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la presente invención se refiere a un procedimien­

to para preparar nuevos ásteres de ácidos piridazinil(tiono) 

(tiol)-fosfdnicos, insecticidas, acaricidas y nematocidas.

Ya es conocido que ásteres de ácidos piridazinil- 

tionofosfdricos y -tionofosfdnicos p.ej. ásteres de ácidos 

0,0-dietil-0-¿/q-hidroxi- o 6-cloro- y 6-N,N-dimetilcarba- 

moiloxi-piridacin (3) il7“ tionofosfdricos compárece: Paten­
te norte-americana No. 2.759*938 y Patente publicada no exa­

minada de la Eep. Ped. Alemana Dio. 2.049.813) y ásteres de 
ácidos 0-etil-0-,/1,6-dihidro-6-oxo-piridacin(3) il7~t:iono- 

metano y -etanofosfdnicos (compárece: Solicitud de Patente 

holandesa publicada No. 6.904.664) tienen propiedades insec­

ticidas y acaricidas. :
Ahora se ha encontrado que los nuevos ásteres de 

ácidos piridazinil-fosfdnicos, -tiolfosfdnicos, -tionofosfd- 

nicos y -tionotiolfosfdnicos de la fórmula:

en la cual
X e Y que pueden ser iguales o diferentes, representan oxíge­

no o azufre,
R1 representa alquilo con 1 a 6 átomos de carbono,

Rg alquilo con 1 a 4 átomos de carbono,

alcoxi con 1 a 4, alquiniloxi con 2 a 5, alquilsulfoniloxi 

con 1 a 3 y monoalquilcarbamoiloxi con 1 a 3 átomos de carbono, 

además,
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halógeno, benclloxl, benzolloxl, asi como fenoxi eventualmente 

substituido una o varias veces Igual o diferentemente por halógeno, 

nitro, ciano, alquilo, halogenoalqullo, -SOgCHg, -SOjCH^Cl 

y/o alqulltio y

g R^ hidrógeno o alquilo con 1 a 3 átomos de carbono,

tienen un excelente efecto insecticida, acarlclda y nematodiclda.

Además, se ha encontrado que los nuevoB ásteres 

de ácidos piridazinil-fosfóntcos, -tlolfosfónlcos, -tionofosfónicos y 

-tionotiolfosfónicos de la fórmula (I) son obtenidos cuando 

10 a) halogenuros de ácido de monoésteres de ácidos íosfónlcos, tlolfos- 

fónicos, tionofosfónicos y tionotiolfosfónicos, respectivamente de 

la fórmula

X
Rl V>P-H al (i»

H
15 en la cual

r  , R , X e Y  tienen los significados arriba indicados y

Hal representa halógeno, preferiblemente cloro,

se hacen reaccionar con derivados de la l , 6-dlhldro-6-oxo-plrldazlna

de la fórmula

H
en la cual

R y R tienen los significados arriba Indicados,
3 4

eventualmente en presencia de un aceptor de ácido o eventualmente en
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forma de las correspondientes sales alcalinas, alcallnotérreas o de 

amonio, asi como eventualmente en presencia de un disolvente, o 

t)  aquellos compuestos de la fórmula (I) en la cual Rg representa alqttll- 

¿■■ulíoniloxi o benzoiloxt, son obtenidos también cuando ásteres de ftcldos 

plridac inil-fosfónicos, -tiolfosfónicos, -tlonofosfónicos y -tionotiol- 

fosfónicos, respectivamente, de la fórmula

HO- (IV)

en la cual

R R R X e Y tienen los significados arriba Indicados,
1' 2 ' 4

LO ' se hacen reaccionar con un halogenuro de ad ío  de la fórmula

R-Hal (V),5 2

en la cual

r 5 representa alquilsulfonilo con 1 a 3 átomos de carbono, o benzolla, y 

Halg tiene el significado indicado para Hal,

15 eventualmente en presencia de un aceptor de ácido y eventualmente en

presencia de un disolvente, o

c) aquellos compuestos de la fórmula (I) en la cual Rg representa 

monoalqullcarbamoiloxl, son obtenidos también cuando los compuestos 

de la fórmula (IV) se hacen reaccionar con isoclanatos de alquilo de la 

£0 fórmula Alk-NCO (vj) <

en la cual

Alk representa alquilo con 1 a 3 átomos de carbono, • ■

eventualmente en presencia de un catalizador y eventualmente en pre­

sencia de un disolvente.
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Sorprendentemente, los ásteres de ácidos 

piridaz Lnll-fosfónicos, -tlolfosfónicos, -tionofosíónlcos y -tionotlol- 

fosfónicos, según la invención muestran un mejor efecto Insecticida, 

a carie ida y nematodicida que los correspondientes ásteres de ácidos 

piridaciniltionofosfór icos y -fosfónicos substituidos conocidos de una 

constitución análoga y de igual orientación de actividad. Por consiguiente, 

los productos de acuerdo con la presente invención representan un ver* 

dadero enriquecimiento de la técnica.

Si, como sustancias de partida, a titulo de

ejemplo, se emplean según la variante de procedimiento (a) cloruro del 

ácido S-etil-tioletanofosfónico y 3-hidroxi-6-(N-etilcarbamoiloxi)plri-

dazina, según la variante de procedimiento (b) diéster de ácido O -etil- 

0-£6-hldroxi-piridacln(3)tÍ7-n-propanofoaf6nlco y cloruro de benzoilo 

y según la variante de procedimiento (c) áster de ácido 0 -e tll-0 - £ 6- 

hidroxi-piridactn(3)ij7-tlonoetanofosfónlco e isoclanato de etilo, el desa­

rrollo  de las reacciones puede ser representado por los siguientes e s ­

quemas de fórmulas: 

a)

c 2h5s,

C2H5
> C1 + HO- Q  - o - c o - n h - c 2h b

agente 
llgador 
de ácido
----------- >

-  H C l

C HqS v  "
2 6 >  
w - O ' 0 '

CO

H

Cí H5
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CoHjjO "
- 5 > - o - / /

- C3H7/
-OH + C1-C0

agente 
ligador de 
&cldo

- HCl

C2H5 °

n "C 2̂ *7'

Ort

> p-°-Q -°-C0- O

c)

c 2h 5°. "

:2H5
2~ 5' > - o - O

c „h , /
OH + C2H5-NCO

* o-O-CO-NH

C2H5

Las substancias de partida a emplear están

definidas unívocamente por las fórmulas (II) a (VI). En las m ism as, sin 

embargo, representan preferiblemente:

X azufre,

Y oxígeno,

S j alquilo lineal o ramificado con 1 a 5 átomos de carbono,

Bg alquilo lineal o ramificado con 1 a 3 átomos de carbono, 

í í3 alcoxl lineal o ramificado con 1 a 3, alquialloxl lineal o ramificado 

con 3 a 4 átomos de carbono, cloro, bromo, m etll- 6 etllauifoniloxl.
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N. me,il- 6 N -etilcarbanulloxi. benclloxiy preferiblemente fentoxl 

substituido una a «rea veces « . 1  o diferentemente por cloro. nitro, 

ciano, metlio. etilo, metiltlo, etittio y / .  « illu o rm ^ llo  6 bencomo*,

r  hidrógeno, metilo y etilo.
L0S halogenuroB de ácido de monoáaterea

S de ácidos fosfántcos, ,ioifosf6nicos. tUmofosfánicos y tionotioUoaiánicoa 

m) y loa ásteres de ácidoa plridasinllfosfónicos. -tiolfosfánlcos. -trono- 

íoefónicos y -tionotlolfosfánicos (IV) aon conocldoa y preparablea según

i /oomoárese* Patente norteamericana No. 3.167.574, 
procedimientos usuales (compárese.

w ,  Soucltud de Patente holandesa No. 6.904.664).
0 patente belga No. 671.913, Soucttu

Como ejemplos sean mencionados en detalle;

jos cloruros de ásteres d ec id e s  O -m etll-, O -etll-, O -n-propll-. 

O-isoproptl-, O-n-butil-, O-laobutll-. O -aec-butil-. O -ter-butll- y 

O-n-pentil-metano-, -etano-, -n-propano- .  -isopropanofosfánlcos y 

, - los correspondientes ttono-análogosj además.

,oa cloruros de ásteres de ácidoa S-m etll-. S - e t l l ,  S -n-propil-, S- 

iaopropil-. S-n-butil-. S-iaobutll-, S -sec-butll-, S -ter-bu til- y S-

n-pentil-m etanol, -e«ano-. « -p ropano-e  -leopropano-tiolfosfánico. y

ios correspondientes tlono-análogos, además, los ásteres de ácidos 

o -m etil- , O -etll-, O -n-propil-, O -lso p ro p .l, O -n-butll-. O -lsobuta-, 

0 -sec .bu til-. O -ter-butil- y O -n-pen tll-O -fá- o b-metil-d-Hldroal- 

plrldacln(3)iÍ7-meteno-, -etano-, -n-prop.no- .  -Uopropano-losfánicos 

y los correspondientes tlono-análogoaj

Los ásteres de ácidos O -m etll-. O -etll-. O -n-propll-, O -lsopropa-,
.  . . .  —  ____________ _ r i _

> ■ *« A 11 «

POOR
QUALITY
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£ ”6 -htdroxlplr Idac in (3)ÜJ-metano- , -ew no-.-n-prop.no e leoprop.no-

íosf&nlcos y los correspondientes tlono-análogos;

loe ésteree de ácidos S-m etil-, S -etll-, S-n-propll-. S-isopropll-.

