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El presente invento se refiere a nuevas
fenilcarbamoil-2-pirazolinas substituidas, a un procedimiento pa-
ra su produccién, asf como a su empleo como insecticidas.

Ya es conocide gue clorofenilcarbamoil-

5 2-pirazolinas, por ejemplo la 1-(4-clorofenilcarbamoil)-3-(4-cloro-
fenil)-5-metil-2-pirazolina y la 1-(4-clorofenilcarbamoil)-3, 5-bis~ '
(4=clorofenil)-2~pirazolina, se distinguen por su eficacia insecticida
(véanse las patentes publicadas no examinkt: de la Rep, Fed. de
Alemania DT-OS 2.304.584 y 2.529.689).

10 Ahora se han encc;ntrado las nuevas fenil-

carbamoil-2-pirazolinas substituidas de férmula (I)

3
N— -CO-NH- -R2
N |
Rl - (D
en la cual representan
R, hidrégeno o alquilo
15 R!,  hidrégeno o halofenilo;

Rz, hidrégeno, haloalcoxi o haloalquiltio;
R3, hidrégeno, halégeno, haloalcoxi o haloalquiltio , y

R°, halégeno,
con la condicién de que uno de los restos R2 6 R3 tienen que ser halo-
20 alcoxi o haloalquiltio, |
Ademiés se ha encontrado que las fenil-
carbamoil-2-pirazolinas substituidas de férmula (I) se obtienen ha-

ciendo reaccionar 2-pirazolinas de férmula (II)

.
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en la cual
1 4 s epe o e 3 . .
R, R yR tienen los significados arriba indicados, con isocia-

natos de fenilo de fé6rmula (IIT)

OCN- -R (II1)

en la cual
2 o3 . .
R”y R , tienen los significados arriba indicados,
eventualmente en presencia de un disolvente.

Sorprendentemente, las fenilcarbamoil-

2-pirazolinas substituidas segin el invento muestran un efecto inscec-

ticida mejor que las clorofenilcarbamoil~2-pirazolinas cc;nocidas de

constitucién andloga y de igual orientacién de actividad. Por consi-

guiente, los productos segiin la presente invencién representan un e;n-

riquecimiento real de la técnica.,

Si se emplean como substancias de partida

a titulo de ejemplo la 3-(4-clorofenil-2-pirazolina y el isocianato de 3-

monoclorodifluiometoxi-4-cloro-fenilo, el desarrollo de la reaccién pue-

de ser representado por el siguiente esquema de férmulas:
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OCF C1

-CO-NH- -Cl
Cl-

Las subtancias de par:tida a emplear estdn
definidas en forma general por las t:érrnulas (I ¢ (1iY). En las mis-
mas, sin embargo, representan de preferencia:

R, hidrégeno o alguilo lineal 6 iamificado con 1 a 3 dtomos

de carbono, particularmente metilo;

Rl, hidr&geno o fenilo substitufdo una o varias veces con cloro
0 bromo;
Rz, hidrégeno o haloalcoxi o haloalquiltio con 1 a 3 4tomos

de carbono en el resto alquilo, particularmente monofluoro-
difluoro-, trifluoro-, monoclorodifluoro-, dicioromono-
fluoro~, o monocloro monofluoro~metoxi, o monofiuoro-,
difluoro~, trifluoro~, monaclorodifluoro-, dicloromono-
fluoro~ o monocloromonofluoro~metiltio; - ademés 1,1, 2, 2~
tetrafluoroetoxi 6 1,1, 2, 2~tetrafluoro-etiltio;

R, hidrégeno, cloro o bromo, o haloalcoxi o haloalquiltio con

1 a 3 4tomos de carbono, ¥y
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Las 2-pirazolinas de f6rmula (II) a em-

- plear como substancias de partida son en parte conocidas o pueden

ser preparadas seg(n procedimientos conocidos en la bibliograffa
(véanse por ejemplo las patentes publicadas no examinadas de la
Rep. Fed, de Alemania DT-0S 2,304,584 y 2.529.689).

