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La presente invención se refiere a un procedi­
miento para preparar nuevos ásteres de ácido N,N-dimetil-0- 
/imidazol(5) il/-carbámico, útiles como insecticidas.

Ya es conocido que ásteres de ácido N,N-dimetil- 

O-pirazolil-carbámico, por ejemplo, e l áster del ácido N,N-di- 

m etil-0-/3-m etil-1fen il-p irazol (5) il/-carbámico, tienen pro­

piedades insecticidas (compárese: Patente Suiza nS 282.655).

Ahora se ha encontrado que los nuevos ásteres 
de ácido N ,N-dimetil-0-/imidazol (5) il7-carbámico de fórmula
(I)

en la cual representan
R alquilo, dialquilamino, alquenilo o aralquilo con 1 a

4 átomos de carbono en la parte alquilo, así como arilo y
1R hidrógeno, alquilo, alquiltio o alqueniltio, mientras que 
2R representa hidrógeno, fenilo, alquilo o alquenilo, 

tienen un efecto insecticida excelente.

Además se ha encontrado que los nuevos ásteres 
de ácido N,N-dimetil-0-/Imidazol(5)il7-carbámico de la fórmu­
la (i) son obtenidos de tal manera que derivados de 5-hidroxii- 
midazol .de fórmula (II)
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en la cual

R,R^ y R  ̂ tienen los significados arriba indicados, 

eventualmente en presencia de un aceptor de ácido o en forma de sus 

sales alcalinas, alcalinotérreas o de amonio, se hacen reaccionar con 

cloruro de ácido N,N-dlmetilcarbámico de fórmula

Cl-CO-N(CHJ (III),
3 2

en presencia de un disolvente o diluyente.

Sorprendentemente, los ásteres de 

ácido N,N-dimetíl-0-/"*imidazol(5)il_y-carbámico según la invención 

(I) muestran un mejor efecto insecticida que el áster N,N-dlmetit-0- 

¿j3-metH-l-fenHplrazol(5) il^-carbámico anteriormente conocido de 

constitución análoga y de Igual orientación de actividad. Por consiguien­

te, las substancias según el invento representan un enriquecimiento real 

de la técnica.

.Si, a titulo de ejemplo, como materia­

les de partida, se emplean l,2,4-trimetil-5-hidroxi-lmldazoly cloruro 

de ácido N,N-dimetilcarbámlco como materiales de partida, el desarrollo 

de la reacción puede ser reproducido por el siguiente esquema de fórmula:
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H3

CH 
- 3

C1-C0-N(CH.)
3 2

Aceptor de ácido
----------------------- ^

-HC1
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CH,

0-C0-N(CH,)^

Las substai cias de partida a emplear 

están definidas en forma general por las fórmulas (II) y (III). En la fór­

mula (II), sin embargo, representan preferiblemente,

R alquilo lineal o ramificado con 1 a 5, alquenilo lineal o ramificado 

con 2 a 4, respectivamente dialquilamino con 1 o 2 átomos de car­

bono por radical alquilo, así como fenilo, bencilo o 2-feniletilo,

R  ̂ hidrógeno, alquilo lineal o ramificado o alquiltio con 1 a 3 o alque- 

niltio con 2 a 4 átomos de carbono y
p

R hidrógeno, fenilo o alquilo lineal o ramificado con 1 a 4 átomos 

de carbono.

El cloruro de ácido N,N-dinetil-

carbámico (III) a emplear como material de partida, es conocido de la 

literatura y puede ser preparado, lo mismo que los derivados de 5- 

hidroxíimidazol, según procedimientos conocidos. Para el caso de que
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a) R  ̂ representa alquiltio o alqueniltio, derivados de 2-tiohidantoina 

se hacen reaccionar con halogenuros de alquilo, respectivamente 

de alquenilo, en presencia de butilato terciario según el siguiente 

esquema de fórmulas-

+ R' Hal
ter-butilato 
---------------^ R'S- V -

N.
I
R

R

OH

10

15

teniendo

R y R  ̂ los significados arriba indicados, y representando

R' alquilo o alquenilo y

Hal halógeno, preferiblemente bromo o yodo,

y para el caso de que

b) R  ̂ representa hidrógeno, se someten derivados de amida de

ácido a-isocianocarboxilico a la ciclización en presencia de por 

ejemplo ter-butilato de potasio, según el siguiente esquema de 

fórmulas

9 N=C ter-butilato de potasio
R - C H - C O - N H R ________________________

' K ^
R

teniendo '
2

R y R los significados arriba indicados.

