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PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE N,N—DIMETIL—N'—(Q;
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rEl presente invento se refiere a un procedimien-
to para la produccién de nuevas N,N-dimetil-N'-(O-fe--
nll—alcanofosfonxl)—formamldlnas v N, N-dlmetll—N'-(O—
fen11~tlono-alcanofosfon11)-formamldlnaa. ' '

v *

5 Ya es conocido que N,N- dlmetll-N'-(O-arll-tlono-
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etanofosfonil}-formamidinas, por ejemplo la N,N-dimetil-
N'~(0-4-metilfenil- u -0-3-cloroenil~ u -0-2,4,5=-triclo=-
rofenil-tiono-etanofosfonil)-formanidina, tienen propieda-
des insecticidas, acaricidas o nematocidas (compérese{ Pa~
tente publicada no exaeminada de la Rep} Fed. Alemsana N°.;'
2.312.738). '

Se ha encontrado que las nuevas N,N-dimetil-N'-(O-
fenil-alcanofosfonil)-formamidinas y N,N-dimetil-N'~(O-fe-

. nil-tiono-alcanofosfonil)-formamidinas de la férmulsa

R

\\\X ‘

>~N=CH-N(CH3)2 (1)

S
o7

. en la cual representan R alquilo con>l a4 étoﬁos de car-
bono y X un 4tomo de oxfgeno o d@ azufre, tienen un exce-
lente efecto insecticida, acaricida .y nematocida, ‘

Ademds, se ha encontrado gie las nuevas N,N-dimetil-
N'-(0-fenil-alcanofosfonil)-formamidinas y N,N-dimetil-N'-
(0-fenil-tiono-alcahofosfonil)-formamidinas de la consti-
tucién (I) son obtenidas si amidas de ésteres de dcidos O-
fenil-alcanofosfénicos, respectivamente O-fenil-tiono-alca-

nofosfénicos de la férmula
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en la cual R y X tienen los significados arriba definidos,
se hacen reaccionar con N,N-dime:iil-acetales de la férmu~

la

////// 0-8lquilo '
(I11)
(CH3)2N-CH \\\\\\
oo O-alyuilo

en la cual alquilo significa alq%ilo de bajo pes; molecu-
lar, eventualmente en presencia Jde un disolvente o diluyen~
te. ’

Sorprendentemente, las N,N»dimetil—N'-(O;fenil;alca~
nofosfonil)-formamidinas y N,N—dimeﬁilJN'-(OQfenilktiond-:
alcanofosfonil)~formenidinas segun gl %nvgnto;.muéstran un
mejor efecto. insecticida, también contra insectés habitantes
en el suelo, ucaricida y nematocida que los compuestos an~
teriormente conocidos de una constitucién andloga y de igual
orientacién de actividad., Por consiguiente, las substancias
segin el invento representan un verdadero eqriquecimiento .
de la técnica. |

Si, como materias primas, se emplean, .por ejemplo ami
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da de éster de dcido O-feniltionosetanofosfénico y dimetil-
acetal de dimetilformsmida, el desarrollo de la reaccién
puede ser representado por el siguiente esquemas de'fdpmu—

las

Colls s -

P-NH, + (CHBO)QCH-N(CHB)Z . 5

7\ __0//// : -2 x CH40H

0235\\\P ' ;

P-N=CH-N(CH,),,
\ ////
/ -0

.

Las aemidas de ésteres de &cidos O—fenil—alcanofosféA'
nicos y O-feniltionoalcanofosfénicos y los N,N-dimetilace-
tales estén definidbs terminantemente.por las férmulas ge5
nerales (II) y (III), respectivamente, De preferencia, sin
embargo, en la férmula (II). R répreseﬁta aiquilo liﬁeal '
o ramificado con 1 a 3 d4tomos de carbono.

Las amidas de ésteres de dcidos O-fenil-alecanofosfé-
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nicos y O-feniltionoalcanofosfdénicos (II) son conocidos
de la literatura y pueden ser producidos segun procedimien
tos generalmente usuales (compdrese: Patente puélicada n;
examinada de la Rep. Fed. Alemana N%, 2,019.597), lo mismo
que los N,N-dimetilacetales (III) / compérese: Berichte 19;5
(1968), pégine 46 y Zeitschrift fir Chemie 2, 201 (1969) 7.

