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' La presente mvenoién 1] refiere & un procedim
m:!.en‘ao para prepara.r oomposiciones insecticidas ¥ aocari-
oides e base de. mUSVOS 6ateres arilicos N-carboxilados
de dotdo N—metilearbémico.

Ia. 89 ha. dado-a oonocer que ésteres arilieoa
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| mino, trihalogenometilo, halégano, nitro, eiano, cleloalqui-
| Lo, formamidino, dioxolanilo, dioxanilo, dialeoximetilo, ¥y

férmula (I), de ‘tal manera que-

405466
N-acilados de écido N-motilearbimico tlenen propiedades ins
secticidas. Mlentras que la toxicidad para anldales de san—
gre caliente de esos eompuestoa o8 gensralmente més favoré—

ble en comparacién con los carbamatos, gl efecto insectici—

da de los conocidos carbamatos N—aoilados no satisface (com—

Ahora 86 ha enoonﬁrado que tienen fuertes propieda—
des los nuevos §steres axr{licos N—carboxilados de doido N;me-

tilcarbémioo de la f6rmula gensral

OH ~N-COORe |
| (1)
COR
en la eual representan Ar w radieal fenilo, naftilo, dihidro-
benzofuranilo ° 1ndanilo eventualmente substituido por al]ui—
1o, alquenilo, alquinilo, alcoxi, alquenoxz, alquinoxi, al-

quilmercapto, e.lquenilmercapto, alquini]mercapto, dialguila~ .

R un radical alcoxi, alquenoxi alquinoxi, eicloalquiloxi,
amino, alquilmeroapto, arilmercapto evenﬁualmente substitule
do u OAr, teniendo Ar el significado preoedenbemente defini-
| Ademés, se ha enoontrado que se obtlenen los éste-
res arilicos N-oarboxilados de éeido N;metiloarbémioo de la

A) 6steres arilioos de éoido N—clOroearbonil-N-metiloarbémi-
00 de la férmula B : o

CH3— N —— CO0AY
(11)

coci
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en 1a cual Ar tiene sl significado arriba deflnido, ge hacen

reacoionar oon compuestos de la f6rmu1a
HR (1)

en la ousl R tiene el significado arribe indicado, en presen~|
cla de un diluyemte y eventualmente de un egente ligador de
foidos, o de tel maners que

B) compuestos de la férmla

CH3-N;0001
ol (1V)

o . Com -

en la ocuasl R tiene el sighifioado arriba especificado, se ha-

AxOH T 4 )

on 1a oual Ar tiene el signifioado arriba definido, en pre-
sencia de un diluyente v eventualmente de un agente ligador
de éoidoa. '

Esg prcnnnoiadamenxe sorprendenxe el hecho de que

tiodda - y acaricida superior a aquella de ésteres arilicoe de
401&0 N—aoil-ﬂkmetiloarbémico. Por eonsiguienxe, 1os 0OmPUe S
tos segﬁn 1a invenoidn reprasentan un enriqueoimiento de
la téonica. o o

_Aplicéndose, como substancia de partida, el éster
fen{iico dojécido N-clorocarbonii-N-mstiloarbémico y el 2-iso-
propbzifonéi, ol dééarrollo de la reaccién pusde ser rTepre-

pontado por el sigulente esquema de férmulas
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QC3H71

| CH3-N-COC1 + HO -
[N

OC3H7i

'*0&3-N-coo-
=0

Los 6steres arilicos de écido N-clorocaerbonil-N-me-
tiloarbémico son en parte conocidos y pueden ser preparados
ya sea por fosgenscidn de correspondientes éoteres ari{licos

de éoiaO'N-mefiloarbﬁmioo segﬁn'la‘Patenie alemans Acta

nocilds bis—cloroearbonilametilamina (compérese: Organie Synp
thesis 1970, 542) con wn fenol.

‘Los fenoles, respectivamente los Ar—oxi—compueston

rel por las fémulas (V) ¥y (II), respectivemenxe, Trepresens
‘tando A: preferiblemente radieales fenilo, naftilo, indenilo
y dihidrobenzofuranilo que puaden'ésfér'substituidos preferi-
blemente por . radioales alquilo, alquenilo, alquinllo, alooxl,
a.lquenoxi, alquinoxi, alqu:l.:bnercapto, alquenilmercapto, elquil

meroepto de bajo peso molecular oon hasta 4 btomos de oarbono,
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‘olano, por radicales alquilo con 5 & 6 .Atcuos de carbono de

por diﬁgtilamino, trifluormetile,.cioro,'brcmo, fluor, nitro,

anillo substituides por alquilo de bajo peéo'mpleduiar, por :
los radicsles N N-dimétil; ¥ N'N-'-&ietii—fomamidina, por
los radicales dioxolanilo y dioxanilo eventualmente subsbi~
tuidos por alquilo de bajo peso molecular, "0 por un radical
dialooximetilo .de bajo pesc molecular,

Los compuestos de la fémula general (III) necesa~
rios pera la reaccidn seglin el invento, son preferiblemenxe
aloanoles, alquonoles, alquiﬁoles de bajo posgo molebuiar
aventua.lmente substituidos, alq,uilmercap‘t;a.nos, emoniaco,
eminas alifétioaa, cioloaliféticas, heterociclzcas o aromée |
tioaa prﬂmarias o seoundarias, arilmereaptanos substituidos
poT alquilo de bajo peso molecular g_por cloro, o los feno-
les arriba oitadoa. _ | |