Como ejemplos de los derivados de 5- 

hidroxiimidazol (II), en detalle sean mencionados:



5-hidroxi-1- metil-, etil-, n-propil-, iso-propil-, n-butil-, sec-butil- 

iso-b-ttil-, n-pentil-, alil-, buten (2} il-, buten (3 )íl-, dimetilamin-. 

dietilamin-, fenil-, bencil- y (2-feniletil)_y-imidazoles:

5-hidroxi-1-/J*metil-, etil-, n-propil-, iso-propil-, n-batil-, sec-biil-. 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2) il-, buten(3)il-, dimetilamin-. 

dietilamin-, fenil-, benr-il- y (2-feniletil)_y-2-metiltioimidazoles' 

5-hidroxi-l-^"metil-, etil-, n-propil-, iso-propil-. n-butil-, sec-butil-. 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, tuten(2)il-, buten(3)il-, dimetilamin-; 

dietilamin-, fenil-, bencil- y (2-feniletilí/-2-etiltioimidazoles 

5-hidroxi- 1 - metil-, etil-. n-propil-. iso-propil-. n-butil-, sec-bttil- 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2)il-. hiten(3)il-, dimetilamin-, 

dietilamin-, fenil-, bencil- y (2-feniletilí^-2-n-propiltioimidazoles*. 

5-hidroxi-1-/J"metil- . etil- n-propil-. iso-propil-, n-butil-, sec-butil-, 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2)il-, buten(3)il-, dimetilamin-. 

dietilamin-, fenil-, bencil- y (2-feniletil)J/-2-iso-propiltioimidazoles 

5-hidroxi-1 - metil-, etil-, n-propil-, iso-propil-. n-butil-, sec- buiil- 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2)il-, tuten(3)il-, dimetilamin-, 

dietilamin-, fenil-, bencil- y (2-feniletil)J/-2- aliltioimidazoles , 

5-hidroxi-1- metil-, etil-, n-propil-, iso-propil-, n-hittl-, sec-butil-, 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2)il-, buten(3)il-, dimetilamin-, 

dietilamin-,fenil-, bencil- y (2-feniletil)_y-2-hiten(2)iltioÜmidazoles 

5-hidroxi-*l-/J"metil-, etil-, n-propil-. iso-propil-, n-butil-, sec-tut¡l-. 

iso-butil-, n-pentil-, alil-, buten(2)il-, hiten(3)il-, dimetilamin-, 

dietilamin-,fenil-, bencil- y (2-feniletil)_y-2-buten(3) iltioimidazoles y



cada vez los correspondientes compuestos substituidos en la posición 

4 del anillo de imidazol por metilo, etilo, n- e tso-propilo. n- ,sec- e 

iso-butilo o fenilo.

El procedimiento de prod ucción es realizado 

preferiblemente con el empleo concomitante de disolventes y diluyantes 

apropiados. Como tales entran en consideración prácticamente todos 

los disolventes orgánicos inertes. A éstos pertenecen particularmente 

hidrocarburos alifáticos y aromáticos event ualmente clorados, tales 

como benceno, tolueno, xileno. bencina.cloruro de metileno, clorofor- 

mo, tetraclorurode carbono, clorobenceno, éteres, por ejemplo éter 

dietílico, éter dibotílico, dioxano, tetrahidro&rano, además, retoñas, 

por ejemplo acetona, metiletilcetona, metiliá'opropilcetona y metiliso- 

butilcetona, además, nitrilos, tales como acetonitriloypropionitrilo.

Como aceptores de ácido pueden encontrar 

aplicación todos los usuales agentes ligadores de áeido. Comprobaron 

ser partimlarmente eficaces los carbonatos y aleoholatos de álcali, taie 

como los carbonatos, me tila tos y etilatos de sodio y de potasio y el ter- 

butilato de potasio, además, aminas alifáticas aromáticas o heterocv-li 

cas, por ejemplo trietilamina. trimetílamina. dimetilanilina, dimetil- 

bencilamina y piridina.

La temperatura de reacción piede ser variada 

dentro de un. margen amplio. Por lo general se trabaja entre -20 y +

60°C,preferiblemente entre -10 y + 40°C.

Por lo general, se deja desarrollarse la reac­

ción a la presión normal.
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Para la realización del procedimiento se 

aplican las substancias de partida generalmente en relaciones equimolares, 

un exceso de uno u otro de los componentes de reacción, por lo general, no 

aporta ninguna ventaja substancial. De preferencia, en la solución de reac­

ción del componente 5-hidroxiimidazol -sin aislamiento intermedio de éste - 

se instila, en presencia de un aceptor de ácido, el cloruro de ácido N,N- 

dimetilcarbámico, de tal modo que la temperatura-de la solución de reac­

ción no sobrepasa 5°C. Pero pueden aplicarse también las sales del com­

ponente 5-hidroxiimidazol en forma de soluciones. Terminada la duración 

de la reacción, se elabora como usualmente, extrayéndose la solución de 

reacción sucesivamente por agitación con agua y con un disolvente orgáni­

co, tal como cloruro de metileno. La fase orgánica es deshidrata y el disol 

vente es eliminado por destilación.

