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PATENTE DE IFVENCION
a favor dg:
0o H. BOEIRINGER SOHN, de nacionalidad alemana, residente en
Ingelheim Am Rhein (ALBMANIA), por: "PROCEDIMIENTO PARA Id4 OB-
TENCION DE NUEVOS ( X -0XI- 8 ~TRICLORETIL)-FOSFCHATOS".

- v um ww e

lWenories descriptiva

La presente invencidn concierne un procedimiento para la ob
tencidn de nuevos (X -oxi- B -tricloretil)-fosfonatos de la fér
nula general

CHBO\\ 0
~ P\\ .
RO~ CH--GGl3
0

A\

donde R representa un resto alguilo en cadena recta o ramificada
con 2-4 4tomos de C. Los nuevos compuestos constituyen valiosos
insecticidas y precisamente son parvicularmente adecuados para
combatir la wmosca doméstica (Musca domestica). |

Por la patente estadounidense 2.485.573 se conocen ya ( X -
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oxi~ & ~tricloretil)-fosfonatos, eficaces como insecticidas, de

)

ANy =
{ESPROIAL AOYTH

la férmula

(RO)Q—PO—CH(OH)—0013

Ahors bien, he podido hacerse la sorprendente comprobacidn
de gque aumenta notablemente la eficacia de c¢stos compuestos si
los dos restos alquilo "R" son digtintos entre ellos. Hasta aho-
ra no se conocen por la literatura fosfonatos de este tipo.

La obtencidn de los nuevos compuestos se verifica de senci-
1lla manera por transformacidén, mediante cloral, de los corres—
pondientes fosfitos dialquilicos de la férmula

CH3O \

P-0H

RO
en la cual R tiene el significado anteriormente indicado, conve-
nientemente en un disolvente inerte y preferiblemente en benzol.
La reaccidén puede ser realizada a temperaturé embiente, habien-
do sin embargo resultado ventajosa una temperatﬁra algo més ele-
vada, por ejemplo de 30 -~ 502, Los fosfonatos obtenidos son acel
tes incoloros y no destilables, y el rendimiento es précticemen—
te cuantitativo., Los fosfitos dialquilicos asimétricos que sirven
como materias iniciales pueden ser obtenidos, de la manera més
cémoda, por el procedimiento de la Patente alemana (So-
licitud de Patente B 50 098 IVb/12 o,

Para demostrar la considerable superioridad de los nuevos
compuestos sobre los fosfonatos 0,0-dialquilicos simétricos has-
ta aquf conocidos, se comprobd su eficacia contra la mosca domés
tica. Las substancias fueron hechas caer en gotas, en solucién
aceténica al 0,02%, sobre papel de filtro y se pusieron 1aé Mmos—
cas sobre el papel. Como valor comparative se tomd el LT95, es

’

decir el tiempo en el cual murid el 95% de las mOSCAaS.
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RO ?‘H-—CCl3
O
Compuesto LT95 Compuesto LT95
R=R' = metilo 143 min, | 2 = etilo Ri'=metilo | 114 umin.
R=R! = isopropilo| 300 min., | R = isopropilo R'=me%ilo | 170 min,
k=Rt = n-putilo 300 min. | R = n~butilo Rt=metilo 137 mine

De la Tgbla anterior se desprende claramente el efecto con-
siderablemente mis rdpido de los compuestos segln la invencién,

Adenfs, los dos compuestos mds eficaces de ambas series,
y precisamente el O-metil~O-etil-( X -oxi- B -tricloretil)-fos
fonato v el 0,0-dimetil=( X ~oxi- A3 —triclorefil)-fosfonato,
fueron rociados sobre aslcar y este preparado fue utilizado en
cilindro vars combatir la mosca dowéstica. El LT95 fue compro-
bado inmediatamsnte después del rociado de la solucién y a dig-
tintog intervalos, reuniéndose los resultados en la siguilente
Table II:

Tabla II

"M
Llgs
inmedis- después
tamente |de 11 24 34 42 dias

O-metileOmetilem( X —0xim= '
A ~tricloretil)-fosfonato 90 71 116 | 190 | 340 min.,

0,0-dimetil~( & -oxi~ # -
tricloretil)~fostonato 515 330 320 330 | 496 win.,

Es decir, se comprobd gue un preparado con azicar del come
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puesto O-metil-C-etflico surte un efscto mortal mids répido y
gue dura mds tiewpo que el compuesio 0,0-dimetilico, y que tig
ne un buen efecto de atraccidn.

