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MEMCRIA DESCRIPTIVA 

p a ra  s o l i c i t a r
P A T E N T E  D E  I N V E N C I O N

e n
E S P A Ñ A  

Por VEINTE' años
a  nombre de N.V. PmEIPS^CLOEIIAMPENFABRIEKEN, e n tid a d  ho lande­
s a ,  e s ta b le c id a  enE m m asingel 29 , E indhoven , H olanda, por:
"UN METODO PARA. OBTENER UNA PREPARACION PARA COMBATIR MOHOS'*.

Es sab id o  que un compuesto de l a  fo rm u la  g e n e ra l

en  que X e Y r e p r e s e n ta n  oxígeno o a z u f r e ,  R, R ' , R " y R '"  r e p r e ­
s e n ta n  h idrógeno o grupos a lq u í l i c o s  y R^ re p r e s e n ta  a v o lu n tad  
uno o más átomos de halógeno y /o  g rupos a lq u í l i c o s ,  puede s e r  Usa­

lo  do como un c o n s t i tu y e n te  a c t iv o  en  com binación con un i n s e c t i c i ­
d a  por c o n ta c to , de l a  fó rm u la :
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Ir T ''halógeno  
en que Ar^ y Ar^ r e p re s e n ta n  g rupos a ro m á tico s  que pueden l l e v a r  
s u b s t i tu y e n te s  que no form an s a le s  ig u a le s  o d i f e r e n te s  y e n  
que V y W re p re s e n ta n  halógeno  o h id ró gen o , en una p re p a ra c ió n  
p a ra  co m b atir  b ich o s  y en  p a r t i c u l a r ,  in s e c to s .

Además e s  sab id o  que com puestos de l a  fó rm u la  g e n e ra l
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en  que X re p r e s e n ta  c lo ro  o b r o m o , . r e p r e s e n t a  un grupo a lq u i -  
l ic o  y Rg* Y Rq. r e p re s e n ta n  h idrógeno o un grupo a l q u í l i c o ,  
a r a lq u i lo  o c i c lo a lq u í lo  y n  r e p r e s e n ta  un número e n te ro  compren- 
d ido  e n tre  3 y 5 so n  a c t iv o s  c o n tra  l a  a r a ñ u e la  r o j a ,  mosca v e r­
de y e s c a rb a jo  de haba m ejican a  y  c o n tra  mohos t a l e s  cono la  ro ­
ya de la s  h ab as .

Además se  ha d e s c r i to  que com puestos de l a  fó rm u la  g en era l:
R, ,(S)

R, OR.
en que R^ r e p r e s e n ta  un grupo f e n i lo  negativam ente  s u b s t i tu id o ,
por ejem plo un grupo n i t r o f e n i l o ,  c a r b a e to x i f e n i lo ,  c a rb a e to x i-
n i t r o f e n i l o ,  a ld e h id o fe n i lo  o c lo r o f e n i lo ,  y  R - y R - re p re se n -2 3
t a  grupos a lc o x i o a lq u i lo  o r e s to s  de am inas a l i f á t i c a s ,  t i e ­
nen p ro p ied ad e s  i n s e c t i c i d a s .
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Ahora se ha encon trado  que un grupo de d ia m id o fo s fa to s  
y d ia m id o tio fo s fa to s  son  muy a c t iv o s  c o n tra  lo s  mohos, en  p a r ­
t i c u l a r  roya  y además c o n tra  in s e c to s .

La p re s e n te  in v en c ió n  se  r e f i e r e  a un método de produc­
c ió n  de una p re p a ra c ió n  p a ra  co m b atir  mohos y en  p a r t i c u l a r  ro ­
y a , c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de que un compuesto de l a  fórm u­
l a  g e n e ra l:

C l
-  X -  RM

0

.N
1

/ B 3

x R4

en que X r e p r e s e n ta  un átomo de oxígeno o a z u f r e ,  R . ,  R - , R- y1 ¿ ^
R¿j. r e p re s e n ta n  cada uno un grupo a lq u i lo  con 1 a  5 átomos de c a r­
bono y en  que n =  3 ; 4 o 5 , s i  X es  un átomo de oxígeno y  _n =
1 ; 2 , 3 * 4 o 5 , s i  X es un átomo de a z u f r e ,  e s  m ezclado o d i s u e l ­
to  en m a te r ia le s  e x c ip ie n te s  i n e r t e s  s ó l id o s  o f l u id o s ,  s i  fu e -
ra  d e se a b le  con l a  a d ic ió n  de s u b s ta n c ia s  que a c tú a n  so b re  l a  
s u p e r f i c i e ,  a g e n te s  d i s p e r s a n te s  y /o  ad h esiv o s  y /o  p re p a ra c io ­
nes que c o n tie n e n  e s to s  com puestos.

En p a r t i c u l a r ,  com puestos en  que R. =. R- =* = R„ = eH„1 ¿ 3 4  3
son  muy a c t iv o s  c o n tra  l a  ro y a . Más p a r t ic u la rm e n te  com puestos 
b i s  (d im e tila m id o )—p e n ta c lo r o f e n i lo s  de acuerdo  c o n 'l a  in v e n ­
c ió n , p ro b aro n  s e r  muy e f e c t iv o s  c o n tra  l a  ro y a .

Además se ha encon trado  que en p a r t i c u l a r  tam bién  compues­
to s  en  que X r e p r e s e n ta  un átomo de a z u fre  y n  =* 2 , 3 o 4 , son  
muy a c t iv o s  c o n tra  l a  ro y a .