Los nuevos compuestos, en parte, se 

presentan en forma de aceites que no pueden ser destilados sin descompo­

sición, pero que pueden ser liberados de los últimos componentes volátiles 

y así purificados mediante la llamada "destilación incipiente", vale decir 

por calentamiento prolongado, bajo presión reducida a temperaturas mode­

radamente elevadas. Para su caracterización sirve el índice de refracción. 

Una parte de los compuestos se presenta en forma cristalina con punto de 

fusión agudo.

Como ya se ha mencionado varias vecen, 

los ásteres de ácido N,N-dimetil-0-(imidazol(5) il)-carbámico según h< in­

vención se distinguen por una eficacia insecticida sobresaliente. Algunos 

compuestos muestran un efecto inhibidor del desarrollo.
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A una buena tolerabilicá d por las

plantas y a una favorable toxicidad para animales de sangre caliente, 

las substancias activas se prestan para combatir parásitos animales, 

particularmente insectos, arácnidos y nematodos que ocurren en la 

agricultura, en la silvicultura, en el sector de la protección de provi­

siones y materiales, así como en el sector de la higiene. Son eficaces 

contra especies normalmente sensibles y resistentes, así como contra 

todos los estados o estados individuales de desarrollo. A tos parasitos 

arriba mencionados pertenecen:

Del orden de los isópodos, por ejemplo Oniscos asellus, Armadillidium 

vulgare, Porcelio scaber.

Del orden de diplópodos, por ejemplo Blaniulus guttuláus.

Del órden de quilópodos, por ejemplo Geophilus carpophagus, Scutige- 

ra spec.

Leí órden de Symphyla, por ejemplo Scutigerella immaculata,

Del órden de los tisanuros, por ejemplo Lepisma saccharina.

Del órden de Collembola, por ejemplo Onychiuros armatus.

Del órden de ortópteros, por ejemplo Blatta orientalis, Periplaneta 

americana, Leucophaea maderae, Blattela germánica, Acheta domes- 

ticus, Gryllotalpa spp., Locusta migratoria migratorioides, Mela- 

n-'.plus differentialis, Schistocerca gregaria.

Del órden de dermápteros, por ejemplo Forfícula auricularia,

Del órden de los isópteros, por ejemplo Reticulitermes spp.

Del órden de Anoplura, por ejemplo Phylloxera vastatrix, Pemphygus 

spp., Pediculus humanus corporis, Haematopinus spp., Linognathus
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spp.

Del órden de Mallophaga, por ejemplo Trichodectes spp., Damalinea 

spp.,

Del órden de los tisanópteros, por ejemplo Hercinothrips femoralis, 

Thrips tabaci,

Del órden de los heterópteros, por ejemplo Eurygaster spp.,Dysdercus 

intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius, Rhodnius prolixus, 

Triatomaspp.,

Del órden de los homópteros, por ejemplo Aleurodes brassicae, 

Bemisia tabaci, Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypii, 

Brevicoryne brassicae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, Doralis 

pomi, Eriosoma lanigerum^Hyalopterus arundinis, Macrosiphum ave- 

nae, Empoasca spp., Euscelisbilobatus, Nephotettix cincticeps, 

Lecanium comí, Saissetia oleae, Laodelphax striatellus, Nilaparvata 

lugens, Aonidiella aurantii, Aspidiotus hederae, Pseudococcus spp., 

Psylla spp.

Del órden de los lepidópteros, por ejemplo Pectinophora gossypiella, 

Bupalus piniarius, Chdmatobia brumata, Lithocolletis blancardella, 

Hyponomeuta padella, Plutella maculipennis, Malacosoma neustria, 

Euproctis chrysorrhoea, Lymantria spp., Bucculatrix thurberiella, 

Phyüocnistis citrella, Agrotis spp., Euxoa spp., Peltia spp., Earias 

insulana, Heliothis spp., Laphygma exigua, Mamestra brassicae, 

Panolis Flammea, Prodenia 1 itura, Spodoptera spp., Trichoplusia ni,

' Carpocapsa pomonella, Pieris spp., Chilo spp., Pyrausta nubilalis,
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Ephestia Kuehnniella, Gallería mellonella, Cacoecía podana, Capua 

retículana, Choristoneura fumiferana, Clysía ambíguella, Homona 

magnanina, Tortríx viridana.

