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La presente invencién se refiere a un pro-
cedimiento para preparar nuevos ésteres de &cidos lepidino(tio-~
no) (tiol)-Ffosfdricos~(fosfbébnicos), que tienen.propiedadeé in-
secticidas, particularmente contra insectos habitantes en el

suelo, y fungicidas.,

Ya es conocido que determinados derivados
fosforilados de oxiquinolinas, por ejemplo ésteres de &cidos
alquil-.o arilfosfénicos o alquil- o ariltiofosfbénicos de las
5~ y 8-oxiquinolinas, tienen un efecto insecticida (Patente
Norteamericana n? 3.284.455).

7 Ahora se ha encontrédo que 1los nﬁevos .
ésteres de &cidos lepidino-fosféricos, -ticlfosfbricos, -tio-
nofosfdricos, -tionotiolfosfdricos; -Ffosfonicos y ~tionofosfd-

nicos de la férmula general

CH 0(%)

3 | ,,/1

(1)

en la cual R1 representa alquilo o alcoxi, cada uno conl a 6

4tomos de carbono, el radical fenilo o n-propilmercapto, mien-
tras que R2 significa un grupo alquilo de bajo peso molecular
con 1 a 6 atomos de carbono y X cloro o hidrdgeno, tienen un

excelente efecto insecticida.
'~ Adembs se ha encontrado que 1os nuevos &steres
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de 4cidos lepidino-fosforicos, -tiolfosforicos, -tionofosféricos, -tiono-
tiolfosforicos, -fosfnicos y -tionofosfénicdsde la constitucion ( I) son
obtenidos, si halogenuros de ésteres de dcidos fosforicos, tiolfosféricos,
tionofosféricas, tionotiolfosforicos, fostonicos y tionofonicos, respecti-

vamente, de la formula

Ry O

n

P-Cl

Rz()/ (1)

en la cual
R1 y Ry tienen los significados arriba definidos,

se hacen reaccionar con derivados de hidroxi-lepidina de la férmula

CH 3
OH

N I (1I1)

en la cual

X tiene el significado arriba definido,

en forma de sus sales alcalinas, alcalinotérreas o de amonio,
o en presencia de aceptores de Acidos.

Sorprendentemente, los esteres de acidos
lepidino-fosforicos, ~tivlfosforicos, -tionofosfdricos, rtionotiolfosfori-
cos, -fosfonicos y -tionofosfonicos segun la invencion, tienen un efecto
contra insectos ata'cadores de las hojas de plantas e insectos habitantes

en el suelo, superior a aquel de compuestos an®eriormente conocidos de
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una constitucién andloga y de igual orientacidn. de actividad. Ademas,
muestran también una eficacia fungicida, especialmente contra la costra
del malzxzano. Por consiguiente, las nuevas sustancias conatituyen un
verdadgro enriquecimiento de la técnicaﬁ: Adema's, cont.rf‘ibu'yen a redt_;cir.
la gran necesidad de sustancias activas siempre nuevas en la tarea de la
lucha contra las piagas. Esta necesidad proviene del hecho de que a los
producto_; que se encueniran eu el comercio, justamente también en aten-
cion a cuestiones de la proteccion del medio ambiente, se imponen exi-
gencias cada vez més severas, tales como por ejemplo una bgja fitatoxi-
cidad y toxicidad para animales de sangre caliente; una rapida descompo=
sicion en y sobre las plantas en tiempos breves de carencia, pna eficacla.
contra parasitos resistentes.

Si, como sustancias de partida, ée emplean.
cloruro de éster de Acido fenil-O-etil-tionofosfonico y (6) -hidroxi-2-clorp-
lepidina (4), el desarrollo de la reaccidn puede ser representado por el

siguiente esquema de férmulas:

CHg

" aceptor de acidos

t
0
—
-+
o d

C,HzO - HCl

CHj
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~ Las susfancias de partida estan terminante-
mente definidas en forma general por las formulas (I1) y { {I1).

