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¡i La presente invención se refie-
:re a nugvos esteres de ácidos pirimidiniltionofosfónicOs, a un proce­

dimiento para su producción y a su aplicación como insecticidas, aca- 
ricidas y nematocidas.

Ya es conocido que esteres piri- 
midiniltionofosfóricos, por ejemplo los esteres de ácidos O, O-dimeti!^ 
y 0,0-dietil-0-pirimidin(2)Utionofosfóricos o el áster de ácido 0 ,0 -d i-  
etil-O-^ 2-isopropil-4-metH-pirimidin(6)il_J-tionofosfórico, tienen pro­
piedades insecticidas y acaricidas (compárese: Patente norteamericana 
No. 3.741.966 y Patente alemana No. 947,208). *

Se ha encontrado que los nuevos 
ásteres de ácidos pirimidiniltionofosfónicos de la fórmula

en la cual representan 
R alquilo con 1 a 6 átomos de carbono,
R' alquilo con 1 a 6 átomos de carbono o fenilo,
R" y R ^ , que pueden ser iguales o diferentes, alquilo con 1 a 4 áto­

mos de carbono o hidrógeno, mientras que 
R '" significa halógeno o hidrógeno,
tienen fuertes propiedades insecticidas, acaricidas y nematocidas.

Además, se ha encontrado que se25
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obtienen los nuevos esteres de ácidos pirimidiniltionofosfónicos de la, 
fórmula I, sí hálogenuros de ácidos 0-alquilti.onofosfónicos de la fór­
mula ' '

SR o ^ "

R'
F-Hal ( H)

en la cual
R y R' tienen los significados arriba definidos y 
Hal representé halógeno,
se hacen reaccionar con la base libre o el hidrocloruro de un derivado 
de 2-htdroxtpirimtdina de la fórmula

15
( HI)
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en la cual
R" a R tienen loa significados arriba definidos, 
eventualmente en presencia de aceptores de ácidos, o con las sales 
alcalinas, alcalinotérreas o de amonio del derivado de 2-hidroxipirimi- 
dina.

Sorprendentemente, los esteres 
de ácidos pirimidinilttonofosfónicos según la invención tienen un efecto 
insecticida, también contra insectos habitantes en el suelo, acaricida^y
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nematocida mejor que loa compuestos hasta ahora conocidos de una 
constitución análoga y de igual orientación de actividad, actuando los 
nuevos productos no solamente contra insectos atacantes de las hojas 
y los habitantes en el suelo, sino también contra parásitos antihigiéni?- 
cos y de provisiones. Por consiguiente, representan un verdadero en­
riquecimiento de la técnica.

Si, como materiales de partida,
se emplean, a título de ejemplo, cloruro de ácidd O-ter-butil-tionoeta- 
nofosfónico y 2-hidroxi-5-yodo-pirimidina, el desarrollo de la reacción 
puede ser representado por el siguiente esquema de fórmulas -

aceptor de ácidos .
tert. -C^HgO. "

T-Cl +
C2H5

HO HCl

Las sustancias de partida a em­
plear están definidas terminantemente por las fór.mulas (II) y ( III).
En las mismas, sin embargo, representan preferiblemente 
R alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 átomos de carbono, ^
R' alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 átomos de carbono ó fenilo,
R "ygIV  hidrógeno, metilo o etilo,
R '"  hidrógeno, cloro o bromo y 
Hal cloro.

Los halogeauros de esteres de áci­
25

dos O-alquiltionofosfónicos (Ii) son conocidos de la literatura y pueden



ser producidos según procedimientos generalmente usuales.
Como ejemplos de los mismos,

tm* detalle, sean mencionados:
los cloruros de los ácidos O-metil-, O-etil-, O-n-propil-, O-iso- 
propil-, O-n-bulil-, O-sec-butil- yO-ter-butil-metano- y -etano-, 
-n-propano-, -iso-propano-, -n-bütano-, -iso-butano-, -sec-butano-, 
-ter-butano- y -fenil-tionofosfónioos.

Los derivados de 2-hidroxipiri- 
midina en parte .nuevos de la fórmula ( -íí ) pueden ser producidos só- 
gún procedimientos conocidos de la literatura, de tal manera que por 
ejemplo 1,1, 3, 3-tetraalcoxipropano y úrea en solución alcohólica se ha­
cen reaccionar con ácido clorhídrico (compárese: Patente norteameri­
cana No. 3.741,968); de los productos de está reacción pueden producir­
se los derivados halógena dos por reacción con agentes de halogenación, 
por ejemplo bromo.

Como ejemplos de derivados de
2-hidroxipirimidinas ( III) a reaccionar según el procedimiento, en de­
talle, sean mencionadas: las 4, 6-dimetil-, 4, 6-dietil-, 4-metil-, 4-etil-, 
5-cloro- y 5-bromo-2-hidroxipirimidinas y la 2-hidroxipirimidina.