Del orden de los coleópteros, por ejemplo Anobium punctatum, Rhízo- 

pertha dominica, Bruchidius obtectus, Acanthoscelides obtectus, 

Hylotrupes bajulus, Agelastica alni, Leptinotarsa decemlineata, 

Phaedoncochleariae, Diabrótica spp., Psylliodes chrysocephala, 

Epilachna varivestí, Atomaria spp., Oryzaephilus surinamensis, 

Anthonomus spp., Sitophilus spp., Otiorrhynchus sulcatus, Cosmopo- 

lites sordidus, Ceuthorrynchusassisimilis, Hypero postica, Dermestes 

spp., Trogoderma spp., Anthrenus spp., Attagenus spp., Lyctus spp., 

Meligethes aeneus, Ptinus spp., Niptus holaleucus, Gibbium psylloides, 

Tribolium spp., Tenebrio molitor, Agríotes spp., Conoderus spp., 

Melolontha melolontha, Amphimallon solstitialis, Costelytra 

zealandíca.

Del órden de los himenópteros, por ejemplo Diprion spp., Hoplocamp? 

spp., Lasius spp., Monomorium pharaonis, Vespa spp.,

Del órden de los dípteros, por ejem pío A&des spp., Anopheles spp., 

Culex spp., Drosophila melanogaster. Musca spp., Fannla spp., 

Calliphora erythrocephala, Luculía spp., Chrysomyia spp., Cuterebra 

spp., Gastrophílus spp., Hyppobosca spp., Stomoxys spp., Oestrus 

spp., Hypoderma spp., Tabanus spp., Tannía spp., Bibio hortulanus, 

Oscínella frit, Phorbia spp., Pegomyia hyps^cyamí, Ceratitis capita- 

ta, Dacus oleae, Típula paludosa.
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Del orden de los sifonápteros, por ejemplo Xonopsylla cheopts, Cera- 

tophyllus spp.,

Del orden de los arácnidos, por ej emplo Scorpio maurus, Latrodectus 

mactans.

Del órden de los ácarps, por ejemplo Acarus siró, Argas spp., 

Ormthodoros spp., Dermanyssus gallinae, Eriophyes ribis, Phyllo- 

coptruta pleivera, Boophilus spp., Rhipicephalus spp., Amblyomma 

spp., Hyalomma spp., Ixodes spp., Psoroptes spp., Chorioptes spp., 

Sarcoptes spp., Tarsonemus spp., Bryobia praetiosa, Panonychus spp. 

Tetranychus spp.

A los nematodos parasitarios de plan­

tas pertenecen:

Pratylenchus spp., Radopholus simílis, Ditylenchus dipsaci, Tylenchu- 

lus semipenetrans, Heterodera spp., Meloidogyne spp., Aphelenchot- 

des spp., Longidorus spp., Xiphinema spp., Trichodorus spp.

Las substancias activas pueden ser

elaboradas en las formulaciones usuales, tales como soluciones, emul­

siones, polvos arrojables, suspensiones, polvos, preparados de espol­

vorear, espumas, pastas, polvos solubles, granulados, aerosoles, 

concentradds.de: suspensión-emulsión, polvos desinfectantes de semilla, 

sustancias naturales y sintéticas impregandas con sustancias activas, 

encapsulaciones finísimas en sustancias polímeras y en envolturas para 

semillas: además, en formulaciones para dispositivos de fumigación, 

tales como cartuchos, latas, espirales y similares de fumigación,



así como formulaciones de nebulización en frió y en caliente de 

volumen ul traba jo.

Estas formulaciones son producidas en 

forma conocida, por ejemplo por mezclamiento de las sustancias acti­

vas con diluyentes, vale decir, disolventes líquidos, gases licuados 

puestos bajo presión y/o vehículos sólidos, eventualmente con el 

empleo de agentes tensioactivos, vale decir, emulsivos y/o agentes 

dispersantes y/o agentes espumantes. En el caso de la utilización 

del agua como diluyente, pueden emplearse por ejemplo también di­

solventes orgánicos como disolventes auxiliares.

