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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiero a nuevos derivados de 
carbamoiloximino-azacicloalcano, a l  procedimiento para su 

preparación y a su empleo para combatir a los parásitos. 
Los nuevos compuestos tienen la  fórmula
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en la  que
A significa un radical tetra- o penta-metiló-
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nico, eventualmente substituido por alquilo 
de 0^-C^
sign ifica alquiloy oicloalquilo, aralquilo 
o fenilo y

sign ifica hidrogeno o alquilo de C-̂ -Ĉ  o 

bien
junto con e l átomo de nitrógeno a l que están 

unidos, significan un radical heterocíclico 
saturado; y

signifioa alquilo, alquenilo, alquinilo, ci- 
clohexilo o bencilo.

Los radicales alquílidos representados por y R̂  

representan de 1 a 14 átomos de carbono. Estos radicales, 

y también los meticales de alquile 0^-C^ mpreseniades por 

Rg, pueden se r  lineales o ramificados. En e l caso del radi­
cal de aralquilo representado por R^, se trata preferentemen­
te de un radical de bencilo o fenetilo, e l cual puede estar 

substituido o insubstituído.
En oalidad de substituyentes de un radical de feni­

lo, bencilo o fenetilo cabe c itar halógeno (de preferencia 

cloro y/) bromo), halogeno-alquilo (en particular, trifluoro- 

metilo), alquilo de C -̂C  ̂ y alcoxilo de C^-C .̂ Los radica­
les aromáticos pueden presentar uno o más de tales substitu­

yenos, iguales o diferentes.
En calidad de radicales de alquenilo y alquinilo 

para Rj entran en cuenta preferentemente los radicales in­

feriores con 2 a 6 átomos de carbono, como el radical de a i l ­
lo, de metalilo o de propargilo.

Un radical heterocíclico saturado formado por

*1

Ri y R'

R-
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y Rg junto con e l átomo de nitrógeno vecino oontiene de 3 

a 10 miembros y puede presentar todavía otro heteroátomo 

más, como otro átomo mas de nitrógeno, un átomo de oxígeno 

y/o un átomo de azufre; cabe tomar en consideración, por 

ejemplo, los radicales de los heterociclos siguientes: pipe- - 

ridina, 4-metilpiperacina, morfolina, acepina, tiacepina, 

etcétera.
En oaíidad de substituyentes alquílicos en el 

tetra- o penta-metileno entran en cuenta particularmente los 

radicales de alquilo de como motilo, e tilo , propilo,
isopropilo, butilo normal, isobutilo, butilo secundario o 

butilo terciario.
En calidad de radicales de cicloalquilo entran en 

consideración, por ejemplo, los radicales siguientes: e l 

radical de ciclopropilo, de ciclopentilo, de ciclohexilo, de 

de 3-metil-6-isopropil-ciclohexilo (mentilo) o de ciclooc- 

t i lo .
Se prefieren los compuestos de... la  fórmula

en la  que
Â  sign ifica un radioal de tetra- o pentametile- 

no, eventualmente substituido por butilo ter­

ciario ;
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sign ifica alquilo de C^-C^, un radical de 
ciolohexilo (insubstituido o bien substi­

tuido por alquilo de C^-C^), ciolooctilo, 
bencilo, fenilo o 3,4-diclorofenilo y 

sign ifica hidrogeno o metilo o bien 

^  y jnntc con e l ¿teme de H itasen , a l  que es- 

tan unidos, forman e l radical piperidinico 

o e l radical morfolinicog y 
Rg sign ifica alquilo de C-̂ -Cg, a lilo , propar- 

gilo, ciolohexilo o bencilo.

' Ejemplos de compuestos de la  formula la  son los
de la s  fórmulas

15.

20.

f ?̂ = N - 0 - C 
}
!0

) = 0
(Ib)

CHg

CHi
) ^

CHy-C-CHg

= N - 0 - C, - R'

(Ic)
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-  0 - 0

!
^  C = 0 

j

' ) 
0

^ 2 ^ 5

, /  ^C  = N - o - c
! jL ̂  = °N --<

o'

j

C ^H y (n )

R'

R'

-(! = N - 0 - C - R '

Ó
^C = 0

°3^7(i)

(id)

(le)

(If)

r / = —u — u

i = o
"N-

(a)

(Ig)

C = N-..0 -0 -R '

0 = 0

CH-

( I h )
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N - C - C - R '

)
c = 0 o

°8 ^ 7 ( .)