El procedimiento para la produc­
ción de los compuestos según la invención, de preferencia, es realizada 
con el empleo concomitante de disolventes y dtluyentes apropiados. Como 
tales entran en consideración prácticamente todos los disolventes orgáni­
cos inertes. A éstos pertenecen particularmente hidrocarburos alifáticos 
y aromáticos eventualmente clorados, tales como benceno, tolueno, xile-



— 6 —

i

5

l!Ó

15

20

no, bencina (nafta), cloruro de metileno, cloroformo, tetracloruro de 
carbono, clorobenceno; éteres, por ejethplo éter dietílico, éter dibutí-
lico, dioxano; además, cetonas, por ejemplo acetona, metiletil-, me- 
tilisopropil- o metilisobutilcetona; además, nitrilos, tales como aceto- 
nitrilo y propionitrilo.

Como aceptores de ácidos pueden 
emplearse todos los usuales agentes ligadores de ácidos. Comprobaron 
ser particularmente eficaces carbonatos y aícoholatos de álcalis, tales 
como los carbonatos de sodio y potasio, los metilatos y etilatos de so-

- . t ,dio y potasio; además, aminas alifátic^s, aromáticas o heterodícHcas, 
por ejemplo: trietilamina, trime tila mina, dimetilanilina, dimetilbenc il­
amina y piridina.

La temperatura de reacción pue­
de variar dentro de un margen ámplio. Por lo general, se trabaja entre 
0° y 100°C, preferiblemente a 40-55°C.

La reacción se lleva a cabo gene­
ralmente a la presión normal.
" En la realización del procedimien­
to según la invención, se aplican los componentes de reacción general­
mente en relaciones equimolares. La reacción es llevada a cabo, prefe­
riblemente en presencia de uno de los precitados disolventes o diluyentes, 
en presencia de un aceptor de ácidos a las temperaturas indicadas. Ter­
minada la reacción, se elabora como usualmente, agregándose por ejem­
plo un disolvente orgánico a la mezcla de reacción y lavándose, secándo­
se y destilándose la fase orgánica.25
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Los nuevos compuestos se pre­
sentan a menudo en forma de aceites que, en la mayoría de los casos, 
no pueden destilarse síñ descomposición, pero que pueden librarse de 
los últimos componentes volátiles por la llamada "destilación Inicial", 
vale decir, por un calentamiento bajo presión reducida a temperaturas 
moderadamente elevadas. Para su caracterización sirve el índice de re ­
fracción. Ciertos compuestos se presentan en forma cristalina con un 
punto de fusión agudo.

Como ya se ha mencionado varias
veces, los esteres de ácidos pirimidiníltionofosfónlcos según la inven­
ción se distinguen por una sobresáltente eficacia contra insectos atacan­
tes de hojas y habitantes en el suelo, ácaros y nematodos. Actúan contra 
parásitos de plantas, antihigiénicos y de provisiones. Tienen un buen 
efecto contra insectos tanto chupadores como mordedores y contra áca­
ros.

A los insectos chupadores perte­
necen esencialmente pulgones (Aphidae), tales como 01 pulgón verde del 
duraznero (Myzus persicae), el pulgón negro de las habichuelas 
(Doralis fabae), el pulgón de la avena (Rhopalosiphum'padi), el pulgón 
de las arvejas (Macrosiphum pist), el pulgón de las papas (Macrosiphum 
solanifolii); además, el pulgón de agalla del grosellero (Cryptomyzus 
korschelti), el pulgón harinoso de manzanos (Sappaphis mali), el pulgón 
harinoso de ciruelos (Hyalopterus arundinis) y el pulgón negro de cere­
zos (Myzus cerasi); además, cochinillas (Coccina), por ejemplo, la co­
chinilla de la hiedra (Aspidiotus hederae) la cochinilla de los agrios



(Leranitim hesperidum), así como el pulgón pegajoso (Pseudócoccus 
maritimus); tisanópteros (Thysanoptera), tales como Hercinothrtps 
temoralis, y chinches, por ejemplo, la chinche de las remolachas 
(Plesma quadrata), la chinche del algodón (Dysdercus intermedium), la 
chinche de cama (Clmex lectularius), la chinche faro?: (Rhodnius proli- 
xus) y la chinche de Chagas (Trlatoma Infestans); además, cigarras, ta­
les como Euscells bilobatus y Nephotettix bipunctatus.

En cuanto a los insectos mordedo-
res, principalmente han de mencionarse las orugas de mariposas (Le- 
pidoptera), tales.como la palomilla de las coles (Plutella maculipennis) 
la lagarta peluda (Lymantria dispar), la esfinge ano de Oro (Euproctis. 
chrysorrhoea), la oruga de librea (Málacosoma neustria); además, la ;
noctuela de las coles (Mamestra brassicae) y la noctuela de los sembra­
dos (Agrotis segetum), la gran piértde de las coles (Pieris brassicae), 
la pequeña falena invernal (Cheimatobia brumata), la lagarta pequeña de 
la encina (Tortrix viridana), la oruga negra de antiope (Laphygma frugi- 
perda) y la rosquilla negra del algodón egipcio (Prudenia litura); adeudas, 
la polilla de textiles (Hyponomeuta padella), la polilla de la harina (Ephes 
tia kühniella) y la gran polilla de la cera (Gallería melíonella).

