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PROCEDIMIENTO PARA FREPARAR ESTERES DE ACIDOS PIRIMIDIN~

-(2)IL-TIONOPOSPORICOS. . . ..
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Fticitante: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT., entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Remblica Federal Alemana.

» La presente invencién se refiere a
. un procedimiento para preparar nuevos ésieres de Acidos pi-
rimidin(2)11~tionofosf6r1095, dtiles como insecticidas, aca-

ricidas y nematocidans.
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Ya es conocido que el éster de scido
0,0-d1et41=0=/2-1g0propi 1-4-metil-pirinidin(6)11_/-tionofos—
férico muestra propiedades insecticidds’y acaricidas (comph-
rese: Patente Nortesmericana ne 2.754.243).

Ahora se ha ericont:édo que los nuevos
ésteres de &oidos pirimidin(2)il-tionofosféricos de la fér-

mula,

(1)

RO

en la cual

R reprgsenta metilo o etilo,
tienen un excelente ‘afecto insecticida, acaricida y nemeto-
clda.- '

Ademés se ha encontradé que los nue-
vos ésteres de focidos pirimidin (2)il-tionofosféricos de la

_constitucién (I) son obtenidos, si halogenuros de diésteres

de &cidos 0,0-dialquiltionofosféricos de 1la férmula
n-C3H70 S

\u

P-Hal (11)
RO
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en la cual
R tiene el gignificado arriba definido y

Hal representa un &tomo de halégeno, preferiblemente de cloro,

se hacen reaccionar con el hidrocloruro de la 2-hidroxipirimidina de

la férmula,
(nr)

HO
eventualmente en presencia de un aceptor de icidos, o con las galeg

alcalinag, alcalinotérreas o de amdnio de la 2-hidroxipirimidina,

Sorprendentemente, los ésteres de 4cidos~

pirimidin (2)-il-tiono =fosféricos (I) segin la invencibn se distingpen
. por un efecto insecticida-también contra insectos haBiténtes en el
~ suelo~ acaricida y nematocida superior a aquél del éster de ic;ido
j -p. O-diétilf-o- /:z-isoprop;l-4 ~-metil-pirimidin (6)—ig “tionofosférico ante -

‘riérmente conocido de constitucién anfloga y de igual orientacién de

actividad, Por consiguiente, las substancias segin el invento repre-

sentan un verdadero enriquecimiento de la técnica.,

Si, como substancias de partida, se emplean
a tftulo de ejemplo, el cloruro del diéster del &cido, 0-n-propil-O-etil-
tionofosfé;tco y el hidrocloruro de la 2-hidroxipimidina, el desarro -

llo de la reaccién pueden ger representado por el siguiente esquema de

f6rmulas:
C4H.O. N :
n=L38y aceptor de  n-C,H,O "
>P-C1 + dcidos SN
-—-—-—-————’
. HCl x H “2 x HCI o/



10

15

20 -

23

-4 -

Los halogenuros de diésteres de &cidos
0, 0-dialquiltionofosfbricos y la 2-hidroxipirimidina aplicables como
materiales de partida estin definidos terminantemente por las férmu-
les ‘gener'ales (Ili y {I11).

Los halogenuros de diésteres de 4cidos

0, 0-dialquiltionofosféricos (II) aplicables seglin el procedimiento, es-

" tén descriptos en la literatura y son obtenibles ségiin procedimientos

usuales, lo mismo que el hidrocloruro de la 2-hidroxipirimidina (IIT)
que se prepara a partir de 1, 1, 3, 3-tetrametoxipropano y de firea en
golucibn alcohblica con 4 cido clorhidrico en presencia de un aceptor
de 4cidos '(celampéreee‘ : Patente Norte-Americana N° 3,741, 968),

| . El procedimiento'de produccidn es reali_za-

do preferiblmente con el empleo concomitante de disolventes. y dilu -

| yentes apropiados. Como tales entran en consideracién précticamen-

te todos los disolventes orgénicog inertes. - A éstos pertenecen particu~
lar mente hidrocarburos alifiticos y arométicos eventualmente clorados
tales como benceno, tolueno, xileno, bencina, cloruro de metileno, clo-

roformo, tetracloruro de carbono, clorcbenceno, éteres, por ejemplo,

~ &ter dietflico, éter dibutilfco, dioxano; adem4s, cetonas, por ejemplo

acetona, metiletil-metilisopropil y metiliscbutilcetona; adem4s, nitri-
los, taleé como acetonitrilo y propionitrilo,

