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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE AMIDAS DE
, iy ;
" ESTERES DE ACIDOS S—(PENOXIMETIL)-DITIOPOSFORICOS.

- Todicitante: BAYER AKTIENGESELLSCHAPT, ontidad alemana, resi~ '
dente en Leverkusen-Bayerwerk, Repudblica Federal"

Alemana,

i

. Ia presente invencién se refiere a un procedi-.
miento para preparar nuevas.amidas de dsteres de dcidoa 'S-' ,
(fenoximetil)-ditiofosfdricos, Ytiles como :I.nse‘o'bioidaa,.;ac_gl
ricidas y nematicidas,
5 | Ya es conocido que los’ésteres del deido 0,0-dial-

| | . POOR
i | | ?QB?\UTY'
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quil-s—(fenoximetil)—(di)-tiofosfdricd, gor ejemplo, los:
0,0~-dietil=S=(4~clorofenoximetil)~tiolfosfatos o bien tiono-
fosfatos, 0,0-dimetil-S-(4~cloro- 0 bidn ~2,4-diclorofenoxime
til)~tioltionofosfatos tienen propiedades insecticidas ¥ sca~
ricidas (véunse la patente belga 544.659, la patente britdni-
ca 1.133.511 y la solicitud de patente japonesa publiceda
27.274/71).

Se ha'descqﬁierto que las nuevas auidas de éster de
f :
deido S~(fenoximetil)-ditiofosférico de féruula

, 5
‘RO H
N ;
P-S-CH2—0~ArilO (1)
RlHN

donde R significa alquilo con 1 & 4 atomos de carbono, Rl sig
nifice alquilo con 1 a 6 dtomos de carbono, alquenilo con 2
a 5 étomos de carbono y Arilo significa haldégenofenilo,

tienen fuertes propiedasdes insecticidas, acaricides y nematl-

l

cidas.

Asimisﬁo ge ha descublerto gue las nuevas -amidas de| -
éster de dcido S~(fenoximetil)-ditiofosférico de férmula (I)
se pueden obtener si amicas de éster de dcido ditiofosférica |
de férmula

S

\
PS5 (11)

/
RlHN

RO

donde K y R) tiemen el significado arribe indicado y h signi-
fica hidrégeno, un equivalente alcali, alcalitérreo o bien

amonio, se hacen reaccionar con aril-halogeuometiléteres de |
férauls .
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Hal-qu—O—Arilo (L1l)

donde Arilo tiene el significado arriba indicado y Hal sigui-

fica haidéeno, preferentemente ¢loro, en caso dado en presen-
cia de un acoptor de écido y,. en caso dado, en presencia de

un aisolvente o diluyente.

Sorprendentemente poseen las aumidas de ézter de éci
do >=(fenoximetil)-ditiofosfdérico de la presente.inéencién '
un efecto insecticida, acaricida y nematicida considerablemen
te mejor gue los ésteres de dcido 0,0-dialquil-S—(fenoxime-
ti&)-(di)-tiofosférico ya conocidos, de constitucién andloga
Vy de igual eficacia. Loa nuevos productos actﬁan aqui no sélo
contra 1los insectos, dcaros y nematodos’ perjudiciales & laé,
plantas, sino también en el sector médico-veterinario contre
‘los ectopardsitos, por ejemplo, larvas de moscas pardsitas.
hepreaentan.por lo tanto, un verdadero enriquecimieuto de la

tecnica.
8i, por ajemplo, se emplea la sal potdsica de la

anida del éster de decido O-n-propil-N-etiltionotiolfosférico
¥ clorcmetilpentaclorofeniléter como productos de partida,

se puede representar el desarrollo de la reaccidn mediante el

siguiente esquema de féruulaas

c1 €1
] HN e &
2's MsT g . C1CH -0~ c1 —
n-C.H_0 . ; ~ ECL
377 ' c 1 A

cl cq

¢ HSHN S
r»-s-cnzo- 1

=0 3370' ¢1 ¢l

|
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Los productos de gartida a emplear estdn inoquivoca
mente definidos en forme general por las férmuiad (11) y (111
Con preferencia,significan aqui, sin embargo, K alquilo de
cadena recte o ramificada con 1 a 3, preferentemente 1 y 2

dtowos de carbono, K. alquilo de cadenu recta o:immificada

1 )
cen 1L a 4, preferentemente 1 a 3 dtomos de carkono, alquenilo
de cadena recta ¢ ramificada con 2 & 4,preferentemente 2y 3
dtomos de carbono y Arilo fenilo sustitufdo una o varias ve-

ces por haldgeno, preferentemente cloro.