Además, a los insectos mor dedo­
res pertenecen los coleópteros (Coleóptera), por ejemplo el gorgojo 
(Sttophilus granarius) = (Calandra granaría), la dorífora (Leptinotarsa 
decemlineata), la cyisomela de la romaza (Gastrophysa viridula), la 
crisomela del rábano picante (Phaedon cochleariae), el escarabajo bri­
llante de la colza (Meligethes aeneus), el coleóptero del frambueso
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(Byturus tomentosus), el gorgojo de las habichuelas (Bruchidius = 
Acanthoscelides obtectus), el dermesto (Dermestes frtschi), el esca­
rabajo deKhapra (Trogoderma grana rium), el gorgojo pardo rojizo 
de la harina de arroz o tribolio castaño (Tribolium castaneum), el gor­
gojo del maíz (Calandra o Sltophllus zeamais), el anobio de pan 
(Stegoblum paniceum), el tenebrlo común (Tenebrio molltor) y la car­
coma dentada de los cereales (Oryzaephilus surlnamensls) , pero tam­
bién las especies que habitan en la tierra, por ejemplo larvas de eláte- 
ros (Agriotes spec.) y larvas de abejorros (Melolontha melolontha); 
cucarachas, tales como la cucaracha alemana (Blattella germanicaj, la 
cucaracha americana (Periplaneta americana), la cucaracha de Madeira 
(Leucophaea o Rhyparobia madeirae), la cucaracha negra de las cocidas 
(Blatta orientalis), la cucaracha gigante (Blaberus giganteus) y la cuca­
racha gigante negra (Blaberus fuscus), así como Henáchoutedenia fle- 
xivitta; además, ortópteros, por ejemplo el grillo (Acheta domesticus); 
comejenes, tales como los comejenes de tierra (Reticulitermes flavipes) 
e himenópteros, tales como las hormigas, la hormiga de la pradera 
(Lasius niger).

Los dípteros comprenden esencial­
mente las moscas, tales como las drosófilas (Drosophila melanogaster), 
la mosca de frutas del Mediterráneo (Ceratitis capttata), la mosca do­
mestica (Musca domestica), la pequeña mosca doméstica (Fannia cani- 
cularis), la mosca brillante (Phormia aegina) y el moscón azul de la 
carne (Calliphora erythrocephala), así como el tábano (Stomoxys calci- 
trans); además, mosquitos, por ejemplo cénzalos, tales como el mosqui-



to de la fiebre amarilla (Aedes aegyptl), el mosquito dopiéstico 
(Culex pipíeos) y el mosquito de la malaria (Anopheles stephensi).

A los ácaros (Acari) pertenecen
particularmente los ácaros hiladores (Tetranychidae), tales como el 
acaro hilador de habichuelas (Teiranychus telm-ius = tetranychus al- 
thaeae o Tetranychus urticae) y el acaro hilador de ios frutales (Para- 
tetranychus pilosus = Panonychus ulmi), ácaros de agallas, por ejem­
plo el acaro de agalla del grosellero (Eriophyes ribis) y tarsonemidos, 
por ejemplo el acaro amarillo o de la punta de brotes (Hemitarsonemus 
latus), y el acaro del fresal o de cicláménes (Tarsonemtis pallidus); fi­
nalmente el arador del cuero (Ornithodorus moubata).

En la aplicación contra msectos 
nocivos para la higiene y provisiones, particularmente moscas y mos­
quitos, los productos del procedimiento se distinguen, además, por un 
excelente efecto residual sobre madera y arcilla, así como por una bue­
na resistencia a álcalis sobre bases encaladas.

Las sustancias activas según la 
invención pueden ser llevadas a las siguientes formulaciones usuales, 
tales como soluciones, emulsiones, suspensiones, polvos; pastas y gra­
nulados. Estas se preparan en forma en si conocida por ejemplo por mez­
clado de las sustancias activas con diluyentes, vale decir, disolventes lí­
quidos, gases licuados que se encuentran bajo presión y/o sustancias por­
tadoras sólidas, eventualmente bajo utilización de agentes tensioactivos, 
vale decir emulsionantes y/o dispersantes y/o agentes espumantes. En 
caso de utilización de agua como diluyente, pueden utilizarse, como disol-



