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TROCEDIMIENTO PARA PREPARAR ESTERES ARILICOS DE ACIDOS
N-METTLCARBAMICOS N-SULFENILADOS.

Sotbcidanto: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente
en Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica Federal Alemana.

Ia presente invencién se refiere a un procedi-
miento para pfeparar mevos ésteres arilicos de 4cidos
N-metilcarbémicos N-sulfenilados que tienen propiedades
insecticidas, acaricidas y nematocidas.

5. Ya se ha dado a conocer que los ésteres arilicos




10,

?5.

20,

25,

de fc¢idos N-metilesrbdmicosg trihalogenometll-sulfénllados

constituyen insecticidas muy buenos y superan s los carba-

matos no sustituldos por su mejor eficacig ingecticida,

asl como por su menor toxicidad pars animales de sangre ca-

liente (Patente slemana publicads no. examlnada No. 1. 922 929)
Sin embargo, es degventajoso el hecho de que repre—

sentantes de esta serie de compuestbs a menudo muestran cier-

.%o efecto irritante de la piel que impide su utilizacién téo-

nica en muchos &mbitos. .

Ademés, ya se dié a conocer que cerbematos arili-
cos N-sustituidos muestran propledades insecticidas (compé-
rese: Patente alemana publicada no examinsda No. 1.949.é34).

La desventaja de esos éompuestos, sin embargo; la
constituye su baje eficacis, pripcipalmente & bajas concen-
traciones de aplicacién. ,

Ahora se hs encontrado que los nuevos ésteres ari-
licos de #cidos N-metilcarbémicos N-sulfenilados de la fér—
mula general:

CFy o
|3
X - S«N-COCR I

en la que X es hidrégenoc ¢ hglégeno y R és un radical feni~
lo, naftilo y dihidrobenzafuraniid eventualmente sustitui-
dos por alquilo, slguenilo, alcoxi, alquenoxi, alquilmeroap;
%0 o dioxolanilo, tiensn fuertes propledsdes insecticidas,
acaricidas y nematocides.

Los compusstos segin la invencidn setian tambiéﬁ,
contre hongos Ffitopatbgenos y pulgones o plojuelos resis-

tentes,
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AdemAs, se ha encontrado que se obitienan los émbe-
res grilicos de &cidos N-metilcarbédmicos N-sulfenilados de
le férmula I, de tal manera que fluoruros de Acidos carbi-
micos sustitufdos de la férmula II:

CF3 -
|3,

en la cual X tiene el significado drriba indicado, se hacen

resccionsr con compuestos de la férmula IIT:

R « OH III

en la cusl R tiene el significado arriba definido, en pre-
psencig de un diluyente y de un agente ligador de Acldos.
Ha de considerarse pronunciadamente sorprendente
el hecho de que los compuestos segin la invencién tienen una
gotividad inseoticida, acaricida y nematocida superior a
aquella de los correspondientes carbamstos no sulfenilados.
Estos compuestos sustituldos son también smpliamente menos
t6xicos pers animeles de sangre celiente. Ademés, log comw
puéstos segin la invencién son mejor tolerados por la piel
humans que los conocidos ésteres de &cidos carbémicos tri-
halogenometil-sulfenilados. Por consigulente, les sustan-
cias segin el invento representan un enriquecimiento de la
técnica. ' | ;
Aplicéndose fluoruro de &cido N-metil-N-(3-tri-
fluormetil-fenilmercepto)~carbdmico y 2-isopropoxifenol,
como sustancias de partida, el desarrolle de la reacoién

puede ser representado por el siguiente esquema de férmulas:



"

CF

3 s (C.H.) N
2t:j>—;8-£—COF +  Ho— \ 23y

CF3 - 0C3H7i
| 3
/ $=N~CO0O0 |

Los fluoruros de &cidos carbémicos sustituidos
que para ésto se necesitan, pueden ser preparados segin los

siguientes procedimientos conocidos {compérese: Patente

5. " alemana publicada No. 1.297.095):
CFy
(CoHe) 2N
2?::>%—-S—Cl +  CH,-NH-COF 2Hg) 3
CF

3 ,
‘,’53
S-N-COF

Los cloruros de éoidos.éulfénicos que, en ééto,
sirven de materiales de partida, son conocidos (complrese:
Patente alemana publicada no examinada No. 2.049.814). .
10. De preferencia, se emplean los sigulentes ésteres
de #cidos N-metilcarbémicos N-sulfenilados, en los cugles
X representa hidrégeno y R representa fenilo 3,5-~dimetil-—4-
metilmercapto-sﬁstituido, fenilo sustituido en ls posicién
2 por alcoxi de bajo peso molecular, dioxolanilo y alqueno-
15. " xi de bajo peso moleculer y ademfs naffilo y 2,2-dimetil-
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2, 3-dihidrobenzofuraniio.