Como aceptores de &cidos pueden encontrar
aplicacién todos los usuales agentes ligadores de 4cidos. Comprobaron
ser particularmente eficaces los carboné.tos y alcohalatos alcalinos, ta-

les como los carbonatos, metilatos o etilatos de sodio, y de potasio; a-
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1 demds, amiﬁaa alifiticas, arométicas y heterociclicas, por ejemplo.
trietilamina, 'trimetilamin'a, dimetilanilina, dimetil- bencilamina y
’pirimidin_a.

Ia temperatura de reaccién pueden variar
dentro de un m‘érgen amplio, Por lo general, ge trabaja entre 10 y
5 100°, preferiblemente entre 35y 60° ¢,
Por lo general, se lleva a cabo la reaccibn-
a la presién normal, L. .
. Para la realizacién del procedimiento, por
’ lo general se aplican las aubstancias de partida en proporciones e -
10 fquimolares, Un exceso de uno u otro de los componentes, de reaccn&n.
s’»i'generalmente no aporta ninguna venta;a esencial La reacci6n eg lle~
: -',vada a cabo preferiblemente en: presencia de uno de los precitados di-
: solv entes, eventualmente en pregencia de un aceptor de écxdos a las
temperaturas indicadas,, Después de una duracibén de reaccién de una

15 a variag horas, en la mayorfa de los casos a una temperatura elevada, ‘

se enfrfa la mezcla de reaccibh, se la vierte er agua y se la recoge en
un disolvente orgénicAo, por ejemplo tolueno, Subsiguientemente se e~
labora la mezcla de reaccién en forma usual por gecads de la fage orgé- _
niéa_ y evaporacién del disolvente,

20 o .Los nuevos compuestos se presentan en forma

.-.. de aceites que no pueden ser destilados sin descomposicibn, pero que
pueden ser librados de los dltimos componentes volétiles y asf purifica-

“n dos por la llamada, desgtilacién inicial, vale decir, por un calentamiento

prolongado bajo presibén reducida a temperaturas moderadamente eleva-

25 - das,’ Para su caracterizacién sirve el indice de refraccibn,

)
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Como ya se ha mencionado varias vecésg,

los ésteres de 4cidos pirimidin (2)-il-tionofosféricos segln la inven-

" cién sge distinguen por una sobresaliente éficacia insecticida - también

contra ingectos habitantes en el suelo-acaricida y nematocida, Son
eficaces contra pa.résiios de plantas, de ﬁrovisiones y anti-higiéni-
cos y tienen, a una baja fitotoxicidad, un bueh efecto contra insectos
tanto chupadores, como también mordedores y contra fcaros,

| Por esta razbn, los compuestos segin la

invencién pueden ser aplicados con buen resultado en la proteccibn

<-d'¢'}_piantas Y 'ademéagp'el sector de la higiene y de la protecciéh de

vp;{pvisipnééj como agentes para la campaﬂa éntiparﬁs'ita.

A los insectos chupadores pertenecen esen-

cialmentepulgones (Aphidae), tales ‘cdmo.el pulgdn verde del duraz -

- nero (Myzus fper'si'cae), el pulgbn negro de las habichuelas (Doralis.

>‘fabae), el pulgén de lawena (Rhopalosiphum padi), el pulgbn de lag

.awejaq—(Macroéiphum pisi), el pulgbn de las papas (Ma.crogipk'ium

' soianifolii); ademés, el pulgén de agalla delﬂ"gros‘ellgro {(Cryptomyzus

korSchglti), ‘el pulgbn harinoso de manz anos (Sappaphis mali), el pul-

. gbn harinoso de ciruelos (Hyalopterus arundinis) y el pulgén negro

de';:erezos (Myzus cerasi); ademés cochixxiilas (Coccina), por ejem=
plé, -1a cochinilla de la hiedr.a (Aspidiotus hederae) la cochinilla de los
‘agrios (Lecanium hesperidum), ae;{ como el pulgbn pegajogo (Pseudo-
. coccus ﬁ:aritimus): tisanépteros (Thysanoptera), tales ,cgr.no Hercino-
thrips femoralis, y chinches, por ejemplo, la chinche de las remola -
chasg (Piesrha' quadrata), la chinche del algodén (Dysdercus intermedium)