S-n-butll-, S-ieobutll-, S -sec-butil-, S - te r-b u ttl-y  S-n-penttl-O-

¿6-hidroxi-piridacin(3)ií/-tiolm etano-, -etano-, -n-propano- e 

isopropanofosfónlcos, los correspondientes t  tono-análogos y cada vez 

loe compuesto, enbetituldos en 1. posición 4 o 5 por metilo en el anillo

de piridacina.
Loe derivadoe de la 3-hldroxlpirldasIna OID

en eu mayor parte son conocidos y pueden se r  preparado, seg ta  proce­

dimientos usuales. p .e j. en el caso que R , representa alqullsnlíonlloxi, 

se hace reaccionar la 1 , 6-dihldroxlplrldaslna ya conocida con halojenuro 

de ácido alquilsulfónico. Otros procedimientos para la preparación de 

los .derivados conocidos de la 3-hldroxlplrldaulna (IR) pueden verse p .e j. 

em T. Jojtma y Takeshlba, Agr. Blol. Chem._38, 1168-1178 (1974)l 

T. Hakagome. Yakugaku Zasshi, 82. 1005 (1862), 3. Druey, K. M eiery  

K. Elchenberger. Helv. Chlm. Acta 37_, 121-133 (1954) y Patente belga 

No. 813.225.
Como ejemplos sean mencionadas en detalle}

las 6-clo ro-, 6-brom o-, 6-metllsulfonlloxl-, 8-etlleutfonlloxt-, 6-metoxl 

6-etoxi-, 6-n-propoXl-, 6-lsopropoxl-, 6-proparglloxi-, 6-(N-metil-ó 

N-etll)-carbam olloxl-, 6-benclloxl-, 6-benzoiloxl-, 0-<2-nltro-4-tri- 

fluorometllfenlloxl)- ,  8-(2,4-dlclorofenlloxl)-, 6-(2 , 5 -dlclorofenlloxl|-,

6 -(2 ,4 ,6 -triclorofeniloxi) - 6-(2 -metlltlofenlloxl)-, 6-(2-ettltloíenlloxl>-, 

6 -(4-metiltlofenlloxl)-, 6-(4-etlltlofenlloxl)-, 6-(2-nttro- 6 4-nltroíenll-

QUALITY
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oxi)-6-(4-cianofeniloxi)- , 6-(2 • 6 4-m etil- 6 etll-fenlloxl)-, 6-{2,4- 

dimetil-f eniloxi)- , 6-(2, 4-dietll-feniloxi>-, 6-(3-m ettl-4-m etiltio-

feniloxi)- y 6-(3-etil-4-metLltiofenLloxi)-3-oxo-piridazina8 y los co­

rrespondientes derivados substituidos por metilo 6 etilo en la posición

4 ó 5 en el anillo de piridazina.
Los halogenuros de acilo (V), lo mismo que

los isocianatos de metales alcalinos (VI) son conocidos y preparables

según procedimientos habituales descriptos en la literatura.

Como ejemplos sean mencionados en detalle:

cloruro de metiUmUonlto. cloruro de .til.u líontlo , cloruro de benzollo, 

además, los isociansíos de metilo, de etilo, de n-propllo y de leopropllo.

Las variantes de procedimiento (a) hasta fc)

para la producción de los compuestos según la invención, son realizadas 

preferiblemente con el empleo concomitante de disolventes y dlluyentes 

apropiados. Como tales entran en consideración prácticamente todos 

los disolventes orgánicos inertes. A éstos pertenecen particularmente 

los hidrocarburos allfátlcos y aromáticos, eventualmente clorados, 

tales como benceno, tolueno, xtleno, éter de petróleo, cloruro de m e- 

tileno, cloroformo, tetracloruro de carbono, clorobencenoj é teres , 

p .e j. éter dletlllco, éter dlbutílico, dloxanoj además, cetonas, p .e j. 

acetona, metiletílcetona, metlllsopropilcetona y metiUsobutllcetona; 

además, n itritos, tales como acetonltrllo y proplonltrllo.

Como aceptores.de ácido, comprobaron ser

particularmente eficaces los carbonates y alcoholatos de m étales a lca­

linos, tales como los carbonates, mettlatos y etllatos de s|jldio y de po-

POOR
QUALITY
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tasio; además, aminas allí* ticas, aromáticas y heterocíclicas, p .ej. 

trietilam ina, trim etilam ina, dimetilanillna, dimetilbencilamina y p iri- 

dina. La variante de procedimiento (c) puede ser realizada eventualmente 

en presencia de cantidades catali-.ticas de bases orgánicas te rc ia rlas ,

p .e j. diazabiciciooctano o trietilam ina.

En todas las variantes de procedimiento, la

tem peratura de reacción puede ser variada dentro de un margen amplio. 

Por lo general, se trabaja entre 0o y 120°C, preferiblemente entre 10°

y 60°C.

Por lo general, se deja que la reacción se

desarrolle a presión normal.

Para la realización de las variantes (a) y (b)

se aplican los componentes de reacción preferiblemente en cantidades 

equimolares. Un exceso de uno u otro de los componentes no aporta nin­

guna ventaja substancial. En la variante de procedimiento (c), se agrega 

el componente de isocianato de metal alcalino en un exceso de un 10% 

hasta un 15 %.

Por lo general se lleva a cabo la reacción, 

en todas las variantes, en uno de ios precitados disolventes a las tem ­

peraturas indicadas. Terminada la reacción, se puede elaborar la m ez­

cla de reacción como a continuación se describe. En.la variante de reac ­

ción (a), la mezcla de reacción, después de filtrada, vierte en un disol­

vente y la capa orgánica se elabora en la forma usual, m ientras que 

en las variantes de procedimiento (b) y (c)-ta solución de reacción 

se elabora directamente, p .ej. por lavado secado o deehldrataclón y por

P00R
dUALlTY



eliminación del disolvente o por destilación directa de éste último.

Los nuevos compuestos se presentan, en la

mayoría de los casos, en forma de aceites que a menudo no pueden ser 

destilados sin descomposición, pero que pueden ser librados de los ú lti­

mos vestigios volátiles y así purificados por medio de la llamada "desti­

lación incipiente", vale decir, por un calentamiento prolongado a p re­

sión reducida a tem peraturas moderadamente elevadas. Para su carac­

terización sirve el índice de refracción. Una parte de los compuestos 

se presenta en forma cristalina} éstos se caracterizan por su punto de

fusión.

Como ya se ha mencionado varias veces, 

los ásteres de ácidos piridazinil-fosfónicos, -tlolfosfónicos, -tionofos- 

fónicos y -tionotiolfosfónlcos según la invención se distinguen por una 

sobresaliente efLcacia insecticida, acarlcida y nematodiclda. Son efi­

caces contra parásitos de plantas, antihigiénicos y de provisiones y, 

teniendo baja fltotoxlctdad, presentan una buena acción contra insectos 

tanto chupadores, como también mordedores y contra ácaroaj la mayo­

ría  de ios compuestos muestra además un efecto fungicida.

Por esta razón, ios compuestos según la

invención pueden ser aplicados con buen resultado como parasiticidas 

en la protección de plantas, así como en los sectores de la higiene y

de la protección de provisiones.

A los insectos chupadores pertenecen esen

cialmente pulgones (Aphldae), tales como el pulgón verde del duraznero 

(Myzus pérsicas), el pulgón negro de las habichuelas {Doralls fabae), el



- 1 1

5

10

15

20

25

;^lk6n de la avena (Rhopaioslphum padl), e l pulgón de las arvejas 

(M icrosiphum pisi), el pulgón de las papas (Macrosiphum solanlíolii): 

además, el pulgón de agalla del grosellero (Cryptomyzus korschelti). el 

pulgón harinoso de manzanos (Sappaphis malí), el pulgón harinoso de 

C -L lo s  (Hyalopterus arundlnis) y el pulgón negro da cereño» (Mypua

c ek s i) : edemáB, cochlnllha (Coccina). por ejemplo, la cochinilla de 

la iled ra  (Aspidtotu» hederae) la cochinlla' de loa agrio» (Lecantam 

hesperidum), aal como el pulgón pegajoeo (Paeudococcua marítima»)! 

tispiópterofl (Thysanoptera), tales como Herclnothrlpa lem oralis, y 

chinche», por ejemplo, la chinche de la» remolacha» (Pleama ipiadrata).

la phlnche del algodón (Dyadercue lntermedlum).(la chinche de cama 

iclmex lectularta»), la chinche tero» ®hodnlua p ro lta» ) y la chinche 

deChagas (Trlatoma Inteatanali adem is, cigarra», tale» como Enaceite

bilibatas y Nephotettix bipunctatus.

En cuanto a los Insectos m ordedores, prln-

cipjalmente han de mencionarse las orugas de mariposas (Lepldoptéra), 

ta les como la palomilla de las coles (Plutella maculLpennis), la lagarta 

peluda (Lymantrla dispar), la esfinge ano de oro (Euproctls chryso- 

rr ío ea ). la oruga de librea (Malacosoma neustrla); además, la noctuela 

de las coles (mamestra brassicae) y la noctuela de los sembrados 

<Aí:rotis segetum), la grán pléride de las coles (Pieria brassicae), la 

pequefla falena Invernal (Cheimatobla Brumata), la lagarta pequefla de la- 

encina (Tortrlx vlrldana), la oruga negra de antlope (Laphygma frugl- 

perda) y la rosquilla negra, del algodón egipcio (Prudenla litura); además 

la polilla de textiles (Hyponomeuta padella), la polilla de la harina

POOR
ÜUALTTY
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(Ephestia kühnlella) y la grán polilla de la cera (Gallería mellonella).