Como e s  s a b id o , g ra n  número de com puestos a c t iv o s  c o n tra  
lo s  mohos han s id o  d e s c r i t o s  que, s in  em bargo, no so n  te n id o s  
en  cu en ta  en l a  p r á c t i c a  p a ra  co m b atir  mohos en  p la n ta s ,  d eb ido
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a su. mayor o menor grado  de f í t o to x i c id a d .  E l lo s  pueden ca u sa r 
dem asiado daño a l a s  p l a n t a s .

Se ha en co n trad o  ah o ra  que, e n tr e  lo s  compuestos de ac u e r­
do con l a  in v e n c ió n , lo s  d e riv a d o s  de p e n ta c lo r o f e n i l  no son  o 
su b s ta n c ia lm e n te  no son  f i t o tó x i c o s  y consecuentem ente son  p a r­
t ic u la rm e n te  adecuados p a ra  co m b atir mohos, y en p a r t i c u l a r ,  ro ­
y a , en  p la n ta s  t a l e s  como ceb ad a , manzanas y v id e s .

Los com puestos fu e ro n  probados de l a  s ig u ie n te  manera en
a c t iv id a d  fu n g ic id a .

10 P la n ta s  jovenes de cebada (Hordeum v u lg a re )  fu e ro n  c u l t i ­
vadas a una tem p e ra tu ra  de 15 a 18-C en  pequeñas m acetas h a s ta  
que te n ía n  una a l t u r a  de aproximadamente 7 cm. Luego fu e ro n  e s ­
p o lv o read as  con so lu c io n e s  a c e tó n ic a s  que te n ía n  co n te n id o s  d i ­
f e r e n te s  d e l  com puesto que d e b ía  s e r  p robado . Las so lu c io n e s  

15 co n te n ía n  1000, 100 y 10 p a r te s  en peso  re sp ec tiv am en te  d e l  com­
p u es to  a c tiv o  p a ra  un m illó n  de p a r t e s  en  peso de a c e to n a . S ie ­
te  p la n ta s  en una m aceta fu e ro n  e sp o lv o read as  sim ultáneam ente  con 
0 ,2  cm^ de la  so lu c ió n . Inm ediatam ente d esp ués d e l  esp o lv o reo  
la s  p la n ta s  fu e ro n  contam inadas con c o n id ia s  v ig o ro s a s  de B r i s i -  

20 phae g ra m in is . E s to  fu e  e fec tu a d o  co locando sim ultáneam ente  la s  
m acetas de to d a  l a  s e r i e  de p rueba b a jo  una g ra n  campana y d i s ­
tr ib u y en d o  la s  c o n id ia s  de l a  roya  en e s te  e sp a c io  p o r medio de 
una c o r r ie n te  de a i r e  que e r a  hecha p a s a r  sob re  h o ja s  de cebada 
muy in f e s t a d a s .  E l  co n ju n to  fu é  d e jad o  d u ra n te  a lg ú n  tiem po y 

25 la s  c o n id ia s  se  d e p o s i ta ro n  uniform em ente so b re  la s  p la n ta s .  Es­
t a s  p la n ta s  fu e ro n  luego  in tro d u c id a s  en  un  e sp a c io  en que l a  tem­
p e ra tu ra  e r a  d e 18 a  20 -C y la  humedad r e l a t i v a  e r a  aproximadamen­
te  90%, b a jo  i lu m in a c ió n  c o n tin u a  con lám paras f lu o r e s c e n te s  (lu z  
b lan ca) que te n ía n  una in te n s id a d  de aproxim adam ente 3000 lu x .

30 C inco d ía s  desp ués de l a  in o c u la c ió n , se h a b ía n  formado c la ram en ­
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te  pun tos de moho de roya so b re  la s  p la n ta s  de prueba7*puntos que
p ro d u je ro n  esp o ro s  abundan tem ente.

E l grado  de a taq u e  de cada p la n ta  fu e  determ inado  como una 
f ig u r a  de l a  s e r i e  0 a  10; O = no a ta c a d a , s ig n if ic a n d o  10 que 
to d a  la  p la n ta  e s ta b a  c u b ie r ta  con p u n to s .

Las p ruebas fu e ro n  r e a l iz a d a s  t r e s  v e c e s , o b ten iéndose 
a s i  21 o b se rv ac io n es  p o r c o n c e n tra c ió n  d e l  compuesto p robado , 
ag re g án d o se le s  lo s  r e s u l ta d o s  de e s ta s  o b se rv ac io n e s . Dado que 
no to d os lo s  com puestos p o d ían  s e r  p robados en  una s e r i e  de p ru e­
ba ú n ic a , e l  g rado  de a ta q u e  de cada p la n ta  in v a ria b le m e n te  fu e  
comparado con e l  p roduc ido  p o r 2 , 4 - d i n i t r o - 6 - ( l ' - m e t i l h e p t i l ) - l -  
f e n i ic r o to n a to .  In v a ria b lem en te  se d e te rm in a ro n  c a n tid a d e s  que 
p ro d u c ían  una p ro te c c ió n  d e l  50% de l a  p la n ta  ta n to  en  e l  caso  
d e l  compuesto que d e b ía  s e r  probado como d e l  d e r iv a d o  de f e n i l -  
o ro to n a to .

Como una m edida de l a  a c tiv id a d  d e l  com puesto p rob ad o , se  
tomó e l  c o c ie n te  de l a  can tid ad  de f e n i lc r o to n a to  y d e l  compues­
to  probado que p ro p o rc io n ab an  una p ro te c c ió n  d e l  50%. Los nú­
m eros a s í  en co n trad o s f ig u ra n  en  l a  columna h de la  T abla I .  
Cuanto mayor e l  numero, mas P oderoso  e l  e f e c to  fu n g ic id a  d e l  com­
puesto  probado c o r re s p o n d ie n te .

