—

"'MINISTERIO DE INDUSTRIA - R - -
nsxilsm DE LA FROPIEDAD INDUSTRIAL 6 MAD, 1978 ES 4 5 5 4 4 i Al
' . * Y 1oN

- @ FECHA DK PRESENTAC

P p 28 Enero 1977
B & Nea ge t i g 3 .
WU L, w55

PATENTE DE INVENCION

.- @ PRIORIDADES:

(@)sumeno @ FECHA @ ras
P 26 04 225.1 4 Febrero 1974 Republica Federal Alemana
P 26 17 73646 23 Abril 1976 Republica Federal Alemana
P 26 33 15949 23 Julio 1976 Repiblica Federal Alemana
@l‘!cHA [~} 4 PUBI-IG]DAIQ @CLASIFIGACION INTERNACIONAL PA‘I‘ENTE'DI‘. LA QUE ES DIVISIONARIA
A0IN y coTR

€9 mTuLo be LA INVENCIoN

WPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS FITOSANITARIOS™!

(D souserranTk 0

HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT

DOMICILIO DEL BOLICITANTE

6230 Frankfurt/Main 80 ~ Repiiblica Federal Alemana

@ Nfiﬂzf‘:nazrha.rd Salbeck  4) Dr. Hermann Bieringer 7) Dr. Amna Wal tewsdorfer
2) Dr Bubert Schonowsky 5) Dr. Peter Langeliiddeke Han cedido sus derechos
3) Dr. Gerhard Horlein  6) Dr. Ludwig Emmel-  a la solicitante (Ley 25-7-51

@ TITULAR (E3)

La misma solicitante

@ REPRESENTANTE

D. PABLO AGUDO OBREGON ,,

UNE As4A  MOD: 2108 UTILICESE COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA

p



10

20

15

HOE 76/F 168 K

" PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS FITOSANITARIOS".

lemoria descriptiva

Objeto del pressnte invento es el procedimisnto para

la obtgncidn de los compuestos de la formula gensral

R
1 //RZ
_—N-C—CHZ—S»P
74 1\ g
0 X '3 (1)
(R)z ..

en la qus 7

R significa sustituyentes iguales o distintos del grupo halob-
geno, alcohilo (C1—06), alcohilo halogenado (81-C3), alcoxi
(c1fcz), NO, o SCHg; ]

R,,hidrogeno o alcohilo (C1—CG);

Rysalcohilamino (c1—c6), alquenilamino (cz-ca), N,Nedialcohi=
laminop (C1-86), cicloalcohilamino (CS-CB) o un N-hgteroci
clo saturado con un total de 4 a 8 atomos de carbono, de
los que 1 a 2 se pueden encontrar eh la cadena lateral y
pudiendo un grupao anhular CH2 estar sustituido tambien par
oxigeno o azufre, sienfdo X = oxigeno o azufre;

R,, alcohilo (C1~C6), misntras que

n es igual a 0 o un nimerc entero de 1 a 3

Radicales preferentes en la formula gensral (I) son para

p=+ ]
n

F, Cl, Br, alcohilo (c1-04), CF
H, aleohilo ¢ C,-C,);

3? Nuz;
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a)

h)

A}

it

aleohilo (C,=C,);

alcohilamino (01—84), alquenilamino (£4~C.), N,N-dialcg
hilamino (E1~U4), cicloalcohilamino (CS-CB), morfolino,
piperidinb, alcohilpiperidine (D1—02) y pirrolidina,

Los compuestos de la formula I se obtiensn de la manera

si conoecida

haciendo reaccionar compuestos de la formula

R
(1
—~ N=C~CH,~A (11)
w2
(R),
con compuestos de fosfaro de la formula
RZ\
P-B (111)
Vd
R0 | =
X

en la que en cada caso unp de los radicales A y B sig-
nifica halégeno, en especial cloro o bromo, y el otro
el grupo S8Y, en el que Y repressnta hidrégenu o un ca-
tidn de metal, sventualmente en presencia de un agents
fijedor de acido, o bien

haciendo reaccionar por lo pronto compuestos de la for-
mula IV

R, 0=~C~CH ~A

47 u (1v)
Q .
con compuestos de la formula III, y transformando los

productos intermedios obtenidos de la formula V
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a)

