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.de esta invencidn presentan una gran actividad de proteccidn

-2 -

54389

Esta invencidén se refiere a nuevos compuestos de

la serie de los tioureidobencenos de fdérmula general:

0 X

boir,b(or)
NHCCHZS (OR 5
NHCNHCOR'

i

donde R y R' son grupos alquilo inferior y X es un dtomo de

AY
oxigeno o azufre, a wn método para la produccién de dichos
compuestos,'a un método para utilizar estos compuestos y a
composiciones acaricidas y fungicidas que contienen estos com

puestos como ingrediente activo,

Los compuestos de la serie del tioureidobenceno

contra el Tetranichus telarius y también protegen las enfer-

medades del arroz, como el afiublo del arroz (Piricularia-,

oryzae), la rofia de la vaina (Pellicularia sasaki) ¥y éimila—

res; enfermedades de los vegetales, como Selerotinia sclero-

Pty

tiorum, Colletotrichum lagenarium (pepino) y similares y ‘en—

fermedades de los frutos como Elsinoe fawcetii y Diaporthe

citri en los naranjos, Venturia pirina (en las peras) y simi-

PR

lares,
Para proteger de los dcaros y las enfermedades a
las plantas horticolas y agricolas, se han puesto a punto y
se han utilizado en la, prdctica diversos pesticidas pero son
pocos los pesticidas satisfactorios por su actividad fungici-~
da y su fitotoxicidad. Ademds, el uso de pesticidas ha sido
recientemente regulado con gran severidad a la vista de su
toxicidad residual o toxicidad crénica asi como su toxicidad

aguda y son pocos los pesticidas que pueden utilizarse con se-
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guridad. En consecuencia, los inventores han sintetizado un

gran numero de compuestos orgdnicos y han realizado repetidos

ensayos de su actividad fisioldégica. Como resultado de todo
ello se ha encontrado que los compuestos de esta invencidn
poseen una excelente actividad acaricida y fungicida y son
eficaces para proteger contra diversocs gearos y enfermedades
vegetales,

Como compuestos ya conocidos de la serie del tio-
ureidobenceno, la patente japonesa n? 594.330 ha descrito los
compuestos de férmula general:

3 0

,g Il
NHCNHC-OR
NHCNHC--OR

ol
S 0

donde ¥ es hidrégeno, un grupo nitro, un dtomo de halégeno
o un grupo alquilo inferior y R es un gSrupno alquilo inferior.

3in embargc, los compuestos de acuerdo con esta
invencidn que contienen un dtomo de fdsforo son nuevos y pre-
sentan una actividad mucho mayor que los compuestos ya cono-
cidos, careciendo de fitotoxicidad y de toxicidad cont?é;gl
organismo humano y los animales domésticos yrpueden sé?‘ﬁfi—
lizados con seguridad,

Los compuestos de esta invencién pueden ser

producidos segin el siguiente esquema de reaccidn:

0
0
NHCCH, Y , X
+ 1l —>
NHﬁNHSOR' MSP(OR)2
I S 0 II
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0 X
= 'NHCCHESP(OR)z i
i l NHCNHCOR! + MY
x TR
S 0

En lag férmulas anteriores, R; R' y X tienen el
significado ya descrito e Y es un dtomo de cloro o bromo y
M es amonio o un metal alcalino, .

Los compuestos de férmula (I) y los compuestos de
férmula (II),se hacen reaccionar en un disolvente alcohdlico
como metanol, etanol o butanol; cetonas como acetona, metil-
etil-cetona; hidrocarburos aliféticos,.como’éter de petrd-
leo, ligroina o hexano; hidrocarburos aromdticos, como bence-
no, toluol o xilol; éteres, como éter etilico o dioxéné% és-"

JJJJJ

teres, como acetato de metilo, acetato de etilo, dimetilfor-

mamida, dimetilacetamida, dimetilsulféxido y similares. Ia
temperatura de reaccién es de 0-100°C, preferibiementé”ﬁé 50-
80°C y el tiempo de reaccidén es de 1 a 10 horas. Desde el pun
to de vista econdmico, es suficiente un tiempo de reac?{ﬁﬁ de
3 a 4 horas., Se prefiere agregar una cantidad equivaleﬁéeio
un ligero exceso del compuesto (II) sobre el compuesto k;i.
Ia purificacién puede efectuarse por recriséafiéa—

cién del compuesto sintetizado de una mezcla de alcohol y

A continuacidén explicaremos con mds detalle la sin
tegis de los compuestos de esta invencidén mediante los si-

guientes ejemplos:
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EJEMPLO 1