(S igue T abla I)
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Bn e s t a  T ab la , la  p rim era  columna se r e f i e r e  al^nnm ero de 

l a  p ru eb a , la s  columnas 2a . a  6a .  se  r e f i e r e n  a lo s  s u b s t i tu y e n -  
t e s  de X, R^, R^, R^ y R^, re sp e c tiv a m e n te , l a  7 a . columna se 
r e f i e r e  a l  a n i l l o  de benceno c lo ra d o  y la  ú ltim a  columna se r e ­
f i e r e  a l  e fe c to  c o n tra  B r is ip h a c e a e  con re sp e c to  a l  d e l  2 ,4- d i -  
n i t r o - 6- ( l - m e t i l h e p t i l ) - l - f e n i l c r o t o n a t o  (so b re  p la n ta s  de ceba­
da) expresado  como se ha e s ta b le c id o  p reced en tem en te .

Un compuesto o b ten id o  de acuerdo  con l a  In v en c ió n  puede 
s e r  t ra b a ja d o  p a ra  p ro d u c ir  un fu n g ic id a  de una m anera conven­
c io n a l .

P a ra  e s te  f i n ,  lo s  com puestos son  m ezclados con o, s i  fu e ­
r a  d e s e a b le , d i s u e l to s  e n , m a te r ia le s  e x c ip ie n te s  s ó l id o s  o f l u i ­
dos y ,  s i  fu e r a  d e s e a b le , e n r iq u e c id o s  con ag e n te s  d i s p e r s a n te s ,  
e m u ls if ic a d o re s  o ag e n te s  hum ectan tes . Las p re p a ra c io n e s  a s i  ob- 

15 te n id a s ,  ya sea  como t a l e s ,  o e m u ls if ic a d a s  o d is p e r s a d a s  en  un 
l íq u id o ,  p o r e jem p lo , agua , pueden s e r  d i s t r i b u id a s  e sp o lv o re á n ­
d o la s  o a to m izán d o las en  e l  a ire -. E n tre  la s  v a r ia s  p re p a ra c io ­
nes tomadas en cu en ta  en  que lo s  com puestos a c t iv o s  pueden s e r  
t r a b a ja d o s ,  pueden m encionarse lo s  a s í  llam ados a c e i t e s  m isc i-  

20 b l e s ,  po lvos hum edecibíes y p o lv o s . E s ta s  form as son c i ta d a s
solam ente a t í t u l o  de ejem plo  y la  in v en c ió n  no e s tá  l im ita d a  a 
e l l a s .

Para p re p a ra r  a c e i t e s  m is c ib le s  e l  com puesto a c t iv o  es d i ­
s u e l to  en un so lv e n te  adecuado que en  s i  mismo es  poco s o lu b le  

2$ e n a g u a ,  y un agen te  e m u ls if ic a d o r  es agregado a e s t a  so lu c ió n . 
S o lv e n te s  adecuados so n , po r e jem p lo , x i le n o ,  to lu e n o , d io xan o , 
d e s t i l a d o s  de p e tró le o  r i c o s  en  com puestos a ro m á tic o s , p o r ejem­
p lo  n a f ta  s o lv e n te , a c e i t e  d e s t i l a d o  de a lq u i t r á n ,  además t e t r a -  
l i n a ,  c ic lo h e x a n o , o m ezclas de e s to s  l íq u id o s .  Como a g e n te s  

30 e m u ls if ic a d o re s  pueden  u t i l i z a r s e  é t e r e s  a lq u i I f e n o x ip o l ig l i c o 1 ,

-  7 -



e s te r e s  p o l io x i - e t i l e n o  s o rb i ta n o  de á c id o s  g raso s  o e s t e r e s  de 
p o l i o x i - e t i l e n - s o r b i t o l  de á c id o s  g ra s o s . Una p lu ra l id a d  de 
e s to s  t ip o s  de ag e n tes  e m u ls if ic a d o re s  son  conocidos b a jo  la s  
m arcas " T r i tó n " , Tween" y "A tlo x " . 

c? l a  c o n c e n tra c ió n  d e l  compuesto a c t iv o  en  e l  l íq u id o  m is-
c ib le  e n a g u a  no e s t á  l ig a d a  a  l im i t e s  e s t r e c h o s .  P o r e jem p lo , 
puede v a r i a r  e n tre  2% y $0% en  p eso . A ntes de u sa r  e s t a s  so lu ­
c io n e s , lo s  a c e i t e s  m is c ib le s  son  e m u ls if ic a d o s  en  agua y e s ta  
em ulsión  es e sp o lv o re a d a . En g e n e r a l ,  l a  c o n c e n tra c ió n  d e l  com- 

10 p u es to  a c t iv o  en e s t a s  em ulsiones acu o sas es 0 , 01% a 0 , 5% en
p eso .

