo ilustra el empleo de los compuestos

de la invención para combatir Verticillium albo-atrum (mar­
chitado) en forma siatómica.

El oompuesto quimloo a ensayar se inoorpora en 
abono para semillas estéril de John Innes en una proporción 

15. de 100 ppm en peso de suelo. El suelo y el compuesto químico 
se mezclan completamente, en jarras de polvo de cristal, mol-



turando oon bolas las jarras durante 20 minutos. Las jarras 
se dejan entonces reposar durante dos días.

Chatio tiestos de plástico, de 38,10 mrn de diámetro, 
de réplicas, se llenan hasta la mitad con abono para semi- 

5- lias de John Innes estéril y en cada tiesto se colocan en­
tre 6 y 10 semillas de algodón. Las semillas de algodón re­
cubren entonces con el suelo al que se ha incorporado e l , 
compuesto químico. Las semillas se incuban entonces a 30¿0 
durante 3-4 semanas. :

10. Se prepara una suspensión de esporas de Verticillium
albo-atraía y se lava dos veces usando agua estéril. La, con­
centración de la suspensión de esporas se ajusta para dar 
10a esporas por mililitro. ,

Las plantas de algodón de los tiestos se reducen 
15* para dar 4 plantas por tiesto. Uno de los tiestoB de los de

4 réplicas se coloca sobre un lado para actuar como un en­
sayo fitotóxico para el compuesto químico.

Las plantas de los restantes tres tiestos de répli­
cas son inyectadas con 0,1 mi de suspensión de esporas en 

20. el tejido vascular del tallo, a 25,4 mm por encima del ni­
vel del suelo, empleando una jeringa estéril.

Las evaluaciones se hacen sobre las plantas una se­
mana más tarde. Se lleva a cabo el examen visual de sínto­
mas de marohitado y manchado pardo sobre el tejido 
vascular y se registra el número de plantas sanas. Loe tra-2 5.



tamientos químicos se gradúan en una escala de 0 a 3, indi­
cando un grado da 3 un buen control de Verticillium albo- 
atrum. mientras que un grado de 0 indica ningún control 
apreciable de la enfermedad cuando se compara con un con- 

5. trol sin tratar. Los resultados se indican en la siguiente
tablaS.

T A B L A  8 OJJ'

No. de Compuesto 
(tabla 1) Graduación

12 2
16 2
23 . 3

Ejemplo 12
Se investigó, mediante ensayos in vitro, la acti- 

10. vidad del compuesto de la invención contra una amplia varie­
dad de enfermedades bacteriales de las plantas y enfermeda­
des saprofíticas fúngales de post-reoogida, en la foima si­
guiente. Se disolvieron o suspendieron $ mg del compuesto a 
ensayar en 10 oc de acetona y se añadieron 2 oc de esta so- 

15. luoión o suspensión a 18 cc de agar nutriente (para la en­
fermedad bacterial) ó 16 cc de agar de malta al 2 % (para
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la enfermedad fungal), para dar una concentración final de 
50 partes por millón del compuesto a ensayar. Al agar de 
malta se añadieron 2 oc de un preparado de estreptomicina 
que contenía 100 unidades/cc, para evitar la contaminación 
bacterial de los ensayos fúngales. Los preparados de agar 
fueron seoados durante la noche en platos de petri y a la 
mañana siguiente se inocularon con la enfermedad bacterial 
o fungal empleando un inoculador de multipuntos. La acti­
vidad antibacterial se evaluó después da 5 días y la acti­
vidad antifungal después de 6 días.

Los resultados de los ensayos sa indican a conti­
nuación en la tabla 10 (actividad antibacterial) y en la 
tabla 11 (actividad antifungal)., La graduación de los.resul­
tados es como en el ejemplo 6 anterior. En la tabla 9 se 
indican los nombres de los organismos de la enfermedad

T A B L A  9

Organismo de la 
enfermedad bac­
terial

Clave 
tabla 7

Organismo de la 
enfermedad fungal

Clave 
tabla 9

Agrobacterlum
tumifaoiens B1 Nigrospora

sphaerioa
F1

Oorynebacterium 
michigánense B2

Fhytophthora
eitrophthora F2
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T A B L A  9 (Continuación)

Organismo de la 
enfermedad bac­
terial

Clava 
tabla 7

Organismo de la 
enfermedad fun- 
gal

Clavé^"' 
tabla ,9i ^

Erwinia
carotovora B4.