R
2
G-C-CHz-S- //

p
4
1 I (v)
0 x\URs

R

3 - - b
mediants reaccion con anilinas de la formula VI

A w
(R)] .

en los compuestos de la formula I,
en la que R4 sighifica con prefefencia alcohilo inferior
o fenilo,

Los compusstos de fosforo de la formula III (B = SY)
reaccionan con las cloroacetanilidas de la Féfﬁﬁla-ll
(A = Hal) sin dificultades, aplicandose de manera venta-
josa temperaturas de entre 02 y +1209C, con preferencia
de 4102 hasta +802C,

Es aconsgjable llevar a cabo la reaccion en pre
sencia de un disclvente o diluyente inerte frente a los
participantes en la reaccion. Hay que considerar a este
respecto en primer tarmino cetonas alifaticas inferiores,
tales como la acetona y la matiletilcetona; alcanoles co-
mo el metanol, el stanol o el isopropanol; esteres como
el éster etilico del acida acético; nitrilos, amidas aci
das N-alcohiladas como la dimetilformamida; eteras como

el dioxano, el dimetildter glicolico o el tetrahidrofura
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no; hidrocarburos cloradas como 8l cloroformo o el tetraclg
ruro de carbono, y agua, asi como mezclas de tales disolven
tes,

La resaccion tisne lugar bajo intercambioc del atomo
de halogaeno de las cloroacetanilidas., Por sllo se lleva a ca
bo 13 reaccién,'o bien agregando agentes fijadores ds 5pidos
o bien con las sales, en especial con sales metalicas alcali
nas y aménioag, de los compuestos de fﬁsforo. Como agentes

fijadores de los acidos son preferidos los hidroxidos y carbg

: *, 3 .
natos metalicos alcalinos; no obstante se pueden emplsar tam

bién bases de nitrdgeno terciarias, tales como la piridina
o la trietilamina,
Las acetoanilidas halogenadas de la formula II,
asi como su obtencidn, han sido descritas en la bibliografia.
Los compusstos SY conforme a la formula III son cg
nocidos, y facilmente accesibles por metodos usuales.
A la inversa se pueden hacer reaccionar tambien
anilidas del Acido tioglicdlico de la formula II (A = SY)
con compuestos ds fosforo halogenados de la féfhula III
(B = haldgena), trabajandose en el caso de A = SH asimismo
en presencia de un agente fijador de acidos, Por lo general
se suelen emplear cantidades aproximadamente estequiomgtricas
de los reactivos, si bien puede ssr ventajoso un exceso del
compuesto de la formula III de 5 - 10 %, ‘

l' n"'
La reaccion &e lleva a cabo preferentemente sn prg



pencia de un disolvente inerte en las condicionsgs de la
reaccion, Como tales pusden ser empleados, por ejemplo,
jos citados mas arriba, Las temperaturss de la regccion pug
den sar variadas dentre de un intervale bastante amplioj
100 preferentemente se trabaja entre +502 y 1200C, Como agentes
fijadores de acidos se puedsn emplear asimismo los citados
mas arriba,
Las anilidas del acido tioglicdlico conforme a la
formula II. pusden ser obtenides por metodos conocides en la
105 biblicgrafia. Los cémﬁuestos de fosforo halogenadas de la
formula III son conocidos, Y accesibles facilmente por me—
todos usuales.
b) B El procedimiento b) discurre en la primera fase
(reaccion de III con IV) de acuerdo con el procedimiento a).
110 El producto ihtérmedio de la formula V puede ser sometido sin
ser aislado, es decir, en un procedimiento de fase dnica, di
rectamente a la aminolisis, pudiéndose trabajar a temperaty
ras de 0 - 1508C, La temperatura de la reaccion depende a
gste particular de la capacidad reactiva del radical OR,;
115 . 108 gsteres activados, tal como, por ejemplo, el @star Peni
lice, reaccionan ya a temperaturas mas bajas.
Los compuestos de la formula I pueden ser emplea
dos en muchos campos de la fitosanidad, Asi, bor ejemplo, mues—
tran uns buena)aCcién herbicida en un amplio aspectro de hisrbas

