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glesa, residente en Imperial Chemical House, Mill-
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Este invencidn Be relaciona con un procedimiento
para preparar nuevos derivados de difenilamins, Ytilea como
egenten bes%icidas.

Por lo ﬁanto, la preéente invencién proporeiona

5 derivados de difenilamina de fdérmula:
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en la que o bien (a) Q representa un grupe ciano o trifluor-
metilo y X representa un Atomo de halbgeno, m es un eﬁﬁéro
de 0 a3, nes 061, pesun entero de 0 a 2y ¢ es“ui}
entero de 0 a 3, siendo la suma de m, n, p ¥y q un enféfo

de 2 & 53 6 bilea (b) Q‘representa un grupo nitro y X zépre—
senta un Atomo de hal6geno, m es un entero de O a 3,~ﬁaes
061, pes un entero de 0 a 2, q es un entero de 0 a 3,
giendo la sumg de n y p un entero de 1 a 3 y siendo lz suzm
de my, n, py q un entero de 2 a 5.

Un grupo preferido de derivsdos de dnfenilamina,

gegin la presente invencién, son aquellos de fucmaJa@

0, (X,

7\

en la que Q represents un grupo ciano o triflucrmetilo,

¥y X representa un Atomo de haldgeno, m es un entaro de 0 &

3:'n es 06 1, p es un entero de 0 a 2 y g es un entero de

0 a 3, siendo la suma de my, Ny p Y qun enters de 2 a 5.
Los compuestos segin la invencidn sncluyen aque-

1los mostrados en la siguiente Tablg I, en ia cual se indi-

can los valores pars los radicales Q, R1, 22, R3, R4 y Rs.
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© TABLA I (Continuei"ciénl)
. )

Commesto | Q r! | g2 g3 i} r* R
19 CN | CFy N0, ' u Br
20 CFy | NO, NOy N0
21 on CFy NOo NO,
22 CFy | H cFy | LH CF3 H.
23 CFPy3 | Br | H CN H Br
24 CEy | CFy N0, H Nba
25 0313 Br NO, H Br-
26 CFy | OFy N0, B Fr
27 CPy | NO, | OFy | H 6 NO,| CFy N0, 6 H
28 CF3 | Br | C1 NO, H ca-
29 CFy | €1 | C1 NOo H 1
30 CFy | Nop | H NOo it By
31 CF3 | NO, | H Br H Br
32 NO, | H CFy CFy H
33 CFy | C1 |C1 H H
3 oFy | C1 |m 01 N0, MO,
35 CFy | CF3 | H NO, Eooa
36 N0, | 01 | CF3 Hé6CL | CFy | ClLOH
37 CF3 | Nop | H H H C1
38 CFy | Br | H NOo ;H
39 CFy | Nop | H Br ‘

40 CFy3 | €1 | H CFs H i 1
41 CFy | Nop | H c1 3 ; NOo
42 CFy | No, |H Br H i N0,
43 CFy | 01 | H c1 B Do,
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TABLA I (Continuacién)

Compuesto | R1' R2 R3 R4 R5
No.
44 cFy | 01 H Br N0,
45 CF3 | H c1 N0, N0,
46 CF3 | Moy c1 CFy N0,
47 CFy | 01 H No, | €1 Br
48 CF3 | CN H N0, H
49 CF3 | H CF3 | Mo, | H 34
50 CFy | H o1 c1 H o1
51 CF3| WO, H CL H Br |
52 . CFy | H c1 c1 H H '
- ) —

. o
Los derivados de difenilaming segin 1a inveneidn,

- pueden prepararse mediente verios Procedimientos. Agl, puede

tratarse un compuesto de férmulas

Q

0,

NH,

N(b

con un compuesto de férmulas

en donde Y representa un Atomo de hglégeno y @, X, m, n,

Py

¢ se definen como anteriormenﬁe, para obtener los derivados
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de difenilamina.
Alternativamente, los derivados de difenilemina

pueden preparsrse tratando un compuesto de férmulas
NO,

2

con un compuesto de férmula:

en donde Q, X, Y, m, n, p ¥ q se definen como antefiormen—
te.,

Egtos procedimientos pueden efeciuarse en clerdos
casos calentando los reactantes entre sl en ausencis de un
diluyente y/o una base, pero con preferencia estd presente
un disolvente o diluyente. Los disolventes sdecuados inzlu~-
yen, por ejemplo, materiales no hidroxilicos tales como di-
metilformamida, dimetilsulféxido, sulfolanc, acetonitrilo
y tetrahidrofurenc. Entre éstos, se prefiere psrticularmeri—
te la dimetilformamida. Bajo ciertas circunstancies, pueden
emplearse disolventes hidroxilados, por ejsmplo metanol y
etanol, cuando la presencia del grupo hidroxilo no interfie-
ra con el progreso de la reaccidn, Bases adecuadas son
hidruro sédico (si bien el hidruro sédico no es apropiado
cuando se utiliza un disolvente o diluyente hidroxilado),

carbonatos de metales glcalinos, tales como carbonato potdi~
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glco, e hidréxidos de metales glcalinos tal come hidrdxido
potésico. La temperatura a la cual puede efectusrse la
Yeaccién dependers de la eleccién de los reactantes, disol-
vente o dilu&ente y base, Cusando se empleaﬁ dimetilformamni-
da e hidruro sédico, la resccién tiene lugar generalmente
a una temperatura de -102C a +302C, pero cuando se utili-
zan otras bases pueden usarse tempersturas superiores de
hasta 1002C,
El proceso consiste generalmente en disolver o

suspender el reactante que lleva el grupo emino en un di-
solvente o diluyente, en presencia de la base, dejando que
la base reaccione con el resctante mediante la separacién
de un protén del grupo amino, tras lo cual se afiade el se—
gundo reactante. Después de dejar que lg reaccidén avance
durante un periodo de tiempo,’ e) producto puede aislarse por
dilueidn con un diiuyente en el cual e insoluble el pro-
ducto, normslmente agus, ¥y céusa la precipitacién del pro-
ducto. El producto puede separarse entonces por filtracién
¥ recristalizarse en un disolvente de recrigializacién ade~
cusdo, 0 en una mezcla de tales disolventes, pars Propor-
cionar el producto en un estado practicamenie puro.