(ii)

C = N - 0 -  C - R '

O
0 = 0

01-1̂  -CH=CH 2 2

(Ik )

= N -  O -  0 -  R'

"N^  = 0

CHg-C^CH

(11)

N -  O C - R '

0 = 0
(im)

= N - 0 - C - R '

)

H

0 = 0 ( l a )



donde

R' significa
—NH—c'^ '(n ),

-NH-CgH'y ( i) ,  -m--CgH^^(n)rNH-C^g

^H^(n)

-NH—O^Hgg(n), — \

- n i - X  H

. — NH—CH — ̂  .2 Ŝs —NH-

CU-

" \ - C l  , -N^
/

-N
\

'C1 CH.
\ -

o -N' --*\Q

En virtud de su acción, figuran en primer ter­

mino los compuestos de la  formula

en la  que
Ag sign ifica e l radical do tetra- o penta- meti- 

leno;

Rg sign ifica hidrogeno o metilo;
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R¡y sign ifica metilo, otilo , n--yi.\'pil.- is^' - 
pilo, n-hutilo o bonoilo; y _

Rg sign ifica metilo, e t ilo , n--propilo, isopro-- 
pilo, n-butilo o bonoilo.

Los compuestos de la  formulo. I se preparan hacion-- 
o reaccionar un compuesto do la  formula

PA
A C

)¡
NOH

(III)

en la  quo

15.

y A tienen e l mismo significado que se les ha 

atribuido para la  formula I, 
a) oon un haluro de ácido carbámico de la  formula

-C ­

II
0

-N

\
(IV)

en la  que

20. y Rp tienen e l mismo significado que se les ha

atribuido para la  formula I, 
mientras quo

Ilal representa en particular cloro o bromo, 

en presencia de un agente aceptor do ácido; 
o bien

b) oon los componentes do formación del haluro de ácido 
carbánijj do la  formula IV, o soa halógeno y una amina do 

la  fórmula
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en la  que
R̂  y tienen e l  mismo significado que se les ha 

atribuido para la  formula I, 

en presencia de un agente aceptor de ácido; 
o bien
o) en los casos en que Rg sign ifica hidrogeno, con un 
isooianato de la  formula

N = C = 0 . (VI)

en la  que

R̂  tiene e l mismo significado que se le ha 

atribuido para la  formula I, 

eventualmente en presencia de un catalizador.

Las reacciones de este invento se realizan en 

presencia de agentes aoeptores de ácido, como la s bases 

inorgánicas (por ejemplo, hidruros, hidroxidos y carbona- 

tos de los metales alcalinos y alcalinotérreos) y la s bases 

de nitrógeno orgánicas (por ejemplo, aminas terciarias, co­

mo la  piridina, la  trietilamina, la  dimetilanilina, etcéte­

ra). Se emplean además como catalizadores, en la  reacción 
con los isocianatos de la  formula V, por ejemplo aminas 

terciarias o compuestos orgánicos de estaño. Es preferi­

ble efectuar la s  reacciones en disolventes o diluentes iner­
tes para los participes de la  reacción; por ejemplo, en éte­

res y compuestos etéreos, como e l éter d ietilico y e l éter 
dipropilico, e l dioxano y e l tetrahidrofurano; cotonas como
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la. acetona y ía. motiletilcetona^ amidas, como la s  amidas 
de ácido oarboxíltco N,N-dialquila.das, y asimismo los hidro­

carburos líalo ganados o los hidrocarburos a lifá tico s y aro­

máticos.

Los nuevos derivados de carbamoiloximino-azaciclo- 

aloano se obtienen por e l procedimiento de este invento con 

rendimientos buenos hasta muy buenos. Son solubles y es­

tables en los disolventes orgánicos usuales y en parte tam­

bién en ol agua.
Se sabe que la s oximas pueden aparecer en dos

s / ,
formas esterooisomeras, la  forma sin  y la  forma anti* Tam­

bién la s oarbamoiloximino-azacicloheptan-2-onas de la  fór­

mula I, se manifiestan en estas dos formas. En e l cuadro 
de esto invento deben por lo tanto entenderse ambas formas 

estereoisómoras en e l concepro de "derivados de carbamoilo- 
ximino-azaoioloalcano de la  fórmula I " .

Las materias de partida de la  fórmula I I I  pueden 

prepararse por los procedimientos descritos en la  patento 

alemana n2 1.161.280.

Las nuevas oarbamoiloximino-azacicloheptanonas 

de la  fórmula I son excelentes insecticidas, acaricidas y 

nematocldas. Sumamente valiosas resultan estas materias 

activas a causa de su marcada acción sistémicas, que se 

ejerce no solamente contra los insectos y los ácaros hilado­
res, sino también contra los nemátodos, Al mismo tiempo, 

estas materias activas tienen también toxicidad favorable 

para los animales de sangre caliente y no son fitotóxicas, 
de modo que pueden u tilizarse  en la  protección de la s plan­

tas, en la  proteooión de la s provisiones y para ol trata-
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miento de los suelos.
Así, se ha comprobado que la s materias activas 

de la  fórmala I manifiestan excelente y perdurable acción _ 
contra los insectos de la s familias de los muscidos, los es** 