120 perniciosas importantes desde el punto de vista econémico, con
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gfecto adicional sobre melas hierbas de hoja ancha. Al mismo
tiempo son bien compatibles con toda una serie de plantas
cultivadasp de modo gue puedsn ser empleados para la lucha
contra hierbas perniciosas y malas hierbas de hoja ancha en
muchos importantes.cultiuos grandes,

Con las sustancias conforme al invento se pUede
luchaer con éxito por sjemplo, contra la cola de zorra y el
amor de hortelano en los cereales, contra el almorsjo en el
maiz, y contra la lagartera en cultivos de soja y alQOdén:
sin perjuicio de las plantas cultivadas. En otras clases
de cultivo, tal coma, por ejemplo, el arroz, se destruysn
malas hierbas como sl amor de hoetelano y.diVersas clases
de cyperus, sin que sufran las plantas cultivadas,

Los compuestos poseen asimismo gxcelentes propig
dades insscticidas y acaricidas., Como insecticidas y acari
bidas resultan esfectivos, tanto por contacto, como tambian
por ser ingeridos, siendo por consiguiente apropiados para
la destruccion de numerosas plagas, inclusive en sus estados
de desarrollo en las diversas plahtas de cultive, siendo
bien tolerados por las plantas. psi, por ejemplo, se puede
luchar bien contra diversas especiss de gcaros, tal como el
"Metatetranychus ulmi", el "Panonychus citri" y el "Tetra-

-

nychus urticae", entre slloS tambign cepas resistentes a

’ v
esteres fosforicos,
4
En parte musstran los compuestos de la formula I

o

-



una busha accion de penetracion en las plantas. Elle tiens
como consecusncia, por ejsmplo, que son exterminados tam-
bién parasitos en la cara inferior de la hoja, aun cuando
hubiera sido tratada tan sole la cara supsrior,
150 Muchos inssctos dafinos para plantas ds cultibo,
con organcs bucales bhupadorss y mordedores, pueden ser
exterminados con los compyestos de acuerdo con sl invento,
Pueden citarse entrsg elloé escarabajos como el sscarabajo
mejicano de la judia ("Epilachna varivestis"), sl escaraba
155 jo de la patata ("Lepéinotaréa.decemlineataﬁ), escarabajos
hirsutos de las floras ("Epicometis hirta), sl escarabajo
dal pulgon ("Phyllotreta~5pﬁ."), el moscardon del tallo de
las Preéas (ﬁCoenorrhinuslger&anicus")_y el escarabajo del
pericarpio del algodon ("Anthonomus érandia“); mariposas y
160 sus larvas, tales como ai qgusano sgipcio y él del viejo mun
do del pericarpic del algedon ("Earias insulana" y respecti
vamente "Heli;this armigeral”), éurcedoras, en eépacial-
la tarceéora de la menzana ("Carpocapsa pomanella"), 1la
torcedora de la encina ("Toririx viridana"), la tércaﬁora
165 de la piel de la fruta XﬁAdoxophyas retic&lana"), la "Ostri
nis nubilalis" y la "Operophthera brumata"; puigones éomu el
pulgdn negro de la judia ("Doralis fabae"), pulgén verde del
melocoton ("Myzodes persicas")y sl pulgﬁﬁ del algodén
("Aphis gogé}gii"), y chinchés, por ejemplo, la chinche del

170 algodon ("Oncopeitus fasciatus" y "Dysderus spp", en especial
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el "fasciatus"), Ademas se combaten las garrapatas en anima

lgs domesticos, tales coma, por ejemplo, la ""Hyalomma marti
natum", el Rhipicaphalus evertsi", la "Amblyéma hebrasum"
y el "Boophilus microplus", ‘ |

Finalmente tisnsn los compuestos uma accidn exce
lgnte contra los nematodos que dafian las plantas, por sjem
plo, los de las especies "Nolocidogyne", QHetgrquraﬁ, "Dity

- ~ -

lenchus" vy "Aphelenchuida;“.
’ Lés aganhtes de aéuardn con gl invento contienan
las sustahcias activas de la formula I por lo general en

2 - 95% en pessc. Puedans sgr apliéadoé en forma de polvos
humectabies, concentrados emulsionables, soluciones fulvg
rizables, agentes espolvoreablss o granulados, en 15? prepa
rados usuales, .

