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La memoria de patente USA ndmero 3.450,747 du.
crioe que el compuesto N-(3,4~diclorobenzoil)-N'(3,4~d1-
clorofenil)-urea tiene una actividad herbicida y/o inscc
ticida,

Se ha encontrado ahora gque un grupo de nuaves
compuestos, que se indican en lo qus sigue, tienen una -
intensa actividad insecticida,

La sustancia conocida arriba mencionada prusgbas
no tener tal actividad.

El presants invenco concierne aqui a nuevus —-

compuestos de la férmula

S— E-N—C~N=R1

LI | B |

BXRY R2

gn que A es un étumo de hidrdyeno, un dtomo de haldceno,
un grupo metilo o un grupo metoxi;

B representa tambien un Stomo de hidrdyeno, un
dtomo de haldgyeno, un grupos metilo o un grupo metoxi, --
con la condicidn de que A y B no represencan ambos a la
vez un dtomo de hidrdyeno;

£ e Y representan cada uno un dtomo de oxiyeno
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o un 4tomo de azufre;

R es un dtomo de hidrégeno, un grupo alcohilo,
un grupo hidroxi, un grupo alcoxi, un grupo alcoximetilo,
un grupo acilo o un grupo alco?icarbonilo;

R4 es un édtomo de hidrfgeno, un grupo alcohilo
que puede estar sustitufdo con haldgeno, con alcoxi, con
alcohiltio o con ciano, un grupo I-cicloalquenilo, un -~
grupo bencilo que puede estar sustituido con halégeno, -
un grupo hidroxi, un grupo alcoxi, un grupo acilo, un --
grupo alcoxicarbonilo, un grupo alcoxitiocarbonilo, un -
grupo alcohilsulfonilo o un grupo fenilsulfonilo, mien--

tras que ademds R y R4 juntamente con el grupo -N-C-N—R2
"
Y

indicado en la anterior férmula, pueden formar un sistema
de anillo; y

R, representa un grupo fenilo sustituido o no
sustituido o un grupo piridilo que pueds estar sustitui-
do con haldgenoc, con nitro con ciano o con alcohilc halg
genado., El sistema de anillo arriba mencionado pusde ser .

representado por cualquiera de las siguisntes fdrmulas:

H
| 2
5 Lmem Y o -C- ~0-CH
0= C—-~CHy 0=C-~~C=0 0=C-C-CH, HyC=0-~CHy
~N-C=N-Rj,  -H-C—l=R,,  =N-C-N-Rp,  ~N-C-N-R,
Y Y Y Y
—— 3 L



10

15

24

25

26.6.71

ale /\ H Ho
Bz Cw=ml D=C——~C alcohileno Q=C-C=CH 0=C~C~C=0
| ¢ alc ) 1 ' 1 2 '
~NeCo~e =N ~N-C-N- ~N-C=N=R.,.
N E N RZ’ N E N R2 N E N R2’ N E N RZ
Y Y Y Y

En estas fdérmulas, Y vy R2 tienen los significa

-dos arriba mencionados, alc es un grupo alcohilo, y alco

“hileno es un grupo alcohileno saturadu bivalente.

Si Rz es un grupo fenilo sustituido, el grupo

.fenilo contiene al menos un sustituyente escogido del -~

grupo gque consiste en:

‘a) 1 a 3 4tomos de haldgena;

’g) 1 a 2 grupos alcohilo, posiblemente sustituidos con -

c)

haldgeno, hidroxi, alcoxi, alcohiltio, dialcohilamino,

alcohilsulfonilo y fenilo;

tri- o tetra-~-metileno;

d) un grupo cicloalcohilo, posiblemente sustituido con -

F).

e)

9)

h)

haldgeno

o cianoj;

l a 2 grupos nitro o grupos ciano o grupos alcoxi;

un yrupo
Un Qrupo
no;

un grupo
feniltio

tituidos

_un grupo

dioximetileno o dioxietileno;

acilo, que pueds estar sustituido con haldge

alcohilsulfonilo, fenilsulfonilo, alecehiltia,
o fenoxi, los cuales grupos puasden estar sus
con haldgeno;

sulfénamido que puede estar alcohilado; y

-4 -
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k) un grupo fenilo, que pueds estar sustituido con hald-
geng, nitro, ciano y alcohilo halogenado.

La actividad insecticida del anterior grupc de
sustancias ha sido encontrado sn una investigacidén de =
svaluacidn bioldgica, en la cual solucionses de ensayo y
suspensiones de ensayo de las sustancias activas han si-
do esxaminadas en cuanto a actividad biocida con respecto
a, entre otros, Aedes asgypti,.leptinotarse decemlineata,
Pieris brassica, Musca domestica y Schistocerca gregaria.
Cada Eompuesto activo ha sido ensayado en diversas con--
centraciones, comenzando de dna concentracidn méxima de
100 mg de sustancia activa por litro de liquido de ensa-
yo y luego, en Funcién de la actividad encontrada, redu-
ciendo la concentracidn sucesivaments a 30, 10, 3, 1, ~-
0,3 y 0,1 mg de sustancia activa por litro de liquido de
ensayo,

Los resultados de la investigacidn de svalua—-
cidn muestran que los compuesstos arriba mencionados de =~
acusrdo con el invento son activos contra insector en la
etapa larvaria, y que la sustancia activa ha de ser absor
bida por las larvas por via de su estdmago,

Los compuestos de acuerdo con el invento son -
activos contra, santre otras plagas, gusanos, y larvas de
moscas, e@scarabajos, mosquitos, langostas, cucarachas y

chinches.,
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Més particularmente, se ha encontrado que las -
sustancias de acuerdo con 8l invento tienen un mecanismo
ﬁe actividad completamente nuevo y hasta ahora desconcci=-
do, dado que se ha encontrado gue las sustancias de acuer
do’ con el invento interfieren en sl mecanismo de metamdr-
fosis que tiene lugar en insectos. Por lo tanto, las sus—
tancias de acuerdo con sl invento son especificamente ac-
tivas contra insectos. Debido a su especificidad y & czu—~
sa de la ausencia de efectos de fitotoxicidad, los com---
puestos de acuerde con el invento son de importancia pri-
mordial.

A partir de la investigacidn de evaluacidn bio-

_ldgica en la que estd basado el invento se ha encontrado

que sspecialmente los compuestos de la siguiente férmula

tiensn una intensa actividad insecticida:

[s]

-

7\ C~N-C—N

— ®woron ot

QO0OHDO Rq

en la cual P y Q pueden ser iguales o diferentes y repre~
santan cada uno un 4tomo de cloro, un 4dtomo de fldor o un
grupo metilo, RS representa un 4tomo de hidrdgeno, un gry

po alcohilo, un grupo bencilo, un grupo acilo o un grupo



alecoxicarbonilo, R4 represonta de 0 a J sustituyentes sg
rlaccionados del grupo que comprende 1 a 3 4dtomos de halg
geno, un grupo alcohilo dua contiene de 1 a 15 4tomos .—
de carbono y puede estar sustituido con uno o mds dtomos

5 de haldgeno o con un grupo fenilo, un grupo cicloalcohi=-
lo que puede ester sustituido con al menos un dtaomo de -~
halégeno, un grupo nitro, un grupo ciano, un grupo feni-
;o, un grupo tiofenile, un grupc benzoilo, un grupo tioal
cohilo y un grupo alcohilsulfonilo.

10 : Esto ocurre en particular con las sustancias =
de la fdrmula anterior en las cuales Rs representa un ==
édtomo da-hidrdgeno 0 un grupo alcohilo inferior.

Una actividad insecticida muy potente ha sido
encontrada en compuestos de acusrdo con el invento que -

15 satisfacen las fdrmulas:

P 0=C-C=0
T 1
C—-N-N
. w0 v ey
QOHOR; ) 00
5 0 Rg
25 en las cuales P y Q pueden ser iguales o diferentes y re

26|6071 hand 7 -
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presentan cada uno un dtomo de cloro, un dtomo de fldor o
un grupo metilo, R6 es un &tomo de hidrdgeno o un grupo -
alcohilo inferior y R5 representa 1 a 3 sustituysntes se-
leccionados del grupo que comprende 1 a 3 4tomos de hald-
geno, un grupo alcohilo gue contiene de 1 a 15 Atomos de
carbono y puede estar sustituido con al menos un dtomo de
halégeno, y un grupo cicloalcohilo que puede estar susti-
tuido con al menos un dtomo de haldgeno. Més particular—-
mente, se ha averiguado que la médxima activided se encuen
tra en los compuestos de las fdrmulas anteriores en los -
que R5 representa uno o dos sustituyentes en la posicidn
3 o en la posicidén 4 o en las posiciones 3 y 4 del qrupo
fenilo,

Se ha encontrado ademds que estd presente tam—-
bién una intensa actividad insecticida en las sustancias
de acuerdo con el invento que pueden ser repressntadas -

por la fdérmula

Ci

C~N~-C-N=R
6

0 R.CR
Cl 6 7

en la que Rg es un dtomo de hidrdgeno o un grupo alcohilo

inferior vy R7 reprasenta un grupo fenilo que puede estar
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sustituido. Sustancias representativas de este grupo de
sustancias que poseen la méxima actividad pueden ser in

dicadas por la férmula:

Cl

/
7 N\___ c-nN-C-N-R
— "t n s 9
C10 H 0 Ry

en la que Rg es un 4dtomo de hidrdgeno o un grupo metila
y Ralrepresenta un grupo fenilo gque puede estar sustitui
do con 1 a 3 4tomos ds haldgeno, con un grupo alcohllo,
con un grupo cicloaleohilo, con un grupo nitro, con un -
grupo tetrametiléno, con un grupo metilédndioxi o con un
grupo metilsulfonilo,

Ejemplus de compuestos que tignen- la méxima =-
actividad son: N-(2,6-diclorobenzoil)~N'-(3,4~diclorofe-
nil)-urea, punto de fusién: 2389C;
N=(2,6-difluorobenzoil }-N'~(3,4~diclarofenil)~urea; pun-
to de fusidén: 2539C,

N=-(2,6~dimetilbenzoil )-N'-(3,4~diclorofenil)-urea; punto
de fusidns 17972C,

N~(2,6~diclorobenzoil }=N'-(4-clorofenil)~urea, punto de
fusidns 2368C,

N=-(2,6~dimetilbenzoil )=N'~(4~clorofenil)~urea, punto de
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fusidén: 190-191,59C.
N=(2,6-diclorobenzoil)=N'=(2,4~diclorofenil)~urea, punto

de fusidn: 2389C,

N-(2,6-diclorobenzoil)-N'~{4~ciclopropilfenil)-urea, pupn

to de fusidn: 208%2C,
N-(2,6-diclarobenzeil)=N'=(3~cloro-4-yodofenil)~urea, -~
punto de fusidn: 2549C,
N~-(2,6-diclorobenzoil)=N'=(3-cloro—4~-bromofenil)-urea; -
punto de fusidn: 2409C.
N-(2,6=diclorobenzoil)-N'~(4~isopropilfenil)~-urea, nunto
de fusidn: 2049C,
N-(2,6-diclorobsnzoil)~N'=(3,4=dibromaofenil)-urea, punto
de fusidn: 2528C.

N-(2,6-diclorobenzoil )-N'—~(4~fluorofenil)-urea, punto de
fusién: 2l129cC,

N~(2,6~diclorobenzoil )-N'~(3-triflurometilfenil)-urea, -
punto de fusidn: 23092C,
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'=(4~n.butilfenil)=-urea, punto -
de fusidn: 1900C.