Sin embargo, en la formula ( II), R, y Ry
x.'epreaentan preferiblemente radicales alquilo de cadena recta o ramifi«
c:‘ada cada uno con 1 a 3 dtomos de carbono; Rj representa alemas prefe-
riblemehte fenilo.

Como ejemplos de halogenuros de ésteres de
dcidos fosforicos, tiolfosféricos, tionofosféricos, tionotiolfosféricos,
fosfonicos y tionofosfonicos, en detalle, sean mencionados:

‘ Cloruros de ésteres de los dcidos O, O-dietil-, O, O-dimetil- y
O-etil-S-n-propil-fosforicos y -tionofosforicos, y metil-, etii- y fenil-
O-etil-fosfénicos y ~tionofosfénicos. |

Los halogenuros de ésteres de acidos fosfori-
cos, tiolfosféricos, tionofosforicos, tionotiolfosforicos, fosfénicos y tio-
nofosfonicos ( II ) s‘ori conocidos y facilmente preparables segin métodos
usuales, lo mismo que los derivados de oxi-lepidina ( Il ), por ejemplo
la 6-hidroxi-2-cloro-lepidina (4) que puede ser obtenida por ciclizacion
de anisidina de éster de icido acetoacético.

El procedimiento para la produccion de los
nuevos ésteres de écicios lepidino-fosforicos, -tiolfosforicos, ~tionofos-
foricos, -tionotiolfpsféricos, ~fosfonicos y ~tionofosfonicos { 1) es rea-
lizado preferiblemente con el empleo concomitante de disolvgntes y dilu~
yeutes apropiadog. Como tales entran en consideracién practiicamente to-
dos los disolventes organicos inertes. A éstos pertenecen particularmen-

te hidrocarburos alifiticos y aromaticos eventualmente clorados, tales
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como benceno, tolueno, xileno, bencina, cloruro de metileng, clorofor-
mo, tetracloruro de carbono, clorobenceno; éteres, por ejemplo éter
dietilico, eter dibutilico, dioxano; ademds, cetonas, por ej,éniplo acetona,
metiletil=, metilisopropil- y metilisobutilcetona; ademés,' f;itritos, tales
como acetonitrilo y propionitrilo.;

Como aceptores de dcidos pueden encontrar
aplicacién todos los usuales agentes ligadores de dcidos. Comprobaron
éer particularmente eficaces carbonatos y alcoholatos alcalinos, hidro-
xidos de alcali, tales como carbonatos, metilatos o etilatos de sodio y de
potasio; ademas, aminas alifaticas, aromaticas o heterociclicas, por
ejemplo, trietilamina, dimetilamina, dimetilanilina, dimetilbencilamina
y piridina.

La temperatura de reaccion puede variar dentro
de un margen amplio. Por lo general, se trabaja entre 20 y 809, preferi~
blemente a 35-55°C. -

La reaccidn es llevada a cabo generalmente
a la presion normal.

Para la realizacion del procedimiento, en la
mayoria de los casos, se aplican lag sustancias de partida ep rélac;iones
equimolares, Un exceso de uno u otro de los componentes no aporta ninguné
ventaja esencial, La reaccion es llevada a cabo preferiblemente en presen-
cia de uno de los px:ecitados disolventes, asi como eventualmente en pre- '
sencia de un aceptor de dcidos, a las temperaturas indicadas; después de

una agitacion durante varias horas, eventualmente bajo calentamiento, la

mezcla de reaccién es filtrada y la mezcla es distribuida en agua, conlq
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que el producto de reaccion se pr_eciplta que entonces es elaborado y
purificado en forma usual,

Los compuestos segun la invencion se pregen-
tan como aceites y pueden ser caracterizados por- su {t}dice de refrac-
cion,

Como ya se ha mencionado varias veces, los
nuevos ésteres de acidos lepidino-fosforicos, -tiolfosforicos, -tionofos-
foricos, -tionotiolfosforicos, -fosfonicos y -tionofosfonicos se distinguen
por una eficacia insecﬁcida sobresaliente contra parasitos dg plantas,
teniendo un buen efecto contra insectos tanto chupadores como devorado-
reé. También tienen un buen efecto contra parasitos antihigignicos y de
provisiones.