Alteí'nai-ia
oitri F3-'r;

Xanthomonas
oryzae B5

Diplodia
natalensi.8 F4 '-"

jPsendotnonaa
ayrin%ae B6

Phornopsis 
citri F3,.

Strsptomyces
soabiaa B7

Cerat.ocystis 
paradoxa F& - . '

Psaudornoñas
mo r3-pr unorum B8

Gioeosporium
musaríup P7*

Paendomonas
phaaeolioóla B9

Paniol'iJtjun)
digitatutn F8 .

Ei'winia
amylovora B10

Phoma
axiyua. F9

Botrytis
tuiipae FIO

Botrodi.plodia
theobromae Fll

Fusaríum
caeruieum F12



T A B L A  10

Compuesto
No.

Tabla 1
Clave de la enfermedad (tabla 6)

Rl B2 B3 B4 B5 B6 B? B8 B9 DIO
1 2 2 2 1 0 3 2 0 0 0— -
3 3 3 3 3 3 3 ' 3 3 3 3/^
4 3 2 3 2 0 3 2 0 0 3 -
6 0 2 0 0 0 2 0 0 0 ;o". ;
B 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3J,
9 3 3 3 2 2 2 p 0 0 2
10 0 2 0 0 1 2 2 0 0 0
11 2 3 0 0 2, 0 2 0 0 ,0
12 0 2 0 0 0 2 . 0 0 0 . 0
15 0 2 0 0 0 2 0 .0 0 0
16 3 3 3 2 3 3 3 3 2 3
19 0 2 0 1 i 1 0 0 0 0
21 0 2 0 0 2 3 0 0 0 0
22 1 2 0 1 1 2 1 0 0 0

23 0 2 0 0 0 2 0 0 0 0

26 0 2 1 n 1 ? 1 0 0 -0
27 3 2 2 2 3 2 2 0 0 0
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T A B  L A  11

Compuesto 
No* 

tabla 1

Clave dé ía enfermedad (tabla 6)
--- --
yi F2 F3 F4 F5 F6 F7 F8 F9 FIO F U .P12

l 3 3 . 3 3 3 3 3 3 3 3 3 ^
3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 .33

3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3r
8 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
9 3 3 3 3 3 3 3 3 - 3 -

.. .
10 3 3 3 3 3 i i 3 3 3 3 ., 3

. ... _- ____ — -.- *--
n 3 3 3 3 3 2 1 3 3 3 3^ " i

15 2 3 2 0 2 0 3 3 2 2 2." - 0
. . . ------- ................ -.H — -----------

16 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 " 3
19 3 3 3 3 3 1 3 3 3 3 3 3

...........—
. . . .

21 3 3 3 0 3 0 0 0 2 2 3 ó
22 3 "3 3 3 1 3 3 3 3 . 3 3 3
Y 3 3 3 0 3 0 3 3 3 3 3 0
26 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
27 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3

........... . — ..........- - -  -

28 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3

29
_

3 __
i

3 3 3 3 3 3 3
30 " Y 3 3 0 i 3 3 0 <.) 3 3 3 0

i

P80RaUAUTY



Ejemplo 13

El siguiente ensayo ilustra las propiedades herbici­
das de otros compuestos según la invención. Los compuestos 
fueron formulados para el ensayo descrito a continuación, mol- 

5. turándolos con bolas en agua que contenia 2 % de "Dispersol T". 
("Dispersol T" es una marca registrada de un agente de super­
ficie activa que comprende metileno-dinaftaleno-sulfonato).

las suspensiones asi obtenidas se diluyeron con 
agua y se pulverizaron en una proporción correspondiente a 

10. 1.123 1/ha sobre (a) tiestos de abono que habían sido pre­
viamente sembrados con semillas de lechuga, tomate, trigo y 
maíz (ensayo de pre-emergencia) y (b) plantas jóvenes de le­
chuga, tomate, trigo y maíz que orecian en tiestos (ensayo de 
post-emergenoia). La proporción de aplicación de los compues- 