, i Compuestos de 1a férmula (I) apropiados de acuer-
do con la 1nwenoidn, por consiguiente, son.r
los ésteras fenilico, 2-isopropoxifenilico, 3, S-dimetil-4-
motilmercapto-fenilioo, 3—metil-4—dimetilaminofenilico, 2-61-
olopentilfenilioo, 2-dioxolanilfenilico, 2-clorofenilico,
4-tolilioo, 2-mstoxi-4—m9tilfenilico, 4—trifluormetilfeni-
1ig0, 4—nitrofenilico, 2-aliloxifenillco, 4=propargilfenili-
¢o, los éateres l-naftilico, 7-(2 2-dimetil-2 3~dihidrobenzo~
furanilioo), 3-d1matilformamidinofenilico, mstilico, i80pro-
pdlico, sec-butflico, metalflico y propargilico ds &eido
N-(tonoxioarbonil)-quetil~oarbémioo, amida, - dimetilemida,
alilamida, dodccilamida, ciolohaxilamida, anilide, 4-clorogm
nilide, 3-nitroanilida, 4—anisida, morfolide y 2-piridilemi-
da de &oido N—(fenoxiearbonil)-ﬂkmetilnarhémioo, el éster
2-iaopropoxifenilioo de éoido N;(2~isopropoxifeniloarbonil)-NF
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metiloarhémioo, los &steres 3, 5—dimetil—4—metilmereapto—feni—
1100, 2-oiclapen$ilfenillco, tiometilicoﬂ ihbutilico, $i0fem

':nilico, 4—olorctiofenilico de écido N—(2-iaopropoxifenilcar—

bonil)~N-metilcarbémico, dimetilemide de &ecido N—(2—ieopr0po-_

. xifeniloarbonil)—N;metiloarbémico, dlmetilamida‘de,éoido N-( 2~

isdpropoxifénilearbonil)—N—metilearbémicp; los ésteres alfli-
00, 2~clorcetilico, 2-metoxieti{lico, 2-dietileminocetflico y .
2;eﬁ11mercaptogtilioo de 4cido N;(2—isopxopoxifénilcarboﬁil)-

| N-metiloarbémico, los ésteres 2-clorofenilico, 2-dioxolenile

fenflico, 2-isopropilfenflico, la metilamide, lea dialilamida, -
los ésteres eiclopentilico, benoilico v 4-nitrobenoilico de
éoido N—(3~metil-4-dimatilaminofenoxiear%onil)~Nametilcar%é-
mico, los ésteres 2-metoxifenilieo, atilico, propargilioo e

, isopropilico de éciao N—(l—naftoxiearbonil)-N-metilcarbémi—

oo, los ésteres 2-dioxolanilfenilico, butillco, tioetdlico Y

’ tio-4—metilfenilioo ¥ la isopropilamida de dcido Nﬁgy;(a 2-&1- ,
metil—z,3-dihidrobenzofuranoxi)?LNLmeﬁilcar%émico.

1 Oomo diluyentes entren en consideracién todos los

;'disolxentes orgénicos inertes. A éstos per%enecen éteree,

tales como éter dietilico, tetrahidrofurano y dioxano, nidro-
oarburoe, talee oomo benoeno, C hidrocarburos oloradoa, ta—
lea oomo cloroformo y olorobenceno. , :

' Sin embargo, puede llevarse & cabo la reacci6n tam-
bién en sgue 6 en un exceso de un oompuesto RH de la fémmuls
(III) +al como p.ej,rﬁeténol, bufanol © ciclohexanol,-

| | ,Para ligar el'éoido ﬁlo:hi&rioo formado en la reao-

cién; e la mezcia de reaccién ge agregsa une base ferciaria,

| tal oome trietilamina, © bages inorgénicas, tales como hidré-

xidos o oarbonatos -de élcalis. En el caso dado, puede partir—

ge también directamente de 1as sales alcalines de los oompuas-
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’bos RH, ‘I:ales _eomo fonolatos, aloohole:bos o meroéptidoa
de élcal:l.s. ' '

Las temperaturas de reaccién pueden varlar dentxro

de un margen émplio; pox lo general, 88 trabaja entre. 0¢ y

En la realizacién del procedimien‘co seglin la inven-
0ién, por lo genera.l, se traba;ja con cantidades molares. En
muohos casos, #e ha comprobado ser venta;joso aplicer los com

pueatos FH de le fémula (III) en un exceso de hasta un 100 %,
A los ineectos ohupadores perteneoen esencialmentae

