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La in v e n c ió n  se  r e f i e r e  a u n  p ro c e d im ie n to  p a r a  
l a  o b te n c ió n  de u r e ta n o s  f o s f o r i l i z a d o s  de l a  e s t r u c ­
t u r a  g e n e ra l
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En l a  fórmula mencionada e s tá n  R-¡ y Rg por re s ­
to s  de a lq u ilo  bajo , preferentem ente con 1 h as ta  4 á- 
tomos de carbono.

Se ha descub ierto  que lo s  á s te re s  0 ,0 -d ia lq u í l i -  
cos del ácido 1-h id ro x i-2, 2, 2- t r ic lo ro e t i lo fo s fó n ic o  
ge pueden reacc ionar, en una reacc ión  de tran scu rso  l i ­
so y u n ita r io , con lo s  sulfohalogenuros iso c ia n á tic o s  
de l a  fórmula

0=C=14-S0^X

y a continuación sa p o n if ic a r  lo s  productos interm edios 
formados de l a  co n s titu c ió n  general .
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con lo  que se obtienen lo s  u retanos fo s fo r il iz a d o s  de 
l a  composición a r r ib a  ind icada .

El procedim iento según l a  p resen te  invención se 
ex p lica  con más d e ta lle  a base del s ig u ien te  esquema 
de fóim ulas:
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En e s ta s  ú ltim as fórmulas tie n e n  lo s  símbolos 
Rl y Rp e l s ig n ific ad o  indicado más a r r ib a , m ientras 
que X e s tá  por un átomo de halógeno, preferentem ente 
un átomo de c lo ro  o de flu o ro .

El curso l i s o  de por lo  manos l a  prim era etapa 
del procedim iento según l a  p resen te  inv -enc ión  e ra  to ­
talm ente sorprendente, y por la s  razones s ig u ien te s  
no se podía p rever en forma algunai P or una p a r te , lo s  
adosamientos de lo s  sulfohalogenuros iso c ia n á tic o s  a l  
á s te r  0 ,0 -d ia lq u íl ic o  del ácido 1-h id ro x i-2, 2, 2- t r i c l o -  
ro e tilo fo s fó n ic o  no se habían d e s c r ito  h as ta  allora en 
l a  l i t e r a tu r a ,  por o tra  p a r te , e ra  de e sp era r que en 
una re a c c ió n .a s í , bajo  l a  in f lu e n c ia  del su lfohalogenu 
ro , se p resen tase  una d iso c iac ió n  halogenohidrogánica 
in tram o lecu la r en l a  que se forman lo s  correspondien tes 
á s te re s  del ácido 0 ,0 -d ia lq u ilo -O -d id o ro v in ilfo s fó r ic o .

La reacción  del á s te r  0 ,0 -d ia lq u íl ic o  del ácido 
1-h id ro x i-2, 2, 2- t r ic lo ro e t i ló fo s fó n ic o  se e fec tú a  p re­
ferentem ente en p resen c ia  de d iso lv en te s  orgánicos inejr 
te s .  P ara  e s ta  f in a lid a d  se han acred itado  ante todo 
lo s  h idrocarburos a l i f a t i c o s  o arom áticos, en caso dado 
o lo rizad os, t a l e s  como clo ru ro  m etilán ico , cloroform o, 
te trac lo ro carb o n o , benzol, to lueno , x i lo l .  La reacción  
tra n scu rre  ya a tem peraturas b a jas (-5 h asta  4- lo se , 
preferentem ente O h a s ta  4- 53 C) lisam ente y con velocidad 
su f ic ie n te .. Según la s  condiciones de l a  reacción  se des­
t i l a  bajo  p res ió n  reducida a tem peraturaám biente o tempe­
ra tu ra  ligeram ente aumentada y e l  residuo  se sap o n ifica , 
preferentem ente bajo  ca lo r . Como agente de e fec to  sapo­
n i f ic a r  e n tra  especialm ente e l agua en consideración .
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El ácido m ineral que se forma se recoge conve­
nientem ente mediante ad ic ió n  de medios lig ad o re s  de á- 
cido benignos, por e j .  b icarbonato  sód ico , p ara  e x c lu ir  
de e s ta  manera l a  p o s ib ilid a d  de una sap o n ificac ió n  es -  

5 , t á r i c a .
P a ra  com pletar l a  reacc ión  ha demostrado s e r  ade 

más conveniente c a le n ta r  u lte rio rm en te  l a  mezcla duran­
te  algún tiempo (30 m inutos h a s ta  2 horas) bajo  a g ita ­
c ión  en e l  baño H aría .

10, Los u re tanos fo s fo r i l iz a d o s  que se ob tienen  se­
gún l a  p resen te  invención  se p re c ip ita n  en l a  mayoría 

ds lo s  casos en forma de su b stan c ias c r i s ta l in a s  con un 
punto de fu s ió n  exacto , que, .mediante r e c r i s ta l iz a c ió n  
en lo s  d iso lv en te s  usuales o mezclas de d iso lv e n te s , se 

1'5 . pueden .. seg u ir lim piando con fa c ilid a d ..
Los productos del p resen te  procedim iento se ca­

ra c te r iz a n  por exce len tes propiedades p e s t ic id a s , espe­
cialm ente in s e c t ic id a s  y por lo  ta n to  se han de emplear 
como medios para  com batir lo s  in se c to s  dañinos, e sp ec ia l 