Las amidas de éster de dcido uitiofostérico (II),
a emplear cowo productos de partida,son conccidas por la lile
raturs jy se pueden obtencr segun procediwientos en general
usuales, también en escala industrial (véuse la patente belga
770.0458) .

Como ejemplo de éstas sean menciouadas las amides
de éster de dcido: O-mesil-N-metil-, O-metil-N-etil-, O-metil:
Nen=propil~, O-metil-N-igo-propil-, O-metil-N-n-butil-, O-me~-
til-N~isobutile-, O-metil-N~terc.butil—, O-metil-N-2sc. butil-,
O-metil-N-alil-, O-metil-fi-buten(2)il-, O-metil-N-buten(3)il-,
O-etil-N-metil-, O-etil-N-etil-, O=gtil-N-n-propil-, O-etil- |
N-iso-propil-, O-etil-N-n-butil-, O-etil-N-isu-butil-, '
O-etil~N-sec.butil-, O=etil-N-terc.butil-, OU-etil-N-glil=-,
O-etil=-N=buten(2)ii-, O-etil-N~buten(3)il=, O=-n-propil-~N-me-
til=, U-n-propil-N-etil-, O-n-propil-N-n-;ropil-, O-n-propil-
N-iso=propil=, O-n-pripil-N-n-butil-, C-n-propil-N-iso-butil-)

O-n-propil-N-sec.butil-, O-nppropildN~terc.butil-; O-n-proyile
K~aiil-, O-n~propil-N-buten(2)il~, O-n-propil-N-buten(3)il-, |
O=-iso=-propil~N-metil=, O~lso=-propil-N-etii, O-iso—propllﬁﬂ-n-k
propile, O-iso—propil-N-iso-propil—, O«~iso-propil-N-n-butil-,
U-iBo-propil-N-iso-butil—, O-iso~propil-sec.butil-, O-iso-pro
pil-N-terc.butile, 0-is0-propil-N-alii-, O-is0-propii~
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_segin 1la presente invencidn, son conocidos por la literatura

'préuticamenbe en consideracidén todos loa disolventes orgéni-

| cos irertes. Entre éstos se encuentran especiaimente los hi-

"agentds aceptores de gcido usuales. Se han acreditado espe-

-5

N~tuten(2)il- y O~iao~propil~N-buton(3)llditicrumrérluu, Y
sales alcalinus, alealinotérress y @ménlcas.

Los ariluhalogenometilétexes asimismo utilizables

Yy se obtienen eeéun nétodos en general uguales (véase Organic
Synthesis, Collective Volwnen, tomo V, pésina 221).

Como ejemplos de éstos mean mencionados en &etaller
4-cloro=-, 2,4-dicloro-, 2,4,5-tricldror,~pentaeloro-, 2,4,6~-
triclorofenil-cloromgiiléter. '

. El procedimiento para la obteucién de los compues—
tos de la presente invencidén se efectia empleandd simultdnea-~
mente disolventes y diluyentes adecuadds. Como tales entran

drocarburos alifdticos y arométicos, en caso dado clorados,
ta;es‘como benceno, tolueno, xileno, pengina, cloruro metilé-'
nicoé, cloroformo, tetraclorocarbono, clorobenceno,o éteres,
por ejemplo, dietil- y dibutiléter, dioxano, adeuds las ce-
tonas, por ejemplo, acetona, metiletil-, metilinopropil-

y metilisobutileetona, ademds los nitriloa, tales como aceto-

¥ proglonitrilo. !

Como aceptores de deido se pueden emplear todos 105;
]
cialmente los carbonatos ¥y alcoholatos alecalinos, tales como

carbonato sddico y potdsico, metilato y etilato eédiqo Yy po-

tdsico, adewds las aminas alifdticas, arométicas o heteroci-

¢licas, por ejemplo, trietilemina, trimetilamina, dinetilani-
lina, dimetilbencilumine y piridina.

Le temperatura de reaccidn puede variar dentro de
un amplio margen. Por lo general, Be trabaja entre O y 100,
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| las dltimas_partes voldtiles y de esta manera se purifican,
.Para su caracterizacidén sirve el indice de refraccidn.

G-

preferentemente entre 15 y 3¢°C. '

La reaccidén se deja desarrollar, por lo general,
bajo presidén normal.

» Para la realizacidén del prdcedimiento se emplean
los prouuctos de partida, por 1o generil en proporciones equi
molares. Un esceso de uno o de otro componente, por lo generai,
no aporta ventajas esenciales. Larreaccién se efectia prefe-
rentements en uno de  los disolventés mencionados a las tempe-
returas indicades. in la meyorfa de los casos se emplea el
componente dcido fosfdérico en forme de sal. Después de una du
racidn de la reaccidén de una a varias horas se viertec la mez-
cla de reacecibn en agua y se agita con un disolvente orgdnico)
por ejemplo, cloruro metilénico, y la fase orgdnica se elabo-
re en la forma usuel por lavado, secado y separacidén por des~
tilacidn del disolvente.