Además, a los insectos mordedores perte­

necen los coleópteros (Coleóptera), p .e j. el gorgojo (Sltophilus granaras) = 

(Calandra granaría), la dorífora (Leptinotarsa decemlíneata), la crisom ela 

de la romaza (Gastrophysa viridula), la crisom ela del rábano picante 

(Phaedon cochleariae), el escarabajo brillante de la colza (Mellgethes 

aeneus), el coleóptero del frambueso (Byturus tomentosus), el gorgojo de 

las habichuelas (Bruchidius = Acanthoscelides obtectus), el derm esto 

(dermestes frischi), el escarabajo de Khapra (Trogoderma granarlum), 

el gorgojo pardo rojizo de la harina de arroz o tribolio castalio (T rl- 

bolium castaneum), el gorgojo del maíz (Calandra o Sltophilus zeamaia), 

el anobio de pán (Stegobium paniceum), el tenebrlo común (Tenebrio mo- 

litor) y la carcoma dentada de los cereales (Gryzaephilus surinam enaia), 

pero también las especies que habitan en la tie rra , p .e j. larvas de eláteros 

(Agriotes spec.) y larvas de abejorros (Melolontha melolontha); cucara­

chas, tales como la cucaracha alemana (Blattella germánica), la cuca­

racha americana (Perlplaneta americana), la cucaracha de Madeira 

(Leucophaea o Rhyparobla madelrae), la cucaracha negra de las cocinas 

(Blatta orientalis), la cucaracha gigante (Blaberus gtganteus) y la cuca­

racha gigante negra (Blaberus fuscus), asi como Henschoutedenla íle - 

xivitta; además, ortópteros, p .ej. el grillo (Acheta domestlcus); come­

jenes, tales como los comejenes de tie rra  (Retlculltermes ílavlpes) e 

himenópteros, tales como las hormigas, la hormiga de la pradera 

(Lasius niger).
Los dípteros comprenden esencialmente las



>ioscas, tales como las drosóíilas (Drosophlla melanogaster), la mosca 

.ie frutas del Mediterráneo (Ceratltls capitata), la mosca doméstica 

{Musca domestica), la pequeña mosca doméstica (Fannia camculans), 

la mosca brillante (Phormia aeglna) y e l moscón azul de la carne (CalU- 

phora erythrocephala), asi como el tábano (Stomoxys calcltrans); además, 

mosquitos, por ejemplo cénzalos, tales como el mosquito de la fiebre 

am arilla (Aedes aegypti), el mosquito doméstico (Culex pipiens) y el

mosquito de la m alaria (Anopheles stephensi).

A los ácaros (A car i) pertenecen particu lar­

mente los ácaros hiladores (Tetranychldae), tales como el ácaro hilador 

do habichuelas (Tetranychus telariis = Tetranychus althaeae o Tetranychus 

urticae) y el ácaro hilador de los fru tales (Paratetranychus pilosus = 

Panonychus ulmi), ácaros de agallas, p. ej. el ácaro de agalla del g rose­

llero  (Eriophyes ribis) y tarsonemidos, p .e j. el ácaro am arillo o de la 

punta de brotes (Hemitarsonemus latus) y el ácaro del fresal o de ciclá- 

menes (Tarsonemus pallidus)} fíhalmente el arador del cuero (Ornitho- 

dorus moubata).

En la aplicación contra insectos nocivos para 

la higiene y provisiones, particularmente moscas y mosquitos, los p ro­

ductos del procedimiento se distinguen, además, por un excelente efecto 

residual sobre m aderay arcilla, asi como por una buena resistencia a

álcalis sobre bases encaladas.

A una baja toxicidad para animales de sangre

caliente, las substancias activas según el Invento tienen fuertes propie­

dades nematodicidas y, por ésto, pueden ser empleados para combatir
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alliíttcoB tales como clcloh.m no, peraltase por ejemplo fracciones de 

petróleo, alcoholes ta le , como bu.rn.ol o gllcol. asi como su . i t e r e .

„ éste res , « to n a s  tales como acetona, m ettletllcetona, m etlltaobutll. , 

c e n a  o clelohexanona, solventes polares tu e rte , ta les como dtm e.il- 

formamída y dlmetllsulfóxldo, así como agua, bajo agentes dlbxyentes o 

portadores gaseosos licuados, se entienden aquellos líquidos que son ga­

seosos a tem peratura normal y bajo presión norm al, por ejemplo ga­

ses propulsores de aerosol, tales como hidrocarburos halogenados por 

ejemplo, freom como portadores sólidos entran en consideración mine­

ra les naturales molidos ta les como caolines, a rc illa s , talco, c re ta , 

cuarso, attapulgulta. montmorlllonlt. o tie rra  de dlatomeas. y m inera­

les Slntótlco. molidos, mies como ócido silícico altamente disperso, 

óxido de dom inio y silicatos, como « e n te ,  em u ls ió n » * .. v l°

tes entran en consideración.'emulsionante, no lonógenos y amónicos, 

ta les como ésteres polloxletlléntco. de to ldo , grasos, é teres polloxl- 

Sitíemeos de alcohole, «rasos, por ejemplo éter alqullarllpollgllcóllco. 

alqullsulfonatoa, alqullsulfato. y arilsulfonato.¡ como agentes d isper­

santes: por ejemplo lignina, le jía , de desecho de « U to  y m etllcelulosa.

Las substancias activas «agón el Invento 

pueden e sta r presentes en la . formulaciones en m eada  con o tra , .obstan  

cías activas conocidas.
Por lo general, las formulaciones contienen 

entre o, 1 y 95 *  en peso de substancia activa, preferiblemente entre

0,5 y 90 % en peso.
Las substancias acttvas puedan se r aplicadas

POORQUALITY



nematodos, particularmente nematodos fltopatógenos. A éstos pertenecen 

esencialmente nematodos de hojas (Arphelenchoides), tales como los ne­

matodos anguiformes de crisantemo (A. ritzemabosi), de frutilla 

(A. fragariae), de arroz (A. oryzae); nematodos de tallos (Ditylenchus), 

tales como dipsacáceas (D. Dipsaci); nematodos de agallas de raíces 

(Meloidogyne), tales como M. arenaria y M. incógnita; nematodos forma- 

dores de quistes (Heterodera), tales como el nematodo de patata (papá!

(H. rostochiensis), el nematodo de remolacha (H. schachtii): así como 

nematodos de raíces de vida libre, p .ej. de las especies Pratylenchus, 

Paratylenchus, Rotylenchus, xlphlnema y Radopholus.

Las sustancias activas según la invención 

pueden ser llevadas a laB siguientes formulaciones usuales, tales como 

soluciones, emulsiones, suspensiones , polvos, pastas y granulados.

Estas se preparan en forma en si conocida por ejemplo por mezclado de 

las substancias activas con dlluyentes, vale decir, disolventes líquidos, 

gases licuados que se encuentran bajo presión y /o  sustancias portadoras 

sólidas, eventualmente bajo utilización de agentes tensloactivos, vale 

decir emulsionantes y/o dispersantes y/o agentes espumantes. En caso 

de utilización de agua como diluyente, pueden u tilizarse, como disolventes 

auxiliares por ejemplo también solventes orgánicos. Como disolventes 

líquidos entran básicamente en consideración; hidrocarburos aromáticos 

tales como xileno, tolueno, benceno o alqullnaftalenos, hidrocarburos 

aromáticos clorados o hidrocarburos alifatlcos clorados, tales como 

clorobencenos, cloroetilenos o cloruro de metlleno, hidrocarburos

POOR
ÜUAUTY
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allfétlcos tales como ciclóla « n o , p a r tln a s  por ejemplo fracciones de 

petróleo, alcoholes tales como butanol o gllcol. asi como so . é teres 

y t e r e s ,  cotonas tales como acetona, m rtll.tllc .to n ., m etlllsobutll- 

cetona o ciclohesanona, solventes polares fuertes ta le , como dlm rtll- 

formamlda y dlmetilsolftald». asi como agua, bajo agentes 0

portadores gaseosos licuado............ atienden aquellos líquidos que son ga­

seosos a tem peratura normal y bajo presida normal, por ejemplo ga­

ses propulsores de aerosol, tales como hidrocarburos halogenado. por 

ejemplo, freo*  como portadores sólidos entran en consideración m ina- 

rales naturales molldoB taleB como caolines, a rc illas, talco, c re ta , 

cuerno, attapulguita, montmorlllonlta o tie rra  de d ía tem e... y m inera­

les sintéticos molidos, tales como leído silícico .to rn eó te  disperso, 

baldo de dominio y silicatos, como agente, em u ls io n ó te , y /o  e sp u m ó ­

te .  entran en considera, lóm emele locante, no lonbgeno. y amónicos, 

toles como é s te re . pollcaletllénlco. de íc td o . grasos, é teres polloal- 

etllenlcos de alcohole, grasos, por ejemplo éter alqultarUpollgllcóllco, 

alqullsulíonatos, alqullsu to to . y artoulfonatosi como a g ó te ,  d lsper- 

.an tes, por ejemplo lignina, le jía , de desecho de sulfilo y m rtllc .ln lo ...

Las substancial activas según el Invento

pueden esta r presente, en la . formulaciones en m eseta con o tra , « b a tan

d a s  activas conocidas.
Por lo general, las formulaciones contienen 

entre 0,1 y 95 *  en peso de substancia activa, preferiblemente entre 

0,5 y 90 % en peso.
Las substancias activas puedan ser aplicadas

P00R ,
q u a u t y
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como ta le ., en forma do aus -ov u lac io n es  o .0  las form a, de apUcaoUm 

de e lla , p r e g a d a s ,  ta le , como eoluclonee listas p . »  e ludo , concen­

trad o . emulelonables, em ulelon... ..p u m a . . .uepenelonee, polvo, 

roclablea, pactas, polvos solubles, agentes de espolvoreo y granulados- 

La aplicación es efectuada en la forma usual. p .e j. por rociada, pu 

ración, nebulización, espolvoreo, esparcimiento, fumigación, gasifica-

clón, riego, recubrimiento o Incrustación.

Las concentraciones de la substancl a actl-

va en las preparaciones listas para aplicar pueden varia r dentro de l t-  

e o l i o s .  Por lo general, estén entre 0.0001 y 1 0 * . Preferible-

mente entre 0,01 y 1 %•
Las substancias activas pueden se r aplicadas 

temblón con buen resultado en e l procedimiento de volumen ultra-bajo, 

donde es posible aplicar formulaciones de hasta un 88 *  o hasta de un

100% .-
Elemplo A.