Como ejemplos de las mismas, sean mencio=-
nadas en detalle:
3~(4~-clorofenil)-2-pirazolina,
3-(4~bromofenil)-2-pirazolina,
3~(3~-clxofenil)-2-pirazolina,
3-(3-bromofenil)-2~pirazolina,
3-(4-clorofenil)-4-metil~2-pirazolina, |
3-(4-bromosenil)-4-metil-2-pirazolina,
3-(3-clorofenil)~4-metil- 2-pirazoli£1a,
3-(3-bromofenil)-4-metil-2-pirazolina,
3, S-bis-(4-clorofeni1)-2~pir'azolina,

3, 5-bis-(4~bromofenil)= 2-pirazolina,
3, 5-bis-(4-clorofenil)- 2~pirazolina,
3, 5=bis=(3-bromofenil)~2-pirazolina,

Los isocianatos de fenilo de férmula
(I11) a emplear ademé4s como compuestos de partida son conocidos
o se pueden preparar segin procedimientos conocidos en la biblio-

graffa, por ejemplo, a partir de las correspondientes anilinas con
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fosgeno (véase la patente belga No. 746.566).

mencionados
isocianaio de
isocianato de
isocianato de
igocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
{socianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isoéianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de
isocianato de

isocianato de

Como ejemplos de los mismes sean

en detalle:

3-monofluometoxi-fenilo,
3-dixfluometoxi-~fenilo,
3-trifluometoxi~fenilo,
3-monocloromonofluometoxi-fenilo,
3~dicloromonofluometoxi-feni o,
3-monaclorodiflunmetoxi-fenilo
3-(1,1,2, 2-tetrat1uoet§xi)-fenilo;
3¢mon;:»{luometilrioq‘eniio,
S-ailiuomeiiltio-fenilo,
3=-trifluometiltio-fenilo,
3-monoclorémonofluometiltio-fenilo,
3-dicloromonoﬂuometiltio-fenilp, .
3-monoclorodifiuometillio-~fenilo,
3-(1, i, 2, 2-tetrafluoetiltig-fenilo,
4~monoiluometoxi-ferg_ilo,
4-~difluometoxi-fenilo,
4-trifluometoxi~fenilo,
4~-monocloromonofluometoxi-fenilo,
4-dicloromonofluometoxi-fenilo,
4~-monoclorodifluometoxi=fenilo,
4-(1,1, 2, 2-tetrafluoetoxi»-fenilo,

4-monofluometiltio~-fenilo,
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isocianato de 4-difluorome tiltio-fenilo,

isocianato de 4~trifluorometiltio-fenilo,

isocianato de 4~-monocloromonofluorom etiltio-fenilo,
isocianato de 4~dicloromonofluorometiltio~fenilo,
isocianato de 4~monocloro-difluometiltio-fenilo,

isocianato de 4=~{1], 2, 2-tetrafluoroetiltio)-fenilo,

isocianato de 3-cloro-4-monofluometoxi~fenilo,

isopianato de 3=-cloro-4-~difluometoxi=fenilo,

isocianato de 3-cloro-4-trifluometoxi-feni]o,

isccianato de §-cloro-i~-monocloromonofluometoxi-fenilo,
isocianato de 3~cloro-4~dicloromonofluometoxi~fenilo,
isocianato de 3-c‘uwo~4»monoclorodii’luometoxi--fe};ilo,
isocianato de 3-cloro-4-(1, 1, 22 ~tetrafluoroetoxi}fenilo,
isocianato de 3-bromo-4-monofluometoxi~fenilo,

isocianato de 3~bromo-~4-difluometoxi-fenilo,

isocianato de 3~bromo=-4-irifluometoxi-fenilo,

isocianato de 3-bromo~4-monocloro monofluometoxi-fenilo,
isocianato de 3~bromo=~4-dicloromonofluometoxi~fenilo,
isocianato de 3-bromo-4-monoclorodifluometoii-tenilo,
isocianato de 3-bromo-4-(1}, 2, 2-tetrahidrofluoroetoxj-fenilo
isocianato de 3-cloro-4-monofluometiltio~fenilo,

isocianato de 3-cloro-4~difluometiitio-fenilo,

isocianato de 3~cloro-4~trifluometiltio~fenilo,

isocianato de 3-cloro-4-monocloromonofluometiltio~fenilo,

isocianato de 3~cloro~4~dicloromonofluometiltio-fenilo
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isocianato de 3-cloro-4-monoclorodifluometiltio=-fenilo,

