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1 B | Iaprnento mvonoidn«reﬁma o
| un prooodiniento pm 1a obtonoidn de nuevos Ctarea bonzon- o
um:ldo-difenﬂioos insecticidas. ' ' |
. Ya ea oonoeido qua detemimdas ben-
5 zo:uﬁreas. talos como por’ ejenplo N—(2,6—diclorobenzou)-n'- '
: -(Hlomfenﬂ- é -3,4—dieloroten11)-drea. tionen pmpiodadaa
' inseotioidas (compdreses Patents publicada mo exaninada de la .
) nepubuca !'oderal Aleaans’ Fo. (3.123.235) T
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’ on la cual represontan:

B FYIr
B

Rl fluor, cloro. broao o motuo. o

K2

20 .+ ge ﬁhj.drtsgono, fluor o ¢loro,
.:g.a‘s -

¢ R3 “hidrégeno 0 oloro,.
ok ¢ hidrdgeno o cloro. o netilo, |
"‘:d RS hidrdgeno o oloro y |
£ '25' ‘-nitro 0. triﬂuomtilo. -
' 23 tlonen tuems propiodadu m.ctioidaa. B
: Adﬂlﬁl oo ha monmao qu, 1“ nug

m 6tores bonaoumido-difonnioos de t6mu:l.a (I) son m’
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(a) fenoxianilinas de la fbrnmlnf(!l)

_ ge hacen reaccionur con isocianatos de benzoilo de 1a

i

férmuta (111)

en cuyas férmulas .
R! a R® tienen 10s significados arriba definidos,
eventualmente en preséncia de un disolvente, o

{b) - éteres 4-fisnciary_a_tnf'difcnﬂicos de 18 formula

av)

(V).

™

“ t‘.‘
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" téenica.
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en cuyas (xltimas!érmulus

>

R!a R tienen los - 1gmf1cados arriba definidos,

| eventualmente en p.-esencia de un digolvente.

Sérprendenteti}énte; los éteres benzoil

, ureido-difenﬂi«:os'meg(ng; la invencion tienen un efectn ins ecticida

substancialmente mejor que los compuesitos mas parecidos previe-
mente conocidos del extado de 1a técnica de una constitucién andloga

y-de igual orientacién de actividad. Por consiguiente, las substancias

:

segin el invento constituyen un ‘verdadero enriquecimiento de la.

e ey e

- si, como materiales de partids, se

emplean segun el procedzmlento (a) 4- (2‘—cloro-4 ’~triﬂuormeul— :

-

: fenoxi) annma e mm ianato de z-olorolwnvuilo Y, segun el prdcedi- B

miento (b) isocianatu do 4 (c!'-c.loro-4 ' »lriﬂuormetn fenoxi)-fcmto
y 2, 6-diﬂuorbenzam'ida, el desarrollo de las rehccionéa puede ser .

representado por los sgguientes respéct}voa ,esqueir’nag de fé»r.r'nula.a:»
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cps-<l ’\>-o-</ \>-NH-CO-NH—CO-

F

Las substancias de partida a empleay

‘estén definidas por las fbrrmilns {I1) a-(V) en forma general. Los *

isocianatos de benzoilo ({Il) a emplear como nu teriales de partida,

" son conocidos de la _litera,turar y pueden,sei‘ prodicidos segin prbce.-

dimientos gene:ralmente conocidos [ cc;r'n;;ires'e: A, J.Speziale y otros,
J.Org.Chem. 30(12), piginas 4306-4307 (1965) /.

La 'Z. 6-difluorbenzamida y lusg otras
benzamidas (V) B;Dﬂ f-nnocid:m y puedeén uer -producidas segun procedi-
mientpn goenerubineste usuinles {eompirene: !lcsi]ril«:!ilan tinndbueh dee
organischen Chemic, .,.!.,...m».!'), ;‘»égi.rm 336)4.. t.ag fen,a,mianuums ab

pueden ser producidas segun procedimienios generalmente usuales,

por ejemplo a partir de aminofenolatos de dlcali y de 1, 2-dicloro- 4-

trifluormetilbenceno o nitro- compuestos gromé'ticos halogenados,

tales como 1,z-dicloro-4-nitrobencenb. en un disolvente, por

ejemplo sulféxido de dimetilo (comparese también: .fi'xrgen Schramm




G

L]

2

10

.15

20 -

y otros, Justus Kiebzgs Annalen der Chemie 1970, 740 169-179).

Bl grupo amino puede -er transformudo segun ppocedlmlentqs general-

mente usuales en el grupo 1soc1anato, por ejemplo por reaccién con

: foe‘keno. con lo cual se obtienen los éteres 4- isoc:anato ditenﬂicos '

de la formula general 1v.
. Cono ejemplos de isocianatos dé betizoilo’
(i) y benzamidas (V) a renccionar segin el invento, en detalle, ipucden

mencionarse:

los isocianatos de 2-cloro-, 2-fluor-, Z-bromo- 2, 6-diclaro- y

2, 6-difluorbenzoilo; ademés,

las 2-clor,o-‘, 2-fluor-, 2-brom9-, 2, S.-Qicléro-_‘ y 2, G-diﬂuofbéhngi-

das. ,

jC‘cmnc‘:‘eje mplog de las fe rioxianilinas (1) -
y de los éteres 4-isnci§nato- difenflicos (V) a rea,ccioq.af Qegﬁn la
‘ism‘rencibn.. en detalle, pueden ;nen(:ibnarpe: |
3- cloro-4-(2'-cloro- 4 "~nur o- fenaxi)-aﬁﬂina .
3, 5-dicloro-4- (2' -cloro-é'-nitro- fenoxx)~an1]ina. :
4-(2' -cloro-4 ' -mtro- feno:d)-amhna,
ademés, |
éter 2, 6-dicloro-4- iaocianlto-uz '-cloro-4'-nitro- f’epﬁicq:, .
éter 2- c-lﬁrd-‘l -igocianto-2'- cloro-4 ! -nitrd- fehnico.
éter 4- iaocianato- 21 -cloro-4 t ~nitro- difenilico.

Son pr pforidoa los éteres bemoiluroido—

' cll!’nnﬂu i do Ta I'd'wmula gvnvrul I, en la cual z'epwmﬂntun

R ! (:lo; 0o ,.ﬂum‘ .
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hidrégeno, cloro o fluor,

rY, ®° hidrégen~ y

. trifluormetilo. . .

Son preferidos también los étewes benzo-

ilureidodifenilicos de la férmula general 1, en l1a cual representan

cloro, fluor o metilo,

. h,idrégéno, ‘cloro o fluor,

hidrégeno o cloro,
hidrégéno.
hidrogeno o cloro y .
nitro.

'Ademés son préfei-idbs'loa éteres bé{gz'oil- |

'ureidod'it‘enﬂicos de 1a formula general I, en la cual representan

clora, fluor o bromo,

‘hidrdgeno o fluor; '

_ hidrégeno,

metilo o cloro,

hidrégeno y

nitro.

' Los procedimientos pdrs la producciénde

lop dteres henzotlurcidintifenfiicos segin ln. invencion son realizados

preferiblomante con ol vmpleo concomitante de dt&ob)entgts Y dﬂuwn-"

tes apropiados. Como tales entran en consideracibn practicamente

todos los disolventes orgénicos inertes, A éstos per'tenécen -pa,rﬁcullr-

| mente hidrocarburos alifiticos y arométicos eventualmente clorados,. .
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tales como benceno, tolueno, xileno, bencina, cloruro de metilen .

cloroformo, tetréc]nrdxfo de carbono, clorobexi:eiw; éteres, por
ejemplo éter dietilic-o y éter dibutilico, dioxario; ademés, cetonas, :
por ejemplo acetona, metiletil-, me tilisopropil- y,meﬁlmobﬁﬁl%
ceto:ia; ademéé.. nitrilos, tales cozx;xo, écetoﬁiu'ilo y benzonitrilo,

| 1.a temperatura de re,acciém fmede agr
varia«.ia déntro de un mirgen amplio. Pc;r lo general, ée trabajé
entre 0 y 120°C, preferiblemente a 70~ 85°C. _ |

La reaccién se deja desarronfars.e gene- -

ralmente a 1a presion normal.

Para la realizacién del procedimiento, ge. -

aplican los con_;ponentesv de :Tea;céién preferip@eménte en relacipqeé
equimolares. Un exceso de.nnak'.u otro dé los cotmpouentes no aporta .
ningunasvvamajés esenciales, |

| ‘Los éteres 4-iso§iannto~difénﬂlcns (wi :

a’‘emplear en la var iante de pr,o;:edlmiemd {b) arribe menciomda,

puedén ser aplicadus como tales o sin ’aislamh_mto intermedio, en

&

forma de sus mezclas de reaccion que son obtenidas de 1a reaccitn de

- amina y fosgeno. En esta mezcla de reaccion en uno de 108 precita~

dos disolventes, se distribuye una benza_inida. por ejemplo 2, G-
difluorbenzamida. Se lleva & cabo la reaccién bajo las condiciones

deseadas y se aisla el producto precipitante en forma usual por fil-

- tracibn lavado y eveﬁtunl réc}-is ialiiai:ién.

Los compuestos se presentan en forma

~ criatalina con un puntn de fugidn sgudo,
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buena tolerabilidad por las plantas..' por una eficacia insecticida

Como ya se ha mencionado variag veces,
los éteres benzoilu. :ido-difenilicus segin 1a invencidn se.disting uen,
a una baja toxicidad para animales de sangre caliente, as{ como a una
aobresaliente.

Por ests razon, los compuentos segin lo

invencién pueden ser aplicados como parasiticidas en el sector de

la proteccién de plantas contra insectos mordedores y chupadores.