. Pueden emplearse otros métodos de preparacién.
Algunos de los compuestos gque llevan sustituyentes halégeno
pueden obtenerse por halogenacién de derivedos de difenil-
amifda que ya llevan los otros sustituyentes. Igualmente,‘
aquellos compuestos que portan sustituyentes nitro pueden
obtenerge por nitracién cuidadoss de los derivados de di-
fenilamina adecuados sin sustifuyentes niirc. De nuevo,
en los compuestos que ya llevan los sustituyentes, pueden

introducirse sustituyentes halo y/o nitro extras. Estos
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procesos de nitreeién y halogenacidn pueden efeotuarse de
forma conocida en la técnica pare la nitracién N halogena-
oién de sustuncias aromdticas bencencides.

Estas etapas de nitracién y/o halogenaclén pueden

reglizarse sobre compuestos que caen ya dentro del alcante

~de la 1nvenci6n, o sobre derivados de dlfenilamlna que estén

fuera de dicho alcance, de los cuales se proporcionan los
51gu1entes ¢jemplos como anteriormente desconocidos.
4,4'-bistrifluormetil-2, 6-dinitrodifenilaming (p.f. 174" !
1762G).

41 4pifluormetil~2,4 ,6-trinitrodifenilamina (p.£f. 170-1719C),
4—ciano-4'—trifluormetil-z,6-din1trod1fen11am1na

(p.f. 216-2198C),
4'—ciano-4~trif1uormetil—2,6—dinitrodifenilamina (p.f. 1456~
1509C),

4—trifluormetil-2,4",6-trinitrodifenilaming {p.£. 181 -
1820¢C),

4-trifluormetil—2,2',6—trinit:odifenilamina (p.f. 167-1688C),
y

41 —gloro—t—trifluormetil-2,6-dinitrodifenilanina {p.f. 99 -
1002C).

Todas lag difenilesminas intermedierias pueden pre-
pararse mediante un proceso similar al indicado anteriormen--
e para los compuestos segin la invenaidn.

La invencién incluye tembién composiciones pesgtici-
das que comprenden un derivado de difenilamina de Ja inven-
cién asi como un diluyente o véh;culo.

Tas composiciones pueden encontrarse en forma de
polvos de espolvoreo en donde. el ingrediente activo esté

mezclado con un diluyente o vehiculo sélido, por ejemplo,
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éaolin, bentonita, kieselguhr o talco, © pueden encontrar-

ge en forme de grénulos, en donde el ingrediente activo

esté sbsorbido sobre un material granular poroso, por ejem-

-plo piedra pomez.

Alternativamente, las composiciones pueden estar
en forma de preparados liquidos -que se han de utilizer como

gotas o pulverizaciones, los cuales son en genergl disper-

" giones o emulsiones acuosSas del ingrediente activo en pre-

sencig de uno o més agentes humectantes, dispersantes 2
emulsionantes conocidos. Estas composiciones se prepafén di-
solviendo el disolvente activo en un disolﬁente adecuado,
por ejemplo, un disolvente ceténico, Hal como aleohol fe
diacetona, ¥ afiadiendo la mezcla asi obtenida & agua’ que
puede contener unoc o m4s agentes humectantes, dispersantes
o emulsionantes conocidos.

Ias composiciones que se€ hen de utilizar ea forma
de dispersiones o emulsiones acuosas, gse suministran gene-
rglmente en forma de un concentrado que conbiene una eleva-
da proporcién del ingrediente activo, cuyo goncentrado ha
e ser diluffo con agua antes de su emplLeo. #etcs concentrs
dos deben soportar con frecuencia largos periodos de alma-
cenamiento, tras los cuales deben de ser capaces de dilu-
eién con agua al objeto de formar preparados acuosos que
permanezcan homogéneos durante un tiempo suficiente, para
permitir su aplicacién mediante los equipos convencionales
de pulverizacién. Los concentrados pueden contener 10-85 %
en peso de ingrediente activo. Cuando ge diluyen para for-
mar preperados acuosos, estos Wltimos pueden contener divoer-
sas cantidades del ingrediente activo, en funcién de la fi-

nalidad a la cual estén destinados.
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" Para fines agricolas u horticolas, puede utili-
zarse un preparado acuoso que conblene entre 0,0001 y 0,1
% en peso del ingrediente activo.
iaa composiciones de la presente invencién pueden
comprender adem4s, si se desea, junto con el éompuesto de
la invencién, por lo menos otro ingrediente biologicamente
actlvo, por eaemplo un insecticida o un fungicida.
En la préctica, las composiciones se apllcan G}
la plaga, al foco de la plaga, al havltat de la vlagd 0.8
las plantas en crecimiento propeﬁsas a la infegtacién por
la plaga, mediante cualquiera de los mediocs conocidcslpara
aplicar composiciones pesticidas, por ejemplo, mediante es-
polvoreo o pulverizacién.
Los compuestos de la in;encién, asi como iéé'com—
pogiciones que comprenden los mismos, son muy téxicos hacia
una amplia variedad de insectos y otras plagas de inverte-

brados, incluyendo, por ejemplo, los sisuientes:

Petranychus telarius (&caros de arafia roja)

Avhis fabae (&fidos)

Megoura viceae (4&fidos)

Aedes segypti (mosquitos)

Dysdercus fasciatus (capsidos)

Musca domestica (moscas comines)

Blatella germanica (cucarachas)

Pieris brassicae (mariposa blanca, larvas)

Plutells meculipennis (oruga de polilla negra diamante)

Phaedon cochleariae (escarsbajos de mostaza)

Calandra granavia (gorgojo del grano)

Privolium confusum {escarabajos de harina)

Azriolimax reticulatus (babosas)
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Los compuestos y composiciones de la invencién,
son también Gtiles para el control de plagas fungales de
plantas, incluyendo las siguientes:

Puccinia recondita (roya en el trigo)

Phytophthora infestans (afiublo en el tomate)

Plasmopare viticols (mildeu pulverulento de la vid)

Unecinula necator‘(mildeu velludo de la vid)

Piricularis oryzee (afiublo en el arroz)

Podosphaera leucotricha (mildeu pulverulento de la manzana)

Algunos de los compuestos de la inyencién"pueden
utilizarse también para combatir enfermedades virsles de
las plantas.

La invencién se ilustra, pero no se_limité, por
los siguientes ejemplos.

BJEMPLO 1

Este'ejemplo ilustra la prevaracién de 2,6-di-
cloro-4'—{rifluormetil-2',4,6'—trinitrodifénilamina
(Compuesto No. 1, Tabla 1).