Ademés, de preferencia, se emplean los compues-
tos, en los cuales X represenfa cloro.

Egter 2-isopropoxifenilico, éster 3,5-dimetil-4—
metilmercaptofenilico, éster 2-dioxiloanilfenilico, éster
1-naftilico y éster 7-(2,2-dimetil-2,3~dihidrobenzofuranili-
co) de dcido N-metil-N-(3-trifluormetilfenilmercapio)-car-
bémico, .

éster fenilico, éster 2-isopropoxifenilico, éster
3,5~dimetil-4-metilmercaptofenilico, éster 2-dioxolanilfeni-
lico, éster 4-toli{lico, éster 2-metoxi-4-metilfenilico,
éster 2-alquiloxifenilico, éster 2-metilalquiloxifenilico,
égter 2-isopropilfenilico, éster 3-isopropilfenilico, éstexr
3-ter-butilfenilico, éster {-naftilico, éster 7-(2,2-dimetil-
2, 3-dihidrobenzofuranilico) y éster 2-isopropilmercaptofeni-
lico de &cido N-metil-Ne-{4~cloro-3-trifluormetilfenilmer-
capto)-carbimico.

Como diluyentes entran en consideracién todos los

'disolventes orgénicos inertes; A estos pertenecen étefes,

tales como éter dietilico, dioxano, tetrahidrofurano, hidro-
carburos, tales como benceno, e hidrocarburos clorados, ta-
les como cloroformo y clorobenceno.

Para ligar el &cido fluorhidrico liberasdo en la
reacclién, a la mezcls de reaccidén se agregs uns base tercla-
ria, tal como trietilamina; eventuaslmente puede partirse
también directemente de las sales alcalinas de los compuestos
ROH.

Las temperaturas de reaceidén pueden variar dentro
de un margen amplio, por lo gensral, se trabaje entre 02 y

1002C, preferiblemente entre 202 y 402C,
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En la realizacidn del procedimiento segin la in~

vencién, por lo general, se trabaja con cantidades molares.

" En muchos casos, se ha comprobado Ser ventajoso aplicar los

compuestos de la férmuia ROH en un pequefio exceso, preferi-
blemente de hasta un 20 %.

Como ya se ha mencionsdo variss veces, los nuevos
ésteres ar{licos de 4cidos N-metilcarbémicos N-sulfenilados
ge distinguen por una eficscia insecticida y acaricida so-
bresaliente contra parésitos de plantes y antihigiénicas,
teniendo une buena actividad contra insectos tanto chﬁpado-
res, como mordedores y contra 4csros. Al mismo tiempo,
tienen una baja fitotoxicidaed, ademés de un efecto en parte.
fungicida, Ademés, actian contra nemdbtodos e insectos que

hgbitan en el suelo.

Entre los inseotos:chupaiqres oe encueétran
esencialmente 10s pulgones y plojuelos .aphidse), te—
les c;mo el pulgén verds del duraznero {Uyzus persicae),
el pulgdn negro de las habas (Dorglis Fabae), el pulgdn’
de 1a avena (Rhopalosiphumpadi), el pulidn de guisantes
(Macrosiphum silanifolii); ademds el puigdn de agella
de groselleros (Cryptomyzus Korscheltl), el pulgén ha-
rinoso de manzanos (Sappaphis mali), el pulgdn harinoso
de ciruelos (Hyamlopterus erundinis) y el pulgdn negro
de cerezos (Myzus cerasi); ademgs, las cochinillas y
los pulgones pegajosos (Cocecina), por ejemplo, el pul-
gdn de hiedra (Aspidiotus hederae) y las eapecies Leca~
nium hesperidum y Pseudococcus maritimus, los tinasop-
teros, tales como Hercinothrips femoralis y les chinches,
por ejemplo, la chinche de remolache (Piesma quadrata),

la chinche de algoddn (Dysdercus intermedius), le chin-



~ che de cama (Cimex Lectularius), la chinche fiera (Rhod-
nius prolixus), la chinéhe de Cﬁagas (Triatome infestans);
ademds las cigarras, tales comb Bascelis bilobatus y
Nephotettix bipunctatus.