Polvos humectables son preparados dispersables en
agua de manera uniforme y que, a la vez que le sustancia
activa contiensn, sdemas de un diluysnte y una sustancia
inerts, tambian agenfes majanteé, por ejemplo, alcohilfeno=
les polioxetilados, oleil o astearilaminas polioxetiladas,
alcohil o alcohilfenilsulfonatos, y agentes dispersantes,
por ejemplo, sodio ligninsulfonics, sodio 2,2'~dinaftilmg
tan-6,6'-disulfonicos, sodio dibutilnaftalinosulfonico o
bien también sodio oleilmetilfaurico,

Concentrados smulsionables se obtienen disolvisn
do la sustancia activa en un disolventes orgénico, por ejem

plo, butanol, ciclochexanona, dimetilformamida, xilesno o tam
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bién aromdticos de punto de ebullicion mas alto.

Para consequir sn agua buenas suspensiofes o emul-
siones, se agregan asimismo agentes mojantes de la serie
citada mas arriba.

Agentes espolvoreablés sg obtisnen molisnda la
sustancia activa con materias solidas finamente distribui-
das, por ejemple, talco, arcillas naturales tales como la
caolina, la bentonita, la pirofilita o tierra de infusorios,

Soluciones pulverizables, tales como se entusntran
frecuentemants en el comercio en bﬁtes pulvgrizadores, con-
tienen la sustancia activa disuelta en un disclvente orgéni

to, conhcontrandose a la vez, eh calidad de agente expansivo,

_ una mezcla de hidrocarbures fluoroclorados,

Los granulados se pueden obtener atomizando la.
sustancia éctiva sobre material inerte adsorbente granulédu,
o biegnh aplicando concentrados de lg sustancia activa, pér
medio de adhesivos, por sjemplo, polialcohol vinilico, sodio
poliacrilico o tambidn aceites minerales,' sobre la superfi-
cie de substratos tales como, arena, caolinitas, o de matg
rial insrte granulado. Tambien se pusden producir sustancias
activas apropiadas de la manera usual para la obtencién de
granalla ds fertilizantes, eventualmente mezcladas con fer-
tilizantes,

Las concentraciones de las sustancias activas en

,’
las formulaciones usuales sn el comercic, puedsn ser distintas,
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En polvos humectables varia la concentracidn de
las sustancias activas, pbr sjemple, entre aproximadamente
10 % y 95 %, consistiendo el resto en las adiciones indica
das mas arriba para las diversas formulas. En concentradae
emulsionables, la concentracion de lss sustancias activas
es de aproximadamente 10 % a 80 %: Las formulas espolvorea
bles contienen casi siempre § ~ 20 % de sustancias activas,
y las soluciones pulverizables, aproximadamente 2 — 20 i,
En los granulados depende el contenido de sustancias acti-
vas en parte de si el compuesto activo se halla presente
en forma liquida o en forma solida, y de los agentes auxi
liares para la grsnulacion, cargas, gtcétera, que hayan
sido empleados,

Para su empleo, los concentrados usuales en el
camercio se diluyen eventuslmente de la manera corriente,
por ejemplo, mediante agua si ss trata ds pélvos humecta-
bles y concentrados smulsionables., Los preparados espolvo-
reables y granulados, asi como las soluciones pulverizables,
no se diluyen, ya mas con otras sustancias inertes, antes
de ser empleados,

En la aplicacion en calidad de herbicidas, la
cantidad precisa de splicacion varia en funcion de las cof
diciones mxtsriores, tales como temperatura, humedad y otras,
Por lo geReral asciende a aproximadamente 0,1 a 10 kg/ha,

con prefersncia a 0,15 a 2,5 Kg de sustancia activa por
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hectarea,

Las sustancias activas conforme al invento se
pueden combinar con otros herbicidas, insecticidas, acari
cidas y nematocidas, Otra forma de empleo de las sustancias
activas consiste sn mezclarlas con fertilizantes, con lo
que se obtiensn agentes fertilizantss y al mismo tiempo peg

tieidas.