tomóxidos, los culícidos, los curculiónidos, los bráquidos, 

los derméstidos, los tenebriónidos, los crisomélidos, los 

pirálidos y los blátidos y complementariamente excelente ac 

oión sistémico-insectioida contra los insectos de las fami­

lia s  de los áfidos, los pseudocáccidos y los locustidos.
Los nuevos derivados de carbamoiloximino-azaciclo- 

alcano de la  fórmula I  muestran además excelente acción aca- 
rioida y s i  a temí oo-acari ci da contra los ácaros de sensibi­

lidad normal y los resistentes, por ejemplo contra los áca­

ros que pertenecen a las familias de los tetraníquidos, de 

los eriófidos y de los tarsonémidos. Los nuevos compues­
tos exterminan no sólo los estadios móviles (larvas, proto- 

ninfas, deutoninfaá y adultos), sino también los estadios 

de reposo (ninfocrisálidas, deutocrisálidas y teleiocrisá­
lidas)^ lo mismo qué los huevos, on e l curso de pocos días.

Los* nuevos derivados do oarbamoiloximino-azaci- 

cloalcano de la  fórmula I tienen propiedades nematocidas y_ 

sistémioo-nomatocidas extraordinariamente buenas, por ejem- 

pío contra los nemátodos fitoparasitarios siguientes: Meloi- 

dogyne spp., Horerodera spp., Ditylonohus spp,, Pratylen- 

ohus spp., Paratylenchus spp., Anguina spp., Helicotylen- 
chus spp., Tylenchorhynchus spp., Rotylenchulus spp., Ty- 

lenchulus semipenetrans, Radopholus similus, Belenolais- 
mus spp., Trichodorus spp., Longidorus spp., Aphelenchoi- 
des spp. y Xiphinema spp.
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Mediante el tratamiento de la s partes aereas lo 

las plantas se logra una acción sistemíca que repercute 

también en la s raíces.
En mezcla con sinórgicos y materias coadyuvantes 

de aoción semejante, como e l áster dibutílico de acido 
succínico, e l butóxido de piporonilo, e l aceite de oliva, 

e l aceite de cacahuete, etcétera, se ensancha e l espectro 

de acción de la s materias activas de este invento y en par­

ticu lar se mejora la  acción insecticida y acaricida. Asi­

mismo es posible incrementar todavía la  acción por adición 
de otros insecticidas, como, por ejemplo, esteres y amidas 

de ácido fosfórico, de ácido fosfónico, de ácido tiofosfó- 
rico y de ácido ditiofosfórico, esteres de ácido carbámico, 

hidrocarburos halogenados y análogos de substancia activa 
de DDT, lo mismo que piretrinas y sus sinórgicos, otras subs­
tancias activas acarioídas, como los ásteres de ácido halo- 
genbencílioo, por ejemplo ásteres de ácido 4-,4-'-dicloroben- 
c ílico , ásteres de ácido 4,4-'-dibromobencílioo, carbamatos 

insecticidas y acaricidas, como los oximocarbamatos, los 
arilcarbamatos y los carbamatos de horerociclos analizables, 

etoétera.
Para ampliar e l espectro de aoción, a la s  mate­

rias activas de la  fórmula I pueden mezclarse todavía, ade­

más de los acaricidas e insecticidas ya mencionados, por 

ejemplo fungicidas, bactericidas, fungistetieos, bacterios- 

táticos, nematocidas y/o herbicidas.

Cabe destacar también los índices favorables do 
toxicidad para los animales de sangre caliente que tienen 

los compuestos de la  fórmula I y respectivamente los agentes

/
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que los oontienen.
los oompuastog de la  fórmula I  pueden emplearse 

solos u junto con vehículos apropiados y/o materias suple­

mentarias apropiadas. Los vehículos apropiados y las ma­

terias suplementarias apropiadas pueden ser sólidos o l í ­

quidos y oorresponden a la s materias usuales en la  técni­

ca de la s formulaciones, como, por ejemplo, materias na­

turales o regeneradas, disolventos, dispersantes, humectan­

tes, fijadores, espesantes, aglomerantes y/3 abonos.
Para la  aplicación, los oompuestos de la  fórmula 