Los nuevos compuestos se obtiehen en forue de acei-
tes, que no se pueden destilar sip que 3¢ descompongan, pero
que mediante el asi llamedo "iniciacidn de destilacidén", es
decif, mediante un prolongado calentamienito bajo presidén re-

Qucida a temperaturas moderadsmente elevadas,se liberan de

" Como ya se ha mencionado varies veces, las émidas v
de éster de dcido S-(fenoximetil)-ditiofoaféricc de la presen:
te invencién, se caracterizan por una excelente eficacia in- é
secticida, acaricida y nematicida. Estas no sélo ectden con- !
tra las pestes en las plantas, de la higiene y de los alimen—l
tos, sino también en el sector médicoveterinario contra los
pardsitos animales (ectopardsitos), tules como larvas de mos-

cas pardsitas. Poseen, con reducida fitoxicidad, tanto un
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mel y resimtentes, conocidos como pestea 0 bien provocadores

1 Vo

buer efecto contra los insectos chupadores como también mords

dores y écaroe{ !
!
I

Por,esta razén se pueden emplear los compuestos de
la yzesente 1nvenc16n con éxito para la protecc;én de las
plentes as{ como en el sector de la higikne, de la proteccién
de loa ailmentoe ¥y en el gector veterinario cono agentes para

cowbatlr las pestes.

las sustancias activas de la presente invencidn, ob
tenivles segin la presente invencidn, utilizables segin la
presente invencidn, son adecuadas, éon buena cohpatibilidad
por las plantas y favorable fokiqidad para los animales de
sansre caliente para combatir todos o algunos de los hongos
patégenos para las plantas, nematodbs, anﬁrépodbs, inclusive
loe eastados de desarrollo preembrionales de sensibilidad nor-

de eniermedaden en laa plantaa en el seotor de la agricultura.
selvicultura, para la proteccidn de alimentos y mata:iales,
asf{ comov en la higiene.

kntre las peates scondémiocamente importantes para
ia agricultura y selvicultura, gsi como para los alimentos,

| materiales e higiene se encuentran: §

Del orden de los isdpodos, ﬁor ejewplo, Oniscus asellus, Arma;
dillidium vulgaré, Forcellio scaber
Del orden de los diplopodos, por ejemplo, Blemiulus guttulatus
Del oruen de los quildpodos, por ejemplo, Geophilus carpopha=
gus, Scutigera spec.

Deli orden de los sifnfilos, por ejemplo, Soutigerplla immacula
ta

Del orden de los ardonidos, por ejemplo, Scorpio'maﬁrus,
Latrodectus mactans '
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. Del orden de »o0s dermapteros, por ejemplo, Forficuls auricula

’6“

Del orden deé los acéridos, por ejeumplo, Acarus siro, Argas re
flexus, Ornithodoros moubata, Dermanyssus gdllinae, Eriophyes
ribis, Phyllocoptruta oleivora, Boophilus microplus, Rhipice~
phalus evertsi, Sarcoptes scabiei, Tarsonemus spec. Bryobia

praetiosa, Panonychus citri, Panonychus ulmi, Tetranychus te-
larius, Tetranychus tumidus, Tetranychus urticae '
Del orden de los tisanuros, por ejemplo, Lepisma saccharina

Uel orden de los colémbolos, por ejemplo, Onychiurus armatus

Del orden de los ortépteros, por ejemplo, Blatta orientalis,
Periplaneta americana, Leucophaea maderae, Blattells germeni-
ca, Acheta domesticus, Gryllotalps spec., Loocusia migrotoria
migratorioldes, Mélanoplus differentialis, Schistocerca gre-
garia . i

ria

Del orden de los isdépteros, por ejemplo, Reticulitermes spec.
Del orden de los anopluros, por ejemplo, Phylloxera vastatrix)
Pemphigus spec.,Pediculus.humanus corporis
Del orden de los tisapépteros, por ejemplo, Hercinothrips fe—|
moralis, Thrips tabaci

Del orden de los heterdpteros, por ejemplo, Eurygaster spec.,
Dysdercus intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius,
Rhodnius prolixus, Triatoma spec.