1-Di~isopropoxifosfiniltioacetamido~2~(3-metoxicarbonil-~2-tig

|

ureido)benceno
7
| .
= \ NHJCHQSIL(OC_%H,?—J.SO)2
N NHCNHCOCH
TR
S O

Se mezclan 30,1 g (0,1 moles) de 1-cloroacetamido-
2—(3—metoxicarbohil—Z—tioureido)benceno y 23,6 g (0,1 moles)
de o0,0~-di-isopropiltiofosfato potdsico, e disuelven en 250ml
de acetona y la solucién resultante se hace reaccionar a la
temperatura ambiente durante una hora y después bajo reflujo
durante 2 horas, mediante calefaccién. Después de enfriar,
el sélido formado se filtra y el filtrado se condensa Bajo
presién reducida. El sélido precipitado se tritura bien y
después se lava con agua y se seca. A continuacién el pro-
ducto obtenido se recristaliza de benceno para obtener 35,8 g
de cristales blancos pulverulentos con un punto de fusidén de’
122-124°¢, El rendimiento es de 79,5 %.

EJEMPLO 2

1-Dimetoxifosfinotioiltioacetamido—Z-(3—metoxicarbonil—2¥fio—

ureido)benceno

0o 5
r
NHCCH,,SP (0CH,)

NHICIINHICIOCgH5

S 0
Se disuelven 36,0 g (0,1 moles) de 1-bromoacetami-
do-2-(3-etoxicarbonil-2-tioureido)benceno en 300 ml de aceto-
nitrilo y a la solucidn resultante se afiade gota a gota una

solucién de 18,0 : (0,1 moles) de o,o-dimetilditiofosfato sé-
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dico en 100 ml de acetonitrilo, mientras se enfria con,agua,
y se agita. Prdcticamente no se eleva la temperatura. Después
de la adicidn, la reaccidn se lleva a cabo a la temperatura
ambiente durante una horz y después a reflujo durante 2 horad
mediante calefaccidn. Después de enfriar la solucibén reaccio-
nante se vierte sobre agua de hielo para precipitar cristalesd
que se recogen y después se secan y recristalizan de una mez-
cla disolvente de benceno y hexano para formar 37,1 g de crig
tales blancos pulverulentos con un punto de fusidn de 106-
108°C, EL rendimiento es de 84,9 %.
EJEMPLO 3

1—bi—n—propoxifosfinotioiltioacetamido—2—(3—metoxicarbonil-

2-tioureido)benceno
0 S e

Il il
NHCCHZbP(OC3H7-n)2 i SN

NHCNHCOCH,8 -

Q H S

Se mezclan 30;1 g (0,1 moles) de 1-cloroacetamido-
2-(3—metbxicarbonil—Z—tioureido)benceno ¥y 25,3 g (0,1 molkes)
de 0,0-di-n-propilditiofosfato potdsico, se disuelven eﬂx{il
500 ml de acetona y la solucidn resultante se hace reaccibnér
a reflujo calentando durante 3 horas mientras se agita. ﬁéﬁ;
pués de enfriar, se filtra el sélido formado y el filtrado se
concentra a presién reducida. El precipitado resultante se re
cristaliza de una solucidén de alcohol meti{lico y agua en una
proporcién de 3:1 para obtener 42,7 g de cristales blancos
pulverulentos con un punto de fusidn de 98-100°C. El rendi-
miento es del 89 %.