Una solucién de 3,75 g de 2,6-dicloro-4-nitro-
anilina en 30 ml de dimetilformemida seca, se aﬁade gota a
gota a vna suspensién agitada de 0,865 g de hidruro sédico
e 20 ml de dimetilformamida seca, a 02C, bajo una atmésfe~
ra de nitrégeno. Lo mezcla ée deja calentar a temperatura
ambiente (unos 249C) durante 1 hora, una vez completada la
adicién, tras lo cual sc vuelve a enfriar a 1020. A conti-
nuacidn, se aflade gota a gota, mientras la temperatura de
la mezcla se mantiene en 109C por enfrianiento externo,
une solucién de 4,87 g de 4-cloro-3,5-dinitrobenzotrifluo-
ruro en 30 ml de dimetilformamids seca. Una vez completada
egta adicibn, la mezcla se deja calentar a la temperatura

anbiente y se agita durante 48 horas, tras lo cual ge vier-
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$e en una mezcla de hielo/aal/agua que fud acidificadn a
an pH de 3 ¢on 4cido clorhfdrico diluldo. E1l precipiteado
sé1lido amarillo se recoge por filtracién, se seca en alre
vy se recristaliza en una mezcla de’diclorometéno/éter de
petréleo (gama de ebullicidn 40-602C), pars proporcionar
la 2,6-dicloro-4'-trifluorme@il—Z',4,6'—trinitrodifenil-
amine, que tiene un punto de:fusién dé 139 - 141eC.
CqqH5CLpF3N 0  requiers C, 35,43 H, 1,133 N, 12,7 ¢
encontrado G, 35,463 H, 1,155 N, 12,73 %

LIEMPLO_2

Este ejemplo ilustra la preparacién de 4'.~clano-
3,5-dicloro—2" ,4,6'~trinitrodifenilamina.

Se disdelven 3,75 ¢ de 2,6-dicloro-4-nitroanili-
na en 30 ml de dimetilformamida seca y ae afiade gotaAa gota
o uns suspensién asgitada de 0,86 g de hidruro sédico en
30 ml de dimetilformemide seca, bajo una atmbésiera de ni-
trézeno, mientras se mantiene la temperatura de la mezcla
en la gama de O a 52C. Una vez completa la adicién, la mez-
cla se deja calentar a la temperatura ambiente {vnos 220¢)
durante 30 minutos, tras lo cual se enfria a 109C y se saiia-
de gota a gote una solucidn de 4,1 g de 4-cloro-3,5-dinitro-
benzonitrilo en 30 ml de dimetilformamidas seca. Despus de
completarse la sdiclén, la mezcla se mantiene a temperatu.-
ra ambiente durante 48 horas, vertiéndose entonces en una
mezcls de hielo, sal y agua (volumen total 800 ml) y acidi-
Picédndose con 4cido clorhidrico dilufdo. E1 precipitado
resultante se recoge por filtracidn. y se recristaliza en
ana mezcla de diclorometano y éter de pesréleo (zemum de
ebullicidén 40-602C) para dar 4'-ciano-3,5-dieloro-2%,4,6'-

trinitrodifenilamina, que tiene un punto de fusidén de
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240,1 a 241,9°C,

EJEMPLO

i Este ejemplo ilustra la prepafacién de 2,4,6-tri-

cloro-4'-trifluormetil-2',6'~dinitrodifenilawina, (compuesto'
No. 5, Tabla 1). 7

Se disuelven 3,93 g de 2,4,6—t:icloro§nilina en
30 ml de dimetilformamida seca y se afiade gota a gota a una
sﬁspensién agitada de 0,86 g de hidruro sédico en 30 ml de
dimetilformamida seca, bajo una atmésfera de nitrégerv. mien

tras se mantiene la temperatura de la mezcla en la gama de

.0 a 592C, Una vez completa la adicién, la mezcla se daja ca-

lentar o temperatura smbiente (unos 222C) durante 30 minu-

tos, tras lo cual se enfria a 10eC y se afiade gota a gota

una solucién de 20,41 g de 4-cloro-3,5-dinitrobenzotrifluo-
ruro en 30 ml dg dimetilformamida seca. Después de ‘comple-
tarse .la adicién, la mezcla se mantiene a temperatura an-
biente durante 48 horas y se vierte entonces en une wezcla
dé hielo,.sal'y agua (volvmen ‘total 800 ml);y se acidifica
con 4cido clorhidrico diluido., El precipitade resultante se
recoge por filtracién y se recristalize en una mezcla de di-~
clorometano y éter de petréleo (gama de ebullieién 40-6090C)
para proporcionar 2,4,6-tricloro-4'~trifluormetil-2',6'-
dinitrodifenilamina, que tiene'uh punto de fusién de 142,8
a 144,29C, ' |

EJEMPIO 4

Este ejemplo ilustra la preparacidén de 2',4'-bis-
(trifluormetil)=2,4',6-trinitrodifenilamine, (compuesto -
No. 4, Tabla 1).

Se disuelven 4,12 g de 2-trifiuvormetil-4-nitro-
anilina en 30 ml de dimetilformamida seca y sc aflade gota a

gota a una suspensién agitade de 0,86 g de hidruro sédico -
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en 30 ml de dlmetllformamlda seca bajo una gtmésfera de ni-
{trégeno, mldntres gse mantiene la temperatura de la mezcla
en la gara de O a 58C. Una vez completa la adicién, la mez-
cla se deja calentar a temperatura ambiente (unos 220¢) du~
rante 30 minutos, tras lo cual se enfria a 102C y se afiade
gota a gota una solucién de 5,41 g de A~cloro=3,5-dind tro-
benzotriflnoruro en 30 ml de dimetilformamida seca. Después
de completar la adicién, la mezcla se mantiene a temperafura
ambiente durante 48 horas, tras lo cual se vierte en wnz
mezels de hielo, sel y agua (volvmen fotal 300 ml) y se aci-
@ifica con 4cido clorhidrico élilu:[do.i El precipitado resul-
tante se recoge por filtracién y se recristaliza en una mez-
cla de diclorometano y &ter de petréleo (gama de ebulllclén
40-602C) para dexr 2! ,4—bis(trifludrmetil)—2,4-'-6-trinitro-
difenilamina, que funde a 124,6 — 1259C. -

EJEMFIO 5 ]