5. ' En cuanto a los insectos mordedores, se han de
mencionar principalmente, las orugas de mariposas (Lepi-
déptera), tales como el arafiuelo de las coles (Flutella
maculipennis), la esfinge esponje (Lymentria dispar), la
esfinge ano de oro (Euproctis chrysorrhoea) y la esfinge

10, caracol (Melacosoma neustria); ademés la noctuela de las
coles (Mamestia brassecae) y la noctuels de la siembra
(Agrotis segetum), la gran piéride de las coles (Pieris
brassicae), la pequefla geémetra (Cheimatobia brumata),
el gusano de algodén egipcio (Prodenia litura), la tor-

15. cedora de hojas de encina (Tortrix viridana) y el gusano de
antiope (Iephyeusi fragiperda); ademds, la polilla de hila-
dos (Hiponomeuta padella), la polilla de harina (Ephestia
Hiihniella)y 1a gran polilla de cers (Galleria mellonella), -

Ademés, pertenecen a los insectos mordedores

20, los coledpteros, por sjemplo, el gorgojo (Sitophilus
granaruis = Calandra graneris), la dorifora (Leptinotar-
sa decamlineata) el coledptero de romaza (Gastrophysa
viridula), la crisomels de hojas de rébanos picantes
(Phoedon cochlearias), el coledptero brillante de colza

?5‘ (Meligethes seneus), el coledptero de frambuesos (Bytu
rus tomentosus), el coledptero de hesbichuelas (Bruchitis
= Acanthoscelides obtectus), el desmesto (Dermetes fris-
chi), el colebptero de Krapra (Trogoderma grenarium), el
coleépteroc pardo rojizo de la harina ds arroz (Tribolium

30. castansum), el coledptero de maiz (Claendra o Sitophilus



zesmis), el anobio de psn {Stegobium panicsum), el tene-
brién comin (Tenebrio molitor) y el gorgojo chato { Oxy~
. zaephilus surinamensis), pero ftambién las especles que ha=-
bitan en la tierra, por ejemplo las larvas de los eléteros
5. (Agriotes spec.) y las larvas de los abejorros (Mololontha
mololontha), las cucarachas, tales como la oucarac@a alema~
na (Blatella germénics), la cuceracha americans (Periplane-
ta americana), la cucarachs de Madeirs (Léucophaoea 0 Rh&-
parobia medeirae), le cucarecha oriental (Blatta orientalis),
10, la cucaracha gigente (Blaberus giganteus) y la cuocarache
negra (Blaberua fuscus), asl como Hanschoutedenia flexivitta,
ademés, los ortépteros, por ejemplo, el grillo (Gryllgs do=

mesticus), las termitas, tales como la termita blance de la

tierra (Retioculutermes flavipes) y los himendpteros, ia-
5. les como las hormigas, por ejemplo, ia’hormiga de les
praderas (Lasius niger). : .
Los dipteros comprenden esencialmente las mose
~ cas, tales como la mosce de bagazo de manzanos (Droso-
phila melanogaster), la mosca de las frutas del Medite-
20. rréneo (Ceratitis capitate), la mosca domdstica (Musca
domestica), la pequefls mosca doméstica (Pammia canicula-
ris), la moaca brillante (Phormis segina) y la moscarda
(Calliphora erithrocephsla), asi como ol tdbano (Stomo-
xuys calcitrang) ademds los mosquitos, por e jemplo, los
25, ' cénzalos, tales como el mosguito de ls fisbre amarilla
(Aedes aegypti), el moaquito dom§stico (Culex pipiens)
¥ el mosquito de la malaria (Anopheies Stephensi).
A los dceros (Acari) pertenacen partiocularmen-
te los dcaros hiiadores {Tetranychidas), tales como el

30. gcaro hilador de habichuelas (Petranichus telarius =
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Tetranychus urticas), el Acaro hilador -de frutales. (Fa-
ratetranychus pilosus = Panonychus ulmi), los 4ceros ds
agéllas, por ejemplo, el &caro de agalla de groselleros
{Eriophyes ribis) y los tarsonemidos, por ejemplo, el
dcaro de las puntas de brotes (Hemitarsonemus latua) y
el &caro de ciclémenes (Tarsonemus pallidus), finalmente
los aradores, tales como el srador de cuero (Ornithodorus

moubata) .
En la eplicacién contra insectos nocivos para la

higiene y provisiones, particularmente moscas y mosquitos,
los produetos del procedimiento sge distinguen, ademés,

por un excelente efecto residual sobre madera y arcilla,

asi como por una buena resistencia a 4lecalis sobre bases en-
caladas. .