Ve .
isocianato de 3-cloro-4-(1,1, 2, 2-tetrafluoroetiltig-fenilo,
isocianato de 3- bromo=4-monofluometiltio=-fenilo,

isocianato de 3-bromo-4-difluometiltio~fenilo,

isocianato de 3=bromo=~4~trifluometiltio-fenilo,

isocianato de 3-bromo=-4-monocloromonofiuometiltio~fenilo,

isocianato de 3=bromo=-4-dicloromonofluometiltio~fenilo,
isocianato de 3-bromo-4-monoclorodifluometiltio-fenilo,
icocianato de 3-bromo-4-(1,1, 2, 2-tetrafluoroetiltio-fenilos

El procedimiento paia la produceién

de los compuestns segln la invencidn se realiza preferiblemente

en disolventes o diluyentes apropiadados, Como tales eniran en
consideracién prédcticamenie todos los disolventes orgédnicos iner-
tes. A éstos pertenecen particularmentes los hidrocarburos alifd-
ticos y aromé4ticos eventualmente clorados, tales como benceno,
tolueno, xileno, nafta, cloruro de metileno, cloroformo, tetraclo-
ruro de carbono, clorobencéeno, los éteres, por ejerﬁplo éter diéti=-
lico, éter dibutilico y dioxano, las cetonas, por ejemplo acetona,
rmetiletilcetona, metilisopropilcetona y metilisobutileetona, y ade-
més los nitrilos, tales como acetonitrilo y propionitrilo.

La temperatura - de reaccién puede ser-
variada en un margen amplio. Por lo general se trabaja entre 20
¢ 120°C, preferiblemente entre 50 y 90°C.

La reaccifn generalmente se deja desa-

rrollar a la presién normal.
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P;ra la realizacién del procedimiento
se aplican en la mayorfa de bs casos, 1 componentes de partida en
relacién equivalentes. Un exceso dé uno u otro de los componentes
de la reaccibén no aporta ninguna ventaja esencial. En la mayorfa
de los casos se reunen los compuaentes de la reaccién en uno de los
disolventes arriba citados y se agita duraute una o varias horas con
calentamiento para completar la reaccién. La solucién de reaccién
se enfria y el compuesio que precipita se recoge por succién. Los
compuestos se presentan en forma cristalina y se caracterizan por
su punto de fusién.

Como ya se ha mencionado varias veces,
las fenilcarbamoil-2-pirazolinas substitufdas segiin la invencién se
distinguen por su efectoinsecticida sobresaliente. Son eficaces con-
tra pardsitos de plantas y en el sector de la medicina veterinaria con-
tra ectopardsitos tales como larvas de moscas parasitarias.

Alguhos de los compuestos muestran tam=
bién efectos fungicidas y bactericidas,

Siendo bien toleradas por las plantas y
favorablemente téxicas para animales de sangre caliente, las suba;
tancias activas se prestan para combatir pardsitos animales, parti-
cularmente insectos, arédcnidos y nematodos que se presentanen la’
agricultura, en la silvicultura, en el sector de la proteccién de pro-~
visiones y materiales, as{ como en el sector de la higiene. Son efi-
caces contra variedades normalmente sensibles y contra las resisten-

tes, asf como contra todos los estados o contra determinados estados
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de desarrollo.

A los pardgitos arriba mencionados pertenecen:

Del orden de los isépodos, por ejemplo Oniscus asellus, Armadi-
1lidium vulgaré, Porcellio scaber,

Del orden de los diplépodos, por ejemplo Blaniulus guttulatus,

Del orden de los quilopodos, por ejemplo Geophilus carpophagus,
Scutigera Speé.

Del orden de los Symphyla, por ejemplo Scutigerella immaculata,
Del orden de los tisanuros, pbr ejemplo Lepisma saccharina,

Del orden de los Collembola, por ejemplo Onychiuros armatus.
Del orden de los oriépteros, por ejemplo Blatta orientalis,
Peripaneta americana, Leucophaea maderae, Blattella germanica,
Acheta domesticus, Gryllotalpa spp., Locusta migratoria migrato-
rinides, Melanoplus differentialis, Schistocerca gregaria,

Del orden de los dermépteros, por ejemplo Forficula auricularia.
Del orden de los isopteros, por ejemplo Reticulitermes spp.,

Del orden de los Anoplura, por ejemplo Phylloxera vastatrix,
Pemphigus spp., Pediculus humanus corporis, Haematopinus spp.,
Linognathus spp.,

LCel orden de los Mallophaga, por ejemplo Trichodectes spp.,
Damalinea spp.