Los p o lvos hum edecióles pueden s e r  p rep a rad o s  m ezclando e l  
compuesto a c t iv o  con un e x c ip ie n te  i n e r t e  s ó l id o ,  y m oliéndolo , 
como r e g la  en  la  p re s e n c ia  de un ag en te  d is p e r s a n te  y /o  humec- 

15 ta n to .  A ntes de su  u so , lo s  po lvos hum edecibles son d is p e r s a ­
dos en  un l iq u id o ,  p re fe re n te m e n te  en  ag u a , y l a  d i s p e r s ió n  es  
a to m izad a . E l po lvo  hum edecible c o n s i s t i r á  de p a r t í c u l a s  d im i­
n u ta s , a f i n  de e v i t a r  que l a  s a l id a  d e l  a to m izad o r se o b stru y a .
P o r e s to ,  es  a c o n se ja b le  u s a r  m a te r ia l  fin am en te  p u lv e r iz a d o  co- 

20 mo e x c ip ie n te .  S i  fu e ra  d e s e a b le ,  la  m ezcla  d e l  e x c ip ie n te ,  e l  
compuesto a c t iv o  y c u a le s q u ie ra  s u b s ta n c ia s  a u x i l i a r e s  e s  m olida.

E l e x c ip ie n te  puede s e r ,  p o r e jem plo , b la n q u iz a l ,  t i e r r a  
de d ia to m ea s , c a o l ín ,  d o lo m ita , t a l c o ,  y eso , t i z a ,  b e n to n i ta ,  
a t a p u lg i t a ,  k ie s e lg u r ,  c e l i t a ,  p u lpa  de m adera, po lvo  de tab aco  

25 o c o r te z a  de coco m o lid a . A gentes d i s p e r s a n te s  adecuados son  
su lfo n a to  de l ig n in a  y s u lfo n a to s  de n a f ta le n o . Como ag e n te s  
hum ectan tes pueden u sa rse  s u l f a to s  de a lc o h o le s  g ra s o s , a l q u i l ­
a r á !  s u lfo n a to s  o p ro d u c to s  de co ndensac ión  de ác id o s  g ra s o s , p o r  
ejem plo lo s  conocidos com ercialm ente como "IgepÓB".

30 Tampoco en lo s  po lvo s hum edecib les la  c o n c e n tra c ió n  de lo s
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com puestos a c t iv o s  e s tá  l ig a d a  a  l ím i te s  e s t r e c h o s .  En g e n e ra l 
la  c o n c e n tra c ió n  s e rá  e le g id a  e n tre  10% y 50% en  p e so . Pueden 
p re p a ra rs e  p o lv o s ap lic an d o  un compuesto a c tiv o  como t a l  o d i -  
s u e l to  en  un s o lv e n te , a un e x c ip ie n te  s ó l id o .  Cuando se  u sa  
e s t a  p re p a ra c ió n  e l l a  es  a tom izada en  una co n d ic ió n  seca  o f i n a ­
mente p u lv e r iz a d a  en  e l  a i r e .  Como a l t e r n a t i v a ,  e s to s  po lvos 
pueden s e r  p ro d u c id o s p o r medio de e x c ip ie n te s  l iv ia n o s  adecua­
d o s , en la  form a e s ta b le c id a  p a ra  p ro d u c ir  lo s  p o lvos humedecí- 
b l e s .  Los e x c ip ie n te s  pueden s e r  lo s  p ro d u c to s  m encionados p re ­
cedentem ente en l a  d e s c r ip c ió n  de l a  p ro d u cc ió n  de p o lvo s hume- 
d e c ib le s .  En g e n e ra l ,  l a  c o n c e n tra c ió n  de lo s  compuesto a c t i ­
vos en lo s  po lvos p u lv e ru le n to s  es menor que en  lo s  p o lvo s hu- 
m edecib les o a c e i t e s  m is c ib le s ,  p e ro  mayor que en  la s  d i s p e r s io ­
nes o em ulsiones o b te n id a s  d ilu y en d o  polvos hum ed ec ib les, o a c e i ­
t e s  m ezc lab les  con l íq u id o s .  Los po lvo s usualm ente co n tie n e n  
l% a  20% en  peso  de compuesto a c t iv o .  Papa co m p le ta r  d e b e r ía  
m encionarse que pueden s e r  p ro d u c id o s a c e i t e s  m e z c la b le s , p o l­
vos hum edecióles o p o lv o s de acuerdo con l a  in v en c ió n  m ezclan ­
do dos a c e i te s  m is c ib le s  (o p o lv o s hum edecibles y po lvo s) co n te ­
n iendo  cada uno uno de lo s  com puestos a c t iv o s .

Un polvo hum edecib le, p o r e je m p lo ,,p u ed e  s e r  p roduc ido  
m ezclando 25 p a r te s  en  peso de b i s  (N .n -d im e tila m id o )p e n ta c lo ro -  
f e n i l f o s f a t o ,  68 p a r te s  en peso  de d o lo m ita , 2 p a r te s  en  p eso  de 
o le i l a m id o - e t i l t a u r a to  y 5 p a r te s  en peso  de s u lfo n a to  de so d io - 
l ig n in a  y m o lién d o lo  luego h a s ta  un tamaño promedio de p a r t í c u ­
la s  menor que aproxim adamente 10

Un p o lv o , p o r e jem plo , puede s e r  p ro d u c id o  mezclando 3  p a r­
t e s  en peso  de b i s  (N. B -d im e ti la m id o )p e n ta c lo ro - fe n i lfo s fa to , 7 
p a r te s  en  peso de k ie s e lg u r  y  90 p a r te s  en  p eso  de d o lo m ita  y 
subsecuentem ente m o lién d o los h a s ta  un tamaño prom edio de p a r t i c u -
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la s  menor que aproxim adam ente 10 /n .
P ara  p ro d u c ir  un a c e i te  m is c ib le ,  p o r e jem plo , 10 p a r te s  

en peso de b i s  ( N .N -d im e ti la m id o )p e n ta c lo ro - fe n ilfo s fa to  son  d i ­
s u e l to s  en  una m ezcla de 12 p a r te s  en peso  de d io x an o , 6 p a r te s  

5 en  peso  de e s t e r  de á c id o  g raso  de p o l io x ie t i l e n e - s o r b i ta n o  y 
72 p a r te s  e n  peso  de x i l e n o .  Al v e r t e r  en  agua t a l  a c e i te  m is­
c i b l e ,  espontáneam ente produce em ulsiones b a s ta n te  e s t a b le s .