Como ejemplos de tales compuestos pueden menc1onarse
en detalle: amida de éster de 4cido O-fenil-metano- o -eta-
no- o -propano»fbsfdnico ¥y los tiono-andlogos; ademds, di-
metil- o dietilacetal de N,N—dimetil—formémida. . |

"El procedimiento de produccién puede ser realizadd
con el empleo concomitante de disolventes y diluyentes aprg
piados. Como tales entran en consideracién préeticamente
todos los disolventes orgdnicos iﬁertes. A éstoa pertene-'
cen partlcularmente hidrocarburos allfétlcos y arométicos
eventualmente clorados, tales como benceno, tolueno, xlleno,
bencina(nafta), cloruro de metileno, cloroformo, tetraclo- |
ruro de carbono y clorobenceno; éteres, por eaemplo éter “
dietilico, éter dibutilico, dloxano, ademds, ceton&s, por:
ejemplo, acetona, metiletil- o metll;soprop;l—vo metlllso-
butilbetona; ademés, nitrilos, tales como acetonitrilo y
proplonltrllo. ' .

En casos especlales pueden emplearse, COmo dlsolventea
y diluyentes, tamblén los. alcoholed correspondlentes a 105
acetales. 7 ! o

La temperatura de reaccldn puede varzar dentro de unl
mérgen ‘emplio. Por lo general, se trabaga entre 10 y 1509
C, preferiblemente entre 50 y 802C. '

La reaccidén es llevada a cabo generalmente a la pre-

8ién normal. :
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Pare la reslizacidén del prccedimiento, se aplica el
componente acetal generalmente ern un éxceso de'un 20 a 30'% !
y se calientan los componentes de reaccién, en la mayoria
de los casos sin disolveﬁte, durante una o varias horas a
las temperaturas indicadas, Entonces se lleva a cabo la
elaboracidén como usualmente, )

4 menudo, les nuevos compuéstos se presentan en for-

ma de aceites que en parte no pueden ser destilados sin dég

. composicidn, pero que pueden ser librados de los \ltimos

componentes volétiles &Vasi purif'icados, mediante la llama-
da "destilacién inicial", vale decir, por caleitamientd pro
longado & temperaturas moderadamente elevadas. Para su ca-
rgcterizacién sirve el Indice de refraccién. Una parte de-
los compuestos se presenta en forma cristalina con un puhto
de fusidén =gudo: i

Como ya se ha mencionado varias veces,‘las N,N—dimé-
til-N'-(0-fenilalcanofosfonil)-formamidinas y N,N-dimetil-
N'-(O-fenilticnoalcanofosfonil)-'ormamidinas de acuerdo con
el invento, se distinguen por.unu sobreséliente eficacia .
insecticida, también contra insectos habitantes en el sue-
lo, acaricida y nematocida. Actian contra pardsitos de plan
tas, antihigiénicos y de provisiones, A una baja fitotoxi-
cidad, muestran un buen efecto contra'insectos tanto éhuﬁa—°
dores como mordedores, asi como nontra dcaros; ademés, al-
gunos de los compuestos muestran también un efecto fungici-
da.

Por esta razdén, los compuestos seguin la invencién pue
den ser aplicados con buen resultgdo; cémo parasiticiéas.en'
la tarea de la proteccién de plaantas, asi como en el sec-.

tor de la higiene y de la proteccidén de provisiones.
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K los insectos chupadores pertenecen esencialmente

‘

pulgones (Aphidae), tales como.el pulgdén verde del duraz-
nero (Myzus persicae), el pulgdén negro de las habichuela;
(Doralis fabae), el puléén de la avena (Rhopalosiphum padi),
el pulgén de las arvejes (Macrosiphum pisi), el pulgdén de

las papas (Macrosiphum solanifolii); ademds, el pulgén de

. agalla del grosellero (Cryptomyzus korschelti), el pulgén

harinoso de manzanos (Sappéphis mali): el pulgén harinoso
de ciruelos (Hyalopterus arundinis) y el pulgén negro de
cerezos (Myzus cerasi); ademds, dochinillas (Coccina), por
ejemplo, la cochinilla de la hiedra (Aspidiotus hederae)

la cochinilla de los sgrios (Lecanium hesperidum), asi como
el pulgén pegajoso (Pseudococcus maritimus); tisandpteros
(Thysanoptera), taeles como Hercinothrips femoralis, y chin-
ches, por ejemplo, la chinche de las remolachas (Piesma
quadrata), la chinche del algodéa (Dysdercus intermedium),

la chinche de cama (Cimex lectularius), la chinche feroz

(Rhodnius proiixus) y la chinche.de Chagas (Triatoma infes-

tans); ademés; cigarras, tales como Euscelis bilobatus y
Nephotettix bipunctatus,