De la misma forma se obtienen los siguientes com-

puestos:
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Compuesto n? Estructura Homibbre guimico

L 0 O ;'1;Dimetoxifosfinil—tioacetamido-Z—
Eii:]: NHJCH SP(OCH ) (3-metoxicarbonil-2-tioureido)bencen

NHCNH('J'OCH3
0

. .
2 [::::I:NHHCHQSg(OCHB)Q 1-Dimetoxifosfinotioiltioacetamido-

(3-metoxicarbonil-2-tioureido)bence

NHCNHCOCH
ﬁ ] 3
0 0
!
NH CH23P(O Jso)
3 3 1-Di~isopropoxifosfiniltioacetamido
NHCNHCOCH3 2-(3~metoxicarbonil-2- tloureldo)ben
i1
03
NHCCH,SP (0C3H, 1) , '
4 1-Di-n-propoxifosfingtioilticacetam
NHﬁNHCOCH3 do-2-(3—metoxicarbon}l—Z—tioureido)
S ceno ces ,
0o s L
CCHQSP(OC3H7--iso)2
5 1-Di-isopropoxifosfinotioiltiocaceta
NH%NH?OCH3  do-2- (3—metox1carbon11 2—t10ureldo)
bernceno . v
o 0 Tl
e ol
NHCCH SP(003H7-n)2 a0
6 1-Di-n-propoxifosfiniltioacetamido
HCNHCOC&3 2-(3-metoxicarbonil-2-tioureido)-
I benceno
S 0
0 O

NHJCH 5p(oc4 9_,)2
7 NICNICOCH 1=Di-n-butoxifosfiniltioacetamido-
ﬁ 'g 3 (3-metoxicarbonil-2-tioureido)benc
S



piimico P.F. (P.E,) °C

il-tioacetamido~2-~

-2-tioureido)benceno 106~110
stioilticacetamido-2-
1-2-tioureido)benceno 115-119

ssfiniltiocacetamido-
1il1~-2-tioureido)benceno 122-124

¥ >
L A AN

sfinotioiltioacetami~ .....
rbonil-2-tioureido)ben 98-100

e & 4 o
J a
FELA e,

osfipotioiltioacetami.®
rbonil-2-tioureido)- 88-91

LX)
2 LK ] 3 2

osfiniltioacetamido- >140/0,1 mm Hg

onil-2-tioureido)-

sfiniltioacetamido-2- >150/0,4 mm lg
1l-2-tioureido)benceno

Asnecto

Cristales pulverulentos
de color pardo claro

Cristales pulverulentos
de color pardo claro

Cristales blancos rul-
verulentos

Cristales blancos pul-
verulentos

Cristales pulverulentos
de color pardo claro

Sustancia gelatinosa
parda

Sustancia gelatinosa
parda
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Compuesto n?

LA

Istructura

i

Nombre gquimic

8

10

11

12

ﬁﬁ
[::::I:NH CHZSP(OC4H9-n)2
NHCNHCOCH.,

5

0
NHHCH “E(OC H )
[::::[j o9 4 9—sec 2
NHCHNHCOCH
|3

S 0

0 3
NH&CHZSB(OCH3)2
NHENH§002H5

0 0
TR

[ii;j[:NHCCHQSP(OCZHS)Z
N NuﬁNHEOCEHS

0 0

I I :
NHCCH,SP(0C3H,~1s0)

F‘IH(IJINH(I)IO(JzH,S
0

~

v}

1-Di-n-butoxifosfinotioil
2—-(3-metoxicarbonil-2-tio

1~-Di-sec~butoxifosfinotio
2~(3-metoxicarbonil-2—tio

1-Dimetoxifosfinotioiltios
(3-etoxicarbonil-2-tioure]

1-Dietoxifosfiniltioacetan
etoxicarbonil-2~tioureido)

P

1-Di-isoproppxifosfiniltio
2—(3—etoxicg§bonil—2—tiour

2

2 4 7
Maa®




Nombre gquimico

P.E. (P.E.) °c

Aspeecto

hﬁbutoxifosfinotioilﬁioacetamido— 85-87
metoxicarbonil-2-tioureido)benceno

sec~butoxifosfinotioiltioacetamido-  79-82
metoxicarbonil-2-tiovreido)benceno

etoxifosfinotioiltioacetamido~2~ 106-108
oxicarbonil-2-tioureido )benceno
toxifosfiniltioacetamido-Z:~(3— 98-101
carbonil-2-tioureido)benceno
isopropgxifosfiniltiocacetamido- 107,5-111