ventea auxiliares por ejemplo también solventes orgánicos. Como di­
solventes líquidos entran básicamente en consideración- hidrocarburos 
aromáticos tales como xileno, tolueno, benceno o alqutlnaftalenos, hi­
drocarburos aromatices clorados " hidrocarburos ahfáticos clorados, 
tales como clorobenceoos, cloroetHenon o cloruro de metileno, hidro­
carburos alifáticos tales como ciciohexeuo, parafinas por ejemplo frac­
ciones de petróleo, alcoholes tales como butano! o glicol, así como sus 
éteres y esteres, cetonas tales como acetona, metiletilcetona, metiliso- 
butilcetona o ciclohexanona, solventes polares fuertes tales como dtme- 
tilformamida y dimetilBulfóxido, así cómo agua, bajo agentes diluyerites 
o portadores gaseosos licuados, se entienden aquellos líquidos que son 
gaseosos a temperatura normal y bajo presión normal, por ejemplo ga­
ses propulsores de aerosol, tales como hidrocarburos halogenádeos por 
ejemplo, freón; como portadores sólidos entran en consideración mine­
rales naturales molidos tales como caolines, arcillas, talco, creta,cuarzo, 
attapulguita, montmorillonita o tierra de diatomeas, y minerales sintéti­
cos molidos, tales como ácido silícico altamente disperso, óxido de alu­
minio y silicatos, como agentes emulsionantes y/o espumantes entran 
en consideración emulsionantes no ionógenos y aniónicos, tales como 
esteres poltoxtetilénicos de ácidos grasos, éteres polioxiettlénicos de 
alcoholes grasos, por ejemplo éter alquHarilpoliglicóHco, alquilsulfona- 
tos, alquilsulfatos y ardsulfonatos; como agentes dispersantes: por 
ejemplo lignina, lejías de desecho de sulfito y mettlcelulosa.

Las sustancias activas según el
invento pueden estar presentes en las formulaciones en mezcla con otras
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sustancias activas conocidas.
Por lo ^enbrai, las formulaciones 

contienen entre 0, 1 y 95 % en peso de sustancia activa, preferiblemente 
entre 0, 5 y 90 % en peso.

Las sustancias activas pueden ser
í- ' .aplicadas como tales, en forma de sus formulaciones o en las formas 

de aplicación de ellas preparadas, tales como soluciones lidias para el 
uso, concentrados emulsionables, emulsiones, espumas, suspensiones, 
polvos rociables, pastas, polvos solubles, agentes de espolvoreo y granu­
lados. La aplicación es efectuada en la forma usual, por ejemplo por ro­
ciada, pulverización, nebulización; espolvoreo, esparcimiento; fumiga­
ción, gasificación, riego, desinfección o incrustación.

Las concentraciones de la sustan­
cia activa en las preparaciones listas para aplicar, puden variar dentro 
de límites amplios. Por lo general, están entre 0,0001 y 10 % preferi­
blemente entre 0,01 y 1 %.

Las sustancias activas pueden ser 
aplicadas también con buen resultado en el procedimiento de volumen ul-* 
tra-bajo, donde es posible aplicar formulaciones de hasta un 95 % o has­
ta de ^n 100 %. j

En los siguientes Ejemplos A has­
ta J, se ensayaron las sustancias activas en cuanto a su eficacia contra 
una serie de parásitos de plantas en comparación con los conocidos este­
res de los ácidos O.O-dimetil-, respectivamente 0,0-diet¡l-0-¿*piri- 
midin(2) il_/-fosfóricos y el áster de ácido 0,0-dietil-0-^*2-isopropil-4-
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metil-pirimidin-(6) il /-tionofosfórico, que en los siguientes ensayos 
se identifican con ( A ), ( B ) y ( C ), respectivamente. Las nuevasisustancias se identifican en los diversos ensayos por los números 
puestos entre paréntesis que corresponden a los números corridos de 
los ejemplos de preparación.

Ejemplo A.

Ensayo de concentración límite /  insectos habitantes en el suelo
Insecto de ensayo: Phorbia antiqua - cresas
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicólioo

Para obtener una preparación ade­
cuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia ac­
tiva con la cantidad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indica­
da del emulsivo y se diluye el concentrado con agua hasta la concentra­
ción deseada.

Se mezcla la preparación de sus-' !tanciá activa intimamente con tierra. En ésto, la concentración de la 
sustancia activa en la preparación no tiene prácticamente ninguna impor­
tancia, decisiva es tan solo la cantidad en peso de la sustancia activa 
por unidad de volumen de la tierra, cuya cantidad se indica en ppm 
(= mg/litro). Se introduce la tierra en macetas y se dejan éstas en repo­
so a la temperatura ambiente.

Al cabo de 24 horas, se introdu­
cen los animales de ensayo en la tierra tratada y, al cabo de otros 2 a 
7 días, se determina en % el grado de efecto de la sustancia activa, con-
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tándose los insectos de ensayo muertos y vivos. El grado de efecto es 
de un 100 %, si todos los insectos ae ensayo fueron matados, y es de 
un 0 %, si sigue viviendo todavía un número de msectos de ensayo exac­
tamente igual que en la tierra testigo no tratada.

