Caso 4/150 §

347338

FPATENTE D E INVENCTIODO ’
a favor de:
C. H., BOEHRINGER SOHN, de nacionalidad aléména, residente
en Ingelheim am Rhein (Repdblica Federal Alemana)por:
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCIGN DE NUEVDS TIONDFDSFATOS

Y TIONOFOSFONATOS",

— - v - -

lemoria descriptiva

El presente invento se refiere a un pesticida que
contiene 0,0-dietil-0-(2,5~-dicloro~4~metilmercaptofenil)-tio~
nofosfato como materia activa,

La materia activa es un compuesto nuevo, Puede ocb~
tenerse haciendo reaccionar una sal de 2,5-dicloro-4-metilmer

captofenol con un halura de 4cido 0,0-dietil-tionofosfarico



eventualmentes a tempera£uras elevadas, Las sales del fenol
particularmente dtiles son: Las salses alcalinas y dEZEWQpiD%
La reaccidn pueds realizarse sn medio acuosci o

El 2,5-dicloro-4~metilmercaptofencl, no ha.éiﬁﬁ
descrito hasta la fecha, -Se obtiens, por hidrdlisis alcalina
de 1-metilmercapto-2,4,5-triclorobenceno el cual a sd'véi pus=
de ser preparado de una manera convencional reducienééﬁoi 2,4,5
-triclorobencene sulfocloruro con cinc y 4cido clorh{déico y
alquilacidn subéiguiente. ~~~~

El nuevo tionofosfato es un insecticida y un agari-
cida muy eficez. Una comperacidn con el D,D—dimetil~0%(l%me—
tilmercapto=3-metilfenil)~tionofosfato (B) descrito an:QEP
1 116 656, presenta una actividad superior del ﬁuevo compues-

to (A):

EDgy . 50 % de muertes
EDgg = 90 % de muertes
EDggy = 95 % de muertes
ED99 = 99 % ds muertes

Actiyidad contra los pulgones de las plantas (afidos)

Compuesto EDgq. (ppm) EDgyq _(ppm?

A < 0,9 : 4,3
B 3,3 9,7
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Actividad contra ardonidos

i

T

Cdmpuastbé .EDén (ppm) EDg. (ppm) EDgg;,(ppm) -
\ '
A 0,9 1,2 3,6
B 1,95 6,8

11,3

Actividad contra la mosca doméstica_comin

Ao

Compuestos

5095 (ppm) después de Gﬂnminutns::'
A 0,003 .
8 0,008

El compuesto del invento puads aplicarse de la mane-

ra habitual que se utiliza para insecticidas y para acarididas,

por ejemplo en la forma de suspensidn de saoluciones o de polvos.

Para la formulacidén se utilizan generalmente vehiculos y agentes

auxiliareé. La concentracidn preferida de materia acéiva; es de

0, 01 a 3%0

Para obtener un polvo nebulizable; por ejemplo, se

pulverizén 25 partes de la materia activa sobre 98 partes de

caolin y se muelen homogéneamente,

Para una suspensidn, por ejemplo, 25 partes de la

meteria activa, se pulverizan sobre 73 partes>de'una tierra
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silicea y daespuifs de afiadir 2 partes de naftalensulfonato sd-
diéco, 8l conjunto se musle homogeneaments, A esta mezq;g“§e la
afiads agua hasta la concentracidn dessada, ' j

Para obtener una emulsidn, por ejemplo 20 pa?tes ds
materia activa, se disuelven en 55 partes de xileno, § bqrtes

de sulfonato de #ster butflico de dcido ricinoleico}vsgéé"solu—

cidn se suspends en agua hasta la concentracidn dessada.

Ejemplo
Preparacidn de 0,0-dietil=0-(2,5-dicloro=4-mercaptofenil)=tiow

nofosfato
a) 2,5~-dicloro~4~metilmercapto-fenol

Se calientan 455 g, de 2,4,5-tricloro=-tioanisal 'y
350 g» de una solucidn de hidrdxido de sodioc a 48% en un litro
de metanol en un autoclave durante 6 horas a 1602 Cy A conti-
nuacidn se filtra, se elimina por destilacidn el metanol y el re-
siduo se diluye con agua. Despuds de filtrar sobre carbdn y de a=
cidificar con #@cido clorhidrico concentrado, se extrse con clo-
ruro de metileno. Despuds de secar la solucidn de clorurc de me-
tileno con sulfatoc de sodio, se slimina sl cloruroc de metilseno
por destilacidn y se obtienen 355 g ®s decir 85% del rendimisn-
to tedrico de 2,5-dicloro-4-metilmerceptofenol de punto de ebu=
1licidn 0,05 : 1102 C, Después de recristalizar en benceno, el
compuesto funde a 110 -~ 1122 C, |
Andlisis: Cl1 Calc. 33,9% Hallado: 33,8%

8 Calc. 15,3% Hallado: 15,34%
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b)- ~ 0,0-dietil-0-(2,5-dicloro~4-metilmercapto=Ffenil)~

tionofosfato

A una mezcla de 209 g, de 2,5-dicloro-4—metilm;‘r—
captofenol (1 mol) y:40 g. de hidiéxido sddico en 150 ml de
agua se affaden gota a gota y lentamente, a 60R C, 188 g‘qg
cloruro del 4cide dietil-tionofosférico (1,1 mol). . ‘hif

La mezcla de reaccifn se agita a 602 C durarits 3
horas y a continuacidn se afiaden 100 ml, de NaQH 2N. Déébués
del enfriamiento la fase acuosa se separa y se extrae. ¢on to-
lueno, Las fases orgénicas unidas se secan con sulfato -g3dice.
Se obtienen 332 g, es .decir 92% del rendimiento tedricn .da
0,n-dietil—n42,s—dicloro-4-meti1mercapto—fanil)-tionof&éféto con
un punto de ebullicién de 150 = 1512 C a 0,001 mm,

Andlisis: C calc:  36,52% Hallado: 36,60% . - . .-
Cl calc. 19,32% Hallado: '19,41%

Esta solicitud que corresponde a la depositada.en
Alemania el dfa 22 de Noviembre de 1966 con el ndmero B .89 951.
se acoge a los beneficios del artfculo 51 del Vigsnte Estatuto
sobre Propiedad Industrial y ael art{culo 42 del Convenio de,
la Unidnf.: '

REIVINDICACIONES:
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1)~ Procedimiento para la obtencidn de insecticida
y acaricida que comprende 0,0-dietil-0-(2,5~dicloro-4=metilmer-
capto~fenil)-tionofosfato conjuntamente con.vehiculos y agentes

auxiliares.
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2),- Procsdimiento para la obtencidn de 0, U-dletil—

0-(2 S-dlcloro~4—met11mercaptofen11)—tlonofosfato, carapter;-

zado porque un compuesto cuya férmula general gs la sigumente'

C2H50\\\ //// o
CZHSD :“':
en la cual, Hal representa un dtomo de haldgeno, en particular

cloro, o bromo, reaccicna con una sal de 2,5-dicloro~4-metil-mere:

captofenol, preferentemente una sal alcalina o amonice, .en caso

,necesarxn a tempsraturas slsvadas.

3)em "PRDCEDIMIENTG PARA LA DBTENCIUN DE NUEVDS TI0~
NDFUSFATDS Y TIUNDFOSFDNATDS“

- - ) ‘ -

Esta mgmorla consta de 6 hojas Folladas y mecanugra—

Fiadas por un solo lado de sus caras.

Madrid, 18 de Nov1?pbr3\pe 1967
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