N-(2,6=-diclorubenzoil )-N'=(3-cloro-4-metilsulfonilfenil)
-urea, punto de fusidn: 2459C.
N-(2,6-diclorabenzoil)-N'~(4~ter.butilfenil)-urea, punto
de fusidn: 2129C.
N-(2,6-diclorobenzoil)-N'~(3,4~difluorofenil)-urea, pun-

to de fusidn: 2169C.

- 10 -
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N=(2,6~diclorobenzoil)-N'~(2,4-difluorofenil)-urea, pun-
to de fusidn: 2489C,
N-(2,6-diclorobenzoil)-N'~(4=bromofanil)-urea, punto da
fusidn: 23692C,
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'~(2,5~difluoro~4~bromofenil)-
urea, punto de fusidn: 2708C.

N-(2,6-diclarobenzoil )-N'=(4~yodofenil)-ursa, punto de =~
fusidn: 215%9C,

N-(2,6-diclorobenzoil )=N'~(3=-fluoro=4~clorofenil)=-urea,
punto de fusidﬁ: 2259¢C,
N-(2,6~diclorabenzoil)~N'~(4-fenilfenil)~urea, punts ds
fusién: 2609C. '
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'-(4—cianofenil)~urea, punto de
fusidn: 2489C,
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'~(3~fluoro~4-bromofenil)-urea,
punto de fusidn. 228%C.
N-(2,6~-diclorobenzoil)-N'=(3-fluoro~4~yodofenil)=-urea, =
punto de fusidén: 2209C,

N-(2,6-diclorobenzoil )=N'=(2~fluoro=~4~yodofenil)=urea, =
punto de Fusidn; 2568¢C,

N-(2,6-diclorobenzoil )=N'~(4=-n,propilfenil)-urea, punto
de fusidn: 194¢eC,
N-(2,6~diclorobenzoil)=-N'~(4~trifluorometilfenil)-urea,
punto de fusidn: 2149C,

N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(3-ciclopropilfenil)~-urea, pun

-1l -
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to de fusién: 2082C.
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'=(2~metil-4~clorofenil)=urea, =
%punto de fusidn: 2062C.
-N-(2,6—diclorobanzoil)-N'-(4-sac.butilfenil)-urea, puntc

de fusidn: 1l689eC.

_N~(2,6-diclorobanzoi1)-N'-(A-iso-butil—Fenil)-urea, pun—

to de fusidén: 2150C.

N-(2,6-diclorobenzoil)~N'~(4-etilfenil)-urea, punto de -
‘fusidn: 2289C,
N=(2,6-diclorobenzoil)-N'~(4~n.dodecilfenil)-urea, nunto
'de fusién: 1172C.

‘N-(2,6-diclorobenzoil)=N'=(4~bencilfenil)-urea, punto de

fusidns 2079C.
N-(2,6~dibromobenzoil)=-N'=(3,4-diclorofenil)-urea, punto

.de fusidn: 2509C.

N-(2,6~diclorobenzoil)-N'=(metil)-N'-(3,4-diclorofenil)-

‘urea, punto de fusidn: 1782C.

N-(2,6-diclorobenzoil)=-N'~(etil)=N'=(3,4~diclorofenil)-

ursa, punto de fusidn: 15480¢C,

N-(2,6-~diclorobenzoil)-N'—~(metil}=N'={4~ter.butilfenil)

~urea, punto de fusidn: 158

"N=(2,6=diclorobenzoil)~N'~(metil)-(4-bromofenil)-urea, -

punto de fusidn: 1829C,
N=(2,6-~diclorobenzoil)=N'-(etil)-N'~(4~bromofenil)~ursa,

punto de fusidn: 1489C,

-12 -
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N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(etil)~N'~(4~isopropilfenil)-
urea, punto de fusidn: 1359C.
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'=(etil)=N'=(4~n.butilfenil)~-urea,
punto de fusidn: 1309C.
N-(Z,6~diclorobanzoil)-N'-(metil)~N'-(d—clorofeﬁil)~urea,
punto de Fusién: 1769C,
N~(2,6~diclorobenzoil)=N'=(etil)=N'=(4=~clorofenil)=-urea,
punto de fusidn: 1469C.
N-(2,6=diclorobenzoil)~N'=(etil)=N'~(4~tar.butilfenil)-
urea, punto de fusidn: 1308C,
N-(Z,6-diclorobanzoil)-N'~(metil)—N'-(4~nitrofenil)—utea,
punto de fusidn: 1959C,

Acido 3-(2,6-diclorovenzoil)~1=(4-clorofenil)~-parabdnico,
punto de fusidn: 15742C.
N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(2,4,5-triclorofenil)=urea, pun
to de fusidn: 2709C.
N-(2,6-diclorobenzoil)=-N'-(fenil)-urea, punto ds fusidn:
l959¢,

N-(é,&-diclorobenzoil)-N'—(4—nitrofanil)—urea, punto de -
fusidn: 2569QC,
ﬁ»(z,5~dif1uorobenzoi1)-m'~(4-trif1uorometilfanil)-urea,
punto de fusidn: 2559(C,
N-(2,6-difluorobenzoil)~N'~(4~n.butilfenil)~urea, punto -
de fusidn: 1939C.
N=-(2,6~difluorobenzoil)~N'~(4~ter.butilfenil)-ursa, punto

-13 =
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rde fusidn: 2149C,

:N—(2,6-difluorubenzoil)—N‘-(a-isnpropilfenil)—urea, pun-—

i
;tu de fusidn: 1962C,

N-(2,6-difluorobenzoil)~N'~(3~fluoro~4~yodobencil)=-urea,

punto de fusidn: 2532C.

N~(2,6~difluorobenzoil)-N'-(3~Fluoro-4-clorofenil)-uraa,

punto de fusidén: 2372C.

N-(2,6~difluorobenzoil)~N'~(3-trifluorometilfenil)-ures,

3-|::unto de fusidn: 2Q1%9C.

N=(2,6~difluorobenzoil)-N'~(4-isobutilfenil)-N'-(metil}-

b

iurea, punto de fusidn: 922C.

‘N~(2,6~difluarobenzoil)~N'=(4~clorufenil)-urea, punta de
i

?Fusidn: 239aC.

EN-(2,S-difluornbenzoil)-N'-(4-hromofsnil)-urea, punto de

‘Pusidn: 2479C,

IN--(2,G—diFluorooenzoil)-—N'—(Q—Fluorof‘enil)—urea, punto de
i

‘fusidn: 2119C,

N=(2,6-difluorobenzoil)~N'~(4~tiometilfenil)~urea, punto

de fusidn: 20292C.

?N-(Z,6—difluorobanzoil)-N'—(metil)—N'—(4—clorofanil)—urea,

tpunto de fusidn: 1248C,

'N-(2,6~difluorobenzoil )=N'=(metoximstil )-N'~(3,4~diclore

;Fenil)-urea, punto de fusidn: l459C,

tancias,

Para ilustrar la elevada actividad de sstas sus

se mencionard que casi todos los compuestos de

- 14 -



acusrdo con el invento enumerados individualmente en la
:qua antscede, cuando se utilizan en una concentracidn de
le ppm (partes por millén) dan como resultado una des—-~
truccién de 90-100% de larvas de Pieris brassica. Nuchas
5 de las anteriores sustancias producen inclusoc una des—-’
truccidn de 90-100% en una concentracién de 3 ppm. Al§u~
.nos compuestos tales como:
:N-(Z,6-diclorobenzoil)-N'-(3,4—diclorufanil)~uraa,
‘N~(2,6~diclorobenzoil )-N'~(4=clorofenil)-urea,

10 ;N—(Z,6-diclorobenzoi1)-N'—(4—butilfanil)-urea,
fN~(2,Gndiclorobanzoil)-N'-(4-bromofenil)-urea,
5N-(256-diclorobanzoil)-N'-(4-yodofenil)-urea,
:N-(Z,6-diclorobenzoil)-N'—(S—Fluoro-a—clorofenil)»urea.
N=(2,6~diclorobenzoil )=N'=(4—trifluorometilfenil)-urea.

15 .N—(2,s—diclorobenzoil)-N'-(3-Fluoro-4-bromofenil)-urea
N-(2,6-diclorobenzail)=N'~(2-fluoro=-4-yodofenil)-urea.
‘N~(2,6~difluorobenzoil)=N'~(3,4~diclorofenil)~urea,
N=(2,6~diclorobenzoil )=N'=(etil)-N'~(4=bromofenil)-urea,
N-(2,6-difluorobenzoil)-N'=(4-trifluorometilfenil)-urea,

20 N=(2,6-difluorobenzoil )=N'=(4-n.butilfenil)-urea,
N=(2,6=difluorobenzoil)=N'~(4~ter.butilfenil)=-urea,
iN-(Z,6-diFluorobenzoil)—N'»(4—isopropilf‘anil)—urea.
N-(2,6=difluorobenzoil)=-N'=(3~fluoro~4~yodofenil )-urea,
N=(2,6=difluorobenzoil)-N*-(3~-fluoro-4~clorofenil)-urea,

25 N~(2,6~dif luorobenzoil )=N'~(3-trifluorometilfenil)-urea,

26.,6.71 - 15 -
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N~(2,6-diFluorobenzoil)—N'—(4-isobutilfenil)—N'~(metil)~
Qraa,

N-(2,6-difluorobenzoil)=N'-(4~clorofenil)~ursea,
N-(2,6-difluoroocenzoil )~N'~(4~-bromofenil)~urea,
N-(2,6-difluorobenzoil)~N'~(4~fluorofenil)-urea,

provocan una destruccidn de 90-100% de larvas de Pieris

brassica en una concentracidn de dosificacidn entre 0,1

y 1 ppm. Esta actividad excepcionalmente elevada es ds =~
importancia primordial y ha de ssr considerada como ex—-
tremadamente sorprendente.

Una actividad bioccida muy satisfacturia cantra
larvas del mosquito de fiebre amarilla (Aedes aegypti),
‘as decir un efects suficientemente destructor en una con
centracidén de 0,1 ppm o incluso menor, ha sido encuntra-
do, entre otros, con respecto a los siguisntes compues—-—
tos:

N-(Z,G-diclorbbepzoil)~N'—(3,4-diclaroFenil)~urea, punta
de fusidn: 2389C,

N~(2m6-diclorobenzoil )=N'=(4~diclorofenil)~urea, punto de
fusidns 2369C,
N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(2,4~diclorofenil)-urea, punto
de fusidn: 2389C.

N-(2,6-diclorobenzoil )-N'=(4~ciclorpropilfenil)-urea, pun
to de fusidn: 20882C.