1a chinche de cama (Cimex lectulariug), - la chinche feroz (Rhodnius
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prolixus) y la chinche de Chagas ('I'riatoma infestans); ademés, ci=
garras, tales como E’uscelia bilobatus y Nephotettix bipunctatus,

. En cuanto a los insectos mordedores,
principalmente hé.n de mencionarse las orugas cie mariposas (Lépi-
dopterg.), tales como la palomilla de las colas (Plutella maculipennia)
la 1a§arta pe&uda (Lymaatria dispar), la esfinge ano de oro (Euproc-
tis chrysoi'rhoea), la oruga de librea (Malacosoma neustria); ademés
la noctuela de laé coles (mamestra brassicae), y la noctuéla de los

sembrados (Aérotia gegetum), la gran pieride de las coles (Pieris

' ) "‘~..brassicae), la pequena falena invernal (Cheimatobia Brumata), la la~

o garta pequeﬁa de la encina (Tortru: vu-ldana), la oruga negra de an-

15

ey e L

t ope (Lap ygma frugiperda) y la rosquilla negra del- algod6n eglpcno .

."'j:_»':(Prudenla litura) ademés, la polilla de textilea (Hyponomeuta pade-~

lla.)_. 1a polilla de la harina (Ephestia Kithniella) y la gran polilla de
la cera (Galleria mellonella),

Aéemés, a los ir;sectos mordedores per-
tenecen los c'oleépteros (Coleoptera), por ejemplo el gorgojo (Sitophilua

granariua) = (Calandra granaria), la dorifora (Leptinotarsa decem -

- lineata), la crisomala de la romaza (Gastrophysa viridula), la crigo=-

mela del rébano plcante (Phaedon cochleariae), el egcarabajo brillan-
te de la colsa (Meligethes aeneus), ‘el colebptero del frambueso (Bytu-
t;us torneﬁtosus), el gorgojo de lag habichuelas (Bruchidius = Acanthos~
celides obtectus), el dermesto (dermestes frischi), el escarabajo de |
Khapra (Trogoderma granarium), el gorgojo pardo rojizo de la harina

de arroz o tribolio castafio (Tribolium castaneum), el gorgojo del maiz
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1 - (Calandra o Sitophilug zeamaisg), el anobio de pan (Stegobium

0

paniceum). el tenebrio comin (Tenebrio molitor) y la carcoma

-

- dentada de los cereales (Oryzaephilus surinamensis), pero tam~

B_ién las especies que habitan en la tierra, pbr ejemplo larvas de -

5 eliteros (Agriotes spec. ) y larvas de abejorros (Melolontha melo-~

lontha); cucarachas, tales como la cucaracha alemana (Blattella '
g,ia_rma;nica), la cucaracha americana (Peripl_aneta americana), la .
cucaracha de Madeira (Leucophaea o Rhyparobia madeirae), la

" cucaracha gigante (Blaberus giganteus), y la cucaracha gigante

: -,neg 2 (Blaberus £uscus), aaf como Henschoutedenia flexivitta; a-

10 .

emés ortépteros. por eJemplo, el grillo (Acheta domestlcus)

alés ,.omo l;os come;enes de txerra (Reticulitermés

avipes) e hlmen. p eros. tales como las hormlgas, la hormlga

'd la prader‘a (Lasius mger) | -

15 - , , : , - Los dipteros comprenden esenctalmente
'iag moscas, tale.é como'las drosgéfilas (Drosophila melanogastelf),

la mosca de frutas del Mediterraneb (Ceratitis capitata), 1la mosca

Y doméstica (Musca domestica), la pequefia mosca ‘dofnéstica (Fannia
;‘ T caniculams), la mdsca brillante (Phormla aegina) y el moscén azul
207° de 1a crne (Calliphora erythrocephala), asf como el té.bano (Stoi-no-

tico (Culex pipiens) y el mosquito de la malaria (Anopheles stephensi).
A log fcaros (Acari) pertenecen particu -