Los com puestos de acuerdo  con l a  in v e n c ió n , p o r e jem plo , 
pueden s e r  p ro d uc id o s de o x ic lo ru ro  de f ó s f o r o ,  f e n o l  o t i o f e -  

10 n o l o un f e n o la to  o un t io f e n o la to  Y una amina se c u n d a r ia . S in  
embargo, e s t e  método no es muy a c o n se ja b le  p a ra  p ro d u c ir  com­
p u e s to s  de p e n ta c lo r o f e n i l .  En g e n e ra l ,  l a  p ro d u cc ió n  de fe n o l 
o t io f e n o l  o un f e n o la to  o t io f e n o la to  y b i s - ( d i a l q u i l  amido) 
f o s f o r i lc lo r u .r o  r in d e  r e s u l ta d o s  s a t i s f a c t o r i o s .  En e l  método 

15 de p ro d u cc ió n  mencionado en  u ltim o  térm ino  p o r e jem plo , puede 
h acerse  uso de una su sp en s ió n  de f e n o la to  de so d io  o t io f e n o la ­
to  de so d io  en  un so lv e n te  i n e r t e  t a l  como benceno y a c e t o n i t r i -  
l o .

20

25

30

Se ha en co n trad o  que lo s  m encionados fe n o la to s  y t io fe n o -  
l a to s  son  muy s o lu b le s  en  a c e to n a . E l  uso de ac e to n a  como s o l ­
v e n te , p ro d uce , en  g e n e ra l  una re a c c ió n  que se d e s a r r o l l a  u n i­
form em ente, lo  que e s  p a r t ic u la rm e n te  m a n if ie s to  a l  l l e v a r  a  la  
p r á c t ic a  e s te  método de e s c a la  i n d u s t r i a l  y puede s e r  de impor­
ta n c ia .

Cuando se  p ro d ucen  d e riv a d o s  de p e n ta -c lo ro  de acuerdo con 
l a  in v en c ió n  es fu n d am en ta l que e l  p e n ta c lc ro f e n o l  o p e n ta c lo ro -  
t i o f e n o l ,  que d e s a r r o l l a n  una a c tiv id a d  f i t o c i d a  in te n s a ,  debe­
r í a n  s e r  com pletam ente e lim in a d o s . La com pleta s e p a ra c ió n  de 
p e n ta -c lo ro fe n o l  o p e n ta c lo r o t io f e n o l  de lo s  d e r iv a d o s  de p e n ta -  
c lo ro  de acuerdo  con l a  in v en c ió n  es muy d i f í c i l  p o r c r i s t a l í z a ­

lo  -



5

10

15

20

25

30

c io n fra c c io n a d a  en un s o lv e n te . Bn t a l ,í
p ro ceso  de c r i s t a l i z a -

c ió n  se p roducen  p é rd id a s  c o n s id e ra b le s  d e l  p ro d u c to  d esead o .
Se ha en co n trad o  que e l  p e n ta c lo ro fe n o l  o p e n ta c lo r o t io -  

f e n o l  no c o n v e r tid o  pueden s e r  e lim in ad o s de una m anera sim ple 
p o r medio de una so lu c ió n  de soda c á u s t ic a  o so lu c ió n  de h id ró x i-  
do de p o ta s io .  P a ra  e s te  f i n ,  e l  compuesto o b ten id o  de acu e r­
do con l a  in v e n c ió n , puede s e r  lavado  con una s o lu c ió n  de h id ró -  
x id o  d i lu id o  (p re fe re n te m en te  0 ,2 5  N) de soda c á u s t ic a  o p o ta ­
s io  o p re fe re n te m e n te  s e r  d i s u e l to  en  un s o lv e n te  adecuado no 
m isc ib le  en  ag u a , s ie n d o  lavada  la  s o lu c ió n  o b ten id a  con una so­
lu c ió n  de soda c á u s t ic a  o una s o lu c ió n  de h id ró x id o  de p o ta s io .  
E s te  modo de p u r i f i c a c ió n  d e l  p ro d u c to  de re a c c ió n  puede s e r  
v en ta jo sam en te  usado tam b ién  cuando se  p roducen  e s to s  o tro s  com­
p u e s to s  de acuerdo  con l a  in v en c ió n .

Cuando se  u sa  ace to n a  como so lv e n te  p a ra  la  re a c c ió n , e l  
p e n ta -c lo ro fe n o l  o p e n ta - c lo r o t io f e n o l  puede s e r  e lim in ad o  sim­
plem ente agregando una s o lu c ió n  de soda c á u s t ic a  d i lu id a  a la  
so lu c ió n . E l compuesto de acuerdo con la  in v e n c ió n  se  s e p a ra , 
m ie n tra s  que e l  fe n o la to  de so d io  o e l  t io f e n o la to  de so d io  se  
d i s u e lv e .

E s te  nuevo método s e r á  ex p lic ad o  a c o n tin u a c ió n  con r e f e ­
re n c ia  a  e jem p lo s .