(Myzus persicae), el pulgén negro de 1as habichuelas (Doralis
i’abae) , el pulrgén de la avensa (Bhopalosiphum padi), el pul- _
gén de las. arve jas (Macropiphum pisi), el pu1g6n de las pe-

pas (Maomsiphu:n solnifolii), ademés, ol pulgén de agalla del
grosellero (Gryp’comyzua korschelti), el pulgén ha.rinoso de ma~
Zenos (Sappa.his mali), 6l ‘pulgén harinoso de’ ciruelos (Hyelop= |
terus ammdinis) y el pulgdn negro de cerezos (Myzus cerasi);
ledemés, ooch:l.nillas (Coccina), por ejemplo, la cochinille de
le hiedre- (Aspidiotus hederae) la. ooch:l.nilla de los agrios (Le-
banium hesperidlm), asf ocomo el pulgén pegajoso (Pseudocoeoua

ritimus) tisanépteroe (Thysano;rbera), tales como Hamino-
E:ripe femoralis, y chinohea, por ejemplo, la chinche de las
remolachas (Piesma. quadrata), 19. chinche del 'algodén (Dysder-
bus intermedium), la chinche de came (Gimex lecﬁular:l.us), le
phinche feroz ( Rhodnius pmlims) v la chinehe de Chagas (Iria~
boma, infesta.na), edemés, cigarras, 'l:a.les como Eusoelis biloba-
I:ua vy Nephoto*b'tix bipunota‘bua. 7 , .
~ -En cuanto a los insao‘bos mordedores, principaimente
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la lagarta pelude (Lymantria dispar), la esfinge eno de oro.

| invernal (Oheimaﬁobia Brumata), la lagarta pequefia de 1a en-

.,padella), ls polilla de la herine (Ephestia kuhniella) ¥ la .

leépteros (Coleoptera), p.ej el gorgOJO (Sitophilus grana—
.| riue)= (Oalandra granaria), la dorifera (Leptlnotarsa deoemli—

-orisometa del rébano pioanme (Phaedon ooohleariae), el esoa~

|ohuelas (Bruohidius Aoanthosoelides obtectus), el dermesto

rium), el gorggjo pexdo rojizo de 1la harina de arrog o trie-

hen de mencionerse las oruges de mariposas (Lepidopﬁera), b0

lee como la palomilla de las coles (Pluﬁella maoullpennls),

(Euprootis ehrysorrhoea), la oruga de libres (lelacosons neug-
tria), ademés la noctuela de las coles (mamestra brassieae)
¥ la noctuela de los sembredos (Agrotis segetum), la. gran

piéride de las coles (Pleris braasicae) la pequefia falena

cina (Torbrix viridena), la oruge negra de antiope (I:aphyg—
ne frugiperda) ¥ la rosquilla negra del algodén egipcio (Pru—
dania litura), ademés 1a polilla de textiles (Hyponomeuta

gran polilla de la oera (Galleria mellonella)

_ Ademés, e log inseotoa .mordedores per%enecen las 0O

neata), la orisomela de la romaza (Gastrophysa viridula), la

rabajo brillante de la colza (Meligethes aeneus), el ooleépte—
ro del frambueso (Byturus tomentosus), el gorgojo de las babi-

(dermostes frisohi), el escarbajo de Khapre. (Trogoderma grens-—

bolio oastaﬁo (Tribolium castaneum), el gorgojo del mafz (Cam
landre o Sitophilue zeamaia), el anobio de pén (Stegobium pani-
ceum), el tenebrio comdn (Tenebrio molitor) ¥ la carcome dane
tade de los qareales (Oryzaephilus surinemensis), pero tame-
bién las espseies que habiten en la tierra, p.oj. laxrvas de

eléteros (Agriotaé spec.) y larves de abejorros (Melolontha,

melolonthe); cucarachas, tales ocomo la cucarachs alamana.(Blu—
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1=

ttella gemanica), la cucaracha amerioana (}cmpla.neta. ame-

ricens), la cucarache de Medeirs (Leucophaea o Rhyparobis -
medeirae), la cucaracha negra de las cocinas (Blattae orien-
talis), la cucaracha gigente (Blaberus giganxeus) ¥ la cuea-
rache, giganie negra (Blaberua fuscus), asi como Henschoute~-
denia’ flexivitta' ademés, orwézmeros, p.oj. 81 grillo (Acheta
domestious), oomejenes, tales como los comejenes de tierra
(Reticulitexmes flavipes) e himan6pteros, tales como las hore
migas, le hormiga de le pradera (Lasive niger),

' Los dipteros comprenden esencialmente las moscas,
tales oomo las dros6filas (Drosophila melanogaster), la mog-
ca de frutas del Mediterréneo (Ceratitis- capitata), la mog="
oa doméstioa (Musoa domsstioa), la pequetie, mosca. doméetioa
(Eannia oanicularis), la mosce brillante (Phormia aegina)

y el moso6n ‘azul de la oarne (Calliphora erythrocephala),

por ejemplo oénzalos, teles oomo el mosquito de le fisbre
amerilla (Aedes aegypti), el mosquito doméstico (Culex pi-
plens) y el mosquito de la malaria (Anopheles stephansi).

A los éoaros (Acard) pertenecen perticularmente
los éoaros hiladores (Tetranychidae ), tales como el écaro
hilador de habiohuelas (Tetranychus telarius = Tetranyohus
althaeao ‘0 Tetranychua ur%icae) ¥y el écaro hilador de log
frutales (Paratatranyohns pilosus = Panonychus ulmi), 4caros
de egallas, Dp.6J. ol doaro de agalla del grosellero (Eriophyes
ribia) ¥ tarsonemidos, Pe8js 61 écaro amarille o de la punta
de brotes (Homitarsonamus 1a$us) 7 el écaro del fresal o de
oiclémanes (Tarsonemus pallidus), finalmente el arador del

ouero (Ornithodorus moubata).