Ensayo con Drosophlla

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

EmuleIvo: 1 parte en peso de éter alqullarll-poltgllcóUco

P ara  obtener una preparación adecuada de

substancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa 

con la cantidad Indicada del disolvente y con la cantidad Indicada del 

emulslvo, y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración

Mediante una pipeta, se aplica 1 cm3 de la

P00R
tiáilTY

deseada.
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preparación da aubatancU ac.lva a un dlaco da papal para flltrar da T cm 

da dlámatro. Sa coloca cata dlaco en catado mojado sobra la abertura 

da un recipiente da vidrio, en ai cual aa encuentran unaa 50 drosófllaa 

(Drosophtla melanogaster) y aa lo cubre con una placa de vidrio.

Al cabo da loa tiempos Indicados, aa deter­

mina la destrucción en * ,  significando 100 %.que f«®ron matadas toda» 

las moscas, mientras que 0 %  significa que no fué matada ninguna monea.

Las substancias activas, sus concentraciones,

los tiempos de evaluación y loa reaultadoa, constan en la siguiente tabla 

l i

T A B L A !

Substancia
activa

(Ensayo con Drosophlla)

concentración da la grado de des-
substancia activa en % trucclón al eabo

.......................... da ld f c ________

S»t°-Q  -0-P(0C3Hg)2 0,10,01 100500,001 0
(conocido)

S__ " CHg 
C“Q -° P's'oe,Hs i*1Ó,01 0,001

10010050

CH30-O-0-kCHi3 V-N Nx̂ Hj-lao 0,10,010,001
10010098

I
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T A B i A 1 

(Ensayo con DrosophUa)

Substancia concentración de la 
activa substancia activa en %

grado de des­
trucción al cabo 
de i  d(a

S

C l-4  A  -O-PC
\ í — N OCgl^-lBO

0.1
o ;o i
0,001

100
• 100 

50

w - Q - r
l í—1™ O C ^ ls o

o .i
0,01
0,001

100
100
100

a - ° - o ^ COC3H7lso

0,1
0,01
0,001

100
100

90

S
, , ,  " JOCH*

C l- Q  -0 < h5
0,1
0,01
0,001

100
100

50

*TH3 ■

0.1
0,01.
0,001

100
100
100

mésela de Isómeros

r m  " / OC2H5 0,1
0,01
0,001

100
100
100
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t a b l a  1 (Continuación)

(Ensayo con Drosophlla)

Substancia
activa

Concentración de la 
substancia ¡activa en 

*

grado de d es­
trucción al ca-  

1 < bo de 1 dU

__. *' OC.H
‘■"C3V-Q-°-<cjH5 0,10,01o,o|>i

' 100 100. 100

s"̂OCgHg
CB-C .̂O-Q-°-pNcaH5

¡
o,i!0,01o.opi¡

10010040
s

0.1,0,010,001
. 100 100 100

-v o - q - c ;8
,_. _  V«W“

-a-O -°-Q -0̂ cHs

0,10,010,001
0,10,01
0,601

100100100
100100100

s
0,10,010,001

10010080



Ejemplo B

Ensayo con larvas de Phaedon

Disolvente; 3 partes en peso de acetona

Emulslvoí 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicólico

Para obtener una preparación adecuada de subs­

tancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa con la 

cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del emulsivo, 

y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración deseada.

La preparación de substancia activa es rociada so­

bre hojas de col (Brassica olerácea) hasta su mojadura a l grado de fo r­

mación de gotas y sobre estas hojas se colocan larvas de la crisomela 

del rábano picante (Phaedon CochlearLae).

Al cabo de los tiempos indicados, se determina 

la destrucción en%, significando 100 % que fueron matadas todas las 

larvas de crisom ela, m ientras que 0 % significa que no fué matada nin­

guna larva de crisomela.

Las substancias activas, sus concentraciones,
•  ,

los tiempos de evaluación y los resultados constan en la siguiente tabla 2:
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T A B L A  2

Substancia
activa

(Ensayo con larvas de Phaedon)

concentración de grado de dffi­
la eubstanc ¡a ac - trucc ión en %

_______ tlva en %________  a l cabo de 3 días

0 a
CH

/  3

X ° C2H5
H

(conocido)

0,01
0 , 0 0 1

1 0 0
0

° = Q - ° - Í 5 , c c 2h 5,2

H

0 , 0 1
0 ,0 0 1

1 0 0
0

(conocido)

S
_ ti

o

100
o

(conocido)

CV ° 2

S
" CH

-o -p < f 3 0,01
X)C,H -tso  0,001 

3 7 ?

10 0
10 0

100
80

100
100
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T A B L A  2 (Continuación)

(Ensayo con larvas de Phaedon)

Substancia
activa

S
" CH,

- o - p /  3
X OC H -i¿o 

3 •

concentración de 
la substancia ac- 
tlva en %______

0,01
0 , 0 0 1

CH«C-CH,
" CH,
p /  o,oi

^O CgH ^-lso 0,001

" v O - ° - Q - °
s
" CH,

■ P^ 0,01
'OC2H5 0,001

- O - Q - C 2H5

0,01
0 , 0 0 1

nv O - ° - Q - ° - p

" SH5 0 , 0 1
OCgHg 0,001

CH S
____ /  3___ , " CH

C H g - T  ) - 0 - /  \ - 0 - P < "  3
W  W—N ^ ^ O C ^ E ^ - íbo 0 |001

s

0 , 0 1

c n - o - ° - q - ° - p

/ CH3 0,01
'OC H -leo 0,001 

3 *

- 2-O -0-Q -0-;C.H„.to0'01,o c z * t- 'a> 0,001

grado de des­
trucción en % 
al cabo de 3 dfe

100
95

100
10 0

1 0 0
1 0 0

100
1 0 0

100
100

1 0 0
1 0 0

100
1 0 0

100
1 0 0
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Ejemplo C_

Ensayo con Plutella

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emula ivo: 1 parte en peso
de éter alqullaril-poligUcóUco

Para obtener una preparación adecuada de 

«abatane.. activa. .«  m ezcla  l  parte en peso de *  s ú b e l e  activa con i 

u  «anudad lndie.de del d í a o s t e  y con la cantidad indicad, de. enaul..- 

vo. ,  . .  diluye .1 concentr.de con agua haeta 1* concentr.c!6n d e a . .* .

La preparac ión de substanc ia activa es roe ia -

da .obre boj.a de col (Braa.lc. o ler.ee .) haeta au mojadura .1 p .d o

de formacién de roclo, y .obre te . mlam.a a . = .!=«"  ° « « «  "  *”

fluelo de las coles (Plutella maculipennis).
Al cabo de los tiempos indicados, se deter-

mina I . deatrueclbn en %. algnificndo 100 *  que fueron m .t.d a . toda, 

la . oruga., mientra, que 0* «Ignlfica que no fub matad, ninguna oruga.

Las substancias activas, sus concentraciones

los tiempos de evaluación y los resultados constan en la siguiente tabUj

POÚR
QUALITY
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TA  l LA  3

Substanc ia
activa

(Ensayo con Plutella)

concentración de la
substancia activa en

%

(conocido)
S

O

0 , 1
0,01
0,001

grado de 
destrucción 
en % ai cabo 
de 3f dias

100
80

0

100
100

0

P00B
OUAUTY

(conocido)

CH, O-O
" C H

OC3H7 “n

" / C2H5
d -  - 0 - P <

OC4H&-iso

d Cl s
" CH

- ° ' Q  " ° 'P 'S OC H7-lsbCl

c i-A  ^  " ° -

" C He _ ✓  2 5 -0 -P <  ¿
^ 2 ^ 5

0.1
0,01
0,001

0,1
0,01
0 , 0 0 1

0,1
0,01
0.001

0',1 
0,01 
0 , 0 0 1

0,1
0 , 0 1
0,001

o .l
0,01
0,001

100
100
100

100
100
100

1 0 0
100
100

100
1 0 0
1 0 0

100
100
1Q0

100
100
100
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T A B L A 3 (Continuación) 
(Ensayo con P lu te lla )

Sustancia activa concentración de grado de 
la  sustancia tracción
activa en # a l cabo
. _______________ días

s
" <?h„

-0 -P < ^  3 0.1 100
iOC-EL-íso 0,01 100

o 7 0,0Q1 95
s
V C2Hs

-o-p c  5 r i 100
^ o c 2H 0,01 100

s
" C«H 

> -°-p< o c ; 5

0,001 100

0,1 100
OiOl 100
0,001 100

Ejemplo D.

Ensayo con Myzus (efecto por contacto)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulsivo: 1 parte en peso de é ter alqullaril-poliglicólico

Para obtener una preparac ión adecuada de subs

tancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa con la 

cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del emulsivo, 

y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración deseada.

La preparación de substancia activa es rociada so­

bre plantas de col (Brassica olerácea) fuertemente atacadas por el pul­

gón del duraznero (myzus persicae), hasta su mojadura al grado de fo r­

mación de gotas.

Al cabo de los tiempos indicados, se determina 

la destrucción en %, significando 100 % que fueron matados todos los 

pulgones, mientras que 0 % significa que no fué matado ningún pulgón.

<3 §>§
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Las sustancias a c tiv a s , sus concentraciones, lo s  

lo s  tiempps de evaluación y lo s  resu ltados constan en la  s¿.
¿aliente Tábla 4.