En cuan<o a los insectos mordedores, principalmente
han de mencionarse las orugas de meriposas (Lepidoptera),
tales como la palomilla de léas coles (Plutella maculipennis)
la lagarta ﬁeluda (Lymentria dispar), lg esfinge ano de oro
(Buproctis chrysorrchoea), la oruaga de librea (Malacosoma
neustria); ademds, la noctuela de las coles (memestra bra-
ssicae) y la noctuela de los sembrados (Agrbtié segetum),
la gren piéride de las coles (Pieris brassicae), la peque-
ne faleha invernal (Cheimatobia Brumata), la lagarta peque-

fla de la encina (Tortrix viridana), la oruga negra de antio
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pe (Laphygme frugiperda) y la rosquilla negra del algoddn
egipcio (Prudenia litura); ademéds, la polilla de textllea V'y”
(Hyponomeuta padella), la polilla de la harina (Ephestla
kithniella) y la gran polilla de ia cera (Galléeria mellone—
1la). L
Ademés, a los insectos mordedores pertenecen lcs cé-;.
ledpteros (Coleoptera), por ejemplo el gorgojo (Sitdphilﬁé

granarius) = (Calandra granaria), la dorifora (Leptlnotarsa

. decemlineata),’ la crlsomela de la rdmaza (Gastrophysa v1r1-’

dula), la crlsomela del rdbano picante (Phaedon cochlearlae)'
el escarabaJo brillante de la colza (Mellgethes aeneus)

el coledptero del frambueso (Byturus tomentosus), el gorgo-
jo de las habi.chuelas (Bruchidius = Acanthoscelides'obtec-.
tus), el dermesto (dermestes frischi), el esgarabajg de Kha
pra (Trogoderma granarium), el goirgojo pardo fojizo1éé ié '1
harina de arraz o tribolio castsdo (Tribolium éaetaneum);.‘
el gorgojo del maiz (Calandra .o Sitéphilus zeamais),:el ano

bio de pan (Stegobium paniceum), el tenebrio comin (Tenebrio

molitor) y la carcoma dentada de los cereales (Oryzaephilus

gurinamensis), pero también las =28pecies que habitan en la

tierra, por ejemplo larvas de eliteros (Agriotes speec.) &~'
. B |

larvas de abejorros (Melclontha melolontha); cucarachas, ta-|-

les como la cucaracha alemana (Blattella germaﬁica), la.CU1.7}!-

capacha emericana (Peripleneta americana), la cucaracha de’~ |

Madeira (Leucophaea o Rhyparobia madeirae), la chédfachaff»

negra de las cocinas (Blatta orientalis), la cucaracha gl*ﬂl

gante (Blaberus giganteus) y la cucearacha glgante negra

(Blaberus fuscua) asi como Henachoutedenla flexzvztta ade-zré:

més, ortépteros, por ejemplo el zrillo (Acheta domestlcus),,

come jenes, tales como los come jenes de tlerra (Retlcullter- ‘
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mes flavipes) e himendépteros, tales comc las hormigas, la
hormiga de la pradera (Lasius niger). X

Los dipteros comprenden esencialmente las moscas, ta-
les como las droséfilas (Drosophila melanogaster), la mos-
ca de frutas del Mediterréneo (Ceratitis capitata), la mos-
ca doméstica (Musca doméstica), la pequefia mosca doméetica
(Fannia canicularis), la mosca brillante (Phormia aegina§
y el moscén azul de la carne (Calliphorae erythrocephala),
as{ como el tébano (Stomoxys celcitrans); ademds, mosquitos,
por ejemplo cénzalos, tales como el mosquito de la fiebre
amarilla (Aedes aegypti), el mésquito.doméstico (Culex pi-
piens) y el mosquito de la malaria (Anopheles stephensi).

A los dcaros (Acari) pertenecen particularmente los
dcaros hiladores (Tetranychidae), tales como el dcaro hi-
lador de habichuelas (Tetranychus telarius é'Tetranychus
althacae o Tetranychus urticae) y el 4caro hilador de los
frutalds (Paratetranychus pilosus = Panonychus ulmi), 4ca-
ros de agallass, por ejemplo el dcaro de agalla del groselle
ro (Eriophyes ribis) y tarsonemidos, por ajemplo gl dcaro
amarillo o de la punta de brotes (Hemitarsonemus latus) y
el écaro del fresal o de ciclédmenes (Tarsonemus pallidus);
finalmente el arador del cuero (Ornithodorus moubata),

En la aplicacién contra insectos nocivos para la hi-
giene y‘proéiaionea, particularmente moscas y mosquitos,
los productos del procedimiento se distinguen, ademds, por
un excelente efecto residual sobre madera y arcilla, asi
como por una buena resistencia & #dlcalis Sobre bases enca-
ladasg.’