Del orden de los tisanépteros, por ejemplo Hercinothrips femoralis,
Thrips tabaci.

Del orden de los heterépteros, por ejemplo Eurygaster spp.,

Dysdercus intermedius, Piesma quadrata, Cimex lectularius,
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Rhodnius prolixus, Triatoma spp.
Del orden de los homépteros, por ejemplo Aleurodes brassicae,
Bemisia tabaci, Trialeurodes vaporariorum, Aphis gossypii, ,
Brevicoryne brassicae, Cryptomyzus ribis, Doralis fabae,
Doralis pomi, Eriosoma lanigerum, Hyalopterus srundinis,
Msacrosiphum avenae, Myzus spp., Phorodon humuli, Rhopalosi~-
phum padi, Empoasca spp., Euscelis bilobatus, Nepho-tettix
cincticeps, Lecanium corni, Saisselia oleae, Laodephax Striatellus,
Niiaparvata lugens, Aonidiella auraniii, Aspidiotus hederae,
Pseudococcus spp., Psylla spp.,
Del orden de los lepid&pteros, por ejemplo Pectinophora gos;ypiena,
Bup:itus piniarius, Cheimmatobia brumata, Lithocolletis blancardella
Hyponomeuta padella, Plutella maculipen‘nis, Malacosoma neustria,
Euproctis chrysorrhoea, Lymantria spp., Bucculatrix thurberiella,
Phiyllocnistis citrella, Agrotis spp., Euxoa spp., Feltia spp., Earias
irsulana, Heliothis spp., Laphygma exigua, Mamestra brassicae, Pano-
lis flammea, Prodenia litura,. Spodoptera spp., Trichoplusia ni,
Carpocapsa pomonella, Pieris spp., Chilo spp., Pyrausta nubilalis,
Ephestia kt;e}:niena, Galleria mellonella, Cacocecia podana, Capua.
reticulana, Choristoneura flimiferana, Clysia ambiguella, Homona mag-
rnanima, Tortrix viridina.

Del orden de los colebpteros, por ejemplo Ano
“ium punctatum, Rhizopertha domiﬁica, Bruchidius obtectus, Acan-
thoscelides obstectus, Hylotrupes bajulus, Agelastica alni, Leptino-

tarsa decemlineata, Phaedon cochleariae, Diabrotica spp., Psylliodes
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chrysocephala, Epilachna varivestis, Atomaria spp., Oryzaephilus
surinamensis, Anthonomus spp., Sitophilus spp., Otiorrhynchus
sulcatus, CosmOpolites sordidus., Ceuthorrjynchus assimiiis, Hy-
pero postica, Dermestes spp., Trogoderma spp., Anthrenus spp.,
Attagenus spp., Lyctus spp., Meligethes aeneus ., Ptinus spp.,
Niptus hololeucus, Gibhium psylloides, Tribolium spp., Tenebrio
raolitor, Agriotes spp., Conoéerus spp., Melolontha melolontha, Am-
rhimallon solstitialis, Costelytra zealandica.

Del orden de los himexiépteros, por ejemplo Diprion spp., Hoplo-
cants spp., Lasius spp., Monomorium phaz-ac;nis, Vespa 8pp.,

Del orden de los dipteros, por ejemplo Aedes spp., Anopheles spp.,
Culex spp., Drosophila melanogaster, Muscaspp., Fannia spp.,
Calliphora erythrocephala, Lucilia spp., Chrysomya spp.,
Cuterebra spp., Gastrophilus spp., Hyppobosca spp., Stomoxys spp.
Oestrus spp., Hypoderma spp., Tabanus spp., Tannia spp., Bibio |
hortulanus, Oscinella frit, Phorbia spp., Pegomyia Hyosryami,
Ceratitis capitata, Dacus oléae.', Tipula paludosa.