Entran en consideración esencialmente, co­

mo disolventes líquidos: hidrocarburos aromáticos, tales como xi- 

leno, tolueno, benceno o alquilnaftalenos; hidrocarburos aromáticos 

o alifáticos clorados, tales como clorobencenos, cloroetilenos o clo­

ruro de metileno; hidrocarburos alifáticos, tales como ciclohexano o 

parafinas por ejemplo fracciones de aceite mineral; alcoholes tales 

como butanol o glicol, así como éteres y ésteres; cetonas, tales co­

mo acetona, metiletilcetona, metilisobutilcetona o ciclohexanona; di­

solventes fuertemente polares, tales como dimetilformamida y sulfóxido 

de dimetilo, así como agua; como diluyentes o vehículos gaseosos licua­

dos: líquidos que a la temperatura normal y a la presión* normal son 

gaseosos,por ejemplo gases impelentes de aerosoles, tales como hidro­

carburos halogenados, así como butano, propano, nitrógeno y dióxido 

de carbono; como vehículos sólidos: minerales naturales molidos, tales
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como caolines, arcillas, talco, creta, cuarzo, attapulguita, 

montmorillonita o tierra de diatomeas, y minerales sintéticos molidos, 

tales como ácido silícico altamente disperso, óxido de aluminio y 

silicatos; como vehículos sólidos para granulados: piedras naturales 

quebradas y fraccionadas, tales como calcita, mármol, piedra pómez, 

sepiolita, dolomita, así como granulados sintéticos de harinas 

inorgánicas y órganicas, así como granulados de material orgánico, 

tales como aserrines, cáscaras de nueces de coco, mazorcas, y tallos 

de tabaco; como agentes emulsionantes y/o espumantes; emulsivos , 

no ionógenos y aniónicos, tales como ésteres de polioxietileno y ácidos 

grasos, éteres de polioxietileno y alcoholes grasos, por ejemplo étere 

alquilarilpoliglicólícos, sulfonatos de alquilo, sulfatos de alquilo, . 

sulfonatos de arilo, así como hidrolizados de proteínas; como agentes 

dispersantes: por ejemplo lignina, lejías de desecho de suifito y metil- 

celulosa.

En las formulac iones pueden empipa: 

se agentes adherentes, tales como carboximetilcelulosa, polímeros! 

pulverulentos, granulares o en forma de látices naturales y sintéticos, 

tales como goma arábica, alcohol polivinílico, acetato de polivinilo..

* Pueden emplearse colorantes, tales 

como pigmentos inorgánicos, por ejemplo óxido de hierro, óxido de¡ti 

tanio, azul de ferrocianuro, y colorantes orgánicos, tales como aliza­

rina, colorantes azoicos de ftalocianina metálica, y micronutriente$, 

tales como sales de hierro, manganeso, boro, cobre, cobalto, molibd 

no y zinc. ,
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Por lo general, las formulaciones

contienen entre 0,1 y 95 % en peso de substancia activa, preferible- . 

mente entre 0,5 y 90%.

La aplicación de las substancias . 

activas según él invento se efectúa en la forma de sus formulaciones 

comerciales y/o de las formas de aplicación preparadas de estas 

formulaciones.

El contenido de substancia activa de 

las formas de aplicación preparadas a partir de las formulaciones co­

merciales, puede variar dentro de márgenes amplios. La concentra­

ción de substancia activa de las formas de aplicación puede ser de 

0,0000001 hasta 100 % en peso de substancia activa, preferiblen ente 

entre 0,01 y l 0%en.peso.

La aplicación es efectuada de la ma­

nera usual, adaptada a las formas de aplicación. j

En la aplicación contra parásitos (

antihigiénicos y de provisiones, las substancias activas se distinguen 

por un efecto residual sobresaliente sobre madera y arcilla, asi com< 

por una buena resistencia a álcalis sobre bases encaladas.

i

(

P00R
QUALiTY



Ejemplo A

Ensayo con Myzus (efecto por contacto)

Disolvente; 3 partes en peso de dimetilformamida.

Emulsionante: 1 parte en peso de éter alquilar il-poliglicólico.

Para obtener una preparación adecu: 

da de substancia activa, se mezcla l parte en peso de la substancia 

activa con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicad: 

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

ción deseada.

La preparación de substancia activa 

es rociada sobre plantas de col (Brassica olerácea) fuertemente ataca 

das por el pulgón del duraznero (myzus persicae), hasta su mojadura 

al grado de formación de gotas.

A l cabo de los tiempos indicados,? s< 

determina la destrucción en%, significando 100% que fueron matadps 

todos los pulgones, mientras que 0% significa que no fue matado ningú 

pulgón. '

Las substancias activas, sus conce! 

traciones, los tiempos de evaluación y los resultados constan en lar 

siguiente tabla:

poon
QUALiTY
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T A B L A  1

( Insectos nocivos para plantas) 

Ensayo con Myzus._________

Substancias activas Concentración 
de la subst. ac­
tiva en

Grado de des- 
tmcción en %
al cabo de 1 - 
día .