(I) pueden elaborarse en forma de agentes de espolvoreo, 

concentrados de emulsión, granulados, dispersiones, sprays 
soluciones o suspensiones en la  formulación usual que porto 

nece a l conocimiento común de la  técnica de las aplica­
ciones. Cabe c itar ademas los "cattle dips" q baños de 

ganado y los "spray races" o pasos de rociadura, en los 

que se emplean preparaciones acuosas.
La preparación de agentes de es-te invento se rea­

liz a  de manera ya conocida, por mezcla y molturación ín ti­

mas de la s materias activas de la  fórmula (I) con la s mate­
rias de vehículo apropiadas, eventualmente oon adición de 

dispersantes o disolventes que sean inertes respecto a las 
materias activas. Estas pueden hallarse en la s formas de 

elaboración siguientes:
- preparaciones sólidas: agentes do espolvoreo,

agentes de esparcimiento,

granulados,
granulados de envoltura, 

granulados de impregnación
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- preparaciones líquidas:
a) conc^^^udos de materia 

activa dispersable en
agua: polvos para aspersiones

(polvos humeotables), 
pastas y emulsiones$

b) soluciones.
Para la  composición de preparaciones sólidas 

(agentes de espolvoreo, agentes de esparcimiento, e tc .) 
se mezclan la s  materias activas con materias de vehículo 
inertes. En calidad de materias de vehículo entran en 

cuenta, por ejemplo, e l caolín, e l talco, e l bol, e l loes, 

la  creta, la  pieza caliza, la  calcita , la  atapulgita, la  

dolomita, la  tierra fó s i l ,  e l ácido silíc ico  precipitado, 

los s ilic a to s alcalinotórreos, los s ilic a to s de aluminio 

sódicos y potásicos (feldespatos y mica), los sulfatos de 

oalcio y de magnesio, el óxido de magnesio, materias sinté­

ticas molidas, abonos (como el sulfato amónico, e l fo sfa­

to amónico, e l nitrato amónico u la  urea), productos vege­
tales molidos (como harina de oereales, harina de corteza 

de árbol, aserrín de madera y harina de cáscara de nuez), 

polvo de oelulosa, residuos de la s extracciones de vegeta­
le s , oarbón activo, e tc ., separadamente o en mezcla entre 

s í .
Los granulados pueden prepararse muy sencillamen­

te disolviendo una materia activa de la  fórmula I en un 

disolvente orgánico, aplicando la  solución así obtenida a 

un mineral granulado (por ejemplo, atapulgita, SiO^, gra-
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ni calcio, bontonita, e t c .) y evaporando luego el disolven­

te orgánico.

También pueden prepararse granulados de polímeros 

para lo cual se mezclan la s materias activas de la  formula 

I  con compuestos polimerizables (urea/formaldehido, dician- 

diamidaAormaldehido, melamina/Formaldehido u otros) y a 

continuación se efectúa una polimerización conservadora, 
que deja intactas las substancias activas y en la  que, duran 
te la  formación del gel todavía, se realiza la  granulación. 

Mas favorable es impregnar con las materias activas, en for­
ma, por ejemplo, de sus soluciones (en un disolvente de pun­

to de ebullioion bajo), granulados lis to s  de polímeros poro­
sos (urea/ÍFormaldehido), poliacrilon itrilo , po liésteresu  
otros), de superficie determinada y relación favorable y 

determinable previamente de adsorción/desorción y expulsar 

luego el disolvente. Tales granulados de polímeros pueden 
también esparcirse en forma de microgranulados (preferen­

temente con peso específico aparente de 300 g a 600 g por 

litro )  por medio de espolvoreadores. El espolvoreo sobre 

zonas extensas de cultivo de plantas ú tiles puede realizar­

se oon ayuda de aviones.

Los granulados son asequibles también por com- 
pactaoion del material de vehículo con la s materias ac ti­

vas y la s  suplementarias y desmenuzacion consecutiva.
A estas mezclas pueden agregarse además suplemen­

tos estabilizadores de la  materia activa y/o materias no 

iónicas, anionactivas y cationactivas, que mejores, por 
ejemplo, la  adherencia de las materias aotivas a las plan­

tas y a la s partes de los vegetales (fijadores y adhesivos)
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y/o aseguren mejor humectaba.lidad (humectantes) y mejor 

dispersabilidad (dispersantes).
Entran en cuenta, por ejemplo, la s materias s i ­

guientes: mezcla de oleína y cal; derivados de la  celulo­

sa (metilcelulosa, carboximetilcelulosa, e t c .) éteres 

hidroxictilenglicólicos de mono- y di- alquilfenoles con 5 

a 15 radicales de oxido de etileno por molécula y 8 o 9 
átomos de carbono en el radical alquílico, ácido ligninsul- 

fénico y sus sales alcalinas.y  alcalinotérreas; éteres po- 

lietllen g licó lico s ("carbowaxes"); éteres poliglicolicos 
'de alcohol graso oon 5 a 20 radicales de óxido de etileno 

por molécula y 8 a 18 átomos de carbono en la  parte de a l­

cohol graso; productos de condensación de óxido de e t ile ­

no con óxido de propileno; polívinilpirrolidonas; alcoho­
les polivinílioos; productos de condensación de urea/cor- 
maldehido; y productos de látex.