¡ T A B L A  4

(Ensayo con Myzus)
Substancia' concentración de grado de des­
activa ' substancia acti- tracción en %

va en % al cabo de 1 -
día i

S

o= / CH3

\ o c 2h 5

(conocido)

0,1 100
0,01 90
0,001 0

CH

Cl-
3 I ^ c h 3 

o - p <t
OC3H7-iso

0,1 100
0 , 0 1  1 0 0
0,001 98

mezcla de isómeros

c h 3-s ° 2 , / C H 3
OC0H -iso d 7

0,1
0 , 0 1
0 , 0 0 1

S

iso-C oH d 7 -O-P
c h 3

OCgH7-iso
0 , 1
0 , 0 1
0,001

1 0 0
1 00
1 0 0 ,

1 0 0
1 0 0

80



-  27 -

T A B LA 4 (Continuación)

(Ensayo con MyzuB)

Substancia concentración de grado de
la substancia acti- destroce iín

activa va en % en% al ca 
bo de 1 día

c 2h 5
0,1
0,01
0,001

100
100

70

____ _ ?. >OC2H

CH3 - ^ - 0 ' Q ' 9 < c 2H5
0,1
0,01
0,001

100
100
99

CH3 S
/■■-Ij-a / ^ }C2H5 mezcla de 0,1 100

C1' O ' 0 ' Pn ' c 2h 6
0,01
0,001

100
99

s
,___ . " ^OC H,

CH30 - Q - 0 - K c
2 5

O .lt
0,01
0,001

100
100

95

W Q - ° < c 2h
5

0,1
0,01
0,001

100
100
100

s
____  " .OC2H5

, o-c 3h j -o . Q - o -p < c 2 „ 5 0,1
0,01
0,001

100
100

99

s

- o r e
0,1
0,01
0,001

100
100

90

i
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Substancia
activa

T A B L A 4 (Continuación)

(Ensayo con Myzus)

concentración de 
la substancia acti 
va en %

grado de 
destrucción 
en % aj cabe 
de 1 d(a

B r-

S
I f

-O-'P 0 , 1
0 , 0 1
0 , 0 0 1

1 00
1 0 0

99

S

-CH2
" tC  H, 

O - F ^  2 0 , 1
0 , 0 1
0 , 0 0 1

100
99
99

S

-O-P
OC H7 -n

‘C.H- 2 5
0,1
0,01
0,001

1 0 0
1 0 0

95

no2-o -°-q -o<
-C2H5 0.1 
OCoH. 0,01 

& 0 , 0 0 1

1 0 0
100
100



E jemplo E.

Ensayo con Tetranychus (resistente)

Disolvente: 3 partes en peso de acetona

Emulaivo: 1 parte en peso de éter alquiUrll-poiiglicólico

Para obtener una preparación adecuada de 

substancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa cpn 

la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del em ulsl- 

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

La preparación de substancia activa es pulveri­

zada sobre plantas de judías (chauchas) (Phasseolus vul¿arls) de una altu­

ra de 10 a .30 cm. hasta su mojadura al grado de formación de gotas. 

Estas puntas de judías (chauchas¡j. estén fuertemente atacadas por todos 

los estados de desarrollo del ácaro hilador común o del ácaro 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 

ácaroe hUadores, mientras que 0 % significa que no fué matado ningún 

ácaro hilador.

Las substancias activas, sus concentraciones, 

los tiempos de evaluación y los resultados constan en la siguiente tabU 5:
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T A B L A  5.

(Ensayo con Tetranychus)

Substancia
activa

concentración de la 
substancia activa en

%

grado da des­
trucción en 
al cabo de 2

S

0=Q - ° - "  ,OC2H=>2
H

0,1
0,01

20
0

(conocido)

0 -J------ ) - o Í ^
V J  ''O C jH s
H

0,1
0,01

95
0

(conocido)

n=^K ” ^ C2H5

“ O *
H 2 5 

(conoc ido)
S

^ t » sOCH. 
CH30 - Q  -0 -P^ 2h3

0,1
0,01

95 
. 0

0,1
0,01

100
80

c h 3 s

mezcla 
de Isómeros

0,1
0,01

100
70

CH3 ^ - 0 - Q - ° J < ^ h '
0,1 . 
0,01 .

100
90

Q.
-&
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X A B LA 5 (Continuación)

(Ensayo con Tetranychus)

Substancia
activa

concentración de la grado de des- 
substancla activa en trucc ion en fo 

ol al cabo de 2 días

s
,___ _ " ^OC0H-

CH3 ° - Q - ° ' P ^ C 2H5
0.1
0,01

100
70

0,1
0,01

100
95

s
,___ _ " oc„h 5

CH3-S° 2 - ° - Q - 0 - < c 2H5

rlO
 

% 
«

o
 o

100
98

s
----- " OCHj

C H S C -CH3 -0 ' Q - 0 ' P < c 2h 5
0,1
0,01

100
60

s

0,1
0,01

100
9C

s
____ _ " .OC-H.

o
 o

 
« 

*» 
o

 
•-*

100
98

S ^
II yOC He

B r - O - 0 - P <  2 5  
W  c 2h 5

0,1
0,01

100
70

%
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(Ensayo con Tetranychus)

Substancia concentración de la grado de des­
activa substancia actl\a en trucción en %

______%________  al cabo de 2 dias

T A B L A S  (Continuación)

s-- OCTgHy-n

CH3 ° - Q - ° < c2H5 0,1
0,01

100
60

s
0,1
0,01

100
95

0,1
0,01

100
70

c ' - r v o - k 0^ ' 150V - N  C H b 2 5

0,1
0,01

100
99

S
" / CH

CH00 - /  \  - 0 - P \  3
3 V _ N  \ o C 3H7-iso

0,1
0,01

100
99

%—N xOC3H7 -iso
0,1
0,01

100
100

S

CH3 - 2- ° - Q - ° - PC , H 7- l.o
0,1
0,01

100
100

S
—i M CH

CH -N H -CO-O-Í -0 -P < ^  3 0,1
3 N—N ^ O C 3H7-lflO0,01

100
80
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Substancia
activa

T A B L A 5 (Continuación)

(Ensayo con Tetranychus)

concentración de la grado de des- 
substancia activa en tracción en %

ol al cabo de 2 días

S

0,1
0,01

98
80

r - \C H  O - /  \  -O-PT
2 5 V — N  X ) C g H 7 -lBO

0,1
0,01

100
60

V h 3C H * C -€ H 2 - 0 - Q . O - P < ^ ^ _ iao 0.1
0,01

100
98

S
_ _  » c h 3

iso-C 0 ,0 - 4  \  - O - P /
3 ^  V - J Í  \ 0 C 3H 7 -lS0

iH
<-t O«k 

4%
O

 o 100
100

s

C l - / \  - o - <  3
OC3H7 -iso

0,1
0,01

100
96

S

« V  V CH3

B r- Q ’° " p ^ « s V ' "
0,1
0,01

100
100



Ejemplo F .

Ensayo de concentración lím ite/insectos habitantes del suelo I.

Insecto de ensayo: C resas de Phorbia ahtlqua en el suelo.

Disolvente: 3 partes en peso de acetona.

Emulsivo: 1 parte en peso de é ter alquilarll-poliglicóllco.

Para obtener una preparación adecuada de substan­

cia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa con la canti­

dad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indicada del emulsivo 

y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración deseada.

Se mezcla la preparación de substancia activa ín­

timamente con tie rra  . En ésto, la concentración de la substancia actiw  

en la preparación no tiene prácticamente ninguna Importancia, decisiva 

es tan solo la cantidad en peso de la substancia activa por unidad de vo­

lumen de la tie r ra , cuya cantidad se indica en ppm ( » m g/lltro). Se in­

troduce la tie rra  en macetas y se dejan éstas en reposo a la temperatura 

ambiente.

Al cabo de 24 horas, se introducen los animales de 

ensayo en la tie rra  tratada y, al cabo de otros 2 a 7 días, se determina 

en% el grado de efecto de la substancia activa, contándose loa insectcfj 

de ensayo muertos y vlvps. El grado de efecto es de un 100 $>, si todos
•t*

los insectos de ensayo fueron matados, y es de un 0 %, si sigue viviendo 

todavía un número de insectos de ensayo exactamente igual que en la 

tie rra  testigo no tratada.

Las substancias activas, sus cantidades de aplica­

ción y los resultados contas en lá siguiente tabla.'6:



35 -

T A B L A 6. t

Ensayo de concentración límite / insectos habitantes del 
suelo I (Cresas de Phorbia antiqua en el suelo)

grado de destrucción en % a una 
concentración de la substancia ac 
tiva de 20 ppm _________

(conocido)

Substancia
activa

C 2H 5 ". CH=CHL
\ p - 0 -C/

? ■
C2H5° 

(conocido)

c 2h 6o . S

V N -
H

C=0

C1

-Cl

0

100

100
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Ensayo de concentración limite /  insectos habitantes del 
suelo I (Cresas de Phorbla antlqua en el suelo)

grado de destrucción en % a una 
concentración de la substancia ac- 
tiva de 20 ppm

T A B L A S .  (Continuación)

Substancia
activa

CH3-S-
" C2H*

s
y * *

S C 2B5

2 5
*C Hc 

2 5

+)

S=P OC2H5 +)

/ \ \  
(  &

CI# -

■ C„H_ ,0 2 5

100

100

100

100

100
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Ensayo de concentración límite ¡ Insectos habitantes del 
suelo l (Cresas de Phorbla antlqua en el suelo)

Substancia grado de destrucción en % * una
act¡va concentración de la substancia ac*

________________________ tlva de 20 ppm___________ ¡_______

T A B L A  6. (Continuación)

CH3° -
oH -ISO ó 7 100

OC3H7-n

C2H5

100

100

+) mezcla de Isómeros

S
" OCH,

CH3 ° - Q - ° - P < c JH5

100
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T A B L A  6 (Continuación)

Ensayo de concentración limite /  insectos habi­
tantes del suelo 1 (Cresas de Phorbla antiqua en el suelo)

Snh^ancia grado de destrucción en % a una
Substancia concentración de la substancia' ac ­

tiva de 20 ppm._______ _________ ,

is0"C3 ^ 7 ^ "^
; / o c2h 5

»  - ° - p < c ,H  
2 5

100

y " O C H - ls o
u o -c „H. ° - Q - ° - p < r3 7 \ CH

100

r = \  , : / o c2h 5
•c H2 ' ° ' Q " ° ' p < C H

2 5

100

n = \  " / “ A ' 110

CH.
100

OC H» -n

cl-Q -0< / ’2H5

100

CH -
____ _ " ,OC0H,

3-SCV ° - Q - 0 - P < c 2H5
100
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Substancia
activa

=.*■. sn ssr E iK S S t- —
grado de destrucción en % a una 
concentración de la substancia ac- 
Uva de 20 ppm __________ ____

T A B L A 6 (Continuación)^

C H » - ° - p <
C2H5
OC4H9-iao

100

s v -c k ; ;
100
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Ejemplo G

Ensayo de concentración limite / insectos habitantes del suelo II.