Este ejemplo ilustra la preparacién de 3,5-Dis-
(trifluormetil)-2',4',6' ~trinitrodifenilamina & una solu-
eién de 5,7 g de 3, S—bls(trlfluormeﬁll)anlilqa en 7,7 &
cloruro de picrilo (80 % de puresza) en 20 ml de dlmetilior~
mamida seca, se afiaden 2 g de carbonato potésico anhidro ¥y
la mezcla se aglita a 50 - 602C durante 2 horas, tras lo cual
ge deja enfriar a la temperatura smbiente y se deja reposexr
gin agitacién durante 16 horas. La mezcla oe vierte enton-
ces en 200 ml de agua ¥ el conjunto se acidifica a un pH de
1 con #4cido clorhidrico dilufdo. ELl s6lido precipitado se
separa por decantacién y se lava con asua, tras lo cual se
recoge por filtracidn & se recristaliza cn etanol para dar
3,5-bis(trifluormetil)=2",4"',6' ~trinitrodi fénilaraina,

como cristeles amarillos que funden a 175-1762C.
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Egte ejemplo ilustra la preparacién de 6'~cloro--
4-trifluormetil-2,2',4¢ ,6-tetranitrodifenilamina, (compues—
to No. 11, Tabla 1). | o

Se disuelven 4,35 g de 2-cloro-4,6—dinitroaniliné
en 36 ml de dimetilformamida seca y =e afiade gota a gofa a
una suspensién agitada de 0,86 g de hidruro sédico en 30 ml
de dimetilformamida seca bajo uﬁa éimésfera de nitrégeac,
mientras se mantiene la temperafura de la mezcls en lo ggma '
de 0 a 520, Una vez completa la adicibn, la mezcla se déja_"'
calentar a la temperatura ambiente (unos 22°C) durants 30
minﬁtos, déSpués de lo cugl se enfria a 10¢C y se aflade go-
ta a gota una solucién de 5,41 g de 4—cloro-3,5—dinitrében—
gotrifluoruro en 30 ml de dimetilformamids seca. Después de
completarse ls adicién, la mezcls s€ mantiene a tembératura
ambiente duranté 48 horas y se vierte entonces en una mezcla
de hielo, sal y agua (voldmen total 800 ml) y se acidifica
con 4cido clorhidrico diluido. El precipitado resultante se
recoge por filtracién y se recristaliza en una mezcla de
diclorometano y &ter de petréleo (gams de sbullicién 40-609C)
para dar 6'~cloro-4-trifluormetil-2,2*,4°f,6-tetranitrodife~
nileniina, que funde a 136 - 13890.

EJEMPIO 7

Este ejemplo ilustra la preparacidn de 4,4'-big-
trifiuormetil-2,6=-dinitrodifenilamina, Wtil como intermedia~
rio en la prepaeracién de derivados de difenilamina segiin la
inveneién.

Se refiluye durante 2 horas una mezela de 3 g de
4—¢loro—3,S—dinitrobenzotrifluéruré, 1,8 g de 4-aminobenzo-

triflvoruro, 1,53 g de carbonato potasico anhidro y 35 ml de
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eténol, agiténdose'entonces a temperaturé ambiente durante
16 hores. La mezcls se vierte entonces en 500 ml de agua he-
lada ¥ el precipitado s6lido formido se recoge por filtra-
oién, se seca y se recristaliza en una mezcla de dicloruro
de metileno y n-hexano, para dar 4,4'~bistrif1uormetil—2,6-.
dinitrodifenilemina, como cristales amarillos que funden

a 174 - 1762C,

EJEMPIO 8

Este ejemplo ilustra la preparacién de 4'-trifluor-
metil~2,4,G-trinitrodifenilamina dﬁil como intermedisric en
la preparacién'ée los compuestos de la invencidn. .

' Une mézcla de 2,16 g de 4-sminovenzotrifluoruro,
3,3 g de cloruro de picrilo, 1,8 g de carbonato potésico an-
hidro y 50 ml de etanol se refluye duranite 7 horas y se vier-
te entonces en agua helada. El s6lido precipitado se recoge
por filtracién y se recristeliza en una mezcla de dicloruro
de metileno y &ter de petréleo (gama de ebullicién 40-609C)
pars dar 4'~trifluormetil-2,4,6-~trinitrodifeniliamina, como
cristales amarillos que funden a 170-1712C,

EJEMPLO 9 |

Eagte ejemplo ilustra la preparacién de 4,4'-bis-
trifluormetil-2,2',6,6'-tetranitrodifenilanina (compuesto
No. 13, Tabla 1).

Se diswelven 1,5 z de 4,4'-bistrifluormetil-2,6-
dinitrodifenilamina en 15 ml de 4cida sulfiirico concentrado
2l 98 % p/v, ¥ 1la solucibén se enfria a 02C. Se afiade gota 2
gota, con agitacién, a la solucién de amina, una mezcla de
4 m) de dcido nitrico fumante y 8 wml de 4cido sulftrico con-
centrado, a una temperatura de 09C, tras lq cusl la temperg-

turg de la mezcla se mantiene en 0-52C durante 2 horas, ¥y &
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contiruacién a tomporatura ambionte'auranto 1 hora. Lot mos-—

I3

¢la se vierte entonces cuida&os&menteien agua helada y el

precipitado reésultente se reqoge’pof filtracién, se lava

con ague y se seca parg dar 4,4'—bistrifiuormetil—z,z',6,6'-
tetranitrodifenilemina, como cristales amarillos que’ funden
a 175 - 18090f

,EJEMP%O 10

Egte éjemplo ilustra la preparacién de 4-ciano-
2,6-dinitro—4'—tfifluormetildifenilsmina, Gtil como inter—
mediario en la preparacién de los compuestos de la iﬁveﬁ;
cidn, .

Se fefluye durante 6 horas uns mezclad. de 4 g de
4~aminobenzotrifluoruro, 5,8 g de 4-cloro-3,5-dinitrobenzo~
nitrilo, 3,45 g de carbonato.potésico anhidro y 50 ml de
etanol, tras lo cual se vierte e agua helada. El precipi-
tado formado se recoge por filtracién y se rgcristaiize en
etanol para dar 4-ciano-2,6-dinitro—4f—trifluormetildifenil—
amine como cristales amarillos que funden g 2§6-2192C.

EJEMPIO 11

Este ejemplo ilustra la preparacidén de é'—cloro~
4'—trifluormetil-2,4,GAtrinitrodifénilamina (6ompueéto No,
14, Tabla 1). .

Una mezcla de 1,5 g de 4'—trifluormetil-2,4,6~
trinitrodifenilaming y 10 ml de cloruro de sulfurilo, se
refluye durante' 17 horas y se agita luego durante 80 horas
a temperatura ambiente, tras 1o cual la mezcla se vierte
en agua helada., El sélido pfecipitado se recoge por fil-
tracion y se recristaliza en una mezcla de dicloruro de me—
tileno y éter de petréleo (gama de ebullicién 40-602C) para

dar 2'-cloro-4'-trifivormetil~2,4,6-trinitrodifenilanina,
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que fﬁnde a 139,5 - 1429C.