A los insectos chupadores perténecen‘

esencialmente pulgones (Aphidae). tales como el pulgén verde del‘ -

duraznero (Myzus persicae), el pulgén negro de las habichuelns

T (Dorahs fabae), el pulgon de 1a avena (Rhopalosiphum padi), el

pulg(m de 1anm arve)n-; (Mm rosiphum piai). el pulgbn de tas papas
(Macrosiphum solunlfnm): ade_més, el pulgfm e agalla del grogae-

Nero (Cryptomyzus korschelti), el pulgén harinoso de manzanos

(Sappaphis mali), el pulgdn harinoso de ciruelos (Hyalopterus

aiundinis) y el pulgén negro de cerezos (M’yzus cerasi); ademﬁs..
cochinillas (Coccina), por ejemplo, la cochinilla de 1a hxedra

{Aspidiotus hederae) la cochmilla de los agrxos (Lecanium hesperi-

dum), asi como' el pulgon pega;oeo (Ps_eudococc_us maritimus);
tiﬂanéptefoe (Thysanoptera), 'tal;aa jc&mn‘ngr‘-c'inothripa fémonué. .y
chinchen, pov ujmnbln, {a ‘:_I.!n‘ﬁl'ie de l'mx remomct;aa. {‘Mauum

Guidrata), ltk,(zlti;\'«ttne «h.-'l algodén (Dy's.demns -i‘x\Iermedium). Ia

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

y 1a chinche de Chagas (’_I'riawma infestans); ademés, cigarras, tales
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como Euscelis 'bilobatns y Nephotettix bipunctétus.

' En cuarito a los insectos mordedores,
princxpalmente han d« mencionarse 1as orugas de manpoeas (Lepxdop- -
tera), tales como la palomiua de las coles (Pluteua maculipennm).
la lagarta peluda (Lymantri_a dispar), 1a esfinge ano de ‘oro
(Euproctis chryunrrh‘gm:a), ta oruga de lihwa (anlaéns{)n):a'neuatria);,
ademés‘._' 1a noctqelé de las_l coles (mgmea tra brasnic_a‘e) y ia noctuels

de los sembrados (Agrotis ‘segetum), la gran piéride de las coles-

(Pieris bra_\ssicée). 1a pequefia falena invernal (Cheimatobia Bfumhtﬂ. _
" 1a lagarta péquena de Ia'encin'a' {Tortrix viridaha). la oruga negra de -
: annope (Laphygma frugiperda) y la rosqmua negra del algodén egip-

“cio (Prudema htura), ademés. la polilla de vextxles (Hyponomeuta

padella). s polma de la harina (Ephesna kithiniella)'y la gran polilla

de ’lu cersa. (Gaueria mouoneﬂa).

Ademﬁa, a los inaectaa mordedores per-‘

tenecen 108 coleépteros ((‘oleoptera). por ejemplo el gorgo;o .

' (Sitopmlus granarius) ={Calandra granaria). 1a. donfora (Leptinotaraa

decemlineata), la crisomela de la romaza (Gastrophysa viridula), 1a

’ crxsomela del rébano pxcante (Phaedon cochleariae). el escaraha;o

brillante de la oolza (Mehgethea aeneuah. .el coledptero del ﬁ‘ambueso '

» (Byturus tomentosms). el gorgo;o de 1as habichuelas (Bruchldius e

A umhnm nll«h B oblec tna). ul dor mcmtn(don mostes frisc hl). nl agcarn-
bujo da Khum‘n 'y ugmlvrmu granurlum). e} gm uuju purdo L de tn

harina de arroz o bribolio t_aalano ('l‘ribnlium caataneum). el gor go;o o

del mafz (Calandra o Sitophilus zeamais), el :‘mobiq de pan (Stegobium
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: (Reticulitermes navzpes) e himenbpteros. tales como las hormigu, .

-1l -

tada de lol cereale - (Oryzaephilufs aurinamensis). pero tamhién

lae eapecien que har itam enla mrra, por c;emplo larvas de altteros

’!".

(Agriotes spec.) y larvaa de abejorrgs' Melolonma melolontha).

i

cucarac haa. talun I omo la cuea rucj

) giganteus) Yy la cucaracha gxgarm negra (Blaberua fuscus), aa{ como
- I," Henschoutedema flexxvma ademés. ortéptéroé, por ejempld el grino

(Acheta domesticus) comejeries, tales como log come;enes de nerra .

(Las ius niger)

lns moscas, talea < omo lu Idmsbmas (Drosophila melonognaten ). |
la mosca de frutas del Medxterraneo (Ceratitia capxtata). 1a~mo.ca T

=:":'lé__ dcméstica (Musca domésnca). la peqneﬁa mosca; doméatica (anil

caniculariﬁ). la mosca brmante (Phormia ugixu) y el moucén uzul

¥

de la carne (Camphora erythrocephala). u{ como el tibano (Stomoxyn . .

ca.lcitrnns) ademis mosquxtos. por, e;emplo cénzalos, tales como el

K

¢ meme los 6caxoa tuladuua (’l‘etranychidne). tnles como el ‘caro hi- .

lador de- habxchuehs (Tetranychus telanus 3 Tetranychua althaeae o

"lemann (mattana germanicn). N

. -
WAL e

] . paniceum), ‘el tenebriocox.min (Tenebrio molitor) y la .carcomi den-

moaqutto de la ﬁebre amariua (Aedes aegypti), el mosqaito dométti-‘ - )
., co ((l'ulmt pipe "H) y vl m«mquiw de ta nmlat m (Annphetvu ntephenul). o L

A im llcar ' m(a: t) pm-umm.un pat‘ucular-ﬁl :

RS
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tetranychus urticae) y el icaro mlador de los frutales (Paratetrany-’;
chus pilouus s Panr.uychus .ulmi). Acaros de ggallas, por ejemplg el §
dcaro de aga'na'd_el grosellero (Eriophyeé ribis) y térsonemtap!&.. .
p'of ejemplo el éc»aréamagnl‘o o de ia'ptlxnta de brotes (Hemitarsone- '
mus latus) y ei écaro del fresal o de cicié.menes'('ﬁrsc;nérlnﬂs pﬂlli-
dus); finalmente el arador del ctero (Ornithodorus moubata). |

- Enla abli’éaci?m contra insectod no"ci\'rosl
para la higiene y ﬁrovisiones; pnrticularménte moscas y mosquitos,
los productos del procedxmzento se distinguen. ademés. por un

excelente efecto reszdual sobre madera y arcilla asi como por uua .