Las sustancias activa p.J sus can­
tidades de aplicación y los resultados constan en la siguiente tabla:

T a b l a  1.
Ensayo, con insecticidas en el suelo / Phorbia antiqua - cresas en el smlo
_____J____________ —— —Sustancia activa grado de destrucción en % a una concentración de la sustancia aótiva 

de 2, 5 ppm
í s 7 0

f A J 0
(4 ) 100
(6 ) 100
(1 ) 100
( 9 ) 100
( 10 ) 100
(12) 100
( 13 ) 100
(14) 100
( 15 ) 100
( 16) 100
( 18) 100

---------- —----—'—-------------- ----------- —25
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Ejemplo B.
Ensayo de concentración límite / insectos habitantes en el suelo.
Insecto de ensayo: Tenebrio molitor - larvas
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulslvo: I parte en peso de éter alquUTrüpnligHróHoo

Para obtener una preparación
adecuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia 
activa con la cantidad Indicada del disolvente, se agrega la cantidad in­
dicada del emulaivo y se diluye el concentrado con agua hasta la concen­
tración deseada.

Se mezcla.la preparación de sus ­
tancia activa íntimamente con t ie m . En ésto, la concentración de la 
sustancia activa en la preparación no tiene prácticamente ntnguna :mpu<- 
tancia, decisiva es tan solo la cantidad en peso de la sustancia act-va 
por unidad de volumen de la tierra, cuya cantidad se índica en ppm 
(= mg/litro). Se introduce la tierra en macetas y se dejan éstas en repo­
so a la-temperatura ambiente.

Al cabo de 24 horas, se introducen 
los animales de ensayo en la tierra trata la y, al cabo de otros 2 a 7 días 
se determina en % el grado de efecto de la sustancia activa contándose 
los insectos 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 0 %, si signe 
viviendo todavía un número de insectos de ensayo exactamente igual que 
en la tierra testigos no tratada.

Las sustancias activas, sus cantida-



dea de aplicación y los resultados constan en la siguiente tabla:
T a b l  a 2.

Ensayo con insecticidas en el suelo ^ Tenebrio molitor - larvas en el suelo
Sustancia activa ' ------------- - T ,grado de destrucción en % a una concentración de la sustancia ac­tiva de 10 ppm

-0

( 4 ) 100
i 6) 100
(1 ) 100

(12) 100
(13) 100 '
( 14) 100
(1 5 ) ioo
( 16 ) 100

Ejemplo C.
Ensayo de concentración límite
Nema todo de ensayo: Meloidogyne incógnita
Disolvente: 3 partes eñ peso de acetona
Bmulsivo: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglioólico

Para obtener una preparación ade*
ouada de sustancia activarse mezcla 1 parte en peso de la sustancia activa 
con la cantidad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indicada del 

. emulsivo y se diluye la concentración con agua hasta la cpncentración de*
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seada.
La preparación de sustancia acti­

va es mezclada íntimamente con tierra fuertemente infestada con los 
nematodos de ensayo. En ésto, la concentración de la sustancia activa 
en la preparación no tiene prácticamente ninguna importancia, decisiva 
es tan solo la cantidad de sustancia activa poí* unidad dé yolumen de tie­
rra, cuya cantidad se indica en ppm. Sé introduce la tierra tratada en 
macetas, se siembra lechuga y se guardan las macetas a una temperatu­
ra* de invernáculo de 27°C.

Al cabo de cuatro semanas, se
examinan las raíces de la lechuga en cuanto a su ataque por nematodos 
(agallas de^aices), y se determina en % el grado de efecto de la sustan­
cia activa. 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 testigos en tierra no trdada, pero infestada de 
igual modo.

Las su stancias activas,. las canti­
dades de aplicación y los resultados, constan en la siguiente tabla:

Tabla 3.
Ensayo con nematocidas / Meloidogyne incógnita
Sustancia activa grado de destrucción en % a una con­centración de la sustancia activa de

10 ppm
í  Aj 0
r  c j 0
( 4 ) 100
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* T a b l a  3. (continuación)
Ensayo con nematocidas / Meloidogyne Incógnita
Sustancia activa --------------- ;---------- '--- —-------------------------- «Cgrado de destrucción en % a una concen­tración dé la sustancia activa de 10 ppm

(6 ) . 100
( 1) 100
(10) 100
( 12) 100
( 14) 100
(15) 100

16

20

Ejemplo D.
Ensayo con Drosophíla
Disolvente: 3 partes en peso de dtmetílformamída 
Emulsívo: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicólico

Para obtener una preparación ade­
cuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia acti­
va con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del 
emulsívo, y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración de­
seada.

Mediante una pipeta, se aplica 
1 cm^ de la preparación de sustancia acíiva a un disco de papel para 
filtrar de 7 cm de diámetro. Se coloca este disco en estado mojado sobre 
la abertura de un recipiente de vidrio, en el cual se encuentran-unas 50 
drosófilas (Drosophíla melanogaster) y se lo cubre con una placa de vidrio.25



Al cabo de los tiempos Medicados,
se determina la destrucción en %, significando 100 % que fueron matadas 
todas las moscas, mientras que 0 % significa que no fué matada ninguna 
mosca.