En la aplioaoién éon#fa inseotos nocivos pars le hid
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giene g provisiones, partieularmente moscas y. mosquitos, los
productos del proqedimienﬁo ge digtinguen, ademés,.por un.
excelente efecto residusl sobre madera y'afoilla, a8i como.
por une buené ieeisfencia e alcalis sobre bages encaladas.

Por lo general; las formulaciones contienen entfe

0,1y 95 % en peso de substancis sctiva, preferiblemente en-

tre.0,5 y 90 % en peso. _
. Las substencias aotivas pueden gor aplicadas como
tales, en forma de sus formulaciones o en las formas de epli- '
oao16n de elles preparadas, tales oomo solueiones 1istas pe-
ra el uso, oonoentrados emulsionables, emulsiones, suspensio-
nes, polvos rooiables, pastas, polvos solubles, agentes de
espolvoreo y granulados. Le aplieacidn es efectuada en la
forua usual, p.ej. por ‘rociada, pulverizaoidn, nebulizacidn,
espolvoreo, esparcimienxo fumigaclén, gasifieaeién, riego,
desinfeecidn 0 inerustacién. .
Les conoantraoiones de Ta substancia activa en 1aa

preparaoionss listaes para egplicar, pueden variar dentro do

Lfmites amplios. ‘Por lo general, estén entre 0, 0001 y 10 %,

preferiblemente entre 0,01 5 1 %

 Las substanciss activas pueden ser aplicadas e
bién con buen resultado sn el procedimiento o de volumen ul-
trabejo, donde es posible aplicar formulacionas de haeta un
95 % o hesta de un 100 %. _ -

 Las substanoias activas;ségﬁﬂ el invento pueden e
slaborades en lag foxmn;aoiopes_usuales, %éles como solucio=
nes, emuleiones, suﬁpenaiones, pdivos, pastas y grenulados.
Egtas foimulaciones son producldas en'forma conoolda, p.ej.
mezoléndose las substenciss activas con dlluyenxes, vals de-

cir, disolvenxas 1{quidos y/o substancias de vehioulo, Ve




5e

10.

15.

25. v".

30,

404466

| tualmente con ol empleo de egentes tensioaotivos vale de-

' cir, smulsivos y/o agentes dlspersantes pudiendo emplearu

ge, . ej en el caso de la utilizmeién del sgue como diluyen-~
to, evenﬁqalﬁente disolventes orééniéos como disolventes
suxiliares. Entran en considerascién esencialuente, como di-
aolventes 1iquidos: hidrocarburos arométicos (p.ej. xileno,

benceno), hidrocarburoa arométicos clorados (p.ej. cloroben~

cenos), parefines (p.ej. fracciones de aceite mineral), al=

ooholes (p.ej. metanol, butanol), disolvbnteS“fuertamenxe
polaree, tales oomo dimetilformanida y sulféxido de dimetilo,
asi oomo agua como substaneias g6lidas de vehfoulo: minera~
1es.naturales molidos (p.aj. caqlinss, arcillas, talco, cre-
ta) ¥ minerales sintéticos molidos (p,ej. oido silfeico al-
tamente disperso, silioatos), eomo emulgivos: emulsivos no
ionogenpa ¥ aniénicos, tales como ésteres de polioxetlleno
y écidoa grasos, 4teres de polioxietlleno y alooholes gram
808, p.ej. éateres alquilarilpoliglieéllcos, sulfona‘cos :
elquilicos y arilioos, como agenﬁes dlspersantes p.ej 1ig-
nina, 1ejias de desecho de sulfito, metil—celulosa.

' Gomo agente de comparacién en los siguienxes ejem—
plos bioldgioos que represenian fan solo una seleocién, gal=

vo indicacién contraris, sirve el siguiente compuesto:

icC 3H7.0

CH3—N—COO- g
| .
CO-CH3 7.
Ejemplo A. |
Engayo de dosis latal DLy 0o
Insectos de ensayo: Aedes aegypti
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Disolvente: acetona. _

Se redogen 2 partes en ?eso de 15 gubstancia acti-
va en 1000 partes en volumen de dlsolvente, Se diluye 1la so-'
lucidn asi obtenida con disolvente ulterior hasta las concen-
traciones deseadas. :

~ Con una pipeta se colocan 2 »5 ml de la solucibn de
aubatancia activa en una placa de Petri. Sobrs el fondo de la
plece de Petri se enouentra un papel para filtrar de un aié-
metro de aproxlmadamente 9,5 ocm. La-placa de Petri queds
abierte hasta que el disolvente be haya evaporado totalmen—
te. Ségﬁn ia oonbenmraoidn de la solucibén de substancis actis|
Ve, resulte diferente la cantidad de substancia activa por

n? de papel pare filtrar. Subsiguientemente ge . 1ntrodueen

bre oon une tapa de vidrio.

Se exanine el estado de los 1nsectos de ensayo el

cabo de 6 horas a conbtar de’ 1a iniciacién de los engayos. Se.