EJEMPLOS DE FORMULACIONES:

Ejemplo A; ‘ '

Unos polvos humectables facilmente dispersables
en agua, se obtisnen mezclando:

25 partes en peso de S/N(3-clorofenil)-N-metil-carbamoilmg
til/~0-gtil-isopropilamido-tiofssfato cg
mo sustancia activa

64 partes en peso de cuarzo gque contgnga caoclina, como sus
tancia inerte

10 partes en peso de potasic ligninsulfonice, vy

1 parte en peso de sodio pleilmetilféurico, como humectan
5; y dispersante
y moligndolas en un molino ds espigas,
Ejamglq B
- Un agente espolvoreable bien apropiado para su
aplicacidn en calidad de agente de sxterminacion da malas
higrbas sg obtighe mezclando:

10 partes an peso de S/N(3-clarofenil)~N-metil-carbamoil-

metil/-0-metil=isopropilamido~tiofosfato

como sustancia activa, Yy
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90 partes en peso ds talco como sustanciaiserte,
y triturandolas en un molino de percusion,
275 Ejemplo C:
Un concentrado emulsionable cohsistae aen
15 partes en peso de S/N(3-clorofenil)-N-metil-carbamoilmg
til;—ﬂ-etil—isoprnpilamida—tiofosfatn
75 partes en peso de ciclohexanona en calidad de disolvents,
280 y
10 partes en pesc de nonilfenol oxetilado (10 Ae0) como emul
gente,
Ejemplo D:
Un granulado consiste, por ejemplo, en aproximada
285 mentg
2 - 15 partes en peso de S/N(3-clorofenil)-N-metil-carbamoil
metil/-0-gtil-isopropilamido-tiofosfa-
to, ¥y
materiales inertes substratos para granhulados, tales como,
290 por sjemplo, etapulgita, grénulos de pisdza pomez y arena
de cuarzo,

EJEMPLOS Dg UBTENCIDN
Prescripeion generél:

A una solucion o suspension de 0,10 = 0,11 moles

295 de una sal amonica de un compuesto de la formula I1I
(Rg = SNH,) en 200 ml de dimetiléter glicolico, se agre-

gan a temperatura ambiente, agitanda, 0,1 moles de cloroacg
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tanilida de la formula II (R, = C1). Se agita durante unas
3 a 5 horas a 502C, se éépira de la sal precipitada, se di

300 luye el filtrado con unos 400 ml de bencenoc, se lava la fa
se organica cuidadosamente con agua, y Se Seca sobre sulfa
to sédico. Después de expulsado el disolvente mediante des
tilacion, qﬁedan los productos del procedimiento en forma
de aceites, que en parte cristalizan al ser mezclados en

306 uh morterao,

En lugar de dimetiféter glicélico, el procedimien
to puede ser puesto en practica, con rendimientos similares,
también en cetonas alifaticas inferiores, tales como acetg
na o metiletilcetonaj alcoholes como metanol, etancl o isg

310 propanol; esteres como ester adético; acetonitrilo, dimetil
formamida; eteres como dioxXano o tetrahidrofurano; hidrocar
buros clorados; tales como cloroformo o tetracloruro de caxr
bono, o bisn en agua. Las temperaturas de la reaccionh osci-
lan entre 02 y el punto de ebullicidn del disolvente,

315 Por el procedimiento indicade mas arriba se obtu-
vieron los compuestos de la Pérmula I indicados en la tabla
siguiente, cuya composicion se confirmé mediante analisis
slemental, y que estan caracterizados por el {ndice de refrag

cién y/a el punto de fusion:

o

n
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EJEMPLOS BIOLOGICOS

él exémen bioldgico de las compuestos de acuerdo
can el invento ha demostrado su buena eficacia herbicida fren
te a un amplio aspectro de hierbas daRinas importantes desdw
gl punto de vista economico, tales como "Lolium", "Poa",
nSetaria®, "Echinochloa”,y otras, unida a la accidn adicio—
nal Qobre mélas hierbas‘de hoja ancha., Laos compuestos de acusI
do con el invento resultaron en su dosificacion herbicida
eficaz bien compatibles con muchas plantas de cultivo impor-
tantes, de mode que pueden ser empleados en tales cultivos

para combatir las hierbas dafiinas y las malas hierbas de hoja

ancha,

‘Ejemplo I: (Procedimiento de presmerhencia)