Por estas razones, los compuestos segun la in-
vencion son aplicados con buen resultado como parasitici'das,f sobre todo,

en el gector de la proteccion de plantas.

Las sustancias activas segiin el invento, pre-
parables y aplicables segun el invento, a una buena tolerabilidad por las
plantas y a una favorab le toxicidad para animales de sangre caliente, se
prestan para ccnbat‘ir todos o ciertos de los estados de desarrollo normal«
mente sensibles y resistentes,con inclusion de los preembrignales, de ar-
tropodos (nematodos), hongos fitopatdgenos, en cuanto son cpnocidos como
pardsitos, respectivamente agentes patogenos, en la agricultura, enla

silvicultura, en el sector de la proteccion de provisiones y materiales asi

como de la higiene.
"

A los pardsitos de 1a agricultura, de la silvicul-
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tura, as{ como de provigiones y materiales y autihigiénicos pertenecen:
del género de isopodos, por ejemplo Oniscus asellus, Armadillidum
vulgare, Porcellio scaber

del género de diplépodos, por ejernplo Blaniulus gutfulatus

del genero de chilopodos, por ejemplo Geophilus carpophagus,

Scutigera spec.

del genero de simphyla, por ejemplo Scutigerella immaculata

del género de ardcnidos, por ejemplo Sco.rpio maurus, Latrodecius mac~
tans,

del genero de dcaros, por ejemplo Acarus siro, Argas reflexus,

Ornithodoros moubata, Dermanyssus gallinae, Eriophyes ribis,

"Phyllocoptruta oleivora, Boophilus microplus, Rhipicephalus evertéi,

Sarcoptes scabiei, Tarsonemus spec. Bryobia praetiosa, Panonychus citri,
Panonychus ulmi, Tetranychus telarius, Tetranychus tumidﬁg,
Tetranychus urticae '

del géner_o de tisanuros, por ejemplo Lepisma saccharina

del genero de Collembola, por ejemplo Onychiurus armatus

del género de ortdpteros, por ejemplo Blatta orientalis, Periplaneta ame-
ricana, Leucophaea maderae, Blattella germanica, Acheta domesticus,
Glyllotalpa spec., Locusta migrotoria migratorioide's, Melanoplus diffe-
rentialis, Schistocerca gregaria

del género de dermapteros, por ejemplo Forficula auricularia

del género de isopteros, por ejemplo Reticulitermes spec.

del género de anopluros, por ejemplo Phylloxera vastatrix, Pemphigus

spec., Pediculus humanus corporié
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del género de tisanopteros, por ejemplo Hercinothrips femoralis,

Thrips tabaci

del género de heterdpteros, por ejemplo Eurygaster spec., Dysdercus
intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius, Rhodnius prolixus, .
Triatoma spec.

del género de homdpteros, por ejemplo Aleurodes brassicae,

Bemisia tabaci, Trialeurodes vaporariorum,' Aphis gossypii, Brevicoryne
brassicae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis pomi, Eriosoma
lanigerum, Hyalopterus arundinis, Macrosiphum avenae, Myzus cerasi,
M:;rzus persicae, Phorodon humuli, Rhopalosiphum padi, Empoasca spec.
Euscelis bilobatus, Nephotettix cincticeps, Lecanium corni, Saissetia
oleae, Laodelphax striatellus, Nilaparvata lugens, Aonidiellg aurantii,
Aspidiotus hederae, Pseudococcus spec., Psylla spec.

del género de lepiddpteros, por ejemplo Pectinophora gossypiella,
Bupalus piniarius, Cheimatobia brumata, Lithocolletis blancardella,
Hyponomeuta padella, Plutella maculipennis, Malacosoma neustria,
Euproctis chrysorrhoea, Lymantria spec,, Bucculatrix thurberiella,
Phyllocnistis citrella, Agrotis spec., Euxoa spec., Feltia spec.,