Del orden de los sifonépteros, por ejemplo Xenopsylla cheopis,
Ceratophyllus spp.,

Del orden de los ardcnidos por ejemplo Scorpio maurus, Latrodec-
tus mactans,

Del orden de los acéridos, por ejgmplo Acarus siro, Argas spp.,
Grnithodoros spp., Dermanyssus gallinae, Erycphyes ribis,
Phyllocoptruta oleivora; Boophilus spp., Rhipicephalus spp.,

Amblyomma spp., Hyalomma spp., Ixodes spp., Psoroptes spp.,
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‘Choriptes spp., Sarcoptes spp., Tarsonemus spp., Bryobia prae~

tiosa, Panonychus spp., Tetranychus spp.

A los nematodos parasitarios de plantas pertenecen:
Pratylenchus spp., Radopholus similis, Ditylerichus dipsaci,
Tylenchulus semipenetrans, Heterodera spp., Meloidogyne spp.,
Aphelenchoides spp., I_;ongidorus spp., Xiphinema spp., Tricho~-
dorus spp.

Las sustancias activas pueden ser ela-
bo:radgs para dar formulaciones usuales, tales como soluciones,
emulsiones polvos para rociar, suspensiones, polvos, preparados
de espolvorear, ¢spumas, p-BStaS, polvos solubles, granulados, aero-
soles, concentrados para preparar suspensiones y emulsiones, polvos
desinfecat.antes de semillas, sustancias naturales y sintéticas impreg=~
nzdas con sustancias activés, microencapsulaciones en sustancias
polimeras y recubrimientos para semillas; ademds para dar formu-
laciones para dispositivos de fumigacién, tales como cartuchos, ta-
rros y espirales para fumigar y similares, asi como formulaciones
de nebulizacién en frio y en caliente de voiumen ultrabajo.

Estas formulaciones son producidas en '
forma conocida, por ejemplo mezclando las sustancias activas con
diluyentes, vale decir, disolventes liquidos, gases licuados bajo pre-
sién y/o vehiculos sélidos, eventualmente empleando agentes tensioacti-
vos, vale'decir, emulgentes y/o agéntes dispersantes y/o agentes espu-
mantes. Eli caso de utilizarse el agua como diluyente, pueden empk ar-

se también por ejemplo disolventes orgdnidos como disolventes auxiliares
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Entran en consideracién esencialmente
como digolventes lIquidos: los hidrocarburos arométicos, tales
como xileno, tolueno, benceno o alquilnaftalenos, log hidrocarbu-
ros arométicos o alifdd cos clorados, tzlecs cox;m clorobencenos,
cloroetilenos o cloruro de metileno; los hidrocarburos alifdticos,
tales como ciclohexano o parafinas, por ejerplo fracciones de
rietrérleo, los alcoholes, talés como butanol o glicol, asi como éus
éteres y ésteres, las cetonas, tales como acetona, metiletil-
ceiona, metilisobutilcetona o ciclohexanona; disolventes fuertemente
poiares, tales como dimetilformamida y sulféxido de dimetilo, as{
como agua; como diluyentes o vehfculos gaseosos licuados entendién-
“dose como tales aquellos lfquidos que a la temperatura normal y a la
presién normal son gaseosos, por € émplo gases impelentes de a;a;'o-
g oles, tales como hidrocarburos halogenados , asf como butano, propa-’
no, nitrégeno y diéxido de carbono, é;mo vehfculos sélidos, harinas
de minerales naturales, tales como caolines, arcillas, talco, creta
cuarzo, atapulguita, montmorillonita o tierra de diatomeas, y hari-
nas de minerales sintético's,- taies corrio 4cido silfcico altamente dis-
perso, 6xidp de aluminio y silicatos; como vehiculos s6lidos para .
granulados: piedras naturales quebradas y fraccionadas, tales éomo
caleilta, mdrmol, pieda pomez, sepiolita, dolomita, asf eomo granu-
lados sintéticos de harinas inorgénicas y orgédnicas, as{ como granu-
lados de material orgénico, tales cémo agerrines, cdscaras de cocos,

mazorcas de maiz y tallos de tabaco; como agentes emulsionantes y/o es-

pumantes, emulgentes no ionégenos y aniénicos, tales como ésteres de
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polioxietileno y dcidos grasos, éteres de polioxietileno y alcoho-
les grasos, por ejemplo éteres alguilarilpoliglicélicos, alquil-
sulfonatos, alquilsulfatos, ariisulfonatos, asi como hidrolizados
de proteina's, como agentes dispersantes, por ejemplo lignina, le-
jlas de sulfito de desecho y metilcelulosa,

En las formulaciones pqeden emplearse
agentes adherentes tales como carboximetilcelulosa, polimeros pulve-
rulentos, granulares o en forma de ldtices naturales y sintéticos, ta-
les como goma ardbiga, alcohol polivinilico, acetato de polivinilo.