EJEMPLO 12

Este ejemplo ilustra la'preparacién de 2',5'~
dicloro-4—trifluormetil—2,4',64trinitrodifenilamina (com—
puésto No. 16 de la Tabla 1).

Se afiaden 0,5 g de hidréxido potdsico en polvo a
una megzcla agitada de 1 g de 2,5-dicloro-4-nitroanilina.y
3 mlrde dimetilformamida seca, a temperatura ambiente. Ia
agitacién se continda durante 30 minutos, tras lo cual se
afladen en pequefilas porciones 1,5 g de 4—cloro~3,5-dihltrs~
benzotrifluoruro mientras se continda la agitacién durénte
30 minutos més. A la mezcla se afiaden entonges O,? ml de
4cido clorhfdrico concentrado seguido por 10 ml de etsrol.
El s6lido precipitado se recoge por filtracidén y se recris-
taliza en una mezcla de etanol y acetato de etilo para dar
2',5'—dicloro—4—trifluormeti1—2,45G-trinitrodifehilamjna.
que funde a 1859C.

EJEMFLO 13

Egte ejemplo ilustra la preparacién de 4-clano-
2',6'-dibromo~2,6-dinitro-4 ' —trifluormetildifenilamina
(compuesto No. 17 Tabla 1).

Se calienta a 909C una mezcls de 0,5 g de 4-ciano-
21,6'~dibromo=2, 6~dinitro~4 *~trifluormetildifenilamina,
2 g de acetato.sédico y 20 ml de 4cido acético glacial y se
afiade gota a gota a la mezcla agitada una solucién de 0,5 g
de bromo en 10 ml de 4cido acético glacial. Una vez comple-
ta la adicién, la mezcla se agita a 70 - 80¢C durante 90 mi-
nutos més y se vierte entonceg en agua helada. El precipita-
do formado se recoge por filtracibén y se recristaliza en

etanol, paras dar 4-ciano-2!',G'-dibromo~2,6~dinitro~4'-tri-
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fluormetildifenilamina, que funde a 231 - 233¢C.
EJEMPLO 14

i '

Este ejemplo ilusira les preparscién de 2,6—diﬁi—
tro-3',4,5'-tristrifluormetildiféni1amina (compuesto No.
22 de la Tebla 1).

Una mezela de 5 g de 4—cloro-3,S—dinitrobenzotri;

fluoruro, 5 g de 3,5-bistrifluormetilenilind, 2,5 g de car-

‘bonato potésico anhidro y 40 ml de dimetilformemida, se ca-

lienta a 50-T702C durante 24 horas y se vierte entonces en
agua helada., Se recoge el precipitado por filtracién gue
se recristaliza en metanol para dar 2,6~-dinitro-3',4,5'-
tristrifluormetildifenilamina, que funde a 147 - {482C.

EJEMPLO 15

Este ejemplo ilustra la preparacién de 2,3,6-fri-
cioro-2';4,6'-trinitro~4'-trifluormetildifenilamina L com—
puesto No. 29 Tabla 1}.

Se pasa cloro gaseoso por una mezcla de 2 g de
21,51 =dicloro-4—trifluormetil-2, 4, 6~trini trodifenilaming,
20.m1 ‘de &cido acético glacial y 20 mg de cloruro. férrico,
durante 12 horés, a 309C, y a continuacién durante 8 horas
& 60¢C, Ia mezcla se vierte entonces en aéua helada y el
precipitado formado se recoge por filtracién y se recris-
taliza en una-mezcla de dicloruro de metileno y éter de pe-
tréleo (gama de ebullicién 40-609C) para dar 2,3,6-tricloro-
2',4,6'~trinitro—4'—trifluormetildifenilamina, que funde a
141-143,59C.

BJEMPLO 16

Este ejemplo ilustra la preperacién de un com~
puesto que se cree que es la 2,2',4',6-tetranitro-3',4,5'-

trigtrifluormetildifenilamine o bien la 2,2‘,6,6'-tetra—
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hitro-3',4,5'—tristrifluormotildifanilamina ( compuegto
No. 27 Tabla 1).

A una golueilén agitada de 0,6 g de 2,6-dinitro-
31,4,5 —trigtrifiluormetildifenilamina en 20 ml de 4cido sul-
firico concentrado al 98 % p/v, mantenida a Oﬂc,rse afladen
cuidadosamente 2 ml de dcido nitrico fumante durante un re=—
riodo de 10 minutos. Una vez completa la adicién, se conti-
mia la agitacién durante 30 minutos més y la mezcla se
vierte entonces culdadosamente en agua helada. El preéipitar
do formado se recoge por filtracidén, se lgva coﬁ agua y se
recristaliza en alcohol metilado industrial para dar un
compuesto que funde a 197 ~ 1989C, gue se cree consgicte en
uno de los siguientes compuestos 2,2',4',6~ 6 2,2', 6,5t =te~
tranitro~3',4,5'=tristrifluormetildifenilamina.

EJEMPLO 17

Se utiliza el procedimiento descrito én'el ¢jen—
plo 12 para prepsrar los siguientes compuestos a partir de

t

los intermediarios adecuados:

Compuesto No. Punto de fusién, eC 1
(Tabla 1) :

1 139-~141
31 197-199
45 176=-177
46 158-159
51 174176
52 138-139

EJEMPLO 18

Se utiliza el procedimiento del ejemplo 1 paras
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preparar los siguientes compuestos a partir de los inter—
mediarios adecusdos:

i

- Coﬁpuesto No. | Punto de Compuesto No. Pugto de’
(Tabla 1) 4 fusién oC (Table 1) fusién o€
3 | 201-201,5 | - 16 183-185
5. 6 | 194-195 33 147-150
p 7 144-146 38 177-178
8 146-148 39 136-138
9 148-148,5 48 154-155
10 152153 49 183 .
10.., 12 165-166 - 50 164
EJEMPLO 19
Mediante un procedimiento similar al ilustrado
‘ en el ejempio 12, se prepara 4-trifluormetil-2,2',6-tri-
nitrodifenilamina, 1Wtil como intermediario en la prepara-
15. c¢ién de los comﬁuestos segin la invencidén, a partir de
2-nitroanilina y 4-cloro-3,5-dinitrobenzotrifluoruro. =1
producto tiene un punto de fusibn de 167—15896.
EJEMPLO 20
E Se emplea el procedimiento del ejemplo 13 para
20, preperar los siguientes comﬁuestos a partir de los inter-

mediarios no bromados adecuados:

| Coépuesto No. (Tabla 1) Punto de fusién 2C
18 163-164

19 201

22 197-198
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Compuesto No. {Tabla 1) Punto de fusién °C
25 191-192
26 143-144
28 164-165
47 ’ 149-150
EJEMPLO 21