Lel orden de los homépteros, por ejemplo, Aleurodes brassicaeg
Bemisia tabaci, Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypii, '
Brevicoryne brassicae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Do=- ;
ralis pomi, kriosoma lanigerum, Hyslopterus srundinis, Macro-%
siphum avenae, Myzus cerasi, Myzus persicae, Phorodon humuli,%
Rhopalosiphum padi, Empoasca spec., Buscelis bilobatus,

Nephotettix cincticeps, lLecanium corni, Saissetia oleae,

i
s
l
|
I
I
|
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. Del orden de los coledpteros, por ejemplo, Anobium punotatum,

-

Laodelphax striatellus, Nilaparvata lugens, Aonidiella auran=

tii, Aspidiotus hederae, Fseudococcus spec., Psylla spec.
Del orden de los lepidépteros, por ejsmplo, Pectinophoru
gossypiella, Bupalus piniarius, Cheimatobia brumafat Lithoco~-

lletis blancsrdella, Hyponomeuta padella, Plutelle meculipenni
Melacosome neustria, Buproctis chrysorrhoea, Lyman‘aria,spec,,1

Bucculatrix thurberielia, Phyllocnistis citrella, Agrotis
spec., kuxoa spec., Peltia spec., Earias insulana, Heliothié;
spec., Laphygma exigua, Mameétra Yrassicae, Panolis flamnea,
Prodenia litura, Spodoptera spec., Trichdpldsia ni, Garpocap—
ga pomonella, Pieris spec., Chilo spéc.g Fyrausta nubilelis,
Ephestia kilthniella, Galleria mellonella,; Cacoecia podana,

Gapua reticulsna, Choristoneura fumiferana, Clysia ambiguella}

Homona magnanima, Tortrix viridang b

Rhizopertha dominica, Bruchidiua o6btectus,’ Aoanthoscelides
obtectus, Hylotrupes baJulus, Agelastica alni, Leptinotaraa
decculineata, Phaedon cochleariae, Diabrotica spec., Payllio-
des chrysocephale, Epilachna varivestis, Atomaria BpeC.,
Oryzaephilus aﬁrinamenais, Anthonomua spec.,.Sitophilué bpec.
Otiorrhynchus asulcatus, Coamopolites sordidus, Ceuthorrhyn—

chus assimilis, Hypera postica, Dermeutes spec., Trogoderma
spec., Anthrenus spec., Attageuus spec., Lyctus spec., Meli-
gbthes aeneus, Ptinus spec., Niptus nololeucué, Gibbium

psylloides, Tribblium spec., Tenebrio molitor, Agriotes apec. |
Conoderus spec., Melolontha melolontha, Amphimallue solstitia

lis, Costelytra zealandica Co ' o o .

Del orden de los himendpteros, por ejemplo, Diprion spec.,
Hoplocampa spec., Lasius Spec., Monomorium pharaonis, Vespa -

spec.

8,

A e oo ampamen
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Del orden de los dipteros, por ejemplo, Aedes apec., Anophe- |
les epéc., Culex spec., Dfoaophila melanogaster, uusca domes-§
tica, Faunia spec., Stomoxys calcitrans, Hypoderma spec., i
Bibio hortulanus, Oscinells frit, Phorbvia spec., Pegomyia
hyoscyami, Caliiphora erythrocephala, Lucilia spec., Chryso-
myie spec., Ceratitis capitata, Dacus oleae, Tipula psludosd
Del orden de los sifondpteros, por ejemplo, Xenopsylia cheo=
pis,

Las sustanoias activas de la presente invencidn
tienen, con reducida toxicidad paraz los animales de sangre

caliente, fuertes propiedades'neﬁatiqidas ¥y, por lo tanto,

Se pueden emplear para combatir los nematodos, especiaimenﬁe
los Arphelenchoides, tales como A. ritzemabosi; A. fragariae;|
A. oryzae; los Ditylenchus, tales comd D. Dipsaci; los :
lieloidogyne, tales como M. arenaria y M. incognita; los I

|
Heterodera, tales como H. rostochiensis, H. schachtii; asi l
como 108 newatodos de las rafces de vida libre, por djemplo, {
de ias clases Pratylenchus, Paratylenchus, Rotylenchus, X

|

Xiphinems y Hadopholus.