) -'ﬁ;buena resistencia a a]cahs nobre bases encahdaa

Las subatanciaa actzvas pueden ser

elaboradas en las fcnrmu!aciones usuales. tales como soluciones,

emulsxonea. polvos arrojablea. auspemalonea polvoa. pr«par ados
de eepolvorear, espumas. paz-.tas. polvos solubles, grﬁnulados. .

Aaerosoles, com_:entrados de sus pensxon- emn_:lsmn,v polves desinfec-

tantes de semillas, s’u'stancivas_naturales y sintéticas impregnadas
con sustancias 'aciiva's : ehcépeuiaciobes ﬁnieimaa en'au'stahcias
polfmeras y en envol;uras para sermnas ademés en Iormnlaciones

para dispositxvos de fumlgacion. tales como certuchos. latas.

: eapiralee Yy simnarf-s df' fumxuacmn. aaf como formulaciones de -

tmbuumn ihn vn frio y e nhmm de voldmen u!u aba jo
Krtun (m'mulanimwﬁ HOn }.n"m.hluhlam en -
.‘ . : . N

forma conocida, por ejemplo por mezclamiento de las substanciag

activas con diluyentes, vale decir, disolventes liquidos, gases
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licuados puestos bajo presxon y/o vehiculos solidos, eventualmente

con el empleo de agentes tensioactivos, vale. decir. emulsivos ylo

-agentes dispersante: y/o agentes eépumantes. En el caso de 1a utiliza-

cion del ugua como diluyente, pusden emplearse por e jemplo.tamhién
disolventes orgfnicos como disolventes auxiliares,
- Entran en consideracién esencialmente

como disoiven‘cés liquidos; Hidroc\ar'buros_ arométicos,' tales como

‘xileno, tolueno. benceno o alquxlnaﬂaienos hidrocarburps aromaticos

i,

o alifiticos clorados. tales como clorobencénos. cloroeulenos ') clo-

“ruro de mgtileno;. hidrocarburos aliféticos, tales como ciclohexano,

o parafinus, por ejemplo fracciones de aceite mineral; alcoboles,

tales como butanol o glicnl. asl como sus éteruvs y éatérms; cetonas,

tales como acetona, metiletllcetona, metilisobutilcetona o ciclohexa-

“nona; disolvente fuertemente polares, talés como dimeltilformamida

y sulféxido de dimetilo, as{ como agua; como d}lnye‘ntea. o vehiculos

gaseosos licuados: tales liquidos que a la temperdtura normal y a la

-presion normal son gaseosos, por ejemplo gases impelentes de aerosoles,

td es como hidrmarbgros halogenados; como vehiculos 8élidos:’
minerales naturales moltdos. tales como caolines, 'axv-cillas, talco,
creta, cusrzo, nttapmlguita, mpn;mpﬂlﬁnttu o tierra de diatomeasn,

u minoralen nintéticon motidog, tnjes |-:omo Aeltdo wilfeico sltamente
disperso, Oxido de aluminio y sllic’ut@; como emulsivos y'. agontes ep-
pumantes; emulsivos no ionogenos y aniénicos.’_ tales como ésteres de
polioxietileno y dcidos grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes

grasos, por ejemplo étgres glquﬂaril-poliglicf_:lico;. sulfonﬁtos alquili-:
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cos, sulfatos alqhﬂico‘s y sulfonatos 3rilicos, asi como hidrolﬁadbs
de all;a&mina; como '-‘ge-ntes disper:antes: por g-jemplo ligniﬁh, lejias
de desecho de sulfitn y metilcelublosa.
| | Las substancias activas puecién estar
presentes en las formulaciones én mezcla con otras Subs'_tanci'as-
activas conocidas. .
| Por lo éeﬁeral. las formulaciones qo'n-
tieneh entre 0,1 ‘y 15%, preferiblemente entre u,lﬁ y 90% uﬁ prao de
substanc.lae acuvvas. ’ | | |
Las vsu'bstam:iae acti*;as. phed_én ger zib!h
cad;as como tales, en fozjb'za de sus formulaciones o '‘como forméé de .
aplicacién pr_gparadah de las aygim;s, La aplicaqi&n es efectundes
en forma ﬁsual. por ejemplo roci#éa, 'pulverizaqiéh. nebulizacidn,
espolvoreo, espﬁrci‘m'iento.’» fumigacién, gasifica'cién; riego,
desinfeccidn o incfustacién. |
"En las p’reparacionenrlistaa pari ol uRo,
la:s cmcentra,cioqeu_de. la Qubataﬁcia-activa pueden variar dentro de

lfmites amplios. Por lo gene_rél. estan entre 0,0001 y 10%, pret’erlblgr

mente entre 0,01 y 1%. ,

Las substancias activas pueden ser emplea-

‘das con buen resultado también en el lamado procedirpignfo de aplica-

cién de volimen \iltrabajo. donde es posible a‘plic'a; formulaciones de

- hasta un _95%'.<.le_substancila activa o la substancia activa sola al 100%. »

“ Ejomplo A

Ensunyn con Plutelin
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~ Disolvente: 3 partes en peso de dime tilfo_rinamida

Emulsivo: | parte «n pesode éby alquilarﬂipo:!igli(:élico.