larmente log 4caros hiladores (Tetranychidae), tales como el caro

: xiy_s calcitrans); ader‘née mosquitos, por ejemplo cénzalos, tales como

el rﬁosquito de la fiebre amarilla (Aedes a;gyptix), el mosquito domésg-



1 | hilador de hab;chuelas (Tetrahychﬁs telarius & Tetranychus
althaeae o Tetranychus urticae) y el 4caro hilador de los f.ruta-
les (Paratetranychus pilosus = (Panonychus ulmi), 4caros de aga~ |
llag, por ejemi:lo el 4caro de agalla del grosellero (ﬁriophyes ribis)
5 Yy tarsonerhid_og, por ejemplo, el 4caro amarillo o de la punta de
brotes (Hemitafsonerﬁ_ﬁs latus) y el 4caro del fresal o de ciclime-
nes {(Tarsonemug pallidug); finalmente el arador del cuero (Ofni -
thodqrus moubata),

En la aplicacién contra insect os nocivos

1
10 : ‘para la hig1ene y provmmnes, particularmente moscas y moaqultos

1os:‘productos dex proeedimmnto ge dmtmguen, ademés, por un ex-

ce em;e efecto resldual sobre madera y arcﬂla agi como por una
bt;ena esistencia a élcalxa sobre bases encaladas

‘ - | - Las substancias actwae eegﬁn el invento

15 - tienen, a una fbs.ja toxicidad para animales de sangre caliente, fuer--
| tes propigdgd’és nematocidas y, por ésto, pueden ser aplicadas pa~-
ra;cémbatir nems-\.t__o‘dos; particularmente nematodos fitopatég;anoa.

A éstos pertenecen esencialmente nematodos que atacan las hojas

e *

(Arphelenchoides), tales como el nematodo crisantemo (A, ritzema- |
2(; v bosi), el nematodo de frutilla (A, frazariae), al nematodo de érroz
NP (A, oryzae); nematodosAque atacan loa talloa (Ditilenchus), tales co-

NP mo el nema.il:oglo anquiliforme de bastén (D, dipsaci); nem atodos de

agallas de raices (Meloidogyne), tales como M. arenaria y M, in -

cognita; nematodos formadores de quiste (Heterodera).” tales como

"25 el nematodo de patatas (papas) (H. rostochiensis), el nematodo de
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1 remolacha (H. schachtii); as{ como nematodos de raices de vida

"libre, por ejemélo de loé génerog Pratylenchus, Paratylenchus;
Rotylenchus, X_iphinema.f y R‘addpholus.
Las sustancias activas se_gﬁﬁ -laAinven-—
5 - . gién pueden ser ilev-adas. a las sigu-ientes formulacic-)nesAusuales;.
tales c;)mo goluciones, "emulsiones, suspensiones, >polvos, pas-~
tas y granulados. Estas se preparan en forma en 8i conocida
por ejemplo por mezclado de las substanciag activas con diluyen-

tes vale decir, disolventes liquidos, gases licuados que se encuen-

10 tran baJo presién y/o substancias portadoras gblidag, eventualmen-

-t ba;,o uhhzacxén de agentes tensmnctivos, ‘vale decxr emulalonan-

es ylo dxspersantes y/o agentes espumantea. En caso de utlhza -

cxén -'de agua como diluyente, eden utthzarse. como disolventes

S auxxliares por eJemplo también solventes orgémcos, Como diaol-

15 vent'es liquidos entran bésu’:amente en consideracién: hidrocarbu -

rosg arométi.cds. tales como xileno, tolueno, benceno o alquiln'afta-

‘lenos, hidr@carburos aroméi:icos clorados o hidrocarburos alifi-

oo - _ticﬁs cloradoa, tales como t;lorobencenos. cloroetilenos o cloru-
. ‘ ‘ro de metileno, hidrocarburog alifiticos tales como ciclohexano,
; 20 . parafinas por ejemplo fracciones de petrbleo, alcoholes taies co-
i: * mo butane o glicol asf como sus éteres y ésterea, cetona tales
o como acetona, metiletilcetona, metiligobutilcetona o ciclohexa -