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

Disolvente; 3 partes en peso de acetona.

Emulsivo: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicólíco.

Para obtener una preparación adecuada de subs 

tancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa con la 

cantidad indicada del disolvente, se agrega la cantidad indicada del emul- 

s ivo y se diluye el concentrado con agua hasta la concentración deseada.

Se mezcla la preparación de substancia ac ­

tiva íntimamente con tie rra . En ésto, la concentración de la substancia 

activa en la preparación no tiene prácticamente ninguna importancia, de­

cisiva es tan solo la cantidad en peso de la substancia activa por unidad 

de volumen de la tie rra , cuya cantidad se indica en ppm ( = m g/titro).

Se introduce la tie rra  en macetas y se dejan '¡éstas en reposo a la tem ­

peratura ambiente.

Al cabo de 24 horas, se introducen los anim a­

les de ensayo en la tie rra  tratada y, al cabo de otros 2 a 7 días, se 

determina en % el grado de efecto de la substancia 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 sigue viviendo todavía un número de insectos de ensayo exactamente 

igual que en la tie rra  testigo no tratada.

Las substancias activas, sus cantidades de 

aplicación y los resultados constan en la siguiente tabla 7j
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T A B L A 7

Ensayo de concentración limite /  insectos en 
el suelo II (Larvas de Tenebrlo molitor en el 
suelo)

Substancia grado de destruccL6n en % a >ma
activa concentración de la substanc ia ac
___________________________  tiva de 5 ppm__________________

C H. " o. 5

C2H5

H=CH
''p-O-C^ c=o
O - NT

H

(conocido)

c h 3o
• Q ' ° '

; / o c 3h7-"

X ^ 2Hr

O C JL -iso
s=p <  3

1 ^ 2 * 5
+)

,OCoH_
iso-CoHa 7° - Q

2H5

0

100

100

100

+) mezcla de isómeros
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Ensayo de concentración límite /  Insectos en 
el suelo II (Larvas de Tenebrlo molltor en el 
suelo)

T A B L A 7 (Continuación)

Substancia grado de destrucción en % a una
activa concentración de la substancia ac-
________________________________ Uva de 5 ppm_____ ______________
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Ejemplo H

Ensayo de concentracI6n limite /  nematodos.

Nematodo de ensayo: Meloidogyne Incógnita.

Disolvente: 3 partea en peso de acetona.

Emulaivo: 1 parte en peso de éter alquilar 11-pollgllcóllco.

Para obtener una preparación adecuada de

substancia activa, se mezcla 1 parte en peso de la substancia activa, 

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

emulsivo y se diluye la concentración con agua haBta la  concentración de­

seada.

La preparación de substancia activa es m ez­

clada íntimamente con tie rra  fuertemente infestada con loa namatodoa da 

ensayo. En ésto, la concentración de la substancia activa en la prepara­

ción no tiene prácticamente ninguna importancia, decisiva ea tan aolo 

la cantidad de substancia activa por unidad de volumen de tie rra , cuya 

cantidad se indica en ppm. Se introduce la tie rra  tratada en m acetas, se 

siembra lechuga y se guardan las macetas a una tem peratura de Inver­

náculo de 27 °C.

Al cabo de cuatro semanas., se examinan las 

ralees de la lechuga en cuanto a su ataque por nematodos (agallas de r a l­

ees). y se determina en% al grado de efecto de la substancia activa. El 

grado de efecto es de un 100 %, si es totalmente evitado el ataque, m ien­

tra s  que es de un 0 %, si el ataque es exactamente Igual a aquél en las 

plantas testigos en tie rra  no tratada, pero infestada de igual modo.

Las substancias activas, las cantidades de



44 i

aplicación y los resultados, constan en la siguiente tabla 81

T A B L A  8.

Ensayo de concentración limite /  nematodos 

(Meloidogyne Incógnita)

Substancia grado de destrucción en^t a una concen-
activa traclón de la substancia activa de 20 ppm

CH .CH=CEL
X P -0 -C^ }

< / \ í  -
H

(conoc ido)

C2H5

!C2H5 „CH=CH

'C2H5
/ f - ° <

< / - N‘
H

V:c=o

(conoc ido)

O - P Í C X ^

\ / r

O-C-N (CH3)2 

O

(conocido)

0

0

0

í
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T A B L A S  (Continuación)

Ensayo de concentración limite /  nematodoa 

(Meloidogyne Incógnita)

Substancia
activa

grado de destrucción en% a una 
concentración de la substancia 
activa de 20 ppm

OC2H5S = PI ' 'C .H ,2 5

i J
V

OCH,

100

+)

« a rv  "

CH3 ° - Q ‘° - P< C 2H5

100

100

OC3Hv-iso
3=P£ +)

O 2 5

+)mezcla de Isómeros

100



T A B L A  8 (Continuación)

Ensayo de concentración límite / nematodos

(Meloldogyne incógnita)

Substancia
activa

ei-
s

/> -o-P
■N \

Ĉ2H5
OC4H9- íso

grado de destrucción en % a una 
concentración de la substancia 
activa de 20 ppm__________ _

100

C2H50 - Q - ° -

^ OC2H5

~ V .

tso-C H, ó ’ 0 - Q - ° - P \

/ o c2H5

C2H5

100

100

Ejemplo I.

Ensayo de tiempo letal TLjqq para dípteros 

Animales de ensayo,- Aedes aegyptl 

Disolvente: acetona

2 partes en peso de la substancia activa son recogi­

das en 1000 partes en volumen del disolvente. La soluolón asi obtenida 

es diluida con disolvente ulterior hasta las concentraciones menores

deseadas.

Mediante una pipeta, se colocan 2 ,5 mi de la solución 

de substancia activa en un platillo de Petrí, Sobre el fondo del platillo
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de Petri se encuentra un papel para filtrar de un diámetro de aproxima­

damente 9,5 cm. El platillo de Petri permanece abierto, hasta que se 

haya evaporado totalmente el didolvente. Según la concentración de la 

solución de substancia activa, resulta distinta la cantidad de substancia 

5 activa por m2 de papel para filtxar. Subsiguientemente se introducen unos

25 animales de ensayo en el platillo de P e tri y se cubre éste con una ta ­

pa de vidrio.

El estado de L s  animales de ensayo es observado con­

tinuamente. Se determina aquél (tiempo que es necesario para una des-

10 trucción ai 100 %. J
« I

Los anímale^ de ensayo, las substancias activas,

sus concentraciones y los tiempiis, dentro de los cuales se observa una
«

i •

destrucción al 100 %, constan ejji la siguiente tabla Oj
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T A B L A  9.

(Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedes aegypiti)

Substanc ia 
activa

concentración de la TLjqq en minutos 
substancia activa en ... (') enfloras (ti) 
la soluc ión en %

S
" C„H 

0-P<f 5
0C2H* 

2 5

' N HV
(conocido)

S
n

?

0,2 ISO1

O-P <o c 2h 5)2

l|
N (conocido)

Ó-<J-N(CH3)2
0

" / C2H5 o - p < ^  1 5

X  ^ ° C2H5

I |

0,2
0,02

eo<
3h * 60 %

0,2
0,02
0,002

60'
120'

3h =

k

s
" C  H 

O - P ^  2 5
0,2
0,02
0,002

60'
60'

180'

H0
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T A B L \  9. (Continuación)

(Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedes aegyptl)

Substancia
activa

concentración de la ^^lOO en TOiflMtos 
substancia activa en (»f en horas (b) 
la solución en%_______

s  OC„H -n 
3 1

^ ^  C„H. 602 5
1

0,2
0,02 60
0,002 180

O

0,2 80'
0,02 60'
0,002 120'

CH_ „3 s
0 - P <  2 5A  A 0,2

0,02
60
60

V
0I

0,002 180

H_' " 2 . 5 ,

0,2 60'
0 , 0 2  1 2 0'
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(Ensayo do tiempo letal para dípteros / Aedes aegypti)

T A B L A 9. (Continuación)

Substanc ia
activa

3 CH 
Q -P <  á

A v 3h7 - íb°

N

concentración de la 
substanc La activa en 
la solución en%____

en .m mutos

0,2
0 , 0 2

ÍÍ^IOO .
en horas (h)

80'
60'

o c 2 H5

o -k ^ * 8 *

A 0,2 60'

II 1 0,02 60'

v
0,002 180'

\
C H -n3 7

V  ° CSH7-"
o -p C

1  CH3

| 0,2 60'
0,02
0,002

120'
3h = 70 %

a ^ o c2h ^
o-p<r

C2H5 
•N 0,2

0,02
60'

120'
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T A B L A  9. (Continuación)

(Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedes aegypti)

Substancia concentración de la subs- TLj¿q en minutPs
activa tancia activa en la solu- en hdías (h)

O-P:
. OCH, 

/  3
c 2h c

Cl

0,2 60
0,02 60
0,002 180

n OC-H -n 
0-P<^ 3 7

V

\

N

C H 2 5

0,2 60'
0,02 60'
0,002 120'

0,2 60' 
0,002 120'

Cl
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{Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedes aegypti)

T A B LA 9. (Continuación)

Substancia concentración de la subs- TL jqq an minutes
activa tancia activa en la solu- (') en horas (h)

S

? - <

'N

OC2H5

N

0,2
0,02
0,002

0,2
0 , 0 2

0,2
0 , 0 2

60' 
60' * 

180'

60'
120'

60'
120'

Br
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T A B L A  9. (Continuación)

(Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedea aegypti)

Substancia
activa

¿o2c h 3

concentración de la suba- ^ÍO O  en m *nu" 
tanda activa en la solución tos r )  en horas (h) 
en % _____________________

0,2 60' 
0,02 120'

0,2
0 , 0 2

0,2
0,02
0,002

0,2
0,02
0,002

60'
180*

60'
60*

180'

60*
60'

180*

Cl
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(Ensayo de tiempo letal para dípteros /  Aedes aegypti)

Substancia concentración de la TLioo en minu"
activa substancia activa en tos en horas (h)

la solución en %

T A B L A 9. (Cont inuacI6n)_

0,2
0,02

0,2
0,02
0,002

60*
120!¡,

60'
60*

3h-90%

0,2
0,02

80'
120*
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T A B L A  9. (Continuación)

(Ensayo de tiempo letal para dipterou /  hiedes a«typtl)

Substancia concentración de la TLio o en minu"
activa substancia activa en

la solución en % O  horas «D

S

0,2 60' 
0,02 120'

0.2 60'
0,02 120'
0̂ 002 180'

+) mezcla de isómeros
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Ejemplo J

Ensayo de dos La letal DLjqq 

Animales de ensayo: Sitophtlus granarlus 

Disolvente: Acetona

2 partes en peso de la substancia activa son re ­

cogidos en 1000 partes en volumen del disolvente. La solución asi obte­

nida es diluida con solvente u lterior hasta la concentración deseada.