Las substancias activas segin el inveﬁto tieneﬁ,a una

baja toxicidad para animales de sangre, caliente, fuertes
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propiedades nematocidas y, por é3to, pueden ser empleados

af

‘ para combatir nematodos fitopatdzenos. A éstos ﬁertenecénﬁ,,

esencialmente nematodos de hojas (Arphelenchoides), talaé‘

como nematodos anguiliformes del crisantemo (A. Ritzem-ato-
si), de la frutilla (4. fragariaz), del arroz (A. oryzae);
nematodos de tallos (Ditylenchus),‘tales comb el nematodo_.

anguiliforme dipsacdceae (D. Dipsaci); nematodos de agallas

de raices (Meloiéogyne), tales como M. arenaria y M, incog-

nita; nematodos formadores de quiétes (Heterodéra), tales
como el nematodoAhe pétata (H. rostochiensis), el nematodo.
de remolacha (H. schachtii); asi como nematodos de rafces
de vida libre, por ejeqplo de los géneros Pratylenchus,
Paratylenchus, Rotylenchus, Xiphinema y Radophélus.

Las substancias activas segin la invencidn pueden sef
llevada a las siguientes formulaciones uéuaiea, tales‘copo.
soluciones, emulsiones, suspensiones, pélvés, pastas j gfa-
nulados. Estas se preparan en forma en si conocida por ejeg.
plo por mezclado ‘de las substancias activas con diluyentes,
vale decir, disolventes liéuidos, gases.licuadoalqué se en~
cuentran bajo presién y/o sustaencias portadoras sdiidas}_',
eventualmente bajo utilizacién de'agengés tensioactivos;“-.
vale decir emulsionantes y/o dispersantes y/o'agenteé_eébd¥:1
mentes. En caso de utilizaciéﬁ de agua como diluyeniel;ﬁﬁgvg;'
den utilizarse; como disolventes auxiliﬁrés,-por ejenplo
también solventes orgénicos. Como’disoiventes 1fquidos en~
tran béAsicamente en coﬁsideracién: hidrocarburos aromdticos
tales como xileno, tclueno, bencenoc o alquilnaftélénos, hi{
drocarburos aromdticos clorados e hidrocarburos alifdticos
clorados, tales como clorobencenos, cloroetilenos o cloru-

ro de metileno, hidrocarburos aliféticos tales como cidohe~-
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xano, parafinas por'ejemplo fracciones de petréleo, alcé—
holes tales como butanol o glicoi, asf como sus éteres v
ésteres, cetonas tales como acetona, metlletllcetona, met11~
isobutilecetona o' ciclohexanona, nolventes polares fuertes
teles como dimetilformemida y dimetilsulfdxido, asi .como
agua, bajo agentes diluyentes ¢ poftadores'gaseosos licua-
dos, se entienden aquellos liquidos que son gaseosos a ;eﬁ-
peratura normal y bajo presidn normal,‘por ejemplo gasés
propulsores de aerosol, tales como hidrocarburos haiogena~
dos por ejemplo, fredén; como portadores sélidos entran:eh
consideracidén minerales naturales molidos tales como caoli-
nes, arcillas, talco, creta, cuarzo, attapulguita, montmo-

rillonita o, tierra de diatomeas, y minerales simtéticos mo-

lidos, tales como 4cido silfcico 4ltamente disperso, 6xido

. Y]
de aluminio y silicatos, como agentes emulsionantes y/o es-

pumantes entrzn en consideracidn: emulsionantes no ionége-

nos y anidnicces, tales como ésteres polioxietilénicos de

écidos grasos, éteres polloxletlbénlcos de alcoholes gra-
sos, por ejemplo éter alqullarzlnollgllcéllco, alqullsulfo-
natos, alquilsulfatos y- arilsulfonatos; comq.agenteq disper-

santes: por ejemplo lignina, lejlas de desecho de-sulfiﬁo

-y metilcelulosa.