EJEMPLO I . -
B is -(  W. N .-d im e t i la m id o ) p e n ta c lo r o - f e n i l f o s f a to .-  
134, g r s .  (0 ,465  mol) de f e n o la to  de so d io  fu e ro n  d i s u e l ­

to s  e n l  l i t r o  de ac e to n a . D espués de a g re g a r 85 g r s .  (0 ,5 0  mol) 
de b is - (H .N .- d im e t i la m id o ) f o s f o r i l  c lo r u r o ,  l a  m ezcla fue  c a le n ­
ta d a  con a g i ta c ió n  d u ran te  30 m inutos a l a  te m p e ra tu ra  de e b u l l i ­
c ió n  con e lim in a c ió n  de a i r e .  Se sep aró  e l  c lo ru ro  de so d io . 
Después de l a  r e a c c ió n  se  se p a ra ro n  p o r d e s t i l a c i ó n  aproxim ada­
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mente 600 cnv de a c e to n a . Después de e n fr ia m ie n to  se  añad ió  a 
la  m ezcla de re a c c ió n  una c a n tid ad  de  agua t a l  como p a ra  d i s o l ­
v e r  todo  e l  c lo ru ro  de s o d io , aproxim adamente 100 cm^. La so­
lu c ió n  c la r a  fu e  a lc a l ln iz a d a  h a s ta  un  pH = 10 con l e j í a  de so­
da c a u s t ic a  2 n . Luego se ag reg a ro n  5 l i t r o s  de agua y e l  pH 
fu e  llev ad o  nuevamente a  aproxim adam ente 10. E l b is -(N .3 $ -d im e til-  
amido) p e n ta c lo r o - f e n i l f o s f a to  se se p a ra b a  en  form a c r i s t a l i n a .  
Después de f i l t r a d o  y lavado  con agua fu é  secad o . R endim iento:
120 g ra . = 64,5%) c a lc u la d o  sobre  f e n o la to  de so d io . Pun to  de 
fu s ió n : 1449c.

EJEMPLO I I . -
B i s - ( N. N .-d im e t i la m id o )p e n ta c lo ro - f e n i l fo s fa to .-
14 ,4  g r s .  (0 ,0 5  mol) de p e n ta c lo ro - f e n o la to  de so d io  fu e ­

ro n  su sp en d id os en 150 cm^ de a c e t o n i t r i l o .  D espués de ag re ­
g a r  8 ,5  g r s .  (0 ,0 5  mol) de b i s - (  N .N -dim etilam i3 o) f o s f o r i l  c lo ­
r u r o ,  la  su sp e n s ió n  fu é  c a le n ta d a  con a g i ta c ió n  d u ra n te  una ho ra  
a tem p e ra tu ra  de e b u l l i c ió n  con e lim in a c ió n  de a i r e .  Después 
de l a  r e a c c ió n , e l  c lo ru ro  de so d io  a s í  formado fu é  separado  
p o r f i l t r a c i ó n  y e l  a c e t o n i t r i l o  fu é  evaporado* E l  re s id u o  fu é  
m ezclado con 500 car de agua y e l  pH de l a  m ezcla fu e  llev ad o  
en to n ces  a  aproxim adam ente 10. Después de e s to  e l  b is - (N .N -d i-  
m etilam ido) p e n ta c lo r o - f e n i l f o s f a to  p roducido  fu é  sep arad o  p o r 
f i l t r a d o *  R endim iento 12 g r s  = 60%. Pun to  de f u s ió n  144^0.

EJEMPLO I I I . -
B is- ( H. N -dim eti lamido) p en ta c  l o r o - t i o f  e n i l f  o s f a to . -
15,2  g rs  ( 0,05 mol) de p e n ta c lo r o - t io f e n o la to  fu e ro n  su s ­

pend idos en  50 cm^ de benceno an h id ro  y  8 ,7  g r s .  ( 0,05 mol) de 
b ia (  N. N -d im e ti la m id o ) - fo s fo r i l  c lo r u r o .  E s ta  su sp en s ió n  fu e  ca­
le n ta d a  con a g i t a c ió n  d u ra n te  una ho ra  a tem p e ra tu ra  de e b u l l i ­
c ió n  con e lim in a c ió n  de a i r e .  Luego, e l  benceno fu é  separado  
p o r  d e s t i l a c ió n  y e l  re s id u o  a g ita d o  con benceno y lu eg o  con
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ag u a . Los l íq u id o s  re co g id o s  fu e ro n  in tro d u c id o s  en  un embudo 
sep arad o s  y l a  s o lu c ió n  b encón ica  fu e  se p a ra d a . E s ta  so lu c ió n  
fue  lavada  dos v eces con un poco de soda c á u s t ic a  d i l u id a  y una 
vez con agua . Después de s e c a r  l a  so lu c ió n  so b re  c lo ru ro  de 

5 c a lc io ,  e l  benceno fu eev ap o rad o , d e jan do  a s í  un re s id u o  de 18 ,6  
g r s .  de b is - ( n .N - d im e t i la m id o ) p e n ta c lo r o - t io f e n i l f o s f a to  crudo . 
R endim iento 18,6  g r s .  = 89, 5%.

Después de c r i s t a l i z a c i ó n  en e t e r  de p e tró le o  (punto  de 
e b u l l i c ió n  60 a¡ 80^0) gg o b tu v ie ro n  13,0 g rs  =* 62,3% d e l  p roduc- 

10 t o .  Punto de f u s ió n  133°C.
Los s ig u ie n te s  com puestos fu e ro n  p ro d u c id o s  de manera 

com pletam ente s im i la r :
B i s - ( N .lí-d im etilam ido) - 4 - c l o r o - t i o f e n i l f o s f a t o ,  punto  de 

e b u l l i c ió n  173 a  173"C a una p re s ió n  de 1 mm. de m erc u rio . Ren- 
15 d im ien to  30%.