Las sustancias activas se pueden transformar en lasi
formulaciones usuales, tales como soluciones, emulsiones, ‘
polvos pulverizables, suspensiones, polvos, medios de €Spol- |
voreo, espumas, pastas, polvos solubles, granuiados, aeroso- |
les, concentrados de suspensidn-emulsidn, polvos para las
8imientes, materiales naturales y sinﬁéticos impregnados con
la sustancia activa, encapsulemientos finisimos en materiales
poliweros y en wasas de reveutimiento para gimientes, ademds
en las formulmciones con productos combustibles, tales como
cartuchos, cajas y espirales fumigantes, asi como formulacio-

nes de nebulacién de volimen ultrabajo en frio y en caliente.

kLatas formulaciones se prebaran en forwe conooida,
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comd azentes de emulsidén y/o generadores de espuma: los emul-

~1l-

por ejemplo, mediante mezcla de las sustancias activas con
mgteriales de carga, esto es, con disolventes liyuidos, gases'
licueficados bajo presidén y/o excipientes sélidos, en caso |
dado empleando agentes tensiocactivos, ésto es, emulsionantes '

‘__

y/o dispersantes y/o agentes espumentes. En el caso de emplea]
agua como material de carga se pueden emplear, por ejemplo,
tamvién disolventes orginicos como umentes disolventes auxi-
liares. Como disolventes 1liguidos entran eserciulmente en con
sideracidn: los éromatos, tales como xlleno, tolueno, benceno! -
o alquilnaftalinas, los aromatos clorados y los hidrocerburos
alifdticos clorados, tales vomo clorobencenos, cloroetilenos
o cloruro metilénico, los hidrocarburos alifdticos, tales
como ciclohexano,o las parafinas, por ejemplo, las fracciones
de petrdleo crudo, los alcoholes, tales como butanolho glicol
asf como sus éteres y ésteres, las cetonas, tales como acetom|
na, metiletilcetona, metilisobutilcetona o ciclohexenona, los
disolventes fuertemente polares, tales como dimetilformamide !
y sulféxido dimetilico, asi como axus; baJO‘abenfea de carga
0 exciplentes gaseosos licueficados se entienden aquellos 1f{-

quidog,que,a teuperatura normal y bajo presidn normal, son ga~i
$60803, por ojemplo, gases de propulsién de serosol, tales |
¢omo hidrocarburos halogenados; como excipientes 86lidos:s los
minerales molturados, teles como caolinas, arcillss, talco, -
creta, cuarzo, atapulgita, montmorillonita o tlerra de diath_‘
meas 0 minerales sintéticos molturados, tales como dcido si-
licico, altamente disperso, éxido de aluminio y silicatos;

t

sionantes no idnicos y aniénicos, tales como éstgres polioxie}i
lénicos de deido graso, éteres polioxiefilénicqs de alcohol '
graso, por ejemplo, alquilaril-poliglicol-éter, alquilsulfona
tos, alquilsulfatos, arilsultonatos as{ como hidrolizedos de
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albdm;ng; como aguintes de dispersidn: por ejemplo, Aigm&nh,
lixiviaciones sultiticas y celulosa wetflica. Las susvancias
activas de la presente invencién'pueaen presentarse sun las

formuiscione® er mezcle con otrag sustancias activus conoci-

das.

Las formulaciones contienen, por lo general,entre

0,1 y 95 i en peso de sustancia activa, preferentemente entre

Las sustancias activas se pueden amplear como tales
en forma de sus formulaciones o en las formas de aplicaolén ,
preparauas de ellas. La aplicacidn se reaiiza en la forma
uaual, por e;emplo, por pulverizac;én, rociado, nebullzacion,
espolvoreo, ‘esparcidén, fumigacién, gasificacidn, riego, deca-
pado o incrustacién. | ’

Las ‘concentraciones de sustancia activa en los pré— o

parados listos'pafé aplicacién,puede variar'antrefaﬁplioé péyr
geaes, For lo general, se encuentran entre 0,0001 ¥y 10 %, pre
fezentemente entre 0, 0lyl Wou : P

Is sustancias actlvas se pueden emplear tanbidn cén
buen éxito en el procedimiento de volimen ultrabajo (ULV),
donde es posible aplicar formulaciomnes con hasta un 95 % o

hastia con un 100 % de austahcia 'activa. : .

Al ser empleada conire las pestes de la higiene y
de 108 alimeéatos se caracterizan las sustancias activas por
un excelente efecto residual sobre madera y arcille asi como

su bucna estabilidad alcalina sobre bases encaladas. -

Ejeuwplos de obtencidn
Ljemplo 1:
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S

C.HU,
275" \ Pyl -0-@01
p 2

190—03H7NH

4 25 g (0,1 moles) de lu mal poidsica de le emida

de éuter de dcido O-etil-N=~iso-propil-tionotiolfosforico en

200 cc de acetonitrilo se amsrezan L8 » (0,1 moles) de cloro=
petil-d=clorofeniléter. La reaccidn es ligeramente exoteruica

la mezcla de reaccidén se deja reposar
agitacidn, se vierte entonces en awua
metisdnico. Las fases se separan y la
se 86Ca Yy el disolvente se uepara por
8idén reuucida. El residuo se "destila
nen 26 g (7¢ % de la teoria) de amida

etll-s-(4-cloro£enox1metil)—N—1so~propil-tionotiolfosférico
con ¢l indice de refraccidn n%?:l,SbSO.

