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MEMORIA DESCRIPRIVA
sobre:
"Procedimiento para la obtencidn de/ﬁ,/g-dicloro-

*vinilodimetilo~fosfato”.

SOLICITANNIE: FARBENFABRIKEN BAYER, Aktiengesellschaft, entidad

alemana, domiciliada en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania,

smomimoTI

Es conocido que se pueden formar ésteres
ﬂialquilo-/B,/ﬁ-diclorovinilicos del gcido fosfdrico, si
se deja reaccionar el cloral con trialquilo~fosfitos.
Sorprendié mucho el averiguar que el./g 73'«iicloro—
S vinilo-dimetilo-fosfato hasta ahora no descrito, se puede
obtener tambien, de modo completamenite nuevo, del producto
de condensacidn obteniio del cloral y el dimetilo-fosfito.
8i se condensa el cloral con ol dimetilo-fosfito, se
dbtiene el éster dimetilico del deido /3’/6'95' -tricloro-

lo. & =oxi-stilo-fosfénicos
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Bajo la influencia de glcalis, carbonatos alcalinos,

15, amoninco o bases orgdnicas adecuadas, el éster dimet{lico
del dcido tri-cloro-etilo-« -oxi-fosfénico se convierte
en el éster del decido P f3 '=dicloro~vinilo-dimetilo~fosféri-
co, forméndose a la vez una moldcula- rrmo de gcido
clorhidrico. No se podfa sospechar esta transformecidn,

20, pues, sequn la literatura conocide (W,L.Abramow, L.7P.
Ssermenowa vy L.G. Scemenowa, Ber, d.dkad.d.Wissenschaften
de las SSSR tomo 84, N2 2, 281-284, C.1952, 6357=6358), s=e
conoce, unicamente, que es posible saponificar los ésteres
del écido‘p-oxi-alquilo-fosfénico, mediante dlcalis

25. para obbtsnsr le cetona o el aldehido, as{ como el di-
alqguilo-fosfito corregcpondientes,

E1l 3, j3'~dicloro-vinilo-dimetilo—fosfato posée
buenas nropledades insecticidas. Se matan los pulgones
y otros insectos en una concentracidn de un 0,01%. Bs

30. posible demostrar el efecto sistemdtico de estos compues-=
tos de forma muy evidente,

Sorprende,pues, que la trensformacidn del éster
dimet{lico ilel dcido f21/3A~tricloro-g/-oxi~etilo~foafdnico
en el /3, ﬁ -dicloro-vinilo-éster correspondiente del

35. gcido dimetilo~fosfdrico se limite solo & este miembro
inicial de una serie homdloga. Incluso, el éster etflico

correspondiente del Acido /e,/},/f -tricloro-a’ ~oxi-etilo-

4

ocfdérico muessra esta transformacidn en un grado muy
reducido. Tratandose de homdlogos mas elevados, ya no

40, se pusde efectuar esta transformacidn.
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La transformacion anteriormente descrita del

aster dimetilico del acido ~?,n,/d-tricloro-g™-oxi-etilO*®

fosforico se verifica segun el siguiente esquema de

formula:
C1 OCHAN Cl OCH™
1 1 d <
ch -¢-CU-P=0-—"n q =CH —0 - E = 0 4+ HC1
t t - -
Cl OH 00HN Cl OCH3

De los ejemplos subsiguientes revela que el
, —dicloro-vinilo-dimetilo-fosfato es facilmente

asequible.
EJEMPLO 12.

129 g. (0,5 molécula-gramo) de ,/9-tricloro-
gN-oxi-etilo-dimetilo-fosfonato se disuelven en 1,3
1. de agua y se mezclan con 40 cm™ de amoniaco concai&rado.
Después de calentar, durante media hora a 50-60 grados,
la solucion tiene reaccion neutra, frente al tornasol.
El aceite precipitado se mezcla con tretracloruro de
carbono, se lava con un poco de agua, se deshidrata
mediante sulfato de sodio y se obtiene , finalmente,
por medio de la destilacion, 53 g. de”y3 -dicloro-vinilo-
dimetilo-fosfato, que tiene el Ep. = 1/69-71 grados.
Rendimiento: 48% del valor tedrico.
EJEMPLO 29.

129 g. (0,5 molécula-gramo) deyy,”/3,/3*-tricloro-
N-exi-etilo-dimetilo-fosfonato se disuelven en 250 ccm.
de metanol. A esta solucion se afiade, a gotas, una
solucién de metilato sédico preparado de 11,5 g. de
sodio, calentandola hasta por debajo de 30 grados.
Después de efectuarse la reaccion, la solucidén se separa

del cloruro sédico, mediante filtracién por succioén,
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destilendo, luego, el disolvente el vacfo. Los residuos
se disuelven en benzol y se lavan con ssgus, hasta que
ésta esté 1ibre de iones de cloro. Después de un corto
instante de secedo sobre sulfato sddico, se obtiene,
después de fraccionar el producto, 54 g de/ﬁ,/yndicloro-
vinilo=dimetilo-fosfato, que tiene el Kp = 3/86-87 grados.
Rendimiento : 49% del valor tedrico.

BT DPLO 39,

129 g. (0,5 molécula-gramo) de /e,/g,/@-tricloro-
c(-oxi-etilo-dimetilo—foéfonato ce suspenden en 250 cem.
de agua y se disuelven en ella, A la temperatura de 25-30
gradoy se le ailaden, a gotas, 53 &. de tri-etilo-amina.
Después de ayitar, durante media hora, el aceite se
disuelve en tetracloruro de carbono. Al fraccionar se
obtienen 56 g. del/g,/g-dicloro-vinilo-dimetilo-fosfato.
Rendimiento: 51% del valor tedrico.
EJEMPLO 49,

129 g. (0,5 molécula gramo) de/az/a,/3-¢ricloro-
& —oxi-etilo—-dimctilo-fosfonato se disuelven en 500 ccm.
de agua y sa calientan a 30-70 grados. Agitando la
solucidén , se le afladen, a gotas, 20 z. de sosa caustica
disuelta en 30 ccom. de agua. Bajo reaccidn exotérmica,
se obticne un aceite incoloro (la temperatura sube , durante
la reaccion, a 90 grados, aproximadamente). Después de
la elaboracidn acostumbrada, se obbtienen 64 g. del
/G,/5—dicloro-vinilo-dimetilo-fosfato con el Kp = 2/80-82
graedos. Rendimiento: 58% del valor tedrico.

EJENPLO 59,

129 g. (0,5 molécula—gramo) de /65/7,/?-¢ricloro-

of =oxi-ftilo=-dimetilo-fosfonato se disuelven en 500
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cem. de agua. Refrigerando la solucidén, se le afiade, &
gotas, de forma andloga a la del Ejemplo 42, solucidn de
sosa caustica, de forma que se mantenga la temperatura
a 5-10 grados. Después de la elaboracidn ulterior, se
obtienen Gl g. de/ﬁ,/S—dicloro-vinilo-dimetilo—fosfato
con el Kp = 2/80-82 grados. Rendimiento: 56 % del valor
tedrioco.
EJEMPLO §2¢

129 g« { 0,5 molécula~gramo) delﬁh/g,/ﬁ-tricloro-
g/ =oxi=etilo=dimetilo~fosfonato se disuelven en 500 ccm,
de agua, 2 la temperatura de T70=75 grados. A esta tempe-—~
ratura, se le aflade una solucidn de 30 g. de carbonato
sddico disuelto en 200 g, de agua. Durante media hora,
Be gilgue agitando, a esta misma temperatura, hasta que
la solucidn tenga reaceidn neutra, frente al tornasol.
El aceite se disuelve en tetra-cloruro de carbono, se lava,
se seca de la forma indicade y se obtienen 58 g. del
/@,/3-dicloro-vinilo—dimetilo-fosfato con el Kp = 1/69~T1
grados centizrados. Rendimiento : 53% del valor tedrico.

N O T A

Después que se ha descrito detalladamente la
naturaleza del invento, asi como la manera de realizarlo
en la prdctica, debe hacerse constar que las disposiciones
anteriormente indicadas son susceptibles de modificaciones
de detalle, en cuanto no alteren su principio fundamental.
Tamblen se hace constar que el invento corresponde a una
solicitud de patente presentada en Alemenia con fecha 25
de mayo de 1954, n? F 14 812 IVd/1l2 o, acogiéndose, por
lo tanto, & los beneficios que conceden los Convenios

Internacionales en vigor y siendo lo que constituye la
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esencia del referido Invento y por lo que se solicita
Patente de Invenciénypor 20 ailos en Espafia: '"Procedimiento
para la obtencion de/”,/3-dicloro-vinilodimetilo-fosfato";
caracterizandose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la obtencidon de /3,/17?-di-
cloro-vinilo-dimetilo-fosfato, caracterizado porque se
deja reaccionar con agentes alcalinos , el aster dimetilico
del acido /¢ /™"?-tricloro-f-oxi-etilo-fosfoénico.

23.- Procedimiento para la obtenciodon de

,/?-dicloro-vinilodimetilo-fosfato; tal y como queda
substancialmente descrito en la presente memoria, que
consta de seis hojas escritas a maquina por una sola cara.

Madrid, 11 de mayo de 1955.
FAHBENFAPRITEN BAYER Akti~igesellschaft.
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