B i s - ( N. N - d im e t i la m id o ) - 2 ,5 - d ic lo r o t io f e n i l f o s f a to , punto  
de e b u l l i c ió n  170^0 a una p re s ió n  de 1 ,2  mm. de m ercurioy Pun­
to  de fu s ió n  4 0 sc , Rendim iento 31%.

B i s - ( N. N -d im e tila m id o )-2 ,4 ,6 - tr ic  l o r o - t i o f e n i l f o s f a t o , pun- 
20 to  de e b u l l i c ió n  63^0 , re n d im ie n to  73%.

B is - (  N. ^ d  im e tilam id  o)- 2 , 4 , 5 - tn ic  l o r o - t i o f e n i l f  o s f a to , pun­
to  de e b u l l i c ió n  130^0 a  160Sc a una p re s ió n  de 0 ,4  mm. de mer­
c u r io ,  re n d im ie n to  40%.

B is -(N . B -dim etilam ido) - 2 ,4 - d i c l o r o t i o f  e n i l f  o s f  a to ,  punto 
23 de e b u l l i c ió n  146 a  147-C a  una p re s ió n  de 0 ,4  mm. de m erc u rio , 

re n d im ie n to  77%.
B i s -  ( 3$-d ime t  ilam id  o) - 2 , 4 , 6- t r i e  lo ro  f  e n i I f  o s f a to , P un t o 

de e b u l l i c ió n  189 a  1922c a una p re s ió n  de 3 mms. de m ercurio^ 
punto  de e b u l l i c ió n  101-C, ren d im ien to  63%.

30 E s ta  s o l i c i t u d ,  que co rresp o n d e a  la  p re se n ta d a  e n  H olanda,
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e l  24 de F e b re ro  de 1958, b a jo  e l  Numero 2 2 5 .241 , se  acoge a lo s 
b e n e f ic io s  d e l  a r t í c u l o  51 d e l  v ig e n te  E s ta tu to  Ley so b re  Propio- 
dad I n d u s t r i a l .
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-  NO T A -
Los p u n to s de in v en c ió n  p ro p ia  y nueva que se p re s e n ta n  

p a ra  que sean  o b je to  de e s t a  P a te n te  de In v en c ió n  en  E spaña, 
son lo s  s ig u ie n te s :

i s .  Método de p ro d ucc ió n  de una p re p a ra c ió n  p a ra  com batir 
mohos, en p a r t i c u l a r  ro y a , c a ra c te r iz a d o  p o r  e l  hecho de que un 
compuesto de l a  fó rm u la  g e n e ra l:

en  que X r e p r e s e n ta  un átomo de oxígeno  o a z u f r e ,  R - , R - , R - y*L 2 ^
R^_, r e p r e s e n ta n  cada uno un  grupo a lq u i lo  con 1 a  5 átomos de 
carbono y n = 3* 4 o 5 , s i  X es un átomo de oxígeno y n  *= 1, 2 , 
3 , 4  o 5 s i  X es  átomo de a z u f r e ,  son m ezclados con, o d i s u e l to s  
en , e x c ip ie n te s  i n e r t e s  s ó l id o s  o f l u id o s ,  s i  fu e ra  d e s e a b le , 
con l a  a d ic ió n  de s u b s ta n c ia s  que a c tú a n  so b re  la  s u p e r f i c i e ,  
ag e n te s  d i s p e r s a n te s  y /o  a d h e s iv o s .

28 . Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  1 , c a r a c t e r i ­
zado p o r e l  hecho de que R^, Rg, y r e p r e s e n ta n  grupos me­
t i l o -

3^* Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  2 , c a ra c te ­
r iz a d o  p o r e l  hecho de que un compuesto de la  fóxm ula g e n e ra l:

14 -



t

10

15

20

25

en que n  =* 2 , 3* 4 o 3 , e s  usado como com puesto a c t iv o .
46 . Método de acuerdo  con c u a lq u ie ra  de l a s  r e iv in d i c a ­

c io n e s  1 a  3 , c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de que e l  compuesto ac­
t iv o  es un d e r iv a d o  de p e n ta c lo r o f e n i l .

52 . Método de acuerdo  con la  r e iv in d ic a c ió n  4 ,  c a r a c te ­
r iz a d o  p o r e l  hecho de que como com puesto a c t iv o  es usado b i s -  
( N. N-dime t i  lam ido) p e n ta c lo r o - f  e n i l f  o sf a to .

6S. Método de acuerdo con l a  r e iv in d ic a c ió n  3 , c a ra c te ­
r iz a d o  po r e l  hecho de que corno compuesto a c tiv o  es usado b i s -  
( N .S .-d im etilam id o ) - S - p e n ta c lo r c f e n i l t i o f o s f a to .

73 . Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  5 , p a ra  p ro­
d u c i r  un polvo hum edecible c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de que 23 

p a r te s  en  peso de b is-(N .JJ-d im e tilam id o ) p e n ta c lo ro - f  e n i l f  o sf a to ,
68 p a r te s  en peso  de d o lo m ita , 2 p a r te s  en  peso de e le i la m id o -  
ta u ra to  y 5 p a r te s  en  peso  d e  s u lfo n a to  de s e d io - l ig m in a  son  m o li­
d as ju n ta s  h a s ta  un tamaño prom edio de p a r t í c u l a s  menor que ap ro ­
ar imad ament e 10 7U.