Las sustancias activas, *.ns con­
centraciones, los tiempos de evaluación y los resultados, constan en la 
siguiente tabla:

T a b l a  4.
( Ensayo con Drosophila)

Sustanciaactiva concentración de la sustancia activa en %
grado de destrucción en % al cabo de 1 día

f A j 0,001 100
0,0001 0

( 5 ) 0,0001 1Q0
( 10) 0,0001 100
( 11) 0,0001 100
(14) 0,0001 100

Ejemplo*^!.
Ensayo con Doralls (efecto sistemático)
Disolvente: 3 partes en peso de dlmetllformamtda
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alqullarllpollgllcólíco

Para obtener una preparación ade­
cuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia acti­
va con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del 
emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración de-
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seada.
Cotí la preparación de sustancia 

activa se riegan plantas de judías (chauchas) (Vicia iaha), fuertemente 
atacadas por la cochinilla negrá de judías (chauchas) (Doralis fabae), 
de tal modo que la preparación de sustancia activa penetra en el suelo 
sin mojar las hojas de las plantas de judías (chauchas). La sustancia 
activa es absorbida por las plantas desde el suelo y así llega a las ho­
jas atacadas.

Al cabo de los tiempos indicado^, 
se determina la destrucción en %, significando 100 % que fueron mata­
das todas las cochinillas; mientras que 0 % significa que no fdé matada

' ! ' ninguna cochinilla. i
- Las sustancias activas, suB con­

centraciones, los tiempos de evaluación y los resultados, constan en 
la siguiente tabla: ¡

Tabla 5.
(Ensayo con Doralis /  efecto sistemático)

Sustancia
activa concentración de la sustancia activa en %

grado de destruc­ción en % al cabo . de 4 días
f < J  . 0,1 0,01 100 ; o
< 3) 0,01 100
( 4) . 0,01 95
( 11) 0,01 100
( 16) 0,01 100
( 19) 0,01 100
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Ejemplo F,
Ensayo con Tetranychus (resistente)
Disolvente: *3 partes en peso dedimétilformamida
Emulsivo: 1 parte en peso de éter al-quilarilpoligl.icólico

Para obtener una preparación
adecuada de sustancia activa se mezcla 1 parte en peso de la sustancia 
activa con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada 
del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta la  concentra­
ción deseada.

La preparación de sustancia acti­
va es pulverizada sobre plantas de judías (chauchas) (Phaseolus vulgaris) 
de una altura de 10 a 30 cm, hasta su mojadura al grado de formación 
de gotas. Estas plantas de judías (chauchas) están fuertemente atacadas 
por todos los estados de desarrollo del acaro hilador común o del acaro 
hilador de la judía (chaucha) (Tetranychus urticae).

Al cabo de los tiempos indicados.
se determina la destrucción en %, significando 100 % que fueron matados 
todos los ácaros hiladores, mientras que 0 % significa que no fue matado 
ningún acaro hilador.

Las sustancias activas, sus con­
centraciones, los tiempos de evaluación y los resultados constan en la 
siguiente tabla:
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1 Tabla 6.
(Ensayo con Tetranyt bus)

Sustancia concentración de la -------- — --- ------- ------ -grado dé destruóctonactiva sustancia acti/a en % en % al cabo de 2 titas

f  cJ7 0.1 1000.01 0

( 10 ) 0, 1 1000,01 80

( 14 ) 0, 1 1000,01 99y

( 15 ) 0, 1 1000,01 100

( 18) 0, 1 1000,01 99

15 Ejemplo G.
Ensayo con Plutella (efecto duradero después de la rociada)
Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida
Emulsívo: 1 parte en peso de éter alquila rtlpoliglic ól ic o

Para obtener una preparación ade- 
20 ' cuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso dé la sustancia acti­

va con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del 
emulsivó, y se diluye el concentrado con agua basta la concentración de­
seada.

La preparación de sustancia activa 
es rociada sobre plantas de col (Brassica olerácea) de una altura ie unos25



10 a 15 cm, hasta su mojadura al grado de formación de gotas.
Al cabo de los tiempos Indicados, 

sobre las plantas .se colocan orugas tiel arañuelo de las coles (Plutella 
maculipennis). Al cabo de cada vez 3 días, se determina la. destruccióh 
en %, significando 100 % que fueron matadas todas las orugas, mientras 
que 0 % significa que no fue matada ninguna oruga. 1

Las sustancias activas, sus con­
centraciones, los tiempos de evaluación y los resultados constan en la 
siguiente tabla:

t a b l a  7.
Efecto duradero después de la rociada /  0,05 % de sustancia , 

(Plutella macullpennls sobre Brasslca olerácea)
Sustanciaactiva destrucción en % al cabo de 

4 días 8 días 11 días
f c j 50 0

( 8 ) 100 100 100

( 13) 100 100 100

Ejemplo H.
Ensayo con Plutella (efecto duradero después del riego)
Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicólico

Para obtener una preparación
adecuada de sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia 
activa con la cantidad Indicada del disolvente y con la cantidad indicada
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l

5

10

15

20

del emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta la concentra­
ción deseada.