- Las substanczas activas sezun el invento. pueden 88w
tar presentea en las formulacionas en mezcla con otras subg
tancias activas conocidas. |

Por lo general, las formulaclones contmenen Pntre 0,1
Y 95 % en peso de substancza act;va, preferlblemente entre
0,5 y 90 % en peso. '

-Las substancias activas pusden ser aplicadas como ta-~

les, en forma de sus formulaciones o en las formas. de apli-
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cacién de ellas preparadas, tales como soluciénes, listas
para el uso, concentrados emulsionables, emulsiones, sus-
pensiones, polvos rociables, pastas, polvos solubles, agen-
tes de espolvoreo y grenulados. La aplicacién esnefectua;
da en la forma usual, por ejempls por rociada, pulveriza-
cién, nebulizacidn, espolvoreo, esparcimiento, fumigacidp,
gasificacidén, riego, desinfeccidn o incruaéacién.

.Las concentraciones de la sustancia activa en 1§s bfg
paraciones listas para aplicar, pﬁeden‘variar dentro de-li-
mites amplios. ;or ié general, estén entre 0,000L y-10 %,
preferiblemente entre 0,01 y 1 %.

Las substancias activas preden ser aplicadas también
con buen resultedo en el procedimiento de.vol§men ultraba-;
jo, donde es‘posible aplicar foraulaciones de hasta un 95 %
o hasta de un 100 %. '

En los siguientes ejemplos de aplicacidén A hasta F,
Se ensayan las substancias activas seglin el invento, en
cushto a su edicacia contra una serie. de pardsitos de plan
tas, en comparacidn con lés conccidas N,N-dimetil-N'-(0-4~
metilfenil-tionoetanofosfonil)-formamidina, N,N-dimetil-N'~

(0-3~clorofenil-tionoetanofosfonil)-formamidina, y‘N,N-di-'

3

metil-N'-(0-2,4,5,-triclorofenil-tionoetanofosfonil)-formé; 

midina que en los gsiguientes ensayos se identifican con las
letras A,B y C, respectivamente. Las nuevas substancias
ensayadas son identificadas, en los diversos ensayos, con
los nimeros puestos entre paréntesis que corresponden a los

numeros corridos de los ejemplos de preparacidn.

Ejemplo A

Ensayo con Drosophila
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Emulsivo: 1 parte en peso de éter alqullafll—pollgllcé-
lico.

Para obtener una preparacisn adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 psrte en peso de la substancia activa,
con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad
indicads del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua

hasta la cdncentrgcidn deseada. : .
Mediante una pipeie, se aplica 1 cma,de lg.prépara—.
cidén de substancia activa a un disco de papel para filtrar
de 7 cm de diémetro: Se coloca este disco en estado moja»
do sobre la abertura de un rec:piente de v1dr10, en el cual
se encuentran unas 50 drosdéfilas (Drosophlla melanogaster) |
y se lo cubre con una placa de vidrio. _

Al cabo de los tiempos indicedos, se determlna 1a"” I
destruccidén en %, significando 120 % que fueron matadas io~::
das las moscas, mientras que 0 % 81gn1f1ca;que no fud mataf

da ninguna mosca. ',

Las substancias activas, sus concentraciones, los
tiempos de evaluacién y los resultados, constan en la siguien

te tabla:
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T ABLA 1

(Ensayo con Drosophila)

Sustancia ’ Concentracién de la Grado de destruc-
actliva : substancia aectiva en % cidén en % al cabo

' de 1 dia

AT ' 0,1 100

0,01 . : 40

0,001 {0

(1) ‘ 0,1 100

0,01 . 100

0,001 40

( 2) . 0,1 100

0,01 100

0,001 : 45

./"”. g
e
.-/
//
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Ejemplo B

Ensayo con Doralis (efecto sistemdtico) X

Disolvente: 3 partes en peso de uacetona

Emulsivo: 1l parte en peso de éier alquilaril-poliglicéli-
co.

Para obtener una preparacidn adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 parte en pess de la sustancia activa
con la centided indicada del disolvente y con la cantidad
indicada del emulsivo, y se. diluye elrconcentrado coﬁ agua
hasta la concentracidn deseada.

Con la preparacidn de subsiancia activa se riegan plan
tas de judias (chauchas) (Viecia faba), ‘fuértemente atacadas
por la cochinille negra de judfas (chauchas) (Doralis fabae)
de tal modo que la preparacién de substancia activa penetra
en el suelo sin mojar las hojas de las plantas de judias
(chauchas). La substancia activa es absorbida por las plan-
tas desde el suelo y asi llega a las hojas atacadas.