etoxicarbonil-2-tioureidq)benceno
.y A

[}
. om B . . )
- = ]
158°% EY

-
-
+

E I O A
-

B
-~ T -
s -
Y

Y nt o (S

‘Cristales pulve-

rulentos de co-
lor pardo claro

Cristales pulve~
rulentos de colox
pardo claro

Cristales blancod
pulverulentos

Cristales prismg
ticos de color
pardo claro

Cristales blancos
pulverulentos
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Cuando los compuestos de esta invencidén se utilizan
como acaricidas o fungicidas, se mezclan con un vehiculo ade-
cuado y se formulan en forma de polvos mojables, polvos finos
grdnulos y concentrados emulsionables. Estas composiciones
pueden ser utilizadas directamente o después de diluidas con

un diluyente o mezcladas con otros materiales. Ademds, los col

il

puestos de esta invencidén pueden ser utilizados mds ampliamen;

te empledndolos junto con otros fungicidas e insecticidas.
El vehfculo puede ser sélido o liquido. Cuando el

vehiculo se utiliza junto con agentes tensoactivos o disper-

santes, pueden obtenerse composiciones pesticidas con propiedd

des mejoradas. Como vehiculo sélido puede hacerse uso del tali
co, tierra de diatomeas, gel-de silice y otros diversos mate-
riales, Como disolvente liquido puede hacerse uso de idé;diso%
ventes habitualmente utilizados para la preparacién dégééﬁpo-
siciones pesticidas, como metil;etil—cetona y otros coéﬁéys—
tos alifdticos y xileno y otros compuestos arométicos{”:"r
Como agentes tensoactivos puede hacerse uso de emul

B

gentes, como éter polioxietilenalquilar{lico, élter polioxieti

lenalquflico, ésteres de dcidos polioxietilenaliféticoéfé%yﬁlé;
arilsulfonatos, éteres polioXieti1enpolia1quildifeniliéé%?
etc, solos o en mezcla; agentes humectantes, como alqufléfil-
sulfonatos, éteres polioxietileﬁalqﬁilarilicos, laurilsulfa-
tos, polioxietilenalquilarilsulfonatos, etc; dispersantes co-
mo lingninsulfonatos, PVA, CMC, un condensado de un alquilaril

sulfonato con formaldehido, etc.,

Los compuestos de esta invencidn se mezclan con un
vehiculo sélido para preparar polvos finos, Ademds, los com-
puestos se mezclan con un veh{culo sélido y de 1 a 3% de un

agente tensoactivo como age:ie humectante para preparar un

~
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polvo mojable, que se diluye con agua y se usa. Los compuestos
se mezeclan con un disolvente y de 5 a 15 % de un agente tenso-
activo como emulgente para preparar un concentrado emulsiona-
ble, que se diluye con agua hasta una concentracidn adecuvada
v se usa. Ademds, los compuestos pueden mezclarse con un vehi-
culo sb6lido, un agente tensoactivo y otros coadyuvantes y pue-|
den ser utilizados en forma de'grénulos.
‘Ta invencidn serd ahora explicada con detalle hacie
do referencia a los siguientes ejemplos de formulacidén de di-
versas composiciones. Los aditivos y los ingredientes activos
pueden ser variados dentro de amplios limites.

EJEMPLO 4

Polvo mojable

Para preparar un polvo mojable se mezclan homogéneg)
mente y se muelen 50 partes (en adelante "partes" significa
en peso) del compuesto n? 2 antes citado, 20 partes de tierra
de diatomeas, 25 partes de talco y 5 partes del agente humec-
tante Sorpol (nombre comercial de una mezcla de dinaftilmeta-
nodisulfonato sdédico y ligninsulfonato sédico, fabriczda por
Toho Kagaku Co.). .

EJENMPIO 5

Polvos finos

(43}

e mezelan y muelen para preparar un polvo fino
3 partes del compuesto n?2 1, 47 partes de talco, 47 partes
de arcilla y 3 partes de carbdn blanco.
EJEMPLO 6
érénulos
Se mezclan homogéneamente y se muelen 20 partes del

compuesto n? 4, 2 partes de dodecilbenzosulfonato sddico y

78 partes de tierra de diatomeas y después se amasan con 25

=
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313891

partes de agua. la mezcla amasada se extruye a través de una
mdquina granuladora del tipo de extrusién bara obtener unos
grdnulos que se secan ¥ tamizan para preparar una composicidn
grenulada. la excelente actividad acaricida y fungicida de
los compuestos de esta invencién serd explicada mediante los
siguientes ensayos.