' Loé compuestos reivindicados fueron pulverizados en
diversas dosis sobre tisstos en que se habfian sembrado semi-
llas de malas hierbas importantss, Después de este tratamien
to ss colocardn los tisstos de ansayo enh un invernadero, apre
ciéndose por sl esquema EWRC usual la eficacia de loscompues-
tos al cabo de distintos tiempos deSpués de su aplicacion,

Esquema de apreciacion segun BOLLE (“Nachrichtenblatt

des Deutschen Pflanzanschutzdienstes" 16, 1964, 92 - 94),

ps
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460 Efecto daﬁino an % an
Valoracion malas hierbas plantas de cultivo
1 100 1]
2 97,5 a X100 > 0 a 2,5
3 95 a < 97,5 > 2,6 a 5
465 4 90 a < 95 > 5 a 10
5 85 a < 90 > 10 a 15
6 75 a < 85 > 15 a 25
7 65 a <175 > 25 a 45
8 32,5 a < 65 > 35 a 67,5
470 9 0 a < 32,5 X 67,5 a 100
La apreciacion definitiva, aproximadamente 4 semanas
después del tratamiento, ha demostrado que los compusstos de
acuerds con el invento tienen una eficacia herbicidas excelen
te frente a muchas hierbas dafiinas importantgs gconomicamente,
475 combatiendo también muy bien hierbas malas Hicotileddneas en
las dosis usuales en el campo, Como agentes comparativos sipe
vieron diversps esteres fosfdricos,
Cl
CHy Atk
480 A B A
0 S 25

C1
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P / 0CHs
8 91“//?ii§}\"““C-CH2“5'P\\;
485 \\\__<<f ) L Noc,H,

—

Cl
EHS ///DCZHS
¢ -~1§~CH2-SWQ asi como
S C2H5
cL Cl
490 .\CH(CH3)2

o N\ \=N-f-CH,C1
,. Lﬁ 2 (Propacloro)

Los compuestos de acugrdoc con el invento fuaeron
superiores a éstos, tanto en su eficacia herbicida frents a
4 . 7
495 Hierbas daffinas, asi como en la considerable accion secunda

ria frente a hierbas malas de hoja ancha,

TABLA I a: accion en la preemergencia de hierbas dafiinas
g:gggesto Kg de Alops Setaria Poa Poa Lolium Echinochloa
500 ejemplo n® AS/ha CUTUS annua trivig
8 2,5 2 1 1 1 1 1
0,6 7 5 4 1 7 6
25 2,5 1 1 1 1 1 1
0,6 6 "5 2 1 2 1
508 26 2,5 1 1 1 1 1 1

0,6 5 2 1 1, 1 2
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(Continuacion)

1 a:

TABLA

Kg de Alopg Setaria Poa Poa Lolium  Eching °

Compuesto

curus

AS/ha

4
sequn

»

chloa

trivia

annua

lis

lo Ng

e jemp

510

28

2,5

0,6

2,5

515

520

2,5
2,5

54
55

2,5
2,5
2,5

10
17
66

525

24
25

2,5

27

530

i

2,5
2,5

73

74
75

535

11

88
89

91

2,5

2,5
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555

560

565
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ancha,

TABLAS I b: Accidon en la preemergencia de malas hierbas de hoja

Kg de Galaum Cheng | Chrysan OStellaria Amaranthus

Compuesto
segun sA/ha podium themum
Ejemplo N2 ‘ .
8 2,5 8 6 1 1 1
’ 9 8 8 8 5
25 2,5 4 & 1 1
0,6 7 8 6 9 5
26 2,5 1 1 2 1 1
0,6 B 6 8 8 2
28 2,5 2 5 1 1
A 2,5 9 8 8 9 9
0,6 9 9 9 9 9
8 2,5 8 8 8 3 7
0,6 g 9 9 8 9
c 2,5 7 B 8 8 6
0,6 9 9 9 9 9

Ejemnlo II: (Procedimiento de preemgrgencia)