Las substancias activas, sus concentraciones, los

inseotoa de ensayo Yy 1os resultados se encuentran indioadoa

TABLA 1

Ensayo de dosis 1eta1 DLlOO' ,
Subsﬁanoias actives Concentracién de - destruccién
la substencia ao- en %
tiva % en la so- -
'lucién
Substanoie de comperacién 0,2 100
. 0,04 - 100
' 0,008 100
0,0016 . . 100
0,00032 10
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T ABTA 1 (Continuacién)
Ensayo de dosis letal DLloo

Substaneias : " concentraeidn de destruceibn
aotivas - _ la subgtancia ac- en %
- o ' tiva % en la so-
lucidn -
Substancia se 8l invento , 0 2 o 100
e : 04 100
0 008 : ' 100
0 0016 10¢C
-0 00032 : 100
jemplo

Enaayo de tiempo 1eta1 TLlOO
Inaeotos de ensayo: Blatella germanica (hembras).

Se recogen 2 partes en peso de substancia activa
en 1000 partes en peso del disolvente, Se diluye 1o soluoién

aai obtanida con disolvente ulterior hagta la concenxraoidn

- menor deseada.r

Con wne pipeta T intro&ucen 2,5 ml de la soluci&n
de auba%ancia activa en una placa de Petri. Sobre el fondo
de la placa de-Petri g6 encuentra un'papel pare £iltrar de
un diémetro de: aproximadamenxe 9,5 om. Ia placa de Petri
permanece abierta, hasta que el disolvente ge haya evaporam~
do totelmente. Segﬁn la concenxracién de la solucién de subg=-
%anqia aotiva,irésﬁlfa diferente 1a cantided de substancia -
aotiva por u de pépel pare Piltrar. Subéiguientemenme g6 co-
locen unos 25 insectos de ensayo en la placa de. Petrl y se:
la oubre ocon’ una tapa de vidrio.r 7

Se vigils el estado de los insectos de ensayo hage
ta los 3 dias a oonﬁarrdel oomienzo de los ensayos. Se de=
tormina“el tiempo'néoesario paré unardestruccién al 100 %
de los insectos. | '

Las substancias aotivas, sus concentraeiones v los
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resultados surgen de la giguiente Tabla 2.

TABLA 2
Ensayo de tiempo letal TLlOO )
Substencies ' concentracidn de la TLloo
activas : gubstancia setiva )
% en la solucién
Substancis de comparacién 0,2 ‘ 15 _
, , | 0,04 728 ~a0:
Substancias segin el invento . 0,2 - : 60
E 3 - 0,04 lZOﬁ .
: 0,008 72" =60%
11
12 0,2 : 904 ‘
. 0,04 . T2* =80%
-9 0,2 9&'
0,008 . : 72 20ﬁ
Ejemplo C. ' '

Ensayo de tiempo letal IL,,,

Ingectos de enseyos Sitophilus granarius

- Se recogen 2 partes en peso de substancia active en
1000 partes en peao'del disolvente. Se diluye la solucidn asi
obtenide con disoivente ulterior haste la concehtraéiéh menoxr
deseada.
Con una pipeta se introducen 2,5 ml de la soluoidn
de substanoia activa en uns placa de Petri. Sobre ¢l fondo de
nE- plaoa de Petrl se enouantra un papel para filtrar de un dié
etro de aproximadsmente 9,5 cm. Lé placa de Petri permansce
£biérfa, heste qus el disolvente se haya evaporado totalmente.
Segln la concentracidén de la solucién de substancia acbiva,

resulte diferente la centidad de substancia acﬁiva por m2 de

papel per: filtrar. Subgiguientemente se oolocan unos 25 inseow
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tos de ensayo en la placa de Petri y se la oubre con una Ha-

" na el tiempo ‘necesario pars una desﬁruocidn al 100 % de los

tlene el emulsivo en la oantidad arriba indicada. Se diluye

pa de vidrio. .
Se vigila ol egtado de 1os ingectos de ensayo naste

los 3 diaa a contar del comienzo de los engayos. Se determi-

insectos. .
Las substancias actlvas, - sus ooncentraciones y dos
resultados purgen de la siguienbe Tabla 3.
TAB L A 3
Ensayo de tiempo letal TL

| 7 100
Substanoias : . concentrac16n de TLIOO
actlvas - le - substancia ac- .

) : tiva % en la go=
“-luei&n ’
Substencia de comparascién o 0,2 . g0
e 0,04 . 1504
0,008 - 72B=10%
Substancie segzin el invemto
11 0,2 90!
. 0,04 120h

| : ' Ejemplo D.
Enba&o con larvas de mosquitos -
Inseoctos de?enbﬁyo: Aedes aegypti;iérVas
Disolvente: 99 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de §ter bencilhidroxidlfenilpolin
glioélioo.
, Para le producoién de una preparacidn adecusde de
subatannia activa, se disuelven 2 par%es en peso de la subatan

cle aotiva en 1000 partem an volumen del disolvente que con-

la solucibn asi obtenida con agua hasta 1a concentracién més
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baja deseada.

Se introducen las preparaciones aciosas de substan-
cla activa en vesos y subsiguientemente ée colécan en cada -
vaso ﬁnas 25 larves de mosquitos. '

| Al oabo de 24 horas, se determina en % el grado
de deetruooién, significando 100 % que fuesron matadas todas
las larves, mientras que 0 % significa que no fué matads
ninguns lerva. ' _

Las substancias actives, sus concentracionss, los

inseotos de ensayo y los resultados se encuentran indicados
en la siguiente tabla 4.