durante la noche bajo

y se aplita con eloruro
fase orgédnica se lava,
destilacidn pajo pre=
iniclalmente" y se obti
de éster de geido Ow

Andlogo al ejemplo 1 se obtienen los siguientes

compuestos:
kbjew Indice de
plo refraccidn: Hendimiento
Ne. Constitucién (7 de la
teoria)
2 C.H.O
725" \P $~CH -o—©. °: 1,580 86
CH, =CH~LH -NH :
2 2
3 ¢ a0, 5 :
23 8- s-caz-o-Qu n2%: 1,5900 510
CH,-NH -~ = -
3 |
5 ¢l 5
4 C.H.O i e 5 ’
' 2ﬂ5 \‘P-S-CHgaO- 7 W¢l nﬁbz 1,50680 31

Al -l [] - 7~
UH_=CH-CH,-NH

b

} — et e _{«} J I v

e i+ s e v= ——— am e tes
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Bjem Indice de
plo | ) refraceién: Rendimiento
le. Constitucién (% de la
teoria) |
{
> GO\ © 22 '
_ é S-OH 0= cl n, £1,5775 72
1so—ij7-NH
3 Czli..O\ﬁ “ 24 ‘
7 P=3-CH,~0 c1 n":1,5970 87
cd. -+H '
3
Ejemplo A

Bnsayo de conceatracién limite

‘Neuatodo de ensayo: Neloidogyne incbgnita

Dzsolvente. 3 partes en peso de acetona

Pgra la obtencidn de un .preparado de sustanq;a ac—~
tive conveniente se mezcla 1 parte en peso de sustancia acti-

va con la cantidad de disolvente 1ndlcaaa, se agrega la can-

tidau de emuls;onante mencionaaa ¥y el concenirado se ailuye f'
con agus & la concentracidn desedda.

El preparado de sustan01a activa se mezcls 1ntima— E

- Emulsionante: 1 parte en pesgo de alquilarilpoliglzcoléter.. o

mente con tierra, que. estd fuertements infectada con Los ne~"

matodos de’ ensayo. Aqui no tieme practicamente 1mportancia

alguna la concentracién de la gustancia activa en el prepara-;

do, siendo decisivo solamente la cantidad ‘de sustancia actlva‘

por unidad en volumen de tierrs, lo que se indica en pim. Ls }

tierre as{ iratada se llena en tiestos, se siembra lechuga ¥

los tieutos =se mantienen a una temperatura de 1nvernadexo de I



iC

.grado de eficacia de .a sustancia activa en . El grudo de

~15-

21%.

Pespués de cuatro semanas e comprueba en 1as ruiced

ue la lechuga el atuque por los nematodos y se determina el

eficacia es 100 4 cuanuo se ha evitudo totulmente el ataque, i
i

es ae 0 » cuando el ataque o9 igual de alto como en las plan-

tas de control en tierre sin tratar perc infectadas en igual

I0118.,.

Las sustancias activas, l.# cantidades de aplicacidm
¥y los resultados se desprenden de la table 1 a continuacidn.
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Tabla 1
Ensayo de concentracidn limite / nematicidas

(ileloidogyne incognita)

Sustancia activa

Grado de efidacia en 7 conj

una concentracidén de sus-
tancia activa de 5 ppm
CHg0, 0 P
" P-5-CHy=0~\ _/ C1 0
Ve
C,Hg0 (conocido)
. S h
CH, O " ,
3] /\P-S-CHZ‘-O-/-:\ c1 0
CH30 (conoecido)
.
- C,H0
273 " Pa5=CH,=0 -\_J'/‘>~01 0
"C,Hs0’ =
275 (conoeido)
S Cl
; \
CH.O. "
3" p-8-CH,-0-{ V)-C1 0
CH,07 27 \=/.
3" , " (conoeido) __;
D
C,H:Q n
25 \}P_S_CHZ_O_Q-C]_ 100
CH3-NH i?z)
S ) o
C,H:0 "
25 \/P-S-CHZ-O --@- Cl- 100
s c1
C,H-O "
'2 5 \/’P—S-Cﬂz"o' @ -Cl 100
lSO-C3H7NH (%)
S Ci
C,H.O " .
D s e A 100
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| £jemplo B

Lnsayo con Tetranychus (resistente)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona
wmulsionante: 1 parte en peso de alquilarilgoliglicoléter.

va conveniente se mezcla 1 parte en peso de sustancia activa
con la cantidad de disuivente indicada. y le cantidad de emul-
sionante mencionada y el concentrado se diluye con agua a la
concentracidn deseada. |

)

- Con el preparudo de sustaneia activa Be pulverizan
plantaa de judfas (Phaseolus vulgaris), que tisnen aproximada
mente una altura de 10 a 30 cm, hasta gotear. wstas plantas
de judfas estdn fuertemente atucadas por dearos de arafia comw

nes o letranychus urticac eun touos low estados de desarrollo.