ENSAYO 1

Experimento sobre la actividad para evitar el afiublo del

arroz
Una maceta no vidriada, con un didmetro de 2 cm,
plantada con 20 plantitas de arroz en la fase de 4-5 hojas
(especie Aichi Asahi) se monta en una mesa giratoria y sobre

las plantas de arroz se pulveriza una dispersién obtenida di-

luyendo con agua el polvo mo jable de esta invencién, prépara—
do en el Ejemplo 4, bajo una presidn de pulverizacidn dé

0,5 kg/cm2, mediante una pistola pulverizadora, a razénfde

N

I

30 ml por maceta.

Tres a{as después de la pulverizacidn, se pulveriza

sobre las plantas de arroz, a razén de 5 ml por maceta;“upa

suspensién de esporas de Bricularia oryzae en agua, fofﬁada
por inoculacidn sucesiva del afiublo del arroz en una piéﬁﬁa
de un invernadero y ajustando la concentracidn de espoéas?de
manera que se observen 20 esporas en el campo visual de un
microscopio (15 x 10 aumentos).

Después de la inoculacidén, la maceta se coloca en
una cdmara hiumeda ‘(saturada de humedad a 24°0), formada por
una hoja vinilica, durante 24 horas ¥y despuéds se transfiere
a un invernadero que se mantiene a temperatura elevada para

propagar las manchas de enfermedad. Siete dias después de la

inoculacidn, se cuenta el ndmero de las manchas enfermas en
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10 hojas de cada maceta para calcular el grade de proteccidn.

Los resultados obtenidos se encuentran en 12 sigulente Taula J

Nimero de manchas en~ Ndmero de manchas

Grado de pro fermas en la maceta enfermas en la ma
teccidn (%)™ = no tratada — ceta tratada x 100

Rimero de macchas enfermas en la
maceta no tratadg

TABILA I

Compuesto Concentracién Grado de protecidn Fitoto-

nim, (ppm) () xicidad

1 250 96,8 nula

2 m 100 .

3 94,7 "

4 " 100 m

5 " 100 d

6 " 98 “

7 " 99,2 o

8 n 100 "

9 " 100 "o

10 " 100 "

11 " 95,1 "

12 0 99,2 "
Blastin™ " 95,2 ""‘~=§

Alcohol pentaclorobencilico,
ENSAYO 2

Experimento sobre l2 actividad para evitar la rofia de la vai-

na en las plantas de arroz

Se monta en una mesa giratoria una maceta con un didmetro
de 9 cm, plantada con 3 grupos de plantitas de arroz en la
fase de 5-6 hojas (especie Kinmaze) a razdn de 3 plantas ca-
da grupo y sobre las plantas de arroz se pulveriza una dis-

persidn obtenida diluyendo con agua el polvo mojable prepara-
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do en el Ejemplo 4, bajo una presidén de pulverizacidn de
1,0 kg/cmz, mediante una pistola pulverizadora, a razdn de
30 ml por maceta. Al dfa siguiente de la pulverizacidn, se

inocula Pellicularia sasaki, sobre las plantas de arroz asi

tratadas. la inoculacién de Pellicularia sasaki se realiza

de la siguiente manera. Se cultiva Pellicularia sasaki en

una placa Petri que contiene un medio de 4gar de patata, du-
rante 3 dfas, y después el medio se transfiere a unas placas
con un didmetro de 10 mm. A continuacién se inserta el disco
entre las partes de la base de las plantas de arroz para efec
tuar la inoculacidén. Después de la inoculacidn, la maceta se
mantiene a temperatura elevada en un invernadero durante 10
df{as. Después se cuenta el nimero de manchas enfermas en 9

tallos por maceta para calcular el grado de protecciéﬁ<dq

acuerdo con la siguiente férmula:

Grado de Nimero de manchas enfermas L

protec- = (1 - &8 la maceta tratada )x 100 s
. 2 -

cién (%) Ndmero de manchas enfermas

en la maceta no tratada
los resultados obtenidos se encuentran en la 8i-

guiente Tabla II.
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Compuesto Concentracidn  Grado de protec-
num. (ppm) cién (%g

TABIA II

Fitotoxicidad

1 125 1d0 nula
" - 98,2 "
" 98 "
L 100 "
100 "
" | 97,6 "
n 2 100 "
" 100 "
" 99,4 "
97,8 "
12 " 100 L

[@ Vo] o ~3 .o MV~ W n

- -—
—
-
=

Composicidn 11
guida de neoa- ’
sozina®* 32 98,8 n

*

Constitufda principalmente por sales férrico-aménicas del
4cido metanoarsdnico. .