Al cabo de los tiempos indicados, se determina la des-
truceién en %, significando 100 % que fuefon matadas todas
las cochinillas; mientras que 0 % significa que no fué ma-
tada ninguna cochinilla. ‘ l

Las substancias activas, sus concentraciones, los tiem

pos de evaluacién y los resultados, constan en la siguiente

tabla:
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T ABLA 2

(Ensayo con Doralis / efecto sistemético)

Substancia Concentracidn de la Grado de destruccién
activa substancia activa en % en % al cabo de 4 dfas’
£a7 0,1 100
0,01 . 100
0,001 10
f ) .
[ B7 0,1 100 i
0,001 0
(1) 0,1 ~ 100
0,01 ' 100 %
0,001 | 100
( 37) g 0,1 o '__1oo}¥l¥g;7é
0,01 100 0 -t
0,001 SR 100
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Ejemplo C
Ensayo con Tetranychus (resistentze)
Disolvente: 3 partes en peso de acetona.
Emulsivo: 1 parte en peso de ézer alqﬁilaril—poliglicd—
lico.

Para obtener una preparacidn adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa
con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad
indiceda del emulsivo, y se diluye el concentradp con agua
hasta la concentrécidn deseada,

La preparacién de substancia activa es pulverizada
sobre'plantas de judias (chauchas) (Phaseolus vulgaris) de
una altura de 10 a 30 cm, hasta su mojadura al grado de.for-
macién de gotas. Estas plantas de judias (chauchas) estédn
fuértemente atacadas por todos los estados de~desarfgllo del
dcaro hilador comin o del 4caro hilgdor de la judia (chau-
cha) (Tetranychus urticee).

Al cabo de los tiempos indicados, ge determina la des-
truccidén en %, significando 100 % que fueron ﬁatédos todos
los 4caros hiladores, mientras que O % significa que no fué

matado ningin 4caro hilador.

Las substancias activas, sus concentraciones, los tiem
pos de evaluacién y los resultados constan en la siguiente

tabla:
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TABLA

3

(Ensayo con Tetranychus)

Substencia Concentracidn de la Grado de Qestrugcién';n
activa -subétancia activa en ¥ % al cabo’dé 8 diésr‘
LAT7 0,1 ‘_O.::_‘:
(1) o,‘i io_b
) s
(2) \ .98
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Ejemplo D
Ensayo de concentracidén limite/insectos habitantes en el

a

suelo.

Insecto de ensayo: Larvas de Tenebrio molitor en el suelo.

Disolvente: 3 partes en peso de acetona.

Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicé-
lico.

Para obtener'una preparacidn adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 parte en peso de ls substancia activa
con la cantidad indicada del disnlvente, se agrega la can-
tided indicada del emulsivo y se diluye el concentrado con
agua hasta la concentracidén.desenda.

Se mezcla la preparacién de substancia achtiva Intima-
mente con tierra. En &sto, la concentracidén de la substan-
éia activa en la preparacién no tiene précticamente ningu- |
na importancia, decisiva es tan solo la cantidad en.peso
de la substancia activa por unidad de volimen de la tierra,
cuya cantidad se indica en ppm (5 mg/litro). Se introduce
la tierra en macetas y se dejen 4stas.en reposo a la tem-
peratura ambiente. '

Al cabo de 24 horas, se introducen los animales de

ensayo en la tierra tratada,y, al cabo de otros 2 a 7 dlas,

se determina en % el grédo de¢’ ef2cto de la substancia acti-
va, conténdose los insectos de easayo muertos y vivos. El
grado de efeczo es de un 100 %, si todos los inasectos de
ensayo fueron metados, y es de un O %, si sigue viviendo
todavia un nunero de insectos de ensayo exactamente igual

que en la tierra testigo no tratada:

Las substancias activas, sus cantidades de aplicacién

y los resultados constan en la siguiente tabla:
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TABLA 4

(Larvas de Tenebrio molitor en el suelo)

Grado de destruceidn en % a una conceﬁtré:;;iip,
agtiva cién de la substancia activa de” . e
10 5 _pom
[~0.7 -0 0
(1) 100 100 -
(2) 100 100
( 3 100 100
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Zjemplo E : Ensayo de concentracién limite/Insectos habi-
tantes en el suelo.
Insecto de ensayo: bresas de Phorbia antiqua en el suelo
Disolvente: 3 partes en peso de &cetona
Emulsivo: 1 parte en peso de éier alqguilaril-poliglicé-
lico.
Para obtener una preparacidén adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 parte en pesn de la substancia activa

con la cantidad indicada del disolvente, se agrega la can-

tidad indicada del emulsivo y se diluye el concentrado con

" agua hasta la concentracidén deseada.