Pueden emplearse col.orantes, tales como
pigmentos inorgénicgs,' por ejemplo 6xido de hierro, dxido de titanio,
azul de ferrocianuro y colorantes orgénicos, tales como alizarina, co-
lorantes azoicos de fizlocianina metédlica, y micronutrientes, tales
como sales de hierro, manganeso, boro, cobre, cobalto, molibdeno y
zine,

Por lo general, las formulaciones contie-
nen entre 0,1 y 95% en peso de substancia activa, preferiblemente
enire 0,5 y 90%. '

La aplicacién de las substancia activas se-
gin el invento se efectla en forma de sus formulaciones comerciales
y/o de las formas de aplicacién preparadas de estas formulaciones,

E]l contenido de substancia activa de las |
formas de aplicacién preparadas a i)artir de las formulaciones comerciale
puede variar dentro de mérgenes amplios. La concentracién de subs-
tancia activa de las formas de aplicacién puede ser de 0, 0000001 hasta

100 ¢, en peso de substancia activa, preferiblemente entre 0,01 y
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10% en peso.

La aplicacién es efectuada de 12 manera
usual, adaptada a las formas de aplicacién.

La aplicacién de las .substancias activasg
segtn el invento se efectlia en forma conocida en veterinaria, tal
como por administracién oral en forma de por ejemplo, compkimi-~
dos, cdpsulas, bebidas, granulados, por aplicacién dérmica eﬁ for-
ma de por ejemplo inmersién, rociado, vertimiento y espolvoreo, asf
como por administracién parenteral en forma de inyeccién por ejem=

plO .
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Ejemplo A
Ensayo con larvas de Phaedon

Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida
Emulgente: 1 parte en peso de éter alquilaril-pbliglicdlico

Para obiener una preparacién adecuada

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

activa con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad in-

dicada de emulgente y se diluye el concentrado con agua hasta la con-
centracién deseada,

La prepa.x-acién de substancia activa es
rocidda. sobre hgas de col (Brassica oleracea) hasta 1a formacién
de gotas y sobre estas hojas se colocan larvas de la crigomela del
ribano picante (Phaedon Cochleariae).

Al cabo de los periodos indicados se
determina la destruccién en %, significando 100% que fueron muer-
tas todas las larvas de crisomela, mientras que 0% significa que no
fué muerta ninguna larva de crisomela,

Las substancias activas, sus concentra=-"

ciones, los tiempos de evaluacién y los resultados constan enla si-

guiente tabla:
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(Insectos que dafan las plantas)

Ensayo con larvag de Phaedon
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o’

ity

Substancias concentracién de 1a | grado de destruccién
activas subgtancia activa en | en % al cabo de 4 dias
%
-CO-NH-@ -Cl
. ﬁ . 0,01 100
1 - 0,001 0
V H
. 3
{conocido)
r-_...N-CO—NH—@ -C1
| 0,01 100
-/ __\ - ; : 0, 001 0
-C1
{conocido) -
-CO-NH- -OCF 0,01 100
3 0,001 100
)
| c1
-CO-NH'd'OCF3 0’ 01 100
Cl- </ 5,- | 0,001 100
-CO-NH~® --OCI-IF2
éz 0,01 100
cl _,:_> 0,001 100




T A B LA continuacién)

(Insectos que dafan las plantas)

Ensayo con larvas de Phaedon

Substancias
activas

concentracién de la
8ibs tancia activa en

%

——d

grado de destruccién
en % al cabo de 4 dfas

Iy

-CO-NH-

-1

)

.OCF C1 0,01

2 0,001

100
85

10

15

20

Ejemplo B

Ensezyo con Laphygma

Disolvente: 3 partes en peso de dimetilformamida

Emulgente: 1 parte en peso de éter alquilaril-poliglicélico.