Los concentrados de materia activa dispersablos 

en agua, o sea los polvos para aspersiones (polvos humec- 

tables), la s pastas y los concentrados de emulsión, cons­

tituyen agentes que pueden diluirso con agua hasta cual­

quier concentración que se desee. Constan de materia ac­

tiva, materia de vehículo, eventuales aditivos que estabi­

licen la  materia activa, substancias tensioactivas y agen­

tes antiospumantes y eventualmento disolventes.

Los polvos para aspersiones (polvos humectables) 
y la s pastas se obtienen mezclando y moliendo hasta homo­

geneidad la s  materias activas con agentes dispersantes y 

materias do vehículo pulverulentas, en dispositivos apropia­

dos. En oalidad de materias de vehículo entran en cuenta,
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por ejemplo, la s  que se han mencionado antes para la s  pre­

paraciones solidas. En muchos oasos es ventajoso emplear 

mezclas de diversas materias de vehículo. En calidad de 
dispersantes pueden emplearse, por ejemplo, productos de 

condensación de naftalina sulfonada y derivados de naftali­

na sulfonada con formaldehido; productos de condensación 

da la  naftalina o de los ácidos naftalinsulfónicos con fe­
nol y formaldehido; sales aloalinas, amónicas y alcalino- 

táryeas del ácido ligninsulfínico; sulfonatos de alqu ilar!- 

lo; sales alcalinas y alcalinotorreas del ácido dibutilnaf- 
talinsulfónico; sulfatos de alcohol graso, como la s sales 

de hexadocanoles, heptadecanolos y octadeoanoles sulfatados 
y la s sales de éter poliglicólico sulfatado de alcohol gra­

so; la  sa l sádica de la  oleilmetlltaurida; los acetilengli- 

coles diterciarios, el cloruro de dialquildilaurilamonio y 

las sales alcalinas y alcalinoterreas de ácido graso.

En calidad de agentes antiespumantes entran en 
consideración, por ejemplo, las siliconas^

Las materias activas so mezclan, muelen, cri­

ban y homogeneizan con los suplementos reseñados antes de 

manera que en los polvos para aspersiones la  porción só li­

da no robase de un tamaño granular do 0,02 a 0,04 mm y, en 

las pastas, de 0,03 mm. Para proparar concentrados do 

emulsión y pastas se emplean agentes dispersantes como los 
que se han señalado en los párrafos anteriores, disolven­

tes orgánicos y agua. En calidad do disolventes están 
indicados, por ejemplo, los alcoholes, el benoeno, los x i- 
lenos, e l tolueno, e l sulfóxido do dimetilo y las fraccio­

nes de aceite mineral que hierven en el intervalo de 1209 a



5.

10.

15.

20.

25.

350aC. Los disolventes deben ser prácticamente inodoros, 

no fitotóxicos e inertes respecto a la s  materias activas.

Los agentes de este invento pueden aplicarse 
además en forma de soluciones. Para ello se disuelve la  

materia activa, o varias de la s materias activas, de la  for­

mula general I en disolventes orgánicos apropiados, mezclas 

de disolventes o agua. En concepto de disolventes orgáni­

cos pueden omplearse, solos o en mezcla entre s í ,  hidrocar­

buros a lifá tico s y aromátioos-, sus derivados clorados, a l-  

quilnaftalinas o aceites minerales.
El contenido de materia activa en los agentes que 

se han descrito antes se halla entro 0,1 y 95^: poro cabe 
señalar que en la  aplicación desdo aviones o por medio de 

otros dispositivos de aplicación adecuados pueden u tiliz a r­

se concentraciones hasta e l 99,% o incluso la  materia ac­

tiva pura.
las materias activas de la  fórmula I  pueden for­

mularse, por ejemplo, de la  manera siguiente:

Agentes de espolvoreo:
Para preparar a) un agente de espolvoreo a l 5% y

b) un agento de espolvoreo a l 2%, so emplean la s materias 

siguientos:
a) 5 partes de materia activa y

95 partes de talco;

b) 2 partos de materia aotiva,

1 parte de ácido silíc ico  muy disperso y

97 partes de talco.

Se mezclan la s materias activas con la s materias 

de vehículo y se muelen.
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Agentes de esparcimiento:
Para preparar un agente de esparcimiento a l 5%, 

se emplean la s  materias siguientes:

5 partes de materia activa de la  fórmula I,

35 partes de talco y
60 partes de carbonato calcico.

Se mezclan las materias activas con las materias 

de vehículo y se muelen.

Granulado.:
Para preparar un granulado a l 5%, se emplean las 

materias siguientes:
5 partes de materia activa de"la fórmula I,
3 partes de polietilenglicol,

0,5 partes de ácido silíc ico  ligero y 

91,5 partes de calcita (de 0,4 a 0,8 mm de diámetro).
Para preparar un granulado a l 10%, se emplean las 

materias siguientes:
10 partes de materia activa de la  fórmula I,

3 partes de polietilenglicol,
1 parte de ácido silío ico  ligero y 

86 partes de oalcita (de 0,4 a 0,8 mm de diámetro).