nona, solventes polares fuertes tales como dimetilformamida y di-

metilaulféxido, asf como agua, bajo agentes diluyentes o portado -

129 res gaseogos licuados; se entienden aquellos liquidos que son ga -
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se0808 a temperatura normal y bajo presién normal, - por ejemplo
gases propulsoreg de aerosol, tales como hidrocarburos halogena-
dos bor ;:jemplo, freon; como.portadores gblidos entran en consgi-
deracién minerales naturales molidos tales como caoline’s; arci. -
llas, talco, creta, cuarzo, attapulguita, montmorillonita o tierra
de diatomeas y minerales sintéficos molidos, tales como 4cido si-
lfcico altamente disperso, 6xido de aluminio y silicatos, como a -
gentes emulsionantes y/o espumantes entran en consideracién;
emulsionantes no ioribgenos y anidnicos,- téle; como ésteres polio~

o :xietillénicéa de fcidos grasos, éteres pdlioxietilénidos de alcoho -

g 'léégﬂgfz;ésl_)_ﬁ;"pdr'éjémpl_o' éter alquilarilpoliglicélico, alquilsufona-

TR

R ;tosfffélqﬁ‘ﬂéﬁlfatag"'y arilsulfonatos; como'agentes dispersantes;

- ;;pér éjémplb' lignina, lejfas de desecho de sulfito y metilcelulosa, ,

Las substancias activag segln el inven~- A
~ to pueden estar presentes en las formulaciones en mezcla con o -

' tras substancias activas corocidas,
' | Por lo géneral,' lag formulaciones con-
tienen entre 0, {1 y 95% en pego de subgtancia activa, preferible .-
. mente entre 0,5 y 90% en peso.

l | Las substancias activas pue&en ger apli-
cadas como tales, en _férma de sus formulaciones o en lag formas
de aplicacién de ellaﬁ préparadaa, tales como soluciones listas pa=
ra el ugo, concentrados emulsionablea, emulsioneg, egpumag, gug~ |

pensiones, polvos rociﬁbles, pastas, polvos golubles, agentes de

espolvoreo y granulados, La aplicacién es efectuada en la forma
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1. usual, por ejemplo por rociada, pulverizacién_, ngbulizacién, eg~
polvoreo, esparchniento, fumigacidn, gasific'acién, riesgo, &fe -
ginfeccibn o incrustacién,

Las concentracic;nes de la su‘bstancia ac-

5 - tiva en las prepabaeiones listas. para aplicar, pueden variar dentro
de limites amplios, por lo general, estén entre 0,0001 y 10%, pre-
feriblemente entre 0, 01 y 1%, |

Las substancias activas pueden ser apli-

10 cadaé tambien con buen resultado en el procedimiento de volumen

'-.ultra—béjo, dqndé es posible aplicar formulaciones de hasta un 95%

.. 0.hasta de un 100%,

- A' e En lja‘aplicéci6n. cén&a nemxﬁi;:odo'sﬁ, los
: _p";féqufadésAg;on épli;aéps__en'cadt'id#deé de éplica'ciﬁn de 1a 100 kg.
15 - d'gf .sﬁ.lastar;-ciié--act;wia ;.)Q-r-hectérea y subsiguientemente s;:n it.ucorpo'- ,
rad'oél en el suelo ;;or labranza,
En los siguientes ejemplos de aplicacibn
' ‘A < E, ée' ensayar&n laé substancias activas segln el invento, en-

- cuanto a gu eficacia contra una gerie de parésitos de plantas en com-

26“ ﬁaracién cén el conocido éster de 4cido 0, 0-dieti1~0-[2-isopropi1
.» ’ ‘4-metil-pirimidin (6) i1’/ -tionofoafé:;'ico que en los siguientes enga-
“es yos.se identifica con (A), Las substancias ensayadas son identifica-
{'“: b das por log nimeros puestos entre paréntesis que corresponden a
- r . los nimeros corridog de los ejemplos de preparacidn,
2"3::‘ Ejemplo "A"
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1 Ensgayo con Laphygma
Disolvente : 3 partes en peso de acetona
Emulgivo ~: 1parte en peso de éter alquilarilpoliglicélico

Para la produccidén de una preparacién

adecuada de subatancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la subg-