Se emplea el procedimiento del ejemplo 14 pala
preparar los siguieﬁtes compuestos a partir de los in%éﬁne—
disrios adecuados:

3,5—bistrifluormeti1-2',4’,6'—trinitrodifenil~'
amina (compuésto ¥o. 32, Tabla 1), punto de fusién 175~
1762C;5 ¥ 4—trif1uormetil—2,4',6-trinitrodifeni1amina (éun—
to de fudién 181-1822C), 4-trifluormetil-2,2',6-trinitro~-
difenilamina (punto de fusién 170-1712C) ¥y 4'~cloro-2,6~
dinitro—4-triflqormetildifenilamina (punto de fusién 99~
1002C), siendo ﬁtiles 1los tres dltimos compuestos como in-
termediarios en la preparacién de derivados de difenilamina
gsegin la invencién, | |

EJENPLO 22

Se emplea igualmente el procedimiento del ejemplo
15 para preparar el compuesto No. 37 de la Tabla 1 a partir
de 4-trifluormetil—2,2',6—trinitrodifenilamina. E1 produc—
to tiene un punto de fusién de 109-110°C.

BJEMPLO 23

Se emplea el procedimienfo del ejemplo 16 parsa
preparar el compuesto No; 15 de la Tabla 1 a partir de 4~
ciano~2,6—dinitro—4‘-trifluormetildifenilamina. El produce

to tiene un punto de fusién de 169 - 171¢C




5.

10.

15.

20.

25,

- 23 -

BEJEMPLO 24

Este ejemplo ilustra la preparacién de 2',4-bis-
trifluormetil-6'-cloro-2,4',6-trinitrodifenilanina (Com~
puesto No. 35 de la Tabla 1).

Se Dasa cloro gasedso’duranfe 4 Yoras por una so-
lucién de 40 2 de 2',4-bistrifluormetil-2,4t,6-trinitro-
difegilamina en 400 ﬁl de écido hulfdrico concentrado al
98 % p/v, mientras se mantiehe ig %emperatura de la mezcla
en 502C, tras lo cual la mezcia se ggita a temperatura an-
Eiénte durante 18 horas. La mezcla se vierte entonces cul-
dadosamente en agua helada y ¢l sdlido precipitado se reco-
ge por filtracién y se recristaliza en una mezcla de ctaaol
¥y acetona para dar 2',4—bistrifluormetil~6-cloro—z,4?,6—
trinitrodifenilamina, que funde a 117-1192C.

EJEMPLO 25

Se emplea el procedimiento del ejemplo 24 parz
preparar los siguientes compuestos a partir de los interme-

diarios no clorados adecuados:

-
Compuesto No., Punto de fusién,
(Tabla 1) o
5 36 150~152
40 - 114-115
43 155-157
44 - 176-179
EJEMPLO 26

Se utiliza el procedimiento del ejemplo 9, para
~preparar los siguientes compuestos a partir de los interme-

diarios adecuados, como sigue:
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Compuesto No. 20 (Tabla 1), punto de fusidén 181-182¢C,
a partir de 2,2',4',6—tctranitro~4—trifluormetildifenilu
amina; ' ' 7
Compuesto No. 21 (Tabla 1), punto de fusién 98-99eC, =
partir de 4-ciano—2'-trifluorﬁetil—2,4',6-trinitrodifenil~
amina;
Compuesto No. 24 (Tabla 1), punto de fusi?ﬁl161~16290,
o partir de 4',4-bistrifluormetil-2,4! ,6-trinitrodifenil-
amina;
Compuesto No, 34 (Tabla 1), punto de fusidén 206-20%&?;‘a'
partir de 2',4t-dicloro~2,6-dinitro-4-trifluormetildifenil-
amina; ”
Gompuesto No. 41 (Tabla 1), punto de fusién 168-1709C, a
partir de 4 -¢cloro-2,6-dinitro-4-trifluormetildifenilaming;
v Compuesto No, 42 (Tabla 1), punto de fusién 202-203C,
a partir de 4'-bromo-2,2',6-trinitro-4-trifluormetildifenil-
amina.,

EJEMPLO_27

Se mezclan a fondo 5 partes en peso del compuesto
No. 1 de la Tabla 1, en un mezclador adecuado, con 95 par-
tes en peso de talco. Se obtiene -de este modo un polvo de
espolvoreo.

EJEMPLO 28

Se mezclan totalmente 10 pértes en peso del Com—
puesto No. 2 de la Tabla 1, 10 partes de un condensado de
6xido de etileno-octilfenol ("Lissapol NX: "Lissapol" es
une marca registrada) y 80 partes'en peso de alcohol de di-
acetona. Se obtiene asi un concentrado que, tras mezclarlo
con agua, proporciona una dispersidén acuosa adecuada para

su aplicacién como pulverizacién en el control de plagas te
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insectos.
EJEMPLO 29
Se prepara una composicibén granular disolviendo

el ingrediente activo en un disolvente, pulverizéndo la

-golucién obtenida sobre grénulas de piedra pbmez y dejéndo

evaporar el disolvente.

%_en peso
Compuesto No. 3 de la Tabla 1 5 ”
Grénulos de piédra pémez 95 ;
100 ¢ -

EJEMPLO 30
Se preparas una formulacién de dispersidén acuosa
mezclando y molturando los ingredientes indicados s conti-

nuacién en las proporciones establecidas. '

_ ¢ _en peso
Compuesto No, 4 de la Tabla 1 40-
" Lignosulfonato de caleio 10
Agoa ' 50
100 %

EJEMPLO 31

Mediante procesos similares a los ilustrados en
los ejemplos 27 a 30, pueden obtenerse composiciones pesti-
cidad incorporando, como ingredientes activos, cualquiera
de los derivados de difenilamina descritos en la Tabla 1
anteriormente.