15* tos fue equivalente a 10 kg/ha. Después de 14 días se evaluó 
el daño de las plantas en una escala de 0 a 3, en la que 0 
representa un daño inferior al 25 % y 3 representa un daño 
del 75 al 100 %, representando la última cifra la destrucción 
total. Los resultados se indican en la tabla 12.
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T A B L A  12

No. de 
Compuesto
(tabla 1)

Pre-emergencia Pos t-eme rgenc ia

Lechuga Tomate Trigo Maíz Lechuga Tomate Tiig )Maiz

l 3 3 3 3 3 0 0 0
2 3 3 3 0 1 2 0 1---'
3 3 3 i i 3 3 0 3
4 3 3 2 0 0 0 0 0*
7 0 0 0 0 2 0 0 0
8 2 2 '2 0 0 0 u 0.
10 2 2 3 0 0 0 0 Ó .
12 0 0 0 0 2 0 0 *.. " !

o !
14 3 0 0 0 1. t 0 _ 0
16 3 .1 0 0 0 0' 0 " !
17 3 1 1 0 3 3 0 1
19 3 2 0 0 3 2 0 0
20 3 3 0 0 0 0 0 p
21 3 3 3 1 0 0 0 0
22 3 3 0 0 1 1 0 0
24 3 3 0 0 0 0 0 0
2? 1 0 0 .0 3 1. 0 0
28 3 0 . 0 0 3 . 3 0 0
29 i 0 0 0 3 1 0 0
30 3 3 0 0 o . 0 0 0
31 0 0 0 3 0 1 0 0

____ ________

QMALTTY



grupo de eapeoiea de plantas en una proporción de 5 kg/ha 
en un ensayó realizado del mismo modo que el ensayo ante- 

r  rior; los resultados se indican en la tabla 13 siguiente,
5* y se gradúan en una escala de 0 a 5, donde 0 representa nin-

, ... gón efecto y 5 representa la destrucción completa.

T !A B L A

No. de - Pre-emergencia i- Post-emergenoiacompuesto 
(tabla 1) Sb ECa Ca Gu3r

san
te

On Bar Ri Ave
na" Sb Ra Ca Gui

san
j;$r.

On Bar Ri SveíaT

l 4 5 5 5 - 3/ 3 0 1 . 2 0 0 0 0 0
2 5 5 5 5 5: 2 4 2. 4 4, 4. 1 0 0 0 0
3 0 4 5 0 2 4 i - 0 3 . 1 0 " 0 0
4 3 1 0 -- 0 b ''o.- ^0 - í 0 1 ' 0 0 0 0 0
17 1 0 0 ° * 4 0 0 0 1 3 3 0 0 0 2 <r-
19 0 0 0 0 0; 0 0 2 1 3 3-1 0 0. 0 ü
20 4 0 1 0 0 0 * 0 0; 1 0 0 * 0 0 0 0
21 4 0 4 0 5 0 . .1 2. . 2 0 0 0 0 1 0 u
22 = 4 0 4 0 -* 0.. 0 0 4 ' 2 .4 0 0 0 0 n

- 28 . 0 0 0 0 b 0* ó ,0' 2 3 3 1 0 0 0
30 4 0 3 0 - 4 . 0 *5 0' ' 0' *0 0 0 0 0 (J
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Las abreviaturas usadas en la tabla 13 tienen los 
siguientes significados:

Abreviatura Planta
Sb azúcar de remolacha
Ka bretones
Ca repollo
On cebolla
Bar cebaza
Ri arroz
Los siguientes ejemplos ilustran las composiciones 

pesticidas de la invención.
Ejemplo 14

Este ejemplo ilustra un Concentrado que comprendo 
un aceite misoible que es fácilmente convertible por dilu­
ción con agua en un preparado liquido adecuado para fines de 
pulverización.

El concentrado tiene la siguiente composición:
% en peso

Compuesto No. 2 (tabla 1) 25,0
"LUBR0L" L (condensado de alquil-
fenol/óxido etiIónico; "Lubrol" es
una marca registrada) 2,5
Dodecilbencenosulfonato cáloioo 2,5
"AR0MAS0L" H (disolvente de alquil-
benceno; "Aromasol" es una marca re
gistrada) 70,0

100,0



Ejemplo 15
Bate ejemplo ilustra también un concentrado que 

se enouentra en forma de un aceite misoible. La composición 
de este concentrado es la siguiente!