’ara oblenci una preparacién adecuada

de substancia activa, se mezda | parte en péso de la substancia

activa con la ca;ntidad indicada del disolvente y con la caﬁtida;i indi-
cada del emulsivo, ¥ se diluye el ;:onc;enirado con -agua haqta la con- .
centracién c_Ieseéda. A |

La preﬁaracifm dé substancia activa es
rociada sobre hojas de eol (Brassica oleracea) hasta su mojadura
al.grado de formucion de _r-;x:{;.’, y-:mhm lus mbmas se colocan (.u'uiaﬁ
del arafuelo de tus coles (FPlutelln nmnulip.enniﬂ).

Al cabo de los tlv_:mpos in‘ﬂc:idos, se de-
termina la destruccion en %, signiﬁcéndo 100% que fuerén mata,ciaa
todas las orugas, mientras que 0% significa que ﬁo fue matada nin-
guna oruga, .

Las substa;xéias activas, sus concentra-
ciones, los tiembaa de evaluacion y los resu},tédos cons l.a‘n'en ia

giguiente tabla:
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TABLA I
- ' ’ {Insectos nocives para plantas)

Ensayo con Plutella

4

Substancia ‘ “ICon~entracién de la.
attiva ubgiancia activa en

%

Grado de destruccién |
en % al cabo de 8 dias

e

a i

. 0,1
-CO-NH-CO—N'I-I-</ \>~m o
o A 0,01

i

( conocida)

oro -,

-C o-N:zi-coiNH.-Qf o- 5/ '\>-c: ¥, 0,01

cr . 'C.l 0,001

_F I 0,1
¢ \‘;~C;(5~NH-(:0-NH-</ ,\>ud‘~§/f—\>4_:w§ 0,01

N =< A el
>

[

.
0

C 0,001

6

)

100
<200

15 .

100 ©
100

90

100
100

a5
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* TABLA (Conti;macién)

( Insectos nocivos para plantas)

Ensayo con Plutella

L

(“oncentracion de la

Substancia Grado de destruccion
activa gubstancia activa en en % al cabo de 8 dfas
% :
(.U

{ \;4‘() NH-CO- NH < ?—()-

(‘H

C\fco - co..m,-g

1 | R
// \;(:a—cho-Nw{/ \?-c,p@')dﬂc)z
. : " - (1:“1 e
@co—NH CO-NH-( . No2
(/ym_m,-m-m;.(/}4,-(\).m,,,

CNar T\
. (O R

K ' , i oy

gcongco-xm» ~o--No2

Cl 1

Yoo,

Cl Cl

</ \>- o
N02

&

0,1

0,01

- 0,001
0,01

ot

0,01,

0,001

0.

0,01

0,001

0,1

0,01

0,004

0,01

- 0,001

0,001

100"
100

. 100-

109

100

. 100,
100
100

100

100
100

100

100
o0

1o

100
100

100
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TABL/A (Continuac ibn)

 { Insectos nocivos para plantas )

Ensayo con Plutella ~ !

Substancia ’ . {Concentracion-de 1a {. Grado de destruccifn
~ activa . S substancia activa en | en % al cabo de 8 dfaq

oo 1

P R o 0 U100

</ \;-C(‘)-Nll-CO-NH- - 0-,

\F"

:NO, 0,00 . | 100

1S

: 0,001 . 100
C1 ¢l ' :

i

" L " o1 - | 100 -
| -CO-NH-CO-NH- »o-.fNog o - :
1 , [ 0,01 ©100
R én e o e ‘ '
, I ! .

o, dot - | 100

¥

0,1 _ . 100

"H-‘Q-U{S/: \>-N0éf 0,01 | "o
F : 4 - e00r | 100 |
C, . = .C1° V IR

~CO-NH-CO-

o001 | 100

Br . I B : ST,
/' \\-CO-NH-CO-NH- -0-{/ \W\:NO_ - SRR R ‘
=/ N~ 2 0,01 : 100 |
. , ) Cu,‘ . (54 IS .

PR

e ' o L b 0,1 : 100
</ W-Co-Nu-Co-Nn-/ \}-0-0/ \-No | 1 :

= - = =/, * 0,01 . R
: - e ‘ 0,001 100
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T A B L A {Continuacidn)

( Insectos nocivos para plantas)

Ensayocon Plutella

- Cl

Substancia ' Concentracion de, la Grado de destruccién
" activa : : - | substancia activa en’ en % al cabo de 8 dfag
o L % | » .
- S 0,1 100
F . : . ‘ .
. -CO-NH-CO-NH-, -o-{/ \-,No2 L
| ' = 0,001 100
| Fo dh  ag '
T Br : N 100 -
{ \S4<::¢:);Nu-c:o-uu- ‘Qn-S/ Wno, o0 100
S A A T W 100
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Ensayo con Laphyglna

Dmolvm te: 3 parw-s en peso. de dimetilformamida

- Emulsivo: 1 parte en peso de éter alqu'i]nrxl-‘pohglic«')licb.