Las sustancias activas segin la invencién, pueden
ger llevadss g las siguientes formulaciones usugles, tales
como soluci¢ne$, emulsiones, suspensiones, polvos, pastas ¥y
granulados. Estas se preparan en forma en si conocida, por
ejemplo por mezclado de las sustancias activas con diluyen-
tes, asl como también solventes liquidos, gases licuados
que se encuentran bajo presién y/o sustancias portadoras s6-
lidas, eventuaslmente bajo utilizacién de agentes tensioacti-
vos, 0 sea emulsionantes y/o dispersantes. En caso de utili-
zacién de agua como diluyente pueden utilizarse como disol--
ventes auxiliares por ejemplo también solventes orgénicos.
Como solventes iiquidos entran bagsicamente en consideraciodn
hidrocarburos asrométicos tales como xileno, tolueno, benceno
o alguilnaftalenos, hidrocarburos arcméticos clorados o bi-
drocarburos alifédticos clorados, tales como clorobencenos,

cloroetilenos o cloruro de metileno, hidrocarburos aliféti-~
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cos tales como ciclohexano o parafinas, por ejemplo frac—
ciones de petrdleo, alcoholes tales como butanol o glieol,
asi como los é&teres v ésteres, cetonas, tal como acetona,
hetiletilcetona, metilisobvutileetona o c¢iclohexanona, sol-
ventes polares fuertes fales &omd dimefilformamide y dine-
tilsulféxido, asi como zgua, bejo égentes diluyentes o;por—
tadores gaseosos licuados, se entienden aquellos liquidos
gue son gaseosos a tempergtura normal y bajo presién normal,
por ejemplo gases propulsores de,aerosol, tales como hidro-
carburos haﬁogénados por ejemplo freon, como portadores sé-
lidos entran en consideracién minerales naturales molfdos
tales como caolines, areillass, tsleo, creta, cuarzo, atta-
pulguite, montmorillonita o tierrs de diatomeas y minerales
pintéticos molidos tales como édcido silfcico altamente dis-—
perso, éxido dé sluminio ¥y silicatos, como sgentes emulaio-
nantes entfan'eﬂ consideracién emulsionentes no ionbégenos y
aniénicos, tales como ésteres polioxietilénicos de 4cidos
gresos, éteres polioxietilénicos de elcoholes grasos por
ejemplo éter alquilarilpoliglieélico, slquilsulfonatos,
alquilsulfatos y srilsulfonstos; como agentés disversantes
por ejemple ligning, lejims de desecho de sulfito y metil-
celulosas.

Las sustancias activas segin el invento pueden
egtar presentes en las formulaciones en mezcla con otras
sustancias activas conocidas,

Poxr lo genersal, 1as'formulaciones contienen entre
0,1y 95 % en peso de sustancia activa, preferiblemente
entre 0,5 ¥y 90 % en peso.

Las sustancias activas pueden ser aplicadas como

tales, en forma de sus formulaciones ¢ en las formas de
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aplioacién de ellas preparadas, tales como soluciones lis~
tas para el uso, concentrados emulsionables, emulsiones,
suspensiones, polvos rociables, pastas, polvos solubles,
agentes de espolvoreo y granulados. la aplicacién es efec-
tuada en la forme usual, por ejemplo por rociada, pulveriza~
cién, nebulizacién, espolvoreo, esparcimiento, fumigacibn,
gasificacién, riego, desinfeccitén o incrustacidn.

Tas concentraciones fe la sudtancla activa en
las preparaciones listas para aplicar pueden variar dentro
de limites amplios. Por lo general, estén entre 0,0001 ¥
10 %, preferiblemente entre 0,01 y 1 %.'

las sustancias actives pueden ser aplicadas tam-
bién con buen resultado en el procedimiento de vollmen

ultrabajo; donde es posible aplicar formulaciones de hasta

un 95 % o hasta de un 100 %.

Ensayo de efecto residual
Insectos de ensayo: Masca domestica y Aedes aegypti.
Sustancia de base para un polvo mojable, consistente en:
3% de diisébutilnaftaleno-1-su1fonato de sodio
6 % de lejla de desecho de sulfito, parcialmente conden-
sado con enilina
40 % de Acido silfcico altamenie disperso, conteniendo
- .o
51 % de caolin coloidal.
Pars la produccién de una preparacién adecuada
de sustancia activa, se mezcla intimamente 1 parte en peso
de la sustancia activa con 9 partes en peso de la sustancia
de base para polvo mojable. ELl polvo rociable asl obtenido

e¢s suspendido en 90 partes de agua.
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Lg suspensibén de sustanels sctiva es rociada en

une cantidad de agplicacidén de 1 g de sustancia activa por m

sobre superficies de base de diversos materiales.