% en peso
Compuesto No. 8 (tabla 1) 25,0
"LUBROL" L ("Lubrol es una marca regis­
trada) 4,0
Dodecilbencenosulfonato oálcico 6,0
"AROMASOL" H ("Aromasol es una marca 65,0
registrada) *

100,0
Ejemplo 16 ^

Este ejemplo ilustra un polvo humedtable que 
tiene la siguiente composición:

% en peso
Compuesto No. 10 (tabla 1) 25,0
Silicato sódico 5,0
Lignosulfonato oálcico 5,0
Arcilla oaolínioa 65,0

100,0

Ejemplo 17
Este ejemplo ilustra un fluido pulverizable que 

comprende una megola consistente en un 25 % en peso de 
compuesto No. 4 de la tabla 1 y un 75 % en peso de xileno.



Ejemplo 18
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Este ejemplo ilustra un polvo espolvoreare que 
se puede aplicar directamente a las plantas u otras super­
ficies y comprende 1 % en peso del oompuesto No. 6 de.la 
tabla 1 y 99 % en peso de talco.
Ejemplo 19

Se mezclaron en un mezclador adecuado 25 partes' 
en peso del compuesto No. 6 de la tabla 1, 65 partes en 
peso de xileno y 10 partes de un alcohol de alquilarilpcH- 
áter ("Tritón" X-100; "Tritón" es una marca registrada). De 
esta forma se obtuvo un concentrado en emulsión que se po­
día mezclar con agua para producir una emulsión apropiada' 
para su empleo en aplicaciones agrícolas.
Ejemplo 20

Se mezclaron completamente 5 partes en peso del 
compuesto No. 4 de la tabla 1, en un mezclador apropiado, 
con 95 partes en peso de taloo. De esta forma se obtuvo un 
polvo de espolvoreo.
Ejemplo 21

Se mezclaron completamente 10 partes en peso del 
oompuesto No.10 de la tabla 1, 10 partes de un condenando 
de ootilfenol-óxido de etileno ("lissapol" NX; "Lissapol" es 
una marca registrada) y 80 partes en peso de alcohol de diace 
tona. De esta forma se obtuvo un concentrado que, al mezclar­
lo con agua, dio una dispersión aouosa idónea para aplioacio-



nes en forma de pulverización para combatir plagas de 
insectos.
Ejemplo 22

Este ejemplo ilustra una formulación liquida 
5. concentrada en forma de emulsión. Se mezclaron entre si

loa ingredientes indicados a continuación en las propor­
ciones expuestas y se agitó la mezcla hasta que se,formón
la dispersión de los componentes.

% en peso
10. Compuesto No. 21 (tabla 1) 20

"HJBROL" L ("Lubrol" es una marca 
registrada)

17

Dodeoilbencenosulfonato oálcico 3
Dicloruro de etileno 45

15* "AROMASOL" H ("Aromasol" es una marca 
registrada) 15

100

Ejemplo 23
Se molieron los ingredientes indicados a con-

20. tinuaoión en las proporciones indicadas para producir una
mezcla en polvo faoilmente dispersable en líquidos.

% en peso
Compuesto No. 5 (tabla 1) 50
"DISPERSOL" T ("Disparad" es una 
marca registrada) 5

25* Arcilla caolínica 45

100



Ejemplo 24

6o 4̂00 913
Se preparó una composición en forma de granulos 

fácilmente dispersábles en un líquido (agua por ejemplo) 
moliendo juntos los cuatro primeros ingredientes indicados 

5. a continuación en presencia de agua y después se incorporó
el acetato sódico. Se secó la mezcla y después se incorpo­
ró el acetato sódico. Se secó la mezcla y después se pasó - 
por un tamiz del tamaño 44-100 de malla, Normas Británicas, 
para obtener el tamaño deseado de gránulos. ; - '

% en peso
Compuesto No. 16 (tabla 1) 50
Dispersol T 12,5
Lignosulfonato oálcico 5
Dodecilbencenosulfonato oálcico 12,5

15* Acetato sódico , 20

100

20.

Ejemplo 25
Se preparó una composición apropiada para recu­

brimiento de semillas mezclando los tres ingredientes 
que se indican a continuación en las proporciones expues­
tas.

en peso
80
2

18

25.