Con una pipeta se colocan 2,5 mi de la solución . 

de substancia activa en un platillo de P e trl. Sobre el fondo del platillo 

de P e tri se encuentra un papel para filtra r de urt diámetro de unos 9,5 em. 

El platillo de P etrl permanece abierto hasta que el días Ivente se haya 

evaporado totalmente. Según la concentración de la soludlÓp de substan-
A

cía activa, resulta distinta la cantidad de substancia activa por m de 

papel para filtra r. Seguidamente se introducen unos 25 animales de 

ensayo en el platillo de Petrl y se cubre el último con una tapa de vidrio.

El estado de los animales de ensayo es contra­

loreado al cabo de 3 días a contar del comienzo del ensayo. Se determ i­

na la destrucción en %, significando 100 % que fueron matados todos loa 

animales de ensayo, mientras que 0 % significa que no filó matado nin­

gún animal de ensayo.

Las substancias activas, sus concentraciones, 

los animales de ensayo y los" resultados, constan en la siguiente tabla 10:
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T A B L A  10.

(Ensayo de dosis letal /  Sltophüus g ra n a o s )

Substancia
activa

concentración de la 
substancia activa en 
la solución en %

grado de destruc­
ción en %

(cenoc Ido) 

S
ff

(conocido)

0,2
0,02 0

0,2
0,02 0

0,2 1000,02 1000,002 30



T A B LA 10. (Continuación)

(Ensayo de dosis letal /  Sitophllus granarlus)

Substancia concentracI6n de la
activa substancia activa en

la aótuc ión en %

0,2
0,02
0,002

0,2
0,02

58 -

grado de destruc­
ción en %

100
100

100
10050

100
100
100

100
100
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(Ensayo de dosis letal /  Sltophllus granarius)

Substancia concentración de la grado de destruc-
activa substancia activa en clón en %

solución en % ___

T A B L A  10. {Continuación)

0 , 2
0,02

100
100

CH3
*OC-H - íbo 

■» 7

S

0 . 2
0,02

0,2
0,02

0 , 2
0,02

100
100

100
100

10 0
100
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T A B LA 10. (Continuación)

(Ensayo de dosis letal /  Sltophílus granarlus)

Substancia concentración d.« la grado de d e itn tc -
actiVa substancia activa en c lin  en%

la solución en

100
100

0,2
0 , 0 2

0,2
0,02
0,002

100
100

100
100
100

o - U f * *

0,2 ÍOO
1 1 0,02 100

0,002 100



61

(Ensayo de dosis letal /  Sitophllus granarlus)

T A B L A 10. (Continuación)

C1

„ OCnH. * 5O -Ps.

0.2
0,02

10 0
1 0 0

r' CH3

í  1
Y

0,2
0,02
0,002

100
100

50

S C U  
V  2 5o-p<r

1 OC4H9-tso

1 |

0,2
0,02

100
100

v
Cl
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T A B L A  10. (Continuación) 

(Ensayo de dosis letal /  SLtophllus granar lúe)

Substanc ia 
activa

concentración de la 
substanc la activa en 
la ablución en %

0,2
0 , 0 2
0 ,0 0 2

0,2
0 , 0 2

B r

+)
0,2
0 , 0 2
0,002

S

CH 0,2

C1

grade de destruc­
ción en %

100
1G0
100

100
100

10 0
100
60

100
10 0

80

-?•) mezcla de Isómeros



(Ensayo de dosis letal /  Sltophllus granarius)

Substancia concentración de la
activa substancia activa en

la solución en %

T A B L A  10. (Continuación)

OSO2CH3.

0,2
0,02

0 , 2
0 , 0 2

0,2
0 , 0 2

-  63

grado de destruc - 
ción en %

100
200

100
10 0

100
100
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T A B L A  10 ■ (Continuación)

(Ensayo de dosis letal / Sitophilus granarius)

Substancia concentración de la
activa substancia activa en

la solución en %______

+) mezcla de isómeros

0,2
0,02

grado de destruc­
ción en %

10 0
100

100
100
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(Ensayo de dosis l^tal /  Sitophllus granarlus)

Substancia concentración de la grado de deatruc-
activa substancia activa en clón en %

la solución en %__________  ■

T A B L A  10. (Continuación)

100
10 0

100
100

Cl
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Ejemplo 1;

Ejemplos de Preparación.

c u f \
w  ^ c 2h 5

5

10

15

A una mezcla de 19,5 g (0,15 motee) de 3-clorip- 

l,6-dihidro-6-oxo-pirLdazlna y 21,4 g (0,155 motee) de carbonato de po»- 

tasio en 150 mi de acetonitrilo, se agregan de a gotas 26,1 g (0,15 motes) 

de cloruro de ácido O-etll-tlono-etano-fosfónlco. Se callenta durante 3 

horas a 40°C, entonces se filtra por succión y se vierte el filtrado en 

200 mi de tolueno. Se lava la solución toluénlca con una solución saturada 

de carbonato de sodio y con agua, se la deshidrata con sulfato de sodio 

y entonces se la concentra. Se obtienen 34 g (85 % de lo teórico de éster 

de ácido 0 -e tl l“0 -£ ’6-cloro-piridacin(3)llJ-etanotlonofosf6nico en forma 

de cristales incoloros con un punto de fusión de 58°C.

Ejemplo 2;

CH O - Í  \  -0-P<" 2
3 Tí— N CH.

OC3H7-lso

Una mezcla de 18,4 g (0,^ mol) de 6-metoxi-3» 

oxo-piridazin-potaslo, 17,3 g (0,1 mol) de cloruro de ácido O-isopropll- 

tiono-metano-fosfónlco y de 200 mi de acetonLtrllo se agita durante 

20 3 horas a 50°C. Después de la adición de 300 mi de tolueno, se lava la

mezcla de reacción dos veces con 200 mi de agua, se la deshidrata con
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5

10

15

20

sulfato de sodio y se elimina el disolvente por destilación al vacio. De 

esta manera se obtienen 29,8 g (76 % de lo teórico) de éster de ácido 

0-isopropii-0-//6-metoxi-pirtdacin(3)iJ7“tionometano-fosfónlco en forme 

de un polvo incoloro con un punto de fusión de 61 °C.

Ejemplo 3;

S

Q
h 3H7 "iso 
-0-P<^

A una solución de 24,6 g (0,1 mol) de éster de 

ácido 0-isopropll-0-^"6-hidroxl“plridacln(3)liy-tlonometanofosfónlco 

y de 0,2 g de diazabiciclooctano en 200 mi de cloruro de metileno, se 

agregan de a gotas a 20-30°C 6,3 g*(0yllenóles) de Isocianato de metüo¿ 

Se sigue agitando la mezcla durante 18 horas a tem peratura ambiente y 

entonces se la filtra . Después de eliminar el disolvente por evaporación 

quedan 28 g (92 % de lo teórico de éster de ácido 0-lsopropll-0-£"6 - 

N-metilcarbamolloxi-pirldacin(3)iÍ/-tionometanofosf6nlco en forma de 

cristales incoloros con un punto de fusión de 73°C.

Ejemplo 4t

,— , r, x h „
c h ^ - o - Q - o -p ^

9,5 g (50 mmoles) de éster de ácido

hidroxi-piridacinOHlJ-metanosulfónlco 8,4 g (55 mmoles) de carbonato 

de potasio (molido) y 100 mi de acetonitrllo se callentan bajo agitación .

a 50°C, inmediatamente después se enfrían a 30°C y se mezclan con
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5

10

7 ,9  g (50 mmoles) de cloruro de ácido O-etil-metanotiono-fosfónico. Se 

agita la mezcla todavía durante 30 minutos a temperatura ambiente y 

subsiguientemente durante una hora a 50°C-, se filtra por succión y se •: 

concentra el filtrado por evaporación al vacio. Se extrae el residuo con ­

loo mi de tolueno, se separa el precipitado por decantación, se lava la 

fase orgánica con 25 mi de agua, se la deshidrata con sulfato de magne­

sio y se elabora en la forma habitual. La substancia sólida que queda, 

se lava con 25 mi de éter. Se obtienen 9 g (60% de lo teórico) de éster 

de ácido 0-etíl-0-/^6-m etilsulfonll-oxipiridacin (3) ip-tionometanofos- 

fónico en forma de un polvo incoloro con un punto de fusión de 110-120°C. 