N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(4-metilfenil)~urea, punto de

- 16 -
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fusidn: 2428C.
“N-(2, s=diclorobenzoil)=N'~(fluorofenil)-urea, punto de fu
sién: 212%9C,
.N-(Z,G-diélorobénzoil)—N'~(3-triflunrometilfenil)—urua,
5 .ﬁunto de fusidn: 2309QC.
N=-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(2,5-difluoro=4~bromofenil )~urea,
. punto de fusidn:~27ﬂﬂc.
: N=(2,6-diclorobenzoil)~N'~(3-fluoro-4~clorcfenil)-urea,
épunto de fusidn: 2259C, 7
10 j N-(2,6-diclorabenzoil)~N'~(4~fenilfenil)~-urea, punto ds
fusidn: 260%C,
. N=(2,6~diclorobenzoil)-N'~(4~cianofenil)-urea, puniv de
f fusidn:s 24BSC.
: N-(2,6~diclorobenzoil)~N'=(4-pentiltiofenil)-urea, punto
15 de fusidn: 130QC,
, N=(2,6~diclorcbenzoil)=N'~(3-fluoro~4~-yodofenil)-urea, -
punto de fusidns 2209C.
 N~(2,6~diclorobenzoil)=N'~(2~fluoro=-4-yodofenil)-urea, -
. punto de fusidn: 2564C. |
20 % N-(2,6~diclorobenzoil)=N'~(4~n.-propilfenil)-urea, punto
" de fusién: 1948C,
- N=(2,6~diclorobenzoil)=N'~(4~saec.butilfenil)~urea, punto
de fusidn: 1688C,
; N-(z,s-diclqrobenzoil)-m'-(4-1aobutilrenil)-urea, punto
25 de fusidn: 2154C.
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N=(2,6-diclorobenzoil)-N'=(4~stilfenil)-urea, punto de

" Pusién: 2289C,

N-(Z,G-diclorobenzoil)-N'-(4—n.dodecilfenil)-urea, pun=
to de fusidn: 1179C,
N~(2,6-diclorobenzoil)~N'~(4~bencilfenil)-urea, punto -
de fusidn: 2078C.
N-(2,6~diclorobenzoil)=N'~(4~trifluorometilfenil)~urea,
punto de fusidén. 2148C.
N=-(2-clorobenzoil)-N'~(3,4~diclorofenil)-urea, punto de
fusidn: 2690c.
N=(2~bromobenzoil)=N'~(3,4-diclorofenil)~urea, punto de
fusidn: 2178C.
N=(2,6-dibromobenzoil)-N'~(3,4~diclorofenil)~urea, puni
de fusidn: 2509C,
N=(2,6-diclorobenzail)=N'=(metil)~-N'-(3,4~diclerofenil)~
ursea, punto de fusidn: 1782C.
N~(2,6~diclorabenzoil)-N~(metil)=N'={3,4~diclorofenil)-
ursa, punto de fusidn: 182%9C.
N-(2,6~diclorobenzoil)-N'=(atil)-N'=(3,4~diclorofenil)~
urea, punto de fusidn: 1539C.
N—-(2,6~-diclorobenzoil)-N'~(metil)=N'~(4~bromofenil)-urea,
punto de fusidn: 1829C.

N-{2,6-diclorobenzoil )=N'~(etil)-N'~(4~bromofenil)-urea,
punto de fusidn: 1482C,

N~(2,6-diclorcbenzoil)-N~(metil)~N'~(4~clorofenil)~ursa,
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punto de fusidn: 1248QC,
N-(2,6-diclorobenzoil)~N-(metoximetil)-N'~(4~-clorofenil)
-uraa; punto de Fusidns 1222C.

N-(2,6~diclorobenzoil )~N~(metoximetil)~N'~(3,4-diclora-
fenil)-urea, punto ds fusidn: 1458QC,

Acido 3-(2,6~diclorcbenzoil)=17-(4~clorofenil)~-parabdni-
co, punto de fusidn: 15749C. -
N-(2,6=diclorotiobenzoil )=N*~(3,4~diclorofenil)-urea, =~
punto de fusidn: l68¢QC,
N—(Z,6~diclorotiobanzoil)-N'—(3,4-diclorofenil)—tioﬁrea,
punto de fusidn: 1699C.

Ejemplos de otras sustanciass activas de acuerdo con ol
invento son:
N—-(2,6~diclorobenzoil)=N'=(3-clorofenil)~irea, punto de
fusidn: 2372C.
N-(2,6~diclorobenzoil)=N'~(2,3-dimetilfenil)~urea, punto
de fusidn: 2388QC,
N-(2,6~diclorobenzoil)-N'-(5,6,7,8-tetrahidro~2~naftil)~-
Jrea, punto de fusidn: 1969C,

N-(2,6-diclorobenzoil )-N'~(3,4~dioximetilénfenil)~urea,
punto de fusidn: 2429C,

N-(2,6-diclorobenzoil )-N'~(4~diclorociclopropilfenil)-
urea, punto de fusidn: 2454(C,
N—(2,6~diclnrobanzdil)-N'—(4-metilsulfcnil)~urea, punto

de fusidn: 2229C.
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;N-(z’ﬁ_diclorobenzgil)_N'-(S-bromo-d—clurofenil)-urea, -
: punto de Fusidn: 2542C,
’N-(2;G-diclorobenzoil)-NL[Z—(Para“Cl°r°f9“°xi)“f9"ii7‘

“urea, punto de fusidn: 2052C.

N~(2,6-diclorobenzoil )=N'=(3,5~dicianofenil)-urea, punto
de fusidn: 2559(C,

N=-(2,6-diclorabenzoil)~N'~(3,4,5~triclorofenil )~urea, =

- punto de fusidén: 270%C.

N=-(2,6~diclorobenzoil)=N'=(3-cloro-4-metilfenil)-urea, -

- punto de fusidns 2289C.

i N—(2,6-diclorobenzoil)-N'—(4—acetilfenil)-urea, punto -

" de fusidn: 2129C,

: N~(2,6-diclorobenzoil)~N'=(3-cloro-4~tiometilfenil)~-urea,
i punto ds fusidns 242°C.

-+ N=(2,6=-diclorobanzoil )=N'=(2,5=difluorafenil)=-urea, punto
. de fusidn: 2259C.

- N=(2,6~diclorabenzoil )=N'—=(4~tiometilrenil)~urea, punto

de fusidn: 216R(C.

N-(2,6-diclorobenzoil)=N'=(3~cloro-4-nitrofenil)-urea, =
_ punto de fusidn: 3002C.
" N=(2,6=diclorobsnzoil)-N"'~(3,4~dimetilfenil)-urea, punto
% de fusidn: 202R(C,

N-(2,6~diclorabenzo§l)-N'—(Z-Fluorufanil)wurea, punto de

: fusidn: 205¢C.

N-(2,6=diclorobenzoil)~N'~(3-fluorofenil)~-urea, punto de

- 20 -
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fusidn: 2228¢C.
N=(2,6~diclorobenzoil)=N'~(4~dimetilaminosulfonilfenil)-
urea, punto de fusidn: 2328C,

N-(2,6-diclorobenzoil )=N'~(3-nitro=4-metilfenil)~urea, =~
punto de fusidn: 2569C. '

N-(2,6-diclorobenzoil )=N'~(3-metoxifenil)-ursa, punto de
fusidn: 1948C,
N~(2,6=diclorobenzoil)~N'=~(4~feniltiofenil)-urea, puntc
de fusidn: 1969C.
N=(2,6~diclorobanzoil)~N'—~(4-benzoilfenil)-urea, punto de
fusidn: 1984C.
N-(2,6-diclorcbanzoil)~N'=(3~diclorociclopropilfenil)-urea,
punto da fusidn: 2209C, A
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'—-(4=-pentilsulfonilfenil)-ursa,
punto de fusidn: 1679C,
N-(2,6-diclorobenzoil)-N'=(4-n.octilfenil)~urea, punto =
de fusidn: 1240C,
N=(2,6-diclaorobenzoil)-N'=(4-metiltiometilfenil)~urea, =
punto de fusidn: 2149C,
N-(2-metoxibenzoil)~N'=(3,4~diclorofenil)-urea, punto de
fusidéns 1709C,
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'-(metil)-N'~(fenil)~-urea, punto
de fusidn: 1389C. ‘
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'=(hidroxi)=-N'~(2,4,5~triclorofe

nil)-urea, punto de fusidén: 2202C.
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N-(z,6—d1c1orobenzoil)-m'-(pentil)-N'—(3,4-diclorofenil)
~urea, punto de fusidn: 1609C.
N-(2,6-diclorobenzoil)-N'=(acetil)~N'~(3,4-diclorofenil)
-yrea, punto de fusidn: 1B09C.
.N—(Z,6~diciorobenzoil)—N'—(etoxicarbonil)-N’-(3,4—diclo-
rofenil)-urea, punto de fusidén: 1859C,
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'~(pentil)-N'~(4=bromofenil)-
urea, punto de fusidn: 1459C,
N-(2,6~diclorobanzoil)-N'~(metil)~N'=(4~isopropilfenil )
~urea, punto de fusidn: 1248(C,

N~(2,6=diclorobenzoil )=N'~(pentil)=N'=(4=clorafenil )~

uresa, punto de fusidn: 1389C.

N-(2,6~diclorobenzoil )=N'=(atil)=N'=(4=n.propilfenil)~
urea, punto de fusidn: 110QC.

N~-(2,6-diclorobenzoil )=N'=(atil)~N'—(4~sec.butilfaenil)-
ursa, punto de fusidn: 118RC.
N~(2,6~diclorobenzoil)=N'~(etil }=N'~(4~isobutilfenil)-

urea, punto de fusidn: 1549C,

N~(2,6-diclorobenzoil)=~N'=(pentil)~N'~(4~ter,butilfenil)

~urea, punto de fusidn: 829C,
N-(2,6-diclorobenzoil)=N'~(bencil)~N'=(4-clorofenil)~
urea, punto de fusidn: 1888C,
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'~(metil)=N'~(4=n.butilfenil)-
urea, puntoc de fusidn: 152@c,

N=(2,6~diclorobenzoil)-N'~(n.pentil)~N'~(4=-n.butilfenil)

- 22 -



-yrea, punto de fusidn: l044C,

"N=(2,6~diclorobenzoil )-N=(matil)=N'=(metil)=N'=(3,4~diclo

10

rofenil)-urea, punto de fusidn: 1309C.
N-(2,6~diclorobenzoil)~N'=(metil )=N'=(4~sec.butilfanil)~
urea, punto de fusidén: 131@C, |
N-(2,6-diclorubenzoil)-N'~(metil)-N'~(4~isobutilfenil)—
urea, punto de fusidn: 163R(C. |
N=-(2,6=-diclorobenzoil)-N'~(metil)=N'=(4~n.propilfenil)-
urea, punto de fusidn: l464C, '

3~(2,6~diclorobenzoil)~1-)para-clorofenil)=hidrantofn-

urea, punto de fusidn: 18396.

N-(2,6-diclorobenzoil)~N'-(piridil=-2)=-ursa, punto da fu

15

20

25

26.6.71

sidn: 216eC,

N-(2,6«~diclorobenzoil )=N'=(4=~cloropiridil-2)=-urea, cuato
de fusidn: 1979C,
N~-(2,6~diclorobenzoil)~N'«(3,4~diclorafenil)~tioursa, -
punto de fusidn: 2409C.

En virtud de su actividad, las sustancias de -
acue rdo con el invento puseden ser utilizadas para repri-
mir insectos que se encuentran en agricultura y horticul
tura, tales como gusanos y escarabajos, y para conservar
0o protaeger tejidos textiles, tales como por ejemplo para
proteger pieles, alfombras y génaeros textiles contra sl
atadue, por sjemplo, de polillas y antrenos.

Para utilizacidn préctica, los compuestos ds =~
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1A% 58
f - suezen fin

~acuerdo con el invento son formulados en preparados. En
" gstos preparados, la sustancia activa es mezclada con -

un material de vehfculo sbélido, o es disuelta o disper-

sada en un material de vehficulo lfquido, si se desea —-
combinado con coadyuvantes, tales como sustancias ten—-
sioactivas y estabilizadores.