Se riegan plantas de col (Brassíca
olerácea) cada una con 50 mi de la preparación de sustancia activa, de 
tal modo que esta preparación penetra en el suelo, sin mojar las plantas 
de col. La sustancia achva es absorbida por iaá plantas de coi desdedí 
suelo y así llega a las hojas.

Al cabo de los tiempos indicados,
sobre las plantas de col se colocan orugas del arañuelo de las coles 
(Plutella maculipennis). Al cabo de cada vez 3 días, se determina la des­
trucción en %, significando 100 % que fueron matadas todas las orugas,

.mientras que 0 % significa que no fue matada ninguna oruga.
' ' Las sustancias activas, sus con-

centraciones, los tiempos de evaluación y los resultados constan en la si­
guiente tabla:

T a b l a  8
Efecto duradero después del riego /  0,025 % de sustancia activa 
(Plutella maculipennis sobre Brassíca olerácea)
Sustanciaactiva destrucción en % al cabo de 

4 días 8 días 11 días 15 días
f c j 100 & 0
( 3 ) 100 100 100 100
( 4 ) 100 100 100 100
( 5 ) 100 100 100 100
< * ) 100 100 100 100

. .................25



-  25 -

1 T a b la 8. (continuación)
Sustan cia 

activa? 4 días
destrucción en % al cabo de 8 días 11 días 15 días

(9 ) 100 100 100 9(i
( 10) 100 100 100 100
( 11) 100 100 100 100
(12) 100 100 100 100
(14) 100 100 100 100
( 15) 100 100 100 100

*0
Ensayo de dosis letal DL^Q para dípteros 
Animales de ensayo: Musca domestica
Disolvente: Acetona

2 partes en peso de la sustancia
15 activa son recogidas en 1000 partes en volumen del disolvente. La solu­

ción así obtenida es diluida con disolvente ulterior hasta las concentra­
ciones menores deseadas.

. * *. * * .
20

Mediante una pipeta, se colocan
2,5 mí de la solución de sustancia activa en un platillo de Petri; Sobre el 
¡fpctdo del platillo de Petri se encuentra un papel para filtrar de un diáme­
tro de aproximadamente 9, 5 cm. El platillo de Petri permanece abierto, 
hasta que se haya evaporado totalmente el disolvente. Según la concentra­
ción de la solución de sustancia activa, resulta distinta la cantidad de 
sustancia activa por m^ de papel para filtrar. Subsiguientemente se intro­
ducen unos 25 animales de ensayo en el platillo de Petri y se cubre éste
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5

con una tapa de vidrio.
El estado de los animales de ensayo

es observado continuamente. Se determina aquel tiempo que es necesario 
para una destrucción al 100 %.

Los animales de ensayo, las sus­
tancias activas, sus concentraciones y los tiempos, dentro de los cuales 
se observa una destrucción al 100 %, constan en la siguiente tabla:

T a b 1 a 9.
(Ensayo de dosis letal DL^p /  Musca domestica

10 Sustancia.activa concentración de la sustancia activa en la solución en %
DL^pp en minutos(') respectivamente 
horas (h)

0,02 6**
d ) 0,02 !& '
(3 ) 0,02 80'

15 ( 11) 0,02 80'
(10) 0,02 95'
(14) 0,02 110'
( 5 ) 0,02 120'

- ( 6 ) 0,02 195'
20 (2 )  ' 0,02 100'

( 24) 0,02 .50'
- ( 25) 0,02 90'

25
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Ejemplos de Preparación
Ejemplo 1.

Una suspensión de 13, 2 g
(0,1 mol) de hídrocloruro de 2-hldroxi-plrimldlna y de 34,5 g 
(0,25 moles) de carbonato de sodio en 300 mi de acetonitrilo es mez­
clada con 17, 2 g Í0 ,1 mol) de cloruro de éster de ácido O-etll-etano- 
tíonofosfóníco. Subsiguientemente se agita la mezcla de reacción du­
rante 3 horas a 50°C, entonces se la enfria hasta 20°C y se agregan 
600 mide tolueno. Se agita dos veces, cada vez con 500 mi de agua, se 
separa la fase orgánica y se la seca con sulfato de sodio. Entonces se 
elimina el disolvente rápidamente en vacio y se somete el residuo a la 
llamada "destilación Inicial". Así se obtienen 20 g (86 % de la teoría) 
de éster de ácido 0-etllLO-plrimidtn-(2)U-etanotionofosfónlco en forma
de un aceite amarillo con el índice de refracción n ^  " 1,5283.D

Análogamente pueden prepararse
los siguientes compuestos:
Ejemplo

No.
Constitución

(7
rendimiento 

¡! de la teoría)
datos físicos 
punto de fusión ^C: índice de refrac­ción

2 j í  " / ° C " 3 77 n26': 1,5310 
D
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Ejemplo
No.