20. mente en l a  p ro tecc ió n  de la s  p la n ta s .
Los ejem plos s ig u ie n te s  dan un resumen sobre e l  

procedim iento re iv in d icad o :
EJEMPLO 1

OOHiO. "^ )P-CH-CC1,CH^O^ ' ^O-C-NH,n <-
O

Se d isu e lven  256 g de á s te r  0 ,0 -d im e tílic o  del



ácido 1 -h id ro x i-2 ,2 ,2 -tr icL o ro e tilo fo sfÓ n ic .o  en 1 l i t r o  
de cloroformo y e s ta  mezcla se mezcla go ta a g o ta , en ­
frian d o  ligeram ente con h ie lo , con 141 g de su lfo c lo ru -  
ro  is o c ia n á t ic o . Después de. a g i ta r  l a  mezcla durante 
una hora a tem peratura, ambiente se d e s t i l a  e l  c lo ro fo r­
mo y e l  residuo  se c a l ie n ta  con 1,5 l i t r o s  de agua du­
ran te  media hora a l  baño M aria. A con tinuación  se d e ja  
e n f r ia r  l a  mezcla, de reacc ió n  y se a sp ira  l a  p re c ip i ta ­
c ión  obtenida., El compuesto, de l a  e s tru c tu ra  de a r r ib a  
funde., después de r e c r i s t a l i z s r  de metanol acuoso, a 
I 3I2C., E l rendim iento asciende a 210 g (70 % de l a  teo ­
r ía )  *
EJEMPLO 2

O tP-CH-CC11 ! ^
O-C-NH.tt ^

O

284 g de á s te r  0 ,0 - d ie t i l i c o  del ácido 1 -h id ro x i-2 ,2 ,2 -  
t r io lo ro e t i lo fo s fó n ic o  se reaccionan  como d e s c r ito  en 
e l  ejemplo 1, con 14) g de su lfo c lo ru ro  iso c ia n á tic o ^
La m ezcla de re acc ió n  e n fr ia d a  se t r a t a ,  después de re ­
t i r a r  e l  cloroform o, con 1,5 l i t r o s  de agua c a l ie n te , 
neu tra lizándose  l a  so lu c ió n  mediante ad ic ió n  de c a n ti­
dades co rrespond ien tes de hidrogénocarbonato sódico., 
Después de e n f r ia r  l a  mezcla "se obtienen  240 g del com­
puesto  de l a  e s tru c tu ra  de a r r ib a  en forma de c r i s ta le s-J
in co lo ro s  del punto de fu s ió n  I 38SC..
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D esc rita  suficientem ente l a  n a tu ra leza  ¿e l in ­
vento , a s í  como l a  manera áe r e a l iz a r lo  en l a  p rá c t i ­
ca, debe hacerse co n sta r que la s  d isp o sic io n es ante­
riorm ente ind icadas, son su sce p tib le s  de m odificacio­
nes de d e ta l le ,  en cuanto no a l te re n  su p r in c ip io  fun-

\damental. También se hace constar que e l  inven to , se 
re f ie re  a una Solicitud , de P a te n te , p resentada en Ale­
mania, con fecha 5 de agosto de I963,  nP F 40 415 IV b/ 
12o, acogiéndose p o r lo  ta n to  a  lo s  b enefic io s qñe con­
ceden lo s  Convenios In te rn ac io n a le s  en v ig o r, siendo 
lo  que constituye l a  esen c ia  del re fe rid o  in v en to , y 
por lo  que se s o l í c i t a  P a ten te  de Invención por 20*años 
en España, sobre:. "í ROCELE,iIENTO PARA LA OBTENCION DE 
CREIANOS FOSFORILIZADOS"y caracterizándose por lo  s i ­
guiente::

*)&.— "Procedimiento para l a  obtención de u re ta -  
nos fo s fo rü iz a d o s" , ca rac te rizad o , porque e l é s te r  0 ,0 - 
d ia lq u ílic o  del ácido l-h id ro x i-2 ,2 ,2 - t r ic lo r o e t i lo f o s -  
fónico  se reacciona con sulfohalogenuros iso c ia n á tic o s  
de l a  fórmula

0=C=H-SOgX
y lo s  productos interm edios que se forman, de l a  fórmu­
l a

R*)0 . n\p-CH -CCln RpO^ 'O-C-NH-SO^-X
O

se sapon ifican  a continuación, s ig n ificando  en la s  f6 r -
y
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muías a n te r io re s  R̂  y re s to s  a lq u í l ic o a  b a jo s, p re fe ­
rentem ente con 1 h a s ta  4 átomos de carbono m ien tras que X
e s tá  por un átomo de halógeno^ preferentem ente c lo ro  o 
f lú o ro . -

2 - Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porqué l a  reacc ió n  con lo s  su lfohalogenuros 
iso c ia n á tic o s  se e fec tú a  en p resen c ia  de un d iso lv en te  
o* d ilu yan te  orgánico in e r te  preferentem ente cloroform o, 
te trac lo ro ca rb q n d  o to lu en o .

3&.- P rocedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o , porque l a  sap o n if ic ac ió n  de lo s  productos 
in term edios se e fe c tú a  con ayuda de agua a tem peratu ra 
ligera?- h a s ta  moderadamente elevada en p resen c ia  o au?- 
sen c ia  de un medio l ig a d o r  de ác id o .

4 - . -  P rocedim iento para  l a  obtención de u retanos 
fo s fo r i l iz a d o s , t a l  y como queda sustancialm ente desr- 
c r i to  en l a  'presente Memoria.

E s ta  Memoria,, consta de 7 ho jas e s c r i ta s  a máqui- ' 
na por una so la  c a ra .

Madrid ^
PARBENPABRIKEN BAYER AKTIENGMSELLSCHAF5
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