= IABLYA 4
7 7 Ensayo con 1arvas de mosquitos
Substancis - ' . concentracién de la grado de
active . substancis activa destrucdidn
. : en la solueién en en %
' - ppn
Substenocia de c6m2araci6n : lg ‘108

Subgtancias se gl invento

‘13 10 100
I , 1 . 100
12 - 10 100

. 1 - 100
5 . 10 100
o L 1 100
: B 1 50
14 : .10 _ 100
1 100

Ejemplo E.

Ensayo de efeéto regidual

Inseotos'de enseyo: Musca domestica y Ledes aegypti
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Substancia de base para un polve mojeble, oonsistante ens
3 % de diisobutilnaftalinrl-sulfonato de sodio
6 % de 1ejia de desecho de sulfito, parclalmenme condensado

oon anilzna ' ' ) ,
40 % de 4cido silfcico’ altamente disperso, conteniendo. CaO
51 % de caolin coloidal, ‘

Para la produccidn de wna preparacidn adecuada de
substencia activa, se mezcla in%iﬁamepte 1 parbte en peso de
la subafanoia abtiva:con 9 partes en peso de la subsﬁancia
de’ base para polvo mojable. El polvo rociable asl obtenido
es suspendido en 90 partes de ‘agua. .

La suspensién de substancia activa es rociada en
una oan$idad de aplicacién de 1 g de substancia activa por 0
sobre auperficies de base de diversos materiales. '

A determinados intervalos, se examinan los reeubri-
mienmos rooiados en ouanto & su efecto biol6gico.

A elte propésito, 88 colocan los insectos de ensa-
yo aobre las superfioies de base. tratadas. Encima de 109 ingeg]
tos de ensayo se dispone un cilindro chaio que en su extremo
Buperior esté cerrado ‘por un tejido de alambre, & fin de inmpe-
ddr el oscape de 103 1nseotos de ensayo. Al cabo de 8 horas
‘de parmanencia de los insectos sobre 1a superficle de bage, -
se determina on % la destrueoién de 1os insectos de ensayo.

| Ias substancias aetivas, la clase de les bages de

ensayo y los resultados ge encuentran indicados en la sigulen~

- te tabla:
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TABLA 5
knsayo de efecto residu
Substancias material de base insec
sctivas ensayado de en
Substancig de medera terciada Musc
comparacidn dome
Substancias seglin madera. terciada Musc
el invento dome
5
2 medera terciada Musc
dome
4 madera terciada Muse
dome
7 madera terciade Muse
dome
8 madera terciade Musc
dome
Substancia de comparacidn arcilla encalada "~ Aede
0-coN CH3
COCH3
{conocido)
arcille encalade Aede
CH
) H3
H3
Substancia segin el invento
5 arcilla encalasde Aede
7 arcilla encaladsa Aede
8 arcilla encalada Aede



residual

ingectos destruccidén de los insectos en %,
de ensayo edad de los revestimientos de tra-
tamiento de las bases en semanast

1 2 3 4 8 12 16 20
Musce 100 100 80 =~ - - - - -
domestice
Musca 100 100 100 100 100 100 1CC 90 -
domestica
Musca 100 100 100 100 100 100 9O - -
domestica
Musca 100 100 100 100 100 2100 100 100 90
domestice :
Musca 100 100 100 100 100 100 90 - -
domestica
Musca 100 100 100 100 100 100 90 - -
domestica
Aedes aegypti 30 - - - - - - - -
Aedes megypti 100 70 - - - - - - -
Aedes eesgypti 100 100 100 100 90 = - - -
Aedes aegypti 100 100 100 100 100 100 100 g0 -
Aedes aegyptl 100 100 100 30 - - - - -
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Eiem 10 ¥,

Ensayo con larvas de Phaedon 7
Diaolvente. 3 partes en peso de dimetilformemida
Emulsivo: 1 parte en peso de ter alquilarilpoligliocdlico.
- 5. | " . Para la produccidn de una prqparacién,adecuada de
| ‘substancia setiva, se mezela 1 parte en peso de la subs tan~
cia active con la centidad indicade del disolvente que con~
tiene ls ocantidad indioada del emulsivo, y se diluye el con-
centrado con ague haste la concentracidn deseada. ‘
'10. : . Se rocia 1& ppeparacién'de substancla activa sobre
hdjae_dé_qol (Bressice oleracea) hesta su mo jadura al grado
de fdimaoi6ﬁ“de gotes y éobre laa hojas se colocen lérv&s ,
de la orisomela del rébano picante (Phaedon cochlearias).
AL cabo de los tiempos 1ndicado¢, se determins

15. en % el grado de destruccidn, signiflcando 100 % que fusron
matadas todas 1as larvas, mientras que 0O ﬁ significa que no
fué matada ninguna lazrve.

' Laa substanciasractivas, sug concentraciones, los
o tiempoa de evaluacién y los resultadoa 8@ encuentran indioa~
2oq,-. doa en’ 1a siguiente tabla 6.
P ABL A 6

(Inseotos nooivos para pl entas)

Ensayo con larvas de Phaedon -

Substanoias R Concentracién de  grado de des~
... | activas o , la substancia . truceidn en ¢
25, aetiva en % al cabo de 3

AR © - ' : dfas
Subetencia de 0,2 . ‘ 100
oomperacién; 0,02- N 0
o4 0,2 -100°
0,02 - T80
0,2 . - 100
0,02 E 100

30, 11
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TABLA 6 (Continuacién)

(Insectos nocivos pare plentas)

Enssyo con larvag de Phoedon

Substancias Concentracién de grado ue destruOn-
activag © . le substencia cién en % al ca-
L activa en % bo de 3 dias
12 0,2 100

| 0,02 90

13 0,2 100
) 0,02 100
0,002 50

3 0,2 100
0,02 100

0,002 100 .