A determinados intérvalos, se¢ examinan los recu~
brimientos rociados en cusnto a su efecto biolédgico.

A este propbdsitc, se colocan los insectos de en—
seyo sobre las superficies de base tratadas. Encime de los
ingectos de. ensgyo se dispone un cilindro chato que en su
extremo suporior estd cerrado por un tejido de alémhre, &
fin de impedir €1 escape de los insectos de ensayo. Al cebo
de 8 horas de ﬁermanencia de los insectos sobre la superfi-
cie de base, se determina en % la destruccién de los insec—
tog de ensayo.

Ias sustancias actives, la clase de las bages de
engayo ¥y los resultados se encuentran indicados en la si-

guiente tabla:

2
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Tabla

1

Enagyo de efecto residusl

destr
hases de insectos de los ¥
Sustancis activa engayo ensayo
1 '
conoclido maders Musca
terciada doméstica 160 9
O-CO—NH—-CH3 ot Aecdes , '
t 100 1
1 003H7i Aegyp i00
encelads e 100 1
\\/] 1 =1 &Y P 1Y i
|
Segiin el invento medersa Musca
tercisda doméstica 100 1
CP
3 CH3
| /C:% u Aedesti 100
S--NewCO0 — / Aegyp OC 1
\_/ N/
/' arcilia Aedes
encgiada Aegypti 100 §




destruccién de los insectos de ensayo en % duracién de
1os recubrimientos de efecto residual en semangs
io2 6 8 12 16 i8 20 24 32 36
160 100 100 100 100 8P=40%
1100 106 100 100 100 100 100 100 &B=80%
160 100 100 8P-gpg
100 100 100 100 100 100 100 100 100 100 &P-gog
100 100 100 100 100 100 100 100 400 400 400
100 $00 400 400 400 100 88709
\
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EJEMPLO B
Ensayo con larvas de mosquitos
Disolventes 99 pertes en peso de acetona
Boulsivo: 1 parte en peso dé¢ bencilhidroxidifenil-

poliglicoléte%.

Para-la produceién de uns preparacién adecuada
de sustencia activa, sé disuelven 2 partes en peso de la
sustancia activa en 1000 partes en voltmen del disolvente
que contiene el emulsivo en la cantided arriba indicada.
Se diluye la solucidén asi obtenida con agua hasta la con-—
centracién més baje deseada. '

Se introducen las preparaciones aouosas de sus-
tancia activa en vasos y subsiguientemente se colocan en
cada vagso unas 25 larvas de mosquitos.

Al cabo de 24 horas, se determina en % el grado
de destruccién, significando 100 % que fueron matadas fodas
las larvas, mientras que O % significa que no fué matada
ninguna lsarva.

Las sustancias sctivas, sus concentraciones, los

insectos de ensgyo y los resultados se encuentran indicados

en lg gigulente tabla 2:

\\~




Enseyo con larvas de mosquitos

Tabla 2

¢

Sustancia activa

L'n

Concentracidn

Grado de destruc-

01:2;:>-s N‘°°°:§EE§

de sustancis cién en %
activa de 1s
solucién en ppn
CONneico
O—CO--NI-IGH3
selt o |
o
Segun el invento
CH3 1-13
3 v ’
~\ CH , , :
i 3 0,1 100
8 >-Q—N—CQO
conocido
O—CO-NHCH3
5 80
~ ~
| A
gegin el invento
1 95
-S-N-COO \ )
1 80
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EJEMPLO C

Ensayo con Tetranychus (resistente)
Disolvente: 3 paries en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de alquilarilpoliglicoléter.

Para la produccién de una preparacién adecuada de
sugtaneia activs, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia
activa con la cantidad indicada del disolvente que contiene
la cantidad indicada del emulsivo, y se diluye el concentra-
do con agua hasta la concentracién deseads,

La preparacién de sustdncia activa es pulverizada
sobre plantas de habichuela (Phaseolus vulgaris) de una al~
tura de 10 a 30 cm, hasta su mojadura al grado de formacién
de gotas. Estas plantss de habicheula estén fuertemente ata-
cadas por 4oaros hiledores comunes (Tetranychus urticae) en
todos sus estados de desarrollo.