Edrias insulana, Heliothis spec., Laphygma exigua, Mamestra brassicae,
Panolis flammea, Prodenia litura, Spodoptera spec., Trichoplusia ui,
Carpocapsa pomonella, Pieris spec., Chilo spec., Pyrausta nibjlalis,
Ephestia kuhniella, éalleria mellonella, Cacoecia podana, Capua reticula~
na, Choristoneura fumiferana, Clysia ambiguella, Homona magnanima,
Tortrix viridana,

del género de coledpteros, por ejemplo Anobium punctatum,

Rhizoperha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides obtectus,
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Hylotrupes bajulus, - Agelastica alni.r Leptinotarsa dece;nlineata_t,
Phaedon cochleariae, Diabrotica spec., Psylliodes chrysocephala, -
Epilachna varivestis, Atomaria spec., Oryzaephilus. surinamensis,
Agthonomus spec., Sitophiluskpec., Otiorrhynchgs su}catus,
Cosmopolites sordidus, Ceuthorrhynchus assimilis, Hypera postica,
Dermestes spec., Trogoderma spec., Anthrenus spec., Attagenus spec,,
Lyctus spec., Meligethes aeneus,, Ptinus spec., Niptus holaleucus,
Gibb_iuxz.l psylloides, Tribolium spec., Ténebrio molitor, Agriotes spec.,
Conoderus spec., Melolontha melolontha, Amphimallus solstitialis,
Costelytra zealandica |

del género de himendpteros, por ejerhplo Diprion spec,, Hop}ocampé
spec., Lasius spec., Monomorium pharaounis, Vespa spec.

del género de dipteros, por ejemplo Aédes spec., Anopheles spec., -
Culex spec., Drosophila melanogaster, Musca domestica, Fa:nnia spéc.,_
Stomoxys calcitrans, Hypoderma spec., Bibio hortulat;us. Oxcinella

frit, Phorbia spec., Pegomyia hyoscyami, Calliphor; erythrocephala,
Lt_;cilia spec., Chrysomyia spec., Cerati‘tis capitata, Dacus vleae,
Tipula paludosa .

del género'de sifondgeros, por ejemplo Xenopsylla cheopis.

‘. Las sustancias activas pueden ser ¢laboradas
én las formulaciones usuales, tales con;o goluciones, emulsipn.es, pol'vosv
arrojables, suspensiones, polvos, pfeparados de eSpolvoreax;, espumas,
pastas, polvds solubles, granulados, aerosoles, concentradog de éuspen-

sion-emulsion, polvos desinfectantes de semillas, sustancias naturales y

sintéticas impregnadas con sustancias activas, encapsulaciones fin{simas
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cn sustancias polimeras y en envolturas para semillas; adernds, en for-
mulaciones para dispositivos de fumigacion, tales como cartuchos, latas,
espirales y similares de fumigacion, asi como formulaciones de nebuliza-

cion en frio y en caliente de volumen ultrabajo.

Estas formulaciones son producidas en formsa
conocida, por ejemplo por mezclamiento de las sustancias activas con
diluyentes, vale decir, disolventes liquidos, gases licuados puestos bajo
presiéﬁ y/o vehiculos sélidos, eventualmente con el em'pleo de agentes
tengioactivos, vale decir, emulsivos y/o agentes dispersantes y/o agentes
espumantes. En el caso de la utilizacidn del égua como diluyente, pueden

emplearse por ejemplo también disolventes organicos como disolventes au-

xiliares.