8 0,2 ©100

. 0,02 100
0,002 100

_ 0,0002 - 50
6 0,2 100
0,02 100

| 0,002 100
14 0,2 100
. 0,02 100
0,002 50

Ejemplo G. '

Ensayo con Doralis (efeoto sisteméxico)

Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida
Emulsivo: 1l parte en peso de éter alqu11arilpoliglio6iioo.
Pare obtener wna preparaoi6n adecuads de substancia.
aotiva, se mezcla 1 parte en peso de la substancia active
oon le ocentided indicada de disolvenie que contiene la cantiw-
dad indioada de emulaivo, ¥ se diluye el concentrado con ague
heste la concentracién deseada.
~ Con la preparaeién de substencie activa se riegen
plentas de hebichuela (Vicia faba) fuertemente por el pulgén
negro de la hebae (Doralis fabae) de tal modo gque la prepera

cidén penetra en el suelo sin mojar laa plantes de habichuela,
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La subgtancia aotiva es absgorbidae por las plantas deade el

suelo y as{ llega a las hojas atacadas. '
"Al ogbo -del tiempo indicado, se detormine el grado

de destruccién en %, significando 100:% que fusron natados

todos los pulgones, y 0 % que no fué matado ningén pulgén.

 les substancias actives, sus concentraciones, -el
tiempo‘de evaluacién y los resultados surgen de la siguiente
‘tabla 7: o |

TABLA 7

(Insectos nocivos para plantas)

(Ensayo ocon Doralis (efecto sistemétlco)

Substanciaa . concentracién grado de des-
eoctivas - : "de le substan~ truccidn en ¢
T : clia activa en al cabo de 4
% dias
Substancie de comparscién 10,2 100
- o , 0,02 40
- ?H3 .
Q-o—co—n-co—cﬂ3
 N0-CH(CH3)p
Substanoias segtn el invento
4 L 10,2 100 -
S 0,02 . 100
B 0,2 100
. 0,02 100
o - 0,002 - 50
13" 0,2 © 100
: 0,02 100
9 0,2 100
0,02 100
14 . 0,2 100
0,02 100
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2 GHy-N-0O - : 20,;
. ' ) ? , ,
. 00003H7i '
. CHy - A .
3 CHy-N-000~ CH3 P.o.z, ,166-1768 n50: 1,5552
. H, 7 .
COOCH3

Ejemplo 1.
014 3H7i'

OH 3-N-000- {/ N

CQOCH3 _
17 g del éster 2-isopropoxifenilico del dcido N-(clg
rocarbonil)=N-metilcarbdmico 88 disuelven en 70 ml de dioxa-

1<

no bajo adicién de 10 ml de metenocl y se celiente la solucién
durente une hors a la tgmlieramra de ebuiliciéﬁ., desarrollén~-
dose obntinuaménte HC1l. Después del enfriamiento, se concen— .
tre la solucidn en vecfo y se destila el producto de reaccidn,
Se c;btienen_ll g del compuesto de la Férmula arribe indicada
d:g Peer 4 15 = 155-1602C;

nD = 1,5047.

'An-élogamente se obtienen:
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Biemplo 4.

OC3H7i-

OHy-N~C00- /N

vam—.

| éoo-@

13,5 g del &ster 2-isopro§oxifenilico del deido
N—(clorocarbonil)-N-metilcarbé.mico vy 4,7 g de feno-l ge disuel-|
ven en 100 ml de tolueno y ée mezcla la solucidén a la ﬁempe—
reture am‘piente'oon 7 ml de trietilamina, subiendo la tempe-

rature hasta éproximada’men‘ce 402G, Por filtraeildn a succidn

|en frio se separen 6,5 g de hidrocloruro de emine terciaria,

ge concentre el filirado en vacfo y se destile el residuc.

Se obtienen 15 g del compuesto arriba identificado del
s - 20 o

Anélogemente se ohbtienen:

0C3HqL
| 5 | CH3N coo-' ' _s.ceite"viécés_o' amgrillo n%o= 1.5280
H3 .
_ . 20
6 CH3N-000- SCH, acelte viscoso  np ¢ 1.5741
. _

'00.0- @ CH 3
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oC 3H7i

20

7 -~ CHy-¥-000- | P.s.ty ,3280-1832 np s 1.573

1
e

0,

8 cH -n-coo-gscn P.f. = 1032
. 37, 3

CHj
CH
0087\ 3
Ejemplo 2.
003H71
GH3-N-CO
1 -
CON(CH3)2

En la solueidn de 10 g del &ster 2-ia;aopx;'opoxifen£—
lico del dcido N—(clorooarbonil)-Hfmetilcarbémico en 100 ml
de tolueno se introducen apmﬁ.maé.améﬁte 5 g de dimetilamins,
sublendo la temperatﬁra haste 4520, Se recoge por suceldn en
fr#o el hidrocloruro de amina y se concentra en vacioe, Como
residuo quede 9,5 g del producto arribe identificado en for-

me de un aceite viscoso del n%o = 1,5152,

ey
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0C3H7(1s0)