Al cgbo de los tiempos indicados, sge détermina la
eficacia de la preparacién de sustancia activa, conténdose
los &caros muertos. El grado de destruccién asi obtenido es
indicado en %, significando 100 % que fueron matédos todos
los 4caros hiladores, milentras que O % significa que no fué
mgtado ningdn 4caro hilsdor.

Las sustancias activas, sus concentraciones, los
tiempos de evaluacién y los resultados se encuentren indi-

cados en la siguiente tabla:

T~

\'




Tabla 3

(4caros nocivos parg plantas)

Ensayo con Tetranychus {registente)

grado de des-

CF 0)
3 §H3
S~N-C00

; . concentracién de
Sustancia aotiva la sustancia aoti | truceién en %
va en % gl cabo de 2
dias
{
: O-C—NH—CH3
0,1 0
O-CS(CH3)2
(conocido)
9 i
?—C-NH-—GH3
0'1 O
(conocido)
9
O-C-—NH—CH3
,9(0H3)2 0,1 0
Hy
(conocido)
CF3
CH3 83 0,1 100
i — 0,01 95
. H3
CH GH3
0,1 95
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15

20,

41,3523

EJEMPLO D
Ensayo con Plutells
Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida
Emulsivos 1 parte en peso de alquilerilpoliglicoléter.

Para la produccién de una preparacibén adecuads de
sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancis
activa con la centidad indicada del digolvente que contiene
la cantided indicada del emulsivo, y se diluye el concentré
do con agus hasta la concentracidén deseada.

Se pulveriza la preparacién de sustancla activa
pobre hojas de col (Brassica oleracea) hasta su mojadura al
grado de rocioc, y sobre las hojas se colocan orugas de la
palomilla de las coles (Plutella maculipennis).

Al cabo de losg tiempos indicados, se determinas en
% el grado de destruccién, significando 100 % que fueron ma-
tadas todas las orugas, mientras que 0 % significa que no

fué metaeda ninguna oruga.

Las sustancias activas,lsus concentraclones, los
tiempos de la evaluacién y los resultedos se encuentran in~

dicados en la siguiente tabla:

Tabla 4

(Insectos nocivos para plantas)

Ensayo con Plutella

Sustancia activa concentracién de egrado de destruccidn]

la sustancia ac- en % el cabo de 3
tiva en % dias

|
O~é—NH.CH3

0-CH(CH,3)

0
100
80

OPO
QO




Tabla 4 (Contimacién)

(Inssctos nocivos pars plantas)

Ensgyo c¢on Flutella

Sustancia activa concentracién de grado de destruec-
la sustancia ac- cién en % al cabo
tiva en % . - -+ | de 3 dias

(conocido)

0,1 100
0,01 100
0,001 85
0,0001 30
Zi::>k—s-n-coo "

2,

10.

15.

EJEMPIO E
Ensayo con larvas de Fhaedon
Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformemida
Emalsivos 1 parte en peso.de glquilarilpoliglicoléter

Para la produccién de una preparacién adecuads
de sustancia getiva, se mezcla 1iparte en peso de la sus-
tancia activa con la cantidad indicada del disolvente que
contiene la cantidad indicada del emulsivo, ¥y se diluye el
concentrado con agua hasta la concentracién desesda.

Se rocla la preparacidn de sustancias activa sobre
hojas de col (Brassica oleracea) hasta su mojadure al grado
de formacibén de gotas y sobre las hojas se colocan larvas
de la crisomela del rébano picante (Phaedon cochlearise).

Al cgbo de los tiempos indicados, se determina
en % el grado de destruccidn, significando 100 % que fueron
metadas todas las larvas, mientras que 0 % significa que no

fué mateda ninguna larva.
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Las sustancias activaa, suy concentraclones,

los tiempos de evaluacién y los resultados se encuentran

indicedos en la siguiente tabla 5:

(Insectos nocivos para plantas)

Fnsayos con larvas de Fhaedon

Tabla 5

Sustancia activa concentracién de | grado de destruc-
la sustancia ac— | eién en % al cabo
tiva en % de 3 dias

7\ O-é—NH-CH3 0,1 100
= 0,01 ; 0
* 0-CH(CHy),
(conocido)
CcP
0,1 100
\ / -S—N-—--G-O SCH3 0,01 1Q0
0,001 - 100
CH3
CF ’
3 (Y
i 9 o 100
cl S-N—¢C-0 O 0:01 100
CH

. i3

uF3 ~

0B 0

7\ _ 0,1 10

_)8-N——C-0 0,01 100

0,001 15

b b 0,1 100

CF - ~CH 0,01 95

3 i‘%‘l" 0,001 90
§=X— C~0 /_\
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Ensgyo de concentracidn limite

Nemétodo de enssayo: Meloidoéyne incognita

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulsivos 1 parte en peso de alquilarilpoiigiicoléter.
Parg 1z produccidn de una preparacidn adecuada

de sustancia activa, se mezcla 1 parte en pPeso dé la sus-

tancia activa con la cantidaed indicada del disolvente, se

agrega la cantidad indicads del emulsivo y se diluys el

concentredo con agua hasta la concentracién deseada.