Da.ﬁanera similar & la del sjemplo I se snsayaron
sustancias conforme al invento an‘plantaa de &ultivu, Tal como
se aprescia en la tabla II, las dosis ds 0,6 a 2,5 Kg/ha no da-
fian numerosos cultivos ihpartantes en la agricultura y en la
jardineria. E£s posibls, por lo tanto, combatir, por sjemplo, el
"Alopecurus", y sl "Galium" en los cereales, la "Echinochloa"

eh el maiz, la "Setqria” en la soja y el algodan, y otros,
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¢+ Ejemplo IIIe

' Con la siguiente disposicidn de ensayo se compTg
580 bd la accidn contra los pulgones:

Habas ("Vicia faba") atacadas con pulgdn negro de
jud{a, fueron pul&arizadas cén suspensiones acuosas de con-
centrades de polvos pulverizables, que contenian las cantidg
des des sustancia activa indicadas en la tabla IV, prosiguiég

585 dose la pulvarizacién hasta que la suspansién Qoteaba a lo
largo de la planta., Las plantas fusron instaladas en el in-

vernadero a 2282C,

Tabla 111 ‘

Preparado % en peso de sustancia % de exterminio al ca-
590 conforme  activa en el caldo pul bo de 3 diasc
al verizable
ajemplo
37 0,0125 100
0,006 70
595 13 0,003 100
14 0,0125 g0
2 0,006 100
0,003 90
16 0,006 180
600 0,003 5Q
1 0,0125 100
0,006 BO

22 0,0125 , 100
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JABLA III
6085 Preparado % en peso de sustancia % da exterminio al ca .
conforme activa en el caldo pul bo de 3 dias
al .gjem= verizabld
pla.
32 0,025 100
36 0,025 } 100
610 41 0,006 | 100
42 | 0,003 100
46 0,05 100
49 0,025 100
50 0,006 100
615 ‘ 51 0,006 100
52 0,025 " 100
56 0,0125 100
58 0,0125 100
59 0,0125 100
620 63 0,006 100
—-69 0,0125 100
70> 0,006 100
71 _ 0,0125 100
73 0,025 — 100
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625 TABLA III: (Continuacian)
Praparado % an peso de sustancia % de Exterminio al ca
canforme activa en el caldo pul bo de 3 dias,
al ejemplo verizable
75 0,0125 100
630 79 0,0125 100
86 0,0125 100
88 0,0125 100
91 0,003 100
92 0,025 100
635 93 0,0125 100
99 . 0,0128 100
100 0,025 100

Ensayados del mismo modo, también los compugstos con
forme a los ejemplos 18, 4, 5, 7, 8, 9, 11, 12, 17, 20, 21,
640 25, 27, 29, 30, 35, y 39 demostraron ser igualmente sficacss,
Ejemplo IH:

" Una formulacidn en forma de polvos se mezcld can
tierra, que estaba infgctada con ngmatodos de la especis
"Melgidugyna incognita", A continuacion se llsvaron tiestos

645 con asta mezcla, y se érocedié a la plantacion de tomates gn

gllos, Al cabo de un tiempo de permansncia de 4 semanhas a 25
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y 704 de humedad del aire, se determinaron los nimercs ds

agallas de acuerdo con el esquema siguiente:

. 0 ’
Esquema ds apreciacion:

650 agallas/planta Valoracion
0
1-2
3--5
6-10
655 , 11«20
21-40
41-80
81-150
150

-—

o O~ 00 0~ W8N

660 En la tabla IV se ha representado la eficacia de

los preparados siguientes:

TABLA IV
Ejemplo  Cantidad de sustancia Valoracidn
activa por unidad de
665 superfiicie: Kg/ha
1 20 1
10 1
5 2
75 70 i
670 10 3
2 40 1
20 2
10 4

21 5 1
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690
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700

705
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TABLA IV~ (Continuacion)
.‘T_m

Ejemplo Cantidad de sustancia Valoracion
activa por unidad de
superficie: Ko/ha

12 5 2
8 5 1
25 5 1
7 10 1
19 10 1
5 2

18 10 1
4 20 1
10 1

5 20 1
10 3

6 28 1
10 3

20 20 2
29 20 1
33 20 1
28 40 1
20 2

102 10 1
24 10 1
; :