Los ejemplos siguientes sirven para uns mds detallada ex-
plicecidn de la invencidn.
Ejemplo 1

Se disuelven en 150 partes de benzol 62 partes de Tosfito
metilet{lico, luego, rewmoviendo, se siladen a gof&s, removiendo,
75 partes de cloral a 30 - 552, Se mantiene zhora la mezcla de
reaccidn dursnte otras 3 horas, removiendo, a 45 - 502; después
de separar el benzol por destilacién, queda el-O-metil-O-etil-
( X —oxi- /& —tricloretil)-fosfonato en forma de aceite incoloro
no destilable. Rendimiento: 95%; contenido de cloro calculados
%9,2%, comprobado: 39,9%.
E’emglo 2 |

Segln el Ejemplo 1, se uacen reacclonar 69 parteg de fosfi-
to metilisopropflico y 75 partes de cloral en 150 partes de ben=-
zol, Se obtiene, com un rendimiento del 93%, el O-metil-O-iso-
prepil-( X -oxi- A ~tricloretil)-fosfonato en forma de aceite
incoloro no destilable. CGontenido de cloro calculado: 37,4%;
comprobado: 37,2%.
Bjewplo 3

Segin el Ejemplo 1, se hacen reaccionar 76 partes de fosfi-
to metil-n-butilico y 75 partes de cloral en 150 partes de ben-
zol, Se obtiene, con un rendimiento del 97%, el O-metil-0O-n-bu
tile( X —oxi-~ B ~tricloretil)-fosfonato en forma de aceite in-
coloro y no degtilable.

Contenido de cloro calculados: 35,6%; comprobados 35,3%.
Ejemplo 4
Fosfonato de O-metil-~0=etil—( X —oxi- A —tricloretano),
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A la solucidn de 186 partes de fosfito metil-etilico en to

luol se alladen a gotas 230 partes de cloral, removiendo, a 3C =
558, Después de la adicidn del cloral, se mantiene la mezcla de
reaccidn durante 3 horas, removiendo, a 45 = 508. Después de
separar el toluol por destilacién, gueda el C-metilLO-etil( X -
oxi- /2 -tricloretil)-fosfonato en forma de aceite incoloro no
destilable,

Rendimiento 356 g (97,5% de la teorfa). Contenido de cloro
calculado %9,2%, comprobado 39,0%.

Egta solicitud que corresponde a la presentada en Alema-
nia el 9 de Diciembre de 1958, bajo el ndmero B 51 382 IVb/12 o,
ge acoge a los beneficios del artfculo 51 del vigente Estatuto
sobre Propiedad Industrial y del articulo 42 del Convenio de
la Unidn.

REIVIEDICACTIO N ES

1), Procedimiento para la obtencién de nuevos (& -oxi- /& -
tricloretil)~fosfonatos de la férmula

CH O 0
3 4¢V

P

7N\

CH~CCL
3
LH
donde R represents un regto alguilo en cadena recta 0 ramifica-

du con 2-4 &tomos de C, caracterizado por hacerse reaccionar

con cloral fogfito dialguilicos asimétricos de la férmula

CH,0

3
P-0H

RO

en la cual R tiene el significado anteriormente mencionado,
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2). Procedimiento gepdn la reivindicafgglg gaﬁcﬁ@ierizado por

realizarse la reaccidn en un disolvente inerte, y preferiblemen
te en benzol.

%)s Procedimiento seytn las reivindicaciones 1) v 2), caracte-

rizado por realizarse la reaccién a una temperatura comprendida
entre 20 y 508, »

4). Procedimiento para la obtencién de nuevos (X -oxi- /3 -tri
cloretil)-fosfonatos, caracterizado por contener cowmo materia

activa un éster de 4cido fosfénico de la férmula general

CH,O 0
b \\\ Pé//
RO//// CH~0013
OH

donde R representa un resto alquilo de cadena recta o ramifica-
da con 2-4 Ztomos de C. .
5). PROCEDIMIEWTO PARA LA OBTENCION D NUEVOS (X -0XI-/A -
TRICLORETIL)-FOSIONATQS,

Esta Memoria consta de seis hojas foliedas y mecanografia-

das por un s0lo lado de sus caras.

Madrid, a 5 de Diciembre de 1959

G,
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