Se disuelve la  substancia activa en alcohol y se 

la  impregna on la  calcita junto con polietilenglicol. Se 

evapora el alcohol con agitación constante y por ultimo se 

añade el ácido silíc ico  ligero y so mezcla hasta que e l gra­
nulado ostá homogéneo.

Polvos para aspersiones:
Para preparar:

a) un polvo para aspersiones a l 50%,
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b) -un polvo para aspersiones a l 40%,
c) un polvo para aspersiones a l 25% y
d) un polvo para aspersiones a l 10%, 

se emplean los ingredientes siguientes:
a) 50 partes de materia activa de la  fórmula I,

5 partes de condensado de ácido naftalinsulfó- 
nico-ácido bencensulfónico-formaldehido,

5 partes de ácido dibutilnaftalinsulfónico,

5 partes de creta de Champagne,

20 partes de ácido silíc ico  y 

' 15 partes de caolín;
b) 40 partes de materia activa de la  fórmula I,

1 parte de ácido dibutilnaftalinsulfónico,

5 partes de sa l sódica del ácido ligninsulfónico,
2 partes de mezcla 1:1 de creta de Champagne e 

hidroxietilcelulosa,
30 partes de caolín y
22 partes de silicato  sódico de aluminio;

c) 25 partes de materia activa de la  fórmula I,

5 partes de sa l sódica de la  oleilm etiltau- 
rida,

2,5 partes de condensado de ácido naftalinsul- 
fó ni co-fo rmaldehi do,

0,5 partes de carboximetilcelulosa,

5 partes de silicato  sódico de aluminio, neutro,

y

62 partes de talco;
d) 10 partes de materia activa de la  fórmula I,

3 partes de mezcla de la s sales sódicas de sul-
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fatos de alcohol graso saturados,

5 partes de condensado de áoido naftalinsulfó- 

ni oo-formaldehi do y 

02 partes de caolín.

Se mezclan íntimamente la s  materias activas con 

la s materias suplementarias, en mezcladoras apropiadas, y 
se muelen en molinos y calandrias correspondientes.

Pasta:
Para preparar una pasta a l 45% se emplean la s ma­

terias siguientes:
45 partes de materia activa de la  formula I,

5 partes de silicato  sódico de aluminio,
14 partes de éter oetilpoliglicólico con 8 moles 

de oxido de etileno,
1 parte de éter o leilpoliglicólico con 5 moles 

de oxido de etileno,

2 partes de aceite para husillos,
10 partes de polietilenglicol y ^

23 partes de agua.
Se* mezcla íntimamente la  materia activa con las 

materias suplementarias, en aparatos apropiados para ello, 

y se muele. Se obtiene una pasta de la  que, por dilución 
con agua, pueden prepararse suspensiones de cualquier con­

centración que se desee.

Emulsión:
Para preparar un concentrado de emulsión a l 10% 

se mezclan entre s í :
10 partes de materia activa de la  fórmula I,

55 partes de xileno,
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32 partes de dimetilformamida y 
3 partes de un e malgenia de combinación (su lf o na­

to calcico de nonilfonol-polioxietileno y de 
dodccilbenceno).
Para preparar un concentrado de emulsión a l 20% 

se disuelven:

20 partes de materia activa do la  formula I 
en

80 partes de dimetilformamida.

Estos componentes pueden diluirse con agua.
Ejemplo 1

l-m etil-3-(metilcarbamoil-oximino)-azacicloheptan-2-ona 
a) 1-motil-3 , 3-diclorp-azaciclpheptan-2ypna_

Se disuelven en 50 cc de cloroformo 25,4 g de 

(0,2 molos) de 1-meti1-caprolactama, y a 15-203C en e l cur­

so de 2 horas, se introducen 25 g (0,25 moles) de fosgeno.

A continuación se introducen a unos 203C y en e l curso de 

una hora, 15 a 20 g de cloro. Se vierte en agua con hielo 

la  solución de color amarillo rojizo y se la  extrae con clo­

roformo. Después de evaporar e l disolvente, se destila  el 

residuo.

Punto de ebullición: 106-1103C a 0,04 Torr.
Rendimiento :alrededor do 80% de un aceite lím­

pido oomo agua.
b ) 1-metil-3-metoxi-azacicíohep ton-(3)-2-ona

Se disuelven en 270 cc de metanol 23 g (1,0 mol) 

de sodio y a unos 70-7530 se instilan  65,5 g (0,3 moles) 
de 1-me til-3,3-dicloro-azaci clohep tan-2-o na con ta l rapidez 

qpe la  temperatura puede mantenerse a 75-803C.
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Se evapora luego hasta sequedad, se recoge el 

residuo en agua, se ajusta a pH 6,5"7,0 con ácido acético 

g lac ia l y se extrae con cloroformo. De los extractos com 

binados so obtiene un aceite do oolor amarillo claro.