BEuntran en consideracion esencialmente, como
disolventes liquidos; hidrocarburos aromaticos, tales como xileno, tolueno,
b enceno o alquilnaftalenos; hidrocarburos aromaticos o alifaticos clorados,
tales como clorobencenos, cloroetilenos o cloruro de metileno; hidrocar-
buros alifiticos, tales como ciclohexano, o parafinas, por ejemplo frac-
ciones de aceite mineral; alcoholes, tales como butanol o glicol, asi como
sus eteres y é.steres; cetonas, tales como acetona, metiletilcetona, metil-
isobutilcetona o ciclohexanona; disolventes fuertemente polares, tales
como dimetilformamida y sulféxido de dimetilo, as{ como .agua; como dilu~
yentes o vehiculos gaseosos licuados: tales liquidos que a la temperatura
normal y a la presién normal son gaseosos, por ejemplo gases impelentes
de aerosoles, tales como hidrocarburos halogenados; como vehiculos séli-

dos: minerales naturales molidos, tales como caolines, arcillas, talco,
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creta, c1arzo, éttapulguita, montmorilionita, o tierra de diatomeas, o
minerales sintéticos molidos, tales como dcido silicico altamente dis-
perso, oxido de aluminio y silicatos; como emulsivos y agentes espumati-
tes; emﬁléivos no iondégenos y anionicos, tales como ésteres de polioxieti=
leno y acidos grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes grasos, por
ejemplo éteres alquilaril-poliglicolicos, sulfonatos alquilicos, sulfatos al~
quilicos y sulfonatos arflicos, asi como hidrolizados de albimina; como
agentes dispersantes: por ejemplo ligﬁina, lejias de desecho de sulfito y
metilcelulosa.

- Las sustancias activas pueden estar presentes
en las form.ulacionés en mezcla con otras sustancias activas conocidas.

Por lo general, las for'mulaciones contienen
entre 0,1 y 95 %, preferiblementé entre 0,5 y 90 % en peso dé sustancias
activas.

Las sustancias activas pueden ’ser a;:,licadas
como tales, en forma de sus formulaciones o como formas de apli¢acion
preparadas de las Gltimas. La aplicacion es efectuada en forma usual, por
ejemplo rociada, pulverizacion, nebulizacién, espolvoreo, esparcimiento,
fumigacion, gasificacidén, riego, desinfeccion o incrustacidn.

En las preparaciones listas para el pso, las
concentraciones de la sustancia activa pueden variar dentro de limites am=~
plios. Por lo general, estdn entre 0; 0001 y 10 %, preferiblemente entre
0,0l y1%.

Las sustancias activas pueden ser empleadas

con buen resultado también en el llamado procedimiento de aplicacion de
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volumen ultrabajo, donde es posible aplicar formulaciones de hasta un

95 % de sustancia{ activa o la sustancia activa sola al 100 %.

En la aplicacion, contra pardsitos antihigiéni~"
cos y de provisiones, las 's'ustan;:ias activas se distinguen por um efécto
residual excelente sobre madera y arcilla, asi como por una huena resis-
tencia a alcalis sobre bases encaladas.

Ejemplo A.
Ensayo con Drosophila -
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicolico,

' Para obtener una preparacion adecuada de sus-
tancia activa, se mezcla una parte en péso de la sustancia activa con la
cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicaua del emulsivo,
y se diluye el concentrado con agua hasta la concentracion deseada.

Mediante una pipeta, se aplica 1 cm3 de la pre-
paracién de sustancia activa a un disco de papel para filtrar de 7 cm de
didmetro, Se coloca este disco en estado mojado sobre la abertura de un
recipiente de vidrio, en el cual se encuentran unas 50 drosofilas (Droso-
phila melanogaster) y se lo cubre con una placa de vidrio. |

Al cabo de los tiempos indicados, sg determina
la destruccion en %, significando 100 % que fueron matadas todas las moss
cas, mientras que 0 % significa que no fue matada ninguna mosca.

lL.as sustancias activas, sus concentraciones, los

tiempos de evaluacién y los resultados, consian en la siguiente tabla:
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Tabla 1.

