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2.

La presente invención se refiere a un nuevo com­

puesto 2—piridina tionofosfonato de dietilo
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que se ha mostrado con propiedades de activación insecticida 

cuando se combina con el conocido insecticida M-(mercaptome- 

til) ftaiimida S-(0,0-dimetil fosforoditioato).

Esta invención se refiere al nuevo compuesto 2-

-piridina tionofosfonato de dietilo y a sus propiedades como

activador para el insecticida N-(marcaptometil)ftalimida S-

-(0,0-dimetil fosforoditioato), un insecticida comercial ven-
Rdido bajo la marca registrada'"Imidan"

Un aspecto de esta invención comprende el nuevo 

compuesto 2-piridina tionofosfonato de dietilo.

Otro aspecto de esta invención comprende una com 

posición insecticida que comprende N-(mercaptometil)ftalimi- 

da S-(0,0-dimetil fosforoditioato) y una cantidad activadora 

de 2-piridina tionofosfato de dietilo.

Otro aspecto de esta invención comprende un métt) 

do para controlar insectos que comprende aplicar al insecto 

o al hábitat del insecto una cantidad insecticidamente efecti j 

va de una composición de N-(mercatomatil)ftalimida S-(0,0-dime.' 

tilfosforotioato) y una cantidad activadora de 2-piridina tio i 

nofosfonato de dietilo.

El 2-piridina tionofosfonato de dietilo se prepa ' 

ró de la forma siguiente:
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3.

En un reactor de 500 mi. sa colocaron 250 mi. 

de tetrahidrofurano anhidro y 16,8 g. (0,150 molas) de terc-bu 

- tóxido de potasio. A continuación se agregaron 23,1 g. (0,150 

moles) de hidrógeno tionofosfonato de dietilo por goteo manta 

niendo la temperatura por debajo de 303 C. Se añadió entonces 

por goteo 37,4 g. (0,150 moles) da etosulfato de N-etoxipiri 

dinium con agitación a una temperatura comprendida entre 5 y 

109 C., con enfriamiento en un baño da hielo. Cuando la adi­

ción de sal fue completa se dejó calentar la mezcla a tempera, 

tura ambiente y se agitó durante aproximadamente 2 horas. Se 
agregaron entonces 75 mi. de agua, 25 mi. de una solución sa­

turada de cloruro sódico y 100 mi. de cloroformo. Se permitió 

que la mezcla se separase en fases acuosa y orgánica. La fase 

orgánica se lavó con una solución saturada acuosa de cloruro 

sódico, se secó sobre sulfato de magnesio y se extrajo el di­

solvente.

Se obtuvieron 27,5 g. (79 % de la taroría) de 

un líquido pardo-rojizo, n^° 1.4967, que se confirmó por aná­

lisis espectral IR (infra-rojo) y RMN (resonancia magnética 

nuclear) como siendo el compuesto deseado.

El etosulfato de N-etoxipiridinium usado en el 

procedimiento anterior se preparó por reacción de 59,2 g.

(0,623 moles) de N-óxido de piridina con 95,8 g. (0,623 moles) 

de sulfato de etilo, con calentamiento. Después de que la reajs***i
ción exotérmica estuvo concluida, se calentó la mezcla a 80 - ' 

903 C. durante 2 horas y se enfrió. Sa obtuvo un aceite rojo ; 

denso, n ^  1.4990, que se confirmó por análisis IR y RMN como ' 
siendo el compuesto deseado.

Evaluación insecticida.

Se realizaron ensayos con tres insectos, oruga
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de marisma /"Estigmena aerea (Orury)_7; oruga de capullo da 

tabaco /**Heliothis virescens (F)_7, y oruga de repollo / Tri- 

choplusia ni (Hubner)__/. Se emplearon los siguientes procedi­

mientos.

Oruga da marisma / Estigmene aerea (0rury)_7, 

(SmC en la Tabla 1): Se prepararon soluciones de ensayo conte 

niendo N-(mercaptometil) ftalimida S-(0,0-dimetil fosforodi- 

tioato) y 2-piridina tionoFosfonato de dietilo usando acetona 

y agua como disolvente (50/50). Las diez soluciones prepara­

das se mezclaron para producir una serie de mezclas en las 

que la relación (en peso) del insecticida al compuesto activa 

dor (2-piridina tionoFosFonato de dietilo) variase de 1 : 0,1 

hasta 1 : 10. Secciones de hojas de lengua de vaca (Rumex cris 

pus), aproximadamente de 25,4 x 12,7 mm., se sumergieron en 

las soluciones de ensayo durante 2 - 3  segundos y se coloca­

ron en un tamiz de alambre para secarse. Las hojas secadas se 

colocaron en una caja de Petri que contenía una pieza húmeda 

de papal de Filtro e inFestada con 5 larvas de orugas de ma­

risma segundo-instar. La mortalidad de las larvas se determi­

nó 48 horas mas tarde, y una pieza de un medio sintético se 

agregó a la caja que contenía los sobrevivientes. Estos Fue­

ron guardados durante cinco días mas para observar cualquier 

efecto mortífero de los compuestos ensayados.

Las concentraciones de ensayo del toxicante (mez 

cía) variaban desde 0,05 % hasta aquella en que se presentaba ; 

el 50 % de mortalidad aproximadamente.

Oruga de capullo de tabaco ¿ Heliothis vires- 

cens (F*)_7, (TSN en la Tabla 1).

a) de Forma similar, se condujeron ensayos usan ! 

do secciones de hojas de lechuga Romaine (Latuca sativa), in-
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6.