Punto de ebullición: 94"9790/0,07 Torr.

Rendimiento: 80%.

c ) 1-me t i l - 3-oximino-azaci cloheptan-2-ona

Se disuelven en 450 cc de agua destilada 155,2 

g (1,0 mol) de l-metil-3-imetoxi-asaciclohepten-(3)-2-ona 
con 100 g (1,45 moles) de clorhidrato de hidroxilamina y, 
a 75-80SC, se instilan  100 g de le jía  concentrada de sosa 

cáustica, oon ta l  rapidez que el pH áe mantenga entre 0,5 
y 1,0. Cuando ya no se consume más le jía ,  la  reacción está 
terminada. So ajusta entonces e l pH a 4,0 y se extrae por 

3 veces con 200 cc cada vez de cloroformo. El residuo de la  
extracción so recrista liza  en 400 cc de acetato de etilo .

Punto de fusión: 125-1272 C; cristales incoloros.
Rendimiento: alrededor del 60%."-

d) 1-meti1-3- (metilcarbamoil )-oximino )-azaciclohep-
tan-2-on a _____________________ _____________

So disuelven en 1000 cc de benceno absoluto y 20 

cc de triotilamina 78 g (0,5 moles) do 1-metil-3-oximino- 

-azaoicloheptan-2-ona y, a 20-302c se in stilan  31,5 g 

(0,55 moles) de isocianato de metilo, la  reacción queda 

terminada a l oabo de 1 a 2 horas y entonces se evapora has­

ta sequedad la  solución límpida. El residuo se reo rista li-  
za en acetato de etilo .

Punto de fusión: 78 - 803 0; cristales incoloros.
Rendimiento: alrededor de 90%.



-  24 -

De manera analoga se preparan también los com­
puestos siguientes:

5.

10,

15.

20,

-NII --C '^(n)

-NH— (i) o 7

-HH -C .H ,. (n)

-NH— (n)

. NH'-C^gHg  ̂ (n) 

-NH—O-^^Hgg (n)

P . f .  90 -  9230 
42

n ^  1,5085 

1,4917

n ^  1,5102 
D 
42n^ 1,4907 
D

P . f .  42 -  44sc 

P . f .  56 -  57SC

P . f .  117 -  1199C

P . f .  108 -  l io s o

42
n 1,5086 

D
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—-¡NH—-CH, ^42 i  5555
D '

P .f. *132-134-30

P .f. 93 - 95ac

P .f. 164 - 1663c

-NHCH3 

-NH— (n)

P .f. 142 - 144SC

P .f. 121 - 122BC 
40 1,5012
D

20
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-N H -CJ3,.2 5
-N H -O '^ (n )

- NH-C'jí *(i) 

-NH-C^H^(n)

-NH-O^gHg^(n)

-NH-C^Hg^(n)

m- H

-rn-CHg ^  ^
r *!
C1

/CUj
-N

\ CII.

P . f .  93 -  95a C

P .f. 103 - 105aC

p . f .  51 - 53a c

P . f .  74 - 7 6 a c  
42

n 1,4997 
D

P . f .  56 -  57aC 

P . f .  58 -  60BC

P . f .  78 - 8 i a c

P . f .  48 -50sc

23
R 1,5535 
D

P . f .  143 -  144SC

P . f .  158 -  160BC
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Formula

/**^C=N-0

0=0

y
^3^7(n)

-mcH. P .f. 97-983 0

10 .

15.

20.

/'*^e=n-oe-NHCH,

^ ( i )

P .f. 92- 943 C

P .f. 130-132BC

P .f. 86-873 0



Formula Dato: físico s

P .f. 87-89^0

20
n
D

1,4983

P.f^ 105-107SC

P .f. 135-137SC



Formula Datos físico s

OH

p .f . 134-1359 C

p .f , 148-1509 0
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Ejemplo 2
Acción sistómi oo-inse ctioí da

Para comprobar la  acción sistómico-insecticida, 
se riega la  tierra  de plantas de patatas, haba y algodón, 
puestas en macetas, con 50 oc (para 600 cc de tierra) de
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una emulsión acuosa (obtenida a partir de un conoentrado 

emulgible a l 10%) que oontiene 0,48% de materia activa.