(Engayo con Drosophila)

Sustancia concentracion grado de destruccion
activa de la sustmdia en % _
Co activa en % al cabo de 1 dia
OCsH
" a5
0-P< 0,1 40
CZHS 0,01 0
72
N
(conocida)
S
" CZHS
o-p/o
0,1 0
(conocida)
CH3 [
S
n OC,H 0,1 100
275 '
72 __0-p7 0,01 100
. TTNOCgH, ’
-"\ '
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Tabla 1.(continnacidn)

(Ensayo con Drosophila)

Sustancia concentracion grado de destruccion
_activa | de la sustancia o en %
activa en % al cabo de 1 dia °
CH
3 0,1 100
S 0,01 100
141
- OCyH,
v “0-P____
OCQII5
~
C1
CHg
‘ " SC.Hnn
3T
‘ 72 0-p~ 0,1 100
T~ 0C,H, 0,01 100
~
Cl.
CH
3 S
" CoH 0,1 100
245 '
Z -o-p< 0,01 100
0C,H;
N
1
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Ejemplo B.
Ensayo cou Plutella
Disolvenie: 3 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 ,par’;e en peso de éter alquilarilopoliglicélico
Para obtener una preparac'lén 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 emulgi-

vo, y se diluye el concentrado con agua hasta la concentragién deseada.

La preparacion de sustancia activa es rocia-
da sobre hojas de col (Brassica oleracea) hasta su mojadura al grado
de formacion de rocio, y sobre las mismas se colocan orugas del ara-_-'
fiuelo de' las coles (Plutella maculipennis).

Al cabo de los tiempos indicadog, se determi-
na la destruccion en %, significando 100 % que fueron matadas todas las
orugas, mientras que 0 % significa que no fué matada n'mg;_ma oruga,

Las sustancias activas, sus coricentraciones;

los tempos de evaluacion y los resultados constan en la siguiente tabla:
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Tablaa2.

_____{(Ensayo con Plutella)

, grado de - |
Sustancia concentracion destruccion en %
activa de la sustancia al cabo de 3 dias
activa en % ' '
0
,. CoHy 0,1 100
o-P<O 0,01 0
(conocida)
CH
3
S
1"
CH
3
op— 0,1 100
T~-0C,H5 0,01 100
CH
3
S
" SCgH 0,1 100
7 ’
7 N -o-P< 0,01 100
l OC2H5
N 'y
N
CHS S
n /SC3H7H Oll 100
72 -0-P 0,01 100
ToC,H,
N
N
Cl
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Ejemplo C. ‘
Ensayo con Tetranychus (resistente)
Disolvente: 3 partes en peso de acetona
Emulsivo: 1 parte en peso de éfer alquilarilpoliglicélicé)

Para obtener una preparacion adecuada de susg-
tancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia activa con la can-
tidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del emulsivo, y
se diluy;a el concentrado con dgua hasta la concentracién deseada.

La preparacién de sustancia actjva es pulveri-
zada gsolre plantas de judias (chauchas) (Phaseolus vulgaris).de una altura
de 10 a 30 cm. hasta su mojadura al grado de formacion de gotas. Estas
plantas de judias (chauchas) estin fuertemente atacadas por todos los es-
tados de desarrollo del dcaro hilador comun o del dcaro hilador de la judia
{chaucha) (Tetranychus urticae).

Al cabo de los tiempos indicad(;s, se determina
la destruccion en %, significando 100 % que fueron matados todos los acaros
hiladores, mientras que 0 % significa que no fué matado nipgan acaro hila-
dor.

Las sugtancias activas, sus concentraciones,

los tiempos de evaluacion y los resultados constan en la siguiente tabla:
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Tabla 3.

(Ensayo con Tetranychus)

Sustancia
- activa

concentracion
de la sustancia
activa en %

grado cie destruccion
en %
al cabo de 2 dias =~

/C6H5
\\
0C2H5
( conocida)
CcH
3 s
1] CH3
Z -0-p_
OC2H5
~
S
"
O-P/ SC3H7n
\

0,1

0,1

95

80
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Ejemelo D,

Ensayo de concentracion 1{mite / insectos habitantes en el suelo

Insecto de ensayo: Cresas de Phorbia antiqua en el suelo

N

Disolvente: 3 partesien peso de acetona

Emulsivo: 1 parte en peso de éer alquilarilpoliglicolico

| Para obtener una preparacion adecuada de

sustancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la sustancia activa con la
cantidad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indicada del emul-

sivo y se diluye el cong¢entrado con agua hasta la concentracidon deseada.
. .