Ejemplos de preparados de acuerdo con 8l in--
vento son soluciones y dispersiones acuosas, soluciones

oleogas y dispersiones oleosas, pastas, polvos para es-

polvorsar, polvos humectebles, aceites miscibles, gr4ny

*los, emulsiones invertidas, preparados de aeroénl y bu~

jias de fumigacidn.
Polvos humectables, pastas y aceitss misci—

bles son preparados en forma concentrada, qus son dilui

‘dos con agua antes o durante la utilizacidn,

Las emulsiones invertidas son utilizadas prin-
cipalmente en éplicaciones aéreas, signdo tratadas gran-
des éreas superficiales con una Eantidad comparativamen-

te pequsfia de preparado. Un corto tiempo antes de, 0 in-

cluso durante, la pulverizacidn la emulsidn invertida -

pusde ser preparada en el aparato de pulverizacién emul-
sificando agua an una solucidn oleosa o una dispersidn =

oleosa de la sustancia activa. Algunas formas de prebarg

dos serdn descritas ahora con mayor detalle a titulo de

ejemplo,



Preparados granulares se producen, por-ejemplo,
recogiendo la sustancia activa en un disolvents, despuds
de lo cual el material de vehiculo granular, tal como =
grédnulos porosos (por ejemplo piedra pdémez y arcilla de

5 atapulgita), grdnulos no porosos minerales (arena orgrg
da triturada) y grénulos orgénicos (por sjemplo posos -
de café secos y tallos de tabaco cortados), ss impregna-
do con la solucidén, eventualmente sn presencia de un -=

aglutinante.

10 Un preparado granular puede ser producidu tam

bidn ;nmprimiendo la sustancia activa juntamente con mi

neralés en forma de polvo en presencia de lubricantes y

aglutinantes, y desintegrando y tamizando el producto -

comprimido hasta el tamafio de grano dessado.

15 » Se pueden obtener polvos para espolvorsar mez
clando Intimamente la sustancia activa con un material
de vehfculo sdlido inerte en una concentracidn, por =-—-
@ jsmplo, da 1 a 50% en peso. Ejemplos de materiales de
vehficulo sélidos apropiados son: talco, caolin, arcilla

20 "~ pléstica, tierra de diatomeas, dolomita, yeso, creta, =—
bentonita, atapulgita y Si0, coloidal, o mezclas ds ég~
tos,y de esustancias similares, Alternativaments, se pug
den utilizar materiales de vehfculo orgénicos tales co-
mo, por ajemplo, cédscaras de nuez trituradas.

25 Polvos humectables se producen mezclando de ~-

2646.71 - 25 -
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10 a 80 partes en peso de un vehicule inerte sdlido tal

como, por ejemplo, uno de los materiales de vshiculo --
arriba mencionados, con desde 10 a 80 partes en peso de
la sustancia activa, desde 1 a 5 partes en peso ds un -
agente dispersanfe tal como, por ejemplo, los ligninsul
fonatos o alcohilnaftaldnsulfonatos conocidos para este
fin, y preferiblemente también con desde 0,5 a 5 partes
en pesoc ds un ageante humectante tal como uno de los sul
fatos de alcohol graso, alcohilarilsulfonatos o produc-
tos de concensacidn de dcido graso, por ejemplo los co~
nocidos bajo la marca registrada "Igepon",

Para producir aceites miscinles, la sustarcia
activae es disuslta o dividida finaments en un disclvan-
te apropiado, que preferiblemente es malamente miscible
con agua, despuds de lo cual se afiade a la solucidn un
semulsificador. Ejemplos de disolventes épropiados son:
xileno, tolueno, destilados de petrdleo con slevado con
tenido de compuestos aromdticos, por ejemplo nafta di--
solvente, aceite de alquitrdn destilado y mezclas de es
tos lIquidos. Ejémplos de emulsificadores sant alcohil-
fenoxipoliglicoldteres, polioxietilensorbitanédsteres de
dcidos grasos o polioxietilensorbita-ésteres de dcidos =~
grasos. En sstos aceites miscibles, la concentracidn del
compuesto activo no estd restringida dentro de sstrechos

li{mites y puede variar, por ejemplo, entre 2 y 50% en pe
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so. Ademds de ser un aceite miscible, el liquido y la -
composicidn primaria muy concentrada pueden ser una so-
lucidn de la sustancia activa en un liquido satisfacto-
riamente miscible con agua, por ejemplo acstona, a la -
cual solucidn se ha de afadir o se ha afiadido un agente
dispersante y posiblemente un agente humectante. La di-
lucidn con agua poco antes de o durante la operacidn de
pulverizacidén da como resultado una dispersidn acuosa -
de la sustancia activa.

Un preparado de asrosol de acuerdo con el in-
vento se obtiens de la manera usual incorporando la sus
tancia activa, eventualmente en un disclvente, en un --
lfquido voldtil apropiado para utilizarse como agente =-
propulsor, por ejemplo la mezcla de derivados cloreados
y fluorados de metano y stano comercialmente disponible
bajo la marca registrada "Frson".

Bujfas de fumigacidn o polvos de fumigacidn,
es decir preparados que cuando son quemados son capaces
de emitir un humo pesticida, se obtisnen recogisndo la
sustancia activa en una mezcla combustible que puede —-
centener, por ejempla, un azdcar o una madera, preferi-
blemente en forma triturada, como combustible, una sus~
tancia para mantsner la combustidn tal como, por e jem-
plo, nitrato de amonio o clorato de potasio, y ademds -

una sustancia para retardar la combustidn, por ejemplo

- 27 =



1o

16

20

25

26.6:71

caolin, bentonita y/o &cido silfcico coloidal.

Ademds de los ingredientes arriba mencionados,
los preparados de acuerdo con el invento pueden contener
otras sustancias conocidés para utilizarse en preparados
de esta tipo.

Por sjemplo, un lubricante tal como estaaraéo
de calcio o estearato de magnesio se puede affadir & un -
polvo humectabls o a una mezcla que ha de ser granulada,
También, "adhesiveos" talz=s como derivados de poli(alcahol
vinflico) celulosa u otros materiales coloidales, tales
como casefina, pueden ser afiadidus para mejorar la adharen
cia del pesticida a la superficis que ha de ser prolegi-
da,

Los preparados de acuerdo con 8l inventu pueden
incluir también otros compuestos pesticidas conocidos. -
Esto amplia sl espectro de actividad de los preparados y
puede producir efecto sindrgico.

Los siguientes compuestos fungicidas, insectici
das y acaricidas conocidos son apropiados para utilizarss

en un preparado combinado de este tipo:

Insecticidas tales como:

1, Hidrocarburos clorados, por ejemplo 2,2—bis(para—clg
rofenil)-~1,1, I=tricloroetanoc y hexacloro-epoxioctahidro=

dimetanonaftaleno;
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2. Carbamatos, por ejemplo N-metil-l-naftil~carbamato;
3. Dinitrofenoles, por ejemplo 2-metil-4,6-dinitrofenol
y 2=(2-butil)-4,6-dinitrofenil-3,3~dimetilacrilato;

4. Compuestoé de fdsforsc orgdnicos, Lales como dimetil-
~2-matoxi-carbonil~1-metilvinil-fosfato, 0,0~dietil-0-
para-nitrofenilfisforotionato, N-monometilamida de 4ci-

do 0,0~-dimetil-ditiofosforilacético,

Acaricidas tales comos

5. Difenilsulfuros, tales como por ejemplo sulfuro de
para—clorpobencilo y para—clorofenilo y sulfuro de -
2,4,4"' ,5~tetraclorodifenilo;

6. Difenilsulfonatos, por ejemplo para-clorofsnilbence

nosulfonato; .

7. Metilcarbinoles, por ejemplo 4,4~dicloro—-ag~triclora

metil=banzhidrol;

8. Compuestos de quinoxalina, tales como metilquinoxa-

lin-ditiocarbonato,

Fungicidag tales como:

9. Compuastos drganmercuricos, por ejemplo acetato de
fenflmercurio y cianoguanida de metal mercurio;

10. Compuestos de 4rganosstafio, por ejemplo hidréxido de
trifenil sstafio y acetato de trifenilestafio;

1l. Alcohilénbisditiocarbsmatos, por ejemplo etilénbisdi
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tiocarbamato de zinc y etilénbisditiocarbamato de magne-
s0;

12. y ademés:

2,4-dinitro-6~(2-octilfenilcrotonato)
1-/bis(dimetilamino)-fosforil/-3~fenil-5-amino-1,2,4-tria
zol, 6-metilquinoxalfn-2,3-ditiocarbonato; l,4~-ditioan—
traquinén-2,3-dicarbonitrilo,
N~triclorometiltioftalimida,
N—tricloromstiltiotetrahidroftalimida,
N-(1,1,2,2=-tetracloro-etiltio)-tetrahiroftalimida,

N~ dicloroflucrometiltioln~fenil-N'-dimetilsulfonildiami-
da y tetracloroisoftalonitrilo,

. La dosificacidn deseable para utilizacidn préec—
tica de acuerdo con sl invento dependerd naturalmente de
diversos factores, tales como el campo de utilizacidn, -
la sustancia activa escogida, la forma de preparado, la
naturaleza y el grade de la infeccidn.

Para utilizacidn agri{cola, en general, una dosis
correspondiente a 10-5000 gramos de sustancia activa por
hectdrsa rendiréd el efecto deseado.

Los compuestos de acuerdo con el invento son
nuesvas sustancias que pueden ser producidas por métodos
conocidos pare la produccidn de sustancias similares o =
por métodos andlogos. Por 8jemplo, las sustancias puedan

ser producidas
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a) haciendo reaccionar un compuesto de la fdérmula

5 X
8n que A, B x ® Y tienen los significados arriba mencio~
nados, con un compuesto de la fdrmulas
10 R1—I:I-H
R2
en que R1 Y Ry tienen los significados arriba mencinna--
dos, para obtener un compuesto de la fdérmulas
15 A
7 N\ C-N~C-N=R ,
s—— wr w1
BXHYR
2
20 b) haciendo reaccionar un compuesto de la fdrmula
A
-z
“
25 0 R
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en que A, B y R tienen los significados arriba menciona

dos, con un compuesto de la fdrmula

RZ—N=C=U

gng los significados i mancionados a
en que R, ti 1 ficados arriba dos, pa

ra chtener un compuesto ds la férmula

A

# o0 w ¢

BORO R2
¢) haciendo reaccionar un compuesto de la fdérmules

.//A
L
Q N
~g " c1

0

en que A y B tienen los significados arriba mencionados,

con un compuesto de la fdérmulas

R -
2 NHZ
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8n que R2 tiene los significados arriba mencionados, & =
- hidrolizando subsiguientemente el producto de reaccidn =

" resultante, que puede ser mostrado por la férmula:

5 A
L=N=C~-N-R
" [} 1 2
0 ClH
10 ' para obtenser un producto final de la fdérmula
A

Q—- CmNwC=N~R
noromos 2
BOHOH

15
: d; haciendo reaccionar un compussto de la férmula
A
20 7 \\___ C-N-C-0C,H
—_— LU B ] 3
g X HY
ren que Ay B tienen los significados arriba mencionados,
25 : con un compuesto de la fdrmula:
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RZ—NH2

en que R tiene las significados arriba mencionados, pa-
2

ra obtenesr un compuesto de la fdrmula

A

7 N\ geN=C-N-R

— n s 2

BXHYH

e) haciendo reaccionar un compuesto de la fdérmula

an que A y B tienen los significados arriba mencionados,

con un compuesto de la fdérmula

R2~¥7f-CN
o\
a a

en que Rz tiene los significados arribe mencionados y &

represanta un 4dtomo de hidrdgeno o un grupo alcohilo, -

- 34 =



mientras que ademds los sustituyentes a juntamente con -
el dtomo de carbono unido con ellos pueden formar un gru
po cicloalcohilo que centiene de 3 a 6 &tomos de carbo-~-

no, y subsiguientemente aciuificando el producto de recacg

5 cidn resultante, que puede ser representado por la fdérmy
la
a
a

10
para obtener un compuesto de la férmula
a
15 )
A 0=C~C=-a
L
/N c-n-N-R,
={_ "V
B 0 C
“
0
20 f) haciendo reaccionar un compussto de la férmula
A
7 N\ C-N-C-l-R,,
— [T I TR |
BOHOH
25

2606071 - 35 g
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en que A, B vy R2 tienen los significados arriba menciong

dos, con cloruro de oxalilo, para obtenesr un compuesto =~

:de la férmula

t

- aY) haciendo reeaccionar un compuesto de la férmulas

0-N~C-SCH

LI

BSHS

en que A y B tienen los significados arriba mencionados,

con un compuesto de la fdrmule

R 4=N-H

Ry

sn que R1 y R2 tienen los significados arribha mencionados,

- 36 =
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para obtensr un compuesto de la fdérmulas

7\ C=N=C-N=R 4
n o

5 SHS R2

h) haciendo reaccionar un compuesto de la férmula:

CoeNmeCN=R

[LIN S | B | 1

0O HOR
8

en que A, B, R1 y Ry tienen los significados arriba men-~

cionados, con un compussto de la férmula
R -
10 Hal

en que R10 8s un grupo alcehilo o un grupo alcoximetilo

y Hal es un dtomo de haldgenc, para obtener un compuesto

de la férmulas

-37 =
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A

7\ CN-C-N-f1 4

s

BOROR
10 2

i) haciendo reaccionar un compuesto de la férmula

.en quse A y B tienen los significadeos arriba mencionadas,

con un compuesto de la fdrmula

N-R
ke

an que R2 tiene los significadus arriba mancionados, pa-

ra obtensr un compuesto de la fdrmula

- 38 =



A

/ \ NN
vy,
8

o0dao

5
k) haciendo r eaccionar un compuesto de la fdérmula
A
10 7 N C-N-C-N-R
. w ot oo 2
B 0O HODOH
en que A, B vy Rz tienan los significados arriba wmenciong
dos, con un compuesto de la férmula
15
Cl—CHZ—O-CHz—Cl
para obtener un compussto de la férmula
20 Hzf"”"CHz
7 \\_c-N N-R
— " 2
B 0 C
u
0
Entre estos métodos, el método a) se utiliza =~
25 de modo preferents. La eficacia del método a) es satis--
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factoria.

El método a se lleva a cabo en presencia de un
disolvente a una tamperatura de reaccidn que puede variar
desds 09C hasta el punto de ebullicidn del disolvente -
utilizado. €jamplos de disolventes apropiados son hidrocar
buros arométicos, tales como venceno, hidrocarburos clo-
rados, talas como cloroformo, cloruro de metileno o clow
ro de etileno, v otro disolvente inerte, tal como aceto-
nitrilo.

El producto de partida para el método a se pue-
de obtener tratando la correspondiente benzamida con clg
ruro de oxalilo en presencia de un displvente, tal como
un hidrocarburo clorado, por ejemplo, cloruro de metile-~
no.,

Ejemplos de otros métodos para sinterizar los
productos de partida para el procedimientoc a son:

I hacer reaccionar un compussto de la fdrmula

C-Cl
"

con tiocianato de amonio, para chtener un compuestoc de -

- 40 -
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" la férmulas

A
_ 7

<;;>r_ C~N=C=§
_ "
B O

II calentar una solucidn de un compussto de la fé-mu

la

A

10 ; 4%7N_

\

c
g N 5-C=0

C=0

15 para obtener una sustancia de la fdrmula
C=N=C=0
"
8 S
20

El método b se llsva a cabo preferipnlemente -
en un medio de reaccidn que contiene piridina y sodio.

25 La reaccidén se efectda a una temperatura elevada, por =

26.6.71 : - 41 =~
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e jemple 1004C.

El método c se lleva a cabo en presencia de -
una base capaz de fijar el HCl desprendido. Ejemplos de
bases aprcpiladas son trietilamina y 3,4~dicloroanilina.
La reaccidn de condensacidn se llsva a cabo en presen—-—
cia de un disolvente, tal como benceno, tolueno, cloro-
benceno, cloruro de metiléno, cloroformo o tetraclorurao
de carbono. La temperaﬁura de reaccidn puede variar en-—
tre 09C y el punto de ebullicidn del disolvente utiliza
do. La hidrélisis del producto intermedio del método ¢
se pusde efectuar de modo simple. Por ejemplo, el grodugc
to intermedio pusds ser expuasto a aire hdmedo o pueds
ser agitado con agua.

La reaccidn descrita en el método d tiena lu-
gar en pressencia de un disolvente. Ejemplos de disclven
tes apropiados son xileno, tolueno, clorobencano y otros
disolventes inertes similarss que tienen un punto de —-
ebullicién mayor de aproximadamente 1009C. La reaccidn -
88 lleva a cabo a una temperatura que es aproximadaments
igual al punto de ebullicidén del disolvente utilizado,
€1 tiempo de reaccién es de varias horas.

En ol método @, la primera etapa se lleva a -
cabo en presencia de un disclvents tal como benceno seca.
Durante la reaccidn, la mezecla de rsaccidn s senfriada

ligeraments. El producto intermedio obtenido en la pri-

- 42 -
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, mera atapa es acidificado mediants un tratamiento, por =

. ejemplo, con una solucidn de un 4cide inorgénico en dci-

do acético, Acidos inorgdnicos aepropiados son HBr, H2504,

HCl y similares.

La reaccidn con cloruro de oxalilo de acuerda

con el método f se lleva a cabo en presencia de un di~-

' solvente, Disolventes apropiados son hidrocarburos aroméd
" ticos, tales como benceno y tolueno, e hidrocarburos clg
' rados, tales como cloroformo, tetracloruro de carhonn y

~diclorocetano. La reaccidn se lleva a cabo a tempsratura

elsvada, por e@jemplo al punto de ebullicidn del discl--

vente utilizado.

La reaccidn de acuerdo con el método g se desg

:rrolla en praesencia de un disolvente, tal como un hidro-

" garburo, por ejemplo tolueno, y & una temperatura de =--

reaccidn que pueds variar entre la temperatura ambienta

y al punto de ebullicidn del disolvente utilizado.

El procedimiento descrito uajo el encabezamian

" to h se lleva a cabo en presencia de un disolvente y una
' sustancia bdsica. Un medio de reaccién apropiado @s, =-—-—
_por sjemplo, dimetilformamida que contiens un hidrdéxido

" de metal alcalino.

La reaccidn de acusrdo con el método i se lle-

"va a cabo en presencia de un disolvente, tal como un ==~

éter, por ejemplo éter diet{lico. La temperatura de rsag

- 43 -



; cién es de modo preferibls aproximadamente igual a la --

temperatura ambiente.
Las condiciones de reaccidn para llevar a cabo

el método k son las mismas que se describen para el méta

* do h.

£l invento serd descrito ahora de modo més,cog

pleto can referencié a los siguientes ejemplost

l.- Produccidén de N={(2,6-diclorobenzoil )=’ -

: jglﬁ-diclorofanil)~uraa.

1o

9,5 g de 2,6-=diclorobenzamida y 10,34 g de 3,4
~diclorofenilisocianato en 25 ml de piridipa, a las que
se ha affadido 1 g des sodio, son calentados sobre un bafio

de vapor de agua (1009C +) durante 24 horas. La mezcla ~

' de reacecidén es vertida sohbrs hislo que contisne #éciday ~-

15 ;

20

25

26.6,71

clorhfdrico concentrado y sl precipitado sélido es lava-
do a fondo sucesivamente con agua y con alcohol, La sus~
tancia es rescristalizada en acetonitrilo. Punto de fu-—--
sidn: 2324C.

2.~ Produccidn de N-(2,6-diclorobenzoil)-N'-~

" (3,4~diclorafenil)-urea.

a) Produccidn de 2,6-diclorobenzoilisocianato.

95 g de 2,6~diclorobenzamida son suspendidos -
en 250 a 300 ml de cloruroc de metileno seco. Despuds da
la adicidn de 56 ml de cloruro de oxalilo, la mezcla es

calentada lentamente hasta sl punto de ebullicidn, tempg

- 44 ~



ratura a la cual el material de partida se disueiva con
rapidez con un intenso desprendimiento de dcido clorhi-
drico., Despuds de poner en sbullicidn durante 15 a 18 ho
ras, la mezcla es concentrada por evaporacidn an vacio,

5 €l 2,6~diclorobencilisocianato resultante ss utilizado -
para la siguiente etapa de reaccidn sin purificacidn adi
cional.

b) Produccidn de N=(2,6-diclorobenzoil )—n'=

(3,4~diclorofenil)=urea,

10 35 g de 2,6~diclorobenzoilisocianato en 100 ml
de benceno anhidro son affadidos gota a gota, con agita—--
cidn y snfriamiento, a una solucidn de 24,3 g de 3,4-di-
cloroanilina en ZQD ml de bsnceno seco. Se deéprenda mu—
cha cantidad de calor y se forma un prescipitado que es -

15 separado mientras estd caliente y luego as iavadn con —
benceno caliente. La N-(2,6-diclorobenzoil)-N'~(3,4-diclo
rofenil)~urea resultante es pura, tal como se muestra —-
por cromatograffé en capa delgada (como acetato de etilo
en calidad de disolventse). Si se desea, sl producto pus-

20 de ser recristalizado en acetonitrilo. Punto de fusidn:
2388¢C,

3.~ Produccién de N~{(2,6=dicloruvtiobenzoil)=N'-

(3,4-diclorofenil )~urea.

26,0 g de 2-(2,6~-diclorofenil)-tiazolin-4,5~

25 diona son suspendidos en 250 ml de tolueno seco y son ca

26,6.71 - 45 -
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lentados a 902C mientras se agita. Se desprende gas.y se

obtiens una solucidn de color violeta, a la cual se afia-

den 16,2 g de 3,4-dicloroanilina disueltos en 30 ml de -
tolusno. Daspuds de agitar durante 15 minutos, la Jolu=~
cidn es enfriada y el precipitado obtenido es separado.
Rendimiento: 20,1 g. Punto de fusidn: 1689c(.

4.~ Produccidn de N=(2,6-diclorobenzoil)=N"'-

(3,4-diclorofenil)-tiocurea.