" ‘Para obtener una preparacion asdecuada de’
aubs'tan‘cia activa, se mezcla parte en peso de énbstah«:ia .acuvu
con 1a cantidad indlcada del dis olvente yconla canu dad_ mdicada

; . .‘

del emulsivo. y 8e diluye el concentrndo con agua hasta la concentra- |

‘cién déseada, - |

Se pulveriza la preparacmn de substan- .

‘e

cia activa sobre ho;as de algodén (Gossypium hirsutum) haata su

' mo;adura al’ grado de*formaoim de rncfo, y sobre laa boju se C olo~

can orugas de lu;}m tucla (Laphygma r-xngua)

Al cabo de lon tiempoa m'lic.adoa. e
deterrrha la destruccmn en %. axgnmcando 100% que tueron matadas '

todaa Ias orugas, :mentras que 0% sxgnﬂca que no fue matada nin-

gana oruga.

Las substancias activas, ‘sus concentra-

. ciones, los tiempos de evaluacion y los resultados. constan en la

niguiente tahin:
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TABLA 2
{ Insectos noc"ivos para plantas)
Ensayocon Laphygma

Substancia . . jConcentracidn de la : (Gr,ado de destruccion -
s . . Py g 1 d -
activa _ : substancia dctiva en . en % al cabo de 8§ dias

% i
S o) BRI AR (¢ UEE I ' 100

/i \ (!()—NH-‘(?O-NH-(}-CI‘ ' S 0,01 . 100

o} TR : ' -~ 0,001 100

(cono.:-ida:) _ I , 0, 0001 ' 0
0.00001. . e

¢1 - S 7 SR o 100

_'@:oimnf._c:o-na-(/. \>—O—_(_3F3' 0,01 . 00
. . '. N » (.I .

0,001 T 100

h b a0 “ 100

0.00001 100

c1 0,1 : 100

-co-nn_-co-un-@-o-@ CF, 001, 100
¢t

C1 0,001 _ C100
0,0001 ' 80

0,00001 - 60

) w [ . Colon

Q()»Nll_—k:()-hﬂl-(}«(')-g' \>-(_:|.-" 0,01 ' 100
F ‘ g | :
- o 0,001 100

0,0001 . 100

0,00001 - g8
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T A BLA 2 (Contihacion)

{ Insectos nocivos para plantau)

Ensayo con Laphygma .
© | Concentracién de 1a- | Grado de destracein
substancin activa en | en % al cabo de 8 dfas

k3

" Subntancia
. activa

F

R S

T e 001 R
‘CO-NH*CO-NH--,O-'."NO o A . e
. ‘ + 20,0001 100 -

F CH ~ CI. | - 0001 | 70

worde fo o Bt . L

0,001 . 1o
“o.000t . | 100

© +0,00001 - 50

) -
R Lt T
-y
r
).
§
i
1
)
}.
!
3
¢ 5
S
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EjemploC

Ensayo con larvae: e Phaedon
Disolvente: 3 parte ¢n peso de a_imetilformamida
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicdlico.

e obtencr una preparacion sdecuada

de subntancla activa, #c¢ mezcla | opacte en peso de 1o substancia ac-

tiva con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada

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

13

cién deseada.

La preparacién de su‘b_stahcia activa es
rociada so‘bre_hojas de col'.(Br'a.slsica oleracea) hasta su moj'adura al.
grado de formacién de g;)tag y sobre estas hojas se colocan lar,v;u
de la crigsomela del rabano picantc (Phaedon Ct.u:h‘h:.ariaa).

Al cabo de los tiempos indicados, se

determina la destruccion en %, Asignifican«lu'wn% que fucron mati-

' . das todas las larvas de crisomelé,, mientras que 0% significa que no

.

fue matada ninguna larva de crisomela. -
Las substancias activas, sus concentra-

: . : CoL e
ciones, los tiempos de evaluacidn y los resultados constan-en Ta

siguignte tabla:
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TABLA 3

( Insectos nocivos para plantas )

Ensayo con larvas de Phaedon

Substancia g _ Concentracién de la_. | Grado de destruccién
activa : ' ' substancia activa en -en % al cabo de 3 dfas

%

ca o S, 100

aao’mi?co'-nn'« HE I o0t .85

cro . 6,001 S o

' ey - A o
1 (conotida )

C1 BECIE RN +; CEUEN NEERE  § o " o0

-co-Nn-co-’..Nu{@cm ' o0 | T

C1
{ conocida )

~

T 0.1 S 100

-CO-NH‘-CO-Nﬂo'@-_Q- .~CF3’ " o,0i : 100

) ) 0,001 : 80
- c1 ‘ : :
' 0,1 o 100 -
-CO-NH-CO-NH- i . :
. 0,01 1 100

0,00t - e

0.1 1 . o }

0,01 ' " 100 i

0,001 - 80
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Ejemplos de Preparacién