Compuesto No. 28 (tabla 1) 
Aoeite mineral 
Arcilla caolínica

100



10.

15.

20.
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Se preparó una composición apropiada para recu­

brimiento de semillas mezclando los tres ingredientes que 
se indioan a continuación en las proporciones expuestas.

% en peso

Ejemplo 26

Compuesto No. 22 (tabla 1) 80
Aceite mineral 2
Arcilla caolínica 18

100

Ejemplo 27
Se preparó una composición granular disolviendo 

el ingrediente activo en un disolvente, nebulizando la 
solución obtenida sobre los gránulas de piedra pómez y de­
jando que se evaporara el disolvente.

% en peso
Compuesto No. 2 (tabla 1) 5
Gránalos de piedra pómez 95

100

Ejemplo 28

Se preparó una dispersión acuosa mezclando y mo­
liendo los ingredientes indicados a continuación en las 
proporciones expuestas.
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% en peso
Compuesto No. 3 (tabla 1) 40
Lignosulfonato cálcico 10
Agua 50

100
A continuación se indloan las composiciones ó.'

sustancias representadas por las varias marcas y nombren'
comerciales citadas en los ejemplos anteriores.

es un condensado de 1 mol de nonilferol 
con 13 moles de óxido de etileno.
es una mezcla disolvente de alquilbeiícá- 
nos.
es una mezcla de sulfato sódico y un con­
densado de formaldehldo con la sal sódica 
¡de ácido naftalensulfónioo.
es un condensado de 1 mol de nonilfenol 
con 8 moles de óxido de etileno.

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del in­
vento, asi como la manera de realizarse en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente 
indioadas son susceptibles de modificaciones de detalle 
en ouanto no alteren su principio fundamental. También se 
hace constar que el invento corresponde a una solicitud 
de patente presentada en Inglaterra con el ns 7292/71 de 
19 de marzo de 1.971, acogiéndose por lo tanto a los be­
neficios que conoeden los Convenios Internacionales en vi­

"LUBROL" L 

"AROMASOL" H 

"DISPERSO!" T

"LISSAPOL" NX



gor, siendo lo que constituye la esencia del referido 
invento por lo que se solicita Patente de Invención por 
20 aHos en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION 
DE COMPOSICIONES PESTICIDAS; caracterizándose por lo si­
guiente:

1.- Procedimiento para la obtención de composi­
ciones pesticidas, caracterizado porque oomprende mez­
clar, como ingrediente activo, una difenilamina de fór-

mos de halógeno, o grupos ciano, nitro, perhalocarbilo, 
carboxi, sulfonamido, hidrocarbiloxi, hidrocarbiltio o 
hidrocarbilamino, a condición de que (a) no más de tres 
de los radicales R a R sean átomos de hidrógeno, (b) 
al menos cuatro de los radicales R*** a R***̂  sean átomos de 
halógeno y (c) al menos siete de los radicales R*** a R*^ 
sean átomos de halógeno cuando están presentes un grupo 
nitro y un grupo trifluormetilo a menos que esté también 
presente un grupo diferente a halógeno, nitro o trifluor­
metilo; con uno o más agentes humectantes, dispersantes 
o emulsionantes.

2.- Procedimiento según la reivindicación 1,
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caracterizado porque se mezcla uno o más compuestos que 
tienen actividad biológica.

3. - Procedimiento según cualquiera de las relvin-. 
dicaciones 1 y 2, caracterizado porque se mezcla un mate-

5. rlal fertilizante.
4. - Procedimiento según cualquiera de las reivin­

dicaciones 1 a 3, caracterizado porque se mezcla de 0,0001 
a 85 % en peso del derivado de difenilamina.

5. - Procedimiento según la reivindicación 4,
10. caracterizado porque se mezcla de 10 a 85 % en peso del

derivado de difenilamina.
6. - Procedimiento según la reivindicación 4, 

caracterizado porque se mezcla de 0,0001 a 1,0 % en peso 
del derivado de difenilamina.

15. 7.- Procedimiento para la obtención de composi­
ciones pesticidas, tal y como queda sustancialmente des­
crito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 64 hojas escritas a má­
quina por una sola cara.

Madrid, < n
18 Mwu 1972

IMPERIAL'.'CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED.

í
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