10,5 g de cloruro de 2,6-diclorobenzoilo son -~

afladidos gota a gota con agitacidn a una solucidn d= 3,8

g de tiocianatoc de amonioc en 15 ml de acetona. Después ~

de poner en abullicidn durante 15 minutos, la mezcle de
reaccidn es affadida gota a gota a una solucidn de 8,71 g

de 3,4-dicloroanilina en 15 ml de acetona. Despuds ds agl

" tar durante 30 minutos, la mezcla de reaccidn es vertida

en agua y as extrafda con dter. La solucidn stérea es sg
cada y ss concentrada por evaporacidn y el residuo es rg
cogido en benceno, Despuds de tratar y recristalizar en
benceno se obtignen 1,3 y de la sustancia del tftulo., —--
Punto de fusidn: 2409C,

5.~ Produccidn de N-(2,6-dicloroticbenzoil )~

N'~(3,4-diclorofenil)-tiaurea.

3,0 g de N-(2,6~dicloroticbenzoil)=S~metil~di~

. tiocarbamato y 1,6 g de 3,4~diclorcanilina son disusltos

"en 25 ml de tolueno y subsiguisentemente son calentados a

- 406 -
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reflujo durante 5 horas., El precipitado amarilloc resultan
te es tratado de la manera usual. Rendimiento: 2,1 g. Pun

te de fusidn: 168-1709°C,

6.- Produccidn de N-(2,6~diclorobenzoil)~N-(me

til)-N'~(4-clorofenil)-ursa,

10,3 g de N-(2,6-diclorobenzoil)-N'=(4-cloro-
fenil)-urea y 1,88 g de hidrdxido de potasio en furma de
polvo (al 90%) son disueltos en 40 ml de dimetilfarmami=
da, despuds de lo cual ss affaden yota a gota 4,7 g de yo
duro de metilo a la solucidn transparente. La reaccidn =
resultante es sxotérmica, Despuds de agitar durante 2 ho
ras, le solucidn es dilufda con agua helada y la sustan=~
cia s6lida es aislada. Rendimiento: 10,3 g. Puntc de fu-
8ibns 124-1264C.

De una manera completamente similar pero utilji
zando cloruro de metoximetilo en lugar de yoduro de meti
lo, se produce N-(2,6-diclorobenzoil)-N-(metoximetil)=N'=-
(4=clorofenil)=-urea. Punto de fusidéns 121,5-122,59C,

7.~ Produccién de 3-para—clorofenil-5-(2,6-di-

clorobenzoil)=2,3,5,6-tetrahidro=~4H~1,3,5~0xadiazinona=

4,

6,5 g de N-(2,6~diclorobenzoil)-N'~(4~clorofe-
nil)-urea y 1,3 g de hidréxido de potasio en forma de ~-
polvo al 90% son disueltos en 25 ml de dimetilformamida,

después ds lo cual se afiaden a la solucidn 2,18 g de di-
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clorodimatiléter. Despuds de agitar durants 2 horas a (9C,
se afiade otra porcidn de 1,3 g de hidrdxido de potasio -
en forma de polvo al 90%, despuds de lo cual lz mezzcla es
agitada durante 24 horas a la temperatura ambients. Des—
pués de dilucidn con agua helada, la sustancia sdlida ob
tenida es aislada y cromatografieda. Rendimiento: 2,1 g.
Punto de fusidn: 164-1689C.,

8.~ Produccidn de N=-(2,6-diclorobenzoil)-N'~

(4~clorofenil)=N'~(ciclohexenil=1)-urea.

3ml g de 1~(4~clorvanilino)-ciclohexeno son di
sualtos en 50 ml de éter absoluto y a esta soluciér ss -
affade una sclucidén de 3,25 g de 2,6-diclorobenzoil-iso--~
cianato en 10 ml de éter absoluto. Después de un carto -~
tiempo se produce un precipitado gue es separado y es la
vado con éter. Rendiwientos: 5,1 g. Punto de fusidn: 156-
1589C,

9.~ Produccién de N=(2,6=diclorobenzoil )=N'—

(3,4-diclorofenil)-ursa.

Una solucidn de 1,62 g de 3,4~dicloruvanilina y
1,01 g de trietilamina en 20 m)l de benceno fue afadida -
gota a gota a una solucidén ds 2,71 g de dicloruro de 2,6
~diclorobenzpilisocianato en 25 ml de benceno, mientras
se agita a 202°C, Hay un ligero aumento de temperatura y
se produce un precipitado blanco., Despuéds de agitar du—-

rante 2 horas, la sustancia blanca es separada y el fFil-~
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- trado s expuesto a airea humedo. Desspuds de 24 horas =

' s8 producen cristales casi perfectos, que son aislados.

Punto de fusién: 2362C. Rendimiento: 1,3 g.

10.~ Produccidn de N=(2,6-diclorobesnzoil )=N'=~

'(3,4-diclorofanil)-urea.

2,62 g de N=(2,6-diclorabenzoil)-atiluretano y
1,62 g de 3,4~dicloroanilina son afiadidos a 10 ml ce xi-
leno y son calentados al punto de sbullicién durante 2 -

horas, siendo separado por destilacidn el alcohol forma=

~do, Después de enfriar, los cristales formados son cepa-

' rados por filtracidn. Rendimiento: 3,4 g. Punto de fu——

" sidn: 2360C,

1l.~ Produccidn de 3-(2,6-diclorsbenzoil)=1-(pa

" ra-glorofenil)=hidantofna..

.g Preparacidén de N-(2,6-diclorubenzoil)-N'—(ciano

.metil)=N'~(para~clorofenil )~urea,

16,0 g de 2,6~diclorobenzoilisocianato son afig

didos en pequefias porciones a una solucién de 11,66 g de

. para=-cloroanilino~acetonitrilo en 100 ml de benceno se--

. co con moderado enfriamiento. Después ds algtin hiempo, -

se separa por cristalizacidn una sustancia, la cual des-

pués de aproximadamente 12 horas es separada y lavada --

con benceno. Después de secar, el peso es de 25,25 g, as

decir 93,7%, siendo de 1852C el punto de fusidn con des~

_composicidn espontdnea sobre el banco de calentamiento -
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de Kofler. La cromatograffa en capa delgada (el disolven

te es acetato de etilo o cloroforma) muestra que la sus—

tancia es pura; sin embargo, si se desea, esta puede ser
recristalizada en 250 ml de benceno con un rendimiento -
de 80%.

b) Preparacién de 3-(2,6-diclorobenzoil)-1=(para-

clorofenil)=hidantoina.

25 g de la sustancia preparada por el mé€toao -

- descrito en 11a fusron agitados a la tempsratura ambien-
_te en 150 ml de solucidn de HBr aproximadaments al 15% -~
- en 4cido acético, disolviéndose la sustancia casi complg

i tamsnte con rdpida formacidn de un precipitado espess, -

Despuéds de ser calentada (a 409C) durante un corto tiem-~

:po y de sar dejada reposar durante algunas horas, la sug

pensidn es vertida en medioc litro de agua, separada, la-

vada con agua y secada. Rendimiento: 24 g. Punto de fu--

" sidén: 176=-1802C.

12.~ Produccidn de 4dcido %-(2,6-diclorobsnzoil)

~l=~(para-clorofenil)-parabdnico.

10,3 g de N~-(2,6~diclarobenzoil)-N'~(para~clo~

rofenil)-urea son puestos en ebullicidn en 100 ml de -—-

" 1l,2~dicloroetancl seco que contiene 3 ml de cloruro de -
~oxalilo durante 24 horas, La uresa se disuelve con el des

~prendimiento de dcido clorhidrico. Despuds de concantrar

por evaporacidén y después de afadir 25 ml de ligroina, =~
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. el residuo se vuelve cristalino. La sustancia puede ser

- recristalizada en 30 ml de benceno.'Puntd de fusidn: -

1572C, Rendimiento: B8 g.

Se deberd hacer observar que las sustancias -
enumeradas en la memoria fueron producidas de una mane-
ra que es enteraments andloga a los métodas ilustrados
an los anteriores ejsmplos. Para pfoducir el gran ndme-
ro de compuestos de acuerdo con el invento se utiliza =
frecuentemente de modo especial el método a) arribae des
crito que estd ilustrado por los Ejemplos 2, 3, 4 y 5,

13.~ A partir de las sustancias enumeradas en
esta memoria se han preparado polvos humectablies mez—-
clando 25 partes en pseso de la sustancia activa con 3 -
partes en peso de ligninsulfonato de calcio, 2 partus =
en peso de dibutilnaftalensulfonato y 70 partes en peso
de caolin.

l4.~ Concentrados liquidos de las sustancias
activas de acuerdoe con el invento han sido preparados -
disslviendo 10 partes en paso de la sustancia activa en
dimetilformamida a lo cual se puede afiadir una pequefia
cantidad de ciclohexanona, y afiladiendo subsiguientemen-
te a la solucidn obtenida desde 6 a 7 partes en peso de

un emulsificador, tal como una mezcla de nonilfenolpoli

" glicoléter y alcohilbencenosulfonato de metal alcalino-

térreo.
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15,~ Las sustancias activas de acuerdo con el
invento han sido dispersadas en aqua en concentraciones
de 100, 30, 106, 3, 1, 0,3 y 0,1 mg de la sustancia acti
va por litro de dispersidn acucsa. Plantas de coles de
Bruselas jdvenes son pulverizadas con una dispersidn —-~

acuosa de la sustancia de acuardo con el invento gue ha

ds ser investigada, hasta que la dispersidn se escurre.

Despuds de que las plantas sa han secado, son colocadas
en cilindros Perspex, y luego cada una de ellas son in--

fectadas con § larvas de Pieris brassica (gusanos de la

‘mariposa de col blanca). Despuds los cilindros son cu=-

biertos con gasa y son almacsnados a una temperatura =

de 248C y a una humedad relativa de 60-~70%. Después de =
5 dias se detsrmina el porcentaje de mortalidad. Cada sp
sayo 8s conducido en triplicado, Los resultados de log =
ensayos astdn dados en la siguiente tabla. Los significa

dos des los simbolos utilizados en la tabla saong

o+
»

mortalidad de 90 a 100%
mortalidad de 50 a 90%

I
1]

mortalided menor de 50%.
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TABLA

Actividad biocida sobre iarvas de Pieris brassica.

Actividad
Compuesto " Concentracidn expresada en mg de
sustancia activa por litro,
100 30 10 3 1 0,3 0,i

N~(2,6-diclorobenzoil;
“N'=(3,4~diclorofenil
~-urea., , + + + + & + -
N~(2,6-difluorcbenzoil)
=N'=(3,4~diclorofenil)
-yUrea,.

K
'
o+
.
!

N=(2,6~dimetilbenzoil)
10 N'-(3,4-diclorofenil)=-
urea

N~(2,6=diclorobenzoil)=-
N'~(4=clorofenil)-urea + + + + 4 + &

N=(2,6=-dimetilbenzoil )~
N'~(4~clorofenil)~urea +

N—(Z,GndiciorobanZDilg
15 “N'=(2,4=diclorafanil )=
uree + + + -

Nu(z,sudiulnrahenznilgu
N'~(4maiclopropilfent)w
urea + + + +

N~(2,6-diclorobenzoil)
=N'=~(3~cloro~4~yodo~fg
20 nil)=urea + + 4 £ -
N-(2,6~diclorobenzoil )=~
N'=(3=cloro=4~bromo=fe=
nil)=-urea +

4~
4
-
1+

+
g

ok
1

+
o
I

N-(2,6-diclorobenzoil)-
N'=(4~isopropilfenil)=—
urea + + +

-
1

25

26.6.,71 - 53 =
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Compuesto

Actividad
Concentracidn expresada en mg de

sustancia activa por litro.