EJEMPLO 32

Ta actividad de los derivados de difenilamina
de este inventé con respecto a varias plagas de insectos
y otros invertebrados se sometié a investigacién. Los com-
puestos de este invento, se utilizaron en forma de prepara-—
cién liguida que contenia en peso del compuesto 0,1 %y ex-

cepto en los ensayos con Aedes aegypti en los cuales la pre-
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paraciom contenia 0,01 % en peso‘del compuesto. Las prepa-
raciones se llevaron a cabo disblvienﬁo cada uno ‘de lod
compuestos en una mezela de Qisqlventeé constituida por 4
partes en volivmen de acetonary i parte en volumen de [
alcohol de diacefona. Las soluciones se diluyeron a coriti-
nuacién con agua-que contenia b 01 % en peso de un asgente
humectante que el comerecio expende con el nombre comercial
de "LISSAPOL' NX hasta que las preparaciones liquidas con-
tenfan la concentracién precisa del compuesto. ("LISSAPOLY
es una marca regigtrada). El procedimiento de ensayo'édop-
tado con respecto a cada insecto que se ensayd, era practi-
camente el mismo y comprendia el sqporfar unos cuanﬁps'inn
sectos en algin medio que podia ser une planta anfitrions o
alguno dé los productos de que el irisecto ée alimenta, y
tratar el insecto o la planta anfitriona o ambos con 1&5-
preparaciones, La mortalidad de los insectos sewcomprobabar
en periodos variables de 1 a_3 dias después del tratamien-
to.

En la sigulente Tabla 2 se proporcionan los re-
sultados de los ensgyos. En esta tabla, la primera colum—
na indica el nombre de lg egpecie de la plaga,., Cada una de
las ulteriores columnas indica la planta anfitriona o el
medio en el cusl egstaba soportada la espécie'en cuestién,
el mimero de dias que se dejaroﬁ pasar después del trata-
miento antes de evgluar la mortalidad de las plagas y los
resultados obtenidos para cada uno de los compuestos. Ia
evaluacién se expresa en enteros que oscilan del 0 al 3.

| 0 representa una mortalidad inferior al 30 % .
1 representa una mortalidad de 30 -~ 49 %
2 representa una mortalidad de 50 - 90 %
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3 representa una mortelidad superior al 90 %
En la tabla, "ensayo de contacto® indien que se
trataron tanto las plagas como el medio, "ensayo residuel"

indica que se tfaté el medio antes de la infestacién con

las plagas.
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TABLA 2

. d Xo.
Especie de la plaga Dggpggte c’.gasde L ——
' 19{20
Tetranychus telarius | Judfa ‘
(4caros de arafia roja, adultos) | francesa 3 0f{ ©
Tetranychus telarius Judisa
(4caros de arafia roja, huevos) | francesa 3 01 0
Aphis fabae Judia ol o
(4fidos verdes) ancha, 2
Megours viceae Judis 0 0
(&4fidos negros) ancha 2 ;
Aedes aegypti 0 O;
(mosquitos, adultos) Tablero 1 :
Musca doméstica . 0 Of
(moscas comines -~ ensayo de Leché/ :
contacto®) azucar 2. 0} 0
Muscs doméstica
(moscas comines - ensayo
residual) Tablero 2
310
Pieris brassicae _
(orugas blancas de repollo)
ensayo de contacto Repollo 2 o 1.
Plutella maculipennis |
(polilla negra diamante, larves) |
engsayo de contacto Mostaza 2 O 1:
Phaedon cochleariae OF 0
(escarabajos de mostaza) ensayo IR
residual Mostaza 2 |
Colandra granaria 0 OE
(gorgojos del gzrano) Grano 2 o i
Tribolium confusum 3
(escarabajos de harina) Grano 2 5| 3!
%1a't't:e11a zerménice *
gucarachas) - 1
Meloidogyne incognita 0] 3
nemat040s Agua 1
edes ae ti i
%m"'os'qu?fl o;ZP"Is, arvas) Agua ! 1 03
Dysdescus fasciatus | —_—
(capsidos) L2

i Grano
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TABL A 2
. . di .
Especie de la plaga ggpégte ggasde o
o 2
Tetranychus telarius . judise 3
(4caros de arafia roja, adultos) francess 3
Tetranychus telarius ' : judia
(4caros de arafia roja,: huevos) francesa 3 3
Aphig fabae judia
(&Fidos verdes) ancha, 2, 0
Megoura viceae. judis ‘
Zé%laos Hegros) ancha 2.
Aedes aegypti : )
(fosquitos, adultos) Tablero 1
- o
Musca doméstica -
(fioscas comunes - ensayo de leghe/
contacto ) azucar % -
Musca doméstica . 1.
mosScas comunes - ensayo Tablero 2
residual?)
Pieris brassicae ’, o)
lorugas b.ancas de repollo) e
ensayo de contacto Repollo 2
Plutella maculivennis
{Polilla Tiegre diamante, larvas) ' 3
ensgyo de contacto Mostaza 2
Phzedon cochleariae
(escerabajos de mostaza) ensayo 0
residual Mostaze 2
alandra granaria '
%gorgoj6s el grano) Grano 2
Jribolium confusum °
(escarabsjos de harina) Grano 2 o
Blattella germénica
{cucaracnas) - 1 6
Meloidogyne incognita
Nemato000s Agua, 1
0
Aedes aegypti '
{fosquItos, larvas) Agua 1 =
Jysdescus faseiatus
{capsidos)— Grano 2
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TAB LA 2

(Continuacidn)

. . Medio. No. de f
Especie de 1la plaga soporte dias .
' 370
Tetranychus telariug N
- . Judia
(4caros de arafia roja, adultos) francess| 3 3
Tetranychus telarius Judia .
(4caros de arafia roja, huevos) francessg 3 3
phis fabae Judla ,
iéffﬁos‘vé?des) ancha 2 - o
Megoura viceae Judis > .
(8710065 NEEToS) anchs 2, o
Aedes gegypti : ' . '
%ﬁUEQuifés,*Edultos} Tablero 1 . 3
Musca doméstica - | Leche/ :
{mescas comunes -~ ensayo de contactd)] azdcar 2 i 3
. {
Musca doméstica o
(Toscas comunes — ensayo residual) Tablero 2, o
Pieris brassgicae
(oTugas blancas de repollo) ,
ensayo de contacto Repollo 2 i 3
' {
Plutella maculipennis i
(polillz fiegra diemante, larvas) |
ensayo de contacto Mostaza 2 § 2
i
Phaedon cochleariae |
(€5caraba,0s de mostaza) ensayo i
residual Mostaza -2 g 0
i .
alandra granaria i
E%ﬁf@ﬁﬁﬁsggﬁI grano) ' Grano 2 : —
Tribolium confusum § B
{escarabajos a6 Rarina) Grano 2 i 0
Blattella germénica ;
( cucarachas) - 1 % 0
Meloidogyne incognita :
{ nem4todos) Agua 1 : _
edes gegypti
(mosquitos, larvas) . | Agua 1 3
Bysdescus fasciatus i
(capsidos) | Grano 2 0




Compuesto No.