0,1 98

001 0

3

0,1 100

0,01 99

0,1 100

0.01 85

0,1 100

0,01 90

CH,

O
it

-0-C-N(CH
32

CH

-N.

CHgS

CH,

N-

' 4

3

O

'0-C-N(CH )
3 2

O
¡I

.O-C-N(CHg)^

CH

N-
CH S-<^

3
O

CH,
'0-C-N(rHg)g
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Tabla 1 (Continuación)

(Insectos nocivos para plantas)

Ensayó con Myzus
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Tabla 1 (Continuación)

(Insectos nocivos para plantas)

Ensayo ccm Myais
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5

10

15

20

Ensayo con Doralis (efecto sistémico)

Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida 

Emulsionante: 1 parte en peso de éter alquilar 11 -polígllcóllco.

Para obtener una preparación de

substancia activa, se mezcla 1 parte espeso de la substancia activa cor 

la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada del 

emulsivo, y se diluye el concentrado con agua hasta la Concentración 

deseada.

Con la preparación de substancia

activa se riegan plantas de judías (chauchas) (Vicia faba), fuertemen­

te atacadas por la cochinilla negra de judías (chauchas) (Doralis 

fabae), de tal modo que la preparación de substancia activa penetra: 

en el suelo sin mojar las hojas de las plantas de judías (chauchas). La 

substancia activa es absorbida^- por las plantas desde el suelo y'asíi 

llega a las hojas atacadas.

A l cabo de los tiempos indicados,

se determina la destrucción en %, significando 100% que fueron matada 

todas las cochinillas:.mientras' que 0% significa que no fue matada 

ninguna cochinilla.

Las substancias activas, sus concen­

traciones, los tiempos de evaluación y los resultados, constan en la, 

siguiente tabla:

Ejemplo B

t



( Insectos nocivos para plantas) 
Ensayo con Doralis (efecto sistémico)

T A B L A  2

Substancias activas Concentración 
de la subst. ac­
tiva en %

Grado de destruc­
ción en % al cabo 
de 4 días

CHq

\ N!

k
( conocido )

O
-C-N(CHg)g

CH
0-C-N(CH

3 2

CH S 
3

7*1*3

' ^-0-C -N (CH J
N(CHJ^ ^

3 2

CHJ3-¿¿^

.CH
3

O .
0-C-N(CH

CH. 3 2

0,1

0 0 1

0,1

0.01

0.1

0.01

0.1

0,1

100

0

100

100

100

10 0

100

100
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T A B L A  2 (Contimación)
(Insectos nocivos para plantas)



5

10

15

20
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Ensayo de concentración límite/efecto sistémico por vía de las raíces. 

Insecto de ensayo: larvas de Phaedon cochleariae.

Disolvente: 3 partes en pesó de acetona.

Emulsionante: 1 parte en peso de éter alquilarilpoliglicólico.

Para la producción de una preparació 

adecuada de substancia activa, se mezcla 1 parte exy&eso de la substan­

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

indicada del emulsivo y se diluye el concentrado con agua hasta la con­

centración deseada.

La preparación de substancia activa 

es mezclada íntimamente con el suelo, siendo prácüaamente sin impor 

tancia la concentración de la substancia activa en la prg) aración; es de 

cisiva solamente la cantidad en peso de substancia activa por unidad 

de volumen de suelo, que se indica en ppm (= mg/1). Se carga la tierra 

tratada en macetas y en éstas se planta col (repollo) (Brassica olerace 

Así la substancia activa puede ser absorbida por las raíces de las plan 

tas del suelo y puede ser transportada a las hojas.

Para la comprobación del efecto sis­

témico por vía de las raíces, al cabo de 7 días se colee an los animales 

de ensayo arriba mencionados exclusivamente sobre las hojas. A l cabí 

de otros 2 días se procede a la evaluación, contándose o estimándose 

el número de animales muertos. De la cantidad destruida se deduce 

el efecto sistémico por vía de las raíces de la substancia activa. El

Ejemplo C

POOR
QUALÍTY



— 2 4 *

mismo es de un 100% si están destruidos todos los animales de ensayo 

y de un 0% si sigue viviendo exactamente igual número de insectos de 

ensayo que en las plantas testigos que crecen en tierra no tratada.

Las substancias activas, las canti-

3 dades de aplicación y los resultados constan en la siguiente tabla 3:

T A B L A  3

( Efecto sistémico por vía de las raíces) 
Phaedon cochleariae-larvas

Sibstancia activa 
,( constitución)

Grado de destmcción en % a 
una concentración de la sust 
cia activa de 50 ppm

CH -C------ CH O
3 tt o

N C-0-C-N(CH,)

0

( conocido)

CH - S - ^ *  
3 ^N .