Ejemplo 1 . ‘ » : .
c :

\ -cu—uu-co—mu-@-ua /. \ -cr-’s

A 5,8 g (0,02 moles ) de 4-(2'-cloro-4' -

triifluonmetilfenoxi)-anilina en 100 cm.3 de tolueno se agrega a 800(3

_gota a gota una solucién de 3,7 g (0,02 molés) de isocianato de 2--

clorobenzoilo en 20 cf(ris.de tél}:eﬁo. Se agita 1a mezcla durante una

hora & !IOOC; Dcmpu(ea;del tenfliii;nu iento, de recoge por succi(m.el
pt“mlﬂch": precipi md;?. ;z»;kju Iuv'u.' ;jn-im- ramente cm‘; tolueno y uego
con étet" de pﬂtréléh. Dc;ri.gkné'u d;:] 'sécam'iianm;: g€ obtienen 6, 6 ¢
{70% de 1a teorfa) de éter 2-cloro-4-trifluormetil-4' - [N-(N!-(o-
clorobenzoil))-urex’c!g__/-difenﬂico anah'ticamen{e puro del punto de

fusifm de 182?C.

Ejemplo 2 ' f ‘
;CO-'NH-('Z()_—NII-®-O-<‘/ \>—¢F 3
o )

Ea unu :m.lu«'.ir'm de 5,8 ¢ (0,02 moles)
de 4-(2'-cloro-4 '-.trifl'uo'rmetil;‘eno:d)-anilina et; 100 cm®de ‘toluerio
se instila a 80°C una solucién de 3,7 g (0,02 mqles-) e isocianto de
2, 6- diﬂuorbenzoﬂ'c; en 20 cm3 de tolueno. Se agita la mezcla durante

ana hora a-80°C, Después delénfriamiento de la mezcla de reaccion

.
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~ Ejemplo 4:
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R . | _ . _
hasta 20 C, se recoge por succibn la substancia que se precipita,

y se lo lava con tolucno y éter de petréleo. Después del secamiento,

8b obtieneh 8 g (95 .. de la teoria) de éter 2«clord-4v-tri-fluormetil-

.

4'-[N-(N' -(2,6-diﬂuorbenzoil))-uréidqj-dif"enﬁico con el punto de '

Tusin de 187°C.

Eie‘mezlo 3: _ . '
. : ¢y . '
-CO-N n-.CO-NH-</ - \>-0--c 1?3 :
cl c1

- En la forma.de traba;o analoga ala descrip-
'ta en los Ejemplos ly 2. se obtiene el éter 2- cloro- 4- tri.fluormetu~
4' [ N-(N'-(Z 6-diclorobenzoﬂ))-urexdo] dﬂem’hco del punto de o

fusidn de 177" C .con un rondlmxemo de 86% de la teorla.

Cl

~CO-NH-CO-NH-=,

Cl C1

| En 5 g (0,015 moles) de 3, 5'(”010!’6‘4;_ |
.(2"-“cloro-tl"-vr‘utrotenoxi)-a'nilmla en 50 cin? de’ 1_;01'uer§o se it tila a
86°C una solucién de'2})8g (0,015 moles) {ié isocianato 'd'e Z-él_oi'o-
bénzoﬁo en lo.cm,3 deﬁ tolueno. Se. agita la fnézcla dm'anfe una hora

o _ o , ‘ . S -
& BO C. Despus el enfrismintn, ac recoge por suceién al producto

precipitads que s lava primeramente rm._wlum\u ¥y Inego con dter

de petrdleo. Den pu'éa del ﬂeé'amgenlo.' se obtienen 6;5 K (84% de 1a
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P,

8¢g (87% de la teoria) de eter 2—cloro-4omtro-2'-cloro-4'-[N (Nt

toorfa) e étcz -cloro-4-nitro- 2, 6'-dicloro 4'- [N ~{N"'- (0 cloto-

benzoil))mreidoj-mr-‘nﬂico anah’tic.ur.ente puro con el pumo de

fusion de 221°C.

Ejemplo 5: N
.
o -co-NH-cofNH-'fog -NO, -
S a o L
En una solucion de 6,0 g (0,02 moles) de {

I3 , T . . oy . ’ 3 . P
3-cloro-4-(2' -cloro- 4" -nitro-fenoxi)-anilina to 80 _c:m3 de tolueno 8E"

instita a 80°C una solucidn de 3,25 4 (0,02 moles) de iHoclanaty de 2-
La mercla c8 agitnda durante 1 .

meul-benzm]o en 20 cm «le to]ueno

. hora a 80 C Después del enfnamzento de la mezcla de reaccidn hasta k

20 C la substancia que Se prec:pzta, es recogxda por succi6n y hvada o

con tolueno y eter de petroleo.. Despues -del secamiento. Be obuenen

(o- meulbenzoil)) urexdo]-dxfenihco del punto de fuaion de 220°C.