(2abla 1)

37 38| 39140 {49 14243 |44 46 47148149 |51 |52
3 o| o} 30| o0} 3|3 o| 3]3{o0 -l 0
3 ol o 30 30 2| 3] - ol 330 |-|oO
o ;.d””o_ 3t 3] 2] 1] 1 o| 3olo | =] o
o oo 30 3] 2] 2] 1 ol 3jolo | -0
3 ylso) 30 ol 1] 0 o| 3/3}0 -1 0
3| 373 3| 3] 3|33 0| ojol3 3] 0
0 -'o; 0f 30y 0} 0|0 0 0j2{0 -1 0
3 o ol 30| of 3} 3 ol ol2lo -l o
2 3 o} 3]0y 0] 0] 0 ol 0l 2{3 21 0
o| of of 1 oo 2] 1 o{ oj1}0 =l o0
0| of ol 3l0j0| 0] 0 ol olojo -l o
of of o} 3j0{0ot0l o lo|ojojo -1 0
ol o}l ol 3{0i0}o0] 2 ol oiojo -l o0
I N R o] o 3] 3(3)0 -2
31 31 01 313 3 L3] 3 0l 3i313 [-:o0
ol o oi 31 ‘ olofo 0 3 00 - 0
; ; <



10.

20.

- 31 -

BJEMPLO 33

Los compuestos de esta inveneién fueron ensaya-
dos contra una variedad de erfermedades fungales foliares
de las plentas. La técnica empleada fué la de ?ulverizar
el follaje de las plantas ssnas con una solucién del com-
puesto del ensa&o y embeber también el suelo en el cual
crecian las plantas con otra soluéién del mismo compuesto
de ensayo. Todas las soluciones de pulverizacién y embebl-
do contenian 0,01 % del compuesto del ensayo. A contiﬁua—
cién, las plantas se infectaron con la enfermedad oue se de~
gseaba controlar y después de un periodo de dias, en fune
¢ién de la enfermedad particular, se evalud visualmenie
el grado de enfermedad. Los resultados se muestren en lo
siguiente Tabla 4, en la que el graco de enfermedad se ex-

presa en forma de una graduacién en la foxrma siguiente:

Graduacién Cantidad de enfermedad en %
0 " 61 a 100
1 ‘ é6 a 60
2 6a 25
3 0a 5

En 1a Tabla 3 siguiente, los nombres de la enfer-

- medad aparecen en la primera columna y en la gsegunda colum-— -

na se indica el tiempo transcurride entre la infeccién de

las plantas y la evaluacién de la cantidad de enfermedad.
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T ABIL A

3

Enfermedad y
planta

dfas)

Interv?lo de tiempo

Letra clave de
la enfermedad

1. (tabla 4)

"Puccinia recondita
(trigo)

Phytophthors
infestans

(tomate)

Plasmopara
Vificoga

(vid)

Unecinula necator
(vid)

Piricularia

oryzae (arroz)

Podosphaera
leucotricha

(manzana)

10

10

10

A

TABTLA

4

Conpuesto No.

Tetra clave de la enfermedad

(7abla 1) (Tabla 3)

A B c D E P
1 - - 3 3 0 3
2 3 3 3 0 0 3
3 3 3 3 o |0 0
4 - 13 3 3 - | 3
5 0 0. 0 0 3 0
6 3 3 3 0 0 0
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TABL A 4 (Continuacién)

Compuesto No. " Letrs clave de la enfermedad
(Tabla 1) (Tabla 3)

A B C L E F .

32
33
34
35
36
38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
51 3 3

- = W
\_‘ w
O > W (e} o -

(]

O W O O W w O O w

o N W -
|

-t

O O 0O W W W W W W W N Wt
W W W oW W W W W W W W W WD W

O W N

-
-
o O o © O o o oo OO o O o o O O o o
LS R ¥ (@] QO

W W W N W oW W W W W W N W W W

w O NN W

Degcrite suficientemente la naturaleza del invento,
asl como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-—

ceptivles de modificaciones de detalle en cuanio no alteren su
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principio fundamental. También se hace cqnstér que el in-

- vento corresponde a ciete solicitudes de patente presenta-

das en Inglaterra con los nimeros y fechas eiguieﬁtoa:
58692/72 de 20 de diciembre dé 1.972; 6392/73 de 9 de febre-
ro de 1.973; 6393/73 de 9 de febrero de 1.973; 6394/73 de 9
de febrero de 1.973; 6395/73 de 9 de febrero de 1.973;
23046/73 de 15 de mayo de 1.973; 23047/73 de 15 de mayo de
1.973; acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conce-
den los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invdnto por lo que se
solicita Patente de Invencidn por 20 aﬁos en Espafls, sobres
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE NUEVOS DERIVADOS DE DIFE-
NILAMINAS CON EFEQTOS PESTICIDAS; caracterizdndose por lo '
siguientes '

' 1.~ Procedimiento para la obtencidn de nuevos de-
rivados de difenilaminas con efectos pesticidas, de férmu=
la:

NOo <x)m '
(M,

(CF3)p

(Nog)q

en la qué (a)VQ representa un grupo ciano o trifluormetilo '
y X representa un dtomo de halégeno, m es un entero de 0 a
3, nes:06 1, pes un entero de O‘a 2y é es un entero de
0a 3,'siendo le sume de my N, DY q un entero de 2 a 53

6 (b) Q representa un grupo nitro y Z representa un dtomo

de halégeno, m ee un entero de 0 a 3, nes 0 6 1, p es un
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entero de O a2yqesun entero de 0 a 3, siendo la suma
denypun entero de 1 a 3 y giendo la suma de oy n, P ya
un entero de 2 a 5, caracterlzado porque comprende- (a) tre-

tar un compuesto de fdérmulas

con un compuesto de férmulas

(X,
(oN),,

en donde Y representa un Stomo de halégeno ¢ (b) trater un

compuesto de férmilas

a s
\:<v

2
con un compuesto de férmulas
(X)y
(CN),
- __ﬁx
(CF
(Noz)q

teniendo lugar dichos tratamientos opcionalmente en presen-
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: i
cia de une base, tal como hidruro gédico, y eh presencia de

un disolvente o diluyente no reactivo, tel como dimetilfor-
et

!
2 .= Procedimiento para la obtencidn de nuevos de=
rivedos de difenllamlnas con efectos pesticidas, tal ¥y co~-
mo queda sustancialmente deserito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 27 hojas escritas a miqui-

na por una sola cara.

Madr id, -2 FEB. 1976

IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LTD.-

5. GefiEZ AGEDE ¥ WEGE
P. Firmedot L Gaata F-rn'h/
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