Se mezcla la preparacion de sustancia activa
t 1

intimamente con tie rr%. En esto, la concentracion de 1a sustancia activa
en la preparacién no tiéene practicamente uinguna importénc ja, decisiva

es tan solé la cantidad?len peso de la sustancia activa'por unidad de volu-
men de la tierra, cuyaI

cantidad se indica en ppm (= mg/litro). Se intro-

duce la tierra en maceLas y se dejan éstas en reposo a la temperatura

[
I
'
|
{

ambiente.
I Al cabo de 24 horas, se introducen los animales

de.ensayo en la tierra tratada y, al cabo de otros 2 a 7 dias, se determina

en % el grado de efecto de la sustancia activa, contandose lps 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 sigue viviendo
todavia un numero de insectos de ensayo exactamente igual que en la tierra

testigo no tratada,.

Las sustancias activas, sus cantidades de apli-

cacion y los resultados constan en la siguiente tabla:
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Tabla 4.

(Ensayo con insecticidas en el suelo / cresas de Phorbia antiqua en el suelw)

. grado de destruccion en %
. a una concentracion de la sustancia
activa de 10 ppra - '

Sustancia
" -activa

"

0C,H
O'P/ 5

T~ CgHyg

100

o-_p/@ ' 100

'S OCyHg .




i
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Tabla 4.(continuacion)

(Ensayo con insecticidas en el suelo / cresas de Phorbia antiqua en el suelo)

Sustancia grado de destruccion en %
activa a una conceuntracion de la sustancia

activa de 10 ppm

O-p//oczn5 100

" \ SC3H7

100

100




Tabla 4.(continuacion)

(Ensayo con insectigidas,en,el suelo / cresas de Phorbia antiqua en el suelo)

Sustancia - grado de destruccion en %
activa _ a una concentracién de la sustancia
activa de 10 ppm

CH3 100

100
i
CH, ' .
I CpH, 100
7 N7 " ocyHg
» S
~ ' s ’
o)
CH
3 " OCyH, 100
0-P
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I.jemplos de Preparacion

Kjemplo 1.

S
1" .
i,
0-1’:// k
\ \(‘,(“‘2”5

32 g (0, 2 moles) de 6-hidroxi-lepidina (4)
[prcparada scgun Khimiya Geterotsiklicheskikh Socdinenii, No. 4,
paginas 509-514 (1’971)_7 son suspendidos en 200 mil de ucetonitriloy ¢
mezclados a 60°C con una solucion de 8 g (0 2 mole<) de hidroxido de
sodio en 8 ml de agua. Subsiguientemente se agita 1a mezcla durante me-
dia hora a 60°C y se le agregan a esta temperatura 38 g (0, 2 moles) de
cloruro de éster de dcido metil-O-etil-tionofosfénico. Se cé;ienta la meze-
cla de reaccion durante 3 horas a 70°C y se la agita durante la noche a
la temperatura ambiente. Despues de separarse por filtracién ei clorurgy
de sodio precipitado, se recoge el filtrado en cloroformo, se lava la solu~
cion cloroformica con hidroxido ﬁe sodio 2-normal y subsiguientemente
con agua hasta la reaccion neutra; se separa la fase de disolvente y se la
deshidrata, se elimina el disolvente por destilacion y se somete el pro-
ducto de reaccion a una destilacion inicial bajo pre sion reducida, Para la
eliminacién total del .piro(:ster formado concomitintemente, se recqge el
producto de reaccion en éter y se lo precipita, por introduccion de &cido

clorhidrico, como hidrociururo. La sal precipitada es recogida por suc-
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cion, disuelta en agua; la solucion es ajustada con hidroxido de sodio
2~normal a la reaccion debilmente alcalina, es recogida en cloroformo y
lavada con agua hasta la reaccidn neutra. Después de la separacion dc; la
ca‘pé acuosa, ge deshidrzata la capa organica y se elimina ¢l diéo]venté. .
Queda el éster de dcido metil-O-etil-O-/ 4-lepidin (6)-il /-tionofosfénico
como en aceite claro con un rendimiento de 26 g (46 % de la teoria); el
producto tiene cl indice de reaccién- n‘I;’ : 1,5955,

En forma analoga a la descripta ¢n el Ejemplo

1,. se preparan los siguientes compuestos:
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! :
Ejemplg constitucion rendimiento datos fisicos
No. (% de la teoria) ({ndice de refraccion)
CH3 S 7 3
" \ 68 n23. 11,6173
: O-P/@ D
2 72 N N
] OCZHS
N ~
N
i
CH, S
"
_— CyHyg v
O-P\ 85 n“ :1,5791
3 7 OCyHjg D o
|
\ ]
CH S f
3 " OCoH
4 ST~ sCgH,m 53 n23 . 1,5907
D

[$2]

CH, S
" l
v N 62
l .
~N 7
LN/
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Ijemplo cénstitucién rendimiento datos fisicos
No, | (% de la teoria) (indige de refraccion)
CH O
3 1"
i 23, )
-l’(OC2I15)2, 68,5 n“: 1, 5384
b . D
6
o)
"
O-P (0CH3)2
T 37,6
CHg S
" CH
o) P/ 3
8 7 N T~ 0CyH, 63 023 ; 1,5990
| D
> ey
Cl
1"t / \
O-P =. 44
9 N
OC,Hs
.
Cl
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Ifjemplo constitucion rendimiento datos fisicos
No. (% de la teoria) | (indice de refraccion),

CHg S 64 n2%. 1, 5922

" __ocym, D
10 ‘ 0-P ‘
N >
c1/ Nl
S
O-P(OCHy), !
48 '

11

CH, 0

0-P(OCH,)
12 32 50
Cl
CHjg 0
a1
CHg " CoH
_—C2Hs 25
O-P 76 n, : 1,5819

14 v [j \OCZHS

-

Cl/LN/
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Descrita suficientemente la naturaleza del

invento, asi como la manera de realizarse en la pfactica, de-

_be hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi-

cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto

no alteren su principio fundamental.
REIVINDICACIONES
1.- Procedimiento para preparar ésteres de
fcidos lepidino(tiono)(tiol)~Fosféricos~(fosfénicos), de £ére
mula general
o(s)

"

— ! (1)

en la cual Rl representa alquilo o alcoxi, cada uno conl a 6
&tomos de carbono, el radical fenilo o n-propilmercapto, mien-~
tras que R2 significa un grupo alquilo de bajo peso molecular
con 1 a 6 &tomos de carbono y X cloro o hidrégeno; caracteri-
zado porque se hace reaccionar halogenuros de &steres de &ci-

dos (tiono)(tiol)=-fosfdricos-(fosfdnicos) de Férmula
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en la cual Rl y RQ tienen los significados arriba definidos,

con derivados de hidroxi-lepidina de férmula:

.OH

(r11)

en la cual X tiene el significado arriba definido, en forma de
sus sales alcalinas, alcalinoterreas ¢ de amonio, ©-en pre-
sencia de aceptores de &cidos, en disolventes orgénicos iner~

tes, a temperaturas entre 20 y 802C, con preferencia entre

'35 y 559C. ‘

2.~ Procedimiento para preparar ésteres de
4cidos lepidino(tion) (tiol)~-fosfbédricos—(fosfdnicos), tal y como

queda sustancialmentes descrito en la Presente Memoria.

Esta Memoria consta de 30 hojas escritas a

maquina por una sola cara.

Madria, “ % FED. g
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.

L &gy,

P b. Fie ACEED ¥ mmygx,

doy |, Guela Fumandas
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