Al cabo de 24 horas so depositan sobre las par­

tes aéreas de las plantas de patata 5 larvas de escarabajo 

de la  patata en e l segundo estadio larval (Leptinotarsa 

decemlineata), sobre la s de las plantas de haba unos pulgo­

nes (Aphis fabae) y sobre las de las plahtas de algodón 
10 larvas de la  chinche del algodón en e l quinto estadio 

larval (Dysdercus fasc iatu s).
los compuestos conformes a l  Ejemplo 1 ejercen 

acción sistómico-insecticida oontra los animales de experi­

mentación.
Ejemplo 3 

Acción aoaricida
Para comprobar la  aooión aoaricida, se tratan 

con emulsiones acuosas a l 0,1%, 0,05% y 0,01% de la  subs­

tancia on ensayo (preparadas a partir de un concentrado 

emulgible a l 25%) unas hojas de haba que están infestadas 

por adultos, estadios de reposo y huevos del acaro hilador 
rojo (Tetranychus urticae). So dotormina la  concentración 

de materia activa con la  cual se presenta a l cabo de 6 días 

el 100% de mortalidad. En conoepto de animales de experi­
mentación se u tilizan  razas del acaro hilador rojo re s is­

tentes a los ásteres de ácido fosfórico.
Los compuestos conformes a l Ejemplo 1 son e fi­

caces contra los diversos estadios del ácaro hilador rojo.

Ejemplo 4
Acción sistámlco-acari.cida

Se rocían con solucio nos acuosas de las materias
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activas, en la s concentraciones indicadas, 2 plantas de 
haba puestas en macetas con 500 g de tierra . Al cabo de 7 

días se infesta una hoja de cada planta con 5 hembras del 
acaro hilador. La averiguación de los ¿caros y los huevos 

vivos se ofactúa a l cabo de 1, de 7 y de 14 días.
Los compuestos conformes a l Ejemplo 1 ejercen 

acción sistémica contra diversos estadios del acaro hilador.

Acción nematocida

Para comprobar la  acción contra los nematodos del 
suelo, se deposita la  substancia activa, en las concentra­

ciones indicadas, en tierra  infestada por nematodos de las 

agallas radiculares (Meloidogyne arenaria) y se mezcla ín­
timamente. En la  tierra  a s í preparada de antemano se plan­

tan inmediatamente después, en la  serie de ensayo A, plan­
tones de tomate y, en la  serie de ensayo B, después de 8 

días de espera, tomates;
Para juzgar la  acción nematocida, se recuentan 

a l  oabo do 28 días de la  plantación o respectivamente de 

la  siembra las agallas existentes en la s raíces.
Los compuestos conformes a l  Ejemplo 1 muestra 

acción contra los nematodos utilizados.

REIVINDICACIONES

Descrito e l objeto del presente invento se decla­

ran nuevas y de propia invenoión las siguientes reivindi­

caciones con prioridad de la  solicitud de patentes suizas 

na 8197/71 del 28 de Marzo de 1.972.
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1. Procedimiento para la  preparación de derivados 

de carbamoiloximino-azacicloaloano, de actividad parasiti­

cida, de la  formula

?3AA C=0
V

N-O-C-N

10.

15.

¿0.

25.

en la  que

A sign ifica un radical de tetra- o penta-meti- 
leno, eventualmente substituido por alquilo de

R̂  sign ifica alquilo, cicloalquilo, aralquilo o 
fenilo y

R̂  sign ifica hidrogeno o alquilo de C -̂C  ̂ o bien 

R̂  y Rg junto con el átomo do nitrógeno a l que están 

unidos, forman un radical heterocíclico satu­

rado y
R̂  sign ifica alquilo, alquenilo, alquinilo, c i- 

clohexilo o bencilo,

caracterizado por hacerse reaccionar un compuesto de la

formula

?3i
Â  \  = 0
V

iron
en la  que
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R̂  y A tienen el mismo significado que se les ha 
atribuido antea,

a) oon un haluro de ácido oarhámioo de la  formula

en la  que

R̂  y Rg tienen el mismo significado que se les ha 

atribuido antes,

' mientras que
Hal representa en particular cloro o bromo, 

en presencia de un agente aoeptor do ácido; 
o bien

b) con los componentes de formaoión del haluro de ácido 

carbámico quo se ha descrito antes, o sea fosgeno y una 
amina do la  formula

en la  que

y Rg tienen e l mismo significado que se les ha 
atribuido antes,

en presencia de un agente acoptor do ácido; 

o bien
s) en 1.a  casca en que Rg signifique hidi¿g.n ., con un 

isocianato do la  fórmula

N = C = 0



en la  que
tiene e l mismo significado que se le ha a tr i­

buido antes,

eventualmente en presencia do un oatalizador.

5, 2, Procedimiento para la  preparación do deriva­
dos do oarbamoiloximinoazacicloalcano.

Según so describo y roivindica en la  presente 

memoria descriptiva que consta do 35 páginas foliadas y es­

critas a máquina por una sola do sus caras.
Madrid, a 6 de Junio de 1.972 

p .a.
JAtME tSERN
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