Se mezcla le preparacién de sustancia activa inti-

mamente con tierra fuertemente infegtade con loas nemétodos

de ensayo. En ésto, la concentracién de la sustancis activa
en la-preparacién es practicamente sin importencis, decigi-
va €3 tan solo la cantidad de sustancia activa por unidad
de volimen de tierra, cuya cantidad de sustancis activa ce
indica en ppm. Se introduce la tierra en macetas, se siem-
bre lechuga y se mantienen las macetas a una temperstura
de invernfculo de 27¢C. Al cabo de 4 semanes, se examihan
las raices de las plantas de lechuga en cuanto al ataque
de nemétodos y se determina en % el grado de accién de la
sustancia activa. El grado de acoién es de un 100 %, si
el ataque es evitado completamente; el mismo es de un 0 %,
gl el ataque ¢s exactamente igual a aquel en las plantes
testigos cultivadas en tierra no tratada, pero igualmente
infestada.

Las sustancias sctivas, lags cantidsdes de gpli-
cacidn y los resultados se encuentran indicados en 1o si-

guiente fablas



Nematocidas / Meloidogyne incognita

Sustancis activa concentracién Grado de destruo
(constituoién) de la sustancia | cién en
, activa en ppm
20 10 5 2,5 1,25
CH3 '
CH3S~§2>——‘O-CO—NH—CH3 0
Hy
(conocido) ,
~-CH(CH )2
~CQO-NH- CH 50 0
(conocido)
CF3
P
\
(6]0] - 100 100 96 90 30
CH3
CH3
EBJEMFPLO G
Fnseyo ds concentracién 1imite / insectos habitantes en

el suelo

Insecto de ensayo: cresas de la mogcs de col (Phorbia
brassicse)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona




5.

10.

15.

20.

Emuleivos 1 parte en peso de glquilaeriipoliglicoléter
Para la produccién de una preparacidén sdecuadz

de sustancia activa, se mezola 1 parte en peso de sustan-

‘eia activa con la cantidad indicsda de disolvente, se

agrega lsg cantidad indicada de emulsivo y se¢ diluye el
conecentrado con ague hasta la donéentracién deseéda.

La preparacién de sustancia gctive es mezclada
intimamente con tierra, no siendo practicamente de ninguns
importancia la concentrgeidn de lg sustancis activa en la
preparacién, decisiva es tan solo la cantidad de la sus-
tancia activa por unidad de voltmen de la tierra, que es
indiceda en ppm (por ejemplo pg/i). Se introduce la tierra
en macetas y se dejan las macetas .en reposo a la ftempera-
tura ambiente. 41 cabo de 24 horas, se introducen los ani-
males de enssyo en la tierra tratada y, al cabo de otras
48 horas, se determina el grado de eficacia de la sustan-
cia activa en %, conténdose los insectos de ensayo muertos
y vivos,., El grédo de eficgecia es de un 100 %, si fueron
matados todos los insectos de ensayo y de un 0 %, si sigue
viviendo un ndmero de insectos de ensayo exactamente igual
a aquél de insectos testigos.

Las sustancias activas, las cantidades de apli-

cacién y los resultados surgen de lg siguiehte tabla:
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Tabla 7

Larvas de Phorbia brassicze en el suelo

Suatancia activa concentracién de la | grado de des-
(constitucién) sustancia activa en | truceién en %
ppm
20 10 5 2,5 1,25
CH3
CH,S 0-CO-NH-CH 0
Hy
;CF3
CH ﬁ// 75
3 \\ 100 100 95 0
CO
CH3
CH3
BJEMPLO 1
H3C CH3
CF

Se disuelven 12,7 g de fluoruro de &cido N-metil-
Ne( 3~trifluormetilfenilimercanto)~carbémico y 8,2 g de 7whi~
droxi-2,2-dimetil-2,3-dihidrobenzofureno en 200 ml de ben-

ceno. Bajc agltasecidén a la temperatura ambiente se agregan



e s e,

5.