Despuds de los tiempos 1ndiuados se deteruina el
grado de muertes en % Aqui signlfxca 10V 3 que se mataron to
dos los dearos de araﬁa; 0 % significe que no se matd ningin

V'
&caYro ce areaiia,.

Las sustuncias activas, las concentraciones d: sus-~
tancia actviva, los tiempos ue evaluucién y los resultados

se desprenden de la table 2 & continumcidn.

Para la obtencién de un preparade de sustancia. actis




- Ll

Tabla 2
(Ensayo con Tetranychus)
Sustancia activa Conceh~ Grado de nmliertes

tracidn en % después de
de Bus- & dias

tancia
activa
en
S c1
n - .
(CHSO);_;I-’-S-CH-J_-O ~~<~‘)- ¢l 0. 0
(conceido) '
\‘ﬁ-s CH,-0- (/ - €3 R BT
/ i .
HB“NH tay
' {
oA ] )
H.0 S
€25 \p-.,-cua-o-@e cT 0.1 08

150‘03H7"’NH :

L
Cl

: S
C,H:0 )
2 5 \/;-S‘CHZ-O"@' Cl 0.1 98

c1
HeO oL M
25 \“‘P-S-CHZ-O c1 0.1 9
CH,=CH~CHp =N :

T e e e m————
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Ejeuplo C

Enséyo con Myzus (efecto por contaciu)

Lisolvente: 3 purtes en peno de uagcetona . .

cmulsionante: 1 parte en peso de alquilarilpoliblicoléter.

Fara lao obtencidn de un prepaveuo de sustancia acti
va conveniente se mezc¢la 1 parte en peso de sustancia activa
con la cantidad de disolvente indicada y la cantidad de emul-
sionante mencionaaa y el conceutrado »e diluye con agua s la

concentracidn deseada.

con el prepayado de sustuncia activa se pulverizan

~—r

hasta gotear plantas de repollio (Brassica oleracea), que estdl

Tuertemente atacadas por Myzus persicae.

Despuds de los tiempos indicados se determina el

grado de wuertes en %». Aqui significa 100 4 que se matarcn t0
dos los pulgones; O % significa que no se maté ningdin pulgén.i

Les sustuncios activas, lus concentraciones de sus-.

tuncia activa, los ticmpos de evaluacidn y los resultados so L

desprenden de la tabla 3 a continuacidn.
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Tablu 3

(Ensayo con Myzus)

" Sustanecia activa Concentra
cidn de

sustancia
activa en

%

Grado de muertes
én % después de
1 dfa .

s . :
(cno)lxlsca o-@m 0.1
2H50);, 2" o3
0.001
(conoeido)

C2H5 \ “ - - -
. P-8-CHy-0 190
180-C5li,-NH~ 0,001

100
50

100
100
40

- —————

e ——
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Ejewplo U

Ensayos con lurvas de lhaedon .

Disolvénte: 3 partes en peso de acetona
Emursionante: L parte en peso de alquilarilpoliglicoléter. |

Para le obtencién de un preparado de sustancia acti
va conveniente se mezcia 1 parte vn peso de sustancia activa
con la cantidad de disolvente indicada y la cantidad de emul-
slonente mencionada y el concentrado se diluye con agua a la

concentracidén deseundsa.

Con el preparedo de sustancia activa se pulverizan
hojas de repollo (brassica oleracea) hasta gotear y se infec~

tan con larvas ue Phaedon cochleariae.
|

»

Después de los tiempos indicados se Jetermina el gryg
do de muertes en %. Aqui significa 100 % que se mataron todas

las larves; O % significa que no se maetd uinguna larva.

Laus sustancias activas, las concentraciones de sus--
tancia activa, los tiewpos de la evaluacidn y los resultados

se desprenden de la tubla 4 a continuwacidn.