© CH3~N-C00- A

COOCH,~CH=CHy

17,8 g del.éster alilico del &cido N-clorooarbonil=
N;metiloarbémico y 15,2 g de O-iaOProﬁoxifenol se disuelven
en 200 ml de benceno ¥ se mezecla la soluoién con 11 g de trie-
tilamina e reaccién g exotérmica. Al cabo ds 2 horas, por
suooiGn en frio se separa el hidrocloruro de trletilamlna Ng
ge lava la fage bencénica 2 veces con agua., Después del aeoa—
miento con Na2804, se elimina el disolvente por destilacién.
Queda un eceite emarillo (20 g), D = 1,5850, ,

E1 deter alilico del écido N-clorocarbonilo-N-metil-
carbémioo s preparado como sigue:

CH3-N-6001'7'
1 .

Se introducen 46,8 g.de bis—(clorooarbonii)-metila—
mina en 200 nl de benceno, Entonoes se instilan 1entamente
17,4 g sloohol alflico y 30 g Ge trietilemina, cade componen—
te diluido con benceno haste el mismo volumen. La reaceidn
o8 fuertemente exotérmica; se mentiene la temperatura por en-
.friamiento debajo de 402C. Subsiguilentemente se recoge por
suooidn,ai hidrodloruro de amins, se concentrs la solucién
y se aisle el producto de reaccidn por destilscién en vecio;

20

Pee. 3y o = 80-8290; ny” = 1,4728
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<

11 | CHy--G00-

. PO;EO = T2 = e
000 ;:jz:j> | T T3

, | CHy ' B
u "3 o
12 CH -N-COO-/ \) :
P.f. = T78
. 00-0- Q
1C,H,

°H3

\ aceite viscgso, indice

' - dg refrecoidn
.  n2=1,5385
3 ~ CHy=N-000 |

C0-0

103H70

1 | m3-n-cmg P.f. = 76=778

. OO—O

103H70
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NOTA o o
V'Deéorita sufioiéﬁtemgnte'la naturaleza del inven-

to;iési oomo la menera de realizaflp en la préctica, deﬁe,ha—
cerse oonétar que las disposiciones énﬁeriozmente indicadas,
aon'ausceptiﬁlés'de modificeciones de detalle en cuanto no
alterenﬁsu'prinbipio fundementel. Tembién se hace constar que
ol invento oorfeépbnde 8 una.Soiicitud de Patente, présehta—
de en Alemania, con feohe 2 de Julio de 1.971, bajo el ndmero
P 21 32'936.é; acogiéndose ‘por 1o tanto & los beneficios
que conceden los COnwenios Internaoionales en vigor, siendo
lo que constituye 1a esenoia del referido invento y por lo
que e solioita Patente de Inwenci6n por 20 afios en Lspaﬁa,
sobres PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR COMPOSICIONES INSbCTICIDAS
Y ACAR;CIDAS, oaracterizéndoae por lo siguiente:

o 1.- Procedimiento para preparar eompoaiclones in—
'leotioidas s acaricidaa, oaracterizado porqus comprende mez—
clar étaros arilicoa N—carboxilados ds 4cido N—metiloarbémi—
oo de la férmula general §

OHy-N~000Ax
con E

-en la qus Ar 08 un radical fenilo, naftllo, dihidrobenzofu—
'ranilo 0 indanilo eventualmenme substituido por alquilo, Bl
'qucnilo, ahquinilo, alcoxi, alquenoxi, alquinoxi, alquilmer-
oapto, alquon:l.lmeroapto, alqu:l.nilmeroapto, ‘dielquilemino,
trihelogenometilo, haldgeno,rni#rq,~c;ano, cicloalquilo,
formemidino, dloxolanilo, didiaﬁilp',_ dialcoximetilo, y R es
ﬁn radical alooxi, alquénoxi, alguindxi, cicloalqﬁiloxi,
emino, alquilmercapto, arilmerc_aﬁfo eveﬁfualmen'be substituim
do'u OAr, teniendb'Ar el signif;oado precedentemente defini-
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do; con materiales de carge y, en caso.dado, con materisles

tensionctivos, en une cantided de 0,1 — 95 partes exn peso

de material activo por 99,9 - 5 partes en peso de mgteriales

auxilieres. o _ _
2.-_Procedimiento_segﬁﬁ le reivindicagién 1, carac—

terizado porque como materisles auxiliares se e;plean disol~

ventes 1fquidos, materiales de carsa sblidos, agentes émulgio—

nentes y egentes dispersantes; como disolventes se emplean

holes, aminas o derivados aminioos como materiales de carge
s6liaos, lae molturacionss de minerales naturales o molture~

eiones de minerales sinxéticos, ¥y como meateriales tensmoacti-

xiviaciones sulfitiocas, o metil celulosa.

o= Procedimiento para prepersr composiciones inseo-

%0 en la presente Memoria,

Esta Nemoria consta de 28 hojas escritas a méguine

por une sola cars.,

Madrid, ‘12 SET. 1972

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.-

L GOMEZ ACEBD Y DET
Ps ps Fltmados L, Gaota Fp Sodezr
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