ENSAYO 3

Exverimento sobre la actividad para impedir la enfermedad caud
2 . s a

sada por la Selerotinia sclerotiorum sobre las judias verdes

Sobre unz planta de judiz verde en la fase de 2
hojas, plantada en unz maceta sin vidriar con un didmetro de
15 cm, se pulveriza una dispersién obtenida diluyendeo en agua
el polvo mojable préparado en el Ejemplo 4, a razdén de 15 ml

por maceta. Al cabo de 1 dia la planta de judia se inocula

con un disco (de 6 mm de didmetro) de un medio de dgar extract

to de patata en el que se ha cultivado Selerotinia sclerotio-

rum. Cuatro dias después de la inoculacidn, se determina la
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morbilidad de acuerdo con la siguiente escale. Los resultados
se encuentran en la Tabla III.
‘Bscala estimativa de la morbilidad:
0: Ausencia de enfermedad
1: Enfermedad inmediatamente debajo de 1a regidn
inoculada o alrededor de dicha regidn
2: Enfermedad en la quinta parte aproximuadamente
de las hojas inoculadas
3: Enfermedad en las 2/5 partes’de las hojas ino-
culadas 7
4: Enfermedad en las 3/5 partes de las hojas ino~

culadas

5: Infermedad en las 4/5 partes de las hojas ino-

culadas.,
Grado de pro- _ R
teccibn (%) = (1 - OXW1 * 1Xu2 * ... 5xu5 0,

5x2ui o

u;_gi Nimero de hojas de la escala estimativa de morbilidad.

TABLA III
Compuesto Concentracién  Grado de protec- e
nim. (ppm) eidn’ (%) Pitotoxicidad
1 250 91 nula .
o n 93 " ;
3 u 84 " ’
4 " 82 . 1
5 " 68 "
6 " 92 ]
7 " 91 "
8 " 96 "
9 n 93 n
10 L 86 n
11 n 91 n
12 " 90 fn

Covpuesto (A)® 21 "
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Compuesto (4): 1,2-bis(3-etoxicarbonil-Z—tioureido)benceno,
descrito en la patente Japonesa n? 594,330 -

ENSAYO 4

Experimento sobre la actividag rard impedir la enfermedad del

Colletotrichum lagenarium en el pepino

Cuando se siembran 15 semillas de pepino (especie
Sagami Hanpaku) en una maceta sin vidriar, con un didmetro
de 4 c¢m, y aparecen los cotiledones, se pulveriza sobre las
plantitaé de pepino una dispersién obtenida diluyendo con agu%
el polvo mojable preparado en el Ejemplo 4, bajo wuna presidn

. . 2
de pulverizacién de 1,0 kg/cm y mediante una pistola pulveri-

zadora, a razén de 20 ml por maceta, estando la maceta monta-
da en una mesa giratoria. Al cabo de 24 horas se pulveriza

Colletotrichum lagenarium del pepino y se inocula en las nlan

tas de pepino. El Colletotrichum lagenarium ha sido cultivado

sobre un medio de dgar de maiz durante 10 dfas para obtener.
las esporas. Des:uds la concentracidén de esporas se ha ajus-
tado de forma que se observen 200 esporas en el campo visual
de un microscopio (15 x 10 aumentos), ILa suspensidn de espora

asi formada se pulveriza sobre las plantas de pepino a razém

a
»

de 4 ml por maceta, Despuéds de la incculacidn, la maceta.éqﬁ
introduce en una cédmara himeda (saturada de humedad 2 24063 )
fabricada con ldmina de vinilo, durante 48 horas y despuds se
transfiere a un invernadero. Siete dfas después de la inocu-