CH 
, /  3

O 100

CH
'0-C-N(CH )

3 2
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Ensayo de concentración límite/efecto sísténiico por vía de las raíces. * 

Insecto de ensayo: Myzus persícae.

Disolvente: 3 partes en peso de acetona.

5 Emulsionante: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicólico.

Para la producción de una preparación 

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

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

indicada del emulsivo y se diluye el concentrado con agua hasta la con- 

10 centración deseada.

La preparación de substancia activa

es mezclada íntimamente con el suelo, siendo prácticamente sin impor­

tancia la concentración de la substancia activa en la preparación; es 

decisiva solamente la cantidad en peso de substancia activa por unidad 

15 de volúmen de suelo, que se indica en ppm (= mg/1). Se carga la tierra 

en macetas y en éstas se planta col (repollo) (Brassica olerácea). Así 

la substancia activa puede ser absorbida por las raíces de las plantas 

del suelo y puede ser transportada a las hojas.

Para la comprobación del efecto sis- 

20 témico por vía de las raíces, al cabo de 7 días se colocan los animales 

de ensayo arriba mencionados exclusivamente sobre las hojas. A l cabo 

de otros 2 días se procede a la evaluación, contándose o estimándose el 

número de animales muertos. De la cantidad destruida se deduce el 

efecto sistémico por vía de las raíces de la substancia activa. El mismo 

es de un 100% s i están destruidos todos los  animales de ensayo, 

y  de un 0% s i sigue viviendo exactamente igual número de insec­

tos de ensayo que en las plantas testigos que crecen en tierra no tra­

tada.

Ejemplo D

25
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Las sustancias activas, las cantidades de aplica­

ción y los resultados constan en la  siguiente tabla 4:

T A B L A  4

Efecto sístémico por vía de las rafees

Myzus Persicae
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Tabla 4 (Continuación)

Efecto sistémico por vía de las rafees

Myzus Persicae
f .... *...-.-......-...-... -.-... -..... ..... ......... '—
Substancia activa 
(constitución)

Grado de destitución en % a üna 
concentración de la sabs. activa 
de 10 ppm

N
CH. 

/  3

0
100

\N
^ 0 -C -N (C H  J

C H - . 3 2ISO
3 7

CH.
3

^ - 7 0
!!

100
\ N  '

. ^ 0 -C -N (C H  ) 
CH -CH=CH ^

2 2

-
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Ejemplos de Preparación 

Ejemplo 1: 

a) H
3N.

CH3

En una suspensión de 12,4 g (0,11

5 moles) de ter-butilato de potasio en 100 mi de tetiahidrofurano se insti­

la, bajo agitación a -10°C, una solución de 14,4 g (0,1 mol) de 1,4-

dimetil-2-tiohydantoina (preparación: véase T.Wieland, R.Muller,

E. Niemann, L.Birkhofer, A . Schóbert, A . Wagner y H. SÓ11 en Houben 

Weyl-Muller, Methodender org.Chemie, Tomo 11/2, GeorgThieme 

Verlag, Stuttgart 1958, páginas 267 y siguientes), y subsiguiente­

mente 14,2 g (0,1 mol) de yoduro de metilo y se agita todavía durante 

una hora a -10°C. El 5-hidroxi-2-metiltio-l,4-dimetilimidazol no es 

aislado de la solución, sino que dp inmediato es elaborado ulteriormente, 

b)

15

\0-C O -N (C H J
CH , 

3

Una solución de -10^C preparada

como descripto bajo la) de 0,1 mol de 5-hidroxi-2-metiltio-l,4- 

dimetilimidazol en tetrahidrofurano, es mezclada bajo agitación con 

12,4 g (0,11 moles) de ter-butilato de potasio y es agitada ulteriormente



durante 30 minutos a 0°C. Subsiguientemente se instila una solución 

de 10,85 g (0,1 mol) de cloruro de ácido N,N-dimetilcarbámico en 

25 mi de tetrahidrofurano, de tal modo que la temperatura no sobre­

pasa + 5°C. Después de una agitación ulterior durante una hora a 

aproximadamente 5°C, el disolvente es eliminado a 40°C en el evapo- 

rador rotativo en vacío. Es residuo es agitado con 50 mi de agua, 

extraído dos veces cada vez con 75 mi de cloruro de metileno, las 

fases orgánicas reunidas son deshidratadas con sulfato de magnesio, 

el disolvente es eliminado por destilación en vacío. Se obtienen 16 g 

(70 % de la tepría) de éster de ácido N,N-dimBtil-0-¿Jl,4-dimetil- 

2-metiltio-imidazol(5) ilj-carbámico en forma de un aceite amarillo

con el índice de refracción n ^ : 1,5258.
D

Análogamente pueden prepararse

los compuestos de la fórmula
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Ejemplo 11:

a)
N.