10,

gota a gota 6 g de trietilsmina, subiendo la temperaturs
ligeramente. Al cabo de 2 horas por filtracién a succién
ge separa el hidrocloruro de amina precipitado y se lava
el filtrado varias veces con sgua. Después del secamiento
con Na2804, ge elimina el disoclvente por destilacién. Queda
un aceite amarillo. Rendimiento: 15 & (75 %), ngo = 1.5349.

Anslogamente se obbienens

3 ?{3 N P 155 1séec
. «€o = -
2) 7 N— s-?.v-coo—@ e 0,8 .
— nD = 115301
CF CH CH
3) 7/ N S-N-C00 5-CH3 ’
= n%o = 1,5629
CHy
CF, - 3/’\ 0 :
3 P.e.y , = 198-2008C
4) §-8-000—— Y 0
= ng = 1,5439

5)

o

3-N-C00 f. = 1049C

cr /
3 ?HS 0H2 C§§
6) @— Sm NeCOO ‘@ 2p. 9'0,18 = 160-1652C

1,5376

CF 7\
3 M3 N

2
1) S-N_C00 ny” = 11,5733
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Los productos intermediarios necesitados pare la

preparacién de los compuestos segin la invencién, son obte-

3 ?H3
S5-N..COF

5. Se parte de 56 g de cloruro de trifluormetilfenil-

nidos como sigue:

sulfeno y de 20,4 g de fluoruroc de &cido N—ﬁetilcarbémico'
en 250 ml de tolueno, en cuya mezcla se instilan a 20-302¢C
37 ml de trietilamina. Luego por filtracidn a succién se

separa el hidrocloruro de aming precipitado y se concentrs

10. el filtredo.
Rendimientos 46 g (70 %) P.e. 0,15 = 94-962C.
nzo = 1,4896
D

Analogamente se obtiene:

CF = » Q
3 ?H3 | ‘ 1’.6.0,1 108~11020C.
Cl _Z >—-— S-N-COF
nlz)o = 1,5145
15. NOTA

Deserita suficientemente la naturalezs del inven-
to, asl como la maneras de realizerse en la préctica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
dasg son susceptibles de modlficaciones de detalle en cuanto

20. no alteren su principio Iundamental También se hace cong-

} tar que el invento corresponde a dos solicitudes de patente
2/4 presentadas en Alemania con los nos. y fechas: P 22 25 872.6
l
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de 27 de mayo .de (1.572 y P 22 45 344.7 de 15 de septiembrs
de 1.972, acogiérdose por lo tanto a los beneficios que
conceden los:Convenios Internasciongles en vigor; siendo
lo que constituye la esencis del reférido invento por lo
que se solicita Patente de Invencidén por 20 afios en Espéﬁa,
sobre: PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR ESTERES ARILICOS DE
ACTIDOS N-METILCARBAMIGOS N-SULFENILADOS; caracterizéndose
por lo siguientes

1.~ Procedimiento para preparar ésteres arilicos
de &cidos N-metilcerbémicos N-sulfenilados, de férmuls ge~
nerals
3 CH,y
X $~§_GOOR I

en la que X es hidrégeno o helégeno, R es fenilo, naftilo
y dihidrobenzofuranile eventualmente sustituidos por alqui-
lo, alquenilo, alcoxi, alquenoxi, slquilmercapto o dioxo-
lanilo; caracterizado porque fluoruros de écidos N~fenil-

mercaptocarbigmicos de la férmula general II:

3
3
X S-N-COF II

en la cual X tiene el significado arriba indicado, se hacen

reacecionar con un compuesto de la férmula generel III:

ROH 111

N
:JL&% en la cual R tiene el significado arriba definido, en pre-
¢



sencis de un diluyente y de un agente ligador de &cidos,
& temperaturas de O a 1009C, con preferencia de 20 a 402C.
2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac
terizado porque como diiuyents, se emplea preferentemente
5. benceno, tolueno o xileno.
3.= Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque como egente ligador de dcidos, se emplea
preferentemente carbonato o hidréxido de sodio o potasio.
4.~ Procedimiento para ireparar ésteres arilicos
10. de 4cidos N-metilcarbémicos N-isulfenilados, tal y como queda
sustancialmente deserito en lé présente Memoria,
Esta Memoria consta de 28 hojas escritas a miqui-

ng por ung sola cara.

Madrid, 21 GG, 1973
15. BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,

2. GOMEZ ACEED Y MODEY
o po Etemtedon L Ganta Focsdnden
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