5
tancia activa con la cantidad indicada del digsolvetite que contiene la
cantidad indicada del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua
hasta la conéentracién deseada,
La preparacién de substancia activa es
pulverizada gobre hojas de algod6n (Gossypium barbadense) hasta
10
. 8u mo;]adura al grado de rocfo, y sobre las hojas asi tratadas se
' solocan, orugas de la noctuela Laphygma exigua,
7 Al cabo de los tiempos indicados, se de-
';_*fterm ina eJ. grado de deatruccién en %, significando 100% que fueron'
mat,ac,i_a,s todas las orugas, mientras que 0% indica que no fué mata-
15 L
da ninguna oruga,
Las substancias activas, sus concentra-
ciones, los tiempos de evaluacién y los resultados se encuentran
e indicados en la giguiente tdla:
el ] TABLA 1
20.7.% ) ) Ensayo con Laphygma
- tubstancia Concentracidn de 1a Grado de destruccién
ctiva o substancia activa en % en % al cabo de 3 dias
RN N 0, 004 100
-, ‘Keonocido)
ey ' 0, 004 100
95 0, 0008 100
(1) 0, 004 100
. 0,0008 65 _
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E jemplo "B"

Ensayo con Doralis (efecto sisteinﬁtico)
Disolvente : 3 partes en peso de acetona .

" Emulgivo : 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicdlico

Para obtener una preparacién adecuada
de substancia activa, se mezclal parte en peso de la subgtancia
é'c‘tiva con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad
indicada del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta
la concentracién deseada,

Con la preparacxén de substancla actlva

tra en e1 suelo sin mojar las hojas de las plantas de Judfas (chau -
‘chag), La substancia activa es absorbida po las plantas desde el

suelo y asf llegaa las hogas atacadas.

Al cabo de los tzempoa indicados, se de-
termir;a,la destrﬁc;:mn .en %, significando 1oq% que fueron matadas
todag las cochinillag; mieht#‘as que 0% gignifica que no fué matada
ﬁinguné cdchiﬁﬂlé.

‘ Lag subgtancias act{vae, gug concentra~

" cioneg, los tiempos de evaluacibén y los resultados, constan en la

' siguiente tabla:
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TA BLA 2

Ensayo con Doralis (efecto sistemé&tico)

Concentracidn de la

Grado de destruccidn

uuuuu

Pubstancia
activa substancia activa en % en % al cabo de 4 dfas
i (A) 0,1 50
‘conocido) 0,02 0
@ 0,02 100
FaNEV 0,02 100
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1 \ Ejemplo "'C"
Ensayo con larvas de Phaedon (efectquraders después del riego)
Digolvente : 3 partes en peso de acetona
Emulaivo : 1 parte en peso de éter alquilaripoliglicélico

5 " : - Para obtener una préparacién adecuada

de substancia activa, se mezela 1 parte en peso de la substancia
activa con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad

mdxcada del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta

: 1a concentraclén deseada. =
‘ -)'1(.)-";:" C»on ’éada- vez 50 fnl. de la. prepéracién' 7

o Hf'de substancm -actwa ae riegan plantas de col (brassica oleracea),

i e rt'a ‘n.lodo -que- la' préparaci&n de aubstancia activa penetra en el sue~

lo, sin mojar lag plantas de col, La substancia activa es absorbida

_ porhlas 'pllan‘cas de col degde el suelo y asf llega a las hojas,

15 »h § | . Al cabo de los tiempos indicados, sobre
crle ._lés pl'anta-s se colc';can la.rv.asr de la criaoxﬁela del ribano picante
cTen (Phaedon cochleariae). Al cabo de cada vez treg dfas, se determina
AL la. destruccién en %. sxgnlficando 100% ¢que fueron matadas todas las
}grvas, mientras que 0% significa que no fué matada mnguna larva,
20 - - : Las aubstancia..s activas, sus ;:oncentracio-
** " nes, los tiempos de evaluacién y los resultados constan en ih giguien-

""" . te tabla:
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TABIA 3

Efecto duradero despuds del riego/0,025 % de sustancie

aé#iva

- Lasrvas de Phaedon-sobre Brassica oleracea

Sustancia

activa

deétrucoién'en % el cabo de
4 8 11 15 18 dfas

L A

(A), - [22000 50 el

e T

conocido) |

17100 |200 | 100 100 | - 100

100 | 100 | 100 100 |- 100
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~ Bjerplo 71 "
Ensayo _g_':oﬁ Tetrnychus (resistante)
Disolvente : 3 partes de peso de acetona