Para obtener una preparacién adecuada

de substancia activa, se mezcla 1 parte en peso de substancia acti-

va con la cantidad indicada del disolvente y con la cantidad indicada de

emulgente y se diluye el concentrado con agua hasta la concentracién

desecada,

Se pulveriza la preparacién de subsian~

cia activa sobre hojas de algodén (Gossypium hirsutum) hasta la

formacién de rocio, y sobre las hojas se colocan orugas de la noctue-

la (lL.aphygma exigua),

A] cabo de los tiempos indicados se deter-

mina la destruccién en %, significando 100% que fueron muertas to~

das las orugas, mientras que 0% significa que no fué muerta ninguna
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Las sustancias activas, sus concentraciones, los
tiempos de evaluacibén y los resultados, constan en la siguiente tabla:

TABLA

(Insectos que dafian las plantas)

Ensayo con Laphygma

Substancias concentracién de la grado de destruccién
activas substancia activa en % |en % al cabo de 4 dfas

- -CC-\~NH-@ -Cl
] o ~ 100

80

-

(== = == ]
-
S O

Cl-
Cl

(conocido) ' |

-CO-NH-@-OCF -CHF2 = '
: 2

| 0,1 100
Cl- :

0,01 100
0,001 100

. -CO-NH-D -OC‘HF2
l 0,1 100
Cl- 0,01 100
0, 001 270
: CHS

-CO»NH-Q-OCHF
2 9,1 100
Bp- O 0,01 128
0, 001 100

H
3 "1
-CO-NH- -OCF (1 0,1 100
2 0,01 100
0, 001 100

|
Y
H

3 s
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TABLA (continuacién)
(Insectos que dafian las plantas)

Ensayo con Laphygma

Substancias concentracién de la | grado de destruccién
activas substancia activa en en % al cabo de 4 diag
%
1
-CO-NH- -SCF
l 3 0,1 100
0,01 100
Br- 0,001 80

100

100

100

jos]
~
1
&
(-] []
0
o]
]
b
:'m -
]
O
9]
i
(<]
OO‘Q‘O
o O
[0
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Ensayo con larvas de moscas parasijtarias

Emulgente: 80 partes en peso de éter poliglicélico con
aceite de ricino.
Para la obtencién de una preparacién
adecuada de substancia activa, se mezclan 20 paries en peso de
la substancia activa con la cantidad indicada del emulgente y se
diluye la mezcla asf obtenida con agua hasta la concentracién deseada.
Unas 20 larvas de mosca (Lucilia cuprina) se
introducen en un tulito de ensayo con tapén de algodén de tamafio co-
rrespondiente, el cual contiene aproximadamenie 3 ml de una sus-
pensién al 20% de yema de huevo en polvo. A esta suspensién de ye-
ma' de hueyo en polvo se aplican 0,5 ml de la preparacién de substan-
cia activa., Al cabo de 24 horas se determina el grado de destruccién
en %, significando 100% que fueron matadas todas las larvas, y 0%
que no fué muerta ninguna larva,
Las substancias activas, sus concentracio-

nes y los resultados constan en la siguiente tabla:
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Ensayo con larvas de moscas parasitarias

Substancia
activa

concentracién de la  |efecto letal en % |
substancia activa en- |"Lucilia cuprina

ppm.

resistente"

-CO-NH- -OCF 1,000
3 300
0

100 100

S— -CO-NH-D*SCF
O
100
-CO-NH- D -OCF
QE? 1
H

3
~-CO-NH- Q
-]

-OC‘FO-CHF

“

2

100
100

100
100
100

100
100

Ei]

1,000 100
300 100
100 100
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Ejemplos de Prepara cién

EjemElo 1:

4

A una solucién de 8,74 g (0, 03 moles) de
3-(4~cloro-fenil)-5-(4-clorofenil)=-2-pirazolina en 100 cm3 de tolueno
se agregan 8 50°C 5,55 g (0,03 moles) de isocianato de 4-difiuorometo-
xi=fenilo en 20 cm3 de tolueno, y la mezcla se agita durante 2 horas
a 80°C. Después de enfriar se aisla el producto precipitado por fil-
tracién a succién, Se obtienen 5 g (35% de la teorfa) de 1~(4-difluoro-
metoxifenilearbamoil)=-3-(4-clorofenil)-5-(4-cloruofenil)-2-pirazolina

del punto de fusién 114°C,

Eje mglo 2
1

-CO~-NH- ~OCF C1
2

c1- @ .
Una solucién de 9 g (0, 05 moles) de 3-(4~
clo:rofe;nil)-2-pirazolina en 60 cm3 de tolueno se mezcla a 60°C" con
12,7 g (0,05 moles) de isocianato de 3-cloro-4~monoclorodifluorometoxi=
fenilo en 20 cm3 de tolueno. La me zcla se égita durante 2 horas a 80°C.
Al enfriarse hasta la emperatura ambiente, el producto precipita y se re~

coge filtrando a succién. Se obtienen 8,5 g (39% de la teorfa) de 1-
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[ (3-~cloro=4-monoclorodifluorometoxi~-fenil) -carbamoiI F8=(4=

o
clorafenil)-2-pirazolina de punto de fusién 161 C,

Analogamentéa los ejemplos 1 § 2 fue-

ron gintetizados los siguientes compuestos. El rendimiento no fué

llevado al Sptimo.,

Fjemplo 'R:2 R3 Punto de fusién

No. oc

3 OCF2C1 C1 151

4 SC‘F2C1 Cl 165

5 OCF3 o4] 173

6 H SCFg ; 173

7 H OCF3 177

B SCF3 H 160

9 SCF3 Cl 193

10 0('.‘2[3"3 H 180
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RS

/

c1~ .x -CO-NH—@-‘Rz

Ejemplo R2 : RS Punto de fusién
No, o '
C
11 OCHF2 H 150,5
»2 SCFZCI C1 180
13 ‘ OCFQ H 127
14 ' IH | M.E)CFs 128
15 H SC‘F3 155
16 SC.‘F3 H 155
17 OCF_ ‘ C1 178
18 SCF3 1 178
18 OCHF2 C1 174
20 OCFz-CHF2 H 134
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r®.
H3
Ejemplo 2 3 4 Punto de fusién

Na. ' R R R on
21 OCF C1 Cl , C1 127
22 OCHF H Q 130-131
23 SCF,C1 1l 1 158
24 OCHF, H Br 137-138
25 OCF, H Br 159
26 H ' SCF_ Br 140-141
27 SCF C1 c1 Br 173,5
28 OCFz-CF2H H Br 187,5
29 SCF, c1 Br 151,5
30 OCHF, ct | Br 150

Descrita suficientemente la naturaleza del inven~
to, asi como la manera de realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son suscepti-
bles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su prin-

cipio fundamental.
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REIVINDICACIORES

1. Procedimiento para la obtencién de fenilcar-

bamoil=2=pirazolinas sustitufdas de £érmule (I) 2
N N-CO-NE: 2
g l
: 1
Vi
R .

(1)
5 en la cual representan
R, hidrégeno 6 alquilo;
R1, hidrégeno o halofenilo;
R2, ~ hidrégeno, haloalcoxi 6 haloalquiltio;
R3, hidrdgeno, halégeno, haloalecoxi 6 haloalquiltio y
con la condicién de que uno de los restos R2 é R3 tienen que ser
haloalcoxi 6 haloalquiltio, caracterizado porque, en una primera
etapa, se hacen reaccionar 2-pirazolinas de férmula (IT)
(11)
15 en la cual

R, R1 Yy R4 tienen los significados arriba indicados, con isociana=-
tos de fenilo de férmula (III)

z
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OCN~— ~R (III)

en la cual ‘

R2 Y R3, tienen los significados arriba indicados, eventualmen-
te en presencia de un disolvente, y en una segunda etapa se com
binen las fenilcarbamoil-2-pirazolinas sustitufdas, con diluyen

tes y agentes tensioactivos,

2. Procedimiento para la obtencién de fenilcar-
bamoil-2-pirazolinas, $al y como quede sustancialmente deserito

en la presente Memoria.

Esta Memoria, consta d¢ 28 hojas, escritas

a mfquina por una sola cara.
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