100

30

10

3

1

0,3

N-(2,6-diclorobenzoil )=
N'-(3,4~dibromofenil)- .
urea

N~(2,6=diclorobenzoil )=
N'=(4=Fluorofenil)=
urea

N-(2,6-diclorobenzoil)~-
N'~(3-trifluoromatilfenil
-urea,

-N=(2,6-diclorobenzoil)=

N'=(4=n.butilfenil)-
urea

 N=-(2,6~diclorobenzoil)-

N'=(3~cloro=4=matilsulf o~

. nilfenil)-urea,

N-(2,6-diclorobenzoil)~
N'-(4~ter,butilfenil)-
urea,

N—(Z,G-diclorobenzoilg—
N'=(3,4~difluorofenil

7 urea.

N-(2,6—di§lorobenzoilg~
N'-(2,4~difluorofenil
urea

- N={2,6~diclorobenzoil)~

N'-(4-bromofenil)~ursa

N-(2,6~diclorobenzaoil)=-
N'=(2,5~difluoro~4~bromo
fenils-urea

" N-(2,6-diclorobenzoil )~

N*=(4-yodofenil)-urea

N-(2,6-diclorobenzoil)-
N'=(3=~fluoro-4-cloro-
fenil)-urea

)

ER

- 54 -

“+

-

b

o=

i+

bt

| % ad

f+

o+



_ Actividad
€oncentracidn expresada en mg de
Compuesto sustancia activa por litro,
100 30 10 3 l 0,3 0,1

N~(2,6-diclorobenzoil )=
Nf={(4=~fenilfanil)=~urea + 4 + -

5 N-(2,6~-diclorocbenzoil)=-
N'=(4=ciznofenil)-urea * 4+ 4

o+
l+
s

N~{2,6=diclorobenzoil )=
NY~(3=fluoro=4~hromo- :
fenil)-urea + + + N T -

N~(2,6=diclorobenzoil)=~
N'~(3=Fluoru=4-yodofa-
10 nil)-urea + + 4 + &
N~(2,6=diclorvbenzoil )=
N'~(2~fluoro=4-yodo-fg
 nil)=-urea + + + + 4+ 4 -

N-(2,6-diclorobenzoil)~-
N'={4=r,propilfenil)=
urea o+

“+
3
1

N=(2,6-diclarobenzoil)=
15 "N'=(4~trifluorometilfe-
-nil)=urea K + + 4 4 4 +

N~§2,6—diclorobenzoil;~
N'(S~ciclopropilfenil
urea + + + -

N-(2,6-diclorobenzoil )=

N'-(2-mstil-4-clorofe~ :

nil)-urea + + + -
20

N=~(2,6=diclorobenzoil)~

N'=(4=gBc.butilfenil )=~

urea, + o +

N=(2,6-diclorobenzail)-
N'=(4-isobutilfenil)~
urea + + +

- N=(2,6-diclorobenzoil)~
25 N'=~(4-etilfenil)-ursea

4
.
o+

2646471 - 5§ ~
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Compuesto

Actividad

Concentracidén expresada en mg de

gustancia activa por litro

0,1

N-(2,6-diclorobenzoil)~-
N'=(4-n.dodecilfanil)-
urea

N-(2,6~diclarobenzoil)-
N'~(4~-bencilfenil)-urea

N=(2,6-dibromobenzoil )=
N'=(3,4~diclorofenil)~
urea

N-(3,6-diclorohenzoil )=~
N'~(matil)-N'—=(3,4-di~
cleorofenil)-urea

N-(2,6-diclorobenzoil)-
N'=(etil)~N'-(3,4-diclo~-
rofenil)~urea

N~(2,6-diclorobenzoil)-
N'~(metil)-N'=(4~terbu~
tilfenil)-urea

N~(2,6~diclorobenzaoil )=
N'={metil)=N'=(4=~bromo=~
fenil)-urea

N-(2,6~diclorobsnzail )~
N'=(etil)=N'~(4=~bTomo=
fenil)-urea

N~(2,6~diclorobenzoil)=
N‘-(etil%wN'~(4-isopro-
pilfenil)-urea

N-(2,6-diclorobenzeoil)~
N'(etil)=N'=(4=n.butil
fenil)~urea

N-(2,6~diclorobenzoil )~
N*'~(metil)=-N*=-(4~cloro-
fenil)-urea

100 30 10 3 1 0,3
+ 4 4
+ 4 4 L -
L T T

o

ot

3=

o)

Job
1

- 56 =
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Actividad
Concentracidn expresada en mg da
Compuesto sustancia activa por litro,
100 30 10 3 1 g,3 0.1

N-(Z,6~diclorabenzoil)= + + +
R'=(atil)~N'-(4~clorofe
nil)-urea

W-{i,C-diclorcbenzoil )
Mew(atil =Nt elbwteor bum

cilﬁaniiswursa 4 4+ 4
fi-(2,6~diclorubenzoil)~
Hle(petil jofit=(4-nitro=
fanil)~urea 4 + +
Acide 3~22,6»diclorobag
U 20il)ed~{d~clorofenil)=
narasdnico + + 4
N-(2,G6=diclorobenzoil )=
N'-(2,4,5~triclorofenil)
urea + + + -
N-(2,6~diclorobenzoil )=
N'=(fenil)-uree : b -
15 N-(2,6-dicloraobenzoil)-
N'w(4=nitrofenil)-urea 4 4 + -
N—-(2,6~difluorobenzoil )=
N*=(trifluorometilfenil)
urea + + + * +
N~(2,6=difluorobenzoil )=
N'e(4=n.butilfenil)=~urea + boa 4 L !
20 N=(2,6=difluprobanzail )=
NVw(buter.butilfanil)e
urea i L + 4 4
f=(2,6~diflugrobanzoil )=~
N'-(4~isopropilfenil)-
urea, + + + + +

N-(2,6~difluorobanzoil)-
N~(3=Fluorc=4~ycdofanil)
—-uraa + L

N
[ 2]
o+
ol
o

26.6.71 - BT =
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10

Actividad
Concentracidn expresada en mg de
sustancia activa por litro
Compuesto 100 30

3

1

0,3

g,1

N-(2,6-difluorobenzoil)
'~ (3~fluoro=-4~cloro-
Fenil)-ursa

if--(2,6-difluorobenzoil)
~N'={3~triflucrometil~
fenil)-urea

N-(Z,S-difluarobenzoil)
~N¥~(4~igobutilfenil )=~
MN¥'~(metil)~urea

N-{2,6=difluorobenzoil)
N¥=~(4~clorofenil)=-urea

N-(2,6-diflucrobenzeoil)
-N'~(4-bromofenil)-urea

N-(2,6-diflugrobenzoil)
~N'=(4=~fluorofenil)~-ure

N~(2,6~difluorobenzoil)
~N'=(4~tiometilfenil)~-
urea

N-(2,6-diflucrobenzoil)
~"-fmatil)~N'—(4—clorg
fenil)=-urea

N-(2,6-difluarabenzoil)
~N'~(metoximatil)=N'~
(3,4~diclorofenil)-urea

N-(2,6=~diclorobanzoil)-
N'-(3~clorofenil)-ursa

N-(2,6~diclorobenzoil)-
N'-(5,6,7,8=tetrahidro-
2-npaftil)-urea

N-(2,6-diclorobenzoil)-
N'~(3,4=dioximetilénfe-
nil)=-urea

+ 4

+

o+

4

o+

+

b

L+

at +

*

- 58
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Actividad
Concentracidn expresada en mg de
sustancia activa por litro
Compuesto 100 30 10 3 1 0,3 0,1

N-{2,6-diclorubenzoil )=
N'-(4~diclorociclopro-

pilfenil)j-urea + L+ 4 -
8

N-(2,6~diclorobenzail )=
N'~(4~matilsulfonil)-
urea + L+ -
N~(2,6-diclorobenzoil )=
N'=(3~bromo=4-clorofa=
nil)-ursa L -
N-(2,6=-diclorobenzoil )=

10 N'{4~para-clorofenoxi-
fenil)=-urea + 4 -
N-(2,6~diclorobenzoil)=-
N'=(3,5=dicianofenil)=
urea I
N-(2,6~diclorobenzoil
N'=(2,5-difluorofenil)-
urea -

15
N~(2,8~diclorobenzoil )=
N'«(3,4=dimetilfanil)=
urea ok -
N=-(2,6-diclarvhenzoil)=
N'~(4-dimetilaminosulfg
nilfenil)~-urea £ £+ 4 -
N-(2,6~diclorobenzoil )=

20 N'e-(4=feniltiofenil )~
urea + + -
N-(2,6~diclorobenzoil)-
N'~(4~benzoilfenil)-
urea + 4+ 4
N=-(2,6~-diclorobenzoil)=-
N'=(4=pentiltiofenil)~
urea + & -

25

2646.71 - 59 -
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Compuesto

Actividad
Concentracidn expresada en mg de
sustancia activa por litro,
100 30 10 3 1 0,3 0,1

N-(2,5~diclorobenzoil)-
N'-(3-diclorociclopro-
pilfenil)-urea

N-(2,6-diclorobenzoil)=-
N'=(4~pentilsulfonilfe~
nil)~-urea

N-{2,6~diclorobenzoil)-
Nw(4=n,octilfenil)-
ureaea

N-(2-matoxibenzoil)~N®-
(3,4-diclorofenil)~-urea

Nw(z—clorobenznilg-N°-
(3,4~-diclorofenil)=~urea

N-(2~brﬁmobenzoilg-N“-
(3,4-diclorofenil)~ursa
N~(2,6=diclorobenzoil )=
Nt=(hidroxi)=N'=(2,4,5=
triclorofenil)-urea

N-(2,6=-diclorobenzoil)-

N'=~(pentil)=N*=(3,4~diclo .

rofenil)~urea

N-(2,6-diclorobenzoil)~-
N'-(3,4-diclorofenil)-~
ursa,.