Emulsivo : 1 parte en pego de éter alquilaripoliglicélfco

Para obteher una preparacién adecuada de

-gubgtancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa

cbn--lla'cantidad indicada del disolvente y' con la cantidad indicada del

_emulsivo, y ge diluye el concentrado con agua hasta la concentracién

deseada.,

La preparacibn der eubstancié. activa eg pul-

1zada.' sobre plantas de Judfas (chauchas) (Phaseolus vulgaris) de una

tur de’ 510 ta‘ 30 cm, - haata su mo;adura al grado de formacnén de

;Estas plantas de Jud{as (chauchas) eetén fuertemente ataca .

R e

o das por todos los es’cados de desarrollo del écaro hxlador com(m o

del écaro hiladon_de la judfa (chaucha) (Tetranychus urtlcae).
Al cabo de log tiempos indicados, se de -
términa la deatrucci&d en %, significando IOQ% que fueron matados

todos los 4caros hiladores, mientras que 0% significa que no fué ma-

" tado n'ingﬁn 4caro hilador,

Las substancias activas, sus concentracio-
nes, los 'tie_x_hpos de evaluacibn y los resultados congtan en la giguien~-

te tablas
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TABLA 4

(Fnsayo con Tetranychus [resistente)

.Concentracién de la

Gra&o de deatrucci(mi

Substancia
activa subatancia activa en % en % al cabo de 2 dias
(A) 0,1 75
(conocida) 0,02 0
(2) 0,1 98
98 ¥

" 145
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.' Er;sayo de c'oncentx;acién limite
- (»n‘ematodo' de ensayé ¢ Meloidogyne s. p)
Disolvente : 3 part-ee;s de peso de ac;etona
»5 o - Emulgivo : 1 parte en peso de éter alquildripoliglicSlico
Para obtener una preparacién adecuaéla de
-su‘bstancia act‘iva,' se mezela | parte en peso de la substancia activa,
E con la cantidad in_dii:lada del disolvente, se agrega la cantidad indica-

_da del emulsivo y se diluye la concentracién con agua hasta la concen-

10 . ijtracién degeads, -
| e ~La p;'eparaciéh de subétancia acti\'ra es rhez- _
1ad; mtxmamente con txerra fuertemente mfestada con los nematodos
En ésto, _ 1a concentracién de la substancxa actwa en la pre- )
ho ' tene pr&cticamente ninguna. importancia, dduswa es .tan
T - ""s.old‘la"ivcant_idad de'substancia activa por unidad de volumen de tierra,
étiya canf;idad ge in;iica en ppm. Se introduce la tierra tratada en ma-
cetas, se swmbra lechuga y se guardan las macetas a una temperatura

f*~r~§:' '7de mvernéculo de’ 27° C

:'"-r ' | - : Ai cabo de cuatro semanas, se examinan

-gﬂ‘"( : :,1"as Ifa.iceé dg la léghpga e‘n cuanto a .au‘ ataéue por nematodos (agallas .
pramr 'gi':e fa’ice_s). y ge dg_termina-en % el grado de efecto de.la substancia ac-
“” rt-iva, "El grado de eféc'to es.dg un 100%, éi es t;)talrnt;.nte gvitadd el ata-
"G:'“: que, mientrag que _ee_de un 0%,- si el ataque es exactamente igual ;a

aguél en lag plantag testigos en tierra no tratada, pero infestada de

D5 ig'tial modo,



1 Las gubstancias activas, las cantidades

“de aplicacién y los resultados, constan en la siguiente tabla ;

TABLA 5 *

5 Ensayo de concentracién limite / Meloidogyne ap
Substancia grado de destruccidn en % a una concentraci_én de
activa - .la pubstancia activa de

230 10 5 2,5 1, 25 ppm,
(A) o 95 . 50 0

10 (c‘on_Oc._lda): _

1000 | g8 {80 | 50

25

.ot
W




R o EJEMPLOS DE PREPARACION
Ejerhplo 1
5 . 5
' - ocC H -n
o- P/ 3
OC,H,

.En una mezcla de 13, 2 g {0, 1 mol) de hidro-
carburo de 2-hidroxi-pirimidina, de 34,5 g, (0, 25 moleg) de carbo -

10 - nato de potasio y de 200 ml de acetonitrilo, se distribuyen a una tem-

ra de 40 a50° c 20 2 2(0,1 mol) de cloruro de dléster de {mx-

~n~prop11-tionofosf6r1co. se aglta la mezela todavia duran~

e horas ar 40 50° ¢, se la vierte entonces en 600 ml de agua y sepa- ’

: v .