En forma anéloga fueron obtenidos los

slgnlentes compuentos:

fe s

Ejempin Mo, Constitucion Rondimiento Datos Meicos -
plo No. (% de la teorfa) (puntn de fuaidn
C) )
F . ' B
s (7 -co-NH-c<>-N37®4o_iNo’2 " e 228
F : Ci :
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4av, 935

Ejem- Congtitucién Rendimiento Datos fisicos
plo No. (% de la teoria) (puntg de fusion
C)
CH, ;
7 @co«n-comm@-o-@-mo 82 208 E_
d ¢
8 & CO-NH-CO-NH-// \\-O- 87 227
| Cl
C1
r'/
o NN O-NH-CO—NH-Q <;;>-No2 83 201
F c1
10 -co-NH-cc»NH-Q;{ -Q-No 87 206
cicy .t
F
C1
1 d CO-NH-CO-NH-Q o-@-uo 96 235
F c1 Cl
cH
12 </ \; CO-NH-CO-NH- / -vo 70 220
\
Cl cx
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. de 4-(_5}_«-::10:’0-4“—nitro-fenoxi)-z-metil~anilina en 100 cm

- D9 = :
E,ém’gio 1:«_1 o e
- ‘,@CO—N.!-éO-NH-@—b-@—NO
o - atl a
4 | En 6,0 g (0,02 moles) de 4-(2'-cloro-4'-

niiro-fe’noxi)- 2-cloro-anilina en 100 cm3 de tolueno se mstua a 30°C

unas:;lucién de 3,7 (0,02 moles) de iéocianato de 2-clorobenzoilo én '

20 cn:3 de loluenn. 1o mezcla es agntucla durante 1 hora a 50 . Des-

pués. do] ent’nam iénto, el prmim to pr eupitado ¢h recogido por succifn
y lavado priméra mcntc con' 'tblueno y luego con éter-de petréleo. Des-
pués del secamiento, se obtienen 6,0 g (62% de 1a teoria) de é,tei' 2, 8-

dicloro-4-nitro-4'- [ N-(N'- (o- cloro-benzoil))-urefdo_/-difenflico -

o N ‘ )
con el punto deé fusién de 193 C. .

Ejemplo 14

(.:n3
En ﬁua solucién de 5,6 g (0,02 moles)
3 de tolueno
s_;e instila a 50°C7 una solug:@éxi de 3,7 g (0..0'2 moles) de isocianato de

2, 6-difluorbenzoilo en éo cm3 de tpiueno; La mezcla es agitada duranie

1 horaa 60,°C. Después del eni‘riamiento. hasta ZOOC. la substancia

que se premp:ta, es recogida por succibén y lavada con tolueno y éter

.de petroleo. Después del secamiento, se: obtienen 7 g (15% de la

teoria) de ,éter 2-clore-4-nitro- .’1 '-metil-4° - [ N-(N' -2, 6- difluor-
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benzoil))-urefdo /-difenflico con el punto de fusién de 190°C.
- En una forma de trabajo anfloga a la

descripta en lt_ﬂ Ej:mplos 13y 14, se obtienen los slgdiéntea(com-

puestos;
Ejem- Constitucidn ;  Datos fisicos  Rendinifento |,
plo No. : : ~ (punto de fusién (% de la teor{a)
B VF’L : "
15 cb-im-co-x_m;-@ ' 200 03
CFe @ c
. . ‘ ."' % ) N e .
Br A . ) '
16 @co«a—co-mi-j/ \>-o-<l,/ ‘\)‘amo2 183 82
c1
17 - {/ \}-CO-NH-CO-NH- -O- -NO, 187 85
cH, Q1
18 @co-uu—co—m&--o-P-Noz 200 86
.4 - : c . .
, g ! S
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Doaorita aufioientmnta 1s né-

| .,tureloza do:l. :lnmto, ao:t como la maners de. roanzarlo ‘on
“la préctiog, debe hacerse constar que las d.,ispog:lc:lonos,,

" antericrmente indicadas son susceptibles de modificaciones
R ‘detalle en cmto'no‘altqr@n suprimibio-rundanéntal,'.i.

3
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o P h'ooedm.nto pm proparar

: ";_ltaras bonzoﬂ.nreido—difonﬂiooa, do fdmnh

@

on laquo ll1 o8 ﬂuor, cloro, hrano o notuo; n o hidr&-
, ':’y'pno. fluor o oloro; Rr3. o5 hidrdgano o cloro; R‘ o8 hier-
g seno © cloro o mtﬂo; 35 n hidrdgono ° oloro Y 85 o ni-

L o o triﬂuomtno' cmctormao ponquo 80 mu reac-
) f:- 'oionar fanoxianilinas de tdmnla (II)

@an

en e qua n3 r¢, 35 b4 Rs ao ﬁafinsn como’ antoriomnto.

s v,oon uocunatoo do bemilo de !dmula (III)
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s i"“ la que &' y n"’ ‘tiensn los s:lgnitieadon arriba aerm-; -

dos, Wentuahento en proaenoh do W diaolnnto, s tu-

S peraturas entra o r 120°c, con- profmnoia entro 70 ¥ 85°c. :

28 - Prooedin:lonto para pmparar

--"létoru benzoﬂmido—ditenﬂiooa, tal y como quoda mtan- '
oialnente descrito en la presonta Kanoria

B . Esta Ilemor:l.a consta de 33 hojes,
o T«scr:l.'«m e mma por una cola cara, - |
: uumd H HAR, 1977
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