Pastadas con 5 larvas de oruga de capullo de tabaco segundo 

instar. Las concentraciones de ensayo variaban desde 0,1 % de 

la mezcla toxicante hasta aquella en la que se presentaba el 

50 % de mortandad aproximadamente.

b) (ensayo tópico) ("TBW - top" en la Tabla 1).

El compuesto de ensayo o mezclas de ensayo se 

diluyeron en acetona y se aplicaron tópicamente en gotitas de 

1 a 5 îl en la superficie anterior dorsal de larvas de oruga 

de capullo de tabaco tercero - a - cuarto instar. Las larvas 

tratadas se colocaron en grupos de cinco en cajas de Petri 

conteniendo medio sintético. La mortalidad se determinó dos 

días mas tarde. Las dosis de ensayo variaban generalmente des, 

de 1000 jug de toxicante/g de peso de larva hasta aquella en 

la que se presentaba aproximadamente el 50 % de mortalidad.

Oruga de repollo /"irichoplusia ni (Hübner)_7, 

(CL en la Tabla 1). De forma similar a la de las orugas de ma 

risma, se efectuaron ensayos usando cotiledóneas de calabacín 

(Calabacita abobrinha) infestada con 5 larvas de oruga de re­

pollo segundo instar. Las concentraciones de ensayo variaban 

desde 0,1 % del toxicante hasta aquella para la que se apre­

ciaba aproximadamente un 50 % de mortalidad.

En los tres ensayos, se trataron de forma idén­

tica controles a la de los ensayos descritos, con la excep­

ción de que en un control se usó únicamente N-(mercaptometil) 

ftalimida S-(0,0-dimetil fosforoditioato) y en el otro sola- ¡ 

mente se usó 2-piridina tionofosfonato de dietilo. ;

La Tabla 1 siguiente contiene los resultados de  ̂

los diferentes ensayos descritos anteriormente. El término 

"insecticida" se refiere a N-(mercaptometil)ftalimida S-(0,0- 

-dimetil fosforoditioato) y el término "activador" se refiere *
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al 2-piridina tionofosfonato de dietilo.
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TABLA 1

SMC

Composición de ensayo

*"°50

% A.f.

insecticida 0,1

activador 0,2

insacticida:activador 1:10 0,01 1,6

insecticida:activador 1:5 0,02 1,4

insecticida:activador 1:1 0,02 3,3

insecticida:activador 1:0,5 0,1 -

insecticida:activador 1:0,1 0,1 —



T8W- TBUJ-too. ' CL

'so 

%..... A : f .

^°50
ug/g A.f .

^°S0

% A.f .

0,1 1000 0,02

0,2 5000 0 y 2

0,01 1,6 - . - 0,008 1,25

0,02 1,4 30 16,6 0,02 —

0,03 2,2 100 8,3 0,03 -

0,03 2,6 - - 0,03 -

0,1 — 0,03 —
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El factor de activación (A.F*.) sa determina me 

diante el uso de la fórmula siguiente a partir de la respues 

ta esperada para una combinación dada de dos insecticidas::

A.f

LOgp del insecticida
(XY - l)

LDgQ experimental da la combinación
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en la que X es igual a la relación del porcentaje o propor­

ción del activador al porcentaje o relación del insecticida e 

Y es igual a la relación de la LOg^ del insecticida a la LOg^ 

(valores máximos ensayados) del activador. El LDg^ experimen­

tal de la combinación es en términos del insecticida solamen­

te.

El A.F*. es pues la relación del LOg^ esperado 

de la combinación dividido por el LDg^ experimental. Se ha ot) 

servado que cuando la respuesta observada es superior a la 

respuesta esperada, el A.f. es superior a 1.

Asi, por los datos anteriores, el nuevo compues^ 

to 2-piridina tionofosfonato de dietilo se ha mostrado como 

un activador efectivo o sinergístico para el insecticida N-(mer 

captometil)ftalimida S-(0,0-dimetil fosforoditioato) contra 

insectos, particularmente contra lepidópteros, y mas especifi 

cemente contra insectos del tipo Estiqmene, Heliothis y Tri- 

choolusia. !

Con respecto a la oruga de marisma, la activi­

dad está demostrada a relaciones en peso de insecticida: actj. ; 

vador de 1 : 1 a 1 : 10; con respecto a la oruga de capullo 

de tabaco, la actividad se ha demostrado a relaciones en peso r 

de insecticida: activador de 1 : 10 a 1 : 0,5. En ambos casos,

25
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ni al insecticida ni el activador, solos, mostraron ser efec­

tivos contra los insectos. Así, las composiciones de la pre­

sente invención pueden considerarse como composiciones siner- 

géticas ya que ninguno de los compuestos se mostró activo, in 

dividualmenta, contra el insecto particularmente considerado.

Contra la oruga de repollo, el insecticida mos­

tró alguna actividad, pero esta actividad se mejoró mezclando 

el insecticida con 10 veces su peso de activador. Tal como 

esta acticidad muestra, sería de esperar que existiese tam­

bién activación contra el insecto a elevadas proporciones en 

peso de activador : insecticida. Esto sería también el caso 

con los otros insectos para los cuales los resultados se han 

incluido anteriormente.

Descrita suficientemente la naturaleza del in­

vento, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe 

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas 

son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al 

teren su principio fundamental.

t
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REIVINDICACIONES

13.- Procedimiento para la obtención de 2-piri 

dina tionofosfonato de dietilo, activador insecticida de fór­

mula:

) "

W
/ i

caracterizado porque comprende hacer reaccionar hidrógeno tio 

nofosfonato de dietilo con N-etoxipiridinium etosulfato en 

presencia da terc-butóxido de potasio.

2 3 .- Procedimiento para la obtención de 2-piri 
dina tionofosfonato de dietilo activador insecticida, tal y
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