Constitución rendimiento (% de la teoría)
datps físicos ' punto de fuslor. ^Ĉ  
índice de reSracdón

18

19

20

21

***. * *

22t**+*

OCgHg

1  " / C ' " :
CH.

68

73

59

52

78

n^^ : 1, 5407 
D

24 tu : 1,5169 {D

24n : 1,5128 D

24n : 1,5851 D

2Tn : 1,5085 
D
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Ejemplo No. Constitución

23

24

25

tso

rendimiento (% de la teoría)

67

75

58

datos físicos punto de fusión oC; índice de refracción í .

54 - 56

24n^* : 1,5383 D

n ^ : 1, 5240 D

Los derivados de 2-hídroxipiri- 
midina requeridos como productos de partida, pueden producirse, por 
ejemplo, como sigue:

HC1 ( I )
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1 A una solución de 30 g (0, 5 mai< g)
de úrea en 380 mi de etanol caliente, ae agregan 90 g (0, 85 moles) de 
1,1, 3, 3-tetra-metoxtpropano y entot-cos se instilan en esta mezcla den­
tro de 1 a 2 horas 100 mi de ácido clorhídrico concentrado, mantenien- 

5 dose la temperáura entre 30 y 40°C; subsiguientemente se agita todavía
durante 5 horas a la temperatura ambiente. Después de la adición de 
500 mi de éter, se recoge por succión el producto de reacción. Así se 
obtienen 48,5 g (79 % de la teoría) de hidrocloruro de 2-hidroxipirimi- 
dina en forma de un polvo amarillo del P .f. = 198 - 201°C (descomposi-

i"

)
OH x HC1

* ** 20  ̂ *

con un rendimiento al 94 %, del 
P^f. = 236°C (descomposición)

con un rendimiento al 80 %, del P .f. = 240°C (descomposición)

con un rendimiento al 72 %, del P .f. - 210°C

/
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( I I )

Una solución de 66 g (0,5 moles)
de hidrocloruro de 2-hidroxi-pirimÍdiua 30 mi de agua es mezclada 
a la temperatura ambiente con 84 g (0, 525 moles) de bromo. Entonces 
se calienta la mezcla durante 15 minutos a 70-80°C y subsiguientemen­
te se la enfria hasta 5 a 10°C. El producto precipitado es recogido por 
succión y lavado con agua. De esta manera se obtienen 56 g (64 % de la 
teoría) de 2-hidroxi-5-bromo-pirimidina en forma de polvo incoloro del 
P .f. ^  250°C.

naturaleza del invento, asi como la manera de realizarse en 
la práctica, dehe hacerse constar que las disposiciones an­
teriormente indicadas son susceptibles de modificaciones de 
detalle en cuanto no alteren su principio fundamental. Tam­
bién se hace constar que el invento corresponde a una soli-

Analogamente puede prepararse:

C1
con un rendimiento al 45 % del P .f. = 218°C (descomposición).

N O T A

Descrita suficientemente la



citud de patente presentada en Alemania con el número 
P 24 40 677.7 de 24 de agosto de 1.974; acogiéndose por lo 
tanto a los beneficios que conceden ios Convenios Internació- 
nales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del referi­
do invento, por lo que se solicita Patente de Invención por 
20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION 
DE ESTERES DE ACIDOá PIRIMIDINILTIONOFOSFONICOS; caracteri­
zándose por lo siguiente: ;

1.- Procedimiento para la producción de
ásteres de ácidos pirimidiniltionofosfÓnices, de fórmula:

R"

en la cual representan: R alquiló con 1 a 6 átomos de carbono,
IVR' alquilo con 1 a¡ 6 átomos de carbono o fenilo, R" y R , 

que pueden ser iguales o diferentes, alquilo con 1 a 4 áto­
mos de carbono o hidrógeno, mientras que R'" significa haló­
geno o hidrógeno, caracterizado porque halogenuros de áci­
dos O-alquiltionofosfónicos de la fórmula:

Hal

en la cual R y R' tienen los significados definidos
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1 anteriormente. y Hal representa halógeno, se hacen reac­
cionar con la base libre o el hidrooloruro de un derivado 
de 2-hidroxipirlmidina de la fórmula

R"

IVen la cual R" a R tienen los significados definidos 
10 anteriormente , eventualmente e-i presencia de aceptores 

de ácidos, o con las sales alcalinas* aicalinotérreas o de. 
amonio del derivado de 2-hldroxipirimidina.

2.- Erocedimianto para la producción 
de ásteres de ácidos pirimidiniltionofoéfóhicos, tal y como 

15 queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.
Esta Memoria consta de 36 hojas escritas 

a máquina por una sola cara.
Madrid, % 4 M
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