: reaocxén ag1téndose la: mezcla dos veces con tolueno

15 Las fases orgémcas gon lavadas con una solucxén de bicarbonato de so-
dio, secadas con sulfato de sodio y libradas del _d1solvente bajo presién
reducida,

JCRE . Quedaﬁ' lé, 4y (74% de la teorfa) de éster

. de 4cido O-etil-O-n-propil-0-{ pirimidin (2)il] -tionofostérico en forma

20 .-~- de un aceite amarillo del fadice de refraccién n]233 : 1,5140, B

. -
on .

_Ejemplo'z

En forma anfloga a la descripta en el Ejemplo

-

7 2™ 1, puede prepararse el éater de 4cido O-metil-O-n-propil-O-/ pirimidin

o (Z)iljtionofosférico de la férmula

- -
-~

25 L.,

-
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1 ~ /
| S
"
~ OC ‘H' -N
-P/ 7
T~OCH,
del fndice de refraceidn n 2? + 1,5137, con el rendimiento de un
: D
5 71% de la teoxjfa.
' i N 0 T a

ST s TR M St e
Desorita suficientemente la naturale—~
za del invento, asi como la manera de ré¢alizarse en la préac-

tica, debe hacerse constar que las disposiciones anterior-

10 menfe indioada.s son gusceptibles de modificaciones de de-

_talle en cuanto no slteren su principio fundamentel. Tam-

eAhace conatar que el invento correaponde e una 8o~
itud: "de_ patente presentada en Alemanis, con el nﬁ
5. 058 1 de 28 de marzo de 1.974; acogiéndose por lo

109' beneficios qu.e conceden los Gonven:loe Inter—

15 : '?tanto
'_ nacionales on vigor, siendo lo que conatituye la esencia del
. rqferidp_ im{_en’co por lo que se solicita Patente de Inven-
_ véi'én por 2‘0-9.?105 en Espa.fié,, sobre: PROCEDIMIENTO PARA FRE=~
e PARAR ESTERES i AGI:DOS PIRIMIDIN( 2)IL~TIONOPOSFORICOS,
i-éb“ ;carac‘berizéndose por lo siguiente-
Lot S 1.~ Prooedim:lento para preparar
o ésteres de Acidos pirimidin(2)il-tionofosféricos, de fér-
‘ mule, ‘ , '
ol _ N . o
' o 03}170 S N > » .
. Ne b
: ,2b P—O " \N (I)

POOR
QUALITY



. -potasio, -
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en la cusl R representa metilo o etilo; cachterizado POr=-
que halogenuros de diésteres de 4cidos 0,0-dialquiltiono-
ioéféricés de férmule.
‘h-c0 S
P-Hel _ (11)
‘RO

en la ocusl R tiene el significado arfiba definido y

 iﬁHa1 repreeenta un dtomo de halégeno, preferiblemonte de clo-

evehﬁualmenteréh presencia de un aceptor de 4cidos, o con

1as'séles élcalinas; alcalinotérreas o de amino de la 2-hi-

"droxipirimidina, en presencia de un disolvente, & ‘tempergtu—
" ras entré 10y 100QG, preferiblemente entre 35 y 602C,

2.- Procedimiento segin la reivindi-

. oacién l, aaracterizado porque como aceptor de énidos, se

empleau’preferiblemgnte ‘carbonato o hidréxido de sodia 0

3.~ Procedimiento segfn la reivindi_

 ‘cacién 1, carascterizado porque como . disolveﬂte_ée emplea

preferiblemente benceno, tolueno o xileno.

4 .- Procedimiento para preparar és-
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1 teres de 4cidos pirimidin(2)il-tionofosféricos, tal y como
queda suatancialméntp descrito en la presente Memdria.

Esta Memoria consta de 25 hojas es-

critas a méquina por una sola cara,

5 : Madrid, 38 SET, 19}5 : ,
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT. .

Ll

ey
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