N-(2,6~diclorobenzoil)=
N'=(stoxicarbonil)=N'-
(3,4-diclorofenil)-urea

N-(2,6~-diclorobenzoil )~

N'=(pentil)=N'~(4~broma-

fenil)~urea

N—(2,6—diglorobanzoil)—
N'—(metil)-N*=(4~isoprg
pilfenil)~-urea

L -
L L -
T
T
4 n X -
+ o+ -
i -
+ -
L KX -
L+ -
L L L -
P

- 60 -



Actividad
Concentracidn expresada en mg de
sustancia activa por litro
Compussto 100 30 10 3 1 0,3 0,1

N-(2,6~diclorobenzoil)=
N'=(pentil)~N'~(4~cloro
fenil)-urea + + + -

N-(2,6-diclorobenzoil )=
- N'e(gtil)=N!'~(4~-n.pro=-
pilfenil)~urea. + + + -

N~(2,6~diclorobsnzoil)=
N'~(etil)~N'~(4~-sec,butil
fenil)=-urea +

I

L

N=(2,6=-diclorobsnzoil )~
10 . N'=(etil)-N'~(4~isobutil
~ fenil)=-urea + 4 -

" N~(2,6-diclorobenzoil)=
N'-(pentilg—n'~(4-tar.q
butilfenil)-urea 4

. N-(2,6-diclorobanzoil )=
N*=(bencil)=N'=(4=-clorg
fenil)=urea + + +.

b
]

15
N~22,6~diclo:obenzail)-
N-(matoximatil)=N?=(4~
clorofenil)~urea

N=(2,6=diclorobanzoil)=
N'=(metil)=N'=(4=n,butil
fenil)-urea 4 ¢

N-$2,6~diclorobanzoil)-
20 Nw(matil)=N'w=(3,4~diclo
rofenil)~urea +

1+

14+

N-(2,6-~diclorobenzoil)=-
Nf~(metil)=-N"=(4~58C.bU=
tilfenil)~urea +

I+
-

N~(2,6~diclorobenzoil)~
N'=(metil)-N'~(4=~isobutil
- fenil)~urea 4

26,6471 - Gl -



Actividad
Concentracidn expresada en mQ da
" Compuosto sustancia activa por litro,
100 30 10 3 1 0,3 @,l

- N-(2,6-diclorabenzoil )~
N*—(metil)-(4-n.propil-

fenil)~urea 4 -
5 3~(2,6~diclorobenzoil )~
-1~(para=~clorofenil)~hi
dantoina, + -
N~(2,6~diclorobenzoil )~
N?-~(4~cloropiridil=-2)
UL 38 ‘ + o+ 2 -
10 Ejemplo 16.~ Las sustancies de acuerdo con el
‘invento son dispersadas en agua en concenéracionas ag -
1, 0,%, 0,1, 0,03 y 0,01 mg de sustancia activa por li-
tro de dispaersidn,
Las dispersiones acuosas son inoculadas luego
15 con 20 larvas de un df{a de edad del mosquito de fishra =-
amarilla (Aédes aegypti) y son mantenidas a una tempe§a~
turae de 258C, Las larvas son alimentades con levadura de
malta, Después de 6 dias se detsrmina el porcentaje da =
mortalidad, tomando en cuenta la mortalidad natural. Los
20 reoultados de este ensayo sstdn dados en la siguiente =~-
tabla. Los significados de los simbolos sons
<+ = mortelidad de 90 a 1l00%
+ = mortalidad de 50 a 90%
- = mortalidad menor de 50%.
25

Se deberd hacer observar que cuando no se dester

26.6,71 - 62 -
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mina el porcentaje de mortalidad despuéds de & dias, sino
después de 14 dfas, éste ss mucho mayor. El parcentaje
de martalidad después de 14 dias se puede deducir de mg
do razonablemente satisfactorio de la siguiente tabla,
yue se refiers a un periodo de espera de 6 dias, cambim

do los resultados "+" por resultados "4,

TABLA
Actividad biocida sobre larcas de Aedes aecypti

Actividad
Concentracidn expresada en mg o

Compuesto sustancia activa por litro,
1 0,3 0,1 0,02 3,01

N-(2,6-diclorabenzoil)=
N'=-(3,4~diclorafenil )=~

urea P L

N~(2,6-diclorcasnzoil )= )

Nt'=(4-clorofenil)-urea ] + + 3 -

N=(2,6~diclorabanzoil)=

N'=(2,4~diclaorofenil)=

urea , ' + % 4 -

N=-{2,6-diclorobenzoil )=

N'=(4~ciclopropilfenil)

urea 4, % + .

N={2,6~dielorobenzoil )=

Nt'=(3=cloro=4~bromofe=- :

nil)-urea + + -

N~-(2,6-diclorobenzoil)~

N'=(4~Fluorofenil)-urea + + + -

N={2,6~diclorobenzoil )=

N'=(3=trifluorometilfe~

nil)=-urea 4 4+ i + +
- 63 -



Actividad

Concentracidn expresada en mg de

Compuesto

sustancia activa por litro.

1

0,3

0,1

0,03

0,01

N-(2,6~diclorobenzoil )=
N'—(4=n.butilfenil)-
uraa

Ne=(2,6~diclorobenzoil )=

. N'~(2,5~difluoro=4=bro=
. mo=Ffenil)-urea

;N-(2,6;diclorobenzoil)—

Nte=(3wfluoro~4=clorofe=
nil)-urea

_ N=~{(2,6=diclorobsnzoil)~

10

15

N'=(4=fenilfenil )-urea

N-(2,6-diclorobenzoil)-
N'«(4=cianofenil)=-urea

N=(2,6~diclorobenzoil)~

" N'w(4~=trifluocrometilfes~
; nil)~urea

N-(2,6~diclorobenzoil )~

! Nb=(3=fluoro=4~yodo=feg=

nil)-urae

N=(2,6=diclorobenzail )~
N'=(2=fluoro=4~yodo=fg=
nil)-urea .

. N~(2,6~diclorobenzoil)~
N'=(4~n,propilfenil)=-
" urea

20

25

N=-(2,6~diclorobsnzoil)=~

" N'=(3-cicleopropilfenil)
- urea

' N-(2,6~diclorobenzoil)=~

N'e=(2=-matil=4~clorofe-
nil)-urea

N-(2,6-&ic10robenzoil)~
N'=(4-sec.butilfenil)=

. urea.,

26,6.71
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I+
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Actividad
Concentracidn expresada en mg de

Compuesto sustancia activa por litro,.
1 0,3 0,1 0,03 0,01

N-(2,6-diclorobenzoil )~
N'=(4-igobutilfenil)=

; urea 4 + +
N~(2,6~diclorobenzail )= :
N'=(4m~etilfenil)~urea 4 + +
N-(2,6~ditlorobenzoil)=-

N'=(4-n,dodecilfenil )~ ,
ursa + + +
N-(2,6~diclorobenzoil)=~
10 N*~(4=bencilfenil)-urea % + 4
N-(2,6-dibromofenzoil )=
N'-(3,4-diclorofenil)-
urea 4 4 & 3
N-(2,6=-diclorabenzoil)=
N'e(metil)=N'=(3,4=di=
clorofenil)~urea 4+ * + -
V N=(2,6~diclorobenzoil )=
15 Nt—(atil)=N'=(3,4=diclg -
rofenil)~urea + + 4 -
N=(2,6~diclorebshzoil)=
N'w(matil)=N'm=(4=~bromo~
fenil)~urea + + + -
N~(2,6~diclorobenzoil )~
N'-(etil)-N'~(4~bromofe
nil)-urea 4 + 4 -
20
N-(2,6~diclorobanzoil)=
N'-(etil)-N‘-(4~nibutil
fenil)=-urea + i -
N~(2,6-diclorobenzoil)=~
N*-~(metil)=-N'=(4=~cloro=
fenil)~-urea + + -
25

26,6,71 - B5 =
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Compuesto

sustancia activa por litro,

1 0,3

Actividad
Concentracidn sxpresada en mg de

0,1

0,03

0,01

‘N-(2,6-=diclorobenzoil)-

N'=(atil)~N'=(4~clorofg

nil)-urea

_Acido 3—52,6-diclqruben

20il)=1={4~clorofenil)~
parabdnico

:N-(2,6~diclorobenzoil )=
N'-(4-metilfenil)=urea

7N—(2,6~diclorohenzoil)-
N'~(4=acetilfenil)-ursa

‘N-(2,6-diclorobenzoil)~

N'=(3=cloro=4=-tiometil=-

fenil)-ursa

N=(2,6~diclorobenzoil)~

N'~(4=tiometilfenil)=
urea

‘N-(2,6~diclorobenzoil)=-
‘N'=(3=cloro=4=nitrofe~—
‘hil)-urea

N=(2,6-diclarobenzoil)~
N'=(3,4~dimetilfenil)~

urea

N-(2,6~diclorobenzoil )~

N'-(2~fluorofenil)-urea

‘N={2,6=diclorobenzoil )=

N'=(3=Fluorofenil)-urea

N~(2,6~&iclorobenzoil)~
N'-(4-pentiltiofenil)=—
urea

N=(2,6~diclorobenzoil)-
N'~(4~metiltiometilfe—~
nil)-urea,

S
o

4=
f4

|4~
i

E
1

I+
I

1L
L

- 66 ~
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Actividad :
Concentracidn expresada en mg de

Compuasto , sustancia activa por litro, .
10,3 0,1 0,03 0,01

‘ N-(2-clorobenzoil;—N'— _
. (3,4~diclorofenil)=urea + + :

-N—(2hbromobanzoil§-N'~

(3,4~diclorofenil )-uréa + % + -
N-éz,ﬁ-diclorobenzoil)~
Ne~(matil)-N'~(3,4~diclo
‘ rofenil)=-urea 4+ + * i +
t N=-(2,6-diclorobenzoil )=
i N'~(pentil)~N'=(4~bromo :
_ ~fenil)~urea + + - i

i N=(2,6~diclorobenzoil)~ .
, N'=(bencil)-N'8(4~clorg ‘
" fenil)-urea 4 ¢ -

| N~22,6~diclorobenzoil)-

Ne(metil)=N'=(4-clorafe
" nil)-urea + 4 +
; N-iz,ﬁ*diclcrobanzail)-
C Ne(matoximetil )=N"'=(4~
‘ clorofenil)=-ures + 4 + :

. N={2,6~diclorobenzoil)=~
- N'w(matoximetil)=N'e ,
(3,4=diclorofenil)=urea & + +

N-(2,6~diclorobenzoll )= ' i
N'-ématil)mN'—(matil;- ' |

"N'=(3,4~diclorofenil)=

 urea + + - :
N=(2,6-diclorctiohen== ;
zoilS~N'—(S,4-diclorofg !
nil)=-urea + 1 + -

' N-(2,6~diclorobenzoil)=-
N'~(3,4=~diclorofenil)~

. tiourea, 3 * :

" N=(2,6~diclorotiobenzoil) ‘ ,

- =N'=(3,4~diclorofenil)~ i
tiourea. + + + + :

2606071 - 67 e
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La presente solicitud, que corresponde
a la presentada en Holanda, con fecha 15 de Mayo de
1,970, bajo el Niimero 70 070 40, se acoge a los benefyi
cios del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propie

dad Industrial,

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién, propia y nveva,
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de XInvencién en Espafia por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguilentes:

1%2,~ Un método de producir compuestos de

rivados de urea de la férmula general

- 68 -



en que A es un dtomo de hidrdgenoc, un &tomo de haldgeno,
un grupe metilo o un grupo metoxi, B representa también
un dtomo de hidrdgeno, un Atomo de haldgeno, un grupo me-
tilo o un prupo metoxi, con la condicibén de que A y B no
5 representan ambos a la vez un dtomo de hidrégeno, R es
un dtomo de hidrdégeno, un grupo alcohilo, un grupo hidro-
xi, un grupo alcoxi, un grupo alcoximetilo, un grupo aci-
lo, 0 un grupo alcoxicarbonilo, y R2 representa un grupo
fenilo sustituido o no sustituido o un grupo piridilo que
10 puede estar sustituido con haldgeno, con nitro, con ciano
0 ¢on alcohilo halogenado, caracterizado porque se hace |

reaccionar un compuesto de la férmula:

A

¢ \ C-?-H

15 BOR
en que A, B y R tienen los significados arriba mencionados,

con un compuesto de la férmula:
- =C=
R2 N=U=0

en que R2 tiene el significado arriba mencionado, para ob-
20 tener un compuesto de la férmula general antes indicada.
28,- Un método de producir compuestos derivados de urea.
Tal y como se ha descrito en la lemoria que antecede
y vara los fines que se han especificado.
Esta Memoria consta de sesenta y nueve hojas escri-

25 tas a mdquina por una sola cara.
Madrid, -
84 big, 0y

P.A,

Alberto de Eizunory,
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