Tabla 4

(Lnsayo con larvas de Phaedon)

Sustancia activa Concen- Grado de muertes en
: tracién % después de 3 -dias
de sus-
tancia
acliva
en % ,
.0 '
/7 N ]
(C,H:0) LS-CHf -0*<:,>‘°1 0.1 100
(conoeido)
Caﬂsoji Z> }01 | 6.1 | 1o§
,P-8-Clip- 0.01 100

CH,-NH
s i

3 1

| |
CoHs0 \“\““-p-s-CHZ-O:Z:jf-Cl 0.1 100
80-C 5Hy-NH” 0.01 100

i)

e i e it i i+ e s e oo
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-aplican 0U,% cec del prejarado de sustancia ectiva. Después de

n.ayos von lLarvas dé moscas parasitarias |
Disolvente: 35 partes en peso de etilenpoliglicolmonometiléte#
35 pertes en veso de nonilfenolpoliglicoléter. ;
Para la obtencién de un preparadq de sustancia act;!
va conveniente se meuclan 30 partes §n reso de la sustancia
activa correspondiente con la cantidad de disolvente indicada
que contiene la proporcién de émulsionante arriba mencionada
y el concentradu «si obtenido ﬂé diluye con agua a la concen—

tracién deseada.
Unus 20 larvas de moscs {(Lucilia cuprina) se intro-
ducsn en un tubito de ensayo, gue contiene gproximadsmente

2 cm3 de musculatura cuvallar. Sobie esta carne caballar se

24 horas se determina el grado de muertes en %, auui signifi-
ca 100 % que se mstaron todas y 0 % que no se matd ninguns

larva,

Las sustancias activas comprobadas, las concentra- |
clones de suastancia activa eupleada y los resultados obtenido§
se aprecian en la table 5 a continuacién. :



~24=

Tabla 5

(Ensayo con larvas de moscas parasitarias /

~ Luciila cuprina resistent)

sustancia activa - : Concen=- Grudo de muertes
: tracidn en %
de sus-~
tanclae
active
en ppm

S L 100 100
C,H=0 .
275 \g—S-CH ~0-{/ \.C1 30 'l.f:)
CH.-NH / 2 - 10 190
3 (6 3 100
5 ,
CoHg0 4 100 160
; P=8=CH,-0-(/ Y01 70 106
{80=CyH,,-NH . ' 10 100
T (%) : .
.8 64| .
I A ' 160 100
(CHR0), PefmCH, =0~ H—C1 39 1060
32 27\ 0 a

(conooido)
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., teren, su prineipio fundamental., Tambidn se hace constar que

el invento corresponde & una solicitud de Patente presentada

" por lo siguiente:

NOT4,~ { v
Deserita suficientemente la naturaleza del invento,

as{ como la manera de realizarse en la prdctica, debe hacer-
g0 constar que las disposiciones anteriormenle indicadss son

sugsceptibles de modificacliones de detalie, en cuanto ne al-

en Alemania, bajo el NMimero P 24 58 329,7, de focha 10 de
Diciewbre de 1974, acogidéndose por lo tanto.a los beneficios
que conceden loag Convenios Internacionales en vigor, siendo
lo que constituye la esencia del referido invento y, por lo
que se solicita Patente de Invencién por 20 afios en Espaiia,
sobres PROCEDIMIENTO PARA LA OBUENCION DE AMIDAS DE ESTERES
DE ACIDOS S—(FENOXIMITIL)~DITIOFOSFORICOS; caractarizéndosé

l.~ Procedimiento para preparar amidas de &steres
de dcidos S-(fenoximetil)-ditiofosféricos, de férmla

[33

RO

|
‘::£~S-UH ~0=-Arilo (1)

2
RlHN

donde R significa alquilo con 1 a 4 {tomos de carbono, Rl

significa alquilo con 1 a 6 6 alquenilo con 2 a 5 dtomos de
carbono y Arilo significa halégenofenilo; caracterizado por-
que se hacen reaccionar amidas de ésteres de deidos ditiofos

féricos, de férmila

]
Ro_ ||
N Pa

-~
RlﬂN

9~ (11)
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donde R y Rl tienen el significado arriba indidado y M signi
Tica hidrdgeno, un equivalente de metal alcaiino, alcalino-

térreo o amonio, con aril-halogenometiléteres de f£érmula
H'al—CH2 «0~Arilo ' (111)

donde Arilo tiene el significado arriba indicado yHal gig?i-
fica haldgeno, preferentemente cloro, en caso dado en pre-
sencin de un aceptor de decido y, en cago dadb en presencia
de un disolvente o diluyente, a témperaturgs enfre Oy
100°C, preferentemente entre 15 y 30°C. ‘

2.~ Procedimiento para la obtencién de amidas de
ésteres de dcidos s-(fenoximetil)-ditipfosforicoa, tal y Qg

no queda suotancialmente desorito en la presente Memor;a.

Esta Memoriam consté de 26 hojas escritas a mdquing| -

por una sbla cara.

Madrid, =9 DIC. 175
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT,
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