\ N .
^ O K

CH

En una suspensión de 6,8 g (60

mmoles) de ter-butílato de potasio en 200 mi de tetrahidrofurano, se 

instila bajo agitación a 5°C dentro de 10 minutos una solución de 

6,72 g (60 mmoles) de amida de ácido N-metil-a-isocianato-propió- 

nico (preparación: véase H.Heuecka y P.Kurtz en Houben-Weyl-Mulle 

Methoden der org. Chemie, Tomo 8, Georg Thieme Verlag.Stuttgart 

1952,páginas 667 y siguientes) y subsiguientemente se agita todavía 

durante 15 minutos a 5°C. La sal potásica del 5-htdroxi-l,4- 

dimetilimidazol no es aislado, sino que de inmediato se la hace reacc 

nar ulteriormente, „

b)

En una solución fría de aproximada 

mente 0°C preparado, como se ha descripto bajo lia ), de 60 mmoleá 

de la sal sódica de 5-hidroxi-l,4-dimetil-imidazol en tetrahidrofuran 

se instila una solución de 6,4 g (60 mmoles) de cloruro de ácido N,N 

dimetilcarbamico, de tal modo que la temperatura no sobrepasa 5°C.
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Después de una agitación ulterior durante 2 horas a 0-5°C, se elimina 

el tetrahidrofurano a 40°C en el evaporador rotativo en vacío. El 

residuo es agitado con 50 mi de agua, extraído dos veces cada vez con 

75 mi de cloruro de metileno y las fases orgánicas reunidas son des- 

5 hidratadas con sulfato de magnesio. Se elimina el disolvente por

destilación en vacío y se obtienen 8 g (73 % de la teoría) de éster de 

ácido N,N-dimetil-0-^Jl,4-dimetilimidazol (5) ilj'-carbámico como 

aceite de color amarillo claro que, después de unos días de reposo 

a la temperatura ambiente, se cristaliza (punto de fusión: 68-70°C).

10 A nálogam ente al Ej em pío 11,

pueden prepararse los compuestos de la fórmula

Ejem­
plo No. R R^ R^

Datos físicos (índi­
ce de refracción-

Rendí- * 
miento (%

punto de fisión °C) de la teo-
ría

12 -CH
3

H- -H n ^ :  1.4865 86

13 -C H -iso 
3 7

H- -H n^^:1,4982 < 
D

97

14 -C H -iso 
3 7

H- -CH
3

h ^  : 1,4869
D

71

15 rCH -CH=CH 
2 2

H- -CH
3

n^° :1,4991 
D

86

16 -C H -iso 
4 9

* H- -CH
3

n ^ : 1,4841 
D

90 ^

17 -CH
 ̂ \ = /

H- -CH
3

T "..

120-125 88



Descrita suficientemente la naturaleza del in­
vento, asi como la manera de realizarse en al práctica, debe 
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas 
son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al- 

5 teren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para preparar esteres de ácido 
N,N-dimetil-0-/imidazol (5) il7-carbámico, de fórmula (i)

(I)
\0-C0-N(CH^

en ;la que R es alquilo, dialquilamino, alquenilo o aralquilo
con 1 a 4 átomos de carbono en la parte alquilo, así como arilo
y R^ es hidrógeno, alquilo, alquiltio o alqueniltio, mientras 

2que R representa hidrógeno, fenilo, alquilo o alquenilo; carac: 
terizado porque derivados de 5-hidroxiimidazol de fórmula (II)

10

15

(II)

1 2en la cual R,R y R tienen los significados arriba indicados, 
eventualmente en presencia de un aceptor de ácido o en forma 
de sus sales alcalinas, alcalinotérreas o de amonio, se hacen 
reaccionar con cloruro de ácido N ,N-dimetilcarbamico de fórmu­
la

C1-C0-N (III)

en presencia de un disolvente o diluyente, a temperaturas en­
tre -20 y +60SC, con preferencia entre -10 y +40SC.
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2. Procedimiento para, preparar esteres de 
ácido N,N-dimetil-0-/Imidazol (5) il/-carbámico, tal y como que­
da sustancialmente descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 35 hojas, escritas a 
5 máquina por una sola cara.

Madrid, ^
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