57 2 1
70 10 2
72 10 1
77 20 1
78 20 1
muestra sin tratar 9
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Ejemplo Vi

Chinches dsl algodﬁn {"oncopeltus Fasciatus"} se

-

pulverizan con diluciones acuosas de concentrados de pol-

Vos pulverizables qu

e contienen la dantidad de sustagncia

activs indicada en la tabla V del compuesto reivindicado en

. 4 -
cada caso, hasta que la dilucion comienza a gotear, A conti

’ - o . .
nuacion se instalan los chinches en recipientes provistos

de tapaderas permeables al aire, dejéndos

tura ambiente,

e Teposar a tempera

Los resultados han sido rscopilados en la tabla V,

TABLA V
Ejemplo % de peso de sustancia activa % de exterminio al
en el caldo pulverizable cabo de 5 dias

5 0,0125 100

0,006 38

10 0,0125 100

0,006 70

21 0,0125 100

0,006 50

- 25 0,0125 100

0,006 20

27 0,0125 100

0,006 60

6 0,025 100

0,0125 85

8 0,006 100

0,003 60

12 0,025 100

0,0125 80
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735 TABLA V.
Ejemplo % de peso de sustancia % ds exterminio al cabo
activa sn el caldo pul - de 5 dias
verizable

23 0,025 100

740 0,0125 70

T30 0,075 100

0,0125 70

48 0,025 100

51 0,025 100

745 585 0,025 100

54 0,025 100

62 0,025 100

68 0,025 100

69 8,025 100

750 86 0,025 100

—HE T U, UTZS 100

89 0,0125 100

91 0,006 100

100 0,025 100

755 5:532:!:;:E:E:;:E:é:gzgzg~§=§:§=

1), Procadimiento para la obtencion de productos
. fitosanitarios de la formula I

1
l R
— N~C«CH ~s-"\\

0 x ORg (1)

760 (R)
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770

775

780

785

sh la gque

R sifnifica sustituyentes iguales o distintos del grupo
halogena, alcohilo (01-05), aleohilo halogenado (C,-C,),
aleoxi (C,=Cy), Noz'é SCH,;

1 ﬁid?ﬁgeno o alcohilo (C1-CE);

R,, alcohilamine (c1—c6), alguenilaming (cgpcs), N,N-dial-
cohilamino (C,=Cg), cicloaleshilamino (Cg=Cg) o un N-hetg
rociclo saturado con un total de 4 a 8 &tomos de carbo-
no, de los que 1 a 2 se pueden sncontrar sn la cadena
lateral, y pudiendo un grupo anular CH2 estar sustitui
do tabbien por oxigenoc o azufre, siendo X oxigens o
azufre;

Rgy alcohilo (c1-c6), mientras que

n es igual a 0 & un nimero enterc de 1 a 3,

qaracterizado parque

a) compusstos de la formula

l1
O

(R);]
son hechos reaccipnar con compusstos de fosforo de la farmula
Rz\\\
/,P-B
o” ) (111)
X -

Ry

en la que en cada caso uho de los radicales A y B significa



-.780

795

800

805

b)
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halégsno, en especial cloro o brome, y el otro grupo 3Y,
en al que Y representa hidrdgeno o un catidn de metal,
eventualmente en presencia de un agente fijador de aci-
do, o bien

haciendao reaccionar por lo pronto compuestos de la Férmg
la 1V

R 40=C~CHyA (1v)
0

con compuestos de la férmula 11T, y transformando los pro

ductos intermedios, de la formula V

2

R, 0=C=CH=5-
4 f
H X\\\\URB

- . ’ - - -
mediante reaccion con anilinas de la formula VI

//jg;z§§>”__NH-R1 (V1)

sn los compuestos de la formula I.
en la que R4 significa con preferencia alcohilo inferior

o fenilo.

2), "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCIQON DE PRODUCTOS FI

TOSANITARIOS™,

Esta Memoria consta de 36 hojas foliadas y mecanogra-

fiadas por un solo lado de sus caras,

Madrid, 28 Ef:i;;?umfe 1,977
p—

e

-
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