Se mezcla la preparacién de substancia activa Inti-
mamente con tierra. En ésto, la concentracién de la subs-
tancia activa en la prepéraci&n no tiene précticamente nin-
guna importancia, decisiva es thn éqlo 1lg cantidad en peso
de la substancia activa por unidad de volumen de la tierra,
cuya cantidad se indica en ppr (= mg/litro). Se introdu-
ce la tierra en macetas y se dejen éstas en reposo a la
temperatura ambiente, ,

Al cabo de 24 horas, se introducen los animales de
ensayo en la tierra tratada y, &l cabo de otfos 2-a 7 dfas,
se determina en % el grado de efecto de la substancia ac-
tiva, conténdose los inéectos;de ensayo muertos y vivos.

El grado de efecto es de un 100 %, si todos los insectos

de ensayo fueron matados, y es de un O %, 8i sigue vivien- -
do todavia un ndmero de insectos de ensayo exactamente igual
que en la tierra testigo no tratada.

Las substancias activas, sus cantidades de éplicacidn

Yy los resultados constan en la siguiente tabla:




N T

TABLA 5

(Bresas de Phorbia antiqua en el suelo)

Substancia Grado de destruccidén en % a una concentracidn
activa de la substancia activa de
0 5__ppm
[c7 50 . . 0 -
(1) 100 100
(2) 100 100

( 3) 100 90




10

" 15

20

25

: - 23 - A
Ejemplo F: Ensayo de concentracién limite
Nematodo de ensayo: Meloidoéyng incognita
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilaril—poliglicd--
lico.

Para oblener una preparacisn adecuada de substancia
activa, se mezcla 1 parte en pesn de la substancia activa
con la éantidad indicada del disolventé, se agrega la can-
tidad indicada del emulsivo y se diluye la concentracidn
con agua hasta la concentracidén deseada,

'La preparacién de substancia activa es,mezcladé in-
timamente con tierra fuértemente infestada con los nemato-
dos de ensayo. En éstp, la concentracidn de'la~subsiancia
activa en la preparacién no tiene précticamente ninguna im-
portancia, decisiva es tan solo la cantidad de substancia
activa por unidad de volumen de tierra, cuya cantidad se
indica en ppg. Se introducea’la tierra tratada en macetas,
ge siembra lechuga y se guardan las macetas & una tempera-
tura de inverndculo de 279°C.

Al cabo de cuatro semanas, se examinan las raices de
la 1echugg en cuanto a su ataque por nematodos (agallas de
raices), y se determina en % el grado de efecto de la subs-
tancia aégiva. El grado ‘de efecto es de un 100 %, si es
totalmente evitado el ataque, mientras que es de un 0 %, si
el ataque es exactamente igual a aquel en las plantas tes-
tigos en tierra no tratada, pero infestada de igual modo.

Las substancias activas, las cantidades de aplicacién

Y los resultados, constan en la siguiente tabla:

7
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TABLA 6

(Meloidogyne incognitn)
Substancia » Grado de destruccidn en % a una concentracién
activa de la substancia activa de o
10 ' 'S5 ppm ' -
£ C) 0 C : 0
(1) 100 _ - 98

(2) 100 100

L4

( 3) 100 95
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Ejemplo de Preparacién

Ejemplo 1
/ [P
o,_/o/ Qé\
5 \ / -
CH :; . ‘

.

3 \\\\\\
N=CH-N(CH3)2

Se agitan 18,7 g (0,1 mol) de anida de éster de dei-
do O-fenilmetanotionofosfénico con 16.g deAdimetilacetal '
de dimetilformamida durante una hora a 70?C. Se eliminan
las substanciés voldtiles por destilacién en vacio.. . Fro-.
téndose con éter de petréleo, el residuo se cristaliza. Se
obtienen 22 g (90,5 % de la teorfa) de N,N-dimetil-N'-(O-
feniltiono-metanofosfénil)-formemidineg del P.f. = 599C.

En forma andloga se prepararon los siguientes compues

" tos:

Ejemplo 2

con un rendimiento al 78 % con el Indice de refraccidn n%D:

——
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1,5822, y
Ejemplo 3

P-N=CH-N(CH, ), ,

cont un rendimiento al 90 % con el Indice de refraccidn n20:

D .
1,5428.