lacién se determina el nidmero de manchas enfermas, Se cuenta

el nimero de manchas de enfermedad en los cotiledones de 10

plantitas de pepino y se calcula el grado de proteccidn. los

resultados obtenidos se encuentra en la giguiente Tabla IV,
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Grado de protec— Ndmero de manchas enfermas en

cién (%) = (1 - la maceta tratada ) x 100
Nimero de manchas enfermas en
la maceta no tratada
B ‘TABLA IV
Compuesto Concentracién Grado de protec-
nim. (ppm) cidn (%) Pitotoxicidad
1 250 100 nula
2 " 100 "
3 " 99;8 "
4 u | 100 n
5 " 100 " ‘
6 n 100 "
7 u 100 "
8 n 100 n
9 " 100 n
10 o 100 o
11 " 98,6 o
12 ! 100 “
Compuesto (4) " 90;8 "
ENSAYO 5

-

Experimento sobre la actividad contra los adultos o huevos de

Tetranichus telarius

(1) Ensayo para combatir los huevos:

Mediante un sacabocados de 3 cm se corta en circu-
los la primera hoja de una planta de judfa cultivada en una
maceta de 10 cm de didmetro y cada circulo cortado se infesta

con 5 dearos adultos de Tetranichus telarius y se dejan en

reposo. Veinticuatro horas después de la infestacidn se reti-
ran los dcaros adultos para que la edad de los huevos sea
uniforme. Ias hojas con huevos depositados se sumergen durant

10 segundos en una dispersidn acuosa obtenida diluyendo con

w
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| termina como sigue. Antes de abrirse se cuenta el numero de

agua el polvo mojable preparado en el Ejemplo 4, hasta una ..

concentracidn dada. El porcentaje de huevos destruidos se dé?
huevos y cuando todos los huevos de la hoja no tratada se han|.
abierto, se cuenta el nimero de huevos abiertos en la hoja
tratada.

(2) Ensayo de destruccién de adultos:

Se cortan con un sacabocados unas hojas de judia'
en la fase de dos hojitas y la hoja cortada se sumerge durants
10 segundos en una dispersidn obtenida diluyendo con agua el
polvo mojable preparado en el Ejemplo 4 hasta una concentra-
cibén dada y después la hoja sumergida se seca al aire y se
infesta con los adultos. Al cabo de 3 dias se determina el

PN S

nlmero de adultos vivos..

“
FICENES N}

Ambos ensayos, para huevos y adultos, se realiza-
ron dos veces, encontrdndose 50 adultos en una zona. v

Los resultados obtenidos estdn indicados eni}é}

gsiguiente Tabla V.

TABIA V
Compuesto Concentracidn Porcentaje de hue-— Porcentéﬁéjﬁe

nuim. (ppm) vos destruidos (%) adultos detniitos (&)
1 500 98,5 100 0.
2 " 100 100 » *;%
3 " 100 100 7

4 " 98,5 100

5 " 92,0 100

6 " 95,8 100

7 " 99,0 100

8 " 100 100

9 " 100 100

10 " 100 99,2

1 " 100 100

12 n 100 100. -

Ninguno - o - 0}




~19 _
1 fn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:
REIVINDICACIONES
T .m«l] :Uhrﬁétods de obtencidn de compuestos de tio-
5 ureidobencenc de férmula general
0 X
I Il
NHCCH28P(OR)2
NHCNHCOR'!
o
10 50
donde R y R' son grupos alquilo inferior y X es un dtomo de
oxigeno o azufre, cuyo método consiste en hacer reaccionar
un compuesto de férmula general
0
15 Il
NHCCH_ Y
2
— NHCNHCOR
ol
3 0
.donde Y es un dtomo de cloro o de bromo y R' tiene el sig-
20 : , .
nificado antes descrito, con un compuesto de férmula ge-—
neral
uSP(OR),
donde M es amonio o un metal alcalino, siendo X y R los
25 .
definidos anteriormente.

2. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la patente de invencidn que se solicita
por: UN METODO DE OBTENCION DE CQMPUESTOS DE TIOUREIDOBEN
CENO. ‘

30 /f
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Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
predente memdria descriptiva que consta de veinte phginas
mecanografiadas.

Madrid, 17 de abril de 1.973

BERNARDO UNGRIA
D-P.
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