Ejemplo 5;

En-24,8g (0,1 mol) de éster de ácido O -etil- 

O 6 -hidroxipiridacin(3)ü/-tionoetanofosf6nico 200 mi de cloruro de 

metileno y 10,1 g (0,1 mol) de trietilam ina, entre 20 y 30°C, bajo agi­

tación, se distribuyen gota a gota 14, 0 g (0,1 mol) de cloruro de bera- 

zoilo. Subsiguientemente se agita la mezcla durante 2 horas más a tem ­

peratura ambiente, se extrae la solución de reacción dos veces con 

100 mi de agua, se deshidrata la fase orgánica con sulfato de magnesio 

y se la elabora en la forma habitual. Quedan 27,5 g (78 % de l¿ teórico) 

de éster de ácido 0-etil-0-£"6-benzolloxt-plrldacln(3)lÍ7“tlonoetano- 

fosfónico en forma de aceite color amarillo claro con un (ndice de r e ­

fracción de n^* : 1,5610.
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Análogamente a los Ejemplos 1 a 5, pueden prepararse  los gíg

v é  J C «)

Ejem ­
plo No. X Y R 1 Hí «3 R

6 s O -C3H7 -n -C2H5 C1 H

7 s o "C H 3 * 2 * 5 C1 H

8 s 0 ’Cj H5
C1 H

9 s o -C g^-lS O -CH3 C1 H

10 s o •C2H5 -c 2h 5 B r H

11 s o -C3H7 -Iso -c h 3 B p H

lfc s o -C2H5 - v # CHg-SOj-O” H

13 s s -CH-CHj -CS^

C H 3

- « S Cl H

14 s 0 -C4H9-1 .o * * Cl H



los siguientes compuestos de fórmula

<!>

rendimiento 
ffo del 
teórico)

datos físicos 
(punto de fusión °C) 
(índice de refracción)

84 105

57 75

57 73
1

67 77

61 63

62 86

51 parcialm ente cristalino

49 n ^ :  1,5820

n1® : 1,526774
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E jem ­
plo No. X Y R2R1 R.

R4

15 S 0 *2*5 ,*2*6 CHS°-
16 S 0 -cjh5 *2% c * 3 - Q - o -

H

T T

17 s 0 -CH, *2*5 C1>,01 ,H

18 s o -CjHy-l» -CHS C1 ch31
19 s 0 *2*8 *2*5 Cl ch3'
20 s 0 -CaV® *2*5 CH.O- c ^

21 s 0 -CjUy-no*2*5 c i H

22 8 0 **, *2*5 ch3o- ch3!
23 s 0 *2*5 *2*5 lao-CgĤO- H
24 s 0 **3 llo-CgĤO- K
25 s 0 *2*5 *2*5 Q « % °

H

26 s 0 -CgĤ-ieo **8
o

H

H



^4
rendimiento 
Wó del 
teórico)

datos físicos 
(punto de fusión °C) 
(índice de refracción)

H 69 n2g: 1,5194

H 78 78

« fe * 47 n20 . 1,5423

CKS* 30 n2gs 1,5304

c m 30 n2 2 ! 1,5391

H 54 parcialmente cristalino

.■CHS* 45 parcialm ente cristalino

■ H 67 37

H 71 : 1,5143

E 57 n1̂ : 1.5138

H 61 n1̂ :  1,5840

■' B 52 63
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Ejemplo
No.

X Y R1 R2 R3 R

27 s s -C4Hg-sec. -CHg C2H5°- H

28 S O  

* m ésela de isómeros

-C2h 5 -C2H5 c 2h 5° - H

29 s o -CgH7 -iso  -CHg c 2h 5o - K

30 s 0 -CH3 ■c2h 5 C g H g O - K

31 s 0 < 2*5 -C H g C2H5°- H

32 s o -CgH7-lso  -CHg c h = c -c h 2o H

33 s o < 2*5 CH=C -CHg o H

34 s o <** < 2 * 5 CHg-SOg-O- H

35 s 0 -CgH7 -lS0 -CHg CHg-SOg-O- H

36 s s -C4Hg-sec . -CHg C H g -S C X j-O - H

37 s o ^ h 6 * 2*5 C l -Ji \ - 0 H

M i
S O -CgH j-lso -CHg C l - q - O38 H



71

R4 rendimiento 
P7« del 
teórico)

datos fisicos 
(punto de fusión °C) 
(índice de refracción)

H 71 n2|  : 1,5440

E 86 n22 . 1,5010

H 82 n2 2 ; 1,4940

H 90 n2̂ :  1,5090

E 68 n2 2 : 1,5210

H 69 n2¿  ; 1,5110

H 68 n2¿  ¡ 1,5120

H 80 n22 : 1,5390

H 75 n22 : 1,5230

E 84 n2 2 ! 1,5620

H 86 75-76

B 85 78-80



I



Ejemplo
No.

X Y * 1 r2 R3

39 s s -C4H9 -»ec. "CH3 c v - 0 -0 -

40 s 0 -C g^ -l-O -c h 3 ch , s - Q  ' ° '

41 s 0 « * - £ }  -o -

42 s o -C2H5
6 -<>•

43 s o -CjH^-leo -CH3 o - 0 -

44 s 0 ^ 2 * 5 c i» 5

. ^ CH! 

' yPH3

45 s o *** -C2H5 « 3 - 0  "O-

48 s 0 < 2H5 - « 3

,___ ^ H3
c h 3~ /  \C -o -

3 w .
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R rendimiento 
4 <% del 

teórico)

datos físicos 
(punto de fu­
sión °C) 
(índice de r e ­
fracción)

H 50 n22: 1,5610 
D

H 71 n22¡ 1,5290 
D

H 63 n22: 1,5360

H 71 n2* 1,5260 
D

H 69 n22: 1,5640

H 63,9 129-136

H 59,1 152-155

H 51,7 124-28
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Ejemplo
No.

X Y Ri

47 s O -CjjH -leo  
7

48 s 0 -C jB j-leo

48 s 0 -C H 
2 5

50 s 0 ^ 2 * 5

51 s 0 -CjH^-lso

52 s 0 • V 5

53 s 0 -C8H7 - l- o

54 s 0 - V 5

55 s 0

56 s o -C g ^ -le o

S O -CjH*

R3

----------- ; ch ,

» . - o -

* * *

C H .

CH3 > _  
CHgS-/^ \  -o-

-c 2h 5 c n - Q  -o -

^ 3 n c - Q ^ -

* %  '

-CH, -O -57
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B4
rendimiento 
<% del 
teórico)

datos físicos 
(punto de fu­
sión °C> 
(Indice de r e ­
fracción)

37,8 132-135

E 56,4 n2?: 1,5341 
D

H 43,4 n D : 1,5462

H 19,1 136-138

H 20 104-107

E 71,9 95-98

H 68,2 97-100

H 45 91-94

H 80 n22: 1,5671

E 80 69-70

H 87 68-70



La 1, fl -dlhldro-3-met lleulfon Lio* l-8-oxo-plrl-

dazLna requerida como producto de partida, puede prepararse, p«ej. 

como se describe a continuación:

dihldroxlplrIda» lna y de 50,4 g (0,0 moles) de hldróxldo de potasio en 

500 mi de agua, se agregan de a gotas a 0°C 102,9 g (0,9 moles) de 

cloruro de icldo metanosulfónlco. He deja reaccionar la mécela durante 

una hora m&s a 20°C, entonces se la enfría hasta -10°C y se filtra por 

succión el precipitado formado. Después de recrlstallsárla en acetonltri- 

lo, se obtienen 87 g (51 %  de id) teórico) de 1,8 -dlhldro-3-metllsulfonlloxl- 

B-oxo-plrldazLna en forma de cristales Incoloros con un punto de fusión 

de 148°C. -

del invento, así como la manera de realizarse en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente- 
indicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 
cuanto no alteren su principio fundamental*

H

A una solución de 100,8 g (0,9 moles) de 1 ,8 -

Desorita suficientemente la naturaleza



REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para preparar ásteres de ácidos 

piridazil(tiono)(tiol)-fosfónicos, de fórmula:

en la  cual X e Y que pueden se r  iguales o d ife re n te s , repre­

sentan oxigeno o azu fre , R-̂  rep resen ta  a lqu ilo  con l a  6 á to ­

mos de carbono, Rg es a lqu ilo  con 1 a 4 átomos de carbono,

R^ es alcoxi con 1 a 4, alquiniloxi con 2 a 5, alquilsulfoni- 

loxi con 1 a 3 y monoalquilcarbamoiloxi con 1 a 3 átomos de 
carbono; además, halógeno, benciloxi, benzoiloxi, así como 
fenoxi eventualmente sustituido una o varias veces igual o 

diferentemente por halógeno, nitro, ciano,. alquilo, halo geno - 

alquilo, -SOgCH^, -SOgCHgCl y/o alquiltio y es hidrógeno 

o alquilo con 1 a 3 átomos de carbono; caracterizado porque 
halogenuros de ásteres de ácidos (tiono)(tiol)fosfónicos, 
de la fórmula:

en la  cual R^, Rg, X e Y tienen  los sign ificados a rr ib a  in ­

dicados y Hal rep resen ta  halógeno, preferiblem ente c lo ro , se 

hacen reaccionar con derivados de l a  l,6 -d ih id ro -6 -o x o -p irid a - 

zina de l a  fórmula:

R

( I )

(II)

R

( I I I )
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en la cual R^ 7 ^  tienen los significados arriba indica­
dos, eventualmente en presencia de un aceptor de ácido o 
eventualmente en forma de las correspondientes sales alca­

linas, alcalinotérreas de amonio, así como eventualmente en 

5. presencia de un disolvente, a temperaturas entre 0 y 1202C,

con preferencia entre 10 y 602C.
2.- Procedimiento para preparar ásteres de ácidos 

piridazinil(tiono)(tiol)-fosfdnicos, tal y como queda sus­

tancialmente descrito en la presente Memoria.
10. Esta Memoria consta de 76 hojas escritas a máqui­

na por una sola cara.

Madrid,

BAYER AKTIEN0ESE1LSCHAET.-
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