Las amidas de ésteres de 4cidos O-fenilalcanofosféni-

wuy

cos y O-feniltionoalcanofosfdénicos que encuentran aﬁiicadidn'

como productos de partida pueden ser preparadas, como & coh-

tinuacién se describe:

Se disuelven 75 g (0,% moles) de dicloruro de"écido*

3

metanotionofosfénico en 600 cm” de tolueno; a una tempera-~

tura de =20 & -109C se instila dentro de 15 minutos una so-

“lucidn de 47 g de fenol y de S5t g de trietilamina en 150 cﬁa
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de tolueno. Se agita la preparacién durante 1 hora a 2000
y entonces se la enfria hasta -10°C. A esta temperatura
se introducen 20 g de gas de amonfaco. Se agita todavia
durante una hcra a 309C y se separan las’sales por agita-
cién con agua. &jgue entonces un lavado ¢on 500 cm3 de agua :
a los cuales se ;gregan 2 g de hidrdxido de sodio. Subsi- '
guientemente se lava todavia dos veces con agua y se deshi-

drata la solucidn con sulfato de sodio. Después de la eli-

. minacidén del ¢isolvente por evaporacién en vacfo, queda un

-

aceite. La substancia puede ser purificada por destilacién
P.e.q 1= 1309C; P.f. 69°C; Rendimiento: 52 g (55 % de la

b .
teoria).

Andlogamente pueden prepararse:

CH

P.f. 99¢C

.0 '
”

g

P-NH, P.f. 550C
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N OTA
Descritc suficiéntemente lz naturaleza del invento

s como la menera de realizarlo en la préctica, debe he-
cerse constay éue las disposiciones anteriormente indica—
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cusn-
to no alteren su principio fundamental. Tembiend se hacef
constar que el invento corresponde.a una solicitud dé Pa-
tente presentada en la Repdblica Féderal Alemana con.el nﬁ-
mero P 24 20 069.9 de 25 de abrit de 1574, acogiéndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios Inter-
nacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se solicita Pétente de
Invencién por 20 afios en Espafia, sobre : PROCEDIMiENTO PA-
RA LA PRODUCCION DE N,N-DIMETIL-N'-(OnFENILPALCANOFOSFON;L)-
beMAMIDINAS Y K,N—DIMETIL-N'-(0~FENIL-TIONO-ALCANO%bSFONIL)
-FORMAMIDINAS, DE EFECTO INSECTICIDA, ACARICIDA Y NEMATOCI-
DA ; caracterizédndose por lo sigiaiente:

1l.-Procedimiento para la prodaccidén de N,N-dimetil—N';
(O-fenil-alcanofosfonil)-formamidinas y N,N-dimetil~ N'-
(O-fenil-;iono—alcanofosfonil)—farmamidinas, de efecto in-

secticida, acaricida y nematocida, de férmula:

RO x

/F-N=CH-N<CH3>'2 W

0
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en la cual representan R alquilo con 1 & 4 étomos de car-
bone y X un étomérde oxigeno o de azufre, caracterizado
porque amidas de ésteres de dcidos O-fenil-alcanofosfénicos,
respectivamente O-fenil-tionc-aleanofosfdnicos de férmula:

0
i

i P-NH, (IT)
/

en la cual Ry X tlenen los significados arriba deflnldos,

se hacen reacclonar con N,N-dimetil-acetales de la fdrmula

{1
. '//O-alqu1}o -
* ” III

O-alquilo

en la cual alquiio significé alquiio de bajo peso molecu-
lar, eventualmente en presencia de'un'diSOIVentes o dilu-~
yentes, entre lO%y 150¢9C,

- Proced{miento segin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque ¢omo disolventes orgdnicos se emplean los
disolventes orgdhicos inertes, particularmente los hidro-
carburos asromdticos y alifédticos, tal como benceno, tolue-
no o xileno., _

Jo- Procedimiento para la produccidén de N,N-dimetil-

N'-(0O-fenil-alcanofosfonil)-formamidinas y N,N-dimetil-N'-



por una sola cara.
PRy

e LA B T

..30..
(O-fenil-tiono-alcanofosfonil)-fermamidinas, de efecto'igﬂ
secticida, acaricida y nematocids, tal y como queda suatén— V
cialmente descrito en la presente Memoria, | -

Esta Memoria consta de 30 hojas escritas a méquina’

24 g
Madrid, A8y fops |

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.
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