8S. Método de acuerdo con l a  r e iv in d ic a c ió n  4 ,  p a ra  Produ­
c i r  un p o lv o , c a ra c te r iz a d o  po r e l  hecho de que 3 p a r te s  en  peso 
de b is - ( N .n - d im e t i la m id o ) p e n ta c lo r o - f e n i l f o s f a to ,  7 p a r te s  e n  pe­
so de k ie s e lg u r  y 90 p a r te s  en peso  de d o lo m ita  so n  m olidos ju n ­
ios h a s ta  un tamaño prom edio de  p a r t í c u l a s  menor que aproxim ada- 
Lente 10 ̂ n .
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* 2 4 7 4 5 6 P
$ e . Metodo de acuerdo  con la  r e i v i n d i c a c i ó n # ,  p a ra  produ­

c i r  un a c e i te  m is c ib le ,  c a ra c te r iz a d o  po r e l  hecho de que 10 p a r­
t e s  en  peso  de b is -(H .I i-d im e tila m id  o) p e n ta c lo r o - f e n i l f o s f a to  son 
d i s u e l t a s  en una m ezcla de 12 p a r te s  en  peso de d io x an o , 6 p a r te s  

5 en  peso de e s t e r  de á c id o  g raso  de p o l io x ie t i l e n e  so rb i ta n o  y 
72 p a r te s  en peso  de x i le n o .

IOS. Metodo de p ro d u cc ió n  de b is - ( d ia lq u i la m id o ) c lo r o f e -  
n i l - f o s f a t o s  y t i o f o s f a t o s ,  c a ra c te r iz a d o  p o r  e l  hecho de que un 
compuesto de la  fó rm u la  g e n e ra l:

?

10

15
es  p roducido  h ac iendo  re a c c io n a r  un compuesto de l a  fó rm ula  ge­
n e r a l :

20 con un compuesto de la  fó rm u la  g e n e ra l:

25
Big — /

\  .  / ^ 3

fó rm u las en  la s  que X, R^, R ^, R^, R .̂ y  n t i e n e n  lo s  s i g n i f i c a ­
dos p receden tem en te  m encionados, Me r e p r e s e n ta  un m e ta l a l c a l i ­
no t a l  como so d io  y E lg  R ep resen ta  un átomo de h a ló g en o , p re f e -
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ren tem en te  c lo ro . 2 4 7 4 5 #
l i s .  Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  10 , c a ra c te ­

r iz a d o  p o r  e l  hecho de que son p ro d u c id o s d e r iv a d o s  de p e n ta c lo -  
ro  y l a  re a c c ió n  e s  r e a l i z a d a  en p re s e n c ia  de ben cen o , a c e to n i-  
t r i í o  o ac e to n a  como d i lu y a n te .

129. Método de acuerdo  con l a s  re iv in d ic a c io n e s  10 y  11 , 
c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de que e l  p e n ta c lo ro fe n o l  o p e n ta c lo -  
r o t io f e n o l  no c o n v e r tid o  es  separado  d e l  p ro d u c to  de re a c c ió n  
por un tra ta m ie n to  con una s o lu c ió n  de soda c á u s t ic a  d i l u id a  o 
una s o lu c ió n  de p o ta s a  c á u s t ic a .

13s .  Método p a ra  co m b atir  mohos, p a r t ic u la rm e n te  ro y a , 
c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de u t i l i z a r  un compuesto de l a  f ó r ­
mula g e n e ra l:

15

20

25

C1n
X -

y"'
p /  ^ * 2

/ " 3
0 B

en  que X, R^, R^, R^, y n  t ie n e n  lo s  s ig n i f ic a d o s  p rec ed e n te ­
mente m encionados, s i  fu e ra  d e s e a b le , m ezclado con, o d i s u e l to s  
e n , e x c ip ie n te s  i n e r t e s ,  s ó l id o s  o f l u id o s ,  s i  f u e r a  d e se a b le  con 
l a  a d ic ió n  de s u b s ta n c ia s  que a c tú a n  so b re  l a  s u p e r f i c i e ,  agen tes 
d i s p e r s a n te s  y /o  a d h e s iv o s .

14B. Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  13 , c a r a c te ­
r iz a d o  p o r e l  hecho de que se usa un compuesto de la  fó rm u la  ge­
n e ra l!

-  17 -
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en  que n =  2 , 3 , 4 o 5*

I 33 . Método de acuerdo  con la s  r e iv in d ic a c io n e s  13 y 14, 
c a ra c te r iz a d o  p o r e l  hecho de que sé  u san  d e r iv a d o s  de p e n ta -  

10 c l o r o f e n i l .
162. Método de acuerdo  con la  r e iv in d ic a c ió n  15 , c a ra c te ­

r iz a d o  po r e l  hecho de que se u sa  b is - (d im e ti la m in o )p e n ta c lo ro -  
f e n i l - f o s f a t o .

I 72 . Método de acuerdo  con l a  r e iv in d ic a c ió n  15 , c a ra c te -  
15 r iz a d o  por e l  hecho de que se  u sa  b is (d im e tila m id o )-S —p en tac lo ro - 

f e n i l t i o f o s f a t o .
182. u n  método p a ra  o b te n e r  una p re p a ra c ió n  p a ra  co m b atir

mohos.
Tal y como se  ha d e s c r i to  en  la  Memoria que an teced e  y pa- 

20 r a  lo s  f in e s  que se  h an  e s p e c if ic a d o .
E s ta  Memoria c o n s ta  de d ie c io c h o  h o ja s  e s c r i t a s  a máquina 

p o